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Badania laboratoryjne przyczepnosci stwardniatych zaczynow
cementowych z dodatkiem nanotlenku glinu do wybranych formacji
skalnych

Laboratory tests of adhesion of hardened cement slurries with an addition of aluminum
nanoxide to various rock formation

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

STRESZCZENIE: Artykut przedstawia wyniki badan laboratoryjnych przyczepnosci zaczynow cementowych do trzech formacji skal-
nych, tj. rdzeni powstalych z piaskowca, mutowca oraz wegla kamiennego. Przygotowane rdzenie skalne (przed zalaniem zaczynem
cementowym) poddawane byly procesowi przemywania w roznych cieczach (prowadzono tez badania dla tzw. rdzeni suchych). Do
badan przyczepnosci wytypowano recepture zaczynu cementowego zawierajaca 1% nanotlenku glinu (n-Al,O,) oraz recepturg kon-
wencjonalng (poréwnawcza, tj. bez udzialu nanokomponentu). Badane zaczyny cementowe miaty dobre parametry technologiczne,
umozliwiajgce ich zastosowanie do uszczelniania kolumn rur oktadzinowych w otworach wiertniczych o temperaturze dynamicznej
okoto 35°C oraz ci$nieniu okoto 15 MPa. Po wykonaniu szeregu badan laboratoryjnych stwierdzono, ze zaczyn zawierajacy dodatek
1% n-Al,0; w wyrazny sposob podnosit przyczepnos¢ kamienia cementowego do formacji skalnej. Uzyskane warto$ci przyczepnosci
dla zaczynu z n-Al,O, w poré6wnaniu z warto§ciami otrzymanymi dla zaczynu konwencjonalnego sg okoto 30-40% wyzsze. Analizujac
przyczepnos$¢ kamienia cementowego (z dodatkiem i bez dodatku nanokomponentu) do réznego rodzaju formacji skalnych, nalezy
zaznaczy¢, ze: najwyzsza przyczepno$é zanotowano w przypadku piaskowca, nieco nizsza — mutowca (okoto 80—85% wartosci przy-
czepnosci uzyskanej dla piaskowca), a najnizsza — wegla (okoto 70-75% wartosci przyczepno$ci uzyskanej dla piaskowca). Zalezno$é
ta zachodzi w podobny sposob w przypadku rdzeni ,,suchych”, jak i przemytych ptuczka, buforem oraz ciecza przemywajaca. Nalezy
podkresli¢ niezwykle istotng rolg odpowiedniego procesu przemywania otworu wiertniczego przed wykonaniem zabiegu cementowania
rur oktadzinowych. Zastosowanie samego buforu moze okaza¢ si¢ niewystarczajace. Dodatkowe uzycie odpowiednio dobranej cieczy
przemywajacej pozwala skutecznie usung¢ resztki osadu filtracyjnego pozostajgcego na powierzchni formacji skalnej po jej przewier-
ceniu, co powinno znacznie poprawié stan zacementowania otworu wiertniczego.

Stowa kluczowe: nanotlenek glinu, zaczyn cementowy, kamief cementowy, przyczepnos$¢ na kontakcie cement—skata.

ABSTRACT: The article presents the results of laboratory tests of adhesion of cement slurries to three rock formations, i.e. sandstone,
mudstone and hard coal cores. The prepared rock cores (before being poured over with cement slurry) were washed in various fluids
(tests were also conducted for the so-called “dry” cores). The adhesion tests were carried out for two selected cement slurries recipes:
cement slurry containing 1% aluminum nanoxide (n-Al,O,) and conventional cement slurry (comparative, i.e. without the addition
of nanocomponents). The tested cement slurries had good technological parameters, enabling their use for sealing casing columns in
boreholes with a dynamic temperature of approx. 35°C and a pressure of approx. 15 MPa. After a series of laboratory tests, it was found
that the slurry containing the addition of 1% n-Al,O; significantly increased the adhesion of the cement stone to the rock formation.
The obtained values of adhesion for the n-Al,O; slurry, compared to the values obtained for the conventional slurry, are about 30—40%
higher. When analyzing the results of adhesion of cement stone (with and without the addition of a nanocomponent) to various types of
rock formations, it is stated that the highest values of adhesion was obtained for sandstone, slightly lower for mudstone (about 80-85%
of the adhesion value obtained for sandstone) and the lowest for coal (about 70-75% of the adhesion value obtained for sandstone). This
dependence is similar in the case of “dry” cores and those washed with mud, spacer fluid and washing fluid. It should be emphasized
that the proper process of washing the borehole is very important prior to cementing the casing. The use of a spacer fluid alone may
not be sufficient. The additional use of a properly selected washing liquid increases the mud-cake removal efficiency, which should
significantly improve the quality of borehole cementing.
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Wprowadzenie

