NAFTA-GAZ, ROK LXXII, Nr 12 /2016

DOI: 10.18668/NG.2016.12.10

Marcin Kremieniewski, Marcin Rzepka
Instytut Nafty i Gazu — Panstwowy Instytut Badawczy

Korelacja parametrow charakteryzujacych strukture
porowa kamieni cementowych badanych za pomoca
porozymetrii rteciowe] oraz mikrotomografii komputerowe

Zastosowanie zaczyndéw cementowych typu Gasblok do uszczelniania przestrzeni pierécieniowej w otworze wiert-
niczym ma na celu wyeliminowanie mozliwosci tworzenia si¢ mikronieszczelnosci w strukturze ptaszcza cemento-
wego. Jakos¢ stwardniatego zaczynu cementowego mozliwa jest do okreslenia poprzez analizg parametrow uzyska-
nych z badan porozymetrycznych oraz mikrotomograficznych. Porozymetr AutoPore umozliwia przeprowadzenie
badan mikrostruktury porowej probek oraz okreslenie ich przepuszczalnos$ci, natomiast mikrotomograf rentgenow-
ski Benchtop pozwala na wyznaczenie rozktadu przestrzennego poroéw oraz na ich wizualizacje. Potaczenie tych
dwoch metod badawczych umozliwia dokonanie modyfikacji receptur lub zaprojektowanie nowego sktadu zaczy-
nu, ktory po zwigzaniu bedzie si¢ charakteryzowat jednolita mikrostrukturg o niskiej porowatosci i przepuszczal-
nosci. Wyniki prowadzonych prac przyczyniaja si¢ do zaprojektowania sktadu zaczynu uniemozliwiajacego prze-
chodzenie gazu przez strukture ptaszcza cementowego, co zostalo omdéwione w niniejszej publikacji.

Stowa kluczowe: mikrotomografia, porowatosc¢, korelacja, zaczyn cementowy, stwardniaty zaczyn cementowy,
ptaszcz cementowy, mikrostruktura, porozymetria.

Correlation of parameters describing the pore structure of set cement by using mercury
porosimetry and X-ray microtomography

Use of Gasblok type cement slurries for sealing the annular space in the borehole, is intended to eliminate the pos-
sibility of the formation of microleaks in the structure of the cement sheath. The quality of the set cement slurry
can be determined by analyzing the parameters obtained from porosimetric and X-ray microtomography studies.
The AutoPore porosimeter enables testing of the pore microstructure of samples and determine their permeability.
The Benchtop X-ray microtomograph allows to determine the spatial distribution of pores and their visualization.
Combining these two methods allows recipe modification or development of new slurry composition, which will
be characterized by a uniform microstructure of low porosity and permeability. The results contribute to the design
of a slurry composition, which prevents gas migration through the structure of the cement sheath.

Key words: X-ray microtomography, porosity, correlation, slurry, set cement, cement sheath, microstructure, porosimetry.

Badania struktury porowej stwardniatych zaczynéw cementowych

tod badawczych. Na podstawie uzyskanych wynikow oraz ich
interpretacji mozliwe jest przeprowadzenie modyfikacji skta-

Zaczyn cementowy podczas hydratacji przechodzi ze sta-
nu ciektego poprzez zelowy do stanu statego. Po zakonczeniu

procesu wigzania w mikrostrukturze stwardniatego zaczynu wi-
doczne sg puste przestrzenie, ktore potaczone sg ze soba, two-
rzac rozlegla nieregularna siatke [1, 2, 4, 6, 7]. W celu doko-
nania ich analizy iloSciowej oraz jakosciowej prowadzi si¢ ba-
dania mikrostruktury porowej za pomocg nowoczesnych me-
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du zaczynu, skutkujacej otrzymaniem receptury stwardniate-
g0 zaczynu o obnizonej porowatosci oraz bardziej szczelnej
matrycy plaszcza cementowego [9, 11, 12]. Ponizej krétko
scharakteryzowano dwie metody badania struktury porowe;j
oraz dokonana zostata korelacja uzyskanych wynikow badan.



