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【摘　 要】 　 为探究高流态浆体材料注浆后对煤体微观力学性能的影响，首先通过扫描电镜（ＳＥＭ）
扫描不同注浆材料注浆后与煤形成异质体的过渡区，并进行纳米压痕试验，进而分析高流态浆体材

料对煤体微观结构特征以及微观力学性能的影响；然后，针对普通水泥材料注浆后，固结面存在的结

构缺陷，分析高流态浆体材料对异质体过渡区的结构改性与力学强化机制。 结果表明：高流态注浆

材料与煤体过渡区的力学性能是异质体结构中最弱的区域，容易发生破断；高流态注浆材料与煤过

渡区的压痕模量、压痕硬度，均随着注浆煤体结构面力学性能的提高而增大；普通水泥注浆后，与煤

体过渡区的范围较大，晶体密度低，材料与煤体之间有明显的裂隙，微观力学性能较弱；高流态注浆

材料注浆后，与煤过渡区的范围微观结构紧密，固结面过渡区的范围较小，界面过渡区（ ＩＴＺ）微观力

学性能较好，有助于提升瓦斯抽采钻孔抵御塌孔变形的能力。
【关键词】 　 高流态浆体材料；　 固结面；　 力学性能；　 异质体；　 纳米压痕
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０　 引　 言

　 　 随着煤层气勘探开发工作的不断加强，工作中

经常会遇到断层破碎带、煤矿采空区和风化带等不

良地质环境，其岩性多呈松散破碎的软流塑状［１－２］。
对破碎煤岩体注浆，可在一定程度上解决岩体内部

裂隙的扩展及破坏问题［３－４］，但是在应力的影响下，
煤体受到压缩破坏影响，无法形成完整的型煤，很难

进行常规的力学测试［５］。 因此，研究新的力学测试

方法、克服破碎煤体无法进行常规力学测试的限制

具有重要意义。
基于微观尺度的纳米压痕和原子力显微镜技术

在表征煤样力学性能时，具有宏观试验不可替代的

作用，越来越多的学者们开始了煤样微观力学特性

的研究。 纳米级力学性能测试技术目前已被应用于

水泥基以及煤岩体材料的微观力学性能的研究

中［６－８］，除了这些常规的物体力学特性，纳米压痕技

术还适用于测试煤岩体流变特性和特殊材料的力学

性能。 如孙长伦等［９］ 利用纳米压痕技术测试了砂

岩的力学特性，并分析了砂岩的力学本构方程，指出

在岩石流变变形过程中，蠕变载荷稳定阶段和卸载

阶段会加剧砂岩矿物中孔、裂隙的发育；蔡益栋

等［１０］利用纳米压痕技术研究了不同变质煤岩体的

力学性能以及影响因素，结果表明：镜质组微观力学

强度随煤化程度的加深呈现出先升后降再升的趋

势，而惰质组的微观力学性能随煤岩成熟度升高持

续增加；曹鹏等［１１］利用纳米压痕技术测试了合金内

部不同的晶粒尺寸对合金力学性能的影响，结果表

明：合金内部晶粒尺寸越小，纳米压痕测试仪压头下

方的内应力分布越均匀，沿压痕方向的弹性恢复比

越小；ＷＡＮＧ Ｙｕｌｉ 等［１２］采用纳米压痕测试技术研究

了不同石灰石粉掺量对混凝土抗压强度的影响，结

果表明：随着石灰石粉含量的增加，界面过渡区

（Ｉｎｔｅｒｆａｃｅ Ｔｒａｎｓｉｔｉｏｎ Ｚｏｎｅ，ＩＴＺ）厚度先减小后增大，
膏体的总孔隙率先减小后增大；ＳＨＩ Ｘｉａｎｇｙｕｎ 等［１３］

提出了一种将纳米压痕与数据分析相结合的方法，
有效地提取了粘土的微力学参数，并通过分析细粒、
黏土为主的复合材料特性，在微观尺度上分析了压

实过程引起的强度变化。
纳米压痕测试技术虽然应用越来越广泛，但在

注浆后形成的异质体微观力学特性和固结面结构优

化机制方面的研究成果较少。 此外，该技术只需要

少量样品即可测试煤样的力学特性，不再受限于煤

样尺寸和完整性，降低了力学测试的难度。 鉴于此，
笔者采用纳米压痕技术，结合扫描电镜（ Ｓｃａｎｎｉｎｇ
Ｅｌｅｃｔｒｏｎ Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ，ＳＥＭ）试验，探究普通水泥浆液