Zasadniczym zadaniem zaczynu cementowego, ktory po
zwigzaniu tworzy pltaszcz cementowy, jest zapewnienie szczel-
nej izolacji migdzystrefowej w przestrzeni pier§cieniowe;j
otworu wiertniczego. Ewentualna utrata szczelno$ci pomiedzy
poszczegdlnymi strefami w otworze moze objawiac si¢ prze-
pltywem ptynéw z poszczego6lnych horyzontow. Potencjalne
sciezki przeptywu moga znajdowac si¢ w r6znych miejscach
w otworze, a wigc ich pochodzenie moze by¢ wielorakie.
Prawdopodobna droga migracji ptyndw ztozowych przebiega
przez zwigzany kamien cementowy lub tez wzdtuz granic
poszczegdlnych faz, tj. na granicy potaczenia kamienia ce-
mentowego z rurg oktadzinowa albo tez na granicy potaczenia
kamienia cementowego z formacja skalna. Doktadne poznanie
procesu wigzania zaczynu cementowego z réznymi formacjami
skalnymi moze by¢ zatem pomocne w planowaniu zabiegu
cementowania oraz ograniczeniu koniecznos$ci ewentualnego
wdrazania kosztownego i czasochtonnego docementowywania
kolumn rur oktadzinowych.

W literaturze §wiatowej (Ladva et al., 2005) omawiana jest
tematyka interakcji zaczynu cementowego z formacja skal-
ng. W publikacjach tych uwzgledniane sg jednak tradycyjne
(konwencjonalne) zaczyny cementowe. Poza tym niewiele jest
informacji dotyczacych zagadnien zwigzanych z procesami
przemywania osadu filtracyjnego powstatego na powierzchni
réznych typow skaty i co si¢ z tym wigze — z trwato$cig potacze-
nia ptaszcz cementowy—skata w warunkach otworopodobnych.

W niniejszym artykule skupiono si¢ na oméwieniu i analizie
wynikéw badan laboratoryjnych przyczepnosci innowacyjnych
zaczynow cementowych zawierajacych dodatek nanokomponen-
tu do réznych rodzajow formacji skalnych. Jako nanododatek
w badanych zaczynach wykorzystano sprawdzony we wcze-
$niejszych testach laboratoryjnych nanotlenek glinu —n-Al,O,
(Rzepka i Kedzierski, 2020). Poza tym w celu uzyskania jak
najlepszej przyczepnosci (tj. wysokiej trwalo$ci potaczenia
ptaszcza cementowego z formacjg skalng) zastosowano wy-
probowane w praktyce przemystowej ciecze buforowe i ciecze
przemywajace. Testy przyczepnosci kamieni cementowych
do formacji skalnych prowadzono dla trzech rodzajoéw skal:
piaskowca, mutowca i wegla kamiennego.

Mozliwosci zastosowania nanomateriatow,
w tym nanotlenku glinu (n-Al,O,), do sporzadzania
zaczynow cementowych do uszczelniania
otworow wiertniczych

Po roku 2010 w literaturze §wiatowej wydanych zostato
szereg publikacji, w ktorych opisano mozliwosci wykorzystania
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r6znego rodzaju nanomateriatow w przemysle naftowym i wy-
dobywczym (Patil i Deshpande, 2012; Santra et al., 2012;
Wilk et al., 2014; Debinska, 2016; D¢binska i Rzepka, 2016;
Hadi i Ameer, 2017; Leon et al., 2014). Zwlaszcza w branzy
cementowej nastepuje szybki rozwoj nanotechnologii, ktorej
wytworem sg réznego rodzaju komponenty majace wymiar
mniejszy niz 100 nm. Innowacyjnos$¢ nanotechnologii polega
na tym, ze morfologia i rozmiar poszczeg6lnych elementéw
nanostruktury mogg mie¢ wyjatkowo korzystny wplyw na
parametry kompozycji cementowych (w tym zaczynow ce-
mentowych wykorzystywanych w wiertnictwie).

Technologia sporzadzania zaczynu cementowego w ostat-
nich latach wykorzystywata coraz to drobniejsze dodatki wy-
petiajace pustki w matrycy cementowej. W kolejnych eta-
pach rozwoju technologii cementowej ograniczeniu ulegaty
wielkosci ziaren stosowanych dodatkow wprowadzanych do
zaczynu cementowego, np. poprzez zastosowanie odpowiednio
przygotowanego pytu krzemionkowego (mikrokrzemionki),
mikrocementu (mielonego cementu portlandzkiego) i innych.
Obecnie coraz czesciej wykorzystuje sie kompozycje cemento-
we, w ktorych nanoczasteczki o rozmiarach np. okoto 2040 nm
bardzo szczelnie wypetniajg przestrzenie pomiedzy ziarnami
cementu, podnoszac przy tym w wyrazny sposob wytrzymatos¢
mechaniczng matrycy cementowej. Na rysunku 1 zamieszczono
przyktadowy schemat utozenia si¢ w zaczynie cementowym
ziaren poszczegolnych dodatkdéw o danych rozmiarach. Mozna
zauwazy¢, ze nanoczgsteczki o rozmiarach 20—40 nm nie-
zwykle szczelnie upakowuja si¢ pomiedzy ziarnami cementu,
powodujac znaczny wzrost trwatosci powstatego produktu.

