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1. WSTEP

W miarg rozwoju technologii cementowania kolumn rur oktadzinowych w otworach
wiertniczych oraz uszczelniania i wzmacniania gruntéw i skatl metodami iniekcji otworowe;j
istnieje konieczno$¢ stosowania nowej generacji spoiw hydraulicznych, z ktérych mozna
otrzymywac zaczyny uszczelniajace o wymaganych parametrach technologicznych.

Wiasciwy dobor spoiwa hydraulicznego powinien zapewni¢ uzyskanie zaczynu, ktory
powinien charakteryzowac si¢ migdzy innymi:

— dobra wspolpraca z uszczelnionym osrodkiem o réznym wyksztatceniu litologicznym,

w tym takze z mineratami typu ilastego;

— minimalna ekspansja zmian objgtosci stwardnialego zaczynu,

— wysoka odpornoscia na dziatanie silnie zmineralizowanych wod ztozowych;

— malym odstojem oraz niska filtracja;

— wzglednie niskim kosztem w odniesieniu do celu zadania, jakie ma spetnia¢ w uszczel-
nianym osrodku.

Spehienie tych wymagan ma duze znaczenie dla uzyskania skutecznego efektu uszczel-
niania gruntow i skat. Z drugiej strony nalezy zauwazy¢, ze specyficzne warunki panujace
w gorotworze wymagaja udzielenia priorytetu niektérym z parametréw, nawet kosztem
innych.

Celem podwyzszenia skuteczno$ci zabiegéw uszczelniania gruntéw i skat w technolo-
giach wiertniczych, prowadzi si¢ badania laboratoryjne umozliwiajace okreslenie wptywu
niektorych dodatkéw mineralnych w ksztattowaniu si¢ wtasciwos$ci technologicznych za-
rowno $wiezych, jak i stwardniatych zaczynow cementowych.

* Wydzial Wiertnictwa, Nafty i Gazu AGH, Krakow
**  Praca naukowa finansowana ze $srodkow KBN w latach 2004—-2005 jako projekt badawczy nr 4 T12A 050 27
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Cementy z dodatkami mineralnymi sa bardzo czgstymi spoiwami hydraulicznymi znaj-
dujacymi zastosowanie w roznych dziedzinach dziatalnosci inzynierskiej [1, 2].
Najczesciej stosowanymi dodatkami mineralnymi wprowadzanymi do cementu sa:
— popioly lotne ze spalania wggla kamiennego,
— mielone granulowane zuzle wielkopiecowe.

Popidt lotny zaliczany jest do dodatkow o wiasciwosciach pucolanowych, natomiast
mielony granulowany zuzel wielkopiecowy charakteryzuje si¢ aktywnoscia pucolanowo-
-hydrauliczna.

Na podstawie analizy wynikow badan laboratoryjnych zarowno w kraju, jak i za gra-
nica [1, 2], w zakresie roli dodatkéw mineralnych w ksztaltowaniu wtasciwosci kompo-
zytow cementowych, mozna stwierdzié¢, ze cementy z dodatkiem popiotu lotnego lub mie-
lonego granulowanego zuzla wielkopiecowego posiadaja szereg korzystniejszych wlasci-
wosci niz klasyczne cementy portlandzkie CEM 1.

Wprowadzenie dodatkéw mineralnych do sktadu cementu portlandzkiego modyfikuje
nastepujace wlasciwosci:

— wydluza czas wiazania,
— obniza kinetyke¢ wydzielania ciepta i dynamike narastania wytrzymatosci wczesnej,
— podwyzsza odpornos¢ na korozyjne oddziatywania srodowiska.

Stwardniate zaczyny charakteryzuja si¢ nizszym skurczem i matg przepuszczalnoscia.

