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Wptyw wybranych domieszek obnizajgcych gestos¢ na parametry
zaczynu cementowego

The effect of selected density-reducing admixtures on cement slurry parameters

Marcin Kremieniewski, Mitosz Kedzierski
Instytut Nafty i Gazu — Panstwowy Instytut Badawczy

STRESZCZENIE: Zaczyny lekkie najczgsciej stosowane sa podczas uszczelniania kolumn rur oktadzinowych w warunkach obnizonego
ci$nienia ztozowego czy w strefach stabozwieztych. Odpowiednie zmniejszenie ggstosci zaczynu umozliwia obnizenie warto$ci ci$nie-
nia hydrostatycznego, co zapobiega ucieczce zaczynu cementowego w strefy stabo zwigzle. Dodatkowo, zaczyny o obnizonej gestosci
mogg by¢ stosowane w przypadku koniecznosci podniesienia cementu w przestrzeni pozarurowej na duzg wysokos¢ (giebokie otwory).
Podczas opracowywania receptury lekkiego zaczynu cementowego najczegsciej stosuje sie lekkiego rodzaju dodatki i domieszki, kto-
re okre$lane sa mianem wypehiaczy. Srodki te pozwalaja na obnizenie gestosci zaczynu i tym samym zastosowanie go w okre§lonych
warunkach geologicznych. Jednakze stosowanie tego rodzaju dodatkow i domieszek wywiera znaczny wplyw na parametry technolo-
giczne zarowno $wiezego, jak i stwardniatego zaczynu cementowego. W przypadku ptynnego zaczynu — obecno$¢ lekkich frakcji po-
woduje zmiang parametrow reologicznych zaczynu, wzrost filtracji czy zmiang wartosci odstoju wody. Natomiast ptaszcz cementowy
powstaty z zaczynu lekkiego moze posiadac nizsze wartosci wytrzymalos$ci na $ciskanie czy wyzsza porowatos¢. Nalezy zauwazyc¢, ze
receptury zaczynow lekkich sg najczesciej stosowane do uszczelniania kolumn rur oktadzinowych posadowionych na niewielkich gle-
bokosciach. Dlatego tez istotne jest rowniez uzyskanie odpowiedniego czasu przejscia od punktu poczatku wigzania do punktu kon-
ca wigzania. Przyczynia si¢ to do wyeliminowania mozliwoS$ci tworzenia si¢ drog migracji gazu w wigzacym zaczynie cementowym.
W zwigzku z powyzszym w niniejszej publikacji omowiony zostal wptyw wybranych domieszek obnizajacych gesto$é na parametry
technologiczne zaczynu cementowego. W artykule badaniom poddano 4 rodzaje wypetiaczy (mikrosfere glinokrzemianowa dotych-
czas stosowang, mikrosfere glinokrzemianowa nowej generacji CSF K, mikrosfere szklang oraz perlit filtracyjny E100F). Wstepne ba-
dania przeprowadzone zostaty dla zaczyndéw bazowych sktadajagcych si¢ tylko z wody i cementu. Wypehiacze lekkie stosowano jako
5% domieszki do zaczynu. Na tym etapie badaniom poddano czas wiazania ptynnego zaczynu oraz wptyw tych domieszek na uzyska-
ne warto$ci parametrow mechanicznych. W kolejnym etapie przeprowadzono badania dla konkretnego zaczynu cementowego, ktory
zawieral w swoim sktadzie inne $rodki, niezbedne do kontrolowania parametrow decydujacych o efektywnosci uszczelniania otworu
wiertniczego. W tych recepturach zastosowano 15% dodatku wytypowanych wypetniaczy lekkich i okre§lono wptyw tych materiatow
wypetniajacych na parametry $wiezych i stwardniatych zaczynéw cementowych.

Stowa kluczowe: zaczyn cementowy, gestos¢ zaczynu, domieszki lekkie, mikrosfera, perlit, czas wigzania, wytrzymato$¢ na $ciska-
nie, wypehiacze.

ABSTRACT: Lightweight slurries are most commonly used for sealing columns of casing pipes in conditions of reduced reservoir
pressure or in low-density zones. Through appropriate reduction of the cement slurry density, the hydrostatic pressure can be lowered,
which prevents the cement slurry from escaping into the weakly compacted zones. In addition, cement slurries with reduced density
can be used when it is necessary to raise cement in annulus to a large height (deep boreholes). When developing a lightweight cement
slurry formula, light additives and admixtures are commonly used as fillers. These measures make it possible to reduce the slurry density
and thus to apply it in specific geological conditions. However, the use of such additives and admixtures has a significant impact on the
technological parameters of both fresh and hardened cement stone. In the case of fresh cement slurry, the presence of light fractions
changes the rheological parameters of the leaven, increases filtration, and changes the water loss value. On the other hand, the cement
bond resulting from lightweight slurry may have lower compressive strength values or higher porosity. It should be noted that lightweight
slurry formulas are most often used to seal columns of casing pipes installed at small depths. Therefore, it is also important to obtain
a proper transition time from the initial setting time to the final setting time. The above contributes to eliminating the possibility of gas
migration pathways in the set cement slurry. In connection with the above, the publication discusses the impact of selected density-
reducing admixtures on selected technological parameters of cement slurry. In the article, 4 types of fillers were tested (aluminosilicate
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microsphere used so far, new generation aluminosilicate microsphere CSF K, glass microsphere and filter perlite E100F). Initial tests
were carried out for base cement slurries consisting only of water and cement. Lightweight fillers were used as a 5% grout admixture.
At this stage, the setting time of fresh cement slurry and the effect of these admixtures on the obtained values of mechanical parameters
were tested. In the next stage, tests were carried out for specific cement slurry, which contained other means necessary to control the
parameters determining the effectiveness of sealing the borehole. In these recipes, 15% of the addition of selected lightweight fillers
was used and the effect of these filling materials on the parameters of fresh and hardened cement slurries was determined.

