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ROK LXVIII

Zastosowanie metody magnetycznego rezonansu
jagdrowego do wyznaczania kretosci porow

Wprowadzenie

Zastosowanie gradientu pola magnetycznego w po-
miarach magnetycznego rezonansu jadrowego (metoda
PFG-NMR') pozwala bada¢ geometrig materiatdw po-
rowych. Przedstawione badania miaty na celu spraw-
dzenie mozliwosci wykorzystania spektrometru Maran 7
(7,9 MHz) do wyznaczania krgtosci porow piaskowcow
metoda PFG-NMR. Zastosowano pomiar samodyfuzji®

protondéw ograniczonej wielkoscia porow. W Laboratorium
Geofizycznych Parametrow Skat i Ptynow Ztozowych INiG
sekwencja pomiarowa tego rodzaju zostata uruchomiona
w 2008 roku i z powodzeniem wykorzystana do okreslenia
stosunku powierzchni do objgtosci porow (S/7,) [9]. Do
badan kretosci porow wytypowano dziewigé piaskowcow
o zréznicowanych wtasnosciach petrofizycznych.

Podstawy teoretyczne

Molekuty w roztworze podlegaja ciaglemu rucho-
wi. Mozemy tu wyrdzni¢ ruch zaréwno obrotowy, jak
i ,translacyjny”. W przypadku tego ostatniego moéwimy
o tak zwanej samodyfuzji, okreslonej przez wspotczynnik
samodyfuzji D wyrazany w mm?/s. Jezeli przemieszcza-
nie si¢ czasteczek plynu jest catkowicie spowodowane
cieplnymi ruchami Browna (samodyfuzja w obj¢tosci
ptynu, nieograniczona), kwadrat §redniego przesunigcia
([z(£) — z(0)]?) losowej czasteczki w kierunku z moze by¢
wyznaczony z rownania Einsteina [7]:

[2(1) — 2(0)]* = 2Dt (M

gdzie:

t —czas, w ktorym czasteczka zmienia potozenie,

D, — wspdtczynnik samodyfuzji objetosciowej (nicogra-
niczona samodyfuzja w objgtosci ptynu).

Jak mozna zauwazy¢, w przypadku dyfuzji obje-
tosciowej kwadrat przesunigcia czasteczki jest wprost

"Pulsed-Field-Gradient-Nuclear Magnetic Resonance

?Dla zjawiska samodyfuzji stosowano zamiennie termin ,,dyfuzja”

proporcjonalny do czasu ¢, a D, jest wspotczynnikiem
proporcjonalnosci.

W medium porowym migracja czasteczek jest ogra-
niczona $cianami poru, co wptywa znaczaco na zjawisko
samodyfuzji. W tym przypadku wspoétczynnik samodyfuzji
zalezy od czasu obserwacji procesu dyfuzji ¢,,.:

[2(6) —z(0))° = 2D(z,,) - t 2

Dla bardzo krotkich czasoéw obserwacji srednie prze-
mieszczenie molekul jest mniejsze od rozmiaru poru,
wowczas dyfuzja jest nieograniczona, a wspotczynnik D
osiaga wartos¢ bliska D, (dla ¢,,, ~ 0 D(¢,,,) = D,). Wraz ze
wzrostem czasu obserwacji wspolczynnik D maleje, przy
czym proces ten zalezy od geometrii porow:
 dla krotkich czasow obserwacji D maleje wzgledem D,

. . S S,
proporcjonalnie do parametru — oraz do wielkosci:

VDOtobs [17] !

D(t,,) 4 ——38§
¢%1__ Dtas_ 3
N v, (3

D,

gdzie:
D(t) [mm*/s] — wspotczynnik samodyfuzji zalezny od czasu,
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D, [mm?*/s] — wspolczynnik samodyfuzji dyfuzji objeto-
Sciowej (samodyfuzja w objgtosci ptynu, nie-
ograniczona),

ts [S] — czas obserwacji,

S [m’] — powierzchnia poru,

V, [m’] — objetosé poru.

» dla dtugich czasow obserwacji molekuly penetruja

polaczenia pomigdzy porami [16], wowczas Dlty)

0
zmierza asymptotycznie do wartosci réwnej odwrot-

. L]
nosci kretosei, — (rysunek 1):
diff

lim D(tobx) — L

n—o DO le'ﬁ"

“)

Na rysunku 1 pokazano przyktad wyniku pomiaru
dyfuzji dla medium porowego, gdzie wyznaczong wiel-

D(tobs )
D,

ko$¢ wspotczynnikow dyfuzji odniesiono do

0
pierwiastka kwadratowego czasu obserwacji (,/tgbs) [6].
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Rys. 1. Przyktad wyniku pomiaru samodyfuzji dla ptynu
porowego. Nachylenie krzywej w obszarze A dostarcza
informacj¢ o wielkoSci parametru S/V,, wartos¢ osiagana
w czgsci B (asymptota) jest odwrotno$cia krgtosei [6]

Cz¢$¢ A wykresu (pomiar samodyfuzji dla krotkich czasow

. . N .
obserwacji) pozwala wyznaczy¢ parametr 7 (réwnanie 3),
P
za$§ cze$¢ B wykorzystuje si¢ do wyznaczenia kregtosci

porow (rownanie 4).

