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Korelacja wynikow badan filtracji i wczesnej wytrzymatosci
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Krzemionkowej

Correlation of filtration results and early mechanical strength of cement slurries
with the addition of silica
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STRESZCZENIE: Uzyskanie szczelnego polaczenia plaszcza cementowego zardwno z formacja skalna, jak i powierzchnig rur okta-
dzinowych uzaleznione jest od wielu parametréw projektowanego zaczynu cementowego. Jednym z bardziej istotnych parametrow jest
filtracja zaczynu, ktorej nadmierna warto$¢ moze powodowac odfiltrowywanie wody w strefy chlonne, przez co zaczyn bedzie wyka-
zywal mniejszg przyczepno$¢ do powierzchni formacji skalnej, jak rowniez do powierzchni rur oktadzinowych. Dodatkowo nadmier-
na warto$¢ filtracji moze by¢ przyczyng zakolmatowania strefy przyodwiertowej i w konsekwencji wydluzenia czasu niezbednego do
wywotania produkcji i zmniejszeniem wydajnosci odwiertu. Ponadto zbyt duze wartos$ci filtratu w wyniku ktorych wzrosng parametry
reologiczne moga by¢ przyczyna rozszczelinowania zloza i utraty cyrkulacji, w zwiazku z potrzeba uzycia wigkszych ci$nien tlocze-
nia zaczynu. Odpowiednia ilo$¢ wody zarobowej w zaczynie cementowym jest niezb¢dna do uzyskania wymaganego zgodnego z pro-
jektem cementowania czasu wigzania i osiggnigcia wymaganej wartosci wytrzymato$ci na $ciskanie. Parametry mechaniczne, gtow-
nie w poczatkowym okresie hydratacji zaczynu cementowego sg niezwykle istotne z punktu widzenia przystapienia do dalszych prac
po cementowaniu oraz interpretacji uzyskanych wynikow pomiaréw stanu zacementowania. W przypadku uzyskania niskich warto-
$ci wezesnej wytrzymatos$ci na Sciskanie wyniki pomiaréw geofizycznych mogg btednie swiadczy¢ o braku stwardniatego zaczynu ce-
mentowego w przestrzeni pier§cieniowej. W zwiazku z tym, ze bardzo istotne jest utrzymanie wymaganych wartosci filtracji ptynne-
go zaczynu, jak rowniez uzyskanie wymaganych optymalnych warto$ci wytrzymatosci na $ciskanie w niedtugim czasie po wtlocze-
niu zaczynu cementowego. W niniejszym artykule przedstawiono wyniki korelacji filtracji zaczynéw 1 wczesnej wytrzymatosci me-
chanicznej okreslonej za pomocg ultradzwigkowego analizatora cementu. W celu przeprowadzenia analizy korelacyjnej wartosci fil-
tracji i parametrow mechanicznych, wykonane zostaty badania dla 8 receptur zaczynow, podzielonych na 2 grupy. W pierwszej grupie
zaczynow zwigkszano ilo$¢ dodatku maczki krzemionkowej przy zachowaniu statego wspotczynnika wodno-cementowego natomiast
w drugiej grupie zaczyndw zwigkszono rowniez ilos¢ wody w zaczynie. Dla tak opracowanych §wiezych zaczynoéw wykonane zosta-
ly badania filtracji. Nastgpnie zaczyny te zostaty poddane badaniom narastania wczesnej wytrzymatosci mechanicznej w ultradzwig-
kowym analizatorze cementu. Okreslano gtéwnie wytrzymalo$¢ na $ciskanie po 12, 24 oraz 48 godzinach od zarobienia zaczynu ce-
mentowego, a takze czas rozpocze¢cia budowania wytrzymalosci mechanicznej oraz czas, po jakim stwardniaty zaczyn uzyska warto$é
3 MPa oraz 4 MPa. Nastgpnie uzyskane wyniki badan filtracji zaczyndw oraz wartosci wezesnej wytrzymatosci na $ciskanie zostaly
poddane analizie korelacyjnej na podstawie ktorej okreslono zalezno$¢ pomiedzy analizowanymi cechami.

Stowa kluczowe: filtracja zaczynu, zaczyn cementowy, wytrzymatos¢ na $ciskanie, korelacja, ultradzwigkowy analizator cementu.

ABSTRACT: Obtaining a tight connection of the cement sheath with both the rock formation and the surface of the casing depends on
many parameters of the designed cement slurry. One of the most important parameters is the filtration of cement slurry, which exces-
sive value may cause the filtration of water into the absorbing zones, so that the slurry will tend to detach from both the surface of the
rock formation and also from the surface of the casing pipes. In addition, excessive filtration value can be the reason for clogging the
zone near the well and, consequently, increase the time necessary to induce production and reduce the efficiency of the well. Too high
values of the filtrate, as a result of which the rheological parameters increase, may cause cracking of the rock formation and loss of
circulation, which will result from the necessity of using higher pressures. The correct amount of water in the cement slurry is neces-
sary to obtain the required hardening time in accordance with the design and to achieve the required value of compressive strength.
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Mechanical parameters, mainly in the initial period of hydration of cement slurry are extremely important from the point of view of
proceeding with further works after cementing and interpretation of the obtained results of cementing measurements. If low values
of early compressive strength are obtained, the results of geophysical measurements may erroneously indicate a lack of hardened ce-
ment slurry in the annular space. As it is very important to obtain the required filtration values of the fresh slurry, as well as to obtain
the required optimal compressive strengths shortly after the cement slurry placement, the paper presents the results of the correlation
of cement slurry filtration and early mechanical strength determined by the Ultrasonic Cement Analyzer (UCA). In order to perform
a correlation analysis of the filtration values and mechanical parameters, tests were carried out for 8 slurries, divided into two groups.
In the first group of slurries the amount of the addition of silica flour was increased while maintaining a constant water-cement ratio,
while in the second group of slurry the amount of water in the slurry was also increased. The filtration tests were carried out for fresh
slurries. Then, these slurries were subjected to investigations of the expansion of early mechanical strength in an ultrasonic cement
analyzer. The compression strength was determined mainly after 12, 24 and 48 hours from making a cement slurry as well as the start
time of building mechanical strength and the time after which the hardened cement will obtain 3 MPa and 4 MPa. Next, the obtained
results of the filtration of slurries and values of early compressive strength were subjected to a correlation analysis on the basis of which

the relationship between the analyzed features was determined.

