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Sondaj ¢amuru kuyu tabanin temizlenmesi, yiiksek basingli formasyonlari kontrol etme, korozyona karsi koruma
gibi dnemli gdrevleri yerine getiren hayati derece 6neme sahip bir akigkandir. Bu calismada Al,O3NP/CDKNT;
kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi ile iiretilmis, X-Isim1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) ve Gegirimli
Elektron Mikroskobu (TEM) ile karakterize edilmis, ardindan su bazli sondaj ¢camurlarina farkli oranlarda (0.001 —
0.01% k/h) eklenmistir. Hazirlanan sondaj ¢amurlarinin plastik viskozitesi (PV), goriiniir viskozitesi (AV), kopma
noktast (YP), jel mukavemeti (10 saniye ve 10 dakika) gibi reolojik analizleri FANN viskozimetresi ile, sivi
(filtrasyon) kaybi ve sondaj camuru kek kalinligi analizleri de Amerikan Petrol Enstitiisii (API) sivi kaybi test
ckipmanlar1 ile API standartlarina uygun olacak sekilde yapilmigtir. Katkisiz su bazli sondaj ¢amuru ile
karsilagtirildiginda; Al,O3;NP/CDKNT’iin su bazli sondaj ¢amurlarinin PV degerini %85.7, AV degerini %41.8, YP
degerini %20, 10 saniye ve 10 dakika degerlerini sirasiyla %16.6 ve %11 oraminda arttirdigi, filtrasyon kaybi
degerini %13.8 oraninda azalttig1; ayn1 zamanda kek kalinlig1 degerini de %18.5 oraninda arttig1 goriilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Fonksiyonellestirilmis Cok Katmanli Karbon Nanotiip, Kimyasal Buhar Biriktirme Y 6ntemi,
Nanopartikiil Madde, Su Bazli Sondaj Camuru

A Novel Approach to Improve the Rheological and Filtration Properties of Na Bentonite -
Water Based Drilling Muds Using Multi-Walled Carbon Nanotubes Decorated with Al,O3
Nanoparticles: Experimental Investigation

ABSTRACT

Drilling mud is a vitally important fluid that performs important tasks such as cleaning the bottom of the well,
cooling and lubricating the drill string, controlling high pressure formations and protecting against corrosion. In this
study Al,O;NPs/MWCNTs was produced by chemical vapor deposition (CVD) method, characterized by X-Ray
Photoelectron Spectroscopy (XPS) and Transmission Electron Microscopy (TEM), and then added to water based
drilling fluids in different ratios (0.001 - 0.01% wi/v). The rheological analyzes of the prepared drilling fluids such as
plastic viscosity (PV), apparent viscosity (AV), breaking point (YP), gel strength (10 seconds and 10 minutes) were
performed by FANN viscometer and loss of liquid (filtration) and drilling fluid cake thickness analyzes were
performed by American Petroleum Institute (API) liquid loss test equipment. Compared with pure water based
drilling fluid; Al,O3NPS/IMWCNTS increased the PV value of water based drilling fluid by 85.7%, AV value by
41.8%, YP value by 20%, 10 seconds and 10 minutes by 16.6% and 11% respectively, and decreased filtration loss
value by 13.8%; At the same time, the value of cake thickness increased by 18.5%.

Keywords: Functionalized Multi-Walled Carbon Nanotube, Chemical Vapor Deposition Method, Nanoparticle
Substance, Water Based Drilling Mud

