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В настоящей работе исследованы реологические свойства 3% раствора метилцел-

люлозы (MC-2000S) – полимера с нижней критической температурой растворения, ис-

пользуемого в качестве базового компонента термотропных составов, разработанных в 

Лаборатории коллоидной химии нефти ИХН СО РАН и применяемых для увеличения неф-

теотдачи пластов. Измерения проводили на реометре Viscotester iQ, оснащенном измери-

тельной системой коаксиальных цилиндров СС25 при нагревании и охлаждении образца с 

различной скоростью изменения температуры в ротационном и осцилляционном режи-

мах. Контроль температуры осуществлялся встроенным в реометр элементом Пельтье. 

В ротационном режиме регистрировали зависимости вязкости от скорости сдвига, зави-

симости вязкости от температуры при постоянном значении скорости сдвига, а в ос-

цилляционном режиме – зависимости компонент упругого модуля от температуры при 

заданных значениях деформации (0,01) и частоты (1 Гц). Показано, что на вязкостно-

температурных зависимостях после достижения максимума, соответствующего струк-

турированию, наблюдается резкий спад, связанный с механическим разрушением образца, 

а модуль упругости после достижения максимума выходит на плато – формирующаяся 

структура сохраняется. Установлено, что зависимости вязкости и модуля упругости от 

температуры, регистрируемые при нагревании и охлаждении образца с фиксированной 

скоростью, существенно отличаются – наблюдается гистерезис реологических свойств. 

Картина гистерезиса для зависимостей вязкости от температуры, полученных в рота-

ционном режиме, существенно меняется при изменении скорости нагрева/охлаждения, в 

то время как для кривых, полученных в осцилляционном режиме при заданной деформа-

ции, такой зависимости не наблюдается. 

Ключевые слова: вязкость, гелеобразующие составы, метилцеллюлоза, модуль упругости, ре-
жим осцилляции, реокинетика, ротационная реометрия, повышение нефтеотдачи 
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In the present work the rheological properties of 3% solution of methylcellulose (MC-

2000S), a polymer with lower critical dissolution temperature, used as a base component of ther-

motropic compositions developed by the Laboratory of Petroleum Colloidal Chemistry IPC SB, 

used for enhanced oil recovery, were investigated. Measurements were performed on a Haake Vis-

cotester iQ rheometer equipped with a measuring system of CC25 coaxial cylinders during heating 

and cooling of the sample at different rates of temperature change in rotational and oscillation 
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modes. Temperature control was carried out by a Peltier element built into the rheometer. In the 

rotational mode, the dependences of viscosity on shear rate, viscosity dependences on temperature 

at a constant value of shear rate were recorded, and in the oscillation mode, the dependences of the 

elastic modulus component on temperature at a given value of strain (0.01) and frequency (1 Hz) 

were recorded. It is shown that on viscosity-temperature dependences after reaching the maximum 

corresponding to structurization there is a sharp decline associated with mechanical destruction of 

the sample, and the elastic modulus after reaching the maximum reaches a plateau - the forming 

structure is preserved. It was found that the dependences of viscosity and elastic modulus on tem-

perature, recorded during heating and cooling of the sample at a fixed rate, differ significantly - 

hysteresis of rheological properties is observed. The hysteresis picture for the viscosity-temperature 

dependences obtained in the rotational mode changes significantly when the heating/cooling rate 

is changed, while no such dependence is observed for the curves obtained in the oscillatory mode 

at a given strain. 

Keywords: gel-forming compositions, methylcellulose, elastic modulus, viscosity, oscillation mode, 
rheokinetics, enhanced oil recovery 
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ВВЕДЕНИЕ 

С целью повышения нефтеотдачи пластов 

физико-химическими методами в разрабатывае-

мый пласт закачиваются растворы различных хи-

мических реагентов (ПАВ, полимеров, кислот, ще-

лочей и т.д.), а также специально разработанные 

нефтевытесняющие композиции и гелеобразую-

щие составы (ГОС) [1-11].  

ГОС обеспечивают ограничение водопри-

тока в добывающие скважины, выравнивают про-

филя приемистости для нагнетательных скважин, 

создают в пласте гелевые экраны для перераспре-

деления фильтрационных потоков. ГОС бывают 

бинарные (образуют гель при смешении компонен-

тов), термотропные (теряют текучесть при измене-

нии температуры), а также смешанного типа. В 

ИХН СО РАН разработан ряд комплексных техно-

логий повышения нефтеотдачи, включающих при-

менение различных ГОС [3, 4, 7, 8]. В том числе, 

разработаны термотропные ГОС на основе поли-

мера с нижней критической температурой раство-

рения – метилцеллюлозы (МЦ) [8]. 