Key words: filtration, cement slurry, compressive strength, correlation, Ultrasonic Cement Analyzer.

Wprowadzenie

Podstawowym celem zabiegu cementowania jest prawi-
dlowe i skuteczne uszczelnienie kolumny rur oktadzinowych.
Zaleznie od rodzaju kolumny rur cele sg zréznicowane, mimo
ze czesto si¢ pokrywaja. W przypadku np. cementowania ko-
lumny wstepnej podstawowym celem zabiegu uszczelniania
jest zapobieganie erozji, ktéra moze nastgpi¢ w przestrzeni po-
zarurowej (Habrat et al., 1980; Nelson 1990; Bensted, 2004;
http://fizyka.maszyna.pl/wstep_widmo.php, 2017). Natomiast
w trakcie uszczelniania kolumny rur prowadnikowych wyma-
gane jest skuteczne unieruchomienie tej kolumny oraz odizo-
lowanie wod gruntowych, a takze wytworzenie dodatkowe-
go podparcia dla kolumn rur gigbiej zapuszczanych. Z kolei
uszczelnienie kolumny technicznej prowadzone jest w celu
odizolowania stref o anomalnym gradiencie ci$nienie i stref
ucieczki ptuczki (Habrat et al., 1980; Nelson, 1990; Rzepka
et al., 2012; Kremieniewski, 2019). Najcze¢$ciej w tym przy-
padku stosuje si¢ zaczyny o obnizonej gestosci. Powstaly z ta-
kich zaczynow plaszcz cementowy charakteryzuje si¢ jednak
niskimi warto$ciami wytrzymato$ci na $ciskanie, co nalezy
uwzglednia¢ z uwagi na mozliwos¢ wystapienia problemow
z odczytaniem stanu zacementowania (Rzepka 1 Stryczek,
2008; Kremieniewski, 2018a,). Z kolei uszczelnienie kolum-
ny rur eksploatacyjnych jest prowadzone w celu wyelimino-
wania migracji gazu w przestrzeni pierscieniowej dajac dobrg
izolacje strefowg (Gawlik 1 Szymczak, 2006; Kremieniewski
i Rzepka, 2016a; Kremieniewski, 2016, 2018).

Obecny w przestrzeni pierscieniowej lub pozarurowe;j
plaszcz cementowy powstaje ze §wiezego zaczynu na skutek
wymieszania suchego cementu okreslong iloscig wody, kto-
re to sktadniki ulegajg reakcjom hydratacji (Radecki 1 Witek,
1999; Bensted i Smith, 2008; Kremieniewski i Rzepka, 2018).
Jednak, aby uzyska¢ odpowiednig konsystencj¢ umozliwia-
jaca przettoczenie zaczynu przez niewielkie srednice otworu

niezbedne jest niekiedy zwigkszenie ilosci wody (Radecki
i Witek, 1999; Kremieniewski i Rzepka, 2018). Zaczyn cemen-
towy podczas tloczenia w przestrzen pier§cieniowa znajduje
si¢ w warunkach dynamicznych, ale po zakonczeniu ttocze-
nia, warunki te zmieniajg si¢ na statyczne, a zaczyn ulega hy-
dratacji, w trakcie ktérej rozpoczyna si¢ etap budowania wy-
trzymato$ci strukturalnej oraz w dalszym czasie wytrzymato-
$ci mechanicznej (Dgbinska, 2013). Podczas tego procesu na-
stepuje zmniejszanie si¢ poczatkowej ilosci wody, ktora jest
odfiltrowywana z zaczynu w strefy chtonne. Warunkiem ko-
niecznym, aby zaczyn zwigzal w czasie dostosowanym we-
dtug projektu do warunkéw geologiczno-technicznych oraz
aby uzyskal wymagane warto$ci wytrzymatosci na Sciska-
nie, jest obecno$¢ odpowiedniej ilosci wody 1 ,,utrzymanie”
jej przez okres hydratacji i budowania wczesnej wytrzyma-
loéci mechanicznej. W celu okreslenia zdolnosci zaczynu do
LHutrzymania” okreslonej porcji wody w strukturze ptynnego
zaczynu prowadzone sa badania filtracji. Zaczyn cemento-
wy wykazujacy duze wartosci filtracji moze gestnie¢ znacz-
nie szybciej niz jest to przewidziane w projekcie cementowa-
nia (Kudowski, 2010; Stryczek et al., 2016; Kremieniewski,
2018b). Dodatkowo zmniejsza si¢ objetos¢ takiego nadmier-
nie filtrujacego zaczynu i nastepuje ,,odklejanie si¢” plaszcza
cementowego od powierzchni styku, czego efektem moze by¢
powstawanie tzw. ,,kieszeni wodnych” (Radecki i Witek, 1999;
Kremieniewski i Rzepka, 2018). Nadmierne wartosci filtracji
moga si¢ rowniez przyczyni¢ do znacznego zmniejszenia prze-
puszczalnosci strefy przyodwiertowej ztoza na skutek odfil-
trowywania wody w poktady porowate zt6z ropno-gazowych
(Kremieniewski i Rzepka, 2016b). Wydzielajacy si¢ z zaczynu
filtrat wptywa na zmiang przepuszczalno$ci kolektora, co jest
uzaleznione gtownie od sktadu chemicznego i mineralogicz-
nego zaczynu, od jego parametrow reologicznych i wlasciwo-
$ci fizykochemicznych tworzacego si¢ filtratu (Stryczek et al.,
2009, 2014). Wymywanie czastek, a nastgpnie rozpuszczanie
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sktadnikéw ztoza przez filtrat prowadzi do powstawania nieod-
wracalnych zmian wspotczynnika przepuszczalno$ci formacji
skalnej. Nadmierna warto$¢ filtracji skutkuje wzrostem para-
metrow reologicznych ttoczonego zaczynu. Tworzacy si¢ na-
tomiast stwardniaty zaczyn cementowy, ktory posiada na sku-
tek odfiltrowania mniej wody w swojej strukturze, moze nie
uzyskaé¢ odpowiednich i wymaganych warto$ci wytrzymatosci
na $ciskanie (Wisniowski et al., 2007; Kremieniewski, 2018c).