Po upakowaniu si¢ pomi¢dzy ziarnami cementu dobrze
zdyspergowane nanoczgsteczki prowadzg do przyspiesze-
nia hydratacji zaczynu cementowego 1 sprzyjaja tworzeniu
krysztatow o duzej trwatosci (np. jednorodnych skupisk fazy
C-S-H). Dodatkowo nanoczasteczki mogg uczestniczy¢ w re-
akcjach pucolanowych, co w efekcie powoduje tworzenie si¢
»dodatkowego” zelu fazy C-S-H, budujacego szkielet matrycy
cementowej (Nazari i Riahi, 2011).

W publikacjach dotyczacych mozliwosci zastosowania w re-
cepturach cementowych nanotlenku glinu autorzy (Li et al.,
2006; Hadi i Ameer, 2017), wykonujac badania laboratoryj-
ne, wykazali wysokie zalety takich zaczynow. Zwroécili oni
szczegOlnie uwage na poprawe wytrzymatosci mechanicznej
otrzymanych probek. Po zastosowaniu nanoglinu zauwazyli pe-
wien wzrost lepkosci plastycznej i granicy ptynigcia badanych
receptur, a takze obnizenie odstoju wody, tj. wolnej wody (co
stanowi wyrazng zalete¢ w przypadku uszczelniania otworow
naftowych). W innych publikacjach (Patil i Deshpande, 2012;
Santra el al. 2012) rowniez podkre§lano znaczenie obecno$ci
w zaczynie cementowym nanododatkéw oraz ich wplyw na
poprawe wilasno$ci stwardniatego zaczynu cementowego. Au-
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zaczyn z dodatkiem czasteczek
o rozmiarze 1-2 um

zaczyn konwencjonalny

zaczyn z dodatkiem czasteczek
o rozmiarze 250-300 nm

rozmiar czasteczek:

w przypadku piaskowcow w poréwnaniu
Z ta, jaka uzyskano dla formacji tupko-
. wych. Inni badacze (Ladva et al., 2005)

" ® réwniez analizowali proces wigzania ka-

’ oe ® mienia cementowego ze skatg w obecnosci
ptuczki wiertniczej dla probek powstatych

A z tupkow i piaskowcow. W odniesieniu

do skaty, jaka byl przepuszczalny pia-
skowiec, autorzy ci zaobserwowali, ze
w idealnych warunkach (tj. w przypadku

zaczyn z dodatkiem czasteczek zaczyn z dodatkiem czgsteczek
o rozmiarze 80-100 nm o rozmiarze 20—-40 nm

L ]
.

o~

braku kontaktu skaly z ptuczka wiertniczg)

20-40nm przyczepno$¢ kamienia cementowego do
80-100 nm piaskowca byla wielokrotnie wyzsza niz
250-300nm | W przypadku skaty, na ktorej wytworzo-
12 yn ny byt osad filtracyjny. Wywnioskowali

rowniez, ze lepsze wigzanie (tj. wigksze

przyczepnosci) osiggni¢to w przypadku

Rysunek 1. Schemat utozenia si¢ w zaczynie cementowym ziaren poszczegdlnych

materiatdbw o danych rozmiarach (Rzepka i Kedzierski, 2020)

Figure 1. Schematic dispersion of differently sized grains of particular materials in the

cement pore structure (Rzepka and Kedzierski, 2020)

torzy wykazali, Ze nanoczasteczki dzialajg jako swego rodzaju
»jadra” mocno taczace si¢ z hydratami cementu. Oprocz tego
nanoczasteczki moga zapobiega¢ wzrastaniu duzych krysztal-
koéw, np. nieodpornego na korozje wodorotlenku wapniowego,
1 wypehiaé pory w stwardnialym zaczynie cementowym,
zwigkszajac tym samym trwalo$¢ matrycy cementowe;.