Key words: cement slurry, cement slurry density, lightweight admixtures, microsphere, perlite, setting time, compressive strength, fillers.

Wprowadzenie

Zagadnienie prawidlowego zarurowania i uszczelnienia ko-
lumny eksploatacyjnej nabiera zasadniczego znaczenia na zto-
zach o niskim ci$nieniu ztozowym lub w strefach chtonnych.
Obecnie technika rurowania i cementowania otworow wiert-
niczych w warstwach o niskim ci$nieniu ztozowym nie ulega
zmianie. Roznice wystepujg jednakze w rodzaju stosowanych
zaczyndw cementowych (Bensted, 2004; Kremieniewski, 2019a;
Kremieniewski i Stryczek, 2019). Najczgséciej do zmniejszenia
wartosci gestosci wykorzystywane sg roznego rodzaju dodat-
ki redukujace gestos¢ zaczyndw cementowych. Obnizenie ge-
sto$ci zaczynu pozwala zmniejszy¢ wartos¢ ci$nienia hydrosta-
tycznego w czasie cementowania, co zapobiega ucieczkom ce-
mentu w stabsze strefy (Kremieniewski, 2017b; Jordan et al.,
2018; Kremieniewski i Kedzierski, 2019). Zaczyny lekkie sto-
suje sie rowniez w przypadku koniecznosci podniesienia cemen-
tu w przestrzeni pozarurowej na duza wysokos¢ (dwa zaczyny:
gory — lekki 1 dolny — o normalnej gestoéci) lub do prac rekon-
strukcyjnych odwiertu. Niestety podczas projektowania tego ro-
dzaju zaczynow, powstaty z nich ptaszcz cementowy charakte-
ryzuje si¢ niskimi warto$ciami parametréw mechanicznych, co
jest jeszcze czesciej obserwowane po krotkim czasie hydratacji
od 24 do 48 godzin (Bayu et al. 2010; Kremieniewski, 2018,
2019d). Dlatego tez istotnym czynnikiem jest odpowiedni dobor
zardbwno ilo$ciowy, jak i jakosciowy dodatkdéw i domieszek ob-
nizajacych gestos¢ zaczynu. Umozliwia to uzyskanie wymaga-
nej, dostosowanej do warunkow geologiczno-ztozowych gesto-
$ci zaczynu przy jednoczesnym zachowaniu optymalnych war-
toéci parametrow mechanicznych tworzacego si¢ plaszcza ce-
mentowego (Nelson, 1990; Rzepka i Stryczek, 2008).

Jednym z wielu rodzajow srodkow, ktore sa stosowane
w celu opracowania lekkiego zaczynu o obnizonej gestosci
sa wypetniacze. Zastosowanie takiego materiatu pozwala na
wyeliminowanie ucieczek cementu w stabsze strefy i moz-
liwe jest wykonanie mniejszej liczby stopni cementowan
(Raczkowski et al., 1978; Nelson, 1990; Kremieniewski et al.,
2017). Czasami wypetniacze stosowane sg rowniez w celu
zwiekszenia wytrzymatosci strukturalnej zaczyndéw, co po-
zwala na zastosowanie mniejszej ilosci cementu w zaczynie
przy jednoczesnym zachowaniu tej samej objetosci zaczynu.
Z jednej strony jest to pewnego rodzaju sposob na obnizenie
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kosztow cementowania, a z drugiej na obnizenie gestosci za-
czynu. Wypeiacze mozna podzieli¢ na trzy kategorie w za-
leznosci od mechanizmu obnizania gestosci. Pierwszym rodza-

jem wypelniaczy sa wypelniacze wodne, np. gliny oraz $rodki
zaggszczajace, ktore pozwalajg na zwickszenie wspotczynnika
wodnego. Drugim rodzajem wypehiaczy sa zespoly o niskiej
gestosci nasypowej, czyli warto$ci nizszej niz gestos¢ nasypo-

wa cementu, ktora wynosi okoto 3150 kg/m’. Trzecim rodza-
jem sg wypehiacze gazowe (Nelson, 1990; Kremieniewski,
2017a). Ze wzgledu na to, Ze najczesciej stosowane w sekto-
rze naftowym sa zespoty o niskiej gestosci, to na tego rodza-
ju $rodkach skoncentrowano si¢ w dalszej czesci publikacji.

Rys. 1. Probka perlitu
Fig. 1. Perlite sample

Jednym z glownych wypehiaczy stosowanych podczas
opracowywania lekkich zaczynow cementowych sg dodatki
lekkie, a srodkiem nalezacym do tej grupy jest perlit. Stanowi
on gtéwnie kruszone szkto wulkaniczne (rys. 1), ktore po pod-
grzaniu do temperatury poczatkowej fuzji zwigksza swojg ob-
jetosé (Stryczek et al., 2009; Kremieniewski, 2017b). Struktura
porowa perlitu charakteryzuje si¢ obecnos$cig zarOwno porow
otwartych, jak 1 zamknigtych. Pod wplywem dziatania ci$nie-
nia hydrostatycznego pory otwarte zostaja wypetione ciecza,
natomiast pory zamkniete ulegaja destrukcji. W zwigzku z po-
wyzszym projektujgc zaczyn cementowy z dodatkiem perli-
tu jako glownego $rodka obnizajgcego gestos¢ zaczynu na-
lezy przyjaé, ze jego gestos¢ przy cisnieniu atmosferycznym
bedzie nizsza niz zalozona 1 wymagana gestos¢ w otworze.