Jak wiadomo, skuteczno$¢ zaizolowania przestrzeni mig-
dzyrurowej lub pozarurowej zalezy miedzy innymi od prawi-
dlowo zaprojektowanej receptury zaczynu uszczelniajgcego.
Jako$¢ stanu zacementowania okre$lana jest podczas pomiaréw
geofizycznych. Ocena stanu zacementowania pozwala okre-
$li¢ czy zatozone w projekcie cele zostaty osiagnigte, a przede
wszystkim czy cementowanie byto skutecznie przeprowadzo-
ne. W przemysle naftowym pojawiajg si¢ bowiem problemy
dotyczace niskiej oceny stanu zacementowania rur oktadzino-
wych. Szuka si¢ przyczyn tego zjawiska, tym bardziej, ze apa-
ratura pomiarowa jest coraz nowoczesniejsza oraz uzywa si¢
wysokiej klasy sond do oceny jakos$ci stanu zacementowania
otworow. Teoretycznie nie powinno by¢ problemow zwigza-
nych z okre$leniem zacementowania jednak praktyka pokazuje,
Ze pojawiaja si¢ zagadnienia warte rozwazenia. Podczas badan
prowadzonych w ostatnich miesigcach okreslany jest wptyw
parametrow mechanicznych ptaszcza cementowego na wyni-
ki interpretacji profilowan geofizycznych, co moze si¢ przy-
czyni¢ do wzrostu miarodajnos$ci okreslenia stanu zacemen-

towania kolumny rur (Kremieniewski et
140

wplywajacych na wyniki stanu zacementowania jest wezesna
wytrzymato$¢ na $ciskanie powstalego stwardniatego zaczy-
nu cementowego. Ponadto parametry zaczynu decyduja o sku-
tecznos$ci uszczelnienia i wieloletniej trwatos$ci ptaszcza ce-
mentowego. Niekiedy moze si¢ zdarzy¢, ze ptaszcz cemento-
wy z niektorych rodzajow zaczyndow posiadac bedzie bardzo
niska warto$¢ impedancji akustycznej i po krotkim czasie hy-
dratacji bedg trudno$ci w odroznieniu zaczynu cementowego
od wody, kiedy tworzywo cementowe nie zbuduje odpowied-
niej wytrzymato$ci mechanicznej w poczatkowym okresie hy-
dratacji (Nelson, 1990).
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Rys. 1. Wplyw czasu wigzania zaczynu cementowego na wyniki
profilowania akustycznego

Fig. 1. Influence of setting time of cement slurry on the results of
acoustic log

al., 2015; Kremieniewski i Rzepka, 2017).
Nalezy jednak nadmienié, ze jednym z wie-
lu czynnikoéw decydujacych o jakosci pro- 145
filowania sondy, jest czas wigzania zaczy-
nu cementowego, co przektada si¢ na pa-
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si¢ to ze wzrostem wytrzymato$ci mecha-
nicznej ptaszcza cementowego w jednost-
ce czasu. Potwierdzeniem powyzszego jest
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przedstawiony na rysunkach 2 oraz 3 sche-
mat przebiegu krzywej amplitudy sygnatu
rurowego po 3 dniach hydratacji zaczynu
oraz po 8 dniach wigzania (Nelson, 1990).
Schemat przebiegu sygnalu potwierdza,
ze jednym z bardziej istotnych czynnikow
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Rys. 2. Schemat przebiegu krzywej ampli-
tudy thumienia sygnatu rurowego po

3 dniach wigzania zaczynu cementowego
Fig. 2. Diagram of the amplitude curve of

the signal attenuation after 3 days of bind-
ing of cement slurry

Rys. 3. Schemat przebiegu krzywej am-
plitudy ttumienia sygnatu rurowego po
8 dniach wigzania zaczynu cementowego

Fig. 3. Diagram of the amplitude curve
of the signal attenuation after 8 days of
binding of cement slurry



Wytrzymalo$¢ na $ciskanie we wczesnym etapie hydra-
tacji mozliwa jest do okreslenia za pomocg ultradzwigkowe-
go analizatora cementu. Urzgdzenie pozwala na nieniszczg-
cy pomiar budowania wytrzymato$ci mechanicznej wigzace-
go zaczynu w warunkach otworopodobnych, czyli w tempe-
raturze i ci$nieniu odpowiadajacym warunkom wystepujacym
w otworze (Debinska, 2013). Pomiar stanu transformacji za-
czynu ze stanu ptynnego przez forme zelowa, az do wigzace-
go 1 zwigzanego stwardniatego zaczynu badany jest w sposob
ciagly, a wyniki sg zapisywane w formie graficznej. Obecna
w zaczynie woda bezposrednio wplywa na wigzanie zaczynu
i narastanie jego wytrzymatosci. Z kolei wczesna wytrzyma-
1o$¢ na $ciskanie powstatego ptaszcza cementowego jest bar-
dzo istotnym parametrem pod katem uzyskania odpowiedniej
stabilizacji, szczelnosci 1 trwatosci otworu. W zwiagzku z po-
wyzszym w dalszej czesci niniejszej publikacji omoéwione zo-
staty wybrane wyniki badan filtracji, ktérych wartosci zosta-
ly skorelowane z wynikami pomiardw wczesnej wytrzyma-
tosci mechanicznej okreslonej za pomoca ultradzwickowego
analizatora cementu.

