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При применении метода непрерывного сканирования оптического профиля осаждения асфальтенов в 
нефтяных дисперсных системах показана возможность расчета индекса стабильности с учетом индук-
ционного периода агрегирования частиц асфальтенов при заданных внешних условиях  Модификация 
методики ASTM D7061 позволит учитывать наличие индукционного периода агрегации асфальтенов, а 
также ее протекание по различным механизмам (диффузионно- и реакционно-ограниченную агрегацию)  
Это позволит в дальнейшем усовершенствовать методики экспресс-анализа асфальтеносодержащих дис-
персий  Контроль устойчивости асфальтеносодержащих систем является основополагающим элементом 
создания математической модели кинетики химических процессов, протекающих в пласте, трубопроводе 
или реакторе 
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Асфальтеносодержащие нефтяные дисперсные 
системы (НДС), находясь в пласте, трубопроводе 
или реакторе, в зависимости от термобарических ус-
ловий пребывания и состава дисперсионной среды 
могут претерпевать изменения фазового состояния 
от  гомогенного до гетерогенного, сопровождаю-
щиеся процессами диспергирования/агрегирования 
(с последующим возможным осаждением парафи-
нов и асфальтенов в составе асфальтосмолопара-
финовых отложений (АСПО) или по отдельности 
на соответствующей поверхности породы, катали-
затора, металла)  Агрегаты частиц дисперсной фазы 
могут: осаждаться на пористый скелет насыщенного 
тяжелыми углеводородами пласта, снижая проница-
емость и повышая фильтрационное сопротивление; 
накапливаться в стволах скважин и трубопроводах 
вплоть до их закупорки, при этом снижается эффек-
тивность всех этапов: добычи, транспортировки и 
переработки нефти, в том числе, осложняется работа 
нефтедобывающего  и перекачивающего оборудо-
вания, требующая его дорогостоящей и продолжи-

тельной очистки, с потерей ценных для нефтепере-
работки фракций 

К изменению фазового состояния непосредствен-
но в пласте, помимо снижения давления и темпера-
туры в призабойной зоне, также может приводить 
закачка растворителей, используемых для разработ-
ки высоковязких нефтей [1]  Использование газо-
образных и жидких растворителей несет в себе как 
положительный эффект, выражающийся в снижении 
вязкости и плотности пластового флюида за счет 
растворения более легких компонентов в тяжелой 
нефти, так и отрицательные последствия, связанные 
с диспергированием/агрегированием асфальтенов  
Достижение предельных концентраций при закачке 
газов в критическом состоянии (например, СО2) 
дестабилизирует пластовую систему вплоть до раз-
деления нефти на легкую (маловязкую) и тяжелую 
(высоковязкую) многокомпонентные фракции, по-
следняя из которых характеризуется низким коэф-
фициентом подвижности и осаждается на минераль-
ную матрицу, закупоривая часть поровых каналов  
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Применение в качестве растворителей продуктов 
нефте переработки (бензол, толуол, ксилол, этил-
бензол, дизельное топливо, нефтяные дистилляты) 
повышает коэффициент нефтеизвлечения, в основ-
ном за счет растворения собственно отложений 
АСПО [2]  Определение условий диспергирования 
нефтяных систем и описание механизма образова-
ния и осаждения агрегатов тяжелых фракций воз-
можно с помощью динамических экспериментов 
на кернах и создания физико-химической модели 
процесса [3, 4]  Понимание механизма агрегирова-
ния, многоступенчатости процесса, выявление кри-
тической концентрации наноагрегирования в нефтях 
позволит выявить режимы добычи нефти для пре-
дотвращения процесса образования АСПО и под-
бора составов для ингибирования этого процесса 

Смешение нефтяных систем различного состава 
как в пластовых условиях, так и при реализации 
промышленных процессов (транспортировки, хра-
нения и переработки нефти и компаундирования 
продуктов нефтепереработки), в том числе, при 
реализации лабораторных методик анализа совме-
стимости смешиваемых систем, сопровождается 
перестройкой коллоидно-дисперсной структуры 
формируемых НДС  Начальные стадии такой пере-
стройки, фиксируемые по изменению оптических 
свойств, проявляются в агрегации асфальтенов по 
различным механизмам, что приводит к совмести-
мости или несовместимости смесевого сырья, в 
последнем случае, сопровождающегося выпадением 
осадка  Известно, что агрегация дисперсных частиц 
в коллоидной системе кинетически контролируется 
либо диффузией (диффузно-ограниченная агрега-
ция, DLA), либо непосредственно самой скоростью 
реакции агрегации (реакционно-ограниченная агре-
гация, RLA) [6]  Кинетика осаждения асфальтенов 
зависит от времени, необходимого для эффективно-
го столкновения частиц и последующей агрегации 
с образованием более крупных кластеров  Установ-
лено, что в начальной фазе процесс RLA является 
доминирующим [7]  В ходе процесса RLA не проис-
ходит образования больших кластеров асфальтенов, 
склонных к осаждению  На более поздней стадии 
агрегация контролируется DLA, в процессе которого 
частицы слипаются при каждом контакте и образу-
ют агрегаты, которые могут выделиться из раствора 
в виде отдельной твердой фазы 