2. BADANIA LABORATORYJNE

Celem przeprowadzonych badan laboratoryjnych byto okreslenie wptywu popiotu lot-
nego krzemionkowego na wiasciwosci technologiczne zaczynéw cementowych sporzadzo-
nych na osnowie cementu portlandzkiego wielosktadnikowego CEM II/ B-S 32,5R z Ce-
mentowni Gorazdze. Glownym skladnikiem cementu CEM 11/ B-S 32,5R (portlandzko-
-zuzlowego) jest klinkier portlandzki (65+79%), mielony granulowany zuzel wielkopieco-
wy (21+35%) oraz regulator czasu wiazania (siarczan wapnia) [3, 4].

W badaniach laboratoryjnych zastosowano popidt lotny z Elektrowni III z Jaworzna
(tab. 1).

Koncentracja popiotu cemencie wynosita odpowiednio:

— receptura A — o zawartosci 18% popiotu lotnego krzemionkowego oraz 82% cementu
CEM I1I/B-S 32,5R;

— receptura B — o zawartosci 30% popiotu lotnego krzemionkowego oraz 70% cementu
CEM I1I/B-S 32,5R.

Wspotczynnik wodno-mieszaninowy dla badanych zaczynow uszczelniajacych wy-
nosit: 0,4; 0,5; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2. Ciecza zarobowa byta woda wodociagowa o temperaturze
293 K (*+ 2 K). Cement przeznaczony do sporzadzania zaczyndéw (zgodnie z wymaganiami
ISO 25911-1 1 ISO 3310-1) byt przesiewany przez trzy sita z drutu o nast¢pujacych wy-
miarach boku oczka kwadratowego: 1,0; 0,20; 0,08 mm. Do sporzadzania zaczynéw sto-
sowano tylko przesiany cement.
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Tabela 1
Sktad chemiczny popiotu lotnego [5]

Oznaczony tlenek Zawarto$¢ po przepaleniu (% wag.)
Popiol z Elektrowni II1, Elektrownia J I11
SiO, 44,5
Al O; 27,5
Fe, 03 5,4
CaO 8,2
MgO 2,0
Na,O 1,63
K,O 2,33
SO; 3,41
TiO, 0,8

Spoiwa hydrauliczne (cement portlandzko-zuzlowy, popidt lotny) przeznaczone do
sporzadzania zaczyndéw uszczelniajacych posiadaly takie rozdrobnienie, ze pozostato$¢ na
sicie o boku oczka kwadratowego 0,20 mm nie przekraczata 2%, za$ na sicie o boku oczka
kwadratowego 0,08 nie byla wigksza niz 20% (PN-85/G-02320: Cementy i zaczyny cemen-
towe do cementowania w otworach wiertniczych). Temperatura spoiw hydraulicznych prze-
znaczonych do badan laboratoryjnych, jak réwniez cieczy zarobowej, wynosita 20°C
(#2°C) [293 K].

Odmierzone objgtosci cieczy zarobowej wynikajace z zatozonego wspdtczynnika w/c
wlewano do naczynia plastykowego, a nast¢pnie uruchamiano elektryczne mieszadto szyb-
koobrotowe o regularnych obrotach (od 20 do 120 obr./s). Nastgpnie w ciagu 15+30 se-
kund dodawano do wody zarobowej uprzednio odwazona mas¢ cementu z rdwnoczesnym
mieszaniem tworzacego si¢ zaczynu przy zachowaniu malej predkosci obrotowej mieszadta
(20 obr./s). Po dodaniu do wody zarobowej catkowitej probki spoiwa (cement z popiotem)
zwigkszano liczbe obrotéw mieszadta do 100 obr./s, a czas mieszania tak sporzadzonego
zaczynu wynosit okoto 3 min. Tak przygotowany zaczyn poddawano w maksymalnie krot-
kim czasie (aby wyeliminowa¢ sedymentacjg) badaniu laboratoryjnemu.