和高流态注浆材料浆液在注浆后煤体的注浆材料与

煤固结面微观结构特征与微观力学性能，揭示高流

态浆体材料对注浆材料与煤 ＩＴＺ 微观力学性能以及

注浆结构面力学特性的影响机制，以期为注浆材料

固结性能的研究提供参考依据。

１　 浆体材料注浆加固面力学性能研究

１􀆰 １　 测试方法与设备

　 　 高流态浆体材料可用于瓦斯抽采钻孔的封孔、
破碎岩体加固等过程，将超细水泥、减水剂、缓凝剂

和膨胀剂按照 １ ∶ ０􀆰 ５％ ∶ ０􀆰 ０４％ ∶ ８％的配比进行

混合， 其主要成分为氧化钙 （ ＣａＯ）、 二氧化硅

（ＳｉＯ２）、三氧化二铝（Ａｌ２Ｏ３）和氧化铁（ＦｅＯ）。 对煤

样施加单轴应力，产生结构面（图 １）。 注浆时，首
先，将试样置于钢模中；其次，向试样中注入制备好

的高流态注浆材料，待注浆材料凝固以后脱模；然
后，将脱模后的固结体切割成 １ ｃｍ×１ ｃｍ×０􀆰 ５ ｃｍ
的试样，并放置于无水乙醇溶液中浸泡 ２４ ｈ，之后取

·７１１·
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出试样并打磨其表面；最后，将清洁后的试样放入干

燥箱中，进行干燥处理。

图 １　 注浆煤体结构面

Ｆｉｇ． １　 Ｓｔｒｕｃｔｕｒａｌ ｐｌａｎｅ ｏｆ ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｃｏａｌ

纳米压痕仪是利用金刚石探针对测试材料施加

一定的压力，使材料表面形成凹陷，维持一段时间

后，将施加的压力完全卸载，根据载荷－位移曲线计

算出材料的模量和硬度。
试验中，首先，以 ０􀆰 ４ ｍＮ ／ ｓ 的速率将压头压力

加载到 ２ ｍＮ，压头压入试样后，保持压力 １０ ｓ，试验

完成后，压头按照 ０􀆰 ５ ｍＮ ／ ｓ 的速率进行卸载。 在试

样表面光滑的位置选取试验区域，将试验区域均匀

分为 ４ 行，每行设置 ８ 个压痕点，每个测点之间距离

取 １０ μｍ。
将载荷与位移进行拟合［１４］：

Ｐ ＝ α（ｈ － ｈｆ）ｍ （１）
式中： Ｐ 为载荷，Ｎ； α 为压头形状的不规则性偏差

的修正系数， ｍ 为表征硬度或弹性模量随压痕深度

或载荷变化速率的系数， α 和 ｍ 是通过拟合载荷和

压痕深度参数得到的；ｈ 为压头在最大载荷下进入

材料的深度，μｍ； ｈｆ 为完全卸载后的深度，μｍ。
对式（１）进行求导可得：

Ｓ ＝ ｄｐ
ｄｈ（ｈ ＝ ｈｍａｘ）

＝ αｍ（ｈｍａｘ － ｈｆ）ｍ－１ （２）

　 　 接触深度 ｈｃ 可通过下式得到：

ｈｃ ＝ ｈｍａｘ －
εＰｍａｘ

Ｓ
（３）

式中：Ｓ 为压痕的投影面积，μｍ２； ε 为常数，通常与

形状有关，文中试验设备的压头为金字塔形压头，波
氏压头取 ０􀆰 ７５［１５］； ｈｍａｘ 为最大压入深度，μｍ； ｈｃ ＝
Ｐｍａｘ 为最大压头载荷时的接触深度，μｍ。 其中：

