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ROK LXIX

Wptyw warunkow hydratacji na strukture
przestrzenng kamieni cementowych

Wprowadzenie

Podczas zabiegu cementowania kolumn rur oktadzino-
wych najwazniejsze jest uszczelnienie przestrzeni pierscie-
niowej pomigdzy zapuszczanymi rurami a §ciang otworu
wiertniczego oraz poprzednio zacementowang kolumna rur.
Stosowane zaczyny cementowe w trakcie przechodzenia
ze stanu ciektego w stan staty, podczas hydratacji, tworza
strukturg zelowa 1 w tym momencie nast¢puje redukcja
ci$nienia hydrostatycznego. Powstaje wowczas struktura
porowa plaszcza cementowego, a warunki takie moga
sprzyja¢ migracji gazu przez stwardniaty zaczyn cemento-
wy. W zwiazku z powyzszym, niezmiernie waznym aspek-
tem jest dobor dodatkow oraz odpowiednia modyfikacja
receptury zaczynu cementowego w celu zastosowania go
do uszczelniania otworéw gazowych. Modyfikacje zaczy-
néw prowadzone sa w celu wyeliminowania mozliwo$ci
powstawania mikronieszczelno$ci w przestrzeni pierscie-
niowej ptaszcza cementowego. W tym celu stosowane
sa réznego rodzaju dodatki i domieszki majace na celu
regulacje¢ wlasciwosci zaczynu uszezelniajacego. Dziata-
nie tych dodatkow i domieszek wptywa na ksztattowanie
si¢ struktury przestrzeni porowej powstalego kamienia
cementowego.

Oproécz klasycznych metod badania porowatosci ka-
mienia cementowego, takich jak porozymetria rtgciowa,
istnieje rowniez mozliwo$¢ doktadnego okreslenia struktury
przestrzennej wystepujacych pustek w badanej probee za
pomoca mikrotomografii rentgenowskiej. Badania prze-
strzeni porowej stwardniatych zaczynoéw uszczelniaja-
cych pozwalaja na okreslenie wpltywu zastosowanych
dodatkow na strukturg¢ porowa kamienia cementowego.
Dziatanie takie pozwala na dobor (zardwno ilosciowy, jak
i jakosciowy) dodatkow, dzigki czemu otrzymany kamien
cementowy odznaczat si¢ bedzie bardzo niskg porowatoscia
oraz przepuszczalno$cia. Wptywa to na ograniczenie badz
wyeliminowanie niepozadanego zjawiska przechodzenia
gazu przez stwardnialy zaczyn uszczelniajacy.

W Laboratorium Zaczyndéw Uszczelniajacych Za-
ktadu Technologii Wiercenia INiG, Oddziat Krosno,
od szeregu lat prowadzone sa badania majace na celu
opracowanie oraz modyfikacj¢ zaczyndw uszczelniaja-
cych. Prowadzone badania struktury porowej kamieni
cementowych za pomocg mikrotomografii rentgenow-
skiej pozwalaja na weryfikacje stusznosci stosowanych
dotychczas rozwiazan.

Badanie struktury porowej kamieni cementowych

Migracja ptynu w przestrzeni pierscieniowe;j jest naj-
bardziej niekorzystnym czynnikiem mogacym wystapi¢ po
zwigzaniu zaczynu uszczelniajacego. Ptynem tym moze
by¢ zaréwno faza ciekla, jak 1 gazowa. Migracja moze
wystegpowac juz w poczatkowym etapie uszczelniania
otworu, gdy zaczyn jest w stanie cieklym, albo wystapic¢
po zwiazaniu zaczynu cementowego.