Wykonane badania

Badania wykonano dla dziewigciu probek piaskowcow:
szydtowieckich (3 probki), miocenskich (4 probki) i cigzko-
wickich (2 probki). Skaty wybrano tak, aby charakteryzo-
waly si¢ zréznicowanymi wlasciwosciami petrofizycznymi.

Badania metoda PFG-NMR

Badania metoda magnetycznego rezonansu jadrowego
wykonano dla probek nasyconych solanka 50 g/l oraz dla
samej solanki. Pomiary przeprowadzono na spektrometrze
Maran 7 (7,9 MHz) firmy Resonance w temperaturze ok.
26,5°C (zakres zmian temperatury 26,2+26,7°C). W po-
miarach wspotczynnika samodyfuzji D uzyto sekwencji

pomiarowej z gradientami bipolarnymi zaproponowanej
przez Cotts’a [5, 20], ktéra spotykana jest w literaturze
w roznych odmianach. W sekwencji tego rodzaju zwykty
impuls gradientowy jest zastapiony przez dwa impulsy gra-
dientowe bipolarne przedzielone impulsem z (impuls radio-
wej czgstotliwosci odwracajacy magnetyzacje o kat z [8]).
Pozwala to na zminimalizowanie wptywu wewngtrznych
gradientow, powstajacych w mierzonej probce, na wynik
pomiarow [20]. Wybrano wersj¢ z symetrycznymi gra-
dientami. Sekwencja przedstawiona jest na rysunku 2.
Impulsy gradientowe ,,uczulaja” sekwencj¢ pomiarowa
na zjawisko samodyfuzji. Pierwszy impuls gradiento-
wo-bipolarny powoduje rozfazowanie, a drugi ponowne

T - A N
T2 | T R ‘T2 W
N |l
I N
R
-gl ________ 5815 5625

I ‘ '

Rys. 2. 13-to segmentowa sekwencja pomiarowa PGSE oparta na echu stymulowanym; 7/2, = — impulsy radiowe;j
czestotliwosci, g; — amplituda impulsu gradientowego (zacieniowany szarym kolorem), d — czas trwania impulsu
gradientowego, A — czas pomig¢dzy impulsami 7/2

Parametry sekwencji: =2 ms, 8 = 1 ms, §, = 3,= 500 us
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sfazowanie czastkowych magnetyzacji pochodzacych od
roznych jader. Jezeli czasteczka zmienita swoje potozenie
na skutek zjawiska samodyfuzji, to znajdzie si¢ w nieco
innym polu magnetycznym (ze wzglgdu na przylozony
gradient pola magnetycznego), co przektada si¢ na nieco
inna czgstotliwos¢ precesji Larmora w nowym potozeniu.
W takim przypadku drugi impuls gradientowo-bipolarny
nie spowoduje ponownego sfazowania wktadu do magne-
tyzacji wypadkowej pochodzacego od danej czasteczki
— efektem bedzie ostabienie sygnatu.

Pomiar wspoétczynnika D dla ustalonego czasu obser-
wacji t,,, byl wykonywany poprzez kolejne uruchomienia
sekwencji pomiarowej z roznymi wartosciami gradientu
(gj zmieniano od 00,54 T/m). Tlumienie sygnatu NMR
wyraza si¢ nastgpujaca zaleznoscia [19]:

)

gdzie y jest wspotczynnikiem giromagnetycznym.

artykuty

Dopasowujac dane pomiarowe wedtug powyzszego
rownania, otrzymujemy warto$¢ wspotczynnika D.

Pomiary samodyfuzji objetosciowej solanki 50 g/

Pomiary samodyfuzji objgtosciowej dla solanki wy-
konano dla czasu obserwacji 5 ms. Dyfuzja objetosciowa
jest szczegblnie wrazliwa na zmiany temperatury bada-
nego plynu. Spektrometr Maran 7 posiada uktad stabili-
zujacy temperature, dzigki czemu jej wahania sa niewiel-
kie (przy wlaczonym chtodzeniu cewek gradientowych:
26,2+26,7°C), niemniej jednak — chcac uwzglednic te
zmiany — pomiar dyfuzji objgtosciowej solanki 50 g/l
wykonano siedmiokrotnie. Wielko$¢ wspdlczynnikow
samodyfuzji D, wyznaczono dopasowujac dane pomiarowe
zgodnie z rownaniem 5 (tablica 1, rysunek 3). Wysokie
wspolczynniki determinacji korelowanych danych §wiadcza
0 poprawnosci procedury pomiarowej i wiarygodnosci
uzyskanych wynikow. Srednia warto$é wspotczynnika
dyfuzji objetosciowej wyznaczona dla solanki 50 g/l D,
wynosi 2,45E-03 + 1,83E-05.

