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Tom tat

Trong nganh cong nghiép dau khi, tram ép dudi ap suat thuong dugc ing dung trong stia chifa cac khuyét tat ciia I6p tram xi méng,
trong dd c loai trir ap suat gitia cot dng chdng va dong chay ngoai ng chdng. Kha nang xdm nhap cla vita tram ép vao mang ludi khe
nit, 10 rong (& micro) phu thudc rat I6n vao thanh phan ¢4 hat chat két dinh dugc st dung. St dung xi mang nghién siéu min thay thé xi
mang giéng khoan thong thudng cho tram ép [a mot gidi phap hiu hiéu gop phan néng cao chat lugng tram ép.

Nhom téc gia da tién hanh nghién cGu ché tao xi mang siéu min (d50 < 6 um) bén nhiét (t6i 160°C) va khdng co ngot & khoang
nhiét d6 tur 50 - 160°C tir cac nguyén liéu chinh nhu clinker xi mang Portland, xi phosphate, cat thach anh. Cac nquyén liéu dau vao dugc
phai tron theo tiéu chi dam bao do bén nhiét, chdng co ngét nham chon dugc don ché tao tdi uu cho dang xi mang siéu min xi - xi mang
Portland - silica. Két qua nghién ctiu cho thdy, cac thanh phan xi mang bt dap (ing yéu cau vé ¢6 hat (d50 < 6 pm; d95 < 16 um). Viia
va da xi mang tir hon hgp siéu min xi - xi mang Portland - silica déu n6 vé thé tich 6 ca nhiét do thap (< 76°C) va nhiét @ cao (tir trén 76
- 160°C) dap (ing yéu cau bén sulfate, khong co ngot. DG bén nén dat t6i 1.231 - 1.413 psi 6 diéu kién 120 - 160°C, ap suat 210 atm - dap
(ing yéu cau doi vdi xi mang tram giéng khoan dau khi (> 500 psi). Nhém tac gia da xac dinh dugc thanh phan phdi tron t6i uu va kha
nang thuc t€ dé ché tao loai xi mang siéu min bén nhiét dung cho cong nghé tram ép.

Tirkhoa: Cong nghé, khoan khai thc, vat liéu, tram ép, d6 min.

1. GiGi thiéu tram ép duéi ap suat dugc st dung. Duéi tac dong cla
bom va ép, vita xi mang tham nhap va lan tda vao cac
khe nit hodc ké hé nhé tir d6 bit kin kénh di chuyén cla
chat luu. YEu t6 quyét dinh kha niang tham nhap va lan
toa 1a dai c& hat clia hé xi mang dugc st dung. O Viét
Nam, xi mang trdm giéng khoan chling loai G theo tiéu
chudn API hién dang dugc st dung phd bién trong tram
ép. Tuy nhién, do dac diém c& hat I16n (thudng c6 d50 =
12-16 pm), loai xi mang nay chi cé kha nang tham xuyén
t6t qua cac 16 réng, khe nut kich thudc 1.000 - 1.250 pm;
vé&i cac khe nit nhd hon thi kha nang tham nhap bi han
ché hoac khéng thuc hién dugc. Vi vay, nghién ctu ché
tao xi mang siéu min dé thay thé xi mang giéng khoan
Dé slra chita khuyét tat tram xi mang, phuong phap G cho tram ép la mét hudng di gop phan nang cao chat
lugng tram ép.

Trong linh vyc khoan va khai thac dau khi, viéc xuat
hién ap suat gilra cac cot 6ng chéng va dong chay ngoai
6ng chéng la thach thic nghiém trong, anh hudng dén
hiéu qua va an toan cia hoat dong khai thac. Nguyén
nhan chinh thudng lién quan dén chat lugng tram xi
mang ban dau va suxuéng cap clia vanh da xi mang trong
qua trinh van hanh giéng. Khi vanh xi mang ton tai khuyét
tat thdng kénh, chat luu (khi, dau, hodc nudc) cé thé xam
nhap va chuyén dich gay nén céc hién tugng bat thudng
nhu xuat hién ap suat gilta cac cdt 6ng chéng hodc dong
chay ngoai 6ng chéng.

Ngdy nhan bai: 30/12/2024. Xudt phat tir thuc té€ nay, nhém nghién ctu da dat
Ngay phan bién ddnh gid va stia chita: 30/12/2024 - 3/2/2025.
Ngay bai bdo dugc duyét ddng: 3/2/2025.

muc tiéu ché tao xi mang siéu min bén nhiét dugc st dung
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nguyén liéu va phuang tién ky thuat trong nuéc. San pham
xi mang siéu min, dugc thiét ké vai cac thong s6 ky thuat
d50 < 6pm va d95 < 16um, cho phép hoat dong hiéu qua
trong khoang 50 - 160°C, dam bao khong co ngdt khi tao
da, nham nang cao chat lugng tram ép khac phuc khuyét
tat trdm xi mang, dong thdai loai tri dp suat gidta cac cot
6ng ch6ng va dong chay ngoai 6ng chéng.

Bai bao nay trinh bay két qua nghién ctu lua chon
nguyén liéu, quy trinh nghién siéu min, phéi liéu va danh
gia cac tinh chat clia xi mang siéu min trén mau via tiéu
chuén va kha nang tng dung trong céng nghé tram ép.

2.Co s6 ly thuyét

2.1. Trdm ép trong ddu khi va yéu té lién quan téi kha
ndng tham nhdp caa vit liéu dung trong trdm ép dudi
dp sudt

Xuat hién ap suat gilra cac cdt 6ng chéng va dong
chdy ngoai 6ng chéng la nhing van dé gay nhiéu khé
khan trong khoan va khai thac dau khi. Mot trong nhiing
nguyén nhan dan dén hién tugng nay co lién quan mat
thiét dén chat lugng tram xi mang ban dau trong qua
trinh xdy dung giéng (trdm xi mdng lan dau) va/hoac véi
su gidam chat lugng (thoai hoa) clia vanh xuyén xi mang
trong qua trinh van hanh giéng. Khi vanh da xi mang tram
gilta 2 cap 6ng chéng tén tai khuyét tat thong kénh, kha
nang cach ly bi suy giam. Trong trudng hgp nay, chat luu
(cht yéu la khi, dau, nudc it hon) c6 thé xam nhap tir mot
tap via ndm bén dudi vao vanh da xi mang va xuyén tham
doc vanh nay di Ién miéng giéng tao hién tugng goi la ap
suat gilfa cac cét 6ng chong. Khuyét tat xay ra ¢ vanh da
xi mang gilta 6ng ch6ng vdi thanh hé giéng khoan, chat
Iuu c6 thé xuyén thdm tur 1 tap via bat ky cé ap suat Ién
haon t6i tap via khac c6 ap suat thap han, tao hién tugng
goi la dong chdy ngoai 6ng chéng. D€ bit kin cac dudng
dan luu thé doc phan vanh xi mang tram, can phai tién
hanh tram sifa chira theo phuong phap tram ép. Tram ép
la qua trinh trdm cé ép vira xi mang dudi ap suat, qua 16
rong, ké ha vao khoang vanh xuyén trén 6ng chéng hoac
thanh 16 khoan dé vira lan tda vao, bit kin nhiing khuyét
tat vanh xuyén (hang réng do thiéu xi mang, khe hé micro
gilta vanh xi mdng vai 6ng chéng/thanh hé va nhiing khe
nut trong chinh vanh da xi mang). Chat lugng tram ép suia
chita ch yéu phu thuéc vao kha nang tham nhap ctia vira
xi mang (tuc la kha nang tham nhap sau va lan téa rong
khap) vao mang lugi khe nut ké hd micro va dé bén cua
da xi mang sau khi déng ciing dam bao gitr dugc d6 bén
co hoc va tinh chéng tham khi trong méi trudng lam viéc,
dac biét & nhiét do cao.
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Kha ndang tham nhap cla vita vao cac ké nut, 16 héng
phu thuéc vao kich thudc hat ctia hé xi mang dugc s
dung. Hat rdn phan tan trong dung dich huyén phu va
pha 16ng c6 thé tham xuyén méi trudng réng hodc ké ha
va hau nhu khéng mac lai khi ¢& hat rdn nhé hon 1/3 - 1/5
kich thudc ké hé. Bay chinh la quy ludt khéng bit nhét vat
ly - ngugc lai véi quy luét tao cau néi bit nhét vat ly thudng
dugc st dung trong ky thuat chdng mat dung dich trong
khoan [1]. Tuy nhién, quy luat vé anh huéng cua kich
thudc ran trong huyén phu téi kha ndng tham xuyén vat
lieu réng khdng thé dp dung truc tiép cho trudng hop cla
viita xi mang cho tram ép, khi biét kich thudc hat cta xi
mang bot. Cu thé 13, khi bot xi mang dugc tron véi nudc,
cac hat xi mang thé hién su tdc déng qua lai thuc su trén
bé mat dudi tac dung clia luc tinh dién trén bé mat hat.
Tuong tac nay cung véi su tang d6 nhét dudi tdc dong
cla ddng thai thai nudc dudi ap suat trong qua trinh tram
ép, lam cho kich thudc hat hiéu dung I6n hon so véi kich
thudc hat ban dau. Thir nghiém tham xuyén ké hé duéi ap
suat chi ra rang, vita xi mang c6 thé nhanh chéng tao ciu
néi & ké hé co kich thudc I6n hon 10 lan so véi ¢& hat 16n
nhat ctia xi mang bét. Su tao cdu néi nay thuc day su hinh
thanh I6p man chdn ngan can via tiép tuc thadm qua.