2.1. Oznaczanie parametréw technologicznych §wiezych zaczynéw cementowych

Badania laboratoryjne zwigzane z pomiarem parametrow reologicznych $wiezych za-
czyndw uszczelniajacych przeprowadzono wg normy:
— PN-85/G-02320: Wiertnictwo. Cementy i zaczyny cementowe do cementowania w otwo-
rach wiertniczych;
— Norma Amerykanskiego Instytutu Naftowego: Specification for Materials and Testing
for Well Cements. API Specification 10A, 22nd Edition (1995).
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Badania obejmowaty pomiar nastgpujacych parametréw technologicznych $wiezego
zaczynu cementowego:

— gestosci — za pomoca wagi Baroid;

— odstoju — za pomocg cylindra pomiarowego;

— rozlewno$ci — za pomoca stozka AzNII;

— lepkosci wzglednej — za pomoca kubka Forda nr 4;

— filtracji — za pomoca prasy filtracyjnej Baroid, stosowanej do badania filtracji pluczek
wiertniczych; pomiar przeprowadzano do tzw. ,,momentu przebicia” zaczynu, tzn. do
momentu, kiedy wyplywajacy filtrat z fazy ciaglej przechodzit w posta¢ aerozolu;

— czasu wigzania — za pomocg aparatu Vicata;

— wilasciwosci reologicznych (lepkosci plastycznej, lepko$ci pozornej, granicy ptynigcia)
— za pomoca lepko$ciomierza obrotowego Chan 35 API Viscometer.

2.2. Badanie wytrzymalosci stwardnialych zaczyn6w cementowych

Badane wytrzymatosci przeprowadzono na beleczkach wykonanych wg normy PN-85/
G-02320 o wymiarach 40 040 160 mm.

Po 24 godz. dojrzewania, dokonywano rozformowania beleczek sporzadzonych z za-
czynow dla ktorych koniec wiazania byt mniejszy od 15 godz. W przypadku dtuzszych
czasOw wiazania rozformowania dokonywano dopiero po 48 godz. (eliminowano zniszcze-
nie probek podczas rozformowania). Nastgpnie beleczki byly przechowywane w wannie
z woda o temperaturze 20 + 2°C, az do osiagnigcia wieku dojrzewania, w ktorym zatozono
oceng cech wytrzymato$ciowych.

Beleczki przeznaczone do badan po dluzszym okresie dojrzewania (oprocz badanych
po 24 h lub 48 h w przypadku opo6znienia rozformowania), byty wyjmowane z wody 15 min
przed terminem przeprowadzonych badan. Wiek dojrzewania belek byt liczony od czasu
sporzadzania zaczynu i zalania nim formy.

Badanie wytrzymatosci na zginanie dokonywano za pomoca przyrzadu Michaelisa
z zachowaniem warunku, ze szybko$¢ opadania srutu do naczynia wynosita okoto 100 g/s.
Wytrzymato$¢ na zginanie okreslano dla 6 belek o wymiarach 160 040 040 mm. Wytrzy-
malo$¢ na zginanie (R.¢) oznaczano z zaleznosci

R, ULI7P [MPa] 1)
gdzie:
P — cigzar naczynia wraz ze Srutem, przy ktorej beleczka ulegta ztamaniu [N],
1,17 — bezwymiarowy wspotczynnik przeliczeniowy wynikajacy z geometrii przy-

rzadu i belki [1/m?].

Z otrzymanych wynikow pomiarowych obliczano $rednig arytmetyczna z doktadnos-
cia do 0,1 MPa.

Wytrzymatos$¢ na $ciskanie badanych probek okreslano za pomoca prasy hydraulicz-
nej, pozwalajacej na wywieranie obcigzenia do 200 kN, mierzonego z doktadno$cia do 1%.
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Obciazenie przez caly czas badania zwigkszalo si¢ rGwnomiernie, z przyrostem nacisku
(2400 + 200 N/s), az do zgniecenia beleczek. Zwigkszenia lub zmniejszenia szybkosci

wzrostu obcigzenia powoduje zafalszowanie wynikow badan.