Przebieg prac badawczych

Prace badawcze na podstawie, ktérych wykonana zosta-
fa korelacja wynikéw badan filtracji i wezesnej wytrzymato-
$ci mechanicznej okreslonej za pomocg ultradzwickowego
analizatora cementu, zrealizowane zostaty w Laboratorium
Zaczynow Uszczelniajacych INiG — PIB w oparciu o normy:
PN-85/G-02320 Cementy i zaczyny cementowe do cementowa-
nia w otworach wiertniczych; PN-EN 10426-2 Przemyst nafto-
wy i gazowniczy. Cementy i materialy
do cementowania otworow. Czgs¢ 2:
Badania cementow wiertniczych oraz
API SPEC 10 Specification for ma-
terials and testing for well cements.
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receptury zaczynow zawieraty 20% mikrosfer w celu obni-
zenia gestosci zaczynu. W celu wyeliminowania frakcjono-
wania dodatkow lekkich zastosowano 0,3% (BWOW') ben-
tonitu. Zaczyny zawieraly $rodek odpieniajacy, uptynniajacy
i antyfiltracyjny w celu uzyskania wymaganych wartosci pa-
rametrow technologicznych. Wymagany czas gestnienia uzy-
skano po zastosowaniu 3,5%-owej ilo$ci akceleratora wiaza-
nia. Wszystkie receptury sporzadzono na bazie cementu por-
tlandzkiego klasy CEM I 42,5 R, a uzyte $rodki dozowano
w stosunku do masy cementu (BWOC?). Zaczyny pierwszej
grupy nr 2, 3, 4, oraz drugiej grupy numery 6, 7, 8 posiadaly
maczke krzemionkowa w ilosciach odpowiednio 10%, 20%
oraz 30%. Receptury zaczynow zestawionych w pierwszej gru-
pie (tab. 1) charakteryzowaly si¢ stala warto$cig wspdtczyn-
nika wodno-cementowego dla wszystkich sktadow. W recep-
turach zaczyndéw nalezgcych do drugiej grupy (tab. 3) wspot-
czynnik wodno cementowy byt zwigkszany wraz ze wzrostem
ilo$ci maczki krzemionkowe;.

Parametry badanych receptur zaczyndéw nalezacych do
pierwszej grupy zestawione zostaty w tabeli 2. Parametry dru-
giej grupy zaczynow zestawiono w tabeli 4.

Analizujac uzyskane wyniki badan dla receptur o stalym
wspotczynniku wodno-cementowym i wzrastajacej ilosci maczki
krzemionkowej, stwierdzono, ze obecno$¢ drobnoziarnistej frak-
¢ji Si0, w recepturze zaczynu powoduje wzrost wczesnej wy-
trzymato$ci na $ciskanie (po 12, 24 148 godzinach) badanych za

"BWOW — (z ang. by weight of water) — w stosunku do objetosci wody
2BWOC — (z ang. by weight of cement) — w stosunku do masy cementu

Tabela 1. Sktady wytypowanych zaczynow (pierwsza grupa) dla warunkow otworowych

o temperaturze okoto 30°C i ci$nieniu okoto SMPa (staly wspélczynnik wodno-cementowy)
Table 1. Compositions of selected slurries (first group) for borehole conditions with a tem-
perature of approx. 30°C and a pressure of approx. SMPa (constant water-cement ratio)

W celu przeprowadzenia anali- SKLAD Zl:) gtzrs?zyl ZACZYN2 | ZACZYN3 | ZACZYN 4
zy korelacyjnej sporzadzono 8 re-
y ; M J porza h Wspotez. wodno-cementowy w/c = 0,64 w/c = 0,64 w/c = 0,64 w/c = 0,64
ceptur zaczyndw przeznaczonyc
4 P I Y . kpl li; Bentonit (bwow) 0,3% 0,3% 0,3% 0,3%
0 uszczelniania kolumn rur okta- p
dzi h nkach t Srodek odpieniajacy 1,0% 1,0 % 1,0% 1,0%
zinowych w warunkach tempera- -
tury ok}cl)lo 30°C i ci$nienia opkoio Srodek uplynniajacy 0,3% 0,3% 0,3% 0.3%
5 MPa. Woda zarobows do sporza Srodek antyfiltracyjny 0,3% 0,3% 0,3% 0,3%
. , . Lateks 10,0% 10,0 % 10,0% 10,0%
dzania probek byta woda wodocig-
gowa. Zaczyny 0znaczone numera- Stabilizator lateksu 2,0% 2,0% 2,0% 2,0%
mi 1 oraz 5 to receptury kontrolne Srodek skracajacy czas gestnienia 3,5% 3,5% 3,5% 35%
Wiszystkie zaczyny to receptury z do- Maczka krzemionkowa SBC - 10,0% 20,0% 30,0%
datkiem lateksu i 20% mikrocemen- | Mikrocement 20,0% 20,0% 20,0% 20,0%
tu majacego za zadanie doszczelnie- Mikrosfera 20,0% 20,0% 20,0% 20,0%
nie matrycy cementowej. Dodatkowo | Cement CEM I42,5R 100,0% 100,0% 100,0% 100,0%
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Tabela 2. Parametry badanych receptur zaczyndw (pierwsza grupa) dla warunkéw otworowych o temperaturze okoto 30°C i ci$nieniu
okoto 5 MPa (staty wspotczynnik wodno-cementowy)

