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Zaczyny cementowe jako ciecze reoniestabilne

Proces cementowania kolumn rur okladzinowych w glebokich otworach wiertniczych wymaga, aby zaczyny ce-
mentowe byly przettaczalne w dtuzszym okresie czasu, a zatem celowym jest wykonywanie badan wtasciwosci re-
ologicznych w funkcji czasu, jaki uptywa od sporzadzenia zaczynu do gornej granicy jego przetlaczalnosci. Dzig-
ki badaniom stwierdzono, ze zaczyny te mogg wykazywac zjawisko tiksotropii. Polega ono na tym, ze na skutek
niszczenia wewngetrznej struktury zaczynu (forma zelu) nastgpuje izotermiczne zmniejszenie si¢ tarcia wewnetrz-
nego z uplywem czasu $cinania (rozpad ziaren cementu), jak rowniez dajacy si¢ zmierzy¢ w czasie powolny po-
wrét do pierwotnej konsystencji w czasie spoczynku. Zmiana lepkosci pozornej uktadu tiksotropowego w funk-
cji czasu powoduje powstanie petli histerezy napr¢zen przy okreslaniu krzywej plynigcia, tj. wyznaczeniu napre-
zeh $cinajacych przy wzrastajacych i malejacych szybkosciach $cinania. Z kolei wielko$¢ petli histerezy naprezen
okresla wielko$¢ tiksotropii uktadu. Petla histerezy moze mie¢ rdzny ksztalt, w zaleznosci od warunkow przebie-
gu badan laboratoryjnych. Zmiana szybkosci Scinania oraz krzywe (pgtle) przecinajace si¢ przy posrednich szyb-
kos$ciach $cinania mogg utrudnia¢ interpretacje tiksotropii, poniewaz w takich przypadkach powierzchnia pola pg-
tli nie jest rdwnoznaczna z wielko$cig tiksotropii. W artykule przedstawiono wyniki badan laboratoryjnych okre-
$lajacych wptyw funkcji czasu na zmiany wtasciwosci reologicznych $§wiezych zaczynow cementowych sporzadza-
nych na osnowie cementu wiertniczego marki Dyckerhoff (API Class G HSR — Black Label, produkt importowa-
ny z Niemiec). W przeprowadzanych badaniach zmiennymi byty: wspotczynnik wodno-cementowy, czas pomia-
ru (liczony od zarobienia zaczynu). Wspolczynniki wodno-cementowe dla badanych zaczyndw cementowych byty
zmienne i wynosity odpowiednio: 0,45; 0,551 0,65.

Stowa kluczowe: cement wiertniczy klasy G, reologia, modele reologiczne, zaczyny cementowe, tiksotropia, petla
histerezy, wytrzymato$¢ strukturalna.

Cement slurries as rheological unstable liquids

The process of cementing casing columns in deep boreholes requires that the cement slurries were pumped over
a longer period of time, so by all means it is advisable to perform studies of rheological properties as a function of
time that elapses from the preparation to the upper limit of the possibility of its circulation. Studies show that the
slurries may exhibit the phenomenon of thixotropy. This phenomenon consists in the fact, that due to the destruc-
tion of the internal structure of the slurry (gel form), followed by the isothermal reduction of internal friction with
the passage of coagulation time (decay of particles of cement), as well as a measurable during the time slow return
to its original consistency at rest. Changing the apparent viscosity of the thixotropic system in a function of time
creates a strain hysteresis loop when determining the flow curve, i.e. designation stress at increasing and decreasing
coagulation rates. The size of strain hysteresis loop determines the size of the system thixotropy. The hysteresis loop
can have different shapes depending on the course of laboratory tests. Changing the coagulation rate and the curves
(loops) intersecting at intermediate coagulation rates may hinder interpretation of thixotropy, because in such cases
the surface of the loop field is not equivalent to the size of thixotropy. The article presents results of laboratory tests
defining the influence of the function of time on changes in the rheological properties of fresh cement slurries pre-
pared on the base of the drill Class G cement, grade HSR (cement imported from Germany). In the study performed
the variables were: the ratio of w/c, the measurement time(counted from mixing the slurry). Water-cement ratios
for the tested cement slurries were variable and amounted to 0.45; 0.55 and 0.65.