Porozymetria rteciowa

Badania struktury porowej probek stwardniatych zaczy-
néw prowadzone s3 za pomoca porozymetru rtgciowego Au-
toPore IV 9500 (fotografia 1). Parametryzacje przestrzeni po-
rowych uzyskuje si¢ na podstawie pomiaréw krzywych ci-
$nien kapilarnych. Pomiar oparty jest na wyznaczeniu zalez-
no$ci pomiedzy wielko$cig cisnienia kapilarnego oraz wiel-
ko$cig promienia gardzieli, a takze ksztaltem oraz sieciami
wzajemnych potaczen poréw o zrdéznicowanych pro-
mieniach [8, 10, 15, 16]. Porozymetr AutoPore umoz-
liwia nakreslenie krzywych kumulacyjnych (intruzji
oraz ekstruzji rteci w strukture porowa probki). Ksztalt
krzywej ekstruzji (dla cisnien malejgcych) jest pod-
stawowym zrodtem informacji o wielko$ci odstep-
stwa realnej przestrzeni porowej od modelu walco-
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nego cisnienia. Rozmiar poréw odpowiada okreslonym warto-
$ciom cis$nienia i obliczany jest z wykorzystaniem wzoru Wa-
shburna [5, 13, 14]. Na tej podstawie mozliwe jest przedsta-
wienie rozktadu porow w zaleznosci od ich rozmiaréw (uza-
leznionych od ci$nienia wypelniajacej rteci) — rysunek 1. Ze
wzgledu na duzy rozrzut wielko$ci ci$nienia (rozmiaru porow)
wyniki prezentowane sg w ukladzie logarytmicznym w skali
odwrdconej, czyli od wartosci najwigkszych do najmniejszych.

Narastanie intruzji od rozmiaru poréw

—a— Ekstruzja dla cyklu 1

—— Intruzja dla cyklu 1

wego [3, 13, 14]. Po dokonaniu analizy oraz interpre-

Narastanie intruzji [ml/g]

tacji uzyskanych wynikoéw badan porozymetrycznych
(gtéwnie wielkosci liczonych na podstawie krzywych
cisnien kapilarnych) otrzymujemy nastepujgce para-

metry opisujace strukture probki: 000

» calkowitg obj¢to$¢ porow,

» porowatos$¢ zliczong z porozymetru,

+ wielko$¢ $redniej kapilary,

» powierzchni¢ wlasciwa,

» gestos¢ probek (objetosciows i szkieletows),

* procentowy udzial poréw o poszczegdlnych srednicach,

» dodatkowo na podstawie ci$nienia progowego mozliwe
jest okreslenie $rednicy progowej [5].

Fot. 1. Porozymetr AutoPore IV 9500

Na podstawie pomiaru objetosci rteci wnikajacej do prze-
strzeni porowej badanego materialu program umozliwia przed-
stawienie objetosci porow otwartych w zaleznosci od przytozo-

Srednica poréw [nm]

Rys. 1. Rozktad poréw w zaleznos$ci od rozmiarow
(przylozonego cisnienia)

Mikrotomografia rentgenowska

Badania mikrostruktury wykonywane przy uzyciu mikro-
tomografu rentgenowskiego Benchtop 160Xi CT (fotografia 2)
umozliwiaja przeprowadzenie wizualizacji struktury probki
stwardniatego zaczynu cementowego. Przeswietlenie kamie-
nia cementowego za pomocg promieni X pozwala na troj-
wymiarowe przedstawienie obrazu przestrzeni porowej we-
wnatrz badanej probki [3, 15]. Po przetworzeniu trojwymia-
rowego obrazu mozliwe jest uzyskanie réznego rodzaju in-
formacji dotyczacych porowatosci, liczby 1 wielkosci niepota-
czonych obiektow, wspotczynnika kretosci oraz wptywu tych
cech na przepuszczalno$¢ kamienia cementowego. Podczas ba-
dan przy uzyciu mikrotomografii rentgenowskiej (micro-CT)
mierzony jest gtdwnie wspotczynnik ttumienia liniowego u.
Definiowany jest on przez prawo Bouguera (Lamberta):

I, = exp (—uh) (1)

gdzie:

1, — natezenie promieniowania padajgcego,

I —natgzenie promieniowania X po przej$ciu przez osrodek,
h — grubo$¢ probki,

1 — wspdlezynnik thumienia liniowego.

