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Аннотация

Представлены результаты реокинетических измерений изменения текучести гелеобразующих составов 
различной природы, полученные методами ротационной и вибрационной вискозиметрии. Разработана мето-
дика обработки результатов измерений, полученных методом вибрационной вискозиметрии в измерительных 
сосудах разной величины. Рассмотрены два направления интерпретации немонотонных реокинетических за-
висимостей.
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ВВЕДЕНИЕ

Концепция устойчивого развития предполага-
ет эффективное и рациональное использование 
природных ресурсов. В условиях неуклонного ро-
ста доли трудноизвлекаемых запасов в общем 
балансе добываемого углеводородного сырья ак-
туальны работы, посвященные научным основам 
повышения эффективности добычи, в том числе 
физико-химическим методам увеличения нефте-
отдачи, основанным на применении специально 
разработанных составов с заданными реологи-
ческими и коллоидно-химическими свойствами. 
Используемые для перераспределения фильтра-
ционных потоков гелеобразующие композиции в 
поверхностных условиях являются маловязкими 
ньютоновскими жидкостями и теряют текучесть 
после закачки в пласт [1–5]. 

Превращение жидкости в нетекучее твердо-
образное тело отслеживается, как правило, пу-
тем реологических измерений [6, 7]. Получае-
мые при этом реокинетические зависимости 
часто имеют сложный характер, что затрудняет 
интерпретацию результатов исследований. 

Регистрируемые после добавления к раство-
рам полимеров сшивающего агента экстремаль-

ные зависимости вязкости от времени можно 
объяснить конкуренцией процессов сжатия и 
роста кластеров [8, 9]. Первое незначительное 
изменение текучести определяется сшивкой от-
дельных макромолекул, которая приводит к об-
разованию первичных агрегатов с небольшим 
увеличением вязкости. В течение некоторого 
времени кластеры растут независимо друг от 
друга, что по реологическим последствиям ана-
логично увеличению объемной концентрации 
раствора. Идущий параллельно процесс вну-
трикластерного сшивания вызывает их сжатие, 
уменьшение объемной концентрации и соот-
ветствующее падение вязкости. В итоге обра-
зующиеся между ними связи приводят к фор-
мированию большого перколяционного класте-
ра – геля. 

Формирование коллоидных гелей неполимер-
ной природы также приводит к появлению не-
монотонных реокинетических зависимостей [10]. 

Цель работы – предложить и обосновать ва-
рианты интерпретации немонотонных фрагмен-
тов реокинетических зависимостей, регистри-
руемых в процессе изменения текучести геле
образующих составов. 
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В качестве объектов исследования использо-
ваны гелеобразующие композиции на основе 
системы “соль алюминия – карбамид – уротро-
пин” (ГАЛКА) с различным содержанием кар-
бамида (30, 15, 7.5, 3.75 и 1.87 мас. %), аква-аура-

та-30 (7.3–9.0 мас. %) и уротропина (9–12 мас. %). 
Для их приготовления применяли дистиллиро-
ванную воду, карбамид (ГОСТ 2081-2010), уро-
тропин (ТУ 6-09-09-353-74), аква-аурат-30.

В качестве методов исследования исполь-
зованы ротационная вискозиметрия (реометр 
Haake Viscotester iQ (Тhermo Electron, Герма-

Рис. 1. Кинетика гелеобразования при 90 °С (ротационная вискозиметрия) при концентрациях карбамида 30 (а) и 
7.5 мас. % (б).

Рис. 2. Кинетика гелеобразования при различных концентрациях карбамида (ротационная вискозиметрия): термоста-
тирование при 80 (а) и 60 °С (б).
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ния), измерительная система коаксиальных ци-
линдров СС25 DIN/Ti) и вибрационная вискози-
метрия (вискозиметр “Реокинетика” разработ-
ки ИХН СО РАН, частота колебаний 400 Гц, 
пробное тело диаметром 2 мм, измерительные 
ячейки диаметром 10, 12 и 15 мм). Результат 
измерения – реокинетические зависимости на-
пряжения сдвига, вязкости или механического 
сопротивления от времени. Определяемая в виб
рационной вискозиметрии величина механиче-
ского сопротивления (Z), равная отношению 
действующей на пробное тело силы к скоро-
сти его движения, пропорциональна выходному 
сигналу датчика вибрационного вискозиметра 
(U, мВ) и квадратному корню из произведения 
вязкости образца на его плотность. При измере-
ниях пользуются эталоном и относительными 
величинами Z.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