Na rysunku 2 przedstawiono zakres gestosci zaczynu z dodat-
kiem perlitu przy ci$nieniu atmosferycznym. Rysunek 3 przed-
stawia natomiast zakres gestosci zaczynow lekkich z dodat-
kiem perlitu przy ci$nieniu 21 MPa (Nelson, 1990). Innego
rodzaju $rodkiem czg¢sto stosowanym w celu obnizenia ggsto-
$ci zaczynu cementowego sg mikrosfery. Sg to materiaty ku-
liste 0 gestosci nasypowej od 400 kg/m* do 600 kg/m?, ktore
posiadaja wngtrze wypetnione gazem.
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Rys. 2. Zakres gestosci zaczynu przy réznych proporcjach miesza-
nin cementu do perlitu — wyniki przy ci$nieniu atmosferycznym

Fig. 2. Slurry density range at different proportions of cement/
perlite mixtures — results at atmospheric pressure
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Rys. 3. Zakres gestosci zaczynu przy réznych proporcjach miesza-
nin cementu do perlitu — wyniki przy ci$nieniu okolo 21 MPa

Fig. 3. Slurry density range at different proportions of cement/ per-
lite mixtures — results at a pressure of about 21 MPa
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Dodatek mikrosfery do zaczynu cementowego pozwala na
bardzo mocne obnizenie jego gestosci przy jednoczesnym za-
chowaniu dobrej wytrzymatosci oraz niskiej przepuszczalno-
$ci (Nelson, 1990; Stryczek et al., 2005; 2016). Wyr6znia si¢
mikrosfer¢ ceramiczng (rys. 4), ktdra jest pochodng pytow pie-
cowych oraz mikrosfer¢ szklang. Zaczyny cementowe z do-
datkiem mikrosfery w pewnych okoliczno$ciach pozwalaja
na wyeliminowanie metody cementowania wielostopniowe-
go (Nelson, 1990; Uliasz i Dubiel, 2015). Pewnego rodzaju
ograniczeniem w stosowaniu mikrosfery ceramicznej jest jej
niska odpornos¢ na cisnienie hydrostatyczne, dlatego tez do-
datek ten nie moze by¢ stosowany w zaczynach projektowa-
nych do uszczelniania glebokich otworow (Potchtopek et al.,
1993; Rzepka et al., 2012; Kremieniewski i Rzepka, 2016).
Mikrosfery ceramiczne ulegaja zgniataniu pod wptywem ci-
$nienia, wskutek czego wzrasta gesto$¢ zaczynu. Taki wzrost
gestosci przedstawiono na rysunku 5. Alternatywa dla mikros-
fery ceramicznej jest mikrosfera szklana, ktora w zalezno$ci od
rodzaju charakteryzuje si¢ wyzsza wytrzymatosciag mechanicz-
na, co znajduje przetozenie na wickszy zakres stosowalnos$ci.
Ziarna mikrosfery szklanej maja rozmiar od 20 do 200 mikro-
metrow. Mikrosfery szklane wytrzymujg ci$nienia dochodza-
ce do 35 MPa (Herianto i Fathaddin, 2005; Kremieniewski,
2019c). Wada mikrosfer szklanych jest jednak ich znacznie
wyzsza cena w porownaniu do mikrosfery ceramiczne;.

Rys. 4. Probka mikrosfery ceramicznej

Fig. 4. Ceramic microsphere sample

Dodatki i domieszki (stosowane w celu obnizenia ggsto-
$ci zaczynu) w znacznym stopniu wpltywajg na jego parame-
try technologiczne. Duzy wplyw widoczny jest w przypadku
wcezesnej wytrzymatosci na $ciskanie, co jest bardzo wazne
z punktu widzenia dalszych prac po zabiegu cementowania
(Kudowski, 2010; Falode et al., 2013; Kremieniewski, 2019¢).
W celu okreslenia wpltywu wybranych domieszek obnizaja-
cych gesto$¢ zaczynu na parametry technologiczne zaczy-
nu, realizuje si¢ szereg badan (Wisniowski et al., 2007; Peng
i Jacobsen 2013; Stryczek et al., 2014; Kremieniewski, 2019b),
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Rys. 5. Gestos¢ zaczyndow cementowych z dodatkiem mikrosfery
ceramicznej w zaleznos$ci od ci$nienia

Fig. 5. Cement slurry density with the addition of ceramic micro-
sphere in relation to pressure

co zostato przedstawione w dalszej czgéci niniejszej publika-
cji. Na podstawie prowadzonych prac badawczych znacznie
fatwiejszym zagadnieniem staje si¢ odpowiedni dobdr rodza-
ju domieszki do zaczynu w celu uzyskania optymalnych war-
tosci parametrow technologicznych projektowanej receptury.

Przebieg prac badawczych

Badania majace na celu okre$lenie wptywu wybranych
domieszek obnizajacych gesto§¢ zaczynu na parametry za-
czynu cementowego, zostaty zrealizowane w Laboratorium
Zaczyndéw Uszczelniajacych INiG — PIB w oparciu o normy:
PN-85/G-02320 Cementy i zaczyny cementowe do cemento-
wania w otworach wiertniczych; PN-EN 10426-2 Przemyst
naftowy i gazowniczy. Cementy i materialy do cementowa-
nia otworow. Czes¢ 2: Badania cementow wiertniczych oraz
API SPEC 10 Specification for materials and testing for well
cements.