Table 2. Parameters of the tested slurries (first group) for borehole conditions with a temperature of about 30°C and a pressure of about
5 MPa (constant water-cement ratio)

Parametr ZACZYN 1 ZACZYN 2 ZACZYN 3 ZACZYN 4
kontrolny
Gesto$¢ [kg/m’] 1470 1500 1530 1560
po 12 godzinach hydratacji 4,0 6,0 7,0 8,0
Wartos$¢ wezesnej wytrzymatosci . -
na gciskanie [MPal] po 24 godzinach hydratacji 8,0 10,0 11,0 12,0
po 48 godzinach hydratacji 11,0 14,0 15,0 16,0
Czas startu narastania wytrzymato$ci mechanicznej w UCA® [godz:min] 6:20 4:20 2:40 2:20
Czas po jakim zaczyn uzyskat okreslona 3 MPa 10:22 7:15 5:21 5:14
wytrzymato$¢ na $ciskanie [godz:min] 4 MPa 12:11 8:37 6:28 6:16
Filtracja [cm*/30 min] 66,0 64,0 59,0 54,0

Tabela 3. Sktady wytypowanych zaczynow (druga grupa) dla warunkow otworowych o temperaturze

okoto 30°C i ci$nieniu okoto SMPa (wzrastajacy wspotczynnik wodno-cementowy)

Table 3. Compositions of selected slurries (second group) for borehole conditions with a temperature
of approx. 30°C and a pressure of about SMPa (increasing water-cement ratio)

SKLAD Zl:) throYlllij ZACZYN 6 ZACZYN 17 ZACZYN 8
Wspotezynnik wodno-cementowy w/c = 0,64 w/c = 0,69 w/c=0,74 w/c=0,79
Bentonit (bwow) 0,3% 0,3% 0,3% 0,3%
Srodek odpieniajacy 1,0% 1,0% 1,0% 1,0%
Srodek uptynniajacy 0,3% 0,3% 0,3% 0,3%
Srodek antyfiltracyjny 0,3% 0,3% 0,3% 0,3%
Lateks 10,0% 10,0% 10,0% 10,0%
Stabilizator lateksu 2,0% 2,0% 2,0% 2,0%
Srodek skracajacy czas gestnienia 3,5% 3,5% 3,5% 3,5%
Maczka krzemionkowa SBC - 10,0% 20,0% 30,0%
Mikrocement 20,0% 20,0% 20,0% 20,0%
Mikrosfera 20,0% 20,0% 20,0% 20,0%
Cement CEM 142,5R 100,0% 100,0% 100,0% 100,0%

Tabela 4. Parametry badanych receptur zaczyndw (druga grupa) dla warunkéw otworowych o temperaturze okoto 30°C i cisnieniu oko-
o 5 MPa (wzrastajacy wspdtczynnik wodno-cementowy)

Table 4. Parameters of the tested slurries formulas (second group) for borehole conditions with a temperature of about 30°C and a pres-
sure of about 5 MPa (increasing water-cement ratio)

Parametr ZACZYN'S ZACZYN 6 ZACZYN 7 ZACZYN 8
bazowy
Gesto$¢ [kg/m’] 1470 1490 1510 1530
po 12 godzinach hydratacji 4,0 4,0 4,0 6,0
Wartos¢ wezesnej wytrzymatosci . -
na $ciskanie [MPa] po 24 godzinach hydratacji 8,0 9,0 9,0 11,0
po 48 godzinach hydratacji 11,0 12,0 13,0 15,0
Czas startu narastania wytrzymatosci mechanicznej w UCA [godz:min] 6:20 6:10 6:00 4:40
Czas po jakim zaczyn uzyskal okreslona 3 MPa 10:22 9:57 10:04 7:27
wytrzymato$¢ na Sciskanie [godz:min] 4 MPa 12:11 11:31 11:32 8:35
Filtracja [em*/30 min] 66,0 74,0 80,0 83,0

*UCA - Ultrasonic Cement Analyzer — Ultradzwigckowy analizator cementu
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pomoca Ultrasonic Cement Analyzer (rys. 4). Zaobserwowano
takze, iz czas startu narastania wytrzymato$ci mechanicznej
(rys. 5) ulega przyspieszeniu wraz ze wzrostem koncentracji
maczki krzemionkowej. W zaczynie kontrolnym nr 1 pocza-
tek budowania wytrzymatosci mechanicznej w UCA zaobser-
wowano po uplywie 6 godzin i 20 minut (rys. 5). Natomiast
najwigksza z zastosowanych koncentracji Si0,, wynoszgca
30% (BWOC) powodowala skrocenie tego czasu do wartosci
wynoszacej 2 godziny i 20 minut (rys. 6). Rowniez czas, po
jakim stwardniaty zaczyn osiggnat warto§¢ 3 MPa oraz 4 MPa
ulegt skroceniu wraz ze wzrostem ilo$ci mgczki krzemionko-
wej. Czas osiggania wartosci 3 MPa w zaczynie kontrolnym
wynosit ponad 10 godzin. Juz 10%-owa ilo§¢ maczki krze-
mionkowej skutkowata-skroceniem tego czasu o ponad 3 go-
dziny, co przedstawiono na rysunku 6. Dalsze wzrastajace ilo-
sci Si0, powodowaty niemal liniowe skra-

O Bez maczki krzemionkowej
E 18 1 o10% maczki krzemionkiowej 16
S 16 { [@20% maczki krzemionkowej 14 15
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hydratacji

po 24 godzinach
hydratacji
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Rys. 4. Zestawienie wczesnej wytrzymatosci na $ciskanie receptur
o stalym wspotczynniku wodno-cementowym