Key words: class G cement drilling, rheology, rheological models, cement slurries, thixotropy, hysteresis loop,
structural strength.
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Witasciwosci reologiczne zaczynow uszczelniajacych sg
bardzo istotne zardwno podczas projektowania, jak i realizacji
prac zwigzanych z uszczelnianiem i wzmacnianiem osrodka
gruntowego i masywu skalnego metodami geoinzynieryjny-
mi wykorzystujacymi technike iniekcji otworowej [1, 2, 9].

Znajomos¢ przebiegu podstawowych reakcji chemicz-
nych oraz zjawisk fizycznych, jakie zachodza w zaczy-
nie cementowym podczas procesow hydratacji i hydroli-
zy, jest jednym z najwazniejszych warunkow optymalne-
go ich stosowania. Wazng rol¢ odgrywa duze zréznicowa-
nie pod wzgledem zaréwno sktadnikoéw zaczynu, jak 1 wy-
stepujacych w nim faz (poczatkowo jest to uktad trojfa-
zowy, lecz w miar¢ postgpu procesu hydratacji nastgpuje
jego zmiana w uktad wielofazowy). Dodatkowym czynni-
kiem warunkujacym tempo zmian wlasciwos$ci reologicz-
nych zaczynéw cementowych w funkcji czasu jest zmien-
ny zakres jego predkosci przeptywu w trakcie realizacji po-
szczegolnych etapéw cementowania kolumn rur oktadzino-
wych — zattaczania zaczynu do otworu i wyttaczania go do
przestrzeni pierscieniowej [3, 5, 10].

Wszystkie te czynniki traktowane sg jako zmienne tech-
nologiczne i wptywaja bezposrednio na wlasciwosci reolo-
giczne zaczynow cementowych. Reologiczne wlasnosci za-
czynu s3 wypadkowg interakcji migdzy tymi zmiennymi
oraz zalezg od odpowiedniego uformowania si¢ jego struk-
tur — dostosowania ich do wymagan. Przedmiotem badan re-
ologicznych jest wtasnie zapewnienie efektywnego przebie-
gu procesOw tworzenia zaczynu poprzez zagwarantowanie

optymalnego wspoétdziatania wszystkich wyzej wymienio-
nych czynnikéw.

Zmieniajace si¢ wraz z uplywem czasu wlasciwosci re-
ologiczne mogg w konsekwencji wptywac na konsystencje
oraz wzrost wytrzymato$ci w czasie (wigzanie i twardnie-
nie). Wszystkie te parametry maja swoje odpowiedniki w cha-
rakterystyce reologicznej zaczynu, ktora z kolei jest okreslo-
na sktadem fazowym klinkieru oraz typem cementu, a wiec
glownie rodzajem i ilo$cig domieszek i dodatkow (hydrau-
licznych lub pucolanowych) [5, 8, 12].

W zwiazku z powyzszym zaczyny cementowe moga cha-
rakteryzowac si¢ réznymi wiasciwo$ciami reologicznymi.
Krzywe ptyni¢cia mogg by¢ odwracalne lub wykazywac hi-
sterez¢. Spowodowane to moze by¢ migdzy innymi tym, ze
przy krotkich czasach pomiaru dominujace jest niszczenie
struktury zaczynu, natomiast przy dluzszych czasach — jej
odbudowa. A zatem w $wiezych zaczynach cementowych
wystepuje naktadanie si¢ proces6w niszczenia struktury pod
wplywem $cinania w lepko$ciomierzu i jej odbudowy przez
produkty hydratacji ziaren cementu.

Pomimo wielu badan laboratoryjnych oraz do§wiadczen re-
alizowanych w réznych jednostkach naukowo-badawczych na
przestrzeni ostatnich 20 lat [4, 6, 7, 11, 14], do chwili obecnej
nie zostata w pelni dokonana kompleksowa ocena zaczynow
cementowych pod katem ich usystematyzowania w aspekcie
reologicznym. Wynika to mi¢dzy innymi z faktu, Zze reologia
zaczyndw uszczelniajacych jest bardzo skomplikowana i zalezy
od wielu czynnikéw natury fizykochemicznej [2, 3, 5, 8, 13].

