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【摘　 要】 　 为提高深部矿井煤层气抽采效率，针对目前常见的封孔注浆材料存在的高分子封孔材

料价格昂贵易燃、普通水泥材料渗透性差、粉煤灰等膏体材料强度不足等问题，采用超细水泥为基料

研发一种高流态封孔注浆材料。 通过对高流态封孔注浆材料开展力学性能试验研究、结合扫描电镜

（ＳＥＭ）、Ｘ 射线衍射（ＸＲＤ）等一系列试验的结果，揭示新型高流态封孔注浆材料水化机制。 结果表

明：高流态封孔注浆材料在水化初期就生成大量的水化硅酸钙（Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ）凝胶和钙矾石（ＡＦｔ）晶体；随
着水化反应的持续，水化产物的凝胶粒子充填材料中的孔隙。 与普通水泥封孔注浆材料相比，材料

的水化反应更迅速、更充分、整体结构致密，比普通水泥封孔注浆材料抗压强度提高 ３􀆰 ６８％，更有利

于保持瓦斯抽采钻孔的稳定性，提高瓦斯抽采效率。
【关键词】 　 高流态封孔；　 注浆材料；　 抽采钻孔；　 水化反应；　 水化产物
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０　 引　 言

　 　 中共二十大报告中指出，要加快构建新型能源

体系，我国煤层气资源丰富，煤层气做为一种清洁能

源，对满足民生和生产用能需求有重大意义［１］。 遗

憾的是，我国 ６０％以上的抽采钻孔使用有效期小于

一个月，导致矿井煤层气抽采效率不高，因此，迫切

需要提高煤层气抽采钻孔的封孔质量［２］。
封孔注浆材料的性质决定了抽采钻孔的封孔质

量，封孔注浆材料本身具有一定的强度，能够有效防

止钻孔变形破坏，提高煤矿煤层气抽采率［３］。 关于

封孔材料研制方面，国内外众多学者开展了大量的

研究，并取得了丰富的研究成果，如李树刚等［４－５］ 改

性处理了普通硅酸盐水泥，通过加入铝粉等材料，组
成一种新型膨胀水泥，优化了普通水泥材料的膨胀

性能和流动性；王志明等［６］ 以普通硅酸盐水泥为基

料，与膨胀剂复配研发了一种能够二次膨胀的封孔

注浆材料；ＨＯＧＡＮＣＡＭＰ 等［７］ 将碳纳米纤维加入到

硅酸盐水泥中，降低了水泥材料开裂性能；孙文标

等［８］以无水硫铝酸钙等无机材料开发了封孔注浆

材料， 并测定十二烷基硫酸钠 （ Ｓｏｄｉｕｍ Ｄｏｄｅｃｙｌ
Ｓｕｌｆａｔｅ，ＳＤＳ）对该材料的性能影响特征；曹明莉等［９］

研究了聚乙烯醇纤维及钢纤维对水泥砂浆流变性能

的影响；王慧涛等［１０］ 研究了煤矸石注浆材料的配

制。 但随着我国煤炭资源开采深度的增加，煤体所

受应力增加，钻孔周围的煤体更易碎裂，从而影响钻

孔的稳定性［１１－１２］。 因此，需要通过注浆加固碎裂煤

体，提高碎裂煤体的力学性能［１３］。
鉴于此，笔者拟针对深部矿井岩体力学强度低、

抽采钻孔易变形的特点，以超细水泥为基料研制出

一种高流态封孔注浆材料，并研究高流态封孔注浆

材料的力学性能与水化机制，增加瓦斯抽采钻孔使

用寿命，以期提高瓦斯抽采率。

１　 高流态封孔注浆材料制备

１􀆰 １　 原材料

　 　 新型高流态封孔注浆材料以超细硅酸盐水泥为

基料，原材料化学组成见表 １。 试验所用的膨胀剂

为氧化钙 －硫酸钙复合膨胀剂 （Ｈｉｇｈ Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
Ｃａｌｃｉｕｍ Ｓｕｌｐｈｏ Ａｌｕｍｉｎａｔｅ，ＨＣＳＡ），外观为灰白色粉