На рис. 1 и 2 приведены графики, получен-
ные с помощью реометров Haake при вращении 
измерительного цилиндра с постоянной скоро-
стью сдвига 3 с–1. Регистрировали текущее зна-
чение напряжения сдвига и соответствующую 
вязкость в растворах неорганической гелеобра-
зующей системы “соль алюминия – карбамид – 
уротропин” при 90, 80 и 60 °C [10]. 

Гелеобразование сопровождается резким уве-
личением механического сопротивления среды. 
При этом регистрируемые с использованием ро-
тационного реометра экстремальные фрагменты 
реокинетической зависимости не связаны непо-
средственно с величиной вязкости (формально 
исчезновение текучести соответствует ее беско-
нечно большому значению) и могут указывать 
на: 1) разрушение структуры геля; 2) нарушение 
сплошности (неразрывности) потока в межци-
линдровом пространстве; 3)  проскальзывание 
контролируемого объекта относительно твердой 
движущейся стенки.

С другой стороны, рассматриваемые фраг-
менты графиков могут отражать реальные, 
происходящие в контролируемом объекте изме-
нения (первый вариант интерпретации), напри-
мер, аналогичные рассмотренным выше конку-
рирующим процессам сжатия и роста класте-
ров. В этом случае требуется дополнительная 
информация о реологическом поведении иссле-
дуемого объекта. 

Были проведены испытания при разных ско-
ростях сдвига. До гелеобразования указанные 
композиции продемонстрировали свойства клас-
сических ньютоновских жидкостей. После за-
вершения процесса они превратились в вязко-
пластичные объекты. Сформировавшаяся в них 
пространственная структура оказалась способ-
на выдерживать увеличивающееся напряжение 
сдвига вплоть до критического значения. После 
этого гель разрушался. Это подтверждает пред-
положение о связи рассматриваемых фрагмен-
тов графиков с деградацией контролируемых 
объектов.

Измерения с помощью вибрационной виско-
зиметрии также приводят к неоднозначным ре-
зультатам. Те же растворы помещали в воз-
душный термостат при 90 °C в герметичных 
стальных ячейках. Через заданное время ячей-
ки последовательно вынимали и охлаждали до 
комнатной температуры. В них погружали ко-
леблющееся пробное тело вискозиметра “Рео-
кинетика” [11] и производили измерения. На 
рис. 3 представлена схема варианта вискозиме-

Рис. 3. Схема двухзондового варианта вибрационного вис
козиметра “Реокинетика”: 1.1 – основание стенд-штатива; 
1.2 – направляющие стержни установки; 1.3 – неподвижная 
платформа датчика; 1.4 – вертикальная пластина; 1.5 – ин-
дикатор питания; 1.6 – тумблер питания; 1.7 – ножки осно-
вания; 2.1 – гайка-фиксатор; 2.2 – подвижная платформа; 
2.3 – винт-фиксатор; 2.4 – ползун; 2.5 – основание блока 
ячейки; 2.6 – основание блока ячейки; 2.7 – винт; 2.8 – тер-
мостат-рубашка; 2.9 – измерительный сосуд; 3.1 – зонд вис
козиметра; 3.2 – корпус вибрационного датчика; 3.3 – ка-
мертон-вибратор; 3.4 – противовес зонда; 3.5 – цанга для 
крепления зонда; 4.1 – лицевая панель блока управления; 
4.2 – дисплей; 4.3 – втулка; 4.4 – кнопки настройки уста-
новки для отображения на дисплее: Cal – калибровка, 
T/f – переключение период/частота колебаний.
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тра “Реокинетика”, оснащенного двумя одина-
ковыми зондами и измерительными ячейками 
различного диаметра. Полученные результаты 
измерений приведены на рис. 4. Завершение 
процесса гелеобразования сопровождается зна-
чительным увеличением наблюдаемой вязкости 
и экстремальными фрагментами регистрируе-
мых графиков. Типичная зависимость относи-
тельного механического сопротивления Z от 
времени изображена на рис. 5 [12]. На представ-
ленной зависимости можно выделить три ха-
рактерных участка: 1 – практически горизон-
тальный, соответствует маловязкому раствору; 
2 – монотонное увеличение механического со-
противления (вязкости), соответствует началу 
процесса; 3 – квазипериодический фрагмент.

