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Streszczenie

Proppanty, w postaci spieczonych granul o milimetrowych wielkos$ciach, sg wykorzystywane przy szczelinowaniu gérotworu w trakcie
wydobywania gazu tupkowego. Ich zadaniem jest miedzy innymi utworzenie mechanicznej podpory i utrzymanie wyrobiska po wydobyciu
gazu. Kryteriami przydatnosci proppantéw sg ich ksztatt, wielkos¢ i wytrzymatos¢ na Sciskanie, z czego pierwsze dwa kryteria sg sScisle
zwigzane z procesem granulacji. Niniejsza praca opisuje wyniki badan wptywu parametréw prowadzenia procesu granulowania w wyso-
koenergetycznym mieszadle na ksztatt i wielkos¢ lekkich proppantéw na bazie masy kamionkowe;.

Stowa kluczowe: lekkie proppanty, granulacja, ksztatt

INFLUENCE OF GRANULATION PARAMETERS IN THE HIGH-ENERGY MIXER ON A SHAPE OF LIGHT
PROPPANTS PREPARED FROM THE MASSES CONTAINING FLY ASHES

Proppants in the form of millimeter-size sintered granules are used for the fracturing of a rock mass during extraction of shale gas.
Creation of a mechanical support and maintenance of pits after the gas extraction are among other things the proppant tasks. The criteria
for suitability of proppants comprise their shape, size, and compressive strength, of which the first two criteria are closely related to the
granulation process. This paper describes influence of granulation parameters of a high-energy mixer on the shape and size of lightweight

proppants based on stoneware.
Keywords: Lightweight proppants, Granulation, Shape

1. Wstep

Proppanty, jeden z rodzajéw materiatéw podsadzkowych,
stosuje sie w postaci sferycznych czastek ciat statych, za-
zwyczaj ceramicznych, o wielkosciach od utamka do kilku
milimetrow. Materiaty tego typu wprowadza sie w postaci
stabilnej zawiesiny do wyrobisk goérniczych celem ich osa-
dzenia tak, aby mogty tworzy¢ mechaniczng podpore [1].
Obecnie gtéwnym procesem, w ktérym stosuje sie proppanty
jest szczelinowanie skat tupkowych, zawierajgcych gaz i/
lub rope naftowg [2]. Pod wptywem cieczy podawanej do
gorotworu pod wysokim cisnieniem tworzgce go skaty zosta-
ja rozszczelnione, a proppanty, rozdzielajgc mechanicznie
rozsuniete ptytki skalne, majg zapobiegac¢ ich ponownemu
zacisnieciu, umozliwiajgc wyptyw gazu i ropy.

Pierwsze proppanty powstaty na poczatku lat 50. XX wie-
ku. Produkowano je wowczas z wyselekcjonowanych frakciji
piaskéw kwarcowych lub tez z rozdrobnionych piaskowcéw.
Materiaty tego typu byly stosunkowo tanie lecz nie gwaran-
tujgce odpowiednio wysokiej efektywnosci wydobycia we-
glowodoréw. Wprowadzenie do procesu szczelinowania

pierwszych syntetycznych proppantéw ceramicznych na
bazie boksytéw, o podwyzszonej odpornosci na $ciskanie
i kontrolowanym ksztatcie, pozwolito zwigkszy¢ efektywnosc¢
wydobycia weglowodorow [3-5].