Migracja gazu w koncowym etapie, tj. po zwigzaniu

zaczynu cementowego, moze wystapi¢ wskutek:

» starzenia si¢ (korozji) kamienia cementowego (foto-
grafia 1),

* powstawania mikrospgkan w strukturze kamienia ce-
mentowego (fotografia 2),

* skurczu kamienia cementowego (rysunek 1).
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Fot. 1. Korozja kamienia
cementowego [10]

7

Badania porowatosci za pomoca porozymetrii rt¢cio-
wej pozwalaja zapoznac si¢ z ilo§cig wolnych przestrzeni
w badanej probcee, jednak rzeczywista wielko$¢ i1 rozktad
poréw nie sa okres§lone. Brak informacji tréjwymiaro-
wej dotyczacej struktury badanej probki uniemozliwia
okreslenie takiego parametru jak przewodnos¢, ktora jest
czynnikiem bardzo istotnym podczas interpretacji migracji
gazu przez stwardniaty zaczyn uszczelniajacy. Ponadto,
podczas przygotowywania probek kamieni cementowych
do badania przy uzyciu porozymetrii rtgciowej probki mu-
sza by¢ suszone, a podczas badania poddawane najpierw
prozni, a nastgpnie wysokiemu ci$nieniu (ok. 400 MPa),
co powoduje niecodwracalne zmiany w mikrostrukturze
porowej kamienia cementowego. Badanie za pomoca
mikrotomografii rentgenowskiej (mikro CT) pozwala na

Fot. 2. Mikrospgkania kamienia
cementowego [25]

]

Rys. 1. Skurcz cementu [5]

zachowanie pierwotnej mikrostruktury kamieni cemento-

wych, nie powodujac ich mikrodestrukcji.
Mikrotomografia rentgenowska to jedna z nowocze-

snych metod badawczych. Dzigki niej mozliwe jest prze-

$wietlenie kamienia cementowego za pomoca promieni

rentgenowskich, co pozwala na trojwymiarowe przed-

stawienie obrazu pustych przestrzeni wewnatrz badane;j

probki. Po przetworzeniu trojwymiarowego obrazu moz-

liwe jest uzyskanie informacji dotyczacych:

e porowatosci,

» struktury pustych przestrzeni,

* liczby i jakoS$ci niepotaczonych obiektow,

* wspotczynnika kretoscei,

*  wplywu powyzszych cech na przepuszczalno$¢ kamie-
nia cementowego [13, 14].

Badania laboratoryjne

Wstepne badania laboratoryjne zaczynéw cemento-
wych przeprowadzone zostalty w Laboratorium Zaczynow
Uszczelniajacych Zaktadu Technologii Wiercenia INiG,
Oddziat Krosno, zgodnie z normami: PN-85/G-02320
Cementy i zaczyny cementowe do cementowania w otwo-
rach wiertniczych; PN-EN 10426-2 Przemyst naftowy
i gazowniczy. Cementy i materialy do cementowania otwo-
row. Czes¢ 2: Badania cementow wiertniczych oraz API
SPEC 10 Specification for materials and testing for well
cements.

Badania przestrzeni porowej stwardniatych zaczy-
néw cementowych (powstalych kamieni cementowych)
wykonano przy uzyciu mikrotomografii rentgenowskie;j.
Zostaty one przeprowadzone za pomoca mikrotomografu
rentgenowskiego Benchtop 160Xi CT (fotografia 3).

Mikrotomograf rentgenowski Benchtop 160CT umoz-
liwia pomiar porowatos$ci mikrotomograficznej probek
kamieni cementowych oraz wizualizacj¢ graficzna 3D
przestrzeni porowych (wystgpujace peknigeia i szczeliny).
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Fot. 3. Mikrotomograf rentgenowski Benchtop 160CT

Réznice w porowatosci zbadanej za pomoca mikrotomo-
grafu oraz porozymetru rtgciowego wynikaja z zakresu
stosowalnosci tych urzadzen. Dodatkowo mikrotomograf
umozliwia bardzo doktadne obliczenie kretosci kanatow
porowych.



