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纳米压痕技术在页岩力学性质表征中的应用进展
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摘要：近年来，随着力学测试技术的不断发展，微观材料科学研究中广泛应用的纳米压痕技术被引入到页岩研究领域，成为测试页岩

表面微观力学性质的重要手段。从微观视角去研究页岩的力学性能已成为当下的研究热点之一。为此，梳理了页岩样品的制备方

法和压痕试验制度对测试结果的影响，详细论述了纳米压痕技术在页岩中微观力学和蠕变性能表征方面的应用现状，对其应用的优

势和存在的问题进行了分析和讨论，并对发展趋势进行了展望。研究结果表明：①纳米压痕技术可以精确表征页岩整体以及基质组

成相的力学性能；②通过研究保载阶段的位移-时间曲线可以获得页岩微观尺度的蠕变特征，深入理解微观下页岩蠕变变形机制；③
测试流体/页岩相互作用下力学性能的演变特征，可以为实际页岩水力压裂或超临界二氧化碳压裂提供基础的实验数据。该技术实

现了对页岩更精细化的观测，有助于从根本上认识页岩的力学行为，为页岩气勘探开发提供更可靠的理论依据。
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Abstract：With the development of mechanical testing technology in recent years，the nanoindentation，a technique
wildly recognized in micro-fabrication materials research，has been introduced into shale study，and become an
important tool to test the micro-mechanical properties of shale. At present，it has been one of the hot research topics to
study the mechanical properties of shale from the microscopic perspective. In this study，we summarize the influences of
shale sample preparation methods and nanoindentation test system on test results，elaborate the application of
nanoindentation technique in micro-mechanical and creep rupture characterization of shale. The advantages and existing
problems of this technique are thereby analyzed and discussed，while looking to its development trend. The results are
shown as follows. First，the technique can serve for precisely characterizing the mechanical properties of the bulk shale
and its matrix phases. Second，the micro-creep rupture behavior of shale can be obtained by studying the displacement-
time curve during the loading stage，which is of significance to having an in-depth understanding on the creep rupture
deformation mechanism of shale in micro view. Third，testing the evolution characteristics of micro mechanical
properties of fluid/shale interactions can provide basic experimental data for actual hydraulic fracturing or supercritical
carbon dioxide fracturing of shale. In all，the nanoindentation technique serves to get an even finer understanding of
shale in micro level，which is conducive to analyzing the mechanical behavior of shale in essence，and provide
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theoretical basis more reliable for the exploration and development of shale gas.
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随着页岩气勘探开发步伐的加快，页岩的可压裂