Ａｃ ＝ ２４􀆰 ５ｈ２
ｃ （４）

式中 Ａｃ 为接触面积，μｍ２。
纳米压痕硬度 Ｈ 和弹性模量 Ｅ 分别通过下式

得到：

Ｈ ＝
Ｐｍａｘ

Ａｃ
（５）

Ｅ ＝ Ｓ π
２β Ａｃ

（６）

式中：Ｈ 为纳米压痕硬度，ＧＰａ；Ｅ 为模量，ＧＰａ； β 为

波 氏 压 头 修 正 系 数， 对 于 金 字 塔 形 压 头，
取 １􀆰 ０３４［１６］。

在注浆材料与煤体的固结面上选取试验区域，
保证表面平整无突起，不同注浆材料与煤体试样均

匀设置 ４ 行试验区域，每 １ 个试验区域内，间隔

１０ μｍ 设置 １ 个测点，共设置 ８ 个测点，将注浆材料

与煤体的固结体放入仪器开始测试（图 ２）。

图 ２　 纳米压痕测试仪

Ｆｉｇ． ２　 Ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｅｑｕｉｐｍｅｎｔ

１􀆰 ２　 异质体固结面微观力学性能研究

　 　 测试结束后，绘制不同材料形成异质体的压痕

深度曲线，因为数据较多，为了更好地展示异质体的

微观力学性能，只选取其中 １ 组试验区域的数据进

行绘制，如图 ３ 和图 ４ 所示。 由图 ３ 和图 ４ 可知：高
流态浆体材料与煤形成异质体后，其过渡区的强度

较低，过渡区范围较小，压头在由煤体向高流态浆体

材料测试时，压痕深度呈现先增加后缩小的趋势；而
普通水泥材料注浆后，过渡区范围较大，过渡区的压

痕深度比高流态浆体材料注浆后形成的过渡区压痕

深度高出 ３００ ｎｍ。 表明 ２ 种材料注浆后，在过渡区

内的分散程度有较大的差异。

图 ３　 高流态浆体材料与煤体 ＩＴＺ 载荷曲线

Ｆｉｇ． ３　 Ｌｏａｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｈｉｇｈ ｆｌｏｗ ｓｌｕｒｒｙ ｍａｔｅｒｉａｌ⁃ｃｏａｌ ＩＴＺ

当水泥基材料注入煤体时，沿着孔隙、裂隙向煤

·８１１·
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图 ４　 普通水泥封孔材料与煤体 ＩＴＺ 载荷曲线

Ｆｉｇ． ４　 Ｌｏａｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｃｏｍｍｏｎ ｃｅｍｅｎｔ ｓｅａｌｉｎｇ
ｍａｔｅｒｉａｌ⁃ｃｏａｌ ｂｏｄｙ ＩＴＺ