Fig. 4. A comparison of the early compressive strength of recipes
with a constant water-cement ratio

canie czasu osiggania wytrzymatosci 3 MPa.
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nej w tabeli 3, ktérych to receptur parame-
try zostaty zestawione w tabeli 4, wprowa-
dzono wzrastajacy wspotczynnik wodno-ce-
mentowy. Ilo$¢ wody w recepturach zwigk-  Cement Analyzer
szana byta (zgodnie z ilo$cig podang w ta-

beli 3) wraz ze wzrostem ilosci wprowadzonej do receptury

maczki krzemionkowej. Na podstawie analizy uzyskanych wy-

nikoéw badan stwierdzono, ze po 12 godzinach wigzania recep-

tury zawierajace 10% i 20% maczki krzemionkowej posiada-

Iy wytrzymato$¢ taka samga jak probka kontrolna (4 MPa). Jest

to korzystne, poniewaz wzrastajaca ilo§¢ wody w zaczynie, do-

zowana w celu poprawy parametrow reologicznych, powodu-

je zazwyczaj obnizenie warto$ci wezesnej wytrzymato$ci me-

chanicznej, natomiast w tym przypadku uzyskano statg wartos¢.

Wytrzymato$¢ na $ciskanie po 24 i 48 godzinach, mimo wzra-

stajacej ilosci wody, ulegta niewielkiemu wzrostowi w pordw-

naniu do probki kontrolnej, co obrazuje rysunek 8. Analizujac

uzyskane wyniki poczatku narastania wezesnej wytrzymato$ci

Rys. 5. Wykres narastania wczesnej wytrzymatos$ci mechanicznej. Badanie za pomocg
Ultrasonic Cement Alanyzer

Fig. 5. Graph of growing early mechanical strength. Testing using the Ultrasonic

mechanicznej, stwierdzono nieznaczne skracanie si¢ tego cza-
su wraz ze wzrostem ilosci SiO,. Czas osiggania referencyj-
nych warto$ci wytrzymatosci na $ciskanie rownych 3 MPa oraz
4 MPa ulegt skroceniu (w poréwnaniu do probki kontrolnej)
po zastosowaniu 10%-owej koncentracji maczki krzemionko-
wej. Wzrost koncentracji SiO, do wartosci 20% nie powodo-
wat znacznej réznicy. Natomiast warto$¢ 30% dwutlenku krze-
mu w zaczynie skutkowata dalszym skroceniem czasu osigga-
nia wytrzymatosci na $ciskanie zarowno warto$ci 3 MPa jak
i wartosci 4 MPa, co przedstawiono na rysunku 9. Wzrastajagca
ilo$¢ wody w recepturze zaczynu, mimo jednoczesnego wzro-
stu koncentracji maczki krzemionkowe;j, skutkowata wzrostem
wartosci filtracji, w zakresie przedstawionym na rysunku 10.
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O Czas startu narastania wytrzymatosci mechanicznej w UCA*
O Czas po jakim zaczyn uzyskat wytrzymatosc¢ na $ciskanie 3 Mpa
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Rys. 6. Zestawienie czasu osiggnigcia wymaganych warto$ci para-
metréw mechanicznych

Fig. 6. List of the time required to achieve the required mechanical
parameters
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Rys. 7. Zestawienie wartosci filtracji zaczynow o statym wspot-
czynniku wodno-cementowym

Fig. 7. List of the slurries filtration values with a constant water-
cement ratio
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Rys. 8. Zestawienie wczesnej wytrzymatosci na $Sciskanie receptur
0 wzrastajacym wspotczynniku wodno-cementowym

Fig. 8. List of the value of early compressive strength of recipes
with increasing water-cement ratio
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O Czas startu narastania wytrzymatosci mechanicznej w UCA* [godz:min]
DO Czas po jakim zaczyn uzyskat wytrzymatos¢ na $ciskanie 3 Mpa

14:24 4 [ Czas po jakim zaczyn uzyskat wytrzymatos¢ na $ciskanie 4 Mpa ]
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Rys. 9. Zestawienie czasu osiggni¢cia wymaganych wartosci para-
metrow mechanicznych (wzrastajace wodno-cementowy)

Fig. 9. List of time required to achieve the required mechanical
parameters (increasing water-cement ratio)
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Rys. 10. Zestawienie wartosci filtracji zaczynéw o wzrastajacym
wspolczynniku wodno-cementowym

Fig. 10. Comparison of slurry filtration values with increasing
water-cement ratio

Korelacja wynikow badan

Analizie poréwnawczej poddano kolejne uzyskane war-
tosci filtracji zaczynow o wzrastajacej koncentracji macz-
ki krzemionkowej, czyli od receptury kontrolnej (niezawie-
rajacej maczki krzemionkowej) do receptury zawierajacej
30% (BWOC) SiO, oraz warto$ci wczesnej wytrzymatoscei, tj.:
*  wytrzymalo$¢ na $ciskanie po 12 godzinach hydratacji,

*  wytrzymalo$¢ na $ciskanie po 24 godzinach hydratacji;

* wytrzymatos¢ na $ciskanie po 48 godzinach hydratacji.

Ponadto korelacji poddano wartosci filtracji oraz:

* czas startu narastania wytrzymato$ci mechanicznej w UCA,;

* czas, po jakim zaczyn uzyskal wytrzymalo$¢ na $ciska-
nie 3 MPa;

* czas, po jakim zaczyn uzyskal wytrzymalo$¢ na $ciska-
nie 4 MPa.