В работе [8] изучался процесс агрегации асфаль-
тенов путем контроля динамики изменения интен-
сивности рассеянного света в растворе углеводо-
родов в условиях структурных/фазовых переходов 
вблизи критической точки (онсет)  Установленная 
зависимость рассеяния света и коэффициента диф-
фузии от температуры и концентрации растворителя 

позволила определить параметры устойчивости к 
расслоению (выпадению тяжелых фракций) модель-
ных углеводородных систем  Зависимость характер-
ного размера агрегатов r(t) можно аппроксимировать 
формулой (1) 

 r(t) = r0  1 +  

α
,

где r0 — начальный размер зародышей агрегатообра-
зования, tA — характерное время агрегатообразова-
ния, коэффициент α определяется экспериментально 
и зависит от начального исследуемого состава и 
типа растворителя (при протекании агрегации по 
механизму DLA α = 0 36) 

Так как время эксперимента на много поряд-
ков больше характерного времени агрегирования, в 
экспериментах [9] удалось установить зависимость 
роста размеров асфальтеновых агрегатов в толуоле, 
что  позволяет примерно оценить изменение размера 
агрегатов в описываемом эксперименте от начально-
го 100 до 1000 нм за время 240 мин  Количествен-
но получить распределение агрегатов по размерам 
можно методом измерения концентрации наночас-
тиц (Condensation particle counter), используемым 
для контроля примесей, методом электронной ми-
кроскопии или атомно-силовой микроскопии и др  
Важно, что для регистрации частиц от 5 нм, мож-
но использовать отечественное оборудование [9], 
например прибор NP Counter («НП ВИЖН», Рос-
сия)  Используя далее гидроперколяционный под-
ход [10, 11], при математическом моделировании 
появляется возможность существенно повысить 
точность численного имитационного моделирова-
ния  Подобный подход использован авторами для 
анализа наноразмерных явлений при тепловых ме-
тодах воздействия на высоковязкие пласты [12], по-
зволивший объяснить резкое снижение проницаемо-
сти карбонатных пластов высоковязкой нефти при 
закачке высокотемпературного теплоносителя [13] и 
особенности разделения нефти на легкие и тяжелые 
фракции при использовании в качестве растворителя 
углекислого газа [14]  

Актуальность исследования обусловлена тем, 
что на данный момент известны стандартные мето-
ды, способные только количественно фиксировать 
начало агрегации асфальтенов в нефти1–9, одна-

1 ГОСТ Р 50837 8-95  Топлива остаточные  Оп-
ре де ление прямогонности  https:/ /docs cntd ru/
document/1200026892 (дата обращения: 18 12 2023) 

2 ASTM D6703  Стандартный метод автоматизирован-
ной титриметрии Хейтхауса  https://www astm org/d6703-
19 html (дата обращения: 18 12 2023) 

3 ASTM D7060  Стандартный метод испытаний для 
определения максимального коэффициента хлопьеобра-

https://docs.cntd.ru/document/1200026892
https://docs.cntd.ru/document/1200026892
https://www.astm.org/d6703-19.html
https://www.astm.org/d6703-19.html
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ко существуют исследования, показывающие, что 
окончательному формированию частиц асфальте-
нов может предшествовать индукционный пери-
од [5, 6]  Сравнение известных методик1–9 позволяет 
утверждать, что при существенном разнообразии 
авторских подходов общим для них является то, 
что фиксируется начальная стадия агрегации ас-
фальтенов1, а динамический характер агрегации 
исследован недостаточно и соответствен но не учи-
тывается его влияние на конечный результат оценки 
устойчивости НДС [15, 16] 

Целью данной работы было проведение динами-
ческих исследований устойчивости нефтей в про-
цессе агрегирования асфальтенов с использованием 
рекомендаций метода ASTM D70618  