Prawo Bouguera (Lamberta) zaktada, iz wiagzka posiada
réwnolegle promienie, fala jest ptaska i wystepuje monochro-
matyczne zroédto promieni X (o jednej czestotliwosci 1 diu-
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Fot. 2. Mikrotomograf rentgenowski Benchtop CT 160Xi

gosci fali). Jednak stosowana w skanerach micro-CT lam-
pa rentgenowska emituje widmo energii promieniowania X,
dlatego tez niezbedne jest zastosowanie catki x4 po drodze
optycznej promieniowania. Dodatkowo podczas badan ka-
mieni cementowych za pomoca mikrotomografii rentgenow-
skiej przyjmuje sig, iz sg to materiaty niejednorodne [3, 15].

Komputerowa mikrotomografia rentgenowska pole-
ga na zapisywaniu promieniowania X przechodzacego
przez probke przy kolejnych pozycjach katowych w za-
kresie 0+360°. Kolejnym etapem jest wykorzystanie algo-
rytmu projekcji wstecznej w celu utworzenia rekonstruk-
cji wirtualnego przekroju przez badang probke. W efekcie
uzyskuje si¢ zobrazowanie zmienno$ci wspotczynnika po-
chtaniania liniowego. W trakcie obracania badanej prob-
ki odtwarzane sg obrazy 3D otrzymane z sekwencyjnych
warstw przekrojowych. Po zebraniu kompletnych danych
3D mozliwe jest przegladanie dowolnej ptaszczyzny bada-
nego obiektu [3, 15, 16].

Tworzenie obrazu przestrzennego 3D za pomoca mikro-
tomografu rentgenowskiego mozna podzieli¢ na trzy etapy:
rejestracje projekceji, rekonstrukcje obrazu oraz przetwarzanie
danych. Nastepnie wykonywana jest analiza struktury poro-
wej na podstawie obliczen w programie MAVI 1.3.1. Na tym
etapie badania zostaje dokonany podzial struktury porowej
ze wzgledu na objetos¢ wedhug tablicy 1 [3, 16].

Tablica 1. Podziat struktury porowej ze wzgledu na objgtos¢ izolowanych obiektow

Objgtose 1-9 10-99 100-999 1000-9999 10 000-99 999 >100 000

[woksel]

O[bif;?]éé 2-10°-2-10° | 2-10°~2-10* | 2-10*~2-10° | 2-10°-2-10° | 2-10°—2-10’ >2-10’
Klasa I 1I 11T v \% VI

Badania laboratoryjne

Badania laboratoryjne §wiezych zaczynow uszczelniajgcych
przeprowadzono zgodnie z normami: PN-EN ISO 10426-2
Przemyst naftowy i gazowniczy. Cementy i materialy do ce-
mentowania otworow. Czes¢ 2: Badania cementow wiertni-
czych oraz API SPEC 10 Specification for materials and testing
for well cements. Natomiast badania mikrostruktury porowej
stwardniatych zaczynow cementowych wykonano za pomoca:
* porozymetru rteciowego AutoPore IV 9500 (fotografia 1)
— wspotczynnik porowato$ci porozymetrycznej, procen-
towy udzial poréw nalezacych do poszczego6lnych za-
kreséw Srednic,