Celem cyklu badawczego (ktory zostal omoéwiony w niniej-
szej publikacji) byto wykazanie wplywu wybranych domie-
szek obnizajacych gestos¢ zaczynu na parametry zaczynu ce-
mentowego. Zagadnienie to jest bardzo istotne z praktyczne-
go punktu widzenia, poniewaz receptury zaczyndéw o obnizo-
nej gestosci przysparzaja trudnosci w odpowiednim doborze
parametrow technologicznych dla zaczynu zarowno w fazie
ptynnej (§wieze zaczyny), jak réwniez po zwigzaniu (stward-
niale zaczyny). Zwiazane jest to z faktem, iz w celu obnizenia
gestosci stosuje si¢ znaczne ilosci dodatkow lekkich. Srodki te
(w zaleznosci od rodzaju) charakteryzujg si¢ zroznicowanymi
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wlasciwo$ciami, a tym samym w zroéznicowany sposob od-
dzialuja na parametry zaczynu.

Omowione w niniejszej publikacji wyniki prac badawczych
podzielone zostaty na dwa etapy. W pierwszym etapie badaniu
poddano cztery rodzaje lekkich wypehiaczy, ktore stosowa-
no w bazowym' zaczynie cementowym. Na tym etapie okre-
$lono czas wigzania zaczynu i wytrzymato$¢ na $ciskanie po
dwoch dniach hydratacji probki. W drugim etapie okreslono
wplyw dodatkéw lekkich na parametry konkretnego zaczy-
nu przeznaczonego do stosowania w warunkach otworowych
dla temperatury 30°C i ci$nienia 5 MPa. Na tym etapie zmie-
rzono gestos¢, parametry reologiczne zaczynu, filtracje 1 czas
gestnienia. Dla stwardniatego zaczynu przeprowadzono na-
tomiast badania wczesnej wytrzymatosci na $ciskanie po 12,
24 i 48 godzinach hydratacji probki oraz okres$lono czas, po
jakim probka osiggnie wytrzymatos¢ 3,5 MPa, ktora to war-
to$¢ jest niezbedna do prowadzenia dalszych prac po wyko-
naniu zabiegu cementowania.

Podczas badan wplywu wypetniaczy lekkich na parame-
try normowych zaczyndéw wykonano badania dla pigciu re-
ceptur. Pierwsza receptura to zaczyn kontrolny, ktory nie za-
wieral wypehniacza lekkiego. Badane zaczyny sporzadzono
na bazie cementu portlandzkiego klasy CEM 42,5 i zawiera-
ly 1,5% (bwoc) chlorku wapnia w celu przyspieszenia wia-
zania. Wypehiaczami lekkimi czterech kolejnych zaczynow
byly: mikrosfera glinokrzemianowa, mikrosfera CSF K, mi-
krosfera szklana HS oraz perlit filtracyjny E100F. Domieszki
lekkie stosowano w ilo$ci 5% w stosunku do masy cementu.
Zaczyny sporzadzono na wodzie wodociagowej, a wspotezyn-
nik wodno cementowy wszystkich receptur wynosit 0,5. Sktady
i uzyskane wyniki badan zestawiono w tabeli 1.

Analizujac uzyskane wyniki badan czasu wigzania stwier-
dzono, ze 5%-owy udziat domieszki badanych wypehiaczy
lekkich powoduje skrocenie zarowno czasu poczatku wigza-
nia, jak i czasu konca wigzania, co obserwowane jest na ry-
sunku 6. Przy czym najmocniejsze skrocenie czasu wigzania
odnotowano po zastosowaniu perlitu filtracyjnego. Poczatek
wigzania uzyskano po 90 minutach, a koniec wigzania po cza-
sie 138 minut. Natomiast czas wigzania zaczynu kontrolnego
wynosit 261 minut dla poczatku wiazania oraz 473 minuty dla
punktu, w ktorym odnotowano koniec wigzania. Tak mocne
skrocenie czasu wigzania po wprowadzeniu perlitu filtracyj-
nego moze by¢ efektem wzrostu zapotrzebowania na wode do
hydratacji cementu na skutek obecnosci tej domieszki, co jed-
nocze$nie wywarto wptyw na czas wigzania. Z kolei analizu-
jac wplyw domieszek wypetiaczy lekkich na wytrzymatosé

! Zaczyn bazowy — zaczyn skladajacy sie z wody i cementu o wspot-
czynniku wodno cementowym (w/c = 0,50).
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Tabela 1. Badania roznego rodzaju domieszek obnizajacych gestos¢ zaczynu (spoiwo wigzgce — cement CEM 42,5)

Table 1. Tests on various types of admixtures that reduce cement slurry density (binding binder — CEM 42.5 cement)

) Czas wiazania Wytrzymalo$¢ na
Rodza:] cementu Udzial ) Udzial | poczatek | koniec | Sciskanie (rednia
Nr Wspolezynnik cementu Rodzaj domieszki wiazania | wiazania arytmetyczna)
probki wodno-cementowy domieszki PW KW 2 dni hydratacji
Koncentracja CaCl,
[%] [%o] [minuty] [minuty] [MPa]
CEM 42,5 w/c=0,5
1 1,5% CaCl, 100 - 0,0 261 473 18,0
CEM 42,5 w/c=0,5 mikrosfera zwykta
2 1,5 CaCl, 100 (glinokrzemianowa) 30 210 268 15,3
3 CEM 42,5 wie=0,5 100 mikrosfera CSF K 50 211 269 20,0
1,5 CaCl,
4 CEM 42,5 wie =0,5 100 mikrosfera szklana H5 5,0 150 206 24,0
1,5 CaCl,
5 CEM 42,5 wie=05 1 150 | perlit filtracyjny EI00F | 5,0 90 138 25,0
1,5 CaCl,

na $ciskanie po dwoch dniach hydratacji stwierdzono wzrost
warto$ci analizowanego parametru (w stosunku do zaczynu
kontrolnego 18 MPa) dla wszystkich wypetniaczy z wyjat-
kiem mikrosfery glinokrzemianowej. Pod wpltywem tej do-
mieszki warto$¢ wytrzymatosci ulegta obnizeniu do 15,5 MPa.
Najmocniejszy przyrost wytrzymato$ci na Sciskanie uzyskano
po wprowadzeniu perlitu filtracyjnego oraz mikrosfery szkla-
nej (rys. 7). Takie zachowanie moze mie¢ zwigzek z przys$pie-
szonym procesem hydratacji w poczatkowym okresie, co znaj-
duje potwierdzenie podczas wczesniej omdwionego badania
czasu wigzania.