Jeden z rodzajow aktualnie produkowanych proppan-
téw powstaje z mas kamionkowych w formie spieczonych
granul o kontrolowanej porowatosci, ktérych sktad fazo-
wy odpowiada tego typu materiatom; oprocz fazy szklistej
gtéwnymi sktadnikami krystalicznymi sg mulit i kwarc. Brak
koniecznosci przestrzegania ostrych kryteriow odnosnie
sktadu chemicznego proppantoéw umozliwia stosowanie su-
rowcow wtornych i odpadowych, istotnie obnizajgc koszty
ich produkgiji, co jest o tyle wazne, ze znakomita wigkszos¢
proppantow jest nieodwracalnie tracona w procesie szcze-
linowania. Jako$¢, a w konsekwencji mozliwos¢ stosowa-
nia proppantow niezaleznie od ich sktadu chemicznego
i fazowego, okreslona jest w odpowiedniej normie [6] na
podstawie parametrow takich jak: wielko$¢ ziarna, odpor-
nosc¢ na Sciskanie w ztozu, gestosé, kulistos¢ i sferycznose,
rozpuszczalnos¢ w kwasach oraz metnos¢ zawiesiny. Do-
brej jakosci proppant powinien charakteryzowac sie wysoka
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wytrzymatos$cig na Sciskanie, ktéra zapewni stabilnos$¢ ztoza
po wydobyciu gazu, regularnym, kulistym ksztattem oraz nie-
wielka $rednica (0,4-1,19 mm), co zapewnia minimalizacje
opordéw w trakcie wttaczania oraz maksymalizacje przeptywu
gazu. Z kolei niska gesto$¢ zapewnia wtasciwe zachowanie
proppantow w zawiesinie [4, 5, 7].

Ksztalt, wielko$¢, nasigkliwos¢ oraz porowatos¢ catkowita
proppantow s3g silnie zalezne od charakteru oraz parame-
trow procesu ich otrzymywania. Z punktu widzenia techno-
logii materiatéw ceramicznych formowanie granul w zakresie
rozmiarow odpowiadajgcych stosowanym proppantom moze
odbywac¢ sie gtéwnie na dwa sposoby: w procesie susze-
nia rozpytowego oraz w procesie wysokoenergetycznego
mieszania. Ten drugi sposob jest zdecydowanie prostszy
w realizacji, zaréwno od strony procesowe;j jak i aparatu-
rowej. Celem prezentowanej pracy byto okreslenie wptywu
parametrow prowadzenia procesu granulacji w mieszadle
wysokoenergetycznym na ksztatt i rozktad wielkosci uzy-
skanych czgstek.

2. Eksperyment

Wczesniejsze badania [8, 9] wykazaly, ze w przypadku
proppantéw otrzymywanych jedynie z materiatéw ilastych
plastycznos¢ tych surowcow powoduje niekontrolowany
wzrost wielkosci granul w trakcie formowania oraz nega-
tywnie wptywa na ich ksztatt. Celem zapobiezenia tym zja-
wiskom do masy wyjsciowej, oprocz komercyjnej gliny z ko-
palni Gozdnica, wprowadzono jako surowiec schudzajgcy
popioty lotne z elektrocieptowni we Wroctawiu w ilosci 15%
mas. llosci poszczegodlnych sktadnikow byty konsekwencjg
uprzednich badan nad optymalizacjag sktadu masy na lekkie
proppanty, gdzie kryteriami byly gestos¢ nasypowa, zacho-
wanie sie masy w trakcie ogrzewania, w tym jej spiekalnos¢,
oraz catkowita porowatos¢ i rozktad wielkosci poréow w spie-
czonych materiatach. Jako czynniki sprzyjajgce powstawa-
niu granul wykorzystano wode oraz zwigzek powierzchniowo
czynny firmy NEOS, dodawane odpowiednio w ilosciach
18% i 1% w stosunku do suchej masy.

Granulacje prowadzono w mieszadle wysokoenergetycz-
nym EL1 firmy Eirich. Urzadzenie zostato wyposazone w ru-
chomy stolik roboczy, co umozliwia zmianeg kata nachylenia
misy wraz z mieszadtem od 0 deg do 30 deg w trakcie
granulacji. Zmiana kata pochylenia zmienia droge ruchu
catej masy, jak réwniez trajektorie ruchu poszczegolnych

Tabela 1. Sktad chemiczny oraz fazowy uzytych surowcow.