Thuc té cho thay, viia tram dugc ché ti xi mang tram
giéng khoan G (theo tiéu chuin API), do dic diém c& hat
I6n (thudng c6 d50 = 12 - 16 pm) chi c6 kha nang tham
xuyén khe nut kich thudc 1.000 - 1.250 um; trong khi vira
trdm ché ti xi mang siéu min ¢& hat d50 = 5 - 6 um, c6 thé
tham xuyén 16 réng kich thudc 100 - 150 pym, tdc nhé hon
khoang 8 - 10 1an so vai xi mang tram giéng khoan loai G.
Nhu vay, viéc ché tao xi mang siéu min chuyén dung cho
tram ép dé thay thé xi miang giéng khoan G sé gop phan
nang cao chat lugng tram ép.

2.2. Ban chdt khéng bén nhiét cia xi mdng Portland va
phuong phdp ché tao xi mdng bén nhiét trén co sé xi
madng Portland

P& dam bao gilt dugc dd bén ca hoc va tinh chéng
tham khi trong méi trudng lam viéc nhiét dé cao dudi sau,
xi mang st dung cho giéng khoan dau khi can dam bao
dé bén nhiét. Trén thuc té, da s6 cac khoang san phadm
hydrate hoéa (thdy hoa) clia xi mang Portland thudc loai
san phdm nhan tao khéng tim thdy trong tu nhién va cé
tinh 6n dinh nhiét dong hoc khéng cao. G diéu kién nhiét
doé chua cao, tinh khéng 6n dinh nhiét déng hoc clia d4 xi
mang Portland khéng gay tén hai tGi dd bén va tinh tham
khi cia da xi mang. Nhung, & diéu kién nhiét dé cao, dac
biét la han 120°C, nhu trong diéu kién giéng khoan sau,
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qua trinh bién d6i cau trdc da xay ra nhanh téi muc c6 thé

50 nhan biét dugc qua céac thi nghiém théng thudng va n6
40 gay ra tac hai rat 16n. Minh hoa dong thai thay d6i do bén
§ nén (cuong do nén) cla da xi mang Portland bao dudng
s 304 & cac nhiét do khac nhau dugc minh hoa trong Hinh 1 [2].
.iq_% 20 Nghién ctu cho thdy, tly thudc vao thanh phan khoang,
8‘10_ d6 min, t),’/ l&é nudc/xi mang, ad(f)ng thc phat trién cudng

doé tsi diém cuc dai, thoi diém mat cuong do clda da xi

0-0 3 7 % 3 01 ma:mg thay ?’éi trong r\nét IfAhoéAng\khé réng.TuyAnhiA‘én, 6
| Gig || Ngay | |Thang| mét quy ludt chung la nhiét do cang cao thi d6 bén cuc
Thai gian dong rén dai cang thap va thai gian suy gidm cudng d6 téi cuc tiéu

cling rdt ngan.
Hinh 1. Déng thdi thay doi do bén cia dd xi mdng Portland bdo duéng & cdc

nhiét d6 khdc nhau. Anh hudng clia nhiét d6 va thai gian téi d6 bén (bén
nén, bén udn) va dé thdm cta da xi mang [3] dugc thé
” Bén nén hién trong Hinh 2 va 3. Hinh 2 va 3 cho thay, & nhiét do
//\x M trén 90°C, d6 bén ctia da xi mang suy giam va giam doét
20 // Ly ngo6t & nhiét do khodng trén 110°C. Cling tai nhiing nhiét
18 ; d6 nay, d6 tham clia da tang vot.
P
16 -V // \\\/ Theo két qua nghién clu ca ban, nguyén nhan truc
g W'/ e \ tiép clia viéc suy giam do bén va tang do tham cla da xi
= 14 / mang lién quan t6i 2 qua trinh bién déi la: (i) su tao pha
g 12 khoang mdi tir cac khodng bi phan hay (qua trinh tai két
§~ 0 Ml // / / tinh thit cap c6 chuyén pha) va (i) su 1én 1én vé kich thudc,
\/ / I,V nhung gidm vé sé lugng tinh thé clia cing 1 pha két tinh
8 (tai két tinh tha cdp khéng chuyén pha). Hai dang bién
§ 7/ \\/- | déi nay néu xay ra khi xi mang da dong ran thanh da thi
I / \\ déu dan téi giam do bén co hoc va tang d6 tham cua da
4 N/ o xi mang.
2 70 %0 0 160 300 Quy luat tac déng ctia nhiét d6 va thanh phan xi mang
Nhiét @ (°C) tdi cac dang tai két tinh chuyén pha va khéng chuyén pha
_ dugc biét théng qua nghién ctu lap gian d6 pha khoang
Ly vathé Ca0 - S0, - H,0 & céc diéu kién nhigt d6 khac nhau
8 f g dugc tién hanh bdi 2 nhém khoa hoc [3, 4] thé hién trén
%% Hinh 4.
: FAN
= /] //
= j 80
~<§ 4
5 7 \\ 60 j
= | 7
i 2 \\ 40 \\ /
/ A =L N //
0 v
09 40 80 120 160 200 v gs
Nhiét do (*C) 00 40 80 120 160 200
Thdi gian béo dudng: | - 12 gio Il - 1ngay Nhiét db (°C)
Il-2ngay IV - 4ngay [~ 12 4is s X s
-12gi6  II-Tngay Ill-2ngay IV -4ngay
Hinh 2. Anh hudng ciia nhiét do va thoi gian tdi d6 bén (bén nén, bén udn) -
ciia dd xi méng [3]. Hinh 3. Anh hutng ctia nhiét dg va thoi gian tdi d6 thdm ctia dd xi mdng [3].
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Hinh 4 cho thdy cac pha khoang trong hé SiO2-CaO
dugc tao ra va ton tai 6n dinh trong nhiing khodng nhiét
d6 nhat dinh va khoang ty 1& Ca0O/SiO:z (theo ty 1&é mol
hay phan tir gam) nhat dinh. Thong tin trén gian do6 (Hinh
4) va cac két qua nghién ctu co ban khac cho thay, xi
mang Portland cé ty 1é CaO/SiO2 = 3 khi hydrate héa &
diéu kién nhiét d6 thap (khoang < 100°C) tao cac khoang
hydrate C-S-H(l) c6 Ca0O/SiO2=0,8 - 1,5; C-S-H(ll) c6 CaO/
Si02=1,5-5 va gel C-S-H c6 CaO/SiO2 > 1,5. Khi nhiét
dé tang cao, dac biét 1a > 120°C, cac khoang san pham
hydrate héa trén khong bén nhiét dong hoc, trong diéu

kién nhiét d6 nay sé tham gia vao qua trinh tai két tinh dé
tao thanh pha khodng méi cé ky hiéu la a-C2SH. Nghién
clu cho thdy khoang a-C2SH s& hiu kha nang néi troi
vé tai két tinh khéng chuyén pha; qua trinh hinh thanh
pha a-C2SH di lién véi hién tugng gidm thé tich cuc bo
trong cau trdc vat liéu va a-C:SH kém vé kha nang tao
lién két cau noi (co tinh két dinh thap hon nhiéu so véi
céc sdn pham C-S-H(l), C-S-H(ll) va gel C-S-H), nén dan tGi
suy giam manbh lién két gilia cac tinh thé va ting nhanh
d6 tham ctia da xi mang. Ngoai ra, cac khoang C-S-H(l),
C-S-H(Il) va gel C-S-H, hodc dugc tao ra & thai diém sém,