Tablica 1. Wyniki pomiaréw wspotczynnika samodyfuzji objgtosciowej D, dla solanki 50 g/l

D, [mmz/s] 2,44E-03 2,46E-03 2,43E-03 2,46E-03 2,43E-03 2,45E-03 2,48E-03
S(g;)/S(g=0) Pomiar 1 S(g:)/S(g=0) Pomiar 2
1,0 1,0
0,9 B 244E-03x 0,9 _ 2,46E-03x ——
TN y=9,71E-01e N y =9,97E-01e
08 N , — 08 S —
07 R®=9,99E-01 07 N R? = 1,00E+00
0,6 \ 0,6 \
0,5 ~. 0,5 T~
0,4 \\ 0,4 \
03 ~ 03 \
02 0.2
0,1 01
0,0 : : ; ‘ ‘ ‘ 00 ‘ ‘ ‘ ; ; ‘
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
b[s/mm?] b[s/mm?]
S{g;)/S(g=0) Pomiar 3 5(g:)/s(g=0) Pomiar 4
1,0 1,0
o° \\ =9,95E-01e 2430 0.9 \ — 9 QQE-Q1 e 2A6E03x T
08 y=93, o 0.8 y=93, -
07 . R2=100E+00 07 S R®=100E+00 _
0.6 \ 0.6 \
0,5 \ 0,5 \
0,4 ~—_ 04 ~—_
03 - 03 -
02 02
0.1 0,1
0,0 : : ; ‘ : ‘ 0,0 ; ‘ ‘ ; : ‘
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
b[s/mm?] b[s/mm?]
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Pomiary samodyfuzji ograniczonej dla probek piaskowcow
Pomiary samodyfuzji ograniczonej, prowadzone w celu
wyznaczenia wspotczynnika D, wykonano dla szerokie-
go zakresu czaséw obserwacji ¢,,,. Parametr sekwencji
pomiarowej A zadawano tak, aby otrzymacé petny zakres
zmian wspolczynnika dyfuzji D(¢

obs.

), tzn. dla czasow ob-
serwacji od 5+7 do 240 ms, a w niektorych przypadkach
nawet do 320 ms. Ponizej przedstawiono wynik pomiaru
samodyfuzji dla probki 1 reprezentowanej przez biaty
piaskowiec szydtowiecki (rysunek 4). Wyznaczone wiel-
kosci wspotczynnikow dyfuzji ograniczonej D przyjmuja
coraz mniejsze warto$ci, osiagajac — zgodnie z teoria [6]

D/Do
1,2B+00

1,0E+00

8,0E-01

6,0E01 Aﬁ{ Taw=244]
he 2

4,0E01 E
--------------------- ke=3,12

2,0E-01

0,0E+00

1/2
0,8 /s [s77]

Rys. 4. Pomiar samodyfuzji dla probki nr 1
(piaskowiec szydlowiecki)

0 0,2 0,4 0,6
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S(g:)/S(g=0) Pomiar 5 S(g:)/S(g=0) Pomiar 6
1,0 1,0
0,9 — 0,9 - x e
08 N y = 1,0004E+00e2#3F03 08 N y =9,9810E-01e>*°F%*
0.7 \ R? =9,9994E-01 — 0,7 \ R? =9,9997E-01 I
06 B 0,6 S
05 T~ 05 \
0.4 T~ 0.4
03 T~ 0.3 \
0,2 0,2
0,1 0,1
0,0 ; ; ; ; ‘ ‘ 0,0 ; ; ; ; ; ‘
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
b[s/mm?] b[s/mm?]
S(g:)/S(g=0) Pomiar 7
1,0
09 \ y=0.97E-01e243E0% Rys. 3. Dopasowanie danych pomiarowych
038 N S — w celu wyznaczenia wspotczynnika samodyfuzji
07 R®=1,00E+00 T S Lo
' N objetosciowej D, dla solanki o mineralizacji 50 g/1,
0,6
’ 3t S .
05 \ b= yz(A+2_6jgi2(25)2 (wzor 5)
0,4
0z \
0,2
0,1
0,0 T T T T T ]
0 100 200 300 400 500 600
2 . . , .
b [s/mm’] —w zakresie dhugich czaséw obserwacji (od 200 do 300 ms)

warto$¢ wzglednie stata (na wykresie — czerwona linia).