GIRiS

Bir rezervuara ulasmak i¢in ilk basamak sondaj
operasyonudur. Bu operasyonun dogru bir sekilde
planlanmasi, gelistirilmesi ve verimliliginin
arttirilmasinda sondaj ¢amurlart 6nemli rol oynar.
Sondaj camurlar1 degisen ortam kosullar1 gz Oniinde
bulunduruldugunda, su bazli, hava bazli ve yag bazh
olmak iizere ii¢ ana gruba ayrilmaktadir. Su bazli sondaj
camurlar1 diger camur tiirleri ile kiyaslandiginda daha

ekonomik olup, sondaj operasyonlarinin yaklasik %
80’inde kullanilmaktadir [1-4]. Su bazli sondaj
camurlari; su, bentonit ve gesitli katki kimyasallarinin
belirli oranlarda birbiri ile karistirilmasiyla elde edilir
[5]. Sondaj operasyonlarin1 sikintisiz bir sekilde
tamamlamak ve maliyetini diisirmek i¢in, sondaj
camurlarimin  reolojik ve filtrasyon o6zelliklerinin
gelistirilmesine yonelik ¢aligmalar her gegen giin artarak
devam etmektedir. Ozellikle nano ve mikro boyutlu
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malzemeler eklenerek sondaj ¢amurlarinin 6zelliklerinin
daha da iyilestirilmesi hedeflenmektedir [6-10]. Nano
boyutlu malzemeler 1-100 nm boyutunda olup oldukga
genis ylizey alanina sahip olmasindan dolayr kuyu
stabilitesini arttirarak delme islemini kolaylastirmak,
aciga c¢ikan kirmntilarin rahat bir sekilde ylizeye
taginmasi saglamak, filtrasyon kaybimi ve kek kalmnligin
azaltmak gibi bir¢cok sondaj sorununun ¢oziilmesinde
onemli katkida bulunmaktadirlar [11-20].

Ozkan, A., 2018 yaptig1 calismada ¢ok duvarli karbon
nanotiipic. (CDKNT) kimyasal buhar biriktirme
yontemiyle sentezleyerek, su bazli sondaj camuruna
0.001, 0.005, 0.01, 0.05 ve 0.1 % k/h oranlarinda
eklemis ve bu ¢amurlart API standartlarina gore test
etmistir.  Analiz  sonuglarma  gore  arastirmaci;
CDKNT’in su bazli sondaj ¢amuruna olumlu etki
ettigini ve en iyi katkilama oraninin % 0.1 k/h oldugu
belirtmistir [21]. Bég ve ark., 2018’de; su bazli sondaj
camuruna farkli konsantrasyonlarda TiO, ve SiO,
nanopartikiil maddeleri ekleyerek sondaj ¢amurunun
goriniir viskozite, plastik viskozite ve jel mukavemeti
degerleri iizerindeki olast etkilerini incelemislerdir.
Calisma sonucunda TiO, nanopartikiillerinin SiO,
nanopartikiillerine oranla daha olumlu etki ettigi ve en
iyi katkilama oraninin da 0.60 % (k/h) oldugunu
bulmuslardir [22].

Ozkan, A., 2020’de vyaptign calismada; altin
nanopartikiilii iceren ¢ok duvarli karbon nanotiipli su
bazli sondaj camuruna farkli oranlarda ekleyerek olasi
etkilerini tespit etmeye ¢alismistir. Calisma sonucunda
altin naopartikiilii ile fonksiyonellestirilmis ¢ok duvarli
karbon nanotiipiin su bazli sondaj ¢amuruna olumlu
yonde etki ettigini tespit etmistir. S6z konusu ¢alisma
ile su bazli sondaj ¢amurunun plastik viskozite
degerinin % 85.7, goriiniir viskozite degerinin % 113,
kopma noktast degerinin % 187.5, jel mukavemeti
degerlerinin (10 s ve 10 dk) % 275, % 166.6 oraninda
arttigini, aym zamanda su kaybi degerinin de % 6
oraninda azaldigini bulmustur [23].

Bu caligmada; kimyasal buhar biriktirme yontemi ile
Al,O3 nanopartikiilii iceren ¢ok duvarli karbon nanotiip
sentezlenmis ve su bazli sondaj ¢amurlarina 0.001, 0.05
ve 0.01 konsantrasyonlarinda (% k/h) eklenmistir.
Al,O;NP/CDKNT katkili sondaj ¢amurlarimin; plastik
viskozitesi, goriiniir viskozitesi, jel mukavemeti gibi
reolojik ozellikleri FANN 35 Viskometre cihazi ve su
kayb1 ile sondaj camuru kek kalinligi ise Amerikan
Petrol Enstitlisii (API) sivi kaybi test ekipmanlari
kullanilarak, API standartlarina gore detayl bir sekilde
analiz edilmistir [24, 25].

