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Badania przestrzeni porowej kamieni cementowych
za pomoca mikrotomografii rentgenowskie

Wstep

Wigkszos¢ klasycznych metod charakteryzowania
porowato$ci (np. porozymetria rtgciowa) daje jedynie
informacje o ogolnej zawartosci porow, ale nie daje infor-
macji ani o ich rzeczywistej wielkosci, ani o ich rozkta-
dzie przestrzennym. Obrazowanie metoda elektronowe;j
mikroskopii skaningowej (SEM) i metoda elektronow
wstecznie rozproszonych (BSE) wprowadzilo znaczny
postep w zrozumieniu mikrostruktury cementow, a nie-
ktdére parametry ilo§ciowe — np. udziaty fazowe w ogélnej
obje¢tosci — sa dobrze szacowane na podstawie badania
szlifoéw; natomiast parametry takie jak przewodnos¢ sa cat-
kowicie niedostgpne. Niedogodnoscia obu wymienionych
technik jest otrzymywanie informacji dwuwymiarowych,
a ponadto probki cementow do badan metoda mikroskopii
elektronowej musza mie¢ mata Srednice (co powoduje

nieodwracalne zmiany w strukturze porowej — w szcze-
goblnosci zanikanie porow).

Metoda mikrotomografii rentgenowskiej (micro-CT)
jest nieniszczaca technika obrazowania, ktéra umozliwia
wizualizacje wiasciwosci wewngtrznych w obrebie obiek-
tow — takich jak np. skaty i cementy. Metoda ta jest stoso-
wana zaréwno do jako$ciowej wizualizacji wewngtrznych
wlasnos$ci materiatow, jak rowniez do pozyskiwania danych
ilosciowych. Micro-CT polega na zapisywaniu projekcji
promieniowania X badanej probki pod réoznymi katami.
Wizualizowanym parametrem jest wspotczynnik atenu-
acji liniowej, ktéry zalezy od energii promieniowania X,
liczby atomowej oraz ggstosci badanej probki. Im wigksza
jest ilo$¢ projekcji, tym wyzsza doktadno$¢ rekonstrukceji
badanej objetosci.

Badania laboratoryjne

Przedmiotem badan byla analiza metodq mikrotomo-
grafii rentgenowskiej 12 prébek kamieni cementowych,
zgrupowanych w cztery serie, rozniace si¢ sktadem. Do
sporzadzenia probek wykorzystano rdézne rodzaje cemen-
tow, ktore przygotowano na wodzie wodociagowej, przy
stosunku wody do cementu w/c w zakresie 0,36+0,67.

Z kamieni cementowych wycigte zostaty cylindrycz-
ne probki o $rednicy 1 cm, ktére nastgpnie skanowano
z uzyciem mikrotomografu rentgenowskiego Benchtop
160Xi CT. Skanowanie odbywalo si¢ zawsze w tej samej
odlegtosci od zrodta promieniowania rentgenowskiego
i przy tych samych parametrach lampy, co zapewnito ta
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samg rozdzielczo$¢ obrazow. Dla kazdego z uzyskanych
obrazow do analizy wytypowano ten sam obszar probki,
w ksztalcie prostopadto$cianu. Pomigedzy dwoma akwizycja-
mi tomograficznymi probka byta przechowywana w wodzie.
Celem badan byta obserwacja zmian zachodzacych
w strukturze porowej kamieni cementowych pomigdzy
14 a 28 dniem od momentu sporzadzenia zaczynow i do-
starczenie ilo§ciowych informacji uzyskanych z danych
mikrotomograficznych, o budowie sieci porowej i wszyst-
kich potaczonych przestrzeniach porowych probek.
Ponizej przedstawiono wyniki badan odwzorowania 3D
sieci porowej kamieni cementowych i jej zmian w czasie.