性成为学术界和工业界关注的重点，其关系到页岩气

能否有效开发［1-6］。页岩可压裂性评价依赖于对页岩

力学性质的掌握程度。它可以为解决页岩气勘探开发

过程中遇到的实际工程问题提供基础资料，有利于准

确预测页岩气储量，指导页岩气的勘探和开发。因此，

对于页岩力学性质的确定和有效预测十分重要。

页岩具有较强的非均质性和各向异性，非均质性

在从区域到层位甚至到岩石样品的不同尺度上都有明

显的表现。所以，与材料科学中常见的均质材料不同，

页岩的宏观力学性质是一个综合指标，是多种因素复

合叠加后的一个总体特征，较难预测［1-2］。从微观组构

上讲，页岩是由多种无机矿物（石英、长石、方解石、白

云石和黄铁矿）、不同含量的有机质（沥青和干酪根）及

孔隙和其他缺陷组成的［7-9］。因而矿物或有机质自身

的力学性质、含量以及矿物或有机质间的接触关系和

空间排列方式等都会强烈影响页岩的宏观力学性质；

另一方面，页岩形成时受到造岩矿物类型、沉降环境力

学特性和沉降取向等因素的影响，产生粘土矿物的定

向排列，并形成非球形孔隙、微裂隙和裂缝等［10］，导致

其力学性质表现出明显的各向异性。页岩的这种非均

质性和各向异性导致其宏观力学性能主要取决于微观

各组分的结构特征［11-12］，传统单轴和三轴应力变化等

实验测试都不能得到页岩的微观尺度下力学性能，纳

米压痕技术为上述问题的解决提供了一个重要的

途径。

纳米压痕技术一开始只是应用在金属、涂层、薄

膜、晶体和玻璃等均质材料上［13-14］，后逐渐被用于木

材、骨骼、水泥基材料及岩石等多相非均质材料［15-19］。
自 21世纪始，该技术开始应用于刻画富有机质页岩中

矿物组分的力学特征［19-25］、有机质组分的力学特

征［26-30］和页岩的蠕变行为［7，20，31-36］。而且，纳米力学测

试结果与宏观声学方法（声发射）测得的力学结果具有

较好的一致性［37］。因此，纳米压痕测得的页岩微观表

面力学性质一定程度上可以为页岩宏观尺度的力学性

质研究提供对比性。这对于粘土矿物含量高的页岩的

力学性质测试意义重大。本研究总结了页岩样品制备

方法以及试验制度的选择，详细论述了国内外纳米压

痕技术在页岩表征中的应用进展，并对相关问题进行

了探讨和建议，希望使该技术能更高效地应用于页岩

的力学性能研究。

1 纳米压痕的基本试验原理

纳米压痕原理是通过金刚石压头将小尺度的载

荷（0. 1～500. 0 mN）施加到材料表面，根据测量的连

续载荷与位移的变化得到荷载-位移曲线（P-h曲线）

并对其进行分析计算，直接获取材料的纳米硬度和弹

性模量［13］。图 1a给出了一个典型的P-h曲线，分为加

载阶段、保载阶段和卸载阶段。图 1b为纳米压痕示

意图。

通过应用一个连续尺度力学模型，可以从P-h曲
线中得到材料的硬度H和等效弹性模量Er：

H = PmaxA （1）
E r = S π

2β A
（2）

式中：H为硬度，GPa；Er为等效弹性模量，GPa；Pmax为
最大载荷值，mN；A为最大载荷处的接触面积，nm2；S
为接触刚度，mN/nm；β为压头校正系数，无量纲。

对于常用的Berkovich压头，β = 1. 034。
1
E r
= 1 - v2E + 1 - v i 2E i

（3）
式中：E，v分别为测试材料的弹性模量和泊松比，GPa
和无量纲；Ei，vi分别为压头的弹性模量和泊松比，GPa
和无量纲。

对于金刚石压头，Ei = 1 141 GPa，vi = 0. 07。对于

页岩材料而言，泊松比为 0. 2～0. 3，而当泊松比的不

确定度为 0. 1，会导致测量的杨氏模量值约 5 %的不确

定度［39］。
通过改变实验加载制度，可以得到压入深度随时

间变化关系，并计算出蠕变模量（C）［7，40］，如公式（4）—
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公式（8）所示：