MATERYAL ve YONTEM

Cok Duvarh Karbon Nanotiip (CDKNT) Sentezi

Cok duvarli karbon nanotiip yaygin olarak kullanilan
kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi ile
sentezlenmistir. Bu yontem; yiliksek sicakliktaki
(2000°C) metal katalizoriin  yerlestirildigi borusal
reaktdrden gegen hidrokarbon buharmin 1s1l bozunmasi
temeline dayanir. Genel olarak CVD reaktorii Sekil 1°
de goriildiigii gibidir. CVD reaktorii, esas olarak

silisyum karbon (SiC) 1sitic1 elementli sicak cidarli firin,
kuvars tiip (20 mm capinda) ve gaz akig Olgerlerden
olugmaktadir [26].

Akisolcerler

Alimina
Termokapl Kayikgik Kuvartz
Lo Jo— Lo b -
N: '
L CH, ) s »
Gaz
Yikama g
Sigesi 2
GazSilindirleri Firin Kontrol Sistemi
Sekil 1. Kimyasal Buhar Biriktirme Reaktorii
CVD yonteminin ilk basamaginda metal nano

partikiiller substrat (silisyum) iizerinde tutturulur. ikinci
basamakta substrat H, veya NH; ortaminda yaklagik 30
dak 1sitilarak nano partikiillerin indirgenmesi saglanir.
Ardindan buhar halinde grafit firina beslenir ve 2000 °C
sicaklik ve 100 torr basing altinda katalitik bozunma
sonucu metal nano partikiiller iizerinde karbon birikimi
saglamir [27].

Al,O3; Nanopartikiillerinin Uretimi

0.5 M Sodyum Hidroksit (NaOH) iginde 1.0 M
aliminyum oksit (Al,O3) (1:1) (h/h) siispansiyonu
hazirlanmis ve ardindan 75 °C’de 30 dakika boyunca
kalsine edilmistir. Daha sonra bu siispansiyon 50 °C’de
3 saat karigtirtlmistir. Elde edilen kalintinin filtrasyon
isleminden sonra distile su ile yikama islemi
gerceklestirmis ve yaklasik 24 saat kurutma islemine
tabi tutularak Al,O3 nanopartikiilleri iiretilmistir [28].

Nanopartikiil/Cok  Duvarh  Karbon
Kompozit Sentezi (Al,OsNP/CDKNT)

Nanotiip

Sekil 1’de gosterilen deney diizeneginde gergeklestirilen
AlL,OsNP/CDKNT’in sentezi igin ¢ok duvarli karbon
nanotiip+nanopartikil madde (1:1 h/h) igeren
dispersiyon karbon kaynagi olarak kullanilmustir.
Reaksiyon oOncesi ve sonrasinda da inert atmosfer
saglamak icin yiiksek saflikta argon (%99,999) gazi
kullanilmigtir [25]. Ardindan ilk olarak ¢ok duvarli
karbon nanotiip+nanopartikiill madde (1:1 h/h) iceren
dispersiyon substrat (silisyum) iizerine tutturulmustur.
Daha sonra substrat H, ve NH; ortaminda yaklasik 30
dakika 1sitilmig ve nanopartikiillerin cok duvarli karbon
nanotiip lizerine tutturulmasi saglanmistir. Son olarak
buhar halindeki dispersiyon firma beslenerek, 2000 °C
sicaklik, 100 torr basing altinda 1sil bozunmaya tabi
tutulmus ve karbon nanotlip+nanopartikiil birikimi
saglanmugtir [27].