При разработке гелеобразующих систем 

необходимо контролировать динамику изменения 

реологических свойств объекта. Наиболее предпо-

чтительны неразрушающие формирующуюся 

структуру методы, основанные на колебательном 

режиме движения пробного тела – реометры, рабо-

тающие в режиме осцилляции [12, 13] и вибраци-

онные вискозиметры [14-17]. Характеристики виб-

рационных вискозиметров разработки ИХН СО 

РАН и экспериментальные результаты опублико-

ваны в [18-22]. На сегодняшний день серийно вы-

пускаются реометры (Haake, Anton Paar и др.), ко-

торые позволяют проводить измерения как в рота-

ционном, так и в осцилляционном режимах. Такие 

устройства хорошо подходят для исследований 

сформировавшегося геля, но могут быть недоста-

точно чувствительны в области малых значений 

вязкости. Однако, в ряде практически важных слу-

чаев они могут быть использованы для контроля 

кинетики нарастания вязкоупругих свойств об-

разца в процессе гелеобразования, в том числе для 

низкотемпературных композиций [23], полимер-

ных криогелевых систем [24] и др.  

В настоящей работе в ротационном и ос-

цилляционном режимах исследована кинетика из-

менения реологических свойств термотропного 

ГОС на полимерной основе.  

ТЕХНИКА И МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

В качестве объекта исследования выступал 

3% раствор МЦ (марка MC-2000S, молекулярная 

масса М = 2,3·105, степень замещения 1,34) в ди-

стиллированной воде – основа термотропных геле-

образующих композиций, разработанных в ИХН 

СО РАН. В качестве метода исследования исполь-
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зовали ротационную и осцилляционную реомет-

рию, а именно реометр Haake Viscotester iQ с изме-

рительной системой коаксиальных цилиндров 

СС25 DIN/Ti. Нагрев и охлаждение образца с за-

данной скоростью, а также термостатирование об-

разцов при заданных температурах осуществляли с 

помощью встроенного в измерительный блок рео-

метра элемента Пельтье. Раствор МЦ в дистилли-

рованной воде готовили непосредственно перед се-

рией измерений. Предварительно проводили экс-

перименты с исходным раствором при различных 

температурах (регистрация реологических кривых, 

определение характера течения) и со сформировав-

шимся при повышенной температуре гелем (раз-

вертка по амплитуде в режиме контролируемой де-

формации – CD amplitude sweep). Затем проводили 

кинетические измерения в условиях линейного из-

менения температуры в ротационном и осцилляци-

онном режимах при двух различных скоростях 

нагрева/охлаждения (0,006250 и 0,003125 С/с).  

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

1. Реологическая характеристика исход-

ного раствора при различных температурах 

На рис. 1 представлены реологические кри-

вые (зависимости вязкости от скорости сдвига) для 

раствора 3% МЦ полученные при 10, 20, 30 С. 

Видно, что исходный раствор является неньюто-

новской, псевдопластичной жидкостью; вязкость 

снижается с увеличением скорости сдвига. В усло-

виях эксперимента наибольшее снижение наблюда-

ется в области значений скорости сдвига до 500 с-1. 

При температурах 10-30 С в растворе МЦ струк-

турообразования не происходит, вязкость раствора 

увеличивается при снижении температуры, а поло-

жение реологической кривой с понижением темпе-

ратуры смещается в сторону увеличения вязкости.  

  

 
Рис. 1. Зависимости вязкости от скорости сдвига для раствора 

3% МЦ, полученные при 10 (1), 20 (2), 30 (3) С 

Fig. 1. Dependences of viscosity on shear rate for 3% MC 

solution obtained at 10 (1), 20 (2), 30 (3) С 

2. Исследование реокинетики вязкости в 

процессе гелеобразования в исследуемой системе 

при линейно изменяющейся температуре 

На рис. 2 представлены зависимости вязко-

сти от температуры для раствора 3% масс. МЦ, за-

регистрированные в ротационном режиме при ско-

рости сдвига 1 с-1 в диапазоне температур от 20 до 

87,5 С, при нагревании (1) и охлаждении (2) об-

разца со скоростью 0,006250 С/с в течение 3 ч. 

При нагревании образца от 20 до 55 С наблюда-

ется снижение вязкости образца с 7,5 до 2 Па·с, при 

дальнейшем повышении температуры до 60-62 С 

наблюдается участок незначительного увеличения 

вязкости, связанный с начальным этапом структу-

рообразования. Дальнейший, резкий рост вязкости 

при нагревании до 62-66 С связан со структуриро-

ванием образца (гелеобразованием) в объеме между 

роторами реометра; максимальное зарегистриро-

ванное значение вязкости в данном эксперименте 

равно 90 Па·с, достигается при 67 С. Известно, что 

в выбранном диапазоне температур, формирую-

щийся при нагревании образца гель, с ростом тем-

пературы, упрочняется [7, 8]. Однако в условиях 

эксперимента, при нагревании выше 66 С реги-

стрируется снижение вязкости, по-видимому, свя-

занное с особенностями выбранного режима де-

формирования – происходит частичное разруше-

ние формирующейся структуры вращающимся ро-

тором реометра. Также известно, что формирую-

щийся из раствора МЦ гель при его охлаждении, по 

прошествии достаточного времени, разрушается.  