Так как вибрационные измерения проводят-
ся в сосуде конечной величины, эксперимен-
тально наблюдаемые максимумы могут быть 
связаны с интерференцией [13], излучаемой 
датчиком и отраженной от стенок акустических 
волн. При этом первый вариант интерпретации 
будет неадекватен.

Таким образом, разные физические причины 
могут одинаково влиять на реокинетические за-
висимости. Очевидно и в этом случае требует-
ся дополнительная информация об изучаемом 
объекте.

Такая информация может быть собрана пу-
тем проведения параллельных измерений в со-
суде другого размера. Если полученные в таких 

разных условиях реокинетические зависимости 
одинаковы, корректна интерпретации по перво-
му варианту. Несовпадающие зависимости бо-
лее целесообразно интерпретировать по рас-
сматриваемому ниже второму варианту.

Было показано [12, 13], что реокинетические 
зависимости, полученные для идентичных об-
разцов в сосудах разного диаметра, расходятся 
на совмещенном графике в момент гелеобразо-
вания – потери текучести образца. Для упро-
щения ситуации, предложено эксперименталь-
но получаемые немонотонные кривые заменять 

Рис. 5. Типичная зависимость относительного механическо-
го сопротивления (Z

отн
) от времени: 1 – практически гори-

зонтальный участок; 2 – монотонное увеличение Z
отн

 (вяз-
кости); 3 – квазипериодический фрагмент.

Рис. 4. Кинетика гелеобразования при различных концентрациях карбамида (вибрационная 
вискозиметрия). Термостатирование при 90 °С.
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соответствующими линиями тренда и огибаю-
щими (второй вариант интерпретации). 

На основе полученных массивов данных про-
изводят: 

– расчетное выравнивание чувствительности 
параллельных измерений; 

– построение соответствующих графиков; 
– построение огибающих; 
– их аппроксимацию; 
– построение аппроксимирующих графиков;
– совмещение графиков и визуализацию слоя 

совмещения.
В слое совмещения в выделенной области 

находится точка гелеобразования. 
Конкретная методика обработки эксперимен-

тальных данных с использованием программы 
Origin пошагово описана в [14].

На рис. 6 представлены зависимости меха-
нического сопротивления Z от времени для би-
нарного состава ГАЛКА (а), полученные при 
20 °С, и их огибающие (б). При увеличении вол-
нового хода (экспериментально – увеличение 
диаметра ячейки с 10 до 15 мм), положение 
максимумов полученных кривых смещается в 
сторону увеличения времени (для рассматривае-
мого бинарного состава – в сторону упрочнения 
структуры). Отсюда можно заключить, что ре-
гистрируемые полиэкстремальные фрагменты 
имеют интерференционную природу, а огибаю-
щие расходятся в точке гелеобразования.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Таким образом, реокинетические зависимо-
сти в области потери текучести образца имеют 
неоднозначный характер. Для их адекватной 
интерпретации необходима дополнительная ин-

формация; при использовании вибрационной 
вискозиметрии она может быть получена на ос-
нове экспериментов в измерительных сосудах 
разной величины. Предложена методика обра-
ботки результатов измерений и два варианта 
интерпретации регистрируемых в условиях по-
тери текучести зависимостей: первый – экстре-
мальные фрагменты графиков отражают ре-
альные изменения образца; второй – экспери-
ментально наблюдаемые максимумы не связаны 
с реальными свойствами образца, но имеют ин-
терференционную природу. 

Работа выполнена в рамках государственного за-
дания ИХН СО РАН, финансируемого Министер-
ством науки и высшего образования Российской Фе-
дерации.
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