W przypadku probki 1 srednia wartos§é %
0

zakresu czasow obserwacji wynosi 4,10E-01, co odpowiada
kretosci (T,,) 2,44. Dla wszystkich pomiaréw uzyskano

dla tego

wysokie wspotczynniki determinacji w procesie dopaso-
wania danych (tablica 2).

Wyniki badan metoda PFG-NMR, uzyskane dla pozo-
stalych probek, przedstawiono na rysunku 5. Na wykresach
zaznaczono zarowno kreto$¢ pordw wyznaczona metoda
PFG-NMR (7, jak i wielkos¢ wspotczynnika kretosci
poréw wyznaczona metoda elektryczna w ramach badan
pomocniczych, omdéwionych ponize;j.

Badania pomocnicze

Badania pomocnicze wykonano w celu weryfikacji
wynikdw otrzymanych z pomiarow dyfuzyjnych. W li-
teraturze fachowej, z zakresu metody NMR, krgtos¢ po-
row wyznaczong z pomiaréw dyfuzyjnych poréwnuje
si¢ z kretoscia wyznaczana na podstawie elektrycznych
parametrow skat [12]. Ponadto, krgto$¢ pordw jest jednym
z parametrow, ktory wpltywa na wielko$¢ przepuszczalnosci
mierzonego osrodka [7, 14], dlatego badania pomocnicze
obejmowaty pomiar krgtosci porow metoda elektryczna
1 pomiar przepuszczalno$ci absolutne;.



Probka nr 2: piaskowiec szydtowiecki

artykuty

Probka nr 6: piaskowiec miocenski

D/Dy D/Dy
1,26400 1,26400
1,0E+00 1,0E+00
8,0E:01 8,0E:01
X« .
6,001 8 [Tog=250 ] 6,0E.01 s | Tag=258 |
"‘}“ ’~’ I Td,ff 2,50 s N’ diff
4,0E-01 L L FOUIN 40E01 F====——— o ke=2,38
---------------------- ker=3,19
2,0E01 2,0E01
0,0E+00 0,0E+00
0 02 04 06 08 4t [s"°] 0 02 04 06 08 At [s"°]
Probka nr 3: piaskowiec szydtowiecki Probka nr 7: piaskowiec miocenski
D/Dy D/Dy
1,28400 1,26400
1,0E+00 1,0E+00
8,0E:01 8,0E:01
N Tagr=193 \
6,0E-01 idiad DWW 6.0E01 N, o [ Tog=240] |
2 2 ke=2,34
40E01 fmm e —————— = 2,81 N e R
2,0E:01 2,0E01
0,08+00 0,0E+00
0 02 04 06 08 1, [s"] 0 02 04 06 08 \Jl,, [s"]
Probka nr 4: piaskowiec miocenski Probka nr 8: piaskowiec cigzkowicki
D/D, D/Do
1,28400 1,2E+00
1,0E400 1,0E+00
8,0E:01 8,0E-01
6,0E:01 1 6,0E-01
: \ Tag=3,12 | ' * Td,-ff:3,51J
4,0E01 "‘m‘ 4,0E-01 o
S ] o —_—t e o - . _ ’ B e &
.ﬁ' ke=2,83 .-_--_-._’.’.:‘.Lm_. ko =3,34
2,0E:01 2,0E-01
0,08+00 0,0E+00
0 02 04 06 08 4t [s"] 0 02 0,4 06 08 /1, [s"]
Probka nr 5: piaskowiec miocenski Probka nr 9: piaskowiec cigzkowicki
D/Dy D/Dy
1,26400 1,2E+00
1,0E+00 1,0E+00
8,0E:01 N 8,0E:01
60E01 | May _ 60E01 | %
: > 4|, . Tayr=2,69 |7 : », Tagr=3,29 |
40801 {__ D T 40501 *ooe,
e =% N, —— — == kg=3,51
2,0E01 2,0E01
0,0E+00 0,0E+00
0 02 0.4 06 08 /L, [s"°] 0 02 0.4 06 08 L, [5"7]

Rys. 5. Wyznaczenie krgtosci poréw metoda NMR-PFG

Pomiar kretosci porow metoda elektryczng

Metoda elektryczna jest jedna z podstawowych metod
eksperymentalnych wyznaczania dwoch waznych para-

metrow struktury przestrzeni porowej: kretosci poréw T’

oraz parametru porowatosci P,. W metodzie tej wiaze sig
przeplyw cieczy porowej z przeptywem jonow elektrolitu.
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Tablica 2*. Szczegolowe wyniki pomiarow dyfuzyjnych dla probki nr 1 (piaskowiec szydlowiecki — biaty)