* mikrotomografu rentgenowskiego Benchtop 160Xi CT
(fotografia 2) — wspotczynnik porowatosci mikrotomogra-
ficznej, wizualizacja struktury porowej oraz ilo$¢ i udziat
porow nalezacych do danej klasy objetosciowe;.
Analizujac sktady zaprojektowanych zaczynéw, doko-

nano wyboru 4 receptur o zblizonych parametrach oznacza-

nych dla $wiezych zaczynow. Woda zarobowg do sporzadze-
nia probek byta woda wodociagowa. Zaczyn nr 1 to recep-
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tura z dodatkiem lateksu i 15% mikrocementu, majacego za
zadanie doszczelnienie matrycy cementowej. Sktad nr 2 za-
wierat 10% mikrosfery, majacej na celu obnizenie gestosci
zaczynu (zastosowano w nim rowniez 20-procentowq ilo$¢
dodatku mikrocementu). W trzecim sktadzie zawarto$¢ mi-
krocementu réwniez wynosita 20%, natomiast zwigkszono
ilo$¢ mikrosfery z 10% na 20%. Receptura nr 4 posiadata
tylko 5% mikrocementu, a lateks zastapiony zostat 6,5-pro-
centowg ilo$cig $rodka antymigracyjnego GS'. Sktady zaczy-
néw zestawiono w tablicy 2. Badania zaczynow przeznaczo-
nych do uszczelniania kolumn rur oktadzinowych wykona-
no dla warunkow otworowych odpowiadajacych temperatu-
rze 40°C oraz ci$nieniu 15 MPa. Swieze zaczyny 1 i 4 oraz
2 1 3 posiadaty porownywalne parametry (tablica 3). Z za-
czynow sporzadzone zostaly probki stwardniatych zaczy-

'GS — wielkoczgsteczkowy kopolimer uzywany w celu wyeliminowa-
nia ewentualnos$ci przeptywu gazu przez wiazacy zaczyn cementowy.
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Tablica 2. Sktady zaczynow wytypowanych do badan

Woda wodociggowa w/c=0,52 w/c=0,53 w/c = 0,60 w/c = 0,50
Bentonit - 0,3% 0,3% -
Dodatek odpieniajacy 1,0% 0,5% 0,5% 0,2%
Dodatek uptynniajacy 0,1% 0,1% 0,15% 0,4%
Dodatek antyfiltracyjny 0,2% 0,25% 0,25% -
Lateks/"GS 10,0% 10,0% 10,0% "6,5%
Stabilizator lateksu 2,0% 2,0% 2,0% -
Dodatek przyspieszajacy/opdzniajacy” czas gestnienia 1,5% - '0,1% 1,0%
Mikrocement 15,0% 20,0% 20,0% 5,0%
Mikrosfera - 10,0% 20,0% -
Cement CEM 132,5R 100,0% 100,0% 100,0% 100,0%
Dodatek speczniajacy 0,3% 0,3% 0,3% 0,1%
Oznaczenia: w/c — wspotczynnik wodno-cementowy.

néw cementowych, ktore hydratyzo- Tablica 3. Parametry §wiezych zaczynow

waly 28 dni w warunkach otworopo-

dobnych (temperatura 40°C, cisnie-

nie 15 MPa).

Nastepnym etapem bylo przepro- Gestos¢ [g/em’] 1,79 1,64 1,49 1,80
wadzenie badan mikrostruktury z uzy- Rozlewno$¢ [mm] 290 275 280 260
skanych stwardniatych zaczynow ce- Filtracja" [cm?/30 min] 48,0 3,6 4,0 11,0
mentowych (porozymetria rteciowa Lepkos¢ plastyczna [mPa - s] 70,5 69,0 78,0 112,5
oraz mikrotomografia rentgenowska, | Granica plyniccia [Pa] 5,3 9,1 3.8 8.4
tablica 4). Wyniki badan mikrostruk- | . gestnienia’ [godz.:min] 30Bc 2:14 2:02 2:45 2:42
tury porowej zostaty poddane analizie 100 Be 2:37 2:44 3:03 4:24

poréwnawczej (tablica 5). * Badanie dla temperatury

40°C, cisnienie 15 MPa.