W kolejnym tescie przeprowadzono analogiczne pomia-
ry dla takich samych zaczynow — jedyng r6znicg byto uzycie
wigkszej, bo 3%-owej koncentracji chlorku wapnia. Dziatanie
takie podyktowane byto najcze¢stszym zakresem stosowa-
nia koncentracji CaCl, w przedziale od 1,5% do 3% w wa-
runkach otworowych. Sktady i wyniki badan zestawiono

500

w tabeli 2. Analizujac uzyskane wyniki badan stwierdzono,
ze 5%-owa obecno$¢ mikrosfery glinokrzemianowej i mi-
krosfery CSF K (inna odmiana mikrosfery glinokrzemiano-
wej) w zaczynie zawierajacym 3% CaCl, nie powodowata
skrécenia czasu wigzania. Uzyskane warto$ci byly porow-
nywalne (réznice do okoto 10 minut) (rys. 8). Pod wplywem
mikrosfery szklanej odnotowano skrocenie wartosci czasu
konca wigzania. Jedynie wprowadzenie perlitu filtracyjne-
go spowodowato mocniejsze skrocenie zard6wno czasu po-
czatku, jak 1 konca wigzania (rys. 8). Natomiast podczas ba-
dania wczesnej wytrzymatosci na $ciskanie zaobserwowa-
no mniej wyrazny przyrost warto$ci w zaczynach zawiera-
jacych 3% chlorku wapnia i z domieszka wypetniaczy lek-
kich niz w przypadku zaczyndéw zawierajacych 1,5% CacCl,.
W recepturach z dodatkiem 3% CaCl, najmocniejszy przy-
rost wytrzymatosci na $ciskanie uzyskano po wprowadzeniu
domieszki mikrosfery CSF K (rys. 9).
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Tabela 2. Badania roznego rodzaju dodatkéw obnizajacych gesto$¢ zaczynu (spoiwo wigzace — cement CEM 42.5; 3,0% CacCl,)

Table 2. Tests on various types of additives reducing cement slurry density (binder — CEM 42.5 cement; 3.0% CacCl,)

Czas wigzania Wytrzymalo$é na
Rodzaj cementu Udzial ) Udzial | [ c/atek | koniec | Sciskanie (Srednia
Nr Wspolczynnik cementu Rodzaj domieszki | . : : : arytmetyczna)
P . . azania | wigzania
probki wodno-cementowy domieszki 2 dni hydratacii
: PW KW y 1)
Koncentracja CaCl,
[%o] [%o] [minuty] [minuty] [MPa]
CEM 42,5 w/c =0,5
6 3,0% CaCl, 100 - 0,0 141 229 15,0
CEM 42,5 w/c = 0,5 .
7 3.0 CaCl, 100 mikrosfera zwykta 5,0 150 228 15,5
8 CEM 42,5 wic =0.5 100 mikrosfera CSF K 5,0 151 239 20,5
3,0 CaCl,
9 CEM 42,5 wic =0.5 100 mikrosfera szklana H5 50 132 184 19,5
3,0 CaCl,
CEM 42,5 w/c = 0,5 . .
10 3,0 CaCl, 100 perlit filtracyjny E100F 5,0 92 160 19,0
300
O poczatek wigzania Okoniec wigzania RyS 8_ Zestawienie czasu po-
250 229 228 29 czatku wigzania i czasu kon-
Z 0 150 ca wigzania badanych pro-
£ bek z dodatkami obnizajg-
E 150 151 160 . ,,
2 150 141 132 cymi gesto$¢ zaczynu (Spo-
g o iwo wigzace — cement CEM
® 1007 42,5; przyspieszacz wigzania
§ o | 3,0% CaCl,)
Fig. 8. Comparison of the
0

CEM 42,5w/c=0,5
3,0% CaCl;

CEM 42,5w/c=0,5
3,0 CaCl,

5,00%

Mikrosfera zwykta

6 7

W drugim etapie badan nad wptywem domieszek obnizaja-
cych gesto$¢ zaczynu na wybrane parametry zaczynu cementowe-
go do testow poddano cztery receptury zaczynow, gdzie punktem
odniesienia byt zaczyn zawierajacy mikrosfere glinokrzemianowa
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initial and final setting time
of tested samples with ad-
ditives reducing the cement
slurry density (binding binder
— CEM 42.5 cement; setting
accelerator 3.0% CacCl,)

dotychczas stosowang w warunkach przemystowych (sktad
nr 11; tab. 3). Badania zostaty przeprowadzone dla receptur za-
czynow przeznaczonych do uszczelniania otwordéw w warun-
kach geologiczno-ztozowych (temp. 30°C i ci$nienie SMPa).
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Tabela 3. Receptury zaczynow cementowych dla warunkow otworowych zawierajacych wytypowane domieszki (sktadniki state):
cement CEM I 42,5 = 100%, bentonit = 1,5% (bwow?"), srodek odpieniajacy = 0,5% (bwoc™), $rodek antyfiltracyjny = 0,3% (bwoc),