Interakcja zaczynu cementowego z formacjami
skalnymi w warunkach otworopodobnych

Interakcja zaczynu cementowego z formacja skalng w otwo-
rach wiertniczych byta rozwazana w publikacjach w $wiatowej
literaturze naukowej (Ladva et al., 2005, Radonjic i Oyibo,
2014). Zwiazek migdzy obecnoscia pluczki wiertniczej, two-
rzeniem si¢ osadu filtracyjnego na $cianie otworu i na kolumnie
rur oktadzinowych oraz wskaznikiem moéwigcym o jakosci zace-
mentowania rur oktadzinowych omawiali w swoich artykutach
np. Al-Awad (1997) i Rueda et al. (2003). W badaniach prowa-
dzonych przez tych autorow wykorzystywane byty konwen-
cjonalne zaczyny cementowe. Niezalezne badania nad stanem
wigzania zaczynu cementowego z utworami skalnymi (takimi
jak piaskowiec i tupek) w symulowanych warunkach otworo-
podobnych prowadzili inni badacze (Radonjic i Oyibo, 2014).
Wykazali oni szkodliwy wptyw osadu powstatego z pluczki
wiertniczej na sil¢ wigzania (czyli tzw. przyczepnos¢) kamienia
cementowego do skaly. Zaobserwowali rowniez, ze wartos¢
przyczepnos$ci kamienia cementowego do skat jest wyzsza
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skat, na ktorych wytworzony byt osad fil-
tracyjny powstaly z pluczek wiertniczych
na bazie wody (nizsze przyczepnosci zano-
towano dla probek z osadami filtracyjnymi
z pluczek na bazie oleju).

Opedal et al. (2014) przedstawili eksperymentalne badania
wigzania na kontakcie stwardniaty zaczyn cementowy—forma-
cja skalna dla réznych rodzajow skat. Badania te dotyczyty
wigzania cementu ze skatami takimi jak piaskowiec, kreda,
wapien oraz tupek ilasty. Uzyskane wyniki pokazaty, ze po-
szczegOlne formacje skalne wykazywaly rézne interakcje na
kontakcie z cementem. Najwyzsze warto$ci przyczepnosci
kamienia cementowego otrzymano dla piaskowca, nieco niz-
sze dla wapieni i tupkow ilastych. Najstabsza przyczepnoscia
cechowaly si¢ probki kredy.

W omdwionych wyzej publikacjach nie rozwazano jednak
szerzej zagadnienia przemywania probek skalnych (nasaczo-
nych wczesniej ptuczka) buforem i ciecza przemywajaca, co
ma zasadnicze znaczenie w trakcie procesu cementowania
otworu wiertniczego. Dlatego tez w niniejszym artykule oprocz
omowienia wynikéw badan na probkach wzorcowych oraz
probkach nasgczonych ptuczka skoncentrowano si¢ gtéwnie na
analizie wynikow badan rdzeni skalnych przemywanych ciecza
buforowg oraz odpowiednio dobrang cieczg przemywajaca.

Badania laboratoryjne

Badania laboratoryjne zaczynow cementowych byly wy-
konywane w Zaktadzie Technologii Wiercenia INiG — PIB
w Laboratorium Zaczyndéw Uszczelniajacych zgodnie z norma-
mi PN-EN ISO 10426-1:2009 Przemyst naftowy i gazowniczy
— Cementy i materiaty do cementowania otworow — CzeS¢ 1:



Specyfikacja oraz PN-EN ISO 10426-2:2003 Przemyst naftowy
i gazowniczy — Cementy i materialy do cementowania otworow
wiertniczych — Czegs¢ 2: Badania cementow wiertniczych.

Podczas prowadzenia testow wybrano receptury przezna-
czone do uszczelniania kolumn rur oktadzinowych w otworach
wiertniczych o gltebokosci koncowej okoto 1000 metrow.
W otworach takich na terenie Polski panuje przewaznie tem-
peratura denna okoto 35°C oraz ci$nienie hydrodynamiczne
stupa ptuczki okoto 15 MPa.

Do badan przygotowanych zostato szereg rdzeni wykonanych
z piaskowca, mutowca oraz wegla. Z rdzenia wiertniczego lub
litej bryty skalnej wycinano za pomocg rdzenidwki probki skalne
o $rednicy 1 cala (2,54 cm) i wysokosci 6,5 cm (rysunek 2).
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Rysunek 2. Wycicte rdzenie skalne. Od lewej: rdzenie z piaskow-
ca, wegla i mutowca

Figure 2. Core samples. From the left, cores of sandstone, coal
and mudstone

Wykonywano trzy serie pomiarowe. Pierwsza seri¢ pro-
wadzono na tzw. probkach suchych rdzeni (byty to wyciete
rdzenie skalne, zalewane od razu zaczynem cementowym).
Druga seri¢ stanowily rdzenie nasgczone bezitowa ptuczka
wiertnicza, a nastepnie przemyte ciecza buforowa (sktad w ta-
beli 1). Ostatnig (trzecig) seri¢ stanowity probki nasaczone
pluczka bezitowa, przemyte cieczg buforowsg, a nastepnie
przemyte jeszcze raz ciecza przemywajaca z dodatkiem $rodka
o symbolu DC (sktad w tabeli 2).