1 0,0000 1,00E+00 | 1,000 | 12 0,1549 6,25E-00 | 0,999 | 23 0,3225 5,0IE-00 | 0,998
2 0,0837 7,62E—-00 | 0,990 | 13 0,1703 6,02E—-00 | 0,999 | 24 0,3521 4,90E—-00 | 0,999
3 0,0894 749E—-00 | 0,999 | 14 0,1844 592E-00 | 0,999 | 25 0,3795 4,60E—-00 | 0,998
4 0,0949 7,33E-00 | 0,999 | 15 0,1975 585E—-00 | 0,999 | 26 0,4050 4,58E—-00 | 0,998
5 0,1000 722E-00 | 0,999 | 16 0,2098 584E—-00 | 0,999 | 27 0,4290 4,51E-00 | 0,997
6 0,1095 7,03E-00 | 0,999 | 17 0,2214 5,76E—-00 | 0,999 | 28 0,4517 4,14E-00 | 0,996
7 0,1140 6,81E—-00 | 0,999 | 18 0,2324 5,66E—-00 | 0,999 | 29 0,4733 4,05E-00 | 0,996
8 0,1245 6,62E—-00 | 0,999 | 19 0,2530 529E-00 | 0,998 | 30 0,4940 423E-00 | 0,997
9 0,1285 6,48E—-00 | 0,999 | 20 0,2720 524E-00 | 0,996 | 31 0,5138 4,16E—-00 | 0,997
10 0,1342 6,43E-00 | 0,999 | 21 0,2898 5,03E-00 | 0,995 | 32 0,5329 4,06E—-00 | 0,998
11 0,1378 6,33E-00 | 0,999 | 22 0,3066 5,11E-00 | 0,999 | 33 0,5514 397E-00 | 0,997

*) Objasnienia: #,,, — czas obserwacji zjawiska dyfuzji, s; D/D,— stosunek wspolczynnika samodyfuzji ograniczonej wielkoscia porow
(D, mm?/s) do wspélczynnika samodyfuzji objetosciowej (D,, mm?/s); R? — wspotczynnik determinacji dopasowania danych pomiarowych.
Zakres wielkosci D/D, wytypowanych do wyznaczenia wspotczynnika krgtosci wyrdzniono w tabeli zottym kolorem.

Zgodnie z wprowadzona przez Archiego zaleznoscia
parametru porowatosci P, od opornosci wiasciwej poro-
watej probki p,,, (o nieprzewodzacym szkielecie, wypetnio-
nej elektrolitem NaCl) oraz opornosci wlasciwej samego
elektrolitu p,,,, przyjmuje si¢ [2]:

P,
P =2 (©)
pwe

Kretos¢ T,, zwiazana jest z parametrem porowato$ci
poprzez porowatos¢ K, [11, 15, 18]:

T;l:Kp‘Pp (7)

W literaturze spotyka si¢ trzy podejscia do obliczania
kretosci na podstawie parametru porowatosci P, i porowa-
tosci K,. W licznych publikacjach krgto$¢ wyrazona jest
wzorem (7). Inni autorzy podaja wzor [4, 10, 14]:

7,=yK,F, ®)

Autorka artykutu zetkngta si¢ rowniez z publikacja-
mi, w ktorych zestawione sa obie zalezno$ci, przy czym
zaleznos¢ (7) okreslana jest jako kretosé, a zaleznos$e (8)
nazywana jest wspotczynnikiem krgtosei [1, 3].

W tej sytuacji, w przedstawianej pracy wyznaczono
obydwa parametry, przyjmujac:

T:zlzKp'Pp (9)

kel:VKp‘Pp (10)
gdzie:

T, — kretose,

k,; — wspotczynnik kretosei.
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Pomiar elektrycznego oporu probek R skat nasyconych
solanka o mineralizacji 50 g/l wykonano za pomoca mierni-
ka ESCORT ELC 3131D. Elektryczna opornos¢ wlasciwa
probek p,,, [Qm] wyznaczono ze wzoru:

Py =D R (11)

gdzie:

p —=5/[m],

S — powierzchnia przekroju probki [m?],
[ — dlugosé probki [m],

R — opdr elektryczny probki [Q].

Wielkos¢ porowato$ci K, wykorzystana w obliczeniach
parametrow 7,1 K,, obliczono na podstawie réznicy mas
AW probki nasyconej calkowicie solanka (W2) i probki
suchej (W1):

AW

K, =——-100%

Py (12)

gdzie:
V' — objeto$é¢ probki [em?],
ds — gesto$é solanki [g/cm’].