末，化学组成见表 １。 试验所用聚羧酸减水剂为白

色粉末状，易溶于水，减水率为 ２０％ ～３５％。 试验所

用的缓凝剂为海菜粉，外观为白色粉末，在使用时，
将缓凝剂和水按照 １ ∶ １３０ 的质量比配制成溶液。

表 １　 高流态封孔材料化学组成

Ｔａｂ． １　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓ ｏｆ ｈｉｇｈ ｆｌｏｗ ｓｅａｌｉｎｇ ｍａｔｅｒｉａｌ
化学成分 ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ Ｆｅ２Ｏ３ ＣａＯ ＭｇＯ ＳＯ３ 损失量 共计

ＨＣＳＡ 膨胀剂 ４􀆰 ９６ ８􀆰 ５２ ０􀆰 ９９ ６４􀆰 １８ ２􀆰 ６７ １６􀆰 ９７ １􀆰 １９ ９９􀆰 ４８
超细硅酸盐水泥 ２０􀆰 ５７ ９􀆰 ８９ ３􀆰 ０８ ５７􀆰 ６５ ２ ２􀆰 ７ ２􀆰 ６ ９８􀆰 ４９

１􀆰 ２　 试验参数与过程

　 　 试验时，准备模具（７０􀆰 ７ × ７０􀆰 ７ × ７０􀆰 ７），按照

表 ２ 的配比计算外加剂的质量及水的质量，将缓凝

剂提前配置成溶液，再按照水灰比 １􀆰 ０，缓凝剂

０􀆰 ０４％、减水剂 ０􀆰 ５％、膨胀剂 ８％称取超细水泥、膨
胀剂和减水剂，加入提前配置好的缓凝剂，与水进行

充分的搅拌后倒入模具，放入养护箱进行养护，养护

不同时间后脱模。 使用压力机，测试高流态封孔注

浆材料的抗压强度；采用同步热分析仪分析不同材料

水化产物及自由水、结晶水等物质质量的变化，初始

温度 ０ ℃，终止温度 ８００ ℃，升温速度 １０ ℃ ／ ｍｉｎ。 保

护气体为氮气；使用 Ｘ 射线衍射（Ｘ－Ｒａｙ Ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ，

·９６１·
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ＸＲＤ）仪进行物相分析，试验扫描速度为 ８° ／ ｍｉｎ，扫
描范围 θ 为 ５～９０°，测试温度为常温；采用环境扫描

电镜（Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｅｌｅｃｔｒｏｎ Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ，ＳＥＭ），观察不同

封孔注浆材料的微观形貌；同时使用热重分析仪

（Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃ Ａｎａｌｙｓｉｓ，ＴＧＡ），研究材料的热稳

定性和组分；材料制备与试验流程如图 １ 所示。

图 １　 材料制备与试验流程

Ｆｉｇ． １　 Ｍａｔｅｒｉａｌ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｅｓｔ ｐｒｏｔｏｃｏｌ

图 ２　 高流态封孔注浆材料与普通水泥

封孔注浆材料抗压强度变化

Ｆｉｇ． ２　 Ｃｈａｎｇｅｓ ｉｎ ｃｏｍｐｒｅｓｓｉｖｅ ｓｔｒｅｎｇｔｈ ｆｏｒ ｈｉｇｈ ｆｌｏｗ
ａｎｄ ｃｏｍｍｏｎｌｙ ｕｓｅｄ ｃｅｍｅｎｔ ｓｅａｌｉｎｇ ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