Wptyw czasu cementowania kolumn rur oktadzinowych na wtasciwosci
reologiczne zaczynéw cementowych

Wieloletnie badania laboratoryjne prowadzone w Kate-
drze Wiertnictwa i Geoinzynierii na Wydziale Wiertnictwa,
Nafty i Gazu AGH odno$nie wlasciwos$ci reologicznych za-
czynow cementowych wykazuja, ze zaczyny te w pierwszym
okresie po sporzadzeniu w 90% pod wzglgdem reologicz-
nym opisywane sa modelem Herschel-Bulkleya [2, 12, 13].

W zwigzku z tym, ze proces uszczelniania osrodka grun-
towego i masywu skalnego wymaga stosowania zaczynu
o odpowiednich parametrach reologicznych, celowym jest
wykonywanie badan reologicznych w funkcji czasu, po-
czawszy od momentu sporzadzenia do gornej granicy jego
przettaczalnosci. Badania reologiczne dowodza, ze zaczy-
ny te moga wykazywacé zjawisko tiksotropii. Polega ono na
tym, ze na skutek niszczenia wewngtrznej struktury zaczy-
nu (forma zelu) nastepuje izotermiczne zmniejszenie si¢ tar-
cia wewnetrznego z uptywem czasu $cinania (rozpad ziaren
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cementu), jak rowniez dajacy si¢ zmierzy¢ w czasie powolny
powr6t do pierwotnej konsystencji w czasie spoczynku [3].

Zmiana lepkos$ci pozornej uktadu tiksotropowego w funkcji
czasu powoduje powstanie petli histerezy napr¢zen przy okre-
$laniu krzywej ptynigcia, tj. wyznaczeniu naprezen przy wzra-
stajacych i malejacych szybkosciach $cinania. Z kolei wielko$¢
petli histerezy napr¢zen okresla wielko$¢ tiksotropii uktadu.

Petla histerezy moze mie¢ rdézny ksztatt, w zalezno$ci od
warunkow przebiegu badan laboratoryjnych (szybkosci $cina-
nia, czasu pomiaroéw, dhugosci mieszania itp.). Zmiana szyb-
kosci $cinania oraz krzywe (pgtle) przecinajace si¢ przy po-
srednich szybkosciach $cinania mogg utrudnia¢ interpreta-
cj¢ tiksotropii, poniewaz w takich przypadkach powierzch-
nia pola petli nie jest rownoznaczna z wielkoscig tiksotro-
pii. Nalezy réwniez wzia¢ pod uwage to, ze napr¢zenia $ci-
najace w cieczach tiksotropowych zalezg od [3]:



* napre¢zen stycznych,
e czasu $cinania,
* historii $cinania.

Przy analizowaniu uktadéw tiksotropowych istotne jest
ustalenie rodzaju $cinania oraz wyeliminowanie wplywu hi-
storii §cinania np. przez intensywne mieszanie.

Jeszcze do niedawna w przemysle wiertniczym nie zaj-
mowano si¢ kwestig komplementarnej charakterystyki tikso-
tropii zaczynow cementowych [ 14]. Wysoka warto$¢ napre-
zen $cinajacych na poczatku standardowych testow wymaga
zniszczenia struktury zaczynu przed przystapieniem do okre-
$lania parametrow reologicznych. Zaktada si¢, ze przy mak-
symalnych warto$ciach napre¢zen Scinajacych 60 sekund to
czas wystarczajacy dla osiggnigcia rOwnowagi w strukturze
badanego zaczynu. Podobny efekt mozna osiggna¢, obniza-
jac predkos$¢ mieszania zaczynu i mieszajac go przez okres
20 sekund przed kazdorazowym odczytem z pomiaru. Okres
ten moze by¢ jednak zbyt dtugi lub zbyt krotki, w zalezno-
$ci od tego, czy struktura zaczynu byta uprzednio zniszczo-
na, czy tez nienaruszona. W ten sposob aktualna procedu-
ra nie jest praktycznie adaptowana do badania tiksotropo-
wych cementdw, jak rowniez nie nadaje si¢ do ustalenia,

czy dany zaczyn lub ptyn wykazuje tiksotropowe witasci-
wosci, czy tez nie.