Pomiar przepuszczalnosci absolutnej

Pomiar przepuszczalnosci absolutnej wykonano za po-
mocg aparatu Gas Permeameter firmy Temco. W pomiarach
uwzgledniono wystgpowanie tzw. efektu Klinkenberga,
ktory powoduje zawyzanie mierzonych wartosci w skatach
o niskiej przepuszczalnosci (do 30 mD). Wspotczynnik
przepuszczalnosci K, [Darcy] obliczano ze wzoru:



240, -B-LT,

act

" A-(R*-B))T,

(13)

gdzie:

u —lepkos¢ gazu przy sredniej temperaturze przeptywu
i $rednim cis$nieniu w probee [cP] — dla azotu wynosi
ona 0,01737¢cP (w 21°C =294 K),

0, — natezenie przeptywu gazu [cm?/sek],

P, — standardowe cis$nienie odniesienia dla przeptywu
masy na dtugosci 1 metra — 1,00 [atm],

artykuty

L - dhugos¢ probki [em],

A —pole przekroju probki, prostopadte do kierunku prze-
ptywu [em’],

P, — ci$nienie gazu na wlocie do probki [atm],

P, — cisnienie gazu przy wylocie z probki [atm],

T,.,— aktualna temperatura przeptywu gazu,

T, ,— temperatura odniesienia dla przeptywomierzy maso-
wych, rowna 294 K (21°C).

Wyniki badan pomocniczych zamieszczono w tablicy 3.

Tablica 3. Zestawienie parametrow wyznaczonych w badaniach pomocniczych

1 piaskowiec szydtowiecki 21,99 343,01 6,18 44,16 9,71 3,12
2 piaskowiec szydtowiecki 22,66 247,66 6,28 44,89 10,17 3,19
3 piaskowiec szydtowiecki 20,36 438,83 5,43 38,76 7,89 2,81
4 piaskowiec miocenski 18,60 48,30 6,04 43,18 8,03 2,83
5 piaskowiec miocenski 22,88 151,38 4,50 32,11 7,35 2,71
6 piaskowiec miocenski 2541 191,08 3,11 22,20 5,64 2,38
7 piaskowiec miocenski 2441 343,97 3,15 25,50 5,49 2,34
8 piaskowiec cigzkowicki 10,72 7,71 14,56 103,98 11,15 3,34
9 piaskowiec cigzkowicki 12,26 15,40 14,08 100,54 12,33 3,51

Weryfikacja wynikéw badan uzyskanych metoda PFG-NMR

Poréwnanie wynikéw badan kreto$ci poréw uzyskanych
metoda elektryczng i metodq PFG-NMR

Wielkos$¢ kretosci porow T, 0szacowana na podstawie
pomiaréw dyfuzyjnych poréwnano z krgtoscia 7, oraz
wspotczynnikiem kretosci k,, uzyskanymi z pomiaréw
elektrycznych (tablica 4).

Parametr 7, osiaga wartosci porownywalne z wiel-
koscia wspotczynnika kretosci k,, wyznaczonego metoda
elektryczna (tablica 3, rysunek 6).

Dla szesciu skal obserwowane roznice sa niewielkie
i prawdopodobnie zwiazane z blgdami pomiarowymi sto-
sowanych metod. Dla trzech pozostatych probek (punkty
wewnatrz czerwonej elipsy) rozbieznosci sa znacznie wigk-
sze. Sa to piaskowce szydlowieckie, ktore charakteryzuja
sig¢ bardzo dobrymi wlasciwosciami zbiornikowymi i filtra-
cyjnymi (tablica 3), co predestynuje je do badan testowych.
Z drugiej strony powierzchnie wycinanych rdzennikow
sa o wiele bardziej chropowate od pozostatych probek,
co w przypadku pomiaru opornos$ci skaly moze wptywaé
na pogorszenie kontaktu powierzchni skaty z elektrodami
pomiarowymi. Pomiar opornosci bedzie wowczas zawy-

zony. Standardowo — dla zapewnienia dobrego kontaktu
powierzchni skaty z elektrodami — maluje si¢ powierzchnie

Tablica 4. Zestawienie wielkosci parametrow: kregtosci 7,
1 wspotczynnika kretosci k,, wyznaczonych metoda
elektryczna z kretoscia oszacowana za pomoca metody
PFG-NMR 7,

1 9,71 3,12 2,44
2 10,17 3,19 2,50
3 7,89 2,81 1,93
4 8,03 2,83 3,12
5 7,35 2,71 2,69
6 5,64 2,38 2,58
7 5,49 2,34 2,40
8 11,15 3,34 3,51
9 12,33 3,51 3,29
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Rys. 6. Zestawienie krgtosci 7, wyznaczonej metoda

PFG-NMR ze wspotczynnikiem kretosci &, okreslonym
metoda elektryczna

suchej skaty lakierem o wysokiej przewodnosci elek-
trycznej. Niestety, nie jest to mozliwe w przypadku, jezeli
chcemy t¢ sama probke zbadac me-

Otrzymana zalezno$¢ wydaje si¢ potwierdza¢ mozli-
wos¢ wykorzystania pomiarow dyfuzyjnych do szacowa-
nia kretosci porow. Przepuszcezalno$é skorelowano takze
z wielkos$cia wspotczynnika kretosci &, uzyskujac nizszy
wspotczynnik korelacji (rysunek 7b). Nalezy zaznaczyc,
ze z analizy wytaczono odbiegajace 3 z 9 punktow pomia-
rowych, reprezentowane przez piaskowce szydtowieckie.
Wilaczenie tych punktow do analizy daje R’ rzedu 0,21.