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Для проведения исследования в качестве рас-
творителя применялся толуол ч  д  а , в качестве 
осадителя — н-гептан ч  д  а  производства компании 
АО «ЭКОС-1»  

Метод ASTM D7061, стандартизирующий опре-
деление устойчивости нефтей и нефтепродуктов, ос-
нован на оценке осаждения асфальтенов гептаном из 
толуольного раствора исследуемого образца нефти 
путём измерения коэффициента пропускания света, 
с помощью оптического сканирующего устройства  

зования и пептизирующей способности в остаточных 
и тяжелых мазутах (оптический метод определения)  
https://www astm org/d7060-20 html (дата обращения: 
18 12  2023) 

4 ASTM D7112  Стандартный метод определения па-
раметров стабильности и их совместимости для тяжелых 
дизельных топлив и неочищенной нефти с помощью 
оптического анализатора  https://www astm org/d7112-19 
html (дата обращения: 18 12 2023) 

5 ASTM D7157  Определение стабильности и совме-
стимости нефти и нефтепродуктов  https://www astm org/
d7157-18 html (дата обращения: 18 12 2023) 

6 ASTM D4740  Стандартный метод определения чи-
стоты и совместимости нефтяных топлив с помощью 
испытания методом пятна  https://www astm org/d4740-02 
html (дата обращения: 18 12 2023) 

7 ASTM D4870  Стандартный метод испытания для 
определения содержания общего осадка в остаточных 
топливах  https://www astm org/d4870-18 html (дата обра-
щения: 18 12 2023) 

8 ASTM D7061-19e1  Стандартный метод испытаний 
для измерения фазового разделения асфальтеносодер-
жащих нефтей с помощью оптического сканирующего 
устройства  https://www astm org/d7061-19e01 html (дата 
обращения: 18 12 2023) 

9 ГОСТ 32269-2013  Битумы нефтяные  Метод 
разделения на четыре фракции  https://docs cntd ru/
document/1200108290 (дата обращения: 18 12 2023) 

При этом проводят измерения коэффициента про-
пускания по высоте пробирки, заполненной раство-
ром нефти в толуоле при добавлении алкана  Значе-
ние, характеризующее устойчивость образца — SI 
(Stability Index), рассчитывают как стандартное от-
клонение среднего коэффициента пропускания от 
числа сканирований оптическим прибором  

Cогласно  методике ASTM D7061, исследуемый 
образец нефти разбавляют толуолом в соотношении 
нефть : толуол в пропорции от 1 : 3 до 1 : 20  Тре-
буемое соотношение устанавливается стандартом 
для различных типов нефтей  Рекомендуется, чтобы 
разбавленный толуолом в выбранном соотношении 
образец имел значение пропускания до 15% в начале 
измерений  Затем отбирают 2 мл приготовленного 
раствора, который разбавляют 23 мл н-гептана  Об-
разец перемешивают в течение 6 с и помещают в 
кювету для оптических измерений  

Сканирование образца проводят каждую мину-
ту в течение фиксированного времени (согласно 
ASTM D7061 — 15 мин), и рассчитывают значение 
коэффициента стабильности (Stability Index) SI по 
формуле (2):

 SI = � �,

где Xi — среднее значение пропускания за каждые 
60 с измерений, XT — среднее значение Xi, n — чис-
ло измерений 

Устойчивость нефти оценивают по принадлеж-
ности к определенному уровню, исходя из значения 
SI в соответствии с табл  1 

Метод ASTM D7061 не предназначен для про-
гнозирования совместимости нефтей до их смеши-
вания, но может служить  для оценки  устойчивости 
конкретной смеси нефтей 

Для экспериментального исследования устой-
чивости были выбраны четыре нефти с различным 
составом и содержанием высокомолекулярных ком-
понентов (табл  2) 

В данной работе использовали анализатор ста-
бильности эмульсий и коллоидных систем MultiScan 

Таблица 1. Устойчивость нефти в зависимости от 
индекса SI (согласно ASTM D7061)