Woéwczas analizy histerezy naprezen mogtyby dac przy-
najmniej 0g6lng oceng tiksotropowego charakteru danego
zaczynu.

Tymczasem termin ,,tiksotropia”, uzywany powszechnie
w przemysle naftowym, jest popularnie zwigzany ze zdolno-
$cig danego ptynu do budowania struktury po pewnym cza-
sie postoju. Struktura taka najczesciej okreslona jest warto-
$cig wytrzymalosci strukturalnej, co z kolei oznacza uzycie
minimum napre¢zen $cinajacych wymaganych do uzyskania
przeptywu danego plynu. Niestety wyniki otrzymane z wy-
korzystaniem procedur badawczych zwigzanych z pluczkami
wiertniczymi budza watpliwos$ci z dwoch wzgledow [3, 5, 8]:
» zachowanie si¢ zaczynow cementowych przy niskich war-

to$ciach naprezen $cinajacych jest czesto zdefiniowane

przez zjawisko poslizgu na Sciance. Jest to bardziej istot-
ne w przypadku systemoéw tiksotropowych, gdzie zjawi-
sko poslizgu uwydatnia si¢ w jeszcze wiekszym stopniu;

* wyniki pomiar6w otrzymane w trakcie badan zmieniaja
si¢ w zalezno$ci od stosowanych wiskozymetréw oraz
warunkow pomiarowych.

Metodyka badan laboratoryjnych

Badania laboratoryjne parametrow reologicznych za-
czyndw cementowych przeprowadza si¢ w oparciu o norme¢
PN-EN ISO 10426-2 Przemyst naftowy i gazowniczy. Ce-
menty i materialy do cementowania otworow. Czes¢ 2: Ba-
dania cementow wiertniczych, 2006.

Przeprowadzone badania laboratoryjne miaty na celu
okreslenie wpltywu funkcji czasu na zmiany wlasciwosci re-
ologicznych $wiezych zaczynow cementowych sporzadza-
nych na osnowie cementu wiertniczego klasy G. Do przy-
gotowania zaczyndéw cementowych uzyto cementu wiertni-
czego marki Dyckerhoff (API Class G HSR — Black Label,
produkt importowany z Niemiec).

W przeprowadzanych badaniach zmiennymi byty:
a) wspotczynnik wodno-cementowy,
b) czas pomiaru (liczony od zarobienia zaczynu).

Wspotezynniki wodno-cementowe dla badanych zaczynow

Wyniki badan

Otrzymane wyniki badan laboratoryjnych, ktorych celem
byto okre$lenie zalezno$ci naprezen stycznych od szybko-
$ci $cinania $wiezych zaczynow cementowych sporzadzo-
nych w oparciu o cement wiertniczy klasy G, zestawiono
w tablicach 1, 2 1 3.

Na rysunkach 1-3 przedstawiono zmiany naprgzen

uszczelniajacych byty zmienne i wynosity odpowiednio:
0,45; 0,551 0,65. Temperatura wody zarobowej (woda wo-
dociggowa) do sporzadzania zaczynu suchego cementu, po-
dobnie jak temperatura mieszalnika oraz mieszadla, miata
warto$¢ 23°C =+ 1°C (73°F + 2°F).