Nasaczanie i przemywanie rdzeni wiertniczych odbywato
si¢ na specjalnym stanowisku (rysunek 3). Rdzenie umiesz-
czone w stelazu byly mieszane w odpowiednich cieczach przy
predkosci obrotowej okoto 200 obr/min. Mieszanie w ptuczce
odbywalo si¢ przez 30 minut. Po tym procesie mozna byto
zauwazy¢ wyrazng warstwe ptuczki wiertniczej utrzymujaca
si¢ na powierzchni skaty. Nastepnie po procesie przemywania
w cieczy buforowej (czas kontaktu cieczy buforowej z rdzeniem
wynosit 3 minuty) zaobserwowano czg¢$ciowe usuniecie phuczki
z powierzchni skat. Po zastosowaniu odpowiednio dobranej
przemywki uzyskano bardzo dobre usunigcie resztek phuczki
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Tabela 1. Sktad cieczy buforowej uzytej do przemywania rdzeni
skalnych

Table 1. Composition of the spacer fluid used to wash the rock
cores

Skladnik Tlosé
Woda wodociagowa 1030 ml
KCl1 3% bwow*
Cement portlandzki CEM 1 42,5 1000 g
* w stosunku do masy wody zarobowej (bwow)

Tabela 2. Sktad cieczy przemywajacej uzytej do przemywania
rdzeni skalnych

Table 2. Composition of the washing fluid used to wash the rock
cores

Skladnik Ilosé¢
Woda wodociagowa 1000 ml
KCl1 3% bwow*
Dodatek do przemywek (DC) 7% bwow*
* w stosunku do masy wody zarobowej (bwow)

Rysunek 3. Stanowisko do mieszania rdzeni skalnych w poszcze-
gblnych cieczach

Figure 3. Stand for mixing rock cores in different fluids

wiertniczej z powierzchni skalnej. Nastepnie wszystkie trzy
serie rdzeni zalewano zaczynem cementowym i utwardzano.
Utwardzanie odbywato si¢ przez okres 2 dni i 7 dni, a prob-
ki przechowywano w pojemnikach z wodg umieszczonych
w komorach cieplnych (deponowanie w temperaturze 35°C).

Przyktadowe rdzenie zalane zaczynem cementowym, ktory
nastepnie zwigzat (tworzac kamien cementowy), pokazano na
rysunku 4 po lewej stronie. Po zwigzaniu zaczynéw wykony-
wano badania przyczepno$ci na kontakcie cement—skata na
maszynie wytrzymatosciowej. Probki po przeprowadzeniu
badan (,,wycisnigte” rdzenie skalne) przedstawiono na rysun-
ku 4 po prawej stronie.
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Rysunek 4. Rdzenie skalne zalane zaczynem cementowym po utwardzaniu przez 7 dni (po lewej: przed pomiarem, po prawej: po wyko-

naniu pomiaru przyczepnosci na kontakcie cement—skata)

Figure 4. Rock cores poured over with cement slurry after hardening for 7 days (left: before the measurement, right: after the measure-

ment of adhesion on the cement-rock contact)

Do badan laboratoryjnych nad przyczepno$cia zaczynow
cementowych z dodatkiem nanokomponentéw do réznych
formacji skalnych wytypowano dwie receptury zaczynow
cementowych (tabela 3).

Tabela 3. Sktady zaczynow cementowych A oraz B badanych
w temperaturze 35°C i pod ci$nieniem 15 MPa

portlandzkiego CEM 1 42,5. Wyniki badan podstawowych
parametrow technologicznych testowanych zaczynoéw za-
mieszczono w tabeli 4.

Tabela 4. Parametry technologiczne zaczynéw cementowych A
oraz B

Table 4. Parameters of cement slurries A and B

Table 3. Compositions of cement slurries A and B tested at 35°C .
Parametry technologiczne zaczynu
and 15 MPa Zaczyn A Zaczyn B
cementowego
ols v 3
Skladniki zaﬁjynbu cerilentowego Zaczyn A Zaczyn B Ggstos¢ zaczynu [kg/m’] 1830 1825
W [%] bwoc Odstoj wody z zaczynu mierzony 0.0 02
Woda wodociaggowa, w/c = 0,48 0,48 pod katem 90° [%] ’ ’
Nanotlenek glinu, n-AlLO, 1,0 - Lepkos$¢ plastyczna zaczynu [mPa - s] 133,0 118,5
KCI#* 3,0 3,0 Czas przejscia— TT 18 50
Dodatek odpieniajacy 0,5 0.5 (ang. transition time) [minuty]
. Czas uzyskania przez zaczyn konsy-
Dodatek uptynniajgc 0,4 0,4 . .
PYTajacy stencji 30 Be (35°C, 10 MPa) [h:min]| > 14 3:27
Przyspieszacz wiazania 0,5 0,5 :
— Czas uzyskania przez zaczyn konsy- 345 349
Dodatek spgczniajacy 0,3 0,3 stencji 100 Bc (35°C, 10 MPa) [h:min] : :
Mikrocement 5,0 5,0
Cement portlandzki CEM 142,5 100 100 Gesto$¢ zaczynu A wynosita 1830 kg/m’®, natomiast zaczy-
w/e — wsptezynnik wodno-cementowy nu B (poréwnawczego) — 1825 kg/m®. Odst6j wody w przypad-
* bwoc, tj. w stosunku do masy suchego cementu (P £0) g d Y Wprzyp .
** dodatek KCI stosowany w stosunku do masy wody zarobowej (bwow) ku zaczynu A byty zerowy, a w przypadku zaczynu B wynosit