Tablica 4. Parametry opisujace mikrostrukture stwardniatych zaczynow badanych za pomoca porozymetru rtgciowego

1 37,04 1,61 1,28 6,00 36,89 54,20
2 40°C 38,35 2,50 2,64 3,31 37,31 54,21
3 15 MPa 41,16 1,68 1,58 2,41 39,81 54,49
4 33,50 2,36 2,09 7,50 35,64 52,39

Mikrotomografia rentgenowska umozliwia odczytanie
wielu parametréw opisujacych mikrostrukture badanej prob-
ki. Po przeprowadzeniu badan otrzymujemy dane dotycza-
ce liczby podgrup nalezacych do danej klasy objetosciowej,
objetos¢ tej klasy w wokselach oraz udziat procentowy kla-
sy obliczony z objetosci. Na podstawie wykonanej analizy
korelacyjnej stwierdzono, ze poréwnanie takiego parame-
tru jak udziat procentowy liczby podgrup uzyskanych pod-
czas badania za pomoca mikrotomografu (obliczony z liczby
podgrup w klasie) umozliwia skorelowanie tego parametru

z procentowym udziatem iloci poréw badanych za pomo-
cg porozymetrii rteciowej. Stwierdzono, iz wykonujac ko-
relacje pozostatych parametréw opisujacych mikrostruktu-
r¢ stwardniatych zaczyndw za pomocg obydwu metod, uzy-
skuje si¢ niskie warto$ci wspotczynnika regresji.

Korelacja wynikéw badan

Analizie porownawczej poddane zostaty przestrzenie po-
rowe o zakresach od najwigkszej §rednicy (>1 um) oraz od
najwickszej objetosci (klasa VI), czyli od maksymalnego za-
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Tablica 5. Parametry opisujace mikrostrukture stwardniatych zaczynow badanych za pomoca mikrotomografu rentgenowskiego

!

1 7,6 1 12 415 8327 7 8508 9874
2 15,4 1 8 125 2551 50115 7616
3 22,1 1 5 127 767 23708 20161
4 8,4 3 10 448 6621 6 6730 40420
lg?\j[(l:’a - (udziat procentowy liczby podgrup nalezacych do danej klasy objetosciowej)
1 7,6 0,00 0,01 0,43 8,57 80,82 10,17
2 15,4 0,00 0,01 0,21 4,22 82,95 12,61
3 22,1 0,00 0,01 0,28 1,71 52,96 45,03
4 8,4 0,00 0,01 0,39 5,80 58,42 35,38

kresu pomiarowego danego urzadzenia do minimalnego. Wy-
boru takiego dokonano z uwagi na zakres pomiarowy metod
badawczych (rysunek 2). Porozymetria rtgciowa umozliwia
pomiar poréw od 0,001 um. Natomiast podczas badania mi-
krostruktury porowej za pomoca mikrotomografu rentgenow-
skiego przestrzenie porowe okreslane sg za pomocg wokseli
(sze$cian o boku 5,7 um). W zwiazku z powyzszym korela-
cja najmniejszych przestrzeni porowych nie moze by¢ prze-
prowadzona, poniewaz mikrotomograf ich nie rozpoznaje.

Podczas analizy wynikow uzyskanych z poszczegoélnych
metod badawczych dokonano podstawowej korelacji przy
uzyciu wspotczynnika Pearsona. Jest on wykorzystywany
do badania zwiazkow prostoliniowych zmiennos$ci, w kto-
rych zmiana jednych wartosci skutkuje proporcjonalng zmia-
na srednich wartosci drugiej cechy. Wspotczynnik korelacji
Pearsona obliczono na podstawie wzoru (2):

" _ cov(x,y) ?)
Y Sd,-Sd,

Réznice w zakresie pomiarowym porowatosci

Porozymetria rteciowa Mikrotomografia

Narastanie intruzji od rozmiaru poréw rentgenowska
—— Intruzjadlacyklul —e— Ekstruzja dla cyklu 1
o o~ ; woksel
TD -4
I y
£ w"g /
= o
5 01
2 P
S A
o - o2
c
: //
@
a
2 j
N
.