Tworzenie obrazu przestrzennego 3D za pomoca badan
mikrotomografii rentgenowskiej mozna podzieli¢ na trzy
etapy. Pierwszym jest rejestracja projekcji polegajacej
na emisji wiazki promieniowania X, za pomoca lampy
rentgenowskiej, przeswietlajacej badana probke. Podczas
tego pomiaru badana probka wykonuje obrét o 360°.
W wyniku przeprowadzonej rejestracji projekcji otrzy-
muje si¢ obraz cieni, ktory jest dwuwymiarowym rzutem
przestrzennym. Drugi etap to rekonstrukcja — pozwala
on na pozyskiwanie obrazoéw, przechodzac od projekcji
do przestrzennego obrazu badanej probki oraz umozli-
wia wglad w wewngtrzng struktur¢ badanego materiatu.
Trzecim etapem jest przetwarzanie obrazu. W procesie
binaryzacji wydzielone zostaja woksele obrazu przed-
stawiajace przestrzen porowa kamienia cementowego.
Nastgpnie, na podstawie obliczen dokonuje si¢ analizy
struktury porowej. Struktura porowa jest dzielona ze
wzgledu na objetos¢ wystepujacych pustych przestrzeni.
Analizie poddaje si¢ wystgpowanie potaczen w trzech
prostopadtych wzgledem siebie kierunkach X, Y i Z,
nastgpnie oblicza si¢ wspotczynnik kretosci.

Na podstawie powyzszych danych tworzone jest po-
roOwnanie graficzne w formie wykreséw prezentujacych
iloéciowy oraz objetosciowy udziat poszczegolnych klas
w strukturze porowej. W koncowym etapie tworzona jest
wizualizacja struktury porowej z podziatem na klasy ob-
jetosciowe.

Celem prowadzonych badan byto okreslenie i analiza
struktury porowej kamieni cementowych powstatych z
wytypowanych sktadéw zaczynow uszczelniajacych ma-
jacych przeciwdziata¢ zjawisku migracji gazu. W celu

artykuty

uzyskania maksymalnego doszczelnienia matrycy kamie-
nia cementowego zastosowano 20-procentowy dodatek
mikrocementu. Receptury sporzadzone byly na wodzie
wodociagowej i poddane modyfikacjom pod katem osia-
gni¢cia odpowiednich whasciwosci reologicznych oraz
parametrow strukturalnych kamieni cementowych.

Sktady zaczynow byly dobierane w taki sposob, aby
sprosta¢ wymaganiom narzuconym przez warunki otworo-
we, a jednoczesnie — aby dokona¢ poréwnania w zrdznico-
wanych warunkach hydratacji (temperatura oraz ci$nienie
podczas utwardzania kamienia cementowego).

Z wytypowanych sktadéow zaczyndéw sporzadzone
zostaty probki kamieni cementowych, ktére poddano
procesowi hydratacji przez okres 28 dni w temperaturze
25°C, 40°C, 60°C 1 80°C, przy ci$nieniu odpowiednio:
3 MPa, 15 MPa, 35 MPa, 42 MPa. Po uptywie tego czasu
przeprowadzono badania struktur przestrzeni porowych
powstatych kamieni cementowych.

Aby uzyskac nastepujace wartosci dla zaczynow, przy-
jeto:

» lepko$¢ plastyczna ok. 60+105 mPa-s,

 granica plynigcia 2+6 Pa,

* wytrzymalo$¢ strukturalna 2+10 Pa

oraz:

* odpowiedni dla danych warunkow czas gestnienia,
* niska filtracje zaczynu,

* zerowy odstoj wody.

W celu przeprowadzenia badan struktury przestrzenne;j
kamieni cementowych wytypowane zostaly cztery sktady
zawierajace dodatek 20% mikrocementu, dla kazdej z tem-
peratury utwardzania, tj. 25°C, 40°C, 60°C oraz 80°C.