600 | ] | 1 ! 1 l 1
| PhaY
400 - | Foshaghite 7
| Tricalcium
. 300 Truscottite ili
= | Xonotlite Silicate
_'E; 200 | y - GS hydrate 4
‘;3 Hydrolite Hillebrandite
< 150 | | | .
@ PhaZ Tobermorite 11A° | a -GS hydrate
= 100 | Afwillite ) .
75| ' Toberm(l)nte 14A | |
(a(HsSi0,), (-S-H(l) (-S-H(ll)
50 1 I I L I I T I |
50 05 06 07 08 13 15 2 25
2 . . A Ao (a(OH),
Ty 1€ Ca0/Si0, trong nguyén liéu (phén i gam)
250 :
Truscottite PhaY + Si0, PhaY + Ca(OH),
200 Xonotlite GSH,
= Hydrolite ¥ - GS hydrate + Si0, ¥ - GS hydrate + Ca(OH),
1_%
| 170
= Tobermorite | Tobermori C.S hydrate + Si0
= 150, : Tobermorite a - GS hydrate + Si0, a - GS hydrate + Ca(OH),
120
o - C-S-H{)+
CSHO+50; | C-S-H(1) C-5-H(l) Ca(OH),
2 i | | |
5i0, 08 1 2 3 Ca(OH),

D0 kiém ctia hon hgp két dinh (Ca0/Si0,)

Hinh 4. Gidn d6 pha khodng vit hé (a0 - Si0z - H20 (3, 4].
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Bdng 1. Diéu kién vé thanh phdn hda hoc hdn hap xi mdng cdt cho phép dn dinh khodng C-S-H(1) va nhan duoc vdi ham luong cuc dai cdc khodng tobermorite, xonolite

T Khoang nhiét do Ty 1&é mole Ca0/5i0, Muc dich hudng toi
1 60 - 90°C <1 On dinh pha khodng C-S-H(1)
2 90 - 120°C <08 On dinh C-S-H(I), tao mdt phan khodng tobermorite
3 120 - 180°C <0,83 Tao khodng tobermorite*
4 > 180°C <1 Tao khodng xonolite
hodc tao ra & nhiét d6 thap, c6 tham gia vao tai
két tinh chuyén pha vé dang a-C2SH, thudng 350
chiém t6i 40 - 60% thé tich da xi mang, nén su 300
ti két tinh cdia ching cé anh hudng 16n t6i do o
bén va do thdm clia da. S B0
TUkét qua nghién ctu co ban, cac nha khoa g 200 175°C
hoc da c6 su théng nhat cao vé nguyén nhan S 150 i y=451x+733
gay tén hai téi d6 bén va do thadm cla da xi z
mang Portland & diéu kién nhiét d6 khac nhau. = 10]
Dé d4a xi mang bén & cac diéu kién nay can tao 50
dugc cac khoang bén nhiét ddng hoc hodc 6n 0
dinh pha khoéng & diéu kién thap hon. Cach 0 10 20 30 40 50 60 70

ti€p can don gian nhat, c6 hiéu qua nhat trong
tao da xi mang Portland bén nhiét la b sung
thém SiO2 (thudng tur cat nghién min) vao hén
hop xi mang - cat nghién dé giam ty I& mole
Ca0/SiOz2 trong chat két dinh. Thanh phan héa
hoc hén hgp xi mang - cat cho phép én dinh
khoang C-S-H(l) va nhan dugc ham lugng cuc
dai cac khoang tobermorite, xonolite cho cac
khoang nhiét d6 dugc xac dinh nhu trong
Bang 1.

S6 liéu trén Bang 1 dugc rut ra khi nghién
clru gian d6 pha hé Ca0-Si02-H20. Trong thuc
té dung viia tram xi mang giéng khoan tir hén
hop xi mang Portland - cat, ty I&é mole CaO/
SiO2 khéng nhat thiét phai thap nhu vay. Tac
gia Ulisses Targino Bezerra va cong su [5] khi
nghién ctu vé gidm dé bén clia xi mang giéng
khoan trén ca s& xi mang Portland va silica flour
(cat nghién) da rat ra két luan rang ty lé cat
nghién 18% trén téng khdi luong xi mang cé
thé chéng lai su thay d6i xau di cia da xi mang
trong khoang nhiét d6 110 - 180°C. Nghién ctu
clla Mohamed Al-Bagoury [6] trong cong trinh
nghién ctu s dung silica phan tan cho diéu
kién giéng nhiét dé cao da dé xuat ham lugng
silica trong m&i quan hé vaéi nhiét do day giéng
nhu Hinh 5. Theo d6, khi nhiét d6 day giéng
cang cao, thi ham lugng silica can thiét cho
dam bao tinh bén nhiét cla da xi mang cang

Ham lugng silica, % trén khoi lugng xi mang

Hinh 5. Ham lugng silica can thiét cho on dinh d@ bén nén cda dd xi mdng Portland trong mdi quan hé vdi
nhigt dg ddy giéng [6].

cao. Diéu nay khac so véi cac nghién ctu trén gian dé pha khoang vat
hé Ca0-SiO2-H20 trén Hinh 4 [3, 4], nhung khéng déi nghich, vi ham
lugng silica cao trong hon hgp xi méng - silica van mang nhiéu Igi thé
hon t6i 6n dinh lau dai.

2.3. Muc tiéu nghién cttu va gidi han

Ban chat khéng bén nhiét cia xi mang Portland va phuong phéap
ché tao xi mang bén nhiét trén co s& xi mang Portland néu trén cho
thay, dé c6 thé sir dung trong tram ép giéng khoan dau khi, xi mang
siéu min trén co sG xi mang Portland can cé thanh phan dam bao
dd bén nhiét. Nhu vay, viéc ché tao xi mang siéu min dung cho diéu
kién giéng khoan khéng dan thuan la nghién t6i dai ¢ hat siéu min
nhu xi mang min/xi mang siéu min dung cho diéu kién nhiét d6 thap
(khoan phut ch6ng tham, lam bén nén méng cong trinh...) ma con
phai ddm bao tinh bén nhiét ctia xi mang.

Nham nang cao chat lugng tram ép, nhém tac gia da tién hanh
nghién ctru ché tao loai xi mang siéu min bén nhiét dung trong céng
nghé tram ép khac phuc khuyét tat trdm xi mang néi chung, loai tris
ap suat gilra cac cot 6ng chong va dong chay ngoai 6ng chéng néi
riéng bang cac nguyén vat liéu va thiét bi c6 sdn trong nudc. Muc
tiéu cu thé la:

- Ché tao xi mang siéu min co6 dai c6 hat d50 < 6 um, d95 <16 um;

- Chiu nhiét do trong dai tur 50 - 160°C, tao da khong co ngét.
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3. Két qua va thao luan

3.1. Nghién ctiu dé xudt thanh phdn phéi
trén dién hinh va ddnh gid tinh chat xi
madng bét

Nguyén liéu chinh dung ché tao xi
mang siéu min gém clinker xi mang Yén
Bai, xi phosphate, cat thach anh trang.
Viéc nghién siéu min dugc thuc hién trén
may nghién siéu min & nha may ché tao
carbonate calcium siéu min cia Cong ty
CP Xi mang va Khoang san Yén Bai.