granul. Pierwszym etapem procesu byla homogenizacja
suchej masy. Odwazone porcje gliny oraz pytu umieszcza-
no w misie miksera po czym ustalano predkos¢ obrotowg
mieszadta na 14 m/s, za$ predkos¢ obrotowg misy na 1
m/s w kierunku zgodnym z kierunkiem obrotu mieszadta.
Proces prowadzono przez 8 min, po czym pobierano ok.
30% suchej masy. W kolejnym kroku ustalano kata na-
chylenia stolika roboczego na 0 deg, 10 deg, 20 deg lub
30 deg i uruchamiano ponownie mieszadto nie zmieniajgc
predkosci obrotowych poszczegdlnych elementéw urzgdze-
nia. Wode wraz z rozpuszczonym lepiszczem wprowadzano
do masy z predkoscig 0,7 g/s za pomoca dyszy rozpytowej
zasilanej pompg perystaltyczng. Po dodaniu catej ilosci
cieczy predkos¢ obrotowg mieszadta zmniejszano do 5 m/s,
po czym do misy wprowadzano pobrang uprzednio suchg
mase, ustalajgc uprzednio kat pochylenia misy. Mase te
dodawano w dwdch porcjach przez okoto 1 min za kazdym
razem z 30-sekundowg przerwg pomigdzy porcjami. Etap
ten, majgcy na celu poprawienie ksztattu granul, okresla sie
mianem obtaczania (ang. powdering). Po dodaniu catosci
suchej masy kontynuowano obtaczanie przez 3 min. Ponie-
waz zmiana kata pochylenia ma wptyw na ksztatt granul,
zarOéwno na etapie wstepnej granulacji przy wprowadzaniu
cieczy, jak i w trakcie obtaczania wytworzono granule w 16
wariantach roznych kombinacji katéw nachylenia misy.

Po zakonczeniu procesu otrzymane granule suszono
w 70°C przez 2 h, po czym przeprowadzano analize sitowg
na zestawie sit: 16, 20, 30 i 40 mesh. Wybrane frakcje ob-
serwowano za pomocg mikroskopu optycznego Tabcam 5
firmy Gabbrielli Technology S.r.l., a jakosciowego okreslenia
parametréw kulistosci i sferycznosci dokonywano wizualnie.

3. Wyniki badan i dyskusja

Tabela 1 zawiera sktady chemiczne - w formie tlenkowej
z ograniczeniem do substancji, ktérych zawartos¢ prze-
kracza 0,5% mas. - i sktady fazowe surowcéw uzytych do
sporzgdzenia masy do wytwarzania lekkich proppantéw.
Jak wynika z przedstawionych danych sumaryczny, sktad
chemiczny odpowiada masom na wyroby kamionkowe,
a duza zawartos¢ fazy szklistej w pyle pozwala wyelimi-
nowac skalenie.

Udzialy masowe poszczegolnych frakcji granul w zalez-
nosci od kat nachylenia misy mieszadta w trakcie wprowa-
dzania wody i kgta nachylenia w trakcie obtaczania zebrane

Table 1. Phase and chemical compositions of raw materials used in the experiments.

Skfad chemiczny [% mas.]
Sio, AlLO, Na,O K,O MgO Ca0o TiO, Fe, 0,4 SO, Cc
Gozdnica 57,8 33,0 0,7 2,0 0,9 0,7 1,4 2,6 0,3
Pyt KOSD 30,3 19,6 15 1.8 15 2,1 0,6 3,0 0,7 38,2
Skitad fazowy [% mas.]
illit kaolinit kwarc
Gozdnica
38,9 31,7 29,4
mullit kwarc anhydryt kalcyt faza szklista
Pyt KOSD
21,5 12,7 0,9 0,8 64,1
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Tabela 2. Wyniki analizy sitowej uzyskanych granul.

Table 2. The results of sieve analysis of the obtained granules.

Kat nachylenia w trakcie obtaczania [deg]
Sito 0 10 20 30
[mesh] Pozostato$é na sicie [% mas.]
Kat nachylenia w trakcie dodawania wody = 0 deg
16 33,7 315 41,4 55,7
20 19,5 18,7 18,6 18,9
30 12,2 11,5 10,4 8,5
40 8,3 8,4 7,4 3,7
<40 26,3 29,9 22,2 13,2
Kat nachylenia w trakcie dodawania wody = 10 deg
16 65,5 68,09 70,69 73,30
20 14,8 13,22 10,94 9,99
30 47 3,89 3,10 3,54
40 2,1 1,97 1,59 2,37
<40 13,0 12,83 13,69 10,80
Kat nachylenia w trakcie dodawania wody = 20 deg
16 36,45 38,98 42,41 45,16
20 14,15 13,08 13,30 14,54
30 11,53 13,07 11,95 12,91
40 12,85 9,87 11,70 6,30
<40 25,01 25,00 19,12 18,74
Kat nachylenia w trakcie dodawania wody = 30 deg
16 43,64 51,25 51,60 50,67
20 23,21 20,14 20,81 22,81
30 11,06 8,73 8,70 8,15
40 5,36 4,44 4,00 3,97
<40 16,72 15,44 14,88 14,40