artykuty

sktadniki Za";%“c Kpy, Kp
Woda wodociagowa w/c 0,6
Bentopol bwow 0,3
Odpieniacz 1,0
Uptynniacz 0,3
Antyfiltrat 0,3
1. | Lateks 10,0 60 1,50 23,8 22,8
Stabilizator 2,0
NaCl bwow 10,0
Mikrocement 10,0
Mikrosfery 20,0
Cement G 100,0
Woda wodociagowa w/c 0,67
Bentopol bwow 0,3
Odpieniacz 1,0
Uptynniacz 0,3
Antyfiltrat 0,8
2. Lateks 04 60 1,55 16,4 14,7
NaCl bwow 20,0
Mikrocement 10,0
Mikrosfery 20,0
Cement G 100,0
Woda wodociagowa w/c 0,6
Bentopol bwow 0,3
Odpieniacz 1,0
Uptynniacz 0,3
Antyfiltrat 0,3
3. Lateks 02 60 1,56 14,6 7,7
NaCl bwow 10,0
Mikrocement 10,0
Mikrosfery 15,0
Cement G 100,0
Woda wodociagowa w/c 0,67
Bentopol bwow 0,3
Odpieniacz 1,0
Uplynniacz 0,3
Antyfiltrat 0,6
4. Lateks 02 60 1,61 8,3 82
NaCl bwow 20,0
Mikrocement 10,0
Mikrosfery 15,0
Cement G 100,0
Woda wodociagowa w/c 0,52
Odpieniacz 1,0
Uptynniacz 0,2
Antyfiltrat 0,2
5. Stabilizator 2,0 40 1,75 43 6,8
Lateks 10,0
Mikrocement 20,0
CEMPLAST 100,0
Dodatek spgczniajacy 0,3
Woda wodociagowa w/c 0,52
Odpieniacz 1,0
Uptynniacz 0,2
Antyfiltrat 0,2
6. | Stabilizator 2,0 40 1,80 0,2 0,3
Lateks 10,0
Mikrocement 20,0
Cement 32,5 100,0
Dodatek spgczniajacy 0,3
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o zawarto$¢
sktadniki [%] Kp,, Kpyg
‘Woda wodociagowa w/c 0,5
Odpieniacz 0,3
7. Kﬁtylyg‘l‘t‘rzctz 8’3 40 1,80 1,0 0,7
Cement CEM I 32,5R 100,0
Dodatek spgczniajacy 0,3
Solanka o ggstosci 1,2 g/cm® 0,6
Odpieniacz 0,5
Uplynniacz 0,5
Antyfiltrat 0,1
8. Mikrocement 5,0 40 1.87 2,6 6,2
CEMPLAST 100,0
Gips modelowy 8,0
Dodatek spgczniajacy 0,3
Solanka o gestosci 1,2 g/em® 0,6
Odpieniacz 0,5
Uplynniacz 0,5
Antyfiltrat 0,1
% Mikrocement 5,0 26 1,92 3.6 2,0
Cement G HSR Rejowiec 100,0
Dodatek spgczniajacy 0,15
Gips modelowy 10,0
Woda wodociagowa w/c 0,36
Odpieniacz 0,5
Antyfiltrat 0,1
Opodzniacz 0,1
Uplynniacz 0,6
10. NaCl bwow 10.0 90 2,16 0,6 0,3
Lateks 20,0
Mikrosilica 10,0
Hematyt 48,0
Cement G 100,0
Woda wodociagowa w/c 0,41
Odpieniacz 0,5
Antyfiltrat 0,12
Opo6zniacz 0,2
Uplynniacz 0,6
11. NaCl bwow 10,0 95 2,32 0,1 0,1
Lateks 25,0
Mikrosilica 10,0
Hematyt 104,0
Cement G 100,0
Woda wodociagowa w/c 0,42
Odpieniacz 0,5
Antyfiltrat 0,12
Opdzniacz 0,25
Uptynniacz 0,7
12. NaCl bwow 10.0 95 2,38 0,2 0,2
Lateks 25,0
Mikrosilica 10,0
Hematyt 115.,0
Cement G 100,0

Kp, 4, Kp,s — wspotczynniki porowatosci po 14 i 28 dniach od sporzadzenia probki kamienia cementowego.
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Badanie mikrotomografii rentgenowskiej na przyktadzie prébki Lp.3

Probka Lp.3 1 — wspotczynnik porowatosci po 14 dniach Kp = 14,6%

Rys. 1. Wizualizacja struktury przestrzeni porowej calej probki cementu Lp.3 1
a) trojwymiarowy szkielet cementu (bez pordw), b) trojwymiarowa przestrzen porowa

Probka Lp.3 1

‘ e ER
. R 0
I 1+9 2-10°+2-10° 66 909 315361 2,6
11 10+99 2-10°+2- 10 35196 825061 6,9
I 100+999 2-10*+2-10° 2077 645 933 5,4
v 1000+9999 2-10°+2-10° 487 1327 557 11,2
\% 10000+99999 2-10°+2-10’ 46 1187 760 10,0
VI > 100000 >2-107 2 7601 597 63,9
RAZEM: 104 717 11 903 269 100,0

Charakterystyka mikrotomograficzna prébki cementu Lp.3_|

Tablica 1. Wyniki pomiaru krgtosci geometrycznej kanalikow porowych metoda micro-CT