K&t qua phan tich, danh gia dai c&
hat xi mang siéu min nghién tUr xi mang
Yén Bai, xi phosphate va cat thach anh
trang nghién siéu min (micro silica) theo
phuong phap tan xa laser dugc trinh bay
G Hinh 6-8.

Ké&t qua Hinh 6 - 8 cho thay xi mang
siéu min 100%, xi phosphate siéu min
100% va micro silica déu c6 d50 < 6 um,
c6 d95 trong khoang 9,31 - 13,688 um.
Céc vat liéu nay c6 thé phai tron dé taora
hén hgp ¢6 d50 < 6 um va d95 < 16 um.
Phéi tron hop ly gitra cac thanh phan trén
s& dam bao tinh bén nhiét (chiu nhiét dé)
cho d4 t6i 160°C va khong co ngét.

Ham lugng silica trong phoi tron dugc
tinh toan dua trén két qua nghién cdu
clla cac tac gid Ulisses Targino Bezerra va
Mohamed Al-Bagoury [5, 6] va thanh phan
hda hoc clia xi mang Yén Bai, xi phosphate
sao cho ddm bao bén nhiét t&i 160°C. Trén
€0 sG do, nhom tac gia dé xuat cac thanh
phan phéi tron (don) cho nghién ctu ché
tao xi mang siéu min xi - Portland - silica
nhu Bang 2.

Nhom tac gia da tién hanh phdi trén
tao xi mang siéu min bén nhiét theo cac
thanh phan (don) va danh gia tinh chat
clla xi mang bot, vira va xi mang nhan
dugc. Két qua nhan dugc sé cho phép
diéu chinh don dé cudi cung rut ra dugc
thanh phan t6i uu cho ché tao xi mang
siéu min xi - Portland - silica bén nhiét va
khong co ngot.
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Xi mdng siéu min nghién tir clinker xi méng Yén Bai 100%
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Hinh 6. Biéu dd ddi cé hat xi mdng siéu min nghién tir xi mdng 100%.
Xi phosphate (xi bong) siéu min 100%
17 =100
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Hinh 7. Biéu dé ddi cé hat xi phosphate siéu min 100%.
Micro silica siéu min 100%
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Hinh 8. Biéu do ddi ¢ hat micro silica siéu min 100%.
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Bdng 2. Thanh phdn (don) cho nghién ctiu ché tao mdu xi mdng siéu min xi-Portland-silica co d bén nhigt tdi 160°C dé xudt

Thanh phan Ghi chii tdng ham lugng
M Pon Micro-silica siéu min Xi phosphate siéu min Xi mang siéu min Yén Bai chat két dinh
(%) (%) (%) (%)
1 Dan 1 13 36,54 50,46 87
2 bon 2 15 357 493 85
3 bon3 20 33,6 46,4 80

Bding 3. Thanh phdn ddi cé hat cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica

T Thanh phan xi mang va nguyén liéu

Kich thudc hat (Lum) theo % tich liy

D10 D25 D50 D90 D97
1 Thanh phan xi mang don 1 0,4115 1,1801 3,8483 8,4142 10,2929
2 Thanh phan xi mang don 2 0,2161 0,3029 3,5570 7,8669 9,5544
3 Ximdng Yén B4i 100% 0,2171 0,3188 4,0802 10,6636 13,6880
4 Xiphosphate 100% 0,2102 0,2827 3,1854 7,5653 9,3107
5 Micro-silica 100% 1,4355 1,8661 4,2438 8,9233 10,9103

Két qua danh gia dai c& hat xi
mang theo don 1 va 2 dugc mo ta

Xi méng xi-Portland-silica siéu min tir xi phosphate + xi mang siéu min
Yén Bai + micro silica siéu min (87/13%)

trong Hinh 9 va 10. Két qua téng 17 = 100
hop kich thudc hat cu thé cda xi }g | / E 90
méng theo cac don nay cling kich }‘3‘ ] Elc?]ulg;) g0 = 3,848 ym
thudc cac nguyén liéu dau vao nhu 12 - dos = 10,292 um -
Bang 3. _ }a | é
5 2 na g S 9 50 %
Két qua Bang 3 cho thdy cac = 8 £
thanh phan xi méang siéu min xi é | <
- Portland - silica dua vao nghién 2 ]
clu c6d50<3,85umvads95<16 3 :
um, dap Ung yéu cau vé dai c& hat % 1 E 10
mong mudn ché tao 1a d50 < 6 ym 0 b )
R 0,1 100 600
vado5<16 um. Dutng kinh (um)
Két qué‘nghién ciu danh gia Hinh 9. Biéu d6 ddi c& hat xi mdng siéu mjn xi Portland-silica theo don 1.
dién tich bé mat riéng theo tiéu
chuan Viét Nam TCVN 4030:2003 Xi méng xi-Portland-silica siéu min tif xi phosphate + xi méng siéu min
cho céc thanh phan xi mang siéu - Yén Bai + micro silica siéu min (85/15%) 0
min xi - Portland - silica nhu Bang 4. }g : == / %
Bang 4 cho thdy cac thanh 14 Eilc%ulgo dyo=3,557um |
phan xi mang siéu min Pon 1 va 2 E | ) dgs = 9,554 ym
déu c6 dién tich bé mat riéng rat }(1) ] : E‘
I6n, dao doéng trong khoang tu S 91 ; 50 =
11.070 - 11.130 cm?/g. Theo tai liéu = 81 : FE <
[7], gié tri bé mat riéng ctia xi mang 6 11 Biéu do <
siéu min thap nhat 6.900 cm?/g va i ] i Viphan
I6n hon 1a 10.000 cmg. Nhu vay, % T g
vé mat dién tich bé mat riéng, cac T 10
. N . R , 0 HLIAH’!\ !\III\IIIEFII'II'II_VIIHI ||'l-nl P nn —t 0
thanh phan dua vao nghlen‘ clu 01 1 10 100 600
hoan toan dap Ung d6 min can cé Dudng kinh (um)
clia dang xi mang siéu min. Hinh 10. Biéu dd ddi & hat xi mdng siéu min xi-Portland-silica theo don 2.
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Bding 4. Dién tich bé mdt riéng cda cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica

LUl Thanh phén xi mang va vat liéu siéu min
1 Thanh phan xi mang don 1

2 Thanh phan xi mang don 2

3 Xi mang Yén Bai 100%

4 Xi phosphate 100%

5 Micro-silica 100%

(é hat D50 Dién tich bé mat riéng (cm?/g)
3,8483 11.130
3,5570 11.070
4,0802 12.470
3,1854 10.510
4,2438 12123

Bdng 5. Két qud xdc dinh thoi gian déng két véi viia cé dd déo tiéu chudn ciia cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica

Thanh phan xi méng siéu min xi-Portland-silica

Micro-silica Xi phosphate
T Ky hiéu don siéumin siéumin
(%) (%)
1 Bon1 13 36,54
Don 2 15 35,7
3 Don3 20 33,6

3.2. Nghién citu xdc dinh ham lugng nuéc tiéu chudn va
ddnh gid thoi gian déng két vira xi mdng siéu min & diéu
kién nhiét dé thuong
3.2.1. Xdc dinh ham lugng nuéc tiéu chudn (ham lugng nuéc
cho dé déo tiéu chudn)