 

 
Рис. 2. Реокинетика вязкости, зарегистрированная при нагре-

вании (1) и охлаждении (2) образца со скоростью  

0,006250 С/с 

Fig. 2. Viscosity rheokinetics recorded when the sample was 

heated (1) and cooled (2) at a rate of 0.006250 С/s 

 

Кривая 2 на рис. 2 демонстрирует реокине-

тику разрушения геля при его охлаждении в тех же 

условиях: при снижении температуры с 87,5 до 54 С 
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наблюдается некоторое повышение вязкости, даль-

нейшее снижение температуры приводит к сниже-

нию вязкости до 3,5 Па·с при комнатной темпера-

туре. Наблюдающийся гистерезис вязкости геля 

можно рассматривать как комплексную характери-

стику кинетики процесса образования-разрушения 

структуры в заданных условиях.  

При снижении скорости нагрева вдвое (уве-

личении времени нагрева) (рис. 3) общий вид вяз-

костно-температурных кривых не изменяется. Од-

нако, несколько изменяются координаты экстрему-

мов и вид регистрируемых вязкостно-температур-

ных кривых. Так, при нагревании образца (кривая 1 

рис. 3) максимальное значение вязкости 76 Па·с 

достигается при 65 С. Наблюдаемый факт свиде-

тельствует о зависимости положения точки потери 

текучести, определяемой по скачку вязкости, от 

скорости нагрева/охлаждения системы. Также, экс-

тремум вязкости на кривой 2 рис. 3, регистрируе-

мой при охлаждении образца (52 Па·с при 54 С), 

смещается ближе к экстремуму на кривой 1 (по 

сравнению с положением указанных максимумов 

на рис. 2). С уменьшением скорости нагрева отно-

сительное положение кривых, характеризующее 

гистерезис вязкости, изменяется, а значения вязко-

сти при 20 С для кривых прямого и обратного 

ход близки. Зависимости модуля упругости G’ 

(рис. 4, 5), зафиксированные в режиме осцилляции, 

можно использовать для оценки реологического 

состояния образца в процессе формирования 

структуры. Предварительно устанавливался LVE-

диапазон и выбиралось значение деформации для 

дальнейших исследований. В данной работе вы-

брана деформация 0,01, результаты амплитудного 

теста не приводятся.  

На зависимостях модуля упругости G’ от 

времени, полученных в режиме осцилляции, при 

тех же условиях эксперимента, что и для ротацион-

ного режима, отметим следующие особенности. 

После достижения максимума резкого снижения 

модуля упругости не происходит, кривые выходят 

на плато - формирующаяся структура на разруша-

ется. Кривые, полученные при охлаждении об-

разца, так же, как и в случае с вязкостно- темпера-

турными кривыми, рис. 2 и 3, существенно отлича-

ются от зависимостей, полученных при нагревании 

образцов – наблюдается гистерезис. Однако, в дан-

ном случае значения G’ при 20 С для кривых пря-

мого и обратного хода существенно отличаются, а 

время эксперимента (скорость нагрева) влияет на 

результат несущественно – результаты для различ-

ных скоростей нагрева/охлаждения практически 

совпадают, что так же может быть связано с ис-

пользованием неразрушающего режима деформи-

рования образца. 

 

 
Рис. 3. Реокинетика вязкости, зарегистрированная при нагрева-

нии (1) и охлаждении (2) образца со скоростью 0,003125 С/с 

Fig. 3. Viscosity rheokinetics recorded when the sample was 

heated (1) and cooled (2) at a rate of 0.003125 С/s 

 

 
Рис. 4. Реокинетика модуля упругости, зарегистрированная 

при нагревании (1) и охлаждении (2) образца со скоростью 

0,006250 С/с 

Fig. 4. Rheokinetics of elastic modulus recorded when the sample 

was heated (1) and cooled (2) at a rate of 0.006250 С/s 

 

 
Рис. 5. Реокинетика модуля упругости, зарегистрированная 

при нагревании (1) и охлаждении (2) образца со скоростью 

0,003125 С/с 

Fig. 5. Rheokinetics of elastic modulus recorded when the sample 

was heated (1) and cooled (2) at a rate of 0.003125 С/s 
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ВЫВОДЫ 

Таким образом, в ротационном и осцилля-

ционном режимах исследованы реологические свой-

ства 3% раствора МЦ в дистиллированной воде при 

изменении его фазового состояния (при обратимом 

золь-гель переходе) в результате нагрева/охлажде-

ния при двух заданных скоростях изменения тем-

пературы. Установлено, что регистрируемые при 

изменении температуры образца зависимости вяз-

кости и модуля упругости существенно отлича-

ются для нагревания и охлаждения – наблюдается 

гистерезис. При этом скорость изменения темпера-

туры различным образом влияет на относительное 

положение регистрируемых кривых. Картина ги-

стерезиса для кривых, полученных в ротационном 

режиме, существенно изменяется при изменении 

скорости нагрева/охлаждения образца, в то время 

как для кривых, полученных в осцилляционном ре-

жиме, такой зависимости не наблюдается. Также, 

на вязкостно-температурных зависимостях после 

достижения максимума, соответствующего струк-

турированию, наблюдается резкий спад, связанный 

с механическим разрушением образца, а модуль 

упругости после достижения максимума выходит 

на плато – формирующаяся структура сохраняется. 
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