Sondaj Camurlarimin Hazirlanmasi (WBDM) ve
Analiz Edilmesi

500 g su, 32.25 g bentonit ve 14.25 g barit 15 dakika
boyunca yiiksek hizli mikser ile karistirilarak su bazl
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sondaj camurlar1  hazirlanmistir. Daha  sonra
AI203NP/CDKNT 0.001, 0.005 ve 0.01 oranlarinda (%
k/h) ayrt ayrt sondaj c¢amurlarina eklenmis ve
karigtirilarak iyice homojenize edilmistir. Homojenize
edilen sondaj camurlar1 16 saat boyunca oda
sicakliginda ve atmosferik basingta bekletilerek
yaslandirma islemine tabi tutulmuslardir. Hazirlanan
sondaj camurlarinin PV, AV, YP ve GS gibi reolojik
ozellikleri FANN 35 Viskometre cihazi ile, su kaybi ve
sondaj ¢amuru kek kalinligi Amerikan Petrol Enstitiisii
(API) sivi kaybi test ekipmanlari kullanilarak, API
standartlarina uygun olarak analiz edilmistir [24, 25].

TARTISMA

Na-Bentonit ve Al,O;NP/CDKNT Karakterizasyonu
Sondaj ¢amuru hazirlanirken kullanilan bentonit; ARL
OPTIMX model X-Ray Floresans cihazi, CVD
yontemiyle sentezlenen Al,O3NP/CDKNT; LeO EVO40
marka Taramali1 Elektron Mikroskobu (SEM) ve X-Isini
Fotoelektron Spektrometresi (XPS) cihazlar
kullanilarak karakterize edilmistir (Tablo 1, Sekil 2 ve
Sekil 3). Analiz sonuglarina (Tablo 1) gore kullanilan
bentonit tiirliniin Na-bentonit oldugu anlasilmistir.

Tablo 1. Na-Bentonitin Oksit Kompozisyonu

Oksit Tiirii Oksit icerigi (%)
Na,O 2.52
MgO 2.40
Al,O; 20.8
Sio, 65.95
P205 -
K,0 0.71
CaO 1.48
TiO, 0.32
MnO -
Fe,0; 5.82

Sekil 2. ALO;NP/CDKNT’in SEM Gériintiisii

Calismamizda sentezlenen Al,O3NP/CDKNT’e ait XPS
goriintiisii incelendiginde; Al,O3NP/CDKNT igerisinde
aliminyum, karbon ve oksijenin baglanma enerjilerinin
sirasiyla 76.5 eV, 284.6 eV ve 532.05 eV oldugu
goriilmektedir. Daha Once yapilan caligmalar
incelendiginde aliiminyum baglanma enerjisi degerinin
74-78 eV arasi [29], C’nun baglanma enerjisi degerinin
284 eV ve O’nin baglanma enerjisi degerinin de 532 eV
civari oldugu ifade edilmektedir [30, 31]. Bu bilgiler
1siginda  sentezlenen Al,O3NP/CDKNTiin literatiirle
uyumlu oldugu tespit edilmistir.

T ———— ——— T T T .
Bom oM oW oWm oB®m | oM n n ] 55 L) o ] -] (o]
Bining nergy e/ Binding ensgy,

Sekil 3. Sentezlenen Al,O;NP/CDKNT e ait XPS Goriintiisii

AlLO;NP/CDKNT Katkih Su Bazh
Camurlarmn Reolojik Ozellikleri

Sondaj sirasinda ortam kosullart ile sondaj ¢amuruna
eklenen katki maddelerinden etkilenen viskozite,
akmaya karst gosterilen direng olarak ifade
edilmektedir. Fann viskozimetresinin 300 rpm ve 600
rpm kadran okumalart ile goriliniir viskozite (AV),
plastik viskozite (PV) ve akma sinir1 (kopma noktast)
(YP) hesaplanmaktadir. Yapilan c¢aligma sonucunda
sondaj camurunun viskozite degerleri Sekil 4’te
gosterilmistir.