Viéc xac dinh ham lugng nudc tiéu chuan la can thiét
phuc vu cac danh gia khac cho vita va da xi mang. Trong
khoa hoc vé vat liéu két dinh, ham lugng nudc tiéu chun
(hay ham lugng nudc cho dé déo tiéu chudn tinh bang %
trén khéi lugng xi mang) la lugng nuéc can thiét dam bao
cho vira xi mang dat d6 déo tiéu chudn. D6 déo tiéu chuin
dugc xac dinh theo TCVN 6017:2015 (ISO 9597:2008) bang
dung cu Vica. Lugng nudc ting véi do déo tiéu chudn nay
chinh 13 ham lugng nudc tiéu chudn. Lugng nudc nay phu
thudc vao thanh phan khoang va d6 min xi mang. Véi xi
mang xay dung, ham lugng nudc tiéu chudn thudng dao
dong trong khoang tir 22 - 28%. D6i véi xi mang xay dung
¢6 chia phu gia v6 ca hoat tinh min thi ham lugng nuéc
tiéu chudn Ién tdi 32 - 37%. K&t qua xac dinh ham lugng
nudc tiéu chudn cda cac thanh phan xi mang siéu min xi
- Portland - silica nhu Bang 5. K&t qua cho thdy cac thanh
phan xi mang siéu min c6 ham lugng nudc tiéu chuidn nam
trong khoang 56,4 - 57,3%, cao hon nhiéu so véi xi mang
xay dung Portland théng thudng. Diéu nay hoan toan hop
ly vi xi mang siéu min bén nhiét dang nghién ctu co dién
tich bé mat riéng cao hon nhiéu so véi xi mang xay dung.

3.2.2. Bdnh gid thoi gian déng két viia xi méng & diéu kién
thudong

Chi tiéu thoi gian déng két cta vira xi mang c6 do
déo tiéu chudn dugc danh gia theo tiéu chuin TCVN
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Xi mang siéu min

Théi gian dong két

Ham lugng nudc nhiét 6 thudng

Yén Bai tiéu chuan
(%) Bat dau o1
(%) (gid-phiit) Két thic
50,46 56,4 2-10 3-40
49,3 56,6 2-40 3-30
46,4 57,3 2-18 3-40

6017:2015 (ISO 9597:2008) bang dung cu Vica. Két qua
xac dinh thdi gian déng két vita c6 d6 déo tiéu chuin cho
cac thanh phan xi mang siéu min bén nhiét dugc trinh bay
trong Bang 5.

Ké&t qua Bang 5 cho thay thoi gian bat dau dong két
khodng 2 gi& 10 phut dén 2 gi& 40 phut (130 - 160 phut),
thai gian két thic déng két nam trong khoang 3 gio
30 phut dén 3 gi 40 phat (210 - 220 phut). Tiéu chuén
TCVN 6067:2004 - xi mang Portland bén sulfate va TCVN
7711:2007 - xi mang hén hop bén sulfate quy dinh thoi
gian déng két bat dau khong sém hon 45 phat va két
thuc khong muén han 375 phut (6 gis 15 phat). Nhu vay,
thai gian dong két cla cac thanh phan xi mang siéu min
da dap dng yéu cau TCVN 6067:2004 va 7711:2007. Kinh
nghiém thuc té€ cho thdy sy tuong déi gan nhau gilia thai
gian bat dau va thai gian két thic déng két & cac thanh
phan xi mang siéu min la tin hiéu kha quan tao diéu kién
tét cho céng tac ché tao vita cho bom tram sau nay.

3.3. Nghién ciru, ddnh gid tinh co ngét/gidn né cia vira
va dd xi médng & cdc diéu kién nhiét dé khdc nhau

Mot trong nhiing yéu cau déi vai da xi mang siéu min
can nghién ctru ché tao la khéng co ngét khi déng ran &
diéu kién nhiét do tir thap téi 160°C (nhiét do thap dugc
st dung thudng khéng dudi 50°C). Ranh gidi phan chia
tuong déi gilta diéu kién nhiét dé thap va nhiét d6 cao
la 76°C. Nhiét dé 76°C chinh |a ranh gigi ton tai n dinh
(ranh gigi 6n dinh nhiét déng hoc) ctia khoang ettringite
trong vita va da khi xi mang déng ran. Trong qua trinh
hinh thanh, ettringite n& vé thé tich, nén ¢ vai trod bu tri
hodc gay n& cho vita va da. G diéu kién nhiét do > 76°C,
ettringite c6 thé tao ra, nhung chi ton tai trong moét thoi
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Bdng 6. Két qua xdc dinh tinh co ngdt/gidn nd & diéu kién nhiét do thdp vdi vita cé dé déo tiéu chudn cia cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica

Thanh phén xi méng siéu min xi-Portland-silica
Xi mang siéu min

1L - Micro-silica Xi phosphate
Ky hiéu don siéu min (%) siéu min (%)
1 Don 2 15 35,7
2 Don3 20 33,6

% gian nd 24 gid & cac diéu kién nhiét d6 khac nhau

Bding 7. Két qud ddnh gid dé nd thanh viia trong méi truding nudc & tudi 14 ngay (chi'tiéu 3 cia TCVN 7711:2007)
vdi vila cé do déo tiéu chudn ctia cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica

Thanh phan xi méng siéu min xi Portland-silica

T . Micro-silica Xi phosphate
Ky hiéu don siéu min (%) o m;':\ (%)
Bon1
2 Pon 2 15 35,7
3 Pon3 20 33,6

gian ngan va khong c6 tac dung bu trir hodc gay né cho
vlia va da xi mang. D& vita va da xi mang khéng co ngét &
vung nhiét d6 < 76°C, can tao ra khoang ettringite. Ham
luong ettringite cao qua lai gay anh hudng xau téi do
bén sulfate, mét trong nhiing yéu cau mong mudn cla
xi mdng cho giéng khoan dau khi. Vi vay, trong nghién
cltu nay, can can déi sao cho da van n& nhung trong gidi
han dé dam bao yéu cau bén sulfate. Theo d6, mét mat
can danh gia dé gian nd khi déng ran, mat khac can danh
gia theo cac chi tiéu dam bao dd bén sulfate & diéu kién
nhiét d6 thap nhu: Chi tiéu 5 - dé nd thanh viia trong moi
trudng nudc (voi) & tudi 14 ngay va Chi tiéu 4 - do bén
sulfate (xac dinh bang su thay déi chiéu dai thanh viia
trong dung dich sulfate) ctia TCVN 7711:2007. Song song
véi d6, dé vita khdng co ngét & viing nhiét dé 76 - 160°C,
can cho phép c6 MgO va CaO tu do nung qua Iia trong
thanh phan xi mang dé dam bao d6 nd hodc bu trir co
ngot. Trong trudng hgp nay, can danh gia do gian na khi
dong ran & diéu kién nhiét dé cao, mat khac can danh gia
theo Chi tiéu 6 - d6 nd autoclave clia TCVN 7711:2007.
Trong truding hap cu thé & nghién cliu nay, su ¢ mat cla
céat nghién (SiO2) trong cac thanh phan xi méang siéu min
dua vao nghién ctu la mot ddm bao quan trong trong
chéng co ngot cho viia va da.

3.3.1. Nghién ctiu, ddnh gid tinh co ngét/gidn né & diéu kién
nhiét dé thdp (< 76°C)

- Nghién cdu, danh gid tinh co ngét/gian né theo
tiéu chuan API & diéu kién nhiét < 76°C

Nhom tac gia da ti€n hanh danh gia tinh co ngét/gian
né & diéu kién nhiét d6 thap gém 25 - 27°C; 52°C va 65°C,
ap suat thudng. Phuong phap danh gia dugc st dung
theo hudng dan cla tiéu chudn API RP 10B-5/1SO 10426-5

Yén B4i (%) 25°C 52°C 65°C
49,3 0,0818 0,2789 0,3134
46,4 0,0300 0,3079 0,4403

Do né thanh vira Yéu cau clia
Xi mang siéu min danh gia theo TCVN 7711:2007
Yén Bai (%) TCVN 1203:2018 (chi tiéu 3)
0,006
493 0,005 <0,02
46,4 0,007

goi la do khe hé (split ring test) khuén vanh khuyén thép
duéi tdc dung gian nd cla vita nam trong khuén [8]. Via
dugc st dung cé d6 déo tiéu chudn. Két qua nhan dugc
nhu Bang 6.