Zaczyny oznaczono symbolami A oraz B. Sktady zaczy-
néw cementowych byly do siebie zblizone (r6znily si¢ tylko
zawarto$cig nanokomponentu). W recepturze A zastosowano
1% nanotlenku glinu (n-Al,O;) bwoc, natomiast recepture B
(porownawczg) stanowit tzw. czysty zaczyn cementowy. Poza
tym obydwa zaczyny zawieraly w swoim sktadzie KCl, do-
datek speczniajacy, odpieniajacy, uptynniacz, przyspieszacz
wigzania i mikrocement. Sporzadzano je na bazie cementu
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0,2%. Zaczyn A z dodatkiem n-Al, O, zelowat bardzo szybko,
uzyskujac czas przejscia, tzw. transition time ,,TT” (tj. czas
pomigdzy przyrostem statycznej wytrzymatosci strukturalnej
SGS od 50 Pa do 250 Pa), wynoszacy 18 minut. Czas ,,TT”
dla zaczynu B (poréwnawczego) wyniost 50 minut. Obydwa
zaczyny cementowe badane na konsystometrze cementowym
uzyskaty konsystencje 30 Bc po czasie powyzej 3 godzin,
a 100 Bc po czasie ponizej 4 godzin. Zestawienie wynikow
badan przyczepnosci poszczegdlnych kamieni cementowych do



piaskowcow, mutowcow oraz wegla kamiennego zamieszczono
w tabelach od 5 do 7 oraz na rysunkach od 5 do 7.

Badania rdzeni zalanych zaczynem o skladzie A
(zawierajqgcym nanotlenek glinu, n-A1,0;)

Receptury zaczynu cementowego o sktadzie A, zawierajace-
20 1% n-ALO;, po okresie od 2 do 7 dni posiadaty przyczepnos¢
wzorcowg do piaskowca wynoszacg okoto 4,6-5,5 MPa (roz-
wazamy tu przyczepno$¢ dla rdzeni ,,suchych”, niemajacych
kontaktu z ptuczka wiertnicza, buforem czy tez przemywka).
Te same probki nasaczone pluczka wiertnicza, a nast¢pnie
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przemyte cieczg buforowg uzyskaty znacznie nizsze wartosci
przyczepnosci (rzgdu 0,9 MPa). Zastosowanie dodatkowo
cieczy przemywajacej spowodowato ponowny wzrost war-
tosci przyczepnosci (po 2 i 7 dniach przyczepnos¢ kamienia
cementowego do probek piaskowcow osiagneta warto$¢ okoto
4,4-5,2 MPa).

W przypadku rdzeni mutowcoéw podczas prowadzenia
testow uzyskano nieco nizsze warto$ci przyczepnosci kamie-
nia cementowego. Przyczepnos¢ wzorcowa po 2 i 7 dniach
wynosita odpowiednio okoto 4,2—4,6 MPa. Wartos¢ przyczep-
nosci dla rdzeni mulowcoéw nasaczonych pluczka wiertnicza

Tabela 5. Przyczepnos$¢ kamienia cementowego powstatego z zaczynu A (zawierajgcego dodatek n-Al,O,) oraz zaczynu B (bez zawarto-
$ci dodatku n-Al,0,) do poszczegolnych formacji skalnych po 2 i 7 dniach hydratacji. Rdzenie nie miaty kontaktu z ptuczka wiertnicza,

buforem ani cieczg przemywajaca, tzw. rdzenie suche

Table 5. Adhesion of cement stone from A slurry (containing n-Al,0,) and B slurry (without n-Al,O;) to various rock formations after 2
and 7 days of hydration. The cores had no contact with the drilling mud, spacer fluid or washing fluid

Rdzenie ,,suche” Przyczepnos¢ kamienia cementowego
(bez kontaktu z pluczka wiertnicza, buforem do piaskowca do mulowca do wegla kamiennego
i ciecza przemywajaca) [MPa] [MPa] [MPa]
o po 2 dniach 4,57 4,19 3,63
Zaczyn A (zawierajacy dodatek n-Al,05) -
po 7 dniach 5,51 4,65 3,94
po 2 dniach 3,32 3,09 2,92
Zaczyn B (bez nanododatku) :
po 7 dniach 3,92 3,44 3,16