Podczas badania wytrzymalosci na Sciskanie zastosowano znormalizowana wktadke,
ktdra umieszczano migdzy ptytkami dociskowymi prasy hydraulicznej. Badaniu na $ciskanie
poddano potowki beleczek pozostatych po zbadaniu wytrzymatosci na zginanie (12 probek).
Potowki beleczek umieszczano boczng powierzchnia na srodku ptytki wktadki i w kierunku
wzdluznym tak, aby czotowe powierzchnie beleczki wystawaty okoto 10 mm poza ptytki

wktadki.
Wytrzymatos$¢ na $ciskanie (R.) obliczano wg wzoru [3, 4]

R.O £ [N/mm?]
1600

gdzie:
F. — najwyzsze obciazenie przy zgnieceniu probki [N],
1600 — powierzchnia ptytek dociskowych (40 040 mm) [mm?].

Wyniki badan sa $rednig arytmetyczna 12 warto$ci wytrzymatosci na $ciskanie.

3. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

()

Parametry technologiczne $wiezych zaczynéw cementowych przedstawiono w tabe-

lach213.
Tabela 2
Zestawienie parametrow technologicznych zaczynow cementowych
Gestosé, Sedymentacja, | Rozlewno$¢, Lepkos¢ Filtracja,
3 wzgledna,
kg/m % mm s ml/s
wic

Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece-
ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura

A B A B A B
0,4 | 1870 1840 | 00,00 | 00,00 | >115 | >095 - - 060/15 | 033/10
0,5 1810 1730 | 00,00 | 00,00 | >130 | >125 - - 086/32 | 071/22

0,6 | 1700 1650 | 00,00 | 00,64 | >205 | >165 | 28,96 | 36,37 | 104/23 | 100/26

0,8 | 1530 1540 | 02,78 | 05,00 | >245 | >115 | 21,67 | 17,83 | 138/24 | 150/35

1,0 | 1480 1440 12,12 | 14,60 | >260 | >260 | 12,97 | 13,64 | 164/26 | 174/33

1,2 | 1390 1360 16,89 | 19,40 | >260 | >260 9,99 11,56 | 178/19 | 198/33
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Tabela 3
Czasy wiazania zaczynow uszczelniajacych

Poczatek wigzania Koniec wigzania Czas wigzania

wle
Receptura A | Receptura B | Receptura A | Receptura B | Receptura A | Receptura B

0,4 04h44min | 04h 58 min | 07h [4min | 07h 58 min | 02 h 30 min | 03 h 00 min
0,5 05h12min | 06 h40 min | 08 h 12 min | 10 h 50 min | 03 h 00 min | 04 h 10 min
0,6 06h 18 min | 07h 19 min | 10h28 min | 12h49 min | 04 h 10 min | 05 h 30 min
0,8 12h16min | 13h34min | 20hl16 min | 22h 54 min | 08 h 00 min | 09 h 20 min
1,0 19h59min | 21 h38min | 32h39min | 35h28 min | 12h40 min | 14 h 50 min
1,2 25h13min | 27h47 min | 43h23 min | 47h 47 min | 18 h 10 min | 20 h 00 min

Na podstawie analizy wynikow mozna stwierdzié¢, ze ze wzrostem wspotczynnika w/c:
— gestos¢ ulega zmniejszeniu,
— sedymentacja i odstdj ulega zwigkszeniu,
— rozlewno$¢ powigksza sig,
— lepko$¢ wzgledna zmniejsza sig,
— filtracja zwigksza sig.
Na podstawie analizy wplywu koncentracji popiotu lotnego na parametry zaczynu
mozna stwierdzi¢, ze ze wzrostem koncentracji (receptura B):
— zmniejsza si¢ jego gestose,
— zwigksza si¢ sedymentacja,
— zmniejsza sig¢ rozlewnos¢,
— zwigksza si¢ lepko$¢ wzgledna,
— zmniejsza sig filtracja.