Zakres od 1 nm (0,001 um) Zakres od 5700 nm (5,7 um)

Rys. 2. Rdznice w zakresie pomiarowym porozymetrii rteciowe;j
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Interpretacja sity zwiazkéw korelacyjnych

Wspotczynnik korelacji Pearsona:

» ponizej 0,2 — korelacja staba (praktycznie brak zwiazku),

e 0,2+0,4 — korelacja niska (zalezno$¢ wyrazna),

* 0,4+0,6 — korelacja umiarkowana (zaleznos¢ istotna),

* 0,6+0,8 — korelacja wysoka (zalezno$¢ znaczna),

*  0,8+0,9 — korelacja bardzo wysoka (zalezno$¢ bardzo duza),

* 0,9+1,0 —korelacja catkowita (zalezno$¢ praktycznie petna).
Na poczatku obliczono kowariancje (3), ktéra okresla za-

lezno$¢ liniowa miedzy zmiennymi losowymi x i y, oraz es-

tymator najwigkszej wiarygodnosci Sd,, Sd, (4), (5), dajacy

najmniejsze wartosci odchylen:

Z(xi =)y, —¥)
n

cov(x,y) =

€)

i, = 2D 4)
n
de= /Z(y,n—f) (5)

x — procentowe udzialy objetosci poszczegolnych porow,

gdzie:

X — procentowe udzialy objetosci poszczegolnych porow
(wartos¢ srednia),

y — procentowe udziaty liczby podgrup nalezacych do da-
nych klas objetosciowych,

y — procentowe udziaty liczby podgrup nalezacych do da-
nych klas objetosciowych (warto$¢ $rednia),
n — liczba prob.

Na podstawie powyzszego obliczono wskaznik determi-
nacji liniowej (6) informujacy o procencie liniowej zalez-
no$ci pomi¢dzy zmiennymi zalezng i niezalezna.
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slonej objetosci zbadanej za pomoca porozymetru rteciowego

WD =r,’ - 100% (6) . ]
towarzyszy wzrost udzialu procentowego liczby podgrup nale-
» warto$ci $rednie: X = 20,0; y = 14,8 zacych do danej klasy objetosciowej zbadanej za pomocg mi-
* po podstawieniu do wzorow: krotomografu rentgenowskiego. W tablicy 6 zawarte jest ze-
9644395 stawienie danych obliczeniowych z przeprowadzonej korelacji.
cov(x, y) = 2—’ =482,21976 » wartosci $rednie: x = 13,4; y=37,5

* po podstawieniu do wzoréw:

sa. = | B8 6 56,21
20 cov(x,y)= T =8,0301
[15353,998
Sd, = |22 =27,71 (
! 20 Sd, = 13 i’3 3 _ 4,45

r, =M=0,30519
21,67-27,71 Sd, =

¥y

30,33

=2,08
r=0,81 e <0,8; 0,8)

8,0301
WD = (0,80519)* - 100% My = 725208 0,8678
= 0,
WD = 63.8% r=0,87 € <0,8; 0,8)
Na podstawie analizy korelacyjnej stwierdza si¢ bardzo WD = (0,8678) - 100%

soka dodatnia korelacje pomiedzy analizowanymi cecha-
WYSOKg 3 )€ pomiedzy y WD = 75.3%

mi. Wzrostowi procentowego udziatu objetosci poréw o okre-

Tablica 6. Dane obliczeniowe z korelacji procentowych udziatow objetosci porow uzyskanych z badan
za pomocg porozymetru rtgciowego oraz mikrotomografu rentgenowskiego