h ( t ) = x1 ln æ
è
ç
çç
ç t
x2
+ 1ö

ø
÷
÷÷
÷ + x3 t + x4 （4）

jc ( t ) = 2a
Pmax

h ( t ) （5）

a = A
π （6）

式中：t为时间，s；x1—x4为常数；h（t）为随时间变化的

压入深度，nm；a为接触面积的半径，nm；jc（t）为计算

的相应蠕变速率，GPa-1。
h（t）可以表达成 x1/t，则：

jc ( t ) = 1
Ct （7）

C = Pmax2ax1 （8）
式中：C为蠕变模量，GPa。

2 纳米力学测试影响因素

2. 1 样品制备的影响

通常页岩样品制备主要过程是：①用切割机将页

岩试样切割成合适的厚度（1～10 mm）；②采用环氧树

脂对切割好的样品进行真空固化；③ 采用不同型号

（400，600，1 500目）的碳化硅砂纸对样品表面进行打

磨；④使用油基金刚石悬浮液（6，3，1 µm）对样品表面

进行抛光；⑤对于压入深度小的样品再借助氩离子抛

光技术进行精细抛光。

压痕前样品制备方法是十分重要的，尤其是对表

面粗糙度的处理。Kim等研究认为，样品粗糙度太大，

不仅会增加压痕数据的离散性，还会引起力学参数的

降低［41］。由于页岩中含大量对水等液体敏感的粘土

矿物，一般采用机械抛光和氩离子抛光（表1）。图2a，b
为试验样品经过机械抛光后的表面形貌，其中硬组分

（石英、长石、黄铁矿和碳酸盐）表面非常平坦，容易被

抛光；软组分（有机质和粘土矿物）不能同时聚焦，容易

被拔出来。图 2c，d显示了氩离子抛光后的试验样品

表面，页岩基质中各相几乎是在同一平面高度。抛光

后，可通过原子力显微镜（AFM）测试确定的均方根粗

糙度（RMS）以表征页岩表面的粗糙程度。一般而言，

粗糙度都在450 nm及以下（表1）。

2. 2 试验制度的影响

页岩表现为多相非均质特性，这在纳米和微尺度

上变得更加明显。因此，前人使用了网格压痕技术，而

在运用该技术时，最大压痕深度（hmax）或最大载荷

（Pmax），时间相关的蠕变和压痕间距都会对分析结果造

成影响。压入的深度越深，压头与样品的接触面积就

越大，所获得的页岩力学性质就会受到不同矿物相的

影响，甚至还会受到页岩内部发育的微裂隙和微纳米

孔隙的影响［43］；另外，不合适的压痕间距，也会导致压

痕点与点之间的相互影响。

2. 2. 1 最大压痕深度

在研究页岩各组分的微观力学性能时，为确保实

验结果不受任何特征长度的影响，应满足 1/10经验法

则［11］：d ≪ hmax ≪ D 10。其中 d为页岩最大非均质性

特征尺寸，主要由孔隙的大小决定；D为不同的矿物相

或有机质相的颗粒大小，一般认为D为几十微米，但小

者可小至几微米，大者可达几百微米［8-9］。假设页岩材

料仅由两种力学性质不同的相组成，当压痕深度远小

图1 典型的纳米压痕P-h曲线（a）和纳米压痕示意图（b）［31，38］

Fig. 1 A typical nanoindentation P-h curve（a）and schematic representation of an indentation test（b）［31，38］

Pmax. 最大载荷值；hmax. 最大压痕深度；hf. 完全卸载后的残余压痕深度；S. 接触刚度，根据卸载曲线上部的斜率获得；A. 最大荷载处的接触面积
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于相位的特征尺寸（hmax ≪ D），单个压痕点获得的是单

相的力学特性；相反，当压痕深度远大于相位的特征尺

寸（hmax ≫ D），即压痕作用在多相复合体上，得到的是

复合材料整体的力学响应（图 3）；Ulm等结合前人研究

认为可通过 hmax小于
1
10D和 hmax大于 6D来分别表征页

岩中单相和整体的力学响应［44］。另一方面，Bobko等
研究认为压痕深度需大于RMS的 3倍才能避免粗糙度

的影响［11］。

对于页岩样品，Zeszotarski等提出 hmax小于400 nm
来研究页岩中的干酪根弹性性能［21］。Bobko等认为页

岩测试的最佳 hmax在 500～3 000 nm［11］。Bennett等使

用 hmax= 200，1 000，3 000～5 000 nm分别刻画页岩中

单一矿物相、有机质/粘土矿物复合体，以及页岩整体

力学性能［17］。Liu等通过 hmax近似为 500 nm来研究页

岩单相力学性能［45］。总体上，对于单相矿物或有机

质，所采用的hmax大部分都处于200～500 nm。

图2 机械抛光（a，b）和氩离子抛光（c，d）后的页岩切片在光学显微镜下的表面形态［8］

Fig. 2 Surface morphology of shale rock slices under optical microscope after mechanical polishing（a，b）and Ar ion milling（c，d）［8］

（四川盆地下志留统龙马溪组页岩，岩心深度89 m，切片垂直于层理面方向。）

表 1 页岩样品抛光条件及粗糙度

Table 1 Polishing methods and corresponding roughness of shale samples

抛光类型

机械抛光

离子抛光

砂纸/目
400

400，600，1 500
1 000，4 000
600，1 200

45
—

400
连续等级

3 000
60～3 000
50～2 000

油基金刚石的粒度/µm
—

6. 00，1. 00，0. 04
1. 00，0. 50，0. 10
5. 00，3. 00，1. 00

1. 00
—

9. 00，1. 00
—

—

—

6. 00，1. 00

其他

9. 00，3. 00，1. 00 µm氧化铝

—

0. 02 µm硅胶

—

—

0. 30 µm氧化铝，0. 05 µm硅胶

—

0. 05 µm氧化铝

—

—

—

粗糙度/nm
450
—

—

—

150～300
—

30～150
<200
100
—

—

文献来源

［42］
［20］
［21］
［22］
［11］
［23］
［19］
［32］

［26，31］
［39］
［8］

注：“—”指文献中未列出来。
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2. 2. 2 加卸载制度