Tablica 1. Sktady zaczynow z dodatkiem 20% mikrocementu

Zaczyn 1 Zaczyn 2 Zaczyn 3 Zaczyn 4
Woda wodociagowa w/c =0,52 w/c=0,52 w/c=0,45 w/c=0,50
Dodatek odpieniajacy 1,0% 1,0% 0,5% 0,5%
Dodatek uptynniajacy 0,3% 0,1% 0,2% 0,25%
Dodatek antyfiltracyjny 0,1% 0,25% 0,3% 0,25%
Lateks 10,0% 10,0% 10,0% 10,0%
Stabilizator lateksu 2,0% 2,0% 2,0% 2,0%
Dodatek przyspieszajacy czas ggstnienia 4,0% 1,5% - -
Mikrocement 20,0% 20,0% 20,0 20,0
Cement Cem [ 32,5 R 100,0% 100,0% ?(])EOI\’/(I); ?(])5&/([);:
Dodatek spgczniajacy 0,3% 0,3% 0,3% 0,3%

Oznaczenia: w/c — wspotczynnik wodno-cementowy
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Na podstawie prowadzonych
w INiG badan oraz dostgpnych danych
stwierdzono, ze stwardniate zaczyny

Tablica 2. Parametry zaczynow z dodatkiem 20% mikrocementu

uszezelniajace przeciwdziatajace mi- | Gestos¢ [g/em’] 1,75 1,79 1,84 1,83
gracji gazu powinny charakteryzowa¢ | Rozlewno$¢ [mm] 270 290 310 300
sie nastepujacymi parametrami: Filtracja [cm’/30 min] 23,0 24 10,0 5,2
e wspotczynnikiem porowato$ci | Lepkos¢ plastyczna [mPa-s] 64,5 70,5 72,0 70,0
mikrotomograficznej nieprzekra- | Granica ptyniecia [Pa] 6,18 3,6 2,4 3,1
czajacym 25%, Wytrzymato$é strukturalna [Pa] 11,5 53 3,8 4.8
* jak najmniejsza iloScia poréw za- | Odst6j wody [%] 0,0 0,0 0,0 0,0
klasyfikowanych do wysokich klas 30Be | 2:13 2:31 4:35 5:08
(VL V. 1V), Cras gostmemia lomin] 70000 T 240 | 255 | 505 | 539

Tablica 3. Zestawienie wynikow badan kamieni cementowych po 28 dniach hydratacji

2,10%2,10° | 2,10*+2,10*

[um’]

[um’]

2,10%2,10°
[um’]

2,105+2,10°
[um’]

2,102,107
[um’]

20°C/3 MPa 1(23) 32 605 51868 4812 277 7 1 9,8
40°C/15 MPa | 2(14) 9874 78 508 8327 415 12 1 7,6
60°C/35 MPa | 3 (13) 8495 63 588 5825 390 16 1 7,4
80°C/42 MPa | 4(29) 55334 95510 7 869 198 12 0 5.3

* Niepewno$¢ mierzonych wielkosci fizycznych zawartych w tablicy 3 oszacowano wedtug klasy doktadnosci urzadzenia pomiarowego

Benchtop 160 CT na poziomie 0,0001%. Temperatura, ci$nienie + 0,1%.

* duza iloscia porow zaklasyfikowanych do niskich klas

(I, 11, 1I0),

» stosunkowo jednolitym szkieletem probki przedsta-
wionym w wizualizacji 3D,

+ jak najmniejsza iloscia poréw w wizualizacji struktury
poréw 3D.

W tablicy 1 zestawiono sktady zaczynow, natomiast
tablica 2 przedstawia podstawowe parametry zaczynow
cementowych. Otrzymane z pomiaréw za pomoca mikroto-
mografu Benchtop 160CT parametry kamieni cementowych
utwardzanych przez 28 dni w temperaturze od 25 do 80°C
przedstawiono w tablicy 3.