Wyboru takiego dokonano ze wzglgdu na wptyw filtra-
¢ji zaczynu na parametry mechaniczne, ktore sg szczeg6lnie



artykuty

wazne podczas projektowania receptur zaczyndéw o obni- Na poczatku obliczono kowariancj¢ (2), ktora informu-
zonej gestosci. Podczas analizy powyzszych wynikow do-  je o liniowej zalezno$ci migdzy zmiennymi losowymi x 1 y.
konano podstawowej korelacji przy uzyciu wspofczynnika Obliczono takze estymator najwigkszej wiarygodnosci Sd,, Sd,
Pearsona, ktory wykorzystuje si¢ podczas badania zwigzkéw  (3), (4), dajacy najmniejsze wartosci odchylen:

Z(xi _)_C)(yi _y)
n

prostoliniowych zmiennos$ci, gdzie zmiana jednych warto-

2

sci skutkuje proporcjonalng zmiana $rednich warto$ci dru- cov(x,y) =
giej cechy. Wspotczynnik korelacji Pearsona obliczono we-

dhug wzoru (1). o |2 =) (3)
. _cov(x,y) Ve

' Sd, - Sd M
x y

gdzie: Sd, = Z:(}}‘T_)_}) (4)

x —uzyskane wartoSci filtracji kolejnych zaczyndw;
y —analizowane warto$ci wybranego parametru mecha- gdzie:

nicznego kolejnych zaczynow. x —uzyskane wartosci filtracji kolejnych zaczynow (war-

tos¢ srednia);
y — analizowane warto$ci wybranego parametru mecha-
Interpretacja sity zwiazkéw korelacyjnych nicznego kolejnych zaczynoéw (warto$¢ $rednia),

n — liczba prob.
Wspotczynnika korelacji Pearsona: Ostatnim krokiem byto obliczenie wskaznika determina-
* ponizej 0,2 — korelacja staba (praktycznie brak zwiagzku); ¢ji liniowej (5) informujgcego o procencie liniowej zalezno-
* 0,2-0,4 — korelacja niska (zalezno$¢ wyrazna); $ci pomiedzy zmiennymi: zalezng i niezalezng.

* 0,4-0,6 — korelacja umiarkowana (zaleznos¢ istotna); WD =r 2 100% )
= . A

Xy

* 0,6-0,8 — korelacja wysoka (zalezno$¢ znaczna);
* 0,8-0,9 — korelacja bardzo wysoka (zaleznos$¢ bardzo duza); Uzyskane wyniki kwadratu wspotczynnika korelacji, wskaz-
* 0,9-1,0 —korelacja calkowita (zalezno$¢ praktycznie petna). nika determinacji liniowej oraz rdwnania liniowej regresji

Tabela 5. Warto$ci rownania liniowej regresji (y=ax=b), kwadratu wspétczynnika korelacji (R*) oraz wskaznika determinacji liniowej
analizowanych cech (WD) dla zaczynéw o statym wspotczynniku wodno-cementowym (pierwsza grupa)

Table 5. The values of the linear regression equation (y=ax=b), the correlation coefficient (R*) and the linear determination index of the
analyzed features (WD) for slurries with a constant water-cement ratio (first group)

Rodzaj korelowanych parametrow Réwnanie regresji Warto$¢ R? Wartos¢ WD
Filtracja — wytrzymatos¢ na $ciskanie po 12 godzinach hydratacji y=-2,9429x + 79,143 R*=0,8735 WD = 87,4%
Filtracja — wytrzymalos$¢ na $ciskanie po 24 godzinach hydratacji y=-2,9429x + 90,914 R*=0,8735 WD = 87,4%
Filtracja — wytrzymato$¢ na $ciskanie po 48 godzinach hydratacji y=-2,2143x + 91,75 R*=10,7913 WD =179,1%
Filtracja — czas startu narastania wytrzymatosci mechanicznej w UCA y = 64,060x + 50,295 R*=0,8283 WD = 82,8%
Filtracja — czas, po jakim zaczyn uzyskat wytrzymato$¢ na $ciskanie 3 MPa y=46,383x + 47,125 R*=0,7419 WD ="742%
Filtracja — czas, po jakim zaczyn uzyskat wytrzymato$¢ na $ciskanie 4 MPa y=40,639x + 46,555 R*=0,7486 WD =74,9%

Tabela 6. Warto$ci rownania liniowej regresji (y=ax=b), kwadratu wspétczynnika korelacji (R*) oraz wskaznika determinacji liniowej
analizowanych cech (WD) dla zaczyndéw o zmiennym wspotczynniku wodno-cementowym (druga grupa)

Table 6. The values of the linear regression equation (y=ax=b), the correlation coefficient (R*) and the linear determination index of the
analyzed features (WD) for slurries with variable water-cement ratio (second group)

Rodzaj korelowanych parametréw Réwnanie regresji Warto$é R? Warto$¢ WD
Filtracja — wytrzymato$¢ na $ciskanie po 12 godzinach hydratacji y=4,8333x+ 54 R*=0,4153 WD = 41,5%
Filtracja — wytrzymato$¢ na $ciskanie po 24 godzinach hydratacji y=5,1053x + 28,526 R*=0,7336 WD =173,4%
Filtracja — wytrzymatos¢ na $ciskanie po 48 godzinach hydratacji y=4,0857x + 23,657 R*=0,8656 WD = 86,6%
Filtracja — czas startu narastania wytrzymatosci mechanicznej w UCA y=-181,86x + 119,64 R?>=10,5931 WD = 59,3%
Filtracja — czas, po jakim zaczyn uzyskat wytrzymatos¢ na $ciskanie 3 MPa | y=-95,169x + 113,26 R*=10,5097 WD = 51,0%
Filtracja — czas, po jakim zaczyn uzyskat wytrzymatos¢ na $ciskanie 4 MPa y=-85,398x + 114,73 R*=10,584 WD = 58,4%
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analizowanych cech zestawiono w tabeli 5 (dla zaczynoéw
o statym w/c) oraz w tabeli 6 (dla zaczynow o wzrastajacym
wspotczynniku wodno-cementowym.