体内部扩散。 在这个过程中，较小的孔隙会对水泥

基材料的流动产生一定的阻力，而较大的孔隙则更

容易被水泥基材料填充。 由于煤体孔隙表面的粗糙

度和不规则性，水泥基材料在渗透过程中会逐渐附

着在煤体表面。 水泥基材料中的硅酸三钙（３ＣａＯ·
ＳｉＯ２）、硅酸二钙（２ＣａＯ·ＳｉＯ２）等发生水化反应，水
化产物逐渐沉淀并形成凝胶。 这些凝胶一方面填充

煤体孔隙，另一方面开始在煤体与水泥浆的交界面

上形成初始的固结结构。 由于煤体表面的化学性质

和物理结构的特殊性，水化产物在界面处的生长和

分布与在水泥浆内部有所不同。 在固结界面处，水
化产物相互叠加，使煤体与水泥基材料之间的连接

更加紧密。 水泥基材料内部的晶体结构逐渐发育完

善，形成具有一定强度的异质体结构。 同时，在固结

界面上，异质体与煤体之间通过物理吸附和化学粘

结等作用，最终形成稳定的固结界面。
在固结界面上，氢氧化钙（Ｃａ（ＯＨ） ２）晶体和水

化硅酸钙晶体（Ｃ⁃Ｓ－Ｈ）的分布呈现出一定的梯度

性。 靠近水泥的一侧，晶体生长较为规则，而靠近煤

体的一侧，由于受到煤体表面化学性质和物理结构

的影响，晶体生长受到抑制或者改变生长方向。 煤

体表面的某些矿物质吸附 Ｃａ（ＯＨ） ２，改变了其在界

面处的浓度分布，从而影响晶体的生长形态和分布

密度。 当过渡区范围较大时，水化产生的晶体密度

低，导致力学性能较弱；当材料过渡区的范围较小

时，力学性能越高，探针下压造成的压痕深度就

越小［１７］。
由图 ３ 与图 ４ 可看出，高流态浆体材料注浆后，

材料与煤体形成的过渡区内水化产物密度更高，提
高了微观力学性能。 此外，煤体粗糙的表面使得水

泥水化产物能够嵌入其中，形成类似于“齿合”的结

构，提高注浆后煤体的抗压强度。 而物理吸附作用

也会对固结面的强度有影响，水泥水化产物表面带

有电荷，煤体表面也具有一定的电荷特性，二者之间

会产生静电吸附作用，从而提高注浆后煤体的微观

力学性能。
为了更清晰地反映出不同材料在注浆后，材料

与煤体过渡区的微观力学性能差异，引入弹性模量

和硬度值，绘制每一个试样中的 ４ 个试验区的弹性

模量和硬度值曲线，以图 １ 中设置的压痕点位置

（Ｘ）作为横坐标，如图 ５ 和图 ６ 所示。

图 ５　 不同注浆材料与煤体弹性模量变化曲线

Ｆｉｇ． ５　 Ｃｈａｎｇｅ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｎｄ ｃｏａｌ ｂｏｄｙ

１􀆰 ３　 异质体固结面力学性能的影响因素

　 　 固结面与水泥的弹性模量差异也会影响固结界

面的力学性能。 如果二者弹性模量差异过大，在受

到外力作用时，固结界面处的应力分布不均匀，容易

导致应力集中，进而降低固结界面的抗压强度，使得

煤体不能很好地承受外部载荷。 由图 ５ 和图 ６ 可

知：不同材料注浆后，随着距离煤体和注浆材料长度

的增加，过渡区的弹性模量和硬度开始降低，此时探

·９１１·
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图 ６　 不同注浆材料与煤体压痕硬度变化曲线

Ｆｉｇ． ６　 Ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｈａｒｄｎｅｓｓ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｃｏａｌ ｂｏｄｙ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

针处于异质体的过渡区内，高流态注浆材料注浆后

形成的异质体其过渡区弹性模量的最小值 Ｅ ＝
３􀆰 ２２ ＧＰａ，硬度的最小值 ０􀆰 ２６６ ９ ＧＰａ，异质体过渡

区范围为 ２０ ～ ４０ μｍ；普通水泥注浆材料注浆后形

成的异质体其过渡区的弹性模量的最小值 Ｅ ＝
２􀆰 ３５ ＧＰａ，硬度的最小值 ０􀆰 ０６９ ＧＰａ，异质体过渡区

范围为 ２０～７０ μｍ。 高流态浆体材料异质体过渡区

弹性模量是普通水泥注浆材料异质体过渡区弹性模

量的 １􀆰 ３７ 倍，而高流态浆体材料异质体过渡区硬度

是普通水泥注浆材料异质体过渡区的 ３􀆰 ８６８ 倍，表
明高流态浆体材料注浆形成的异质体，其过渡区的

力学性能要比普通水泥注浆材料更加优越。

图 ７　 弹性模量距边界距离变化的等高图

Ｆｉｇ． ７　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ｐｌｏｔ ｏｆ ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ ｆｒｏｍ ｂｏｕｎｄａｒｙ ｄｉｓｔａｎｃｅ