Jak nalezalo si¢ spodziewaé, najwickszy wptyw na czas wigzania zaczyndw ma wspot-
czynnik w/c (tab. 3). Wraz ze wzrostem jego warto$ci wydtuza si¢ czas wiazania. Z kolei za-
czyny sporzadzane wedtug receptury A posiadaja krotszy czas wiazania niz zaczyny typu B.

Wyniki badan parametréw reologicznych (tab. 4 i 5) opracowano statycznie metoda
najmniejszych kwadratow, analizujac rézne modele reologiczne. Kryterium decydujacym
o wyborze danego modelu reologicznego byta obliczona warto$¢ wspodtczynnika korelacji.
Na podstawie uzyskanych wynikow mozna stwierdzi¢, ze najlepsze dopasowanie modelu reo-
logicznego do danych pomiarowych uzyskano dla modelu Cassona. Na parametry reologicz-
ne oprocz istotnego wpltywu wspotczynnik w/c, wykazuje koncentracja popiotu w zaczynie.
Im wigksza koncentracja popiotu tym parametry reologiczne zaczynu ulegaja zwigkszeniu.

Analizujac wplyw w/c i koncentracji popiotu lotnego w zaczynie na parametry wytrzy-
malosciowe (zginanie i Sciskanie) stwardniatych zaczynéw cementowych (tab. 6 1 7), moz-
na stwierdzié, ze:

— najwigkszy wpltyw na wielko$¢ wytrzymatosci zarowno na zginanie, jak i §ciskanie ma
wspolezynnik wic;

— wzrost koncentracji popiotu lotnego powoduje obnizenie parametrow wytrzymatoscio-
wych zwlaszcza w pierwszych okresach twardnienia.

338



Tabela 4

Parametry reologiczne dla réznych modeli reologicznych i zaczynu cementowego
sporzadzonego wg receptury A

Typ modelu reologicznego
Binghama Oswalda de Waele Casonna
wlc | Lepko$¢ Wspél- | Wspol- Wspol- | Lepkos¢ Wspél-
pla- | Granica | czynnik | czynnik | Wyklad- | czynnik | pla- | Granica | czynnik
styczna |plynigcia|korelacji| konsys- | nik pote- | korelacji| styczna | ply- |korelacji
n, T, r, tencji k, | gowy n, r, n, niecia, r,
Pass Pa - Pas" - - Pa-s Pa -
0,4 | 0,1878 | 30,1511 | 0,9252 | 5,5482 | 0,5299 | 0,9863 | 0,1443 | 11,4248 | 0,9468
0,5 | 0,0951 | 10,3443 | 0,9849 | 2,4033 | 0,5257 | 0,9913 | 0,0680 | 4,3147 | 0,9941
0,6 | 0,0802 | 08,1247 | 0,9852 | 1,9619 | 0,5237 | 0,9904 | 0,0588 | 3,2458 | 0,9949
0,8 | 0,0165 | 03,1323 | 0,9884 | 1,2755 | 0,3514 | 0,9420 | 0,0092 | 1,8420 | 0,9754
1,0 | 0,0132 | 01,4979 | 0,9880 | 0,4881 | 0,4512 | 0,9378 | 0,0080 | 0,8107 | 0,9849
1,2 | 0,0072 | 01,0656 | 0,9539 | 0,2484 | 0,4858 | 0,9924 | 0,0052 | 0,4398 | 0,9722
Tabela 5
Parametry reologiczne dla r6znych modeli reologicznych cementu CEM V/A
sporzadzonego wg receptury B
Typ modelu reologicznego
Binghama Oswalda de Waele Casonna
wlc | Lepkos¢ Wspél- | Wspol- Wspol- Wspél-
pla- | Granica | czynnik | czynnik | Wyklad-| czynnik | Lepkos¢ | Granica | czynnik
styczna |plynigcia | korelacji| konsys- |nik pote-|Kkorelacji| pla- ply- |Kkorelacji
n, T, r, tencji k, | gowy n, r, styczna | nigcia, r,
Pa-s Pa - Pa-s" - - n, Pa-s Pa -
04 | 02065 | 32,1488 | 0,9235 | 62071 | 0,5213 | 0,9884 | 0,1596 | 12,0115 | 0,9454
0,5 | 0,1143 | 16,0715 | 0,9630 | 3,9503 | 0,4846 | 0,9966 | 0,0814 | 06,8714 | 0,9811
0,6 | 0,0660 | 09,0184 | 0,9855 | 2,5733 | 0,4610 | 0,9836 | 0,0423 | 04,5109 | 0,9957
0,8 | 0,0205 | 02,1667 | 0,9934 | 0,7932 | 0,4343 | 0,9408 | 0,0129 | 01,1281 | 0,9959
1,0 | 0,0102 | 01,3864 | 0,9914 | 0,5764 | 0,3810 | 0,9303 | 0,0059 | 00,8000 | 0,9938
1,2 | 0,0079 | 00,7660 | 0,9878 | 0,2555 | 0,4590 | 0,9450 | 0,0053 | 00,3552 | 0,9931
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Tabela 6
Zestawienie wytrzymato$ci na zginanie zaczyndw cementowych