Na podstawie przeprowadzonej analizy korelacyjnej i uzy-
skanych warto$ci kwadratu wspotczynnika korelacji dla ana-
lizowanych zaczyndéw o stalym wspotczynniku wodno-ce-
mentowym stwierdzono wysoka dodatnig korelacje pomig-
dzy analizowanymi cechami, co przestawiono na rysunku 11.
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Rys. 11. Zalezno$¢ wartosci filtracji kolejnych zaczynow oraz war-
tosci wytrzymato$¢ na $ciskanie probek po 12 godzinach hydra-
tacji
Fig. 11. The dependence of filtration values of subsequent slurries
and values of compressive strength of samples after 12 hours of
hydration

Proporcjonalnie do zmniejszajacej si¢ wartosci filtracji zaczy-
néw wzrasta ich wezesna wytrzymato$é na $ciskanie. Uzyskane
warto$ci wspotczynnika R* w zakresie od 0,83 do 0,87 (tab. 5)
potwierdzajg bardzo duzg zalezno$¢ poprawy wczesnej wy-
trzymato$ci na $ciskanie od wartos$ci filtracji zaczynu, ktora
ulega obnizeniu. Réwniez bardzo wysoka korelacj¢ uzyskano
podczas analizy wptywu filtracji zaczynu na czas rozpoczecia
wzrastania wytrzymato$ci mechanicznej okreslanej za pomo-
ca UCA. Obnizajace si¢ wartosci filtracji w zaczynach o sta-
tym wspotczynniku wodno-cementowym skutkowaty skra-
caniem czasu, po ktorym rozpoczynato si¢ narastanie wcze-
snej wytrzymatosci, co potwierdza wspolczynnik R* = 0,8283
w tabeli 5. Analizujac wyniki kwadratu wspotczynnika kore-
lacji analizowanych cech w recepturach zaczynow o wzrasta-
jacym wspotczynniku wodno-cementowym (tab. 6), w wigk-
szo$ci przypadkow nie stwierdzono tak mocnych zalezno$ci
jak w recepturach o statym w/c. Moze to wynika¢ z faktu, iz
warto$ci filtracji analizowanych zaczyndéw wzrastalty wraz ze
wzrostem wspotczynnika wodno-cementowego. Parametry
mechaniczne pozostawaly natomiast na statym poziomie lub
ulegaty tylko nieznacznej poprawie. Wysoki wskaznik de-
terminacji liniowej wynoszacy 86,5% (R* = 0,8656) uzyska-
no jedynie dla korelacji warto$ci filtracji i wytrzymatosci na
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Sciskanie po 48 godzinach hydratacji w tej grupie zaczynow.
Moze to $wiadczy¢, ze po dtuzszym czasie (48 godz.) wydzie-
lony z zaczynu filtratu, nie wykazuje juz wptywu na przyrost
wytrzymatosci mechaniczne;.

Podsumowanie

Przeprowadzona analiza korelacyjna moze si¢ przyczyni¢ do
rozpoznania wptywu wartosci filtracji zaczynu na uzyskiwane
warto$ci wezesnej wytrzymato$ci mechanicznej. Znajomos$é
tej zaleznos$ci pozwala w bardziej precyzyjny sposob zapro-
jektowacé recepture zaczynu, z ktorego ptaszcz cementowy be-
dzie si¢ charakteryzowat wyzszymi warto$ciami parametrow
mechanicznych. Na podstawie przeprowadzonej analizy po-
réwnywanych parametréw stwierdzono, ze:

» redukcja wartosci filtracji powoduje poprawe wczesnej
wytrzymatosci na $ciskanie po 12, 24 oraz 48 godzinach
hydratacji probki;

* czas startu narastania wytrzymato$ci mechanicznej w UCA
ulega skroceniu proporcjonalnie do zmniejszajacej si¢ war-
tosci filtracji zaczynu;

* czas, po jakim zaczyn uzyska poczatkowe warto$ci weze-
snej wytrzymatosci na $ciskanie (3 MPa, 4 MPa) jest pro-
porcjonalny do wartosci filtracji zaczynu;

Ponadto na podstawie przeprowadzonych badan laborato-
ryjnych stwierdzono, ze wzrastajaca ilos¢ maczki krzemion-
kowej w recepturach zaczynéw o statym wspotczynniku wod-
no-cementowym powoduje:

* zmniejszenie warto$ci filtracji §wiezego zaczynu w porow-
naniu do receptury kontrolnej (bez dodatku maczki krze-
mionkowej);

* wzrost warto$ci wczesnej wytrzymato$ci mechanicznej
stwardniatego zaczynu cementowego w porownaniu do re-
ceptury kontrolnej (bez dodatku maczki krzemionkowej);

+ skrdcenie czasu rozpoczecia narastania wytrzymatosci na
$ciskanie.

Z kolei zastosowanie maczki krzemionkowej w recepturach
zaczynow, w ktorych proporcjonalnie do ilosci SiO, zwigkszono
wspolczynnik wodno-cementowy skutkuje utrzymywaniem na
statym poziomie warto$ci wezesnych wytrzymatosci na Sciska-
nie. Jest to korzystne ze wzgledu na to, iz niezbgdna niekiedy
dodatkowa ilo$¢ wody zarobowej powoduje obnizenie warto-
$ci parametrow mechanicznych, natomiast obecnos¢ SiO, po-
zwala na zniwelowanie tego niekorzystnego efektu.

Nalezy mie¢ jednak na uwadze, ze receptury zaczyndéw
cementowych mogg wykazywaé zrdznicowane zachowanie
w zalezno$ci od wielu czynnikéw techniczno-technologicz-
nych oraz sktadu zaréwno receptury zaczynu jak rowniez ro-
dzaju zastosowanego cementu.



Artykut powstal na podstawie pracy badawczej pt.: Analiza moz-
liwosci doszczelnienia mikrostruktury plaszcza cementowego za
pomocg nowych domieszek drobnoziarnistych — praca INiG — PIB
na zlecenie MNiSW; nr zlecenia: 0044/KW/19, nr archiwalny:
DK-4100/34/19.
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