Sindingeneigy, e/

Sondaj

Viskozite Degerleri

w Plastik Viskozite (cP) mGariinir Viskozite (cP) wKopma Noktasi (Ib/100 fi2)

0
15
l“ I I I
H
0 I
0.005 0.01

Spud Camur 0.001
ALONPICDKNT (%)

P

Sekil 4. Al,OsNP/CDKNT Katkili Su Bazhi Sondaj
Camurunun Viskozite Degerleri
Sekil 4  incelendiginde sondaj  c¢amurlarinda

Al,O3NP/CDKNT miktarinin artmasiyla orantili olarak
PV, AV ve YP degerlerinin de arttigi goriilmektedir.
Ayrica katkisiz sondaj c¢amuruna (spud) kiyasla
Al,O3NP/CDKNT igeren sondaj ¢amurlarinda PV, AV
ve YP degerlerinde sirasiyla % 85.7, % 41.8 ve % 20
oraninda bir iyilesmenin oldugu tespit edilmistir.
Yiiksek viskozite degerine sahip sondaj camurlar
sondaj pompasinda agir1 basinca, benzer sekilde diisiik
viskoziteli sondaj ¢amurlarinin da derin rezervuarlarin
sondaji i¢in uygun olmayan diisiik bir hidrostatik
basinca neden olmasindan dolay1 pek tercih edilmez
[32]. Bu nedenle, sondaj ¢camuru, ¢camur viskozitesi ile
dogrudan iligkisi olan hidrostatik basici gelistirmek
icin uygun bir viskoziteye sahip olmalidir [33]. Oda
sicakligindaki bir sondaj ¢camurunun PV degerinin 18-
29 cP araliginda olmasi gerektigi [34] g6z Oniinde
bulunduruldugunda ¢aligmamizda elde ettigimiz
sonuglarin bu tarz sikintilarin giderilmesine yonelik
yarar saglayacag tespit edilmistir.
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Jel mukavemeti (GS) hareketsiz haldeki sondaj
camurunun i¢indeki kirintilart askida tutma yetenegidir.
Jel mukavemeti, statik sartlar altinda, akiskan igindeki
elektrokimyasal kuvvetlerin siddetini de temsil eder
[35]. Jel mukavemeti degerinin c¢ok yiiksek olmast
durumunda, pompalar iizerinde asirt baski olusturup
kuyu igerisinde duran camur sirkiilasyonunun tekrar
baglamasim engeller [32]. Sekil 5’te ¢alisma sonucunda
elde edilen jel mukavemetine ait sonuglar gosterilmistir.

Jel Mukavemeti

16
| I I I I
0

Spud Camur 0.001 0.005 0.01
ALO;NP/CDKNT (%)
Sekil 5. Al,O;NP/CDKNT Katkili
Camurunun Jel Mukavemeti Degerleri

110 Sanive W10 Dakika
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-

Su Bazli Sondaj

Al,O;NP/CDKNT miktarinin artmasiyla orantili olarak
jel mukavemeti (10 s ve 10 dk) degerlerinin de arttig1
gorilmektedir. Her ne kadar bu artis istenmese de,
calisma sonucunda elde edilen degerler referans
degerlerden (10 igin 15, 10 dk i¢in 31) diisiikk oldugu
i¢in, sondaj ¢camuruna olumsuz yonde herhangi bir etki
s6z konusu olmayacaktir. Sondaj ¢amurlarinda yiiksek
miktarda filtrasyon (sivi) kaybi, formasyonda hasar,
kuyu i¢i kararsizlik ve sondaj borularinin yapigmasi gibi
olumsuz etkilere sebebiyet olusturabileceginden dolay1
arzu edilmez [32]. Olas1 bu sikintilarin yasanmamasi
i¢in, camur filtrat katki maddeleri ilave edilmektedir.
Calisgmamiz sonucunda elde edilen sonuglar (Sekil 6)
incelendiginde filtrasyon kaybinin Al,O3NP/CDKNT
miktarinin ~ artmasiyla  azaldi@i  goriilmektedir.
Al,O;NP/CDKNT ilavesinin sondaj ¢amuru filtrasyon
kaybin1 % 13.8 azaltigt ve kuyu i¢i dengenin

saglanmast adma olumlu yonde etti ettigi tespit
edilmistir.
Filtrasyon Kaybt
1160
1w
1080
2 1
) 1000
9,60
920
Spud Camur 0.001 0.005 0.0
ALONP/CDKNT (%)