Tabela 6. Przyczepnos¢ kamienia cementowego powstatego z zaczynu A (zawierajacego dodatek n-Al,O;) oraz zaczynu B (bez zawar-
to$ci dodatku n-Al,05) do poszczegdlnych formacji skalnych po 2 i 7 dniach hydratacji. Rdzenie nasaczone zostaty ptuczka wiertnicza,

a nastgpnie przemyte cieczg buforowg

Table 6. Adhesion of cement stone from A slurry (containing n-Al,O,) and B slurry (without n-Al,O,) to various rock formations after 2
and 7 days of hydration. Cores soaked in drilling mud and then washed with a spacer fluid

Przyczepno$é kamienia cementowego
Rdzenie nasaczone pluc'qu wiertniczg a nastepnie do piaskowca do mulowea do wegla kamiennego
przemyte ciecza buforowa
[MPa] [MPa] [MPa]
o po 2 dniach 0,91 0,85 0,76
Zaczyn A (zawierajacy dodatek n-Al,0;) -
po 7 dniach 0,93 0,88 0,80
po 2 dniach 0,79 0,77 0,74
Zaczyn B (bez nanododatku) -
po 7 dniach 0,82 0,81 0,76

Tabela 7. Przyczepnos¢ kamienia cementowego powstatego z zaczynu A (zawierajacego dodatek n-Al,O;) oraz zaczynu B (bez zawar-
tosci dodatku n-Al,O5) do poszezegdlnych formacji skalnych po 2 i 7 dniach hydratacji. Rdzenie nasaczone zostaly ptuczka wiertnicza,

a nastgpnie przemyte cieczg buforowg oraz cieczg przemywajacg

Table 7. Adhesion of cement stone from A slurry (containing n-Al,0O,) and B slurry (without n-AlL,O,) to various rock formations after 2
and 7 days of hydration. Cores soaked in drilling mud and then washed with a spacer fluid and washing fluid

Przyczepno$é kamienia cementowego
Rdzenie n.a saczone pluczka w1e1:tn1czq, ? nastqpfne do piaskowca do mulowca do wegla kamiennego
przemyte ciecza buforowa oraz ciecza przemywajaca
[MPa] [MPa] [MPa]
o po 2 dniach 4,40 4,00 3,55
Zaczyn A (zawierajacy dodatek n-Al,O5) -
po 7 dniach 5,22 4,14 3,83
po 2 dniach 3,15 2,90 2,70
Zaczyn B (bez nanododatku) -
po 7 dniach 3,57 3,16 3,02
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1 przemytych cieczg buforowg spadta wyraznie — do okoto
0,85 MPa. Uzycie w kolejnych testach cieczy przemywajacej
wplyneto na poprawe przyczepnosci kamienia cementowe-
go do rdzeni mutowcow. Przyczepno$¢ ta wyniosta okoto
4,0-4,1 MPa po 2 i 7 dniach hydratacji.

W przypadku prébek wzorcowych wykonanych z wegla po
2 1 7 dniach przyczepnos¢ wynosita okoto 3,6-3,9 MPa. Na

skutek dziatania ptuczki wiertniczej i cieczy buforowej, po-
dobnie jak we wczesniejszych sytuacjach, zanotowano znaczny
spadek wartosci przyczepnosci (po 2 1 7 dniach wyniosta ona
okoto 0,8 MPa). Zastosowanie dodatkowo cieczy przemywa-
jacej spowodowalo ponowny wzrost wartosci przyczepnos$ci
(po 21 7 dniach kamien cementowy uzyskat przyczepnos¢ do
probek wegla wynoszaca okoto 3,6-3,8 MPa).

w

N

Przyczepnos¢ do piaskow

=

=

Rysunek 5. Zmiany przyczepnosci kamie-
nia cementowego do piaskowca po 217
dniach hydratacji

Figure 5. Changes in adhesion of cement
stone to sandstone after 2 and 7 days of
hydration
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Przyczepnos¢ do mutowc
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Rysunek 6. Zmiany przyczepnosci kamie
nia cementowego do mutowca po 217
dniach hydratacji

Figure 6. Changes in adhesion of cement
stone to mudstone after 2 and 7 days of
hydration
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Rysunek 7. Zmiany przyczepnosci kamie-
nia cementowego do wegla po 2 1 7 dniach
hydratacji

Figure 7. Changes in adhesion of cement
stone to coal after 2 and 7 days of hydration




Badania rdzeni zalanych zaczynem o skladzie B
(niezawierajgcym nanododatku)

Probki zaczynu cementowego o sktadzie B, niezawierajace
n-Al,O,, po okresie od 2 do 7 dni posiadaly przyczepnos¢ wzor-
cowg do piaskowca wynoszaca okoto 3,3-3,9 MPa (dotyczy to
przyczepnosci dla rdzeni ,,suchych”, ktore nie mialy kontaktu
z pluczkg wiertnicza, buforem czy tez przemywka). Probki rdze-
ni nasgczone ptuczka wiertnicza, a nastgpnie przemyte ciecza
buforowg uzyskaty znacznie nizsze warto$ci przyczepnosci
(rzedu 0,8 MPa). Po zastosowaniu cieczy przemywajacej na-
stapit ponowny wzrost warto$ci przyczepnosci (po 2 i 7 dniach
przyczepno$¢ kamienia cementowego do probek piaskowcow
uzyskata warto$¢ okoto 3,2-3,6 MPa).