高流态浆体材料和普通水泥材料注浆后，异质

体在不同位置处的弹性模量如图 ７ 所示。 由图 ７ 可

知：不同注浆材料向煤体注浆后，形成的异质体弹性

模量分为 ３ 部分，分别代表煤体、注浆材料以及过渡

区；高流态浆体材料注浆后，形成异质体的结构面范

围较小，约为 １５ μｍ，这是由于水泥基注浆材料中的

３ＣａＯ· ＳｉＯ２、 ２ＣａＯ· ＳｉＯ２ 在水化过程中会生成

Ｃａ（ＯＨ） ２ 等产物，这些产物与煤体中的矿物质发生

反应，从而影响过渡区微观结构和范围，高流态浆体

材料水化反应更充分，水化产物也更多，因此，过渡

区范围也更小，晶体堆积密度越高，弹性模量和硬度

也越高；而普通水泥材料向煤体注浆后，形成的异质

体结构面范围较大，约为 ４０ μｍ，这是因为普通水泥

水化反应不充分，水化产物较少，因此，过渡区范围

也更大，异质体结构面范围越大，其范围内的水化产

物密度越小，导致其过渡区力学强度差；测试点从煤

体到注浆材料过程中，其弹性模量先减小后增大，因
为水化产物 Ｃａ（ＯＨ） ２ 晶体和 Ｃ⁃Ｓ－Ｈ 晶体在靠近水

泥一侧生长较为规则，堆积厚度也越大。 而越靠近

煤体，过渡区由于受到煤体表面化学性质和物理结

构的影响，晶体生长受到抑制，高流态浆体材料注浆

后，异质体结构面的弹性模量约为 １４􀆰 ３～１６􀆰 ３３ ＧＰａ，
普通水泥材料注浆后，异质体结构面的弹性模量约

为 ２􀆰 ３５～１０􀆰 １７ ＧＰａ，表明高流态浆体材料注浆后，

·０２１·
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提升了异质体结构面的力学性能。
高流态浆体材料和普通水泥材料注浆后，异质

体固结面过渡区的压痕硬度等高图如图 ８ 所示。 其

中左侧代表测试点处位于煤体上，右侧则代表测试

点处位于注浆材料处。 高流态浆体材料向煤体注浆

后，异质体的过渡界面厚度值较高，过渡区范围较

小，这也与前文中过渡区弹性模量的结果相呼应，高
流态浆体材过渡区内堆积的 Ｃ⁃Ｓ－Ｈ 凝胶体更多，硬
度也更高，过渡区硬度值约为 ０􀆰 ２６６ ９ ＧＰａ；而普通

水泥注浆后过渡区的硬度为 ０􀆰 ０６９ ＧＰａ，证明了高

流态浆体材料注浆后，提高了异质体结构面微观力

学性能。

图 ８　 压痕硬度距边界距离变化的等高图

Ｆｉｇ． ８　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ｐｌｏｔ ｏｆ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｈａｒｄｎｅｓｓ ｃｈａｎｇｅ ｆｒｏｍ ｂｏｕｎｄａｒｙ ｄｉｓｔａｎｃｅ

２　 浆体材料与煤固结特性分析

　 　 注浆形成的异质体力学性能受注浆固结面过渡

区因素影响［１８－１９］，利用 ＳＥＭ 扫描异质体固结面过

渡区的微观形貌，探究高流态浆体材料对固结面过

渡区结构改性与力学优化机制。 ＳＥＭ 试验开始前，
对注浆后的试样施加应力直至其破坏，将其放置于

无水乙醇溶液中清洗，清洗之后的试样干燥 ２４ ｈ。
选取尺寸为 １ ｍｍ×２ ｍｍ 的试块，粘贴在导电胶上，
对试样进行喷金，随后开始 ＳＥＭ 测试。 对试样舱抽