X 8409 0,0467167 1,69627 2,00296 1,50222 0,119149
ir:gk? Y 7914 0,0439667 1,62806 2,01852 1,33778 0,180237
- V4 2773 0,0136938 1,90747 2,12250 1,52917 0,113767

Zaczyn cementowo-lateksowy, lekki, z dodatkiem mi-  porowa, z dominanta zdecydowanie przypadajaca na VI
krosfer, postuzyt do sporzadzenia probki Lp.3, ktora po  klasg objgtosci. Struktura porowa probki byta roztozona
14 dniach osiagngta wspotczynnik porowatosci 14,6%.  rownomiernie, a potaczenia w probce wystgpowaly we
W probee wystgpowaty wszystkie klasy objetosci (I-VI)  wszystkich analizowanych kierunkach taczac ze soba
i odznaczata si¢ ona bardzo dobrze rozbudowana struktura ~ przeciwlegle $cianki.
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Probka Lp.3 I — wspotczynnik porowatosci po 28 dniach Kp = 7,7%

Rys. 2. Wizualizacja struktury przestrzeni porowej catej probki cementu Lp.3 11

a) trojwymiarowy szkielet cementu (bez porow), b) trojwymiarowa przestrzen porowa

Probka Lp.3 11
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Udziat klas objetosci [%]

- m J:I_._._Iji

1000-9999  10000-99999  >100000

Klasy objetosci [voxel]

I 1+9 2-10*+2-10° 101 427 465 766 7.4

II 10+99 2-10°+2-10* 40 253 885 162 14,0

111 100999 2-10*+2-10° 2274 722 749 11,4

v 10009999 2-10°+2-10° 665 1955717 30,9

\% 10000+99999 | 2-10°+2- 10’ 70 1642376 25,9

VI > 100000 >2-10 4 661 780 10,4
RAZEM: 144 693 6 333 550 100,0

Charakterystyka mikrotomograficzna prébki cementu Lp.3_II

Probka Lp.3 11, o wspdtezynniku porowatosci 7,7%,
posiadata wszystkie klasy objgtosci (I-VI), a dominanta
przypadata w niej na klasg IV, przy wysokim udziale kla-
sy V. Poréwnujac strukturg porowa uzyskana po 14 dniach

ze struktura po 28 dniach, zauwazalny jest wyrazny spadek
(0 50%) wspotczynnika porowatosci. W probcee nastapit
zanik potaczen we wszystkich kierunkach. Nowe obiekty
z klas IV iV prawdopodobnie powstaty z rozpadu klasy VI.

Podsumowanie

Niniejszy artykut przedstawia rezultaty ocen zmian po-
rowato$ci kamieni cementowych w czasie. Po raz pierwszy
w naszym kraju mikrotomografi¢ rentgenowska zastoso-
wano do badania struktury porowej kamieni cementowych
sporzadzonych z zaczyndéw cementowych, stosowanych
w przemysle naftowym do uszczelniania rur w otworach.
Porowato$¢ oraz jej zmiany w czasie maja znaczny wplyw
na przepuszczalnos$¢ przez kamien cementowy réznych
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mediow ztozowych wystepujacych w otworze wiertniczym.
Przy pomocy tomografii komputerowej mozna dobra¢
i zastosowa¢ w danych warunkach geologicznych taki
zaczyn cementowy, ktory po zwiazaniu bedzie odznaczaé
si¢ niska porowatoscia 1 przepuszczalnoscia.
Przeprowadzone badania pokazaty jak wiele moz-
liwo$ci stosowania ma mikrotomografia rentgenowska
— mogaca réwniez by¢ przydatna do badania kamie-



ni cementowych. Wyniki badan daty szereg informacji
zardbwno o porowatos$ci probek, jak rowniez o ilosci,
wielkosci i rozkladzie przestrzennym poréw w strukturze
kamienia cementowego.

Badania oraz wyciagnigte wnioski pokazuja, ze w za-
lezno$ci od sktadu zaczynu cementowego i warunkow,
w jakich przebiegat proces utwardzania kamienia (ci$nie-
nie, temperatura i czas hydratacji), zmienia si¢ rowniez

wspolczynnik porowatosci, a takze wielko$¢ wystepujacych
poréw w kamieniu cementowym.

Mikrotomografia komputerowa ma szeroki zakres za-
stosowania w wielu dziedzinach badan i mimo tego, ze
nie byta ona powszechnie stosowana do badan kamieni
cementowych, to moze poméc w jeszcze lepszym doborze
zaczynow cementowych do uszczelniania rur w otworach
wiertniczych.

Artykut nadestano do Redakeji 4.11.2010 r. Przyjeto do druku 13.01.2011 .
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