Z kolei nieco nizsze wartosci przyczepnosci kamienia ce-
mentowego otrzymano dla rdzeni mutowcow. Przyczepnosé
wzorcowa po 2 1 7 dniach wynosita odpowiednio 3,1-3,4 MPa.
Wartos¢ przyczepnosci w przypadku rdzeni mutowcow nasa-
czonych ptuczka wiertnicza i przemytych ciecza buforowa spa-
dta wyraznie — do okoto 0,8 MPa. W kolejnych testach uzycie
cieczy przemywajacej wptyneto na poprawe przyczepnosci
kamienia cementowego do rdzeni mutowcow. Przyczepnosé
ta wyniosta okoto 2,9-3,2 MPa po 2 i 7 dniach hydratacji.

W ostatniej serii badawczej testowano probki rdzeni powsta-
tych z wegla kamiennego. W przypadku probek wzorcowych
po 2 1 7 dniach przyczepno$¢ wynosita okoto 2,9-3,2 MPa.
Na skutek dziatania ptuczki wiertniczej i cieczy buforowe;,
podobnie jak we wczesniejszych przypadkach, zanotowano
znaczny spadek warto$ci przyczepnosci (do okoto 0,75 MPa).
Zastosowanie dodatkowo cieczy przemywajacej spowodowa-
o ponowny wzrost wartosci przyczepnosci (po 2 i 7 dniach
kamien cementowy uzyskal przyczepnos¢ do probek wegla
kamiennego wynoszaca okoto 2,7-3,0 MPa).

Podsumowanie

Na podstawie przeprowadzonych badan laboratoryjnych
mozna stwierdzi¢, ze wprowadzenie do receptur dodatku
n-Al,O; w wyrazny sposob polepsza parametry technologiczne
otrzymanych zaczynéw cementowych. Optymalna koncentra-
cja dodatku n-Al,O; w zaczynie cementowym wynosi okoto
1% w stosunku do masy cementu (w badaniach prowadzo-
nych w INiG — PIB dla mniejszych i wigkszych koncentracji
nanotlenku glinu uzyskano stabsze rezultaty). Generalnie
nalezy podkresli¢, ze zaczyn zawierajacy dodatek 1% n-Al,O;,
znacznie zwigkszal przyczepno$¢ kamienia cementowego do
formacji skalnej. Uzyskane warto$ci przyczepnosci dla zaczynu
z n-Al,O, w poréwnaniu z warto$ciami otrzymanymi dla za-
czynu konwencjonalnego (tj. bez dodatku nanokomponentu)
s okoto 30-40% wyzsze.
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Po analizie przyczepno$ci kamienia cementowego (z do-
datkiem i bez dodatku nanokomponentu) do r6znego rodzaju
badanych skat stwierdzono, ze: najwyzsza przyczepno$¢ zano-
towano w przypadku piaskowca, nieco nizsza — mutowca (okoto
80-85% wartosci przyczepnosci uzyskanej dla piaskowca),
a najnizsza — wegla (okoto 70-75% wartosci przyczepnosci
uzyskanej dla piaskowca). Zaleznos¢ ta zachodzi w podob-
ny sposob w przypadku rdzeni ,,suchych”, jak i przemytych
ptuczka, buforem oraz cieczg przemywajaca.

Nalezy tez zwroci¢ uwage na niezwykle istotng rolg odpo-
wiedniego procesu przemywania otworu przed wykonaniem
zabiegu cementowania rur oktadzinowych. Zastosowanie samej
cieczy buforowej (jak pokazuja przytoczone w artykule bada-
nia) czesto nie jest wystarczajace. Osad z ptuczki wiertniczej
moze zosta¢ wowczas jedynie czeSciowo usunigty. Dlatego tez
uzycie odpowiednio dobranej cieczy przemywajacej podczas
zabiegu cementowania bedzie skutkowaé znacznym wzrostem
przyczepnosci na kontakcie cement—formacja skalna, popra-
wiajac w ten sposob ogolny stan zacementowania otworu
wiertniczego.

Artykut powstal na podstawie pracy statutowej pt. Badania przy-
czepnosci zaczynow cementowych z dodatkiem nanokomponentow
do réznych formacji skalnych — praca INiG — PIB na zlecenie
MEIN; nr archiwalny: DK-4100-0082/2021, nr zlecenia: 0094/
KW/2021.
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