Két qua Bang 6 cho thdy cac thanh phan xi mang siéu
min xi - Portland - silica déu ng, tdc it nhat khong co & diéu
kién nhiét do thap (< 76°C). D6 n& & day tang khi nhiét dé
tang. Diéu nay hop ly, vi nhiét do tang lam tang t6c do
hydrate héa cda xi mang, trong dé cé viéc lam tang ham
lugng khoang gay né la ettrigite.

- Nghién ctiu, danh gia cac chi tiéu dam bao dé bén
sulfate & diéu kién nhiét d6 thap (< 76°C)

+ Nghién ctu, danh gia doé ng thanh vita trong moi
trudng nudc (voi) & tudi 14 ngay (Chi tiéu 3) cta TCVN
7711:2007- xi mang Portland hon hop bén sulfate.

Viéc xac dinh d6 ng thanh vita trong méi trudng nudc
(v6i) & tudi 14 ngay dugc tién hanh theo tiéu chudn TCVN
1203:2018, trong d6 viéc xac dinh su thay d8i chiéu dai
thanh vira dugc thuc hién theo TCVN 7713:2007. Két qua
danh gid nhu Bang 7. Ngoai ra, dé phuc vu muc dich so
sanh tuong d6i, nhdm tac gia dua vao Bang 7 yéu cau vé
dé nd thanh vita trong moéi trudng nudc (voi) & tudi 14
ngay theo Chi tiéu 3 cia TCVN 7711:2007.

Két qua Bang 7 cho thdy cac thanh phan xi mang siéu
min xi - Portland - silica c6 d6 ng dap Ung yéu cau Chi
tiéu 5 - TCVN 7711:2007 - xi mang Portland hén hgp bén
sulfate, tic dam bao yéu cau bén sulfate.

+ Nghién ctu, danh gia chi tiéu dé bén sulfate (Chi
tiéu 4 - Xac dinh bang su thay déi chiéu dai thanh vira
trong dung dich sulfate) cla TCVN 7711:2007 - xi mdng
Portland hon hop bén sulfate
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Bdng 8. Két qua ddnh gid dd bén sulfate (chi tiéu 4 cia TCYN 7711:2007) vdi viia cd dg déo tiéu chudn cia cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica

Thanh phan xi mang siéu min xi-Portland-silica Db né thanh viia khi d4nh Yéu cau cia

. . - , s i TCVN 7711:2007

i Ky hiéu Micro-silica Xiphosphate ~ Ximangsiéumin  gia theo TCVN 7713:2007 va TCVN 7711:2013 (%)
on . 0, on . 0, ~ se 0, .

don siéu min (%) siéu min (%) Yén Bai (%) 3thing 6 thng Trung binh Cao

1 bon 2 15 35,7 493 0,036 0,042
<01 <0,05

2 Bon3 20 33,6 46,4 0,034 0,040

Ghi chui: Thurc té cho thdy cdc thong s6 & tudi 6 thdng dé cho phép két ludn vé muic dg bén sulfate cia cdc mdu xi mdng siéu min; do vdy viéc xdc dinh sy thay doi chiéu dai thanh viia & cdc

tudi 12 thdng va 18 thdng khong cdn tién hanh.

Bdng 9. Két qud xdc dinh dg co ngdt/gidn né véi vita cd dg déo tiéu chudn ctia cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica dang nghién ciu
G diéu kién nhiét dg cao, dp sudt cao trong autoclave

Thanh phan xi méng siéu min xi - Portland - silica

Ham lugng nuéc % gian né & diéu kién 24 gid, 210 atm

Ll - Micro silica Xiphosphate ~ Ximéngsiéumin  tiéu chuan (%) va diéu kién nhiét d6 khac nhau
Kyhidudon — Geumin(6)  sieumin(%)  YenBai(%)
: : 90°C 160°C
1 Don2 15 357 49,3 56,6 0,01217 0,0548
2 Don3 20 33,6 46,4 573 0,03153 0,0322

Dédanh gia Chitiéu 4 cdatiéu chudnTCVN 7711:2007,
thi nghiém dugc thuc hién dua trén tiéu chudn TCVN
7713:2007, trong d6 thanh vita dugc chuén bi theo TCVN
6068-2004 va viéc xac dinh su thay déi chiéu dai thanh viia
dugc danh giad theo TCVN 7713:2007. Trong nghién ctu
nay, thanh vira dugc ché tao tir hdn hop xi méang thach
cao c6 chira 7% SOs theo khdi lugng va cét tiéu chuéan.
Viéc danh gia dugc ti€én hanh tai Vién Vat liéu Xay dung, Bo
Xay dung. Kich thuéc khuén dic mau 25 x 25 x 285 mm.
Sau 24 gid bdo dudng mau & diéu kién dé dm bao hoa,
mau dugc ngam trong dung dich sulfate dé xac dinh su
thay d&i chiéu dai thanh v(ia & cac tudi 3 thang, 6 thang, 9
thang va 12 thang tinh tirkhi ngdm mau. Két qua déanh gia
dugc trinh bay & Bang 8.

Két qua Bang 8 cho thay so vdi yéu cau cla tiéu chuin
TCVN 7711:2007 - xi mang Portland hén hgp bén sulfate,
cling nhu tiéu chudn TCVN 7711:2013, d6 n& thanh viia
trong méi trudng sulfate cla ca thanh phan 2 va 3 déu
dap Ung yéu cau bén sulfate va dat mdc bén sulfate cao.

Viéc danh gid tinh co ngét/gidn né & diéu kién nhiét
dé thap cho thay céc thanh phan xi mang siéu min trong
nghién ctru déu nd va dod nd trong gidi han cho phép. Nhu
vay, G diéu kién nhiét d6 thap (< 76°C) cac thanh phan xi
mang siéu min da dap Ung yéu cau khong co ngét.

3.3.2. Nghién cuu, ddnh gid tinh co ngét/gién né cua dad xi
mdng & diéu kién nhiét dé cao

O phan nghién ctu, danh gia nay sé tién hanh cac thir
nghiém vé tinh co ng6t/gian nd clia da xi mang va chi tiéu
dam bao do bén sulfate & diéu kién nhiét d6 cao la dd né
autoclave & diéu kién nhiét d6 cao (215°C).
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- Nghién ctu, danh gia tinh co ngét/gian ng theo
tiéu chuan API & diéu kién nhiét > 76°C

Phuong phap danh gia dugc st dung la do thay déi
chiéu dai thanh viia trudc va sau khi dugc bao duéng &
diéu kién nhiét d6 cao (90°C hoac 160°C), ap suat cao (210
atm). Cac thanh m4u xi mang dugc ché tao trén khuén 20
x 20 x 190 mm va dugc bado dudng so bd & diéu kién do
am bao hoa trong thai gian 24 gid. Sau 24 gid, cac thanh
mau dugc thao ra, danh dau sé hiéu, chiéu do va do chiéu
dai bang dung cu do chiéu dai thanh mau theo TCVN
7713:2007. Sau khi do, cac thanh mu dugc dat ding
trong 16ng chua 6 thanh. Long cing mau dugc dua vao
autoclave (ctia phong thi nghiém xi mang giéng khoan,
Xi nghiép Khoan va Stia giéng, Vietsovpetro) dé duéng ho
theo huéng dan cla tiéu chuin APl & diéu kién nhiét do
cao, ap suat cao (210 atm), trong 24 gi&. Mét nhém méau
dugc dudng ho & diéu kién 90°C, nhom khac & 160°C. Sau
bdo dudng theo hudng dan cua tiéu chuan API cac thanh
mau lai dugc xac dinh chiéu dai bang dung cu do chiéu
dai thanh mau theo TCVN 7713:2007. D6 co ngdt/gian nd
dugc tinh toan theo s6 liéu thay ddi chiéu dai thanh vira
trudc va sau bao dudng & diéu kién nhiét do6 cao, ap suat
cao. Két qua % gian nd nhan dugc nhu Bang 9. Tur két qua
do, tién hanh dung dé thi anh hudng cla nhiét d6 bao
dudng t&i d6 nd mau da ti cac thanh phan xi mang siéu
min xi - Portland - silica nhu Hinh 11.