Wytrzymalo$¢ na zginanie, MPa
1 dzien 2 dni 7 dni 14 dni 21 dni 28 dni
W Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece-
ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura

A B A B A B A B A B A B
0,4<1,29|<1,29| 3,68 | 3,29 | 6,77 | 5,65 | 7,94 | 6,39 | 9,37 | 8,79 | 9,94 | 9,18
0,5<1,29|<1,29| 2,12 | 1,98 | 4,15 | 4,10 | 5,87 | 521 | 7,19 | 6,64 | 8,03 | 7,01
0,6 <1,29|<1,29(<1,29|<1,29| 3,17 | 2,43 | 3,93 | 3,75 | 5,12 | 4,41 | 538 | 4,67
08| - - |<1,29|<1,29| 1,41 |<1,29| 1,87 | 1,83 | 2,46 | 2,29 | 2,89 | 2,47
L,o| - - - - |<1,29|<1,29|<1,29|<1,29|<1,29|<1,29|<1,57|< 1,29
L2 - - - - |<1,29|<1,29|<1,29<1,29<1,29|<1,29|<1,29|< 1,29

Tabela 7
Zestawienie wytrzymatoS$ci na $ciskanie zaczyndw cementowych
Wytrzymalo$¢ na $ciskanie, MPa
1 dzien 2 dni 7 dni 14 dni 21 dni 28 dni
wie Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece- | Rece-
ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura | ptura

A B A B A B A B A B A B
04| 3,51 | 2,92 | 9,79 | 9,17 | 22,01 | 20,07 | 32,78 | 27,89 | 39,17 | 33,99 | 42,36 | 35,67
05| 1,87 | 1,25 | 486 | 4,83 | 11,11 | 10,42 | 17,01 | 15,34 | 22,99 | 19,65 | 25,12 | 21,18
0,6 0,94 | 0,83 | 2,92 | 2,78 | 06,81 | 06,24 | 10,01 | 9,65 | 14,24 | 12,92 | 15,55 | 13,55
08| - - 1,34 | 0,86 | 03,39 | 02,72 | 04,53 | 03,97 | 06,46 | 05,23 | 07,89 | 06,90
1,0 - - - - | 01,71 | 01,41 | 02,97 | 02,74 | 02,78 | 02,51 | 04,14 | 03,23
L2 - - - - 101,39 | 00,85 | 01,94 | 01,41 | 02,38 | 01,71 | 02,86 | 02,48
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