真空，寻找异质体的固结面，调整 ＳＥＭ 仪倍数进行

拍照，结束 ＳＥＭ 测试。
煤体表面并非完全光滑，存在各种尺度的孔隙、

裂隙和凸起，这些孔隙形成了一个毛细网络。 不同

材料注浆后煤界面微观结构如图 ９ 所示。 当注浆材

料注入时，注浆材料的表面张力和煤体孔隙结合，产
生毛细作用，其颗粒会填充到煤体表面的孔隙和裂

隙中，并包裹煤体表面的凸起部分，如图 ９ａ 所示。
水泥基注浆材料凝固后与煤体表面产生黏合力，使
注浆材料黏附在煤体上，这种黏合力取决于煤体表

面的粗糙度，粗糙度越大，可供注浆材料填充和附着

的空间就越多，黏合力也就越强。 由图 ９ 可以看出，
普通水泥材料注浆后，材料与煤体过渡区结合程度

较低，界面存在明显裂隙，还存在一些孔洞，普通水

泥材料水化反应后，生成的 Ｃ－Ｓ－Ｈ 凝胶等水化产

物较少，且过渡区范围较大，导致过渡区的微观结构

比较疏松，注浆后过渡区力学性能薄弱，在受到外力

作用时，过渡区会产生应力集中现象，导致异质体内

部煤体与注浆材料发生分离，力学强度降低。

图 ９　 不同材料注浆后煤界面微观结构

Ｆｉｇ． ９　 Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ｃｏａｌ ｉｎｔｅｒｆａｃｅ ａｆｔｅｒ
ｇｒｏｕｔｉｎｇ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｅｒｉａｌｓ

高流态注浆材料黏度较低，因此，注浆过程中会

在毛细作用下被吸入到煤体的细小孔隙中。 毛细作

用使得高流态注浆材料能够深入煤体内部，促使高

流态注浆材料在煤体孔隙中均匀分布，形成稳定的

·１２１·
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固结界面，进而提高黏附效果。 而且水泥基材料水

化后浆液呈碱性，而煤体表面含有羧基（ －ＣＯＯＨ）、
酚羟基（－ＯＨ）等酸性官能团。 在注浆过程中，材料

与煤体表面的酸性官能团会发生反应，其中水泥水

化过程中产生的 Ｃａ（ＯＨ）２ 会与煤体表面的羧基发生

反应：Ｃａ（ＯＨ）＋２Ｒ－ＣＯＯＨ→（Ｒ－ＣＯＯ）２ Ｃａ＋２Ｈ Ｏ（其
中，Ｒ 表示煤体上含羧基的有机基团），反应产物形

成了新的化学键，从而增强了二者之间的黏附性，由
于高流态浆体材料水化反应更充分，水化产物的 Ｃａ
（ＯＨ）也更多，因此高流态浆体材料与煤体结合程

度高，形成的异质体内部不存在明显的缝隙，水化产

物能够充填过渡区，微观结构比较紧密。 所以注浆

后的煤体在受到外力作用时，异质体内部煤体与注

浆材料不会分离，使异质体结构更加稳定，导致强度

升高。

３　 结　 论

　 　 １） 高流态浆体材料水化后凝胶产物更多，过渡

区范围较小，因此，过渡区内结构较为致密，注浆后

与煤体的黏合性更好；而普通水泥注浆材料水化后

凝胶产物较少，过渡区范围较大，在过渡区内结构较

为疏松，与煤体的结合性较差。
２） 高流态浆体材料注浆后，过渡区中的压痕模

量和压痕硬度要显著大于普通水泥材料与煤体过渡

区固结面。 注浆材料与煤固结面的微观力学性能影

响着注浆煤体的宏观力学强度特性。
３） 高流态浆体材料能够优化注浆材料与煤过

渡区的微观结构，使微观结构更致密，同时减小固结

面过渡区的范围，提升了注浆材料与煤过渡区的微

观力学性能，强化注浆煤体的宏观力学性能。
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