Két qua Hinh 11 cho thdy da tu vita c6 dé déo tiéu
chuén cta 2 thanh phan (dan) xi mang siéu min nay déu
nd& thé tich & cac diéu kién 160°C va 90°C; d6 né& & 160°C
I6n hon so véi 6 90°C. Diéu nay hgp quy luat, vi d6 né céd
dugc chl yéu tir sy n& ctia CaO va MgO nung qua Idra co



PETROVIETNAM

trong thanh phan xi méng va CaO va MgO
nung qua lra n& manh hon & diéu kién
nhiét do cao.

- Nghién cdu, dénh gia chi tiéu dadm
bado do bén sulfate & diéu kién nhiét d6
cao - d6 n& autoclave & diéu kién nhiét do
cao (215°C)

D6 nd thé tich theo Chi tiéu 6 - do
nd autoclave clla TCVN 7711:2007 duogc
danh gia theo hudng dan cla tiéu chuén
TCVN 8877:2011. Theo TCVN 8877:2011,
diéu kién bao dudng mau trong autoclave
dugc st dung la: nhiét d6 215°C, ap suét
20 atm, thdi gian 24 gid. Viéc xac dinh thay
déi chiéu dai thanh vita dugc thuc hién
theo hudng dan cia TCVN 7713:2007. Qua
trinh danh gia dugc tién hanh tai Vién Vat
liéu Xay dung, B6 Xay dung. Két qua danh
gia dugc thé hién nhu Bang 10.

Bang 10 cho thay cac thanh phan xi mang siéu min xi - Portland - silica

c6 d6 nd autoclave dap ung yéu cau Chi tiéu 6 - TCVN 7711:2007 - xi mang
Portland hon hgp bén sulfate. Cac thanh phan xi mang siéu min khéng
tiém &n hién tugng dugc goi la gay nd muon.

Tém lai, viéc danh gia tinh co ngoét/gian nd cho thdy cac thanh phan

xi mang siéu min déu nd vé thé tich & diéu kién nhiét dé cao va dé né la

0,0548%
0,0322%
Dan2
Don3 0,0122%
Bon2 0,0032%
| T
Bdodudngd  160°C Bdodudngd  90°C

Hinh 11. Anh hudng cia nhiét d6 bdo duing tdi @9 né ctia dd tirxi méng siéu min xi-Portland-silica.

200 20 5.000
1804 184 4500 -
] Nhiét do
160 16 4.000 — ¢
W04 14 3500 -
g 1204 8124 & 300 -
g £ g E .
Z 1004 =10 £ 2500 -
= = = ]
80 1 5 8 4 = 2.000 - X
f= ] DG bén nén 12 gio: 1.231:psi
60 4 = 6 1.500 - D B T D6 bén-nén 24 gio: 1.061:psi
40 4 1.000 S
20 2 500 -
0 0 0 | T T T T T 1
0 5:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00
Thai gian (gio - phat)
Hinh 12. Biéu dé xdc dinh d6 bén nén cia mdu xi mdng siéu min xi-Portland-silica (don 2) sau 24 gi¢ trong diéu kién 160°C, dp sudt 210 atm.
Bding 10. Két qud xdc dinh d do nd autoclave ctia cdc thanh phdn xi méng siéu min xi-Portland-silica
Thanh phén xi mang siéu min xi-Portland-silica . , Do nd autodave A s
L L . Hamlugngnuée , .. .. Yéu cau cia
Micro-silica  Xi phosphate Xi méang o 2 6 diéu kién 20 atm, 215°C
. . . cn e oua .. tiéu chuan s TCVN 7711: 2007
Ky hiéu don siéu min siéu min siéu min Yén Bai %) (danh gia theo TCVN (chi tiéu 6)
(%) (%) (%) 8877:2011)
1 bon 1 13 36,5 50,46 56,4 0,021
2 Don2 15 357 49,3 56,6 0,017 <08
3 bon3 20 33,6 46,4 573 0,003
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chap nhan dugc tir khia canh dé bén sulfate. Nhu vay, & 3.4. Nghién ciu, ddnh gié dé bén co hoc dd xi méng
diéu kién nhiét dé cao (> 76°C va tGi 160°C) cac thanh phan trong diéu kién via nhiét dé cao (120 - 160°C), dp sudt
Xi mang siéu min xi - Portland - silica da dap Gng diéu kién cao (210 atm)

khong co ngét. . .
d J banh gid do bén da xi mang trong diéu kién via
- 20 - 5.000
1 g4 450 -
; ] Nhiét do
1 164 4000 - . o
: 14 3500 -
1512 8300 -
S E 107 £ 250 - =
=1 2877 2007 D6 bén nén 12 gi: 1.413 psi
] % 6 _ 1500 _ Do bén nén Do bén nén 24 gidr: 1.097 psi
= ] ] —————————
1 41 100 -
1 2] 500 -
0 0 i T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 5:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00
Thai gian (gid - pht)
Hinh 13. Biéu do xdc dinh dg bén nén cia mdu xi mdng siéu min xi-Portland-silica (don 3) sau 24 gic trong diéu kién 160°C, dp sudt 210 atm.
200 - 20 7 5.000 -+
180 18 4500 -
160 4 16 A 4000 -
w4 _ g - 3500
_ £ . ] Nhiét do
€104 1 E 300 o
B 1=, 5 1
104 E99 4 £ 250 - —
= D = ] ‘
9 1 28 4 & 200 - D bénnén12 giv: 1.188 psi
5 ] Do bén nén 24 git:: 1.351 psi
60 - 5 6 1.500 ] 6 bén nén o
= 1
40 4 A 1.000 ]
20 A 2 500
0 0 0 1 T T T T T i
0 5:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00

Thai gian (gid - phat)

Hinh 14. Biéu d6 xdc dinh d6 bén nén cia mdu xi - Xi mang Portland-silica (don 2) sau 24 gid trong diéu kién 120°C, dp sudt 210 atm.
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200 20 5.000 -
1804 18 4 4500 -
60 16 4000 -
04 141 3500
S = ] Nhiét 49
o 1204 121 & 3000 - -
S04 Eq £ 250 - 5
= 80 - é‘ g - § 2000 - D(? b(f_:n nén 12 g?(:x 1324 ps?
g ] D6 bén nén D0 bén nén 24 gid: 1.570 psi
60 | .5 6 1.500 =
= ]
40 4 4 1000
04 24 500
0 0 0 T T T T 1
0 5:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00
Thdi gian (gio - phdt)
Hinh 15. Biéu do xdc dinh dg bén nén cia mdu xi mdng siéu min xi-Portland-silica (don 3) sau 24 gicrtrong diéu kién 120°C, dp sudt 210 atm.
Bdng 11. Tong hop két qud xdc dinh d6 bén nén vdi vita ¢ dé déo tiéu chudn cia cdc thanh phdn xi mdng siéu min xi-Portland-silica (don 2 va 3)
Thanh phan xi méng siéu min xi-Portland-sili .
o . an .p. an xi mang siéu min xi .ortvand il |ca' Nuc/xi mang D6 bén nén (psi) & P = 210 atm
Ky hiéu Micro-silica R Xi mang siéu min . 12
T . Xi phosphate o, cho do déo
don siéu min Yén Bai . o 120°C 160°C
(%) tiéu chuan
(%) (%) 12gio 24 gio 12gio 24 gio
1 ban2 15 35,7 493 0,566 1.188 1.355 1.060 1.231
2 bon3 20 33,6 46,4 0,573 1324 1.570 1.097 1413
Bdng 12. Don thanh phdn tdi uu d6i vdi xi méng siéu min xi-Portland-silica
Thanh phan xi mang siéu min xi-Portland-silica
T Ky hiéu don Micro-silica siéu min Xi phosphate Xi mang siéu min Yén Bai
(%) (%) (%)
1 X bon 1 13 36,5 50,46
(ac thanh phan dua vao
2 A Dan2 15 35,7 493
nghién c(u
3 bon3 20 33,6 46,4
4 Thanh phén t6i vu 17 34,86 48,11

(nhiét d6 120 - 160°C va ap suat 210 atm) dugc thuc hién
trén thiét bi phan tich siéu &m cta phong thi nghiém
xi mang giéng khoan, Xi nghiép Khoan va Stra giéng,
Vietsovpetro.