CaCl, = 3,0% (bwoc), mikrocement 10,0%

Table 3. Cement slurry recipes for well conditions containing selected admixtures (solid components): CEM I cement 42.5 = 100%, ben-
tonite = 1.5% (bwow), defoaming agent = 0.5% (bwoc), anti-filtration agent = 0.3% (bwoc), CaCl, = 3.0% (bwoc), microcement 10.0%

Sklad (Nr); Srodek Lateks Stabilizator Mikrosfera Mikrosfera Mikrosfera | Perlit filtracyjny
wspolczynnik (w/c) uplynniajacy lateksu CSFK szklana HS E100F
Nr 11; w/c = 0,75 0,2 5,0 0,5 15,0 - - -
Nr 12; w/c = 0,75 0,2 5,0 0,5 - 15,0 - -
Nr 13; w/c = 0,85 0,3 5,0 0,5 - - 15,0 -
Nr 14; w/c = 0,85 0,3 5,0 0,5 - - - 15,0

Wszystkie zaczyny zawieraty sktadniki o takich samych kon-
centracjach: 1,5% (bwow) bentonitu, 0,5% (bwoc) $rodek od-
pieniajacy, Srodek antyfiltracyjny w koncentracji 0,3% (bwoc),
3,0 % (bwoc) chlorku wapnia oraz 10%-owy dodatek mikroce-
mentu. Dodatkowo zaczyny posiadaty 5% lateksu i stabilizator.
Zmienng byly rodzaje zastosowanych dodatkow lekkich, ktore
zastosowano w koncentracji 15% w stosunku do masy cemen-
tu. Sktady receptur zestawiono w tabeli 3.

Po sporzadzeniu zaczyndw przystapiono do badan parame-
trow technologicznych §wiezych i stwardniatych zaczynow.
Analizujac zestawione wyniki (rys. 10) stwierdzono, ze gesto§é
zaczynow zawierata si¢ w waskim przedziale od 1450 kg/m’
dla zaczynu bazowego (nr 11) do 1480 kg/m’ dla zaczynu
z dodatkiem perlitu filtracyjnego (nr 14). Natomiast znacz-
nie nizszg ge¢stos¢ posiadat zaczyn, ktorego sktad wzbogaco-
no 15%-owym dodatkiem mikrosfery szklanej (nr 13) i uzy-
skano gesto$¢ 1300 kg/m*. Powyzsze mogto by¢ spowodowa-
ne znacznie wicksza powierzchnig wtasciwa mikrosfer szkla-
nych. Podczas weryfikacji parametréw reologicznych zestawio-
nych w tabeli 4 oraz na rysunku 11 stwierdzono, ze zaczyny

2BWOW (z ang. by weight of water) — w stosunku do iloéci wody.

* BWOC (z ang. by weight of cement) — w stosunku do iloéci cementu.

z dodatkiem mikrosfer (nr 11, 12, 13) najlepiej byly opisy-
wane modelem reologicznym Cassona. Zaczyn z dodatkiem
perlitu (nr 14) odpowiadat natomiast modelowi reologiczne-
mu Herschela-Bulkleya (tab. 4). Zaobserwowano, ze najwyz-
sza warto$¢ granicy ptynigcia opisywanej modelem Cassona
(20,02 Pa) posiadat zaczyn kontrolny zawierajacy mikrosferg
glinokrzemianowga. Natomiast zaczyn z dodatkiem 15% mi-
krosfery szklanej HS charakteryzowat si¢ najnizszg warto$cia
granicy ptyniecia, ktéra wynosita 15,09 Pa (rys. 11). Zaczyny
z dodatkiem mikrosfer glinokrzemianowych (zaczyn nr 11
i 12) posiadaty najnizsze warto$ci lepkosci, ktore zawieraty
si¢ w przedziale od 0,03 Pa - s do 0,04 Pa - s. Natomiast za-
czyny z dodatkiem mikrosfer szklanych i perlitu filtracyjne-
go, ktore to dodatki posiadaja mocniejszy stopien rozdrobnie-
nia, charakteryzowaty si¢ wyzszymi lepkos$ciami wynoszacy-
mi od 0,06 Pa s do 0,08 Pa - s (rys. 11). Porownywalny trend
zaobserwowano podczas interpretacji wspotczynnika konsy-
stencji Herschela-Bulkleya, gdzie zaczyny z dodatkiem moc-
no rozdrobnionych frakcji posiadaty wyzsze wartosci wspot-
czynnika konsystencjiyy.

Analizujac wplyw wybranych domieszek obnizajacych ge-
sto$¢ zaczynu na parametry mechaniczne stwardniatego zaczy-
nu cementowego (tab. 5) zaobserwowano, ze najwyzsze war-
tosci wezesnej wytrzymatosci na Sciskanie odnotowano dla
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zaczynu z dodatkiem mikrosfery CSF K (rys. 12). Uzyskane

zawierajacych 3% CacCl, (rys. 9). Zaczyny z dodatkiem moc-

wyniki badan sa potwierdzeniem warto$ci uzyskanych no rozdrobnionych frakcji mikrosfery szklanej (nr 13) oraz
w przypadku badan zaczynow bazowych (cement—woda) perlitu (nr 14) charakteryzowatly si¢ nizszymi warto$ciami