２　 高流态封孔注浆材料力学性能

　 　 高流态封孔注浆材料与普通水泥封孔注浆材料

的抗压强度变化如图 ２ 所示。 由图 ２ 可知：高流态

封孔注浆材料与普通水泥封孔注浆材料的抗压强度

随着养护期龄的增加而增加，在养护前期，高流态封

孔注浆材料的抗压强度明显高于普通水泥封孔注浆

材料的抗压强度，养护期龄为 ３ 天时，２ 种材料抗压

强度分别为 １４􀆰 ３７７ 和 ２８􀆰 ５１１ ＭＰａ，新型高流态封

孔注浆材料抗压强度是普通水泥封孔注浆材料抗压

强度的的 ２ 倍；当养护期龄达到 ７ 天时，２ 种材料抗

压强度分别为 １９􀆰 ０１３ 和 ３２􀆰 ０２６ ＭＰａ，新型高流态

封孔注浆材料抗压强度提高 ６８􀆰 ４％；养护期龄为

２８ 天时，２ 种材料抗压强度分别为 ２８􀆰 ７８５ 和 ４０􀆰 ２１３

ＭＰａ，新 型 高 流 态 封 孔 注 浆 材 料 抗 压 强 度 提

高 ３９􀆰 ７％。

３　 高流态封孔注浆材料水化机制

３􀆰 １　 高流态封孔注浆材料微观形貌

　 　 利用 ＳＥＭ 观察普通水泥封孔注浆材料以及新

型高流态封孔注浆材料的微观形貌随时间的变化。
普通水泥封孔注浆材料水化后的 ＳＥＭ 结果如图 ３
所示。 从图 ３ 可以看出，在养护前期，普通水泥封孔

注浆材料的水化产物之间存在较多的空隙，结构较

为疏松，这也导致普通水泥封孔注浆材料的抗压强

度较低；随着水化反应的进行，水化产物中出现了越

来越多的水化硅酸钙 （ Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ） 凝胶以及钙矾石

（ＡＦｔ）晶体，这些凝胶相和晶体填充了水泥颗粒之

间的空隙，结构更加致密，提升了材料的抗压强度；
在养护后期，生成了大量的 ＡＦｔ 晶体，这些晶体为材

料提供了更高的抗压强度。 新型高流态封孔注浆材

料水化产物的 ＳＥＭ 结果如图 ４ 所示。 从图 ４ 可以

看出，在养护的前期，新型高流态封孔注浆材料就生

成了大量的 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶和氢氧化钙（Ｃａ（ＯＨ） ２），Ｃ⁃
Ｓ⁃Ｈ 凝胶相互交织，填充了水泥颗粒之间的空隙，使
得材料的整体结构致密，以及高流态封孔注浆材料

在早期就能有较大的抗压强度；随着水化反应的持

续进行，水化产物中出现了更多的 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶以及

ＡＦｔ 晶体，微观结构更加致密，为高流态封孔注浆材

料在养护中期提供了较大的抗压强度；在养护后期，
高流态封孔注浆材料继续水化反应，水化产物之间

相互作用生成单硫型水化硫铝酸钙等， Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ

·０７１·
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　 　 　 　 　 　凝胶的数量越来越多，与前期生成的 ＡＦｔ 等胶凝物质结合在一起提高了高流态封孔注浆材料在养护后期的

抗压强度［１４］。

图 ３　 普通水泥封孔注浆材料不同养护期龄的微观形貌

Ｆｉｇ． ３　 Ｍｉｃｒｏｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎｌｙ ｕｓｅｄ ｃｅｍｅｎｔ ｓｅａｌｉｎｇ ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｍａｔｅｒｉａｌ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｕｒｉｎｇ ａｇｅｓ

图 ４　 新型高流态封孔注浆材料不同养护期龄的微观形貌

Ｆｉｇ． ４　 Ｍｉｃｒｏｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ｏｆ ｎｅｗｌｙ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ ｈｉｇｈ ｆｌｏｗ ｓｅａｌｉｎｇ ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｍａｔｅｒｉａｌ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｕｒｉｎｇ ａｇｅｓ

３􀆰 ２　 高流态封孔注浆材料水化产物的 ＸＲＤ 分析

　 　 水化 ３ 天 ＸＲＤ 结果如图 ５ 所示。 由图 ５ 可知：
在水化 ３ 天时，高流态封孔注浆材料水化产物的 Ｃａ
（ＯＨ） ２ 衍射峰值明显高于普通水泥封孔注浆材料，
说明高流态封孔注浆材料水化产物中 Ｃａ（ＯＨ） ２ 钙

的含量较高，与高流态封孔注浆材料微观形貌展现

的特征相同。 此外，高流态封孔注浆材料水化体系

与普通水泥封孔注浆材料相比还存在 ＡＦｔ 衍射峰，
说明此时高流态封孔注浆材料水化反应产生了钙矾

石。 表明高流态封孔注浆材料的水化更加充分，而
普通水泥封孔注浆材料水化产生了少量的 Ｃａ
（ＯＨ） ２ 和 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶，矿物并未充分反应，导致普

通水泥封孔注浆材料的抗压强度较低［１５］。
水化 ７ 天 ＸＲＤ 结果如图 ６ 所示。 由图 ６ 可知：

在水化 ７ 天时，高流态封孔注浆材料水化产物的 Ｃａ
（ＯＨ） ２ 和 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 的衍射峰逐渐降低，而普通水泥封