Badania laboratoryjne zwigzane z okre§leniem parame-
tréw reologicznych $wiezych zaczyndéw uszczelniajacych wy-
konywano za pomoca lepkoSciomierza obrotowego o wspot-
osiowych cylindrach typu Chan-35 API Viscometer — Tulu-
sa, Oklahoma USA EG.G Chandler Engineering, o dwuna-
stu predkosciach obrotowych (600, 300, 200, 100, 60, 30,
20, 10, 6, 3, 2, 1 obr./min, co odpowiada szybkosciom $ci-
nania: 1022,04; 511,02; 340,7; 170,4; 102,2; 51,1; 34,08;
17,04; 10,22; 5,11; 3,41; 1,70 s™"). Badania parametrow re-
ologicznych §wiezych zaczynow cementowych przeprowa-
dzono po ich sporzadzeniu oraz po uptywie 1 h, 2 h oraz 3 h.

laboratoryjnych

Scinajacych w funkcji szybkos$ci $cinania, w zalezno$ci od
uptywajacego czasu od chwili zarobienia zaczynu (wigza-
nia zaczynu). Krzywe histerezy zostaty wykreslone na pod-
stawie krzywych ptyniecia uzyskanych na podstawie odczy-
tow z lepkosciomierza dla rosngcej, a nastepnie dla maleja-
cej szybkosci $cinania.
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Tablica 1. Odczyty z lepkosciomierza obrotowego dla wspotczynnika w/c wynoszacego 0,45,
dla czasu pomiaru réwnego 1, 60, 120, 180 minut od zarobienia zaczynu uszczelniajacego

1 10 10 11 12

2 12 13 14 14

3 13 15 17 19

6 18 21 23 24
10 24 28 31 33
20 33 39 43 49
30 37 46 51 58
60 47 59 66 72
100 56 72 80 95
200 77 101 113 135
300 96 127 142 162
600 151 192 222 250

Tablica 2. Odczyty z lepko$ciomierza obrotowego dla wspoélczynnika w/c wynoszacego 0,55,
dla czasu pomiaru réwnego 5, 60, 120, 180 minut od zarobienia zaczynu uszczelniajacego

1 4 7

2 6 8 7 8

3 8 10 9 11

6 9 11 11 13
10 10 13 13 16
20 12 14 15 18
30 13 16 17 20
60 16 19 22 25
100 22 24 26 32
200 35 38 40 43
300 45 50 55 60
600 70 72 82 90

Tablica 3. Odczyty z lepkosciomierza obrotowego dla wspotczynnika w/c wynoszacego 0,65,
dla czasu pomiaru réwnego 1, 60, 120, 180 minut od zarobienia zaczynu uszczelniajacego

1 4 5 6 7

2 6 6 7 8

3 7 7 7 8

6 8 8 8 8
10 9 9 9 9
20 10 11 11 11
30 11 12 13 14
60 14 15 17 19
100 17 20 22 25
200 23 25 28 31
300 27 31 34 37
600 40 46 49 53
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Naprezenia styczne [Pa]

Naprezenia styczne [Pa]

Naprezenia scinajgce [Pa]

140 000
——wartosci rosnace po 5 min

120000 M wartosci malejgce po 5 min
100 000 // wartosci rosngce po 1 h

80 000 — wartosci malejgce po1h
60 000 / ——wartosci rosngce po 2 h

40 000 / ——wartosci malejace po 2 h

/ ——wartosci rosngce po 3 h
20000
/ ——wartosci malejace po 3 h
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Szybkos$¢ scinania [1/s]

Rys. 1. Zaleznos¢ naprezen stycznych od szybkosci §cinania w funkcji czasu dla probki o w/c = 0,45

50 000
45 000 ——wartosci rosnace po 5 min
40 000 ——wartosci malejace po 5 min
35000 / wartosci rosngce po 1 h
30000 wartosci malejagce po 1 h
25 000
20 000 ——wartosci rosnace po 2 h
15 000 ——wartosci malejgce po 2 h
10 000 ——wartosci rosnace po 3 h
5000 ——wartosci malejgce po 3 h
0
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Szybkos¢ $cinania [1/s]

Rys. 2. Zalezno$¢ naprezen stycznych od szybkos$ci Scinania w funkcji czasu dla probki o w/c = 0,55

35000
——warosci rosngce po 5 min
30 000 -~ . .
——wartosci malejgce po 5 min
25000 wartosci rosnace po 1 h
20 000 warto$ci malejgce po 1 h
15 000 ——wartosci rosngce po 2 h
10 000 ——wartosci malejgce po 2 h
——wartosci rosngce po 3 h
5000
————— ——wartosci malejgce po 3 h
0