Tabela 4. Parametry reologiczne zaczyndw cementowych

Table 4. Rheological parameters of cement slurries

Zaczyn nr:
Model reologiczny Parametry reologiczne
11 12 13 14
Lepkos$¢ dynamiczna [Pa - s] 0,1183 0,1373 0,1572 0,1917
Model Newtona - -
Wspotezynnik korelacji [-] 0,4035 0,6761 0,8234 0,8111
Lepkos¢ plastyczna [Pa - s] 0,0744 0,0933 0,1157 0,1406
Model Binghama Granica ptynigcia [Pa] 29,0419 29,1193 27,4662 33,7939
Wspotczynnik korelacji [-] 0,9838 0,9822 0,9898 0,9804
Wspodtczynnik konsystencji [Pa - s"] 12,6964 11,5680 9,3586 9,5457
Model Ostwalda de Waele | Wyktadnik potegowy [-] 0,2718 0,3073 0,3598 0,3945
Wspotczynnik korelacji [-] 0,9516 0,9536 0,9606 0,9828
Lepkos¢ Cassona [Pa - s] 0,0303 0,0426 0,0608 0,0789
Model Cassona Granica ptynigcia [Pa] 20,0188 18,7925 15,9032 18,1919
Wspotczynnik korelacji [-] 0,9946 0,9976 0,9992 0,9959
Granica ptynigcia [Pa] 22,5816 21,8754 18,4856 16,3614
Wspoélezynnik konsystencji [Pa - s"] 0,6336 0,6739 0,8335 2,0933
Model Herschela-Bulkleya -
Wyktadnik potggowy [-] 0,6951 0,7183 0,7187 0,6174
Wspotczynnik korelacji [-] 0,9934 0,9968 0,9988 0,9980
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Rys. 10. Zestawienie gestosci zaczynow cementowych

Fig. 10. Summary of cement slurry density

Tabela 5. Parametry badanych zaczynéw cementowych

Table 5. Parameters of cement slurries

Parametry reologiczne zaczynéw

0,01 -

11 Mikrosfera
glinokrzemianowa

12 Mikrosfera
CSFK

30°C;

Nr zaczynu; warunki hydratacji

13 Mikrosfera
szklana H5

3 MPa

14 Perlit
filtracyjny E100F

Rys. 11. Zestawienie wynikoéw badan parametréw reologicznych
zaczyndow cementowych

Fig. 11. Summary of the results of the rheological parameters of

cement slurries

Wytrzymalos$¢ na Sciskanie z Ultrasonic | ¢, osiagnienia Czas gestnienia
Gestosé Cement Analyzer po czasie hydratacji wytrzymalosci Filtracja Czas dojscia
Nr zaczynu 12 godz. 24 godz. 48 godz. 3,5 MPa 30 Be 100 Be
[kg/m’] [MPa] [godz:min] [cm?/30 min] [godz:min]
11 1450 2,0 5,0 8,0 15:28 194,0 5:25 6:40
12 1470 4,0 8,0 12,0 9:11 201,0 5:50 7:10
13 1300 3,0 6,0 9,0 10:45 279,0 5:00 5:40
14 1480 3,0 5,0 7,0 12:44 241,0 6:30 7:15
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niz zaczyn kontrolny (nr 11). Nalezy zauwazy¢, ze zadowa-
lajace rezultaty uzyskano stosujac dodatek mikrosfery szkla-
nej (zaczyn nr 13), poniewaz przy najnizszej wartosci gesto-
$ci (1300 kg/m®) uzyskano wyzsze wartosci wezesnej wytrzy-
mato$ci niz w przypadku zaczynu kontrolnego nr 11, ktérego
gestos$¢ byta wyzsza (1450 kg/m’).

Porownujgc wartosci filtracji zaczynow stwierdzono, ze za-
czyny zawierajace dodatek mikrosfery glinokrzemianowej po-
siadaty najnizsze wartosci filtracji zawierajace si¢ w zakresie
od 194 do 201 cm*/30 min (sktady 11, 12; tab. 5). Z kolei za-
czyny z dodatkiem mikrosfer szklanych i perlitu posiadaty wyz-
sze wartosci filtracji (sktady 13, 14; tab. 5). Mogto to by¢ wyni-
kiem zastosowania wickszej ilosci srodka dyspergujacego. Przy
czym dodatek 15% mikrosfery szklanej skutkowat uzyskaniem
najwickszej wartosci filtracji, ktora wynosita 279 ¢m*/30 min.
Zaczyn z dodatkiem perlitu filtracyjnego posiadal natomiast
filtracje wynoszacg 241 cm?/30 min. Takie zachowanie mozna
thumaczy¢ podwyzszonym zapotrzebowaniem na wode perlitu.

Podczas badania czasu gestnienia zaczynéw w warunkach
otworopodobnych zaobserwowano, ze najkrotszy z badanych
zaczynoOw czas gestnienia uzyskano w zaczynie z dodatkiem mi-
krosfer szklanych. Mocne wydhuzenie wartosci czasu gestnienia
w poroéwnaniu do probki kontrolnej uzyskano natomiast dla za-
czynu z dodatkiem 15% perlitu filtracyjnego E100F (rys. 13).

W trakcie badania czasu uzyskania minimalnej warto$ci
wytrzymato$ci mechanicznej (rownej 3,5 MPa) zaobserwo-
wano, ze wszystkie z badanych wypetiaczy lekkich powo-
duja skrécenie czasu niezbednego do uzyskania wartosci wy-
trzymato$ci 3,5 MPa przez probke. Jednak najskuteczniejsze
dziatanie widoczne bylo w zaczynie z dodatkiem mikrosfe-
ry CSF K. Uzyskano czas 9 godzin 11 minut w poréwnaniu
do warto$ci wynoszacej 15 godz. 28 minut dla prébki kontro-
Inej (rys. 13).