zostaty w Tabeli 2, zas Rys. 1 przedstawia krzywe kumula-
cyjne rozktadu wielkosci granul okreslone dla kazdego z ka-
tow ustalanych w trakcie wprowadzania wody.

Analiza wynikéw prowadzi do wniosku, ze przy zachowa-
niu statego kata nachylenia misy w trakcie wprowadzania
wody wzrost kagta nachylenia w procesie obtaczania po-
woduje przesuniecie sredniej wielkosci granul w kierunku
wyzszych wartosci. Efekt powigkszania sie granul w trakcie
obtaczania wraz ze wzrostem kagta pochylenia moze byc¢
zwigzany ze zmianami trajektorii ruchu granul. Wiekszy kat
powoduje ,spadek” granul z wyzszej wysokosci, nadanie im
wiekszej predkosci obrotowej i wydtuzenie ich drogi, a w kon-
sekwencji dluzszy czas kontaktu z suchg masg wiekszg po-
wierzchnig statystycznej granuli. Konsekwencjg tych efektow
jest przytgczanie wiekszych ilosci suchej masy do powierzch-
ni granul i efektywny wzrost ich wielkosci.

Uzyskane w trakcie badan wyniki mozna réwniez zanali-
zowac pod kgtem pozyskiwania frakcji uzytecznych z punktu
widzenia wytwarzania proppantéw. Z wymagan stawianych
przez odpowiednie normy wynika, ze za frakcje uzyteczng
uwaza sie proppanty odpowiadajgce pozostatosci na sicie
z zakresu od 16-20 mesh do 30-40 mesh. Rys. 2 przedsta-
wia sumaryczny udziat frakcji uzytecznych w zaleznosci od
kata pochylenia misy zaréwno w czasie dodawania wody jak
i w czasie obtaczania.
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Z wykresu wynika, ze wzrost kata pochylenia misy w trak-
cie dodawania wody prowadzi do spadku udziatu frakcji
uzytecznych, tym niemniej spadek ten nie jest gwattowny.
Warto zauwazyc¢, ze dla wiekszych wartosci kata pochylenia
w trakcie obtaczania zaleznos$¢ ta przestaje by¢é monotonicz-
na. W kontekscie opisanej uprzednio zmian trajektorii granul
mnozna zatozy¢, ze duzy rozrzut wynikdw spowodowany jest
wzrastajgcg niejednorodnoscig rozktadu predkosci granul
i pojawieniem sie turbulencji w przeptywie masy. Z drugiej
strony, zwiekszenie nachylenia misy w trakcie obtaczania
od 0 deg do 10 deg dla kazdego z katéw w trakcie dodawa-
nia wody prowadzi do gwaltownego spadku udziatu frakcji
uzytecznych. Poréwnanie wykresu z wartosciami zawartymi
w Tabeli 2 wskazuje, ze efekt ten skorelowany jest z rownie
intensywnym wzrostem frakcji granul najmniejszych - poni-
zej 20 mesh. Wynika to zapewne ze wzrostu jednorodnosci
rozprowadzenia wody; powstaje duza ilos¢ matych granul
w krotkim okresie czasu. Proces obtaczania w zwigzku z po-
wyzszym jest mniej intensywny i nie powoduje efektywnego
wzrostu wielkosci granul w poréwnaniu z innymi warunkami
prowadzenia procesu. Dalszy wzrost kgta nachylenia misy
w trakcie dodawania wody dodaje powstajgcym matym gra-
nulom na tyle energii, ze mogg one tgczy¢ sie w wieksze
twory jeszcze w trakcie tego procesu; ich rozmiary wzrastajg
jeszcze w trakcie obtaczania.
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Rys. 1. Rozktady wielko$ci granul w zalezno$ci od kata nachylenia w trakcie dodawania wody: a) 0 deg, b) 10 deg, c) 20 deg i d) 30 deg.
Fig. 1. Granule size distributions as a function of tilt angle during adding water to masses: a) 0 deg, b) 10 deg, c) 20 deg, and d) 30 deg.