1 1,61 0,00 -18,4 -14,8 272,83 338,01 220,23
2 2,50 0,00 -17,5 -14,8 259,63 306,08 220,23
3 1,68 0,00 —-18,3 —-14,8 271,79 335,44 220,23
4 2,36 0,00 -17,6 -14,8 261,70 310,99 220,23
5 1,28 0,01 —-18,7 -14,8 277,54 350,25 219,93
6 2,64 0,01 -17,4 -14,8 257,37 301,20 219,93
7 1,58 0,01 -18,4 -14,8 273,09 339,11 219,93
8 2,09 0,01 -17,9 -14,8 265,53 320,59 219,93
9 6,00 0,43 —14,0 -14,4 201,67 195,86 207,65
10 3,31 0,21 —-16,7 —14,6 244,10 278,39 214,04
11 2,41 0,28 -17,6 —14,6 256,04 309,23 211,99
12 7,50 0,39 —-12,5 —-14,5 180,55 156,13 208,80
13 36,89 8,57 16,9 -6,3 —105,93 285,44 39,31
14 37,31 4,22 17,3 —-10,6 —183,89 299,81 112,78
15 39,81 1,71 19,8 —-13,1 —260,17 392,63 172,40
16 35,64 5,80 15,6 -9,0 —141,43 244,77 81,72
17 54,20 80,82 34,2 66,0 2256,85 1169,98 4353,36
18 54,21 82,95 34,2 68,1 2330,38 1170,67 4638,97
19 54,49 52,96 34,5 38,1 1314,95 1189,91 1453,13
20 52,39 58,42 32,4 43,6 1411,77 1049,44 1899,22
~=399,9 x=296,8 X =9644,395 ~=9343,911 | X=15353,998

x; — procentowe udziaty objgtosci poszezegdlnych porow z porozymetrii rtgciowe;,
y, — procentowe udziaty liczby podgrup nalezacych do danej klasy objetosciowej z mikrotomografii rentgenowskie;j.
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Roéwniez podczas interpretacji warto$ci porowatosci wy-
stepuje bardzo wysoka dodatnia korelacja pomiedzy analizo-
wanymi cechami. Wzrostowi porowatosci porozymetrycznej
towarzyszy wzrost warto$ci porowato$ci mikrotomograficz-
nej (dane obliczeniowe w tablicy 7).

Na podstawie przeprowadzonej analizy korelacyjnej wy-
nikéw uzyskanych przy zastosowaniu dwoch metod badaw-
czych mozna zauwazy¢ dopasowanie liniowej regresji dla
obydwu metod. Otrzymano warto$¢ liniowej regresji R* na
poziomie 0,65 (rysunek 3). Rowniez poréwnanie wartosci po-
rowatosci uzyskanych z obydwu urzadzen skutkuje uzyska-
niem wartoS$ci regresji liniowej na poziomie 0,75 (rysunek 4).

Wykonana analiza korelacyjna pozwala wnioskowac,
1z pomimo wyst¢pujacej réznicy w warto$ciach otrzyma-
nych za pomocg obu metod badawczych (porozymetria rte-
ciowa oraz mikrotomografia rentgenowska) obserwowany
jest porownywalny trend wzrostowy w interpretowanym
zakresie. Nalezy jednak pamigta¢, aby podczas poréwny-
wania wynikow badan procentowych udziatow wielkosci
poréw nie uwzgledniaé pustych przestrzeni o najmniej-
szych wymiarach, czyli pord6w mniejszych od okoto 6 mi-
krometrow. Jak juz wcze$niej wspomniano, ograniczenie
spowodowane jest zakresem stosowalnosci mikrotomogra-
fu rentgenowskiego.

Tablica 7. Dane obliczeniowe z korelacji porowato$ci uzyskanych z badan
za pomoca porozymetru rt¢ciowego oraz mikrotomografu rentgenowskiego

1 7,6 37,04 =58 -0,5 2,73 33,35 0,22

2 15,4 38,35 2,0 0,8 1,70 4,10 0,70

3 22,1 41,16 8,7 3,6 31,82 76,13 13,30

4 8,4 33,50 =5,0 —4,0 19,96 24,75 16,10

¥ =535 > =150,5 ¥ =56,21 > =138,33 > =30,33
x; — warto$ci porowatosci mikrotomograficznej,
y, — wartos$ci porowatosci porozymetryczne;j.
90 45
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Udziaty procentowe objetosci poréw MCT RTG [%]

Rys. 3. Zaleznos¢ udziatu procentowego objetosci
poréw uzyskana z badania za pomocg mikrotomografii
rentgenowskiej oraz porozymetrii rtgciowe;j