Analizujac uzyskane wyniki stwierdzano, ze poddane bada-
niom lekkie materiaty wypetniajace wykazujg mocny wptyw
na wybrane parametry zaczynu cementowego, co nie jest bez
znaczenia podczas projektowania receptur zaczyndéw o obni-
zonej gestosci. Takie zachowanie zaczynow pod wpltywem
wybranych dodatkow jest szczegolnie istotne w przypadku
zaczynow lekkich, poniewaz regulowanie parametrow tego
rodzaju zaczyndéw bardzo czg¢sto wigze si¢ ze znacznym ob-
nizeniem jego stabilnosci sedymentacyjnej. Nadmierne frak-
cjonowanie jest niedopuszczalne, poniewaz moze skutkowac
brakiem szczelnosci oraz migracji gazu. Dlatego tez zagad-
nienie dotyczace wptywu badanych domieszek obnizajgcych
gestos¢ zaczynu na wybrane parametry zaczynu cementowe-
go powinno by¢ weryfikowane na podstawie badan laborato-
ryjnych, dzieki czemu wptyw wybranego srodka na parame-
try zaczynu bedzie bardziej przewidywalny.
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Rys. 12. Zestawienie wytrzymato$ci na $ciskanie probek z zaczy-
néw cementowych po 12, 24 oraz 48 godzinach hydratacji — po-
miar w Ultrasonic Cement Analyzer

Fig. 12. Comparison of compressive strength of cement slur-

ries samples after 12, 24 and 48 hours of hydration — measured by
Ultrasonic Cement Analyzer
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Rys. 13. Zestawienie warto$ci czasu gestnienia zaczynOw cemen-
towych oraz czasu do uzyskania przez probke wartosci 3,5 MPa
(WOC — waiting on cement)

Fig. 13. Summary of cement slurry thickening time values and
the time until the sample reaches 3.5 MPa (WOC — waiting on
cement)

Whioski

Na podstawie zrealizowanych prac badawczych okreslaja-
cych wplyw wybranych domieszek obnizajacych gesto$é na
parametry zaczynu cementowego sformutowano nast¢pujace
whnioski konicowe:

* obecno$¢ domieszki lekkich frakcji w recepturze zaczynu
cementowego powodowala skrocenie jego czasu wigza-
nia w recepturach bazowych* zawierajacych 1,5% chlor-
ku wapnia;

» wprowadzenie lekkich frakcji do zaczynu cementowe-
go skutkowato wzrostem wytrzymatosci mechanicznej

*Receptura bazowa — na potrzeby publikacji recepturg bazowa ozna-
czono zaczyn, w sktad ktorego wchodzi tylko cement i woda.
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w zaczynie zawierajacym 1,5% CacCl, (wyjatek stanowila
mikrosfera glinokrzemianowa, ktorej obecno$¢ powodo-
wata obnizenie warto$ci wytrzymatosci);

* najmocniejszy przyrost wytrzymalosci na $ciskanie w za-
czynie bazowym zawierajacym 1,5% CaCl, odnotowano
po wprowadzeniu domieszki perlitu filtracyjnego E100F
oraz mikrosfery szklanej H5;

» wazrost koncentracji chlorku wapnia w zaczynie bazowym
z wartosci 1,5% do 3% powodowat ostabienie dziatania
przyspieszajacego wigzanie zaczynu pod wptywem obec-
nosci domieszek lekkich;

+ zastosowanie 3%-owej koncentracji chlorku wapnia w za-
czynie bazowym obnizato intensywnos¢ wzrostu wytrzy-
matos$ci na $ciskanie pod wptywem domieszki mikrosfery
szklanej H5 oraz domieszki perlitu filtracyjnego E100F;

* obecno$¢ mikrosfery szklanej H5 powodowala najmocniej-
sze obnizenie ggstosci, co jest korzystne z ekonomicznego
punktu widzenia, poniewaz istnieje mozliwos$¢ zastosowa-
nia mniejszej ilosci przy jednoczesnym uzyskaniu porow-
nywalnej wartosci gestosci zaczynu zawierajacego wiek-
sz ilo§¢ mikrosfery glinokrzemianowej;

» zaczyny z dodatkiem mikrosfer (nr 11, 12, 13) pod wzgle-
dem reologicznym byly najlepiej opisywane mode-
lem reologicznym Cassona. Zaczyn z dodatkiem perlitu
(nr 14) odpowiadat natomiast modelowi reologicznemu
Herschela-Bulkleya;

» zaczyny z mikrosferami glinokrzemianowymi posiadaty
nizsze wartosci lepkosci C niz zaczyny z dodatkiem mi-
krosfer szklanych oraz z dodatkiem perlitu. Moze by¢ to
wynikiem mocnego rozdrobnienia zarowno mikrosfery
szklanej jak i perlitu filtracyjnego, co wplywa na wzrost
lepkosci zaczynu;

* najwyzsze warto$ci wezesnej wytrzymatosci na §ciskanie
odnotowano dla zaczynu z dodatkiem mikrosfery glino-
krzemianowej CSF K;

* dodatek 15% mikrosfery szklanej H5 skutkowal uzyska-
niem najwiekszej wartosci filtracji, co moglo by¢ wyni-
kiem wicgkszej ilosci srodka dyspergujacego w zaczynie,
a jednoczesnie brakiem wlasciwosci sorpcyjnych mikros-
fery szklanej HS;

» wprowadzenie mikrosfer szklanych HS5 do receptury za-
czynu spowodowato skrocenie czasu gestnienia. Z kolei
obecno$¢ perlitu filtracyjnego E100F powodowata wydtu-
zenie warto$ci czasu gestnienia analizowanych zaczynow.

Artykut powstat na podstawie pracy badawczej pt.: Analiza moz-
liwosci doszczelnienia mikrostruktury ptaszcza cementowego za
pomocq nowych domieszek drobnoziarnistych — praca INiG — PIB
na zlecenie MNiSW, nr archiwalny: DK-4100-0034/2019, nr zle-
cenia: 0044/KW/2019.
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