Rys. 2. Udziat masowy frakcji uzytecznych w zaleznosci od zmian
kata misy w czasie dodawania wody i obtaczania.

Fig. 2. Mass fraction of useful granules in relation to mixer bowl
angle during adding water and powdering.

Rys. 3 przedstawia przyktadowe obrazy mikroskopo-
we otrzymanych granul. Wstepna analiza tych obrazow
wykazatla, ze najlepsze ksztalty uzyskano dla skrajnych
wartosci nachylenia misy w trakcie wprowadzania wody.

Wynik ten pozostaje w korelacji z najwyzszymi zawarto-
Sciami uzytecznych frakcji granul. W przypadku prébek
otrzymanych przy zerowym kacie w trakcie wprowadzania
wody granule o najlepszych wspotczynnikach uzyskano
dla zerowego kata nachylenia misy w trakcie obtaczania.
Wspotczynnik kulistosé tych granul zawierat sie w prze-
dziale 0,7-0,8, zas$ wspotczynnik sferycznosci w przedziale
0,65-0,75. W proszkach otrzymywanych przy kacie row-
nym 30 deg w trakcie wprowadzania wody najlepszymi
parametrami cechujg sie granule uzyskane dla zerowego
kata nachylenia w czasie obtaczania - wspotczynnik kuli-
stosci wynosit 0,7-0,8, a sferycznosci 0,75-0,85. W przy-
padku serii, w ktérych kat nachylenia w trakcie dodawania
wody wynosit 10 deg i 20 deg granule majg nieregularne
ksztatty; mozna wsrdod nich zaobserwowaé wiele wydtu-
zonych czgstek, co dyskwalifikuje ich uzytecznosé do wy-
twarzania proppantow.

Na podstawie tych wynikdw mozna stwierdzi¢, ze w przy-
padku laboratoryjnego mieszadta wysokoenergetycznego
poziome ustawienie misy na czas obtaczania ma najkorzyst-
niejszy wptyw na ksztatt uzyskiwanych proppantow. Ponadto
znaczne zwigkszenie nachylenia na czas dolewania wody
podnosi jakos¢ ksztattu otrzymywanych granul.
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Kat nachylenia misy w trakcie dodawania wody [deg]
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Rys. 3. Obrazy mikroskopowe uzyskanych granul.
Fig. 3. Microscopic images of granules.

4. Podsumowanie

Nachylenie misy mieszadla wysokoenergetycznego
w trakcie procesu granulowania ma silny wptyw na ksztatt
i wielko$¢ uzyskiwanych granul. Wptyw ten jest konsekwen-
cjg zmian trajektorii poruszania sie granul w misie, a wigec
ich energii kinetycznej i wynikajacej z tego mozliwosci od-
dziatywania ze sobg oraz z suchg masg. Przy niewielkich
katach nachylenia misy w trakcie wprowadzania wody moz-
na spodziewac sie utworzenia granul o mniejszych sredni-
cach; zwigkszenie tego kata moze powodowac faczenie sie
niewielkich granul w wigksze twory. Zré6znicowany wptyw
obserwowany jest takze przy zwiekszaniu kata nachylenia,
a w trakcie obtaczania frakcja ztozona z najmniejszych gra-
nul zwigksza sig, za$ frakcja granul najwiekszych zmniej-
sza swoj udziat wraz ze wzrostem kgta. Moze to $wiadczy¢
o coraz intensywniejszym rozbijaniu wigkszych granul przy
wzroscie ich energii kinetycznej. Za optymalne ustawienie
misy mieszadta do procesu granulacji mozna uznac¢ mini-
malne (0 deg) i maksymalne (30 deg) nachylenie misy na
czas wprowadzania wody oraz minimalne (0 deg) na czas
obtaczania.
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