Wartos¢ porowatosci MCT RTG [%]

Rys. 4. Zaleznos¢ wartosci porowatosci uzyskana
z badania za pomocg mikrotomografii rentgenowskiej
oraz porozymetrii rtgciowej

Podsumowanie

Przeprowadzona korelacja uzyskanych wynikow badan
przyczynia si¢ do rozpoznania jakosci i doktadno$ci danej
metodologii badawczej. Pordwnanie wynikow badan umoz-
liwia dokonanie wyboru metody odpowiedniej do danego
cyklu badawczego. Dzigki temu mozliwe jest tez uzyskanie
najbardziej reprezentatywnych wynikow badan.

Na podstawie powyzszej analizy otrzymano bardzo wy-
soka dodatnig korelacj¢ wynikow uzyskanych z obu metod
badawczych. Wspolczynniki korelacji Pearsona na pozio-
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mie 0,81 1 0,87 oraz odpowiadajace im wskazniki determi-
nacji liniowej (WD) rzgdu 64,8% 1 75,3% $wiadcza o bar-
dzo duzej wspotzaleznosci w wytypowanych zakresach in-
terpretowanych wynikow.

Nalezy jednak nadmieni¢, iz omawiane metody rézni za-
kres pomiarowy, ktory — jak juz wspomniano — zalezy od pro-
cedury badawczej samego urzadzenia. W zwiazku z tym wiegk-
szy zakres porowatosci mozliwy jest do opisania za pomoca
porozymetrii rtgciowej (jednakze w tej metodzie nie ma moz-
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znaczng poprawe efektywnosci uszczelnienia przestrzeni pier-
scieniowej. Na jakos¢ ksztattujacej sie¢ mikrostruktury stward-
niatego zaczynu uszczelniajacego najwiekszy wptyw maja ta-

liwosci wizualizacji struktury przestrzennej badanej probki).
Pomiar porowatosci opisywany za pomocg mikrotomogra-
fii rentgenowskiej cechuje si¢ mniejszg doktadnosciag wyni-
koéw, poniewaz nie ma mozliwos$ci zbadania porow o wielko-  kie parametry jak porowatosc¢ i przepuszczalnosc.
$ci mniejszej niz 5,7 mikrometra. Jednak graficzne przedsta- Prowadzone badania porowato$ci umozliwiajg rozpozna-
wienie wystepujacych poréw pozwala zaklasyfikowa¢ t¢ me-  nie zalezno$ci zachodzacych w mikrostrukturze stwardnia-
tode jako uzupetnienie pomiaréw porozymetrycznych. Anali-  tego zaczynu cementowego, dzigki czemu mozliwe jest pro-
za parametrow mikrostruktury stwardniatego zaczynu umozli-  jektowanie nieprzepuszczalnych, maksymalnie skompakto-
wia modyfikacje receptur w celu uzyskania bardziej skompak- ~ wanych i charakteryzujacych si¢ niska porowatos$cia stward-
towanego plaszcza cementowego, a to z kolei przektada signa  nialych zaczynow cementowych.

Prosimy cytowac jako: Nafta-Gaz 2016, nr 12, s. 1076-1083, DOI: 10.18668/NG.2016.12.10
Artykut nadestano do Redakeji 29.06.2016 r. Zatwierdzono do druku 5.10.2016 .

Artykut powstal na podstawie pracy badawczej pt. Badania przestrzeni porowej stwardnialych zaczynow cementowych prze-
ciwdzialajqcych migracji gazu za pomocg mikrotomografii rentgenowskiej — praca INiG — PIB na zlecenie MNiSW, nr archi-
walny: DK-4100/71/12, nr zlecenia: 71/KW/12 oraz pracy doktorskiej pt. Ograniczenie ekshalacji gazu w otworach wiertni-
czych poprzez modyfikacje receptur oraz ksztattowanie si¢ struktury stwardniatych zaczynow uszczelniajgcych; promotor: prof.
dr hab. inz. Stanistaw Stryczek; autor: dr inz. Marcin Kremieniewski.
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