Sekil 6. Al,O;2NP/CDKNT Katkili
Camurunun Filtrasyon Kayb1 Degerleri

Su Bazli Sondaj

Sondaj akigkani basincina bagli olarak kuyudan
formasyona ya da formasyondan kuyuya siirekli bir akis
s6z konusudur. Bu acidan degerlendirildiginde sondaj
camurunun en 6nemli gérevlerinden birisinin de sondaj

kuyusunun biitiinliigiini korumak oldugu
anlasilmaktadir. Kalin filtrat keki, stabil ve disiik
maliyetli bir kuyu i¢i islem i¢in tercih edilmez.
Yaptigimiz bu calismada sondaj camurundaki
Al,OsNP/CDKNT konsantrasyonunun artigla birlikte
kek kalinhiginin da arttign gorilmektedir (Sekil 7).
Istenmeyen bu artis maksimum kek kalinlig1 degeri olan
4 mm’den diisik oldugu icin tolere edilebilecek
seviyededir.

Kek Kalmlig

031

03

0,29

E 0.28
0.27
0.26
0,25
0.4

0.005 0.01

Spud Camur 0.001
ALO;NP/CDENT (%)
Sekil 7. AILO;NP/CDKNT Katkili
Camurunun Kek Kalinlig1 Degerleri

SONUC

Bu c¢alismada; Al,O3NP/CDKNT’in su bazli sondaj
camuruna 0.001, 0.005 ve 0.01 % (k/h) oranlarinda
eklenmesi sonucu reolojik ile fitrasyon 6zelliklerindeki
olasi degisimler arastirilmistir. Bu kapsamda ilk olarak;
CVD yontemiyle AI,OsNP/CDKNT sentezlenmis, SEM
ve XPS ile karakterize edilmistir. Ardindan
AlL,O;NP/CDKNT’in su bazli sondaj ¢amurlarina
eklenmesi ile hazirlanan sondaj ¢amurlarinin PV, AV,
YP, GS (10 s ve 10 dk), filtrasyon kaybi ve kek kalinlig1
analizleri API standartlarina uygun sekilde analiz
edilmigtir. Calisma sonucunda elde edilen verilen
1s18inda Al,O3NP/CDKNT eklenmis sondaj camurunun,
spud (Al,O;NP/CDKNT eklenmemis) camura kiyasla;

Su Bazli Sondaj

PV degerinin % 85.7;

AV degerinin % 41.8;

YP degerinin % 20;

10 s degerinin % 16.6;

10 dk degerinin % 11;

Kek kalinlig1 degerini % 18.5 oraninda arttirdig,

e Filtrasyon kaybi degerinin de % 13.8 oraninda
azaldig1 goriillmiistiir.

Cok duvarli karbon nanotiip, nanopartikiil ile
fonksiyonellestirilmis ¢ok duvarli karbon nanotiip,

grafen oksit gibi nanomalzemelerin ¢ok disiik
miktarlarinin bile, sondaj camurlarinin
performanslarinda  6nemli  Olgiide olumlu  katki

sagladiklar tespit edilmistir [21], [23], [36], [37]. Bu
acidan degerlendirildiginde sondaj operasyonuna ek bir
maliyet olusturmamasi ve uygulama noktasinda sikinti
yaratmayacagindan dolayr nanomalzemelerin sondaj
camuru katki maddesi olarak kullanilmasina yonelik
calismalarin  devam etmesi gerektigi  kanaatine
varilmistir.
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