 Значение SI  Уровень устойчивости 
исследуемого образца

 <5  высокая
 5–10 средняя
 >10  низкая

https://www.astm.org/d7060-20.html
https://www.astm.org/d7112-19.html
https://www.astm.org/d7112-19.html
https://www.astm.org/d7157-18.html
https://www.astm.org/d7157-18.html
https://www.astm.org/d4740-02.html
https://www.astm.org/d4740-02.html
https://www.astm.org/d4870-18.html
https://www.astm.org/d7061-19e01.html
https://docs.cntd.ru/document/1200108290
https://docs.cntd.ru/document/1200108290
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MS20 (Data Physics, Германия)  Он позволяет иссле-
довать устойчивость НДС с помощью оптического 
датчика, работающего в ближней инфракрасной 
области (880 нм), сканирующего профиль дисперсии 
с необходимой частотой в термостатируемой ячейке  
Исследование выполняется с помощью двух источ-
ников света и детектора, который измеряет пропу-
скание и обратное рассеяние дисперсий с течением 
времени, что фиксируется прибором и позволяет 
охарактеризовать скорость происходящего процес-
са  Измерения этих показателей производятся по 
всей высоте пробирки, заполненной исследуемым 
составом, с регистрацией показаний через установ-
ленные промежутки времени  Измеренные значения 
пропускания представляются в виде графика, по оси 
абсцисс которого располагаются значения высоты 
от дна пробирки с образцом, на котором произво-
дится измерение показателя коэффициента пропу-
скания, по оси ординат – значения коэффициента 
пропускания  Получаемые графики различаются по 
цвету в зависимости от времени измерения с начала 
эксперимента (рис  1)  Периодичность измерений 
задается оператором  

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

В табл  3, 4 представлены рассчитанные значения 
SI строго в соответствии с методикой ASTM D7061 
для образцов 1–4 при соотношениях нефть : толу-
ол = 1 : 3 и 1 : 10 (время наблюдения 15 мин) 

Чтобы проследить детально динамику осажде-
ния, изменения оптических свойств растворов на-
блюдали при соотношении нефть : толуол = 1 : 10 
в течение 5 ч 

Данные, полученные после обработки измерений 
при разведении 1 : 10, имеют аналогичный вид, по-
этому далее приводится сравнение изменения коэф-
фициента пропускания света во времени для сильно 
различающихся по поведению образцов 1 и 4  На 
рис  2, 3 представлены графики зависимости коэффи-
циента пропускания образцов 1 и 4 от времени на раз-
личных расстояниях от дна пробирки (от 5 до 45 мм) 

Для анализа характера изменения коэффициента 
пропускания были построены графики зависимо-
сти частной производной коэффициента пропуска-
ния по времени процесса τtʹ от времени процесса t 
(рис  4, 5)  Оранжевой линией показана производ-

Таблица 2. Физико-химические характеристики образцов нефтей

Образец Плотность, кг/м3
Содержание, мас% Соотношение  

смол и асфальтеновасфальтенов (по ГОСТ 32269-2013) [28] смол

1 857 7 2 9 13 0 4 48
2 862 5 1 8 13 6 7 56
3 867 7 1 8 13 1 7 27
4 945 0 3 7 28 9 7 76

Рис. 1. Схематическое представление работы прибора MultiScan MS20 (а) и вид получаемых данных (б) 
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ная, полученная дифференцированием по време-
ни полинома, построенного путём аппроксимации 
значений коэффициента пропускания на расстоянии 
25 мм от дна пробирки 

На представленных графиках красной рамкой 
отмечена зона предполагаемого протекания процес-
са в области, где с большой степенью вероятности 
происходит образование наноагрегатов асфальтенов 

в объеме образца, что сопровождается уменьшением 
коэффициента пропускания по высоте пробирки 
(τtʹ < 0) — индукционный период  Зеленой и синей 
рамками отмечены периоды, когда процесс агрега-
ции продолжается, но также начинает происходить 

Таблица 3. Коэффициенты устойчивости нефтей 
SI согласно ASTM D 7061 при соотношении 

нефть : толуол = 1 : 3

Образец нефти SI

1 5 5
2 3 5
3 5 5
4 0 21

Таблица 4. Коэффициенты устойчивости нефтей 
SI согласно ASTM D 7061 при соотношении 

нефть : толуол = 1 : 10

Образец нефти SI

1 0 38
2 0 89
3 1 79
4 0 58

Рис. 2. Зависимость коэффициента пропускания от 
времени для образца 1 при соотношении  

нефть : толуол = 1 : 10 

Рис. 3. Зависимость коэффициента пропускания от 
времени для образца 4 при соотношении  

нефть : толуол = 1 : 10 

Рис. 4. Зависимость частной производной коэффици-
ента пропускания по времени процесса τtʹ от времени 

процесса t для образца 1 

Рис. 5. Зависимость частной производной коэффици-
ента пропускания по времени процесса τtʺ от времени 