W celu wyjasnienia watpliwosci, ktore pojawity si¢
na etapie weryfikacji uzyskanych wynikéw (zbyt duze
réznice pomigdzy wyznaczonymi parametrami 7, i k,,
dla piaskowcow szydtowieckich), dla piaskowcow szy-
dtowieckich wykonano dodatkowa interpretacje pomiarow
dyfuzyjnych, w celu wyznaczenia $redniej wielkos$ci sto-
sunku powierzchni poréw S do ich objgtosci V,. Parametr
ten ma istotne znaczenie w modelowaniu przeptywow
ptynow ztozowych [12, 20]. Znajac wielkos$¢ S/Vp, kre-
to$¢ poroéw oraz porowatos¢, mozemy obliczy¢ wielko$¢
przepuszczalno$ci badanej skaly, wykorzystujac w tym

toda NMR, gdyz obecno$¢ lakieru 500 a | 00 b |

w polu magnetycznym powoduje 450 y =-301,56x+1017,2 450 g =-233,490 + 792,16
znieksztatcenie mierzonego sygna- 400 K R2=0,9272 - 400 R -0,7576 ||
tu NMR. Zamiast lakieru stosu- 350 . 150 .

je si¢ miedziane siateczki, ktore ‘T 300 = 300

zwigkszaja przewodno$¢ na kon- .EL. 250 £ 250

takcie skata-elektroda pomiarowa, X 200 * & 200 * \

jednak nie wyréwnuja nierownosci 150 ¢ 150 N

na powierzchni rdzenika, tak jak to 100 100

ma miejsce w przypadku stosowa- %0 Gx 0 ¢ \. Jq

nia lakieru. W metodzie PFG-NMR 01 5 25 35 45 01 5 . 35 45
doktadno$¢ pomiaru zwiazana jest T i ' kg '

ze stosunkiem sygnatu do szumu.
Wyznaczenie krgtosci porow wy-
maga wykonania pomiaréw sa-
modyfuzji dla dtugich czasow obserwacji, co wiaze si¢
z ostabieniem mierzonego sygnatu. Wysokie wspotczyn-
niki determinacji, otrzymywane w procesie dopasowania
danych pomiarowych uzyskanych dla piaskowcow szy-
dtowieckich (R* € < 0,998 do 0,939 >), sugeruja, iz blad
pomiaru dyfuzyjnego nie jest duzy, tym samym, pomiar
dyfuzji molekut wydaje si¢ by¢ bardziej precyzyjny w po-
roOwnaniu z pomiarem opornosci skaly.

Korelacja parametru T, z przepuszczalnosciag

Poniewaz wielko$¢ kretosci wptywa na transport ply-
néw w skale [7, 14], nalezy spodziewac sig, ze prawidlo-
wo wyznaczony parametr 7, bedzie dobrze korelowat
z przepuszczalnos$cia.

582 nr 9/2012

Rys. 7. Korelacja przepuszczalno$ci z: a) kreto$cia 7, wyznaczong metoda
PFG-NMR, b) wspotczynnikiem kretosci k,, wyznaczonym metoda elektryczna

celu zalezno$¢ otrzymana przez Repie [7,13] jako wynik
przeksztatcenia rownania Kozeny-Carmana:
K

K =—2F~ 14
"o2T-(S1V,)? (14

gdzie T — kretosé porow odpowiadajaca zaleznosci (9).

Biorac pod uwagg, ze 7= (1), otrzymujemy rownanie:

K
+ (15)
2Ty -(S1V,)

pr NMR —

Zaleznos$¢ t¢ wykorzystano do weryfikacji wynikow
pomiardow dyfuzyjnych, traktujac jako pomiar referencyjny
przepuszczalno$¢ zmierzona bezposrednio na rdzeniach.



Wyznaczenie $redniej warto$ci parametru S/V, dla
piaskowcow szydfowieckich

Jak wczes$niej stwierdzono, dla krétkich czaséw ob-
serwacji zmiana wielko$ci wspotczynnika samodyfuzji
czastek wody wypehiajacej por w porownaniu z wielkos$cia
wspotczynnika samodyfuzji objgtosciowej jest zalezna
jedynie od stosunku powierzchni poru do jego objetosci
S/V,[17]. Dla o$rodka porowego, jakim jest skafa, nalezy
zatozy¢, ze promief poréw zmienia si¢ w duzym zakre-
sie. Jezeli  jest czastkowa objetoscia porow o stosunku
powierzchni poru do objetosci S/V,, wéwczas rownanie 3
przyjmuje postac [17]:

e wesfe | H-ste i oo

Pomiary wspotczynnika samodyfuzji w zalezno$ci od

czasu obserwacji, w potaczeniu z liniowym dopasowaniem
danych pomiarowych wzgledem pierwiastka kwadratowego
czasu obserwacji, pozwalaja wyznaczy¢ $rednig warto$é
stosunku powierzchni poru do jego objetosci (S/—Vp).