孔注浆材料的水化产物 Ｃａ（ＯＨ） ２ 和 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 的衍射

峰逐渐增大，表明随着水化反应的进行，普通水泥封

图 ５　 水化 ３ 天 ＸＲＤ
Ｆｉｇ． ５　 ＸＲＤ ａｆｔｅｒ ｈｙｄｒａｔｉｏｎ ｏｆ ３ ｄａｙｓ

孔注浆材料的矿物持续反应，水化产物中生成大量

的 Ｃａ（ＯＨ） ２ 和 Ｃａ（ＯＨ） ２；而高流态封孔注浆材料

在前期充分反应，导致产物中 Ｃａ（ＯＨ） ２ 和 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 的

含量降低，另外水泥颗粒中存在铝酸三钙（Ｃ３Ａ），其
与 Ｃａ（ＯＨ） ２ 发生反应生成水化铝酸钙（Ｃ⁃Ａ⁃Ｈ），进

·１７１·
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而消耗流态封孔注浆材料水化产物中的 Ｃａ（ＯＨ） ２，
同时生成的 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 和（Ｃ⁃Ａ⁃Ｈ）会覆盖在水泥颗粒表

面，阻碍了水泥熟料的进一步水化。

图 ６　 水化 ７ 天 ＸＲＤ
Ｆｉｇ． ６　 ＸＲＤ ａｆｔｅｒ ｈｙｄｒａｔｉｏｎ ｏｆ ７ ｄａｙｓ

水化 ２８ 天 ＸＲＤ 结果如图 ７ 所示。 由图 ７ 可

知：在水化 ２８ 天时，随着 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 的持续消耗，高流态

封孔注浆材料的水化反应加强，水化产物 Ｃａ（ＯＨ） ２

的特征衍射峰强度不断增加。 与普通水泥封孔注浆

材料相比，高流态封孔注浆材料水化产物的图谱中

Ｃ⁃Ａ⁃Ｈ 凝胶相衍射峰值更大，这说明高流态封孔注

浆材料内部的 Ｃ３Ａ 水化反应更充分，生成更为致密

的凝胶相，这与抗压强度测试和微观形貌的结果相

吻合。

图 ８　 不同材料水化 ３ 天的 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线

Ｆｉｇ． ８　 ＴＧ⁃ＤＴＧ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｆｔｅｒ ｈｙｄｒａｔｉｏｎ ｏｆ ３ ｄａｙｓ

３􀆰 ３　 高流态封孔注浆材料水化产物的 ＴＧＡ

　 　 由前期研究结果可知：水泥材料存在 ３ 个质量

损失峰，第 １ 个阶段（５０～１００℃）是样品中游离水蒸

发、水化产物脱水过程造成质量损失；第 ２ 个质量损

失峰（４００～４５０℃）是由 Ｃａ（ＯＨ） ２ 晶体失稳造成的

图 ７　 水化 ２８ 天 ＸＲＤ
Ｆｉｇ． ７　 ＸＲＤ ａｆｔｅｒ ｈｙｄｒａｔｉｏｎ ｏｆ ２８ ｄａｙｓ

质量损失；第 ３ 个质量损失峰是由碳化生成 ＣａＣＯ３

分解生成造成的质量损失。 不同材料水化 ３ 天的热

重（Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃ，ＴＧ）及微商热重（Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ
Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｙ，ＤＴＧ）曲线如图 ８ 所示。 从图 ８ａ
中可以看出，高流态封孔注浆材料的 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线

有 ３ 个明显的吸热峰，在高流态封孔注浆材料水化

早期，水泥颗粒与水发生反应，生成 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶和

Ｃａ（ＯＨ） ２，此时水化产物中存在一些游离水，因此，
高流态封孔注浆材料 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线的第一个吸热峰

代表水化产物脱去游离水；随着加热温度的升高，水
化产物中的 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶和 ＡＦｔ 开始发生脱水反应，
因此，高流态封孔注浆材料 ＴＧＡ 曲线的第 ２ 个吸热

峰代表 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶和 ＡＦｔ 脱水；在 ４００ ～ ５００℃左右

新型高流态封孔注浆材料有明显的失重，为 Ｃａ

（ＯＨ） ２ 脱水反应的吸热峰［１６－１７］。
从图 ８ｂ 可以看出，有 ５ 个明显的吸热峰，前 ３

个吸热峰分别代表普通水泥封孔注浆材料水化产物

·２７１·
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游离水脱水、Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶和 ＡＦｔ 脱水反应、Ｃａ（ＯＨ） ２