Xi mang siéu min xi - Portland - silica dugc dua vao
danh gia gém Dan 2 va 3. Vita dugc dung c6 d6 déo tiéu
chuén. Két qua dudi dang biéu dé xac dinh d6 bén nén
clla cac mau xi mang siéu min trong diéu kién 120°C va
160°C, ap suat 210 atm, sau 24 gi& dugc thé hién trong

Hinh 12 - 15. Két qua dudi dang s6 liéu téng hgp trong
Bang 11.

Két qua phan tich, danh gia d6 bén nén & diéu kién
120 - 160°C, ap suat 210 atm trén thiét bi phan tich bang
sdng siéu am cho thdy, vita c6 d6 déo tiéu chuin cua cac
thanh phan xi mang siéu min xi - Portland - silica dat 1.231
- 1.413 psi, dap ung yéu cau dat ra déi v6i xi mang cho
bom tram giéng khoan néi chung va tram ép noi riéng
(yéu cau t6i thiéu la > 500 psi).
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3.5. Nhén xét chung két qua nghién ciu, ddnh gid vé cdc
thanh phdn xi mdng siéu min xi - Portland - silica dua
vao nghién citu

TU cac két qua nghién cdu trén c6 thé rat ra mot s6
nhan xét co ban sau:

- Kich thuéc hat clia cac thanh phan xi mang siéu
min xi - Portland - silica dat yéu cau vé dai c& hat dat ra la
d50 <6 umvado5 <16 um.

- Thai gian bat dau va két thuc dong két cha cac
thanh phan xi mang siéu min & diéu kién thudng tuong
déi gan nhau va la tin hiéu kha quan tao diéu kién t6t cho
bom trdm (hira hen sé ¢6 chi tiéu thdi gian dac quanh -
dong két trong trang thai dong & diéu kién nhiét do cao,
ap suat cao tét).

- Két qua nghién ctu, danh gia tinh co ngét/gian né
clia da xi méng & diéu kién nhiét d6 khac nhau cho thay: G
diéu kién nhiét d6 thap (< 76°C) va nhiét d6 cao (tr 76°C -
160°C), cac thanh phan xi mang st dung trong nghién ctu
déu nd vé thé tich, 6 nd nam trong gidi han cho phép,
hoan toan dap ng yéu cau khong co ngot.

- Két qua nghién ctu, danh gia dé bén nén da tu cac
thanh phan xi mang siéu min xi - Portland - silica & diéu
kién nhiét do via 120 - 160°C va ap suat 210 atm déu dap
Ung yéu cau vé dé bén doi véi xi mang tram giéng khoan
(yéu cau = 500 psi).

Trén co sG cac két qua nghién cdu, danh gia, nhom
tac gia dé xuat don thanh phan téi uu phu hgp déi véi xi
mang siéu min xi - Portland - silica nhu Bang 12.

4. Két luan

- C6 thé stt dung hé thdng may nghién siéu min clia
nha may ché bién calcium carbonate, Cong ty CP Xi mang
va Khoang san Yén Bai, d€ nghién cac vat liéu nhu clinker
xi madng, xi phosphate, cat thach anh trdng thanh siéu min
dap ung yéu cau ché tao xi mang siéu min xi - Portland -
silica bén nhiét t6i 160°C, dat dai kich thudc hat d50 < 6
pm va d9o5 < 16 um.

- Cac thanh phan xi méang siéu min xi - Portland -
silica st dung trong nghién ctiu déu né vé thé tich & diéu
kién nhiét d6 thap (< 76°C) va diéu kién nhiét d6 cao (tu
76°C - 160°C), d6 nd trong gidi han cho phép va hoan toan
dap ung yéu cau khéng co ngét & diéu kién nhiét do thap
tGi 160°C).

- Céc thanh phan xi mang siéu min xi - Portland -
silica khi thir nghiém & diéu kién nhiét d6 via 120 - 160°C
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va ap suat 210 atm déu cho dé bén nén dap Uing yéu cau
dd bén nén déi véi xi mang tram giéng khoan (= 500 psi).

- Daratrathanh phan téi uu phu hop déi véi xi mang
siéu min xi - Portland - silica cho cac nghién cttu ché tao
v(ia tram ép trong diéu kién via cu thé cta giéng khoan
can tram ép, sfa chia loai trif cac hién tugng xuat hién
ap sudt gilra cac cot 6ng chéng va dong chay ngoai 6ng
chéng. Két qua nghién ctiu da khdng dinh kha nang ché
tao xi mang siéu min xi - Portland - silica bén nhiét dung
cho cong nghé trdm ép loai trir dp suat gilia cac cot éng
chdng, dong chay ngoai 6ng chéng.

- Xi mang siéu min bén nhiét dugc nghién ctu ché
tao c6 thé st dung thay thé xi mang G trong tram ép dé
sla chilfa cac khuyét tat & vanh da xi mang. B&i xi mang
siéu min hat cho phép tham nhap t6t hon vao cac 16 réng,
khe nut thong kénh ma cac xi mang G/H khéng thé tham
nhap dugc.

- Két qua nghién cttu cho thdy tinh kha thi trong
viéc sir dung nguyén liéu, thiét bi trong nudc dé ché tao xi
mang siéu min xi - Portland - silica bén nhiét, dap tng yéu
cau trong cong nghé tram ép nham khac phuc khuyét tat
vanh da xi mang tram giéng khoan dau khi. Két qua nay
m& ra hudng Ung dung nang cao chét lugng céng tac sra
chira, ddm bao van hanh an toan va hiéu qua giéng khoan
dau khi.
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Summary

In the oil and gas industry, squeeze cementing is a widely adopted technique to repair cement sheath defects, particularly to eliminate
the pressure differentials between the casing annulus and the flow outside the casing. The ability of mortar to penetrate fracture networks
and micro-sized pores depends significantly on the particle size distribution of the binder used. Replacing conventional well cement with
ultra-fine ground cement for squeeze applications is an effective solution to improve the quality of the cementing process. This study focuses
on developing a heat-resistant ultra-fine cement (d50 < 6 pm), stable up to 160°C and non-shrinkage within the temperature range of 50
- 160°C, from primary feedstocks such as Portland cement clinker, phosphate slag, and silica sand. The raw materials were mixed to ensure
thermal stability and shrink-resistance criteria, aiming to identify the most feasible optimal formulation for producing this ultra-fine slag -
Portland - silica cement.

The evaluation of the cement powder indicates that the selected components meet the particle-size requirements (d50 < 6 pm; d95 <
16 pm). The assessment of the mortar and hardened cement derived from the ultra-fine slag — Portland - silica cement exhibited volumetric
expansion at both low (< 76°C) and high (> 76°C to 160°C) temperatures, with expansion levels meeting sulfate durability and shrink
resistance standards. This confirms that the cement is entirely shrinkage-free within the temperature range of up to 160°C. Additionally,
the compressive strength achieved was 1231 - 1413 psi under conditions of 120 - 160°Cand a pressure of 210 atm, well above the > 500 psi
threshold specified for oil well squeeze cementing. The research team successfully identified an optimal blend design and validated the
practical feasibility of producing a heat-resistant ultra-fine slag - Portland - silica cement for squeeze cementing applications.

Key words: Technology, drilling, materials, cementing, particle size.
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