Punkty pomiarowe do regresji liniowe;j DE(1 t.,.) byly
0

dobierane tak, by znajdowatly si¢ na liniowym odcinku
krzywej thumienia sygnalu NMR, czyli w tzw. rezimie
krétkich czasow obserwacji. Zastosowano dopasowanie
z natozeniem wigzoéw (punkt pomiarowy odpowiadajacy
zerowemu czasowi obserwacji, dla ktorego D = D). Zna-
jomos¢ nachylenia liniowego odcinka krzywej ttumienia
pozwala wyznaczy¢ wielkos¢ (S/—Vp) Otrzymane rezultaty
przedstawiono na rysunku 8.

W tablicy 5 zestawiono przepuszczalnos¢ Kpry,,, ob-
liczona ze wzoru (15) z przepuszczalnoscia Kpr zmierzo-
na bezposrednio przy uzyciu azotu, za pomoca aparatu
Gas Permeameter firmy Temco. Zamieszczono rowniez
wielko$¢ przepuszczalnosci Kpr,, obliczong z zalezno$ci
Riepe’a z wykorzystaniem wspotczynnika kretosci &,;:

K

K e 17
pr_el Z(kel)z'(S/Vp)z ( )

Tablica 5. Zestawienie przepuszczalno$ci wyznaczonej
z wzoru Riepe’a, wraz z parametrami wykorzystanymi
w obliczeniach, z przepuszczalnoscia zmierzona na rdzeniach

1 363,1 116,7 334,0
2 298,7 137,9 247,77
493,0 204,1 438,8

artykuty

Probka nr 1:
piaskowiec szydtowiecki
S/V,=227E-01 pm’'

D/Dyg
1,2E+00
1,0E+00
8,0E-01
6,0E-01 - y= -2,734&
40507 - R’ =0,9956
2,0E-01
0,0E+00 : —_— ‘ — ‘

0,00 0,02 0,04 0,06 008 010 0,12 0,14 0,16 \/g[s“]

Proébka nr 2:
piaskowiec szydtowiecki
S/V,=2,48E-01 pm’

D/Do
1,2E+00

1,0E+00

SR \0-0“.,

y=-2,9956x + 1
R = 0,987

6,0E-01 1

40E01

2,0E-01

0,0E+00 ‘ ‘ ’ ‘ : ,
000 002 004 006 008 010 012 014 ,fr, [s"%]

Probka nr 3:
piaskowiec szydtowiecki
S/V,=2,37E-01 pm’'

D/Do
1,2E+00

1,0E+00

8,0E-01

6,0E-01 - y=-2,8582x + 1

2
4,0E01 - R’ =0,9841

2,0E-01

0,0E+00 ‘ ‘ ‘ ‘ : . '
0,00 002 004 006 008 010 012 014 016 Jt, [s"*]

Rys. 8. Wyniki interpretacji pomiaréw dyfuzyjnych dla
krotkich czaséw obserwacji

Wykonane badania wskazuja, ze przepuszczalno$é
obliczona z pomiaréw dyfuzyjnych jest zblizona do war-
to$ci zmierzonej bezposrednio na rdzeniach. Wielko$¢
przepuszczalnosci Kpr,, obliczona przy wykorzystaniu
parametru k,, jest zanizona.
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Podsumowanie i wnioski

Przeprowadzone badania s badaniami testowymi, nie-
mniej jednak uzyskane wyniki wydaja si¢ potwierdza¢ moz-
liwos¢ wykorzystania pomiaréw dyfuzyjnych do szacowania
kretosci porow. Parametr 7, osiaga wartoSci porownywalne
z wielkos$cia wspotczynnika kregtosci k,, wyznaczonego
metoda elektryczng. Mozliwo$¢ pomiaru kretosci porow me-
toda PFG-NMR przy wykorzystaniu spektrometru Maran 7
potwierdzaja rowniez wysokie wspotczynniki determinacji,
otrzymywane w procesie dopasowania danych pomiarowych
w celu wyznaczenia wielko$ci wspotczynnikow dyfuzji ogra-
niczonej, a takze dobra korelacja parametru 7,z przepusz-
czalno$cia. Weryfikacj¢ wynikéw pomiaréw dyfuzyjnych
wykonanych dla piaskowcow szydtowieckich umozliwito
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