процесса t для образца 4 
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седиментация наноагрегатов асфальтенов, коэффи-
циент пропускания при этом увеличивается (τtʹ > 0)  
Синей рамкой отмечен период спада скорости про-
текания процесса седиментации наноагрегатов ас-
фальтенов с достижением седиментационно-диф-
фузионного равновесия  Исходя из анализа значений 
производной, полученной путём дифференцирова-
ния полинома, предполагаемая длительность индук-
ционного периода для образца 1 составляет 5 мин, 
для образца 4 — 83 мин  

При этом, в соответствии с формулой (1), если 
следовать рекомендациям методики ASTM D7061 
при продолжительности измерений не более 15 мин 
(табл  1), образец нефти 4 более устойчив, чем об-
разцы 1–3 (табл  3)  Исходя из данных табл  2, в 
образце 4 процентное содержание смол наиболь-
шее, при этом значения рассчитанных соотноше-
ний содержания смол к содержанию асфальтенов 
(последний столбец табл  2), мало отличающиеся у 
образцов 2, 3, 4, не позволяют предсказать особен-
ности кинетики наблюдаемого фактически процесса 
осаждения асфальтенов  

В табл  5 представлены результаты расчета ста-
бильности образца 4 при разных разведениях по 
формуле (2) с учетом и без учета индукционного 
периода, сопровождающего формирование частиц 
асфальтенов  Несмотря на то, что все образцы по 
коэффициенту SI попадают в зону уровня высокой и 
средней стабильности (табл  2), появляется возмож-
ность дифференциации исследуемых дисперсий за 
счет различий в кратности разведения растворите-
лем и учета индукционного периода формирования 
частиц асфальтенов 

Контролируя в эксперименте изменение плотно-
сти смеси и кривые изменения коэффициента пропу-
скания света, можно рассчитать процесс коагулиро-
вания агрегатов, предсказывать их размер и скорость 
осаждения  При таком подходе возможно прогнози-
ровать результаты компаундирования нефтей при их 
транспортировке и переработке, а при добыче неф-
ти — оценить интенсивность сорбции, изменение 
распределения пор по размерам с учетом увеличе-
ния предела непротекания при росте  асфальтеновых 

отложений, что, в свою очередь, позволит прове-
сти сопоставление с динамической пористостью, 
абсолютной и относительной проницаемостями, 
фиксируемыми экспериментально в динамических 
экспериментах с использованием и других раство-
рителей, в том числе, при закачке СО2  В послед-
нем случае, определение функций  относительной 
фазовой проницаемости, позволит замкнуть мате-
матическую модель, описывающую сложные фи-
зико-химические процессы при использовании рас-
творителей для разработки высоковязких нефтей 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

При анализе данных, которые стали доступны 
при динамических измерениях, полученных с по-
мощью прибора MultiScan MS20, было выделено 
три области, характеризующиеся различной интен-
сивностью протекания процесса осаждения асфаль-
тенов во времени  Показано, что для всех образцов 
существует индукционный период, в процессе кото-
рого коэффициент пропускания света уменьшается  
Для образца тяжелой нефти  индукционный пери-
од сильно выражен и длится примерно в течение 
80 мин для состава, разбавленного в пропорции 
нефть : толуол 1 : 10, а для образцов нефтей, кото-
рые можно отнести к категории средних нефтей,  
этот период не превышает 10 мин  Вышеперечис-
ленные особенности кинетики осаждения асфаль-
тенов важно учитывать при исследовании процесса 
их агрегации для оценки устойчивости НДС  Не-
смотря на то, что в работе исследования агрегации 
асфальтенов проведены при стандартных условиях 
(0 1 МПа и 20°С), рассмотренный оптический метод 
контроля за агрегацией асфальтенов перспективен 
для проведения исследований и при условиях, со-
ответствующих пластовым, что особенно важно 
при изучении эффективности растворителей, сильно 
влияющих на стабильность асфальтеносодержа-
щих дисперсий, особенно при закачке СО2  Опре-
делены направления дальнейших исследований с 
учетом возможности применения нового метода 
количественной оценки скорости агрегирования 

Таблица 5. Cтабильность образца 4 в зависимости от условий начального разведения (нефть : толуол) 
и времени от начала агрегирования (с учетом и без учета индукционного периода)

Разведение (соотношение нефть : толуол)

1 : 3 1 : 10
Время от начала агрегирования, мин

15 (по методике) 21 (по завершении инд  периода) 15 (по методике) 83 (по завершении инд  периода)

0 21 0 97 0 58 4 70
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асфальтенов как для процессов компаундирования 
нефтей, так и при использовании растворителей для 
разработки месторождений высоковязких нефтей 
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