脱水反应；当温度到达 ６８０℃附近时，出现的吸热峰

为碳酸钙分解的吸热峰。 从对应的 ＤＴＧ 曲线中可

以看出，普通水泥封孔注浆材料的 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶和 Ｃａ
（ＯＨ） ２ 吸热峰的峰值温度小于高流态封孔注浆材

料，说明普通水泥封孔注浆材料水化产物中 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ
凝胶和 Ｃａ（ＯＨ） ２ 的产量较少，其分解脱水所需要的

温度也越低，而高流态封孔注浆材料中的 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝

胶、ＡＦｔ 和 Ｃａ（ＯＨ） ２ 吸热峰的峰值温度较大，分解

温度滞后，说明 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶、ＡＦｔ 和 Ｃａ（ＯＨ） ２ 的含

量较多，也表明高流态封孔注浆材料的水化反应充

分，生成的水化产物也更多。

不同材料水化 ７ 天的 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线如图 ９ 所

示。 从图 ９ 可以看出，高流态封孔注浆材料的 ＴＧ⁃
ＤＴＧ 曲线也存在 ３ 个明显的吸热峰，普通水泥封孔

注浆材料的 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线有 ５ 个明显的吸热峰。 高

流态封孔注浆材料的 Ｃａ（ＯＨ） ２ 和 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 的吸热峰

值温度逐渐降低，而普通水泥封孔注浆材料的 Ｃａ
（ＯＨ） ２ 的吸热峰值温度逐渐增大，表明随着水化反

应的进行，普通水泥封孔注浆材料的矿物得到充分

的反应，生成了大量的 Ｃａ（ＯＨ） ２，而材料矿物中的

Ｃ３Ａ 与 Ｃａ（ＯＨ） ２ 发生反应生成 Ｃ⁃Ａ⁃Ｈ，进而消耗复

合材料内部的 Ｃａ（ＯＨ） ２，因而导致高流态封孔注浆

材料的 Ｃａ（ＯＨ） ２ 吸热峰逐渐降低。

图 ９　 不同材料水化 ７ 天的 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线

Ｆｉｇ． ９　 ＴＧ⁃ＤＴＧ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｆｔｅｒ ｈｙｄｒａｔｉｏｎ ｏｆ ７ ｄａｙｓ

　 　 不同材料水化 ２８ 天的 ＴＧ⁃ＤＴＧ 曲线如图 １０ 所

示。 从图 １０ 可以看出，随着水化反应的进行，高流

态封孔注浆材料的 ＡＦｔ 与 Ｃ⁃Ｓ⁃Ｈ 凝胶等水化产物的

吸热峰继续增加，Ｃａ（ＯＨ） ２ 吸热峰继续减小，说明

高流态封孔注浆材料的水化反应比普通水泥封孔注

浆材料更充分。

图 １０　 不同材料水化 ２８ 天的热重分析曲线

Ｆｉｇ． １０　 Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃ ａｎａｌｙｓｉｓ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｆｔｅｒ ｈｙｄｒａｔｉｏｎ ｏｆ ２８ ｄａｙｓ

４　 结　 论

　 　 １） 通过 ＳＥＭ 结果可知：普通水泥封孔注浆材

料硬化后的内部存在大量空隙，微观结构疏松，导致

普通水泥封孔注浆材料的抗压强度较低。 高流态封

孔注浆材料内部孔隙较少，水化产物之间相互作用

·３７１·
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形成一个整体，微观结构致密，有效增加高流态封孔

注浆材料的抗压强度。
２） 通过 ＸＲＤ 测试和 ＴＧＡ 可知：在水化反应早

期，高流态封孔注浆材料的 Ｃａ（ＯＨ） ２ 和 ＡＦｔ 衍射峰

值温度高于普通水泥封孔注浆材料，生成了大量代

表性水化产物，提高了材料的抗压强度；随着水化反

应的继续，高流态封孔注浆材料水化产物的衍射峰

值温度不断增加，材料的水化程度逐步提高。
３） 通过抗压强度测试结果可知：高流态封孔注

浆材料的最大抗压强度为 ４０􀆰 ２１３ ＭＰａ，而普通水泥封

孔注浆材料的最大抗压强度为 ２８􀆰 ７８５ ＭＰａ，高流态封

孔注浆材料抗压强度比普通水泥封孔注浆材料提高

３９􀆰 ７％。 证明高流态封孔注浆材料整体结构致密，水
化反应更充分，更有利于煤矿钻孔的封孔注浆。
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