Dla badanych kamieni cementowych uzyskano bardzo
niskie warto$ci porowatosci mikrotomograficznej, mieszcza-
ce si¢ w przedziale 5,3+9,8%. Wspotczynniki porowatosci
zawieraly si¢ w umownej (wyznaczonej na podstawie ba-
dan) granicy i nie przekraczaty 25%. Widoczny jest spadek
wspotczynnika porowatosci kamieni cementowych wraz ze
wzrostem ci$nienia i temperatury utwardzania probek (rysu-
nek 2). Rowniez na wizualizacji struktury porowej 3D dla
danych probek (fotografie: 4—7) widoczne jest zaggszczenie
szkieletu kamienia cementowego i tym samym zmniejsze-
nie liczby wystepujacych poréw (oznaczonych kolorem
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Rys. 2. Zmiana wspotczynnika porowatosci
mikrotomograficznej w zaleznosci od warunkow
hydratacji kamienia cementowego

zielonym). Taki stan rzeczy thumaczy¢ mozna mocniejszym
zaggszczeniem, ,,upakowaniem” ziaren cementu oraz pozo-
statych dodatkow i domieszek pod wpltywem przytozonego
ci$nienia podczas hydratacji kamieni cementowych.
Poréwnujac klasyfikacje procentowe udziatu klas ob-
jetosciowych porow (rysunki: 3—6) widoczny jest spadek
udziatu przestrzeni porowych o najwigkszych objetosciach
(kolor fioletowy) wraz ze wzrostem ci$nienia i temperatury



Fot. 4. Prébka 23 — ci$nienie 3 MPa, temperatura 25°C

Fot. 6. Probka 13 — cisnienie 35 MPa, temperatura 60°C
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Rys. 3. Klasyfikacja procentowa udziatu klas
objetosciowych poréw
Probka 23 — ci$nienie 3 MPa, temperatura 25°C
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Rys. 5. Klasyfikacja procentowa udziatu klas
objetosciowych porow
Probka 13 — ci$nienie 35 MPa, temperatura 60°C

Fot. 5. Probka 14 — ci$nienie 15 MPa, temperatura 40°C

Fot. 7. Probka 29 — ci$nienie 42 MPa, temperatura 80°C
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Rys. 4. Klasyfikacja procentowa udziatu klas

objetosciowych poréw
Probka 14 — ci$nienie 15 MPa, temperatura 40°C
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Rys. 6. Klasyfikacja procentowa udziatu klas
objetosciowych porow
Probka 29 — cis$nienie 42 MPa, temperatura 80°C
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utwardzania. Jednoczes$nie widoczny jest wzrost udzia-
hu procentowego najmniejszych przestrzeni porowych
nalezacych do klasy drugiej i trzeciej (kolory niebieski

i czerwony). Zwiazane jest to z zaggszczaniem struktury

por

owej pod wptywem cisnienia utwardzania dzialajacego

na hydratyzujaca probke kamienia cementowego. Przed-

stawione zaczyny uszczelniajace wykazuja podatno$¢ na

1.

3.

zmiang struktury przestrzennej pod wptywem cisnienia
oraz temperatury utwardzania. Dzialanie takie jest bardzo

korzystne, poniewaz podczas samoistnego doszczelniania

si¢

struktury kamienia cementowego wykazuje on coraz

wigksza odporno$¢ na procesy erozyjne (skompaktowana

budowa) oraz coraz mniejsza przepuszczalnos¢, co jest

potwierdzone dodatkowymi badaniami.

Podsumowanie

Powstate z zaczynéw do uszczelniania zt6z gazowych
kamienie cementowe o okre$lonej przestrzeni porowe;j
wykazuja obnizenie wspdtczynnika porowatosci mi-
krotomograficznej wraz ze wzrostem cisnienia i tem-
peratury hydratacji probek.
Obnizenie wspodtczynnika porowato$ci mikrotomogra-
ficznej spowodowane przez zaggszczenie si¢ szkieletu
kamienia cementowego pod wplywem ci$nienia utwar-
dzania probki wptywa na zmniejszenie przepuszczal-
no$ci kamienia cementowego.
Na podstawie doswiadczen uzyskanych w INiG mozna
stwierdzi¢, ze:
* wspodtczynnik porowatosci mikrotomograficznej ka-
mienia cementowego nie powinien przekraczac 25,0%,
* powstaly kamien cementowy powinien posiadaé
jak najmniejsza ilo$cig poréw zaklasyfikowanych
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