Szybkos$¢ scinania [1/s]

Rys. 3. Zaleznos¢ naprezen stycznych od szybkosci $cinania w funkcji czasu dla probki o w/c = 0,65
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Omoéwienie wynikéw badan laboratoryjnych

Zjawisko histerezy uwidacznia si¢ na reogramie wtedy,
gdy przebieg krzywej ptynigcia przy wzrastajacej szybkosci
Scinania nie pokrywa si¢ z jej przebiegiem przy malejacej
szybkosci $cinania w tym samym jej zakresie. W typowych
pomiarach reologicznych napr¢zenie Scinania lub szybkos¢
$cinania zmienia si¢ od warto$ci minimalnej do maksymal-
nej 1 wraca z powrotem do minimalnej wartosci, tworzac
petle histerezy. Zawiesina wykazuje wtedy przeptyw tikso-
tropowy lub reopeksyjny, tj. uzalezniony od czasu $cinania,
w ktorym pojawiajg si¢ warunki r6znego rozpraszania ener-
gii. Jesli dolna krzywa plyniecia wystepuje przy malejacej
szybkosci $cinania, wowczas tworzy si¢ petla tiksotropo-
wa, a jej powierzchnia moze by¢ miarg tiksotropii. W przy-
padku, gdy dolna krzywa plynigcia pojawia si¢ przy wzra-
stajacej szybkosci $cinania, p¢tla jest miarg antytiksotropii.
W przypadku zawiesin ceramicznych petla reopeksji prak-
tycznie nie wystepuje [3].

Na podstawie analizy wynikéw uzyskanych z badan
laboratoryjnych mozna stwierdzi¢, ze badane zaczyny od-
znaczaja si¢ wlasnosciami antytiksotropowymi — konsy-
stencja zaczynu jest zmienna w czasie. Wraz z uplywem
czasu $cinania nastepuje niszczenie wewngtrznej struktu-
ry, a po pozostawieniu zaczynu w bezruchu struktura ta
ulega odbudowie.

Prosimy cytowac jako: Nafta-Gaz 2015, nr 10, s. 747-753

Przy danym wspotczynniku wodno-cementowym sita
spdjnosci oraz odporno$¢ na sity §cinajace sg tym wyzsze,
im wigksza jest powierzchnia wlasciwa cementu. W zwigz-
ku z tym zaczyny uszczelniajace mogg charakteryzowac si¢
roznymi wlasciwo$ciami reologicznymi. Krzywe plynigcia
moga by¢ odwracalne lub wykazywac histereze. Spowodo-
wane to moze by¢ migdzy innymi tym, ze przy krotkich cza-
sach pomiaru dominujace jest niszczenie struktury zaczynu,
natomiast przy dluzszych czasach przewaza jej odbudowa.
Zatem w $wiezych zaczynach cementowych wystgpuje na-
ktadanie si¢ procesoOw niszczenia struktury pod wpltywem
$cinania w lepkos$ciomierzu i jej odbudowy przez produkty
hydratacji ziaren cementu.

Sytuacje te wyraznie obrazujg wykreslone petle histerezy
(rysunki 1-3). Na wykresach tych wida¢, ze wraz z biegiem
czasu, jaki uplywa od zarobienia zaczynu, wartosci te ro-
sna, skutkiem czego petle histerezy znajduja si¢ coraz wyze;j.

Réwnoczesnie dla kazdego z przebadanych zaczyndéw
parametry te rosng wraz z uplywem czasu, chociaz tempo
przyrostu dla poszczegolnych probek jest rozne (zmniejsza
si¢ wraz ze wzrostem w/c).

Budowa struktury wewngtrznej badanych zaczynow ce-
mentowych zachodzi szybciej niz jej niszczenie — zatem wy-
kazuja one tiksotropi¢ ujemna.

Artykul nadestano do Redakcji 24.03.2015 r. Zatwierdzono do druku 22.04.2015 r.

Praca zostata wykonana w ramach badan statutowych realizowanych w Katedrze Wiertnictwa i Geoinzynierii na Wydziale Wiert-
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