在进行试验时，位移控制模式对于力学性能高的

矿物相（石英、黄铁矿和碳酸盐等），在达到同一深度时

所需的载荷更大。而载荷控制模式对于力学性能高的

矿物相所需的 hmax更小；但在研究页岩表面力学性能

时，更多地采用载荷控制模式。

在材料压痕中，蠕变会影响试验准确值的测量，尤

其对于刚度较低的材料，其影响较为显著。故在加载

至最大荷载处并保持一定时间是必要的。Miller等认

为蠕变一般发生在保载阶段 1～2 s内，而 5 s的保载时

间足以使材料完成大部分蠕变行为［46］。因此，页岩的

纳米测试保载时间建议为5 s。
2. 2. 3 压痕间距

国际标准 ISO14577中明确提出，对于陶瓷和金属

等均质材料，相邻压痕点的距离应大于或等于最大压

痕点直径的 10倍［47］，一般认为，Berkovich针尖作用的

区域为直径是 3～5倍 hmax的半球体［11，48］。因此，就页

岩样品而言，对于压痕深度较小或者小载荷（<15 mN）
的试验，选择的压痕间距一般为 20 µm［7，25，49］；而对于

压痕深度大或者大载荷（200～500 mN）的试验，选择

的压痕间距为50～100 µm［26-27，37，39］。
总之，在页岩纳米力学测试中，制样时的表面粗糙

度，压痕测试所采用的压痕深度、加卸载制度以及点阵

压痕时压痕间距的选择等都会影响力学性能测试的结

果。因此，在测试前，根据研究者的实验目的和需求，

借鉴均质材料的测试标准，选择合适的测试条件，确保

页岩测试结果的精确性和可靠性。

3 纳米压痕在页岩力学性能研究方面
的应用

3. 1 页岩表面整体力学性能及影响因素

Kumar等对不同地区的 144块富有机质页岩样品

进行纳米压痕力学测试，发现它们的弹性模量主要集

中在：伍德福德页岩（28～65 GPa）、巴奈特页岩（40～
55 GPa）、奥陶纪页岩（50～60 GPa）、伊格尔福特页岩

（32～58 GPa）、海恩斯维尔页岩（30～45 GPa）和基默里

奇页岩（5～15 GPa）［27］。Shukla等对沃尔夫坎普页岩测

试，表明垂直层理面的弹性模量为 11～74 GPa，平行层

理面的弹性模量为 30～84 GPa［39］。Liu等研究发现巴

肯页岩弹性模量为 22. 92～44. 66 GPa，硬度为 1. 32～
3. 08 GPa［45］。而对于中国区域的页岩，刘圣鑫等测得

川南龙马溪组页岩弹性模量在 27. 17～66. 72 GPa，硬
度为 3. 64～0. 69 GPa［43］。时贤等也获得龙马溪组页

岩平行层理面弹性模量为 35. 61～59. 47 GPa，硬度为

1. 58～3. 59 GPa［38］。
综上可见，前人研究不同地区的页岩，其所获得的

力学参数变化都比较大。Kumar等和 Shukla等研究发

现页岩的力学参数与石英含量、碳酸盐含量成正相关，

与粘土含量、总有机碳含量（TOC）和孔隙度成负相关，

其中最重要的因素是孔隙度和 TOC［26-27，39］。刘圣鑫等

认为富含碎屑颗粒的纹层较富含有机质和粘土的纹层

具有较大的力学性能［43］。Abedi等［42］、Ulm等［17］和
Bobko等［11］则提出页岩的力学性能与粘土矿物颗粒堆

积密度表现为正相关关系。另一方面，页岩弹性模量

在平行层理面方向要大于垂直层理面方向［11，20，39，45，50］，
Bennett等发现在平行层理方向上，伍德福德页岩的弹

性模量和硬度分别增加 30 %和 10 %～15 %［20］。这种

各向异性还体现在页岩的粘土矿物上［11，17，19］。但是有

关硬度的研究还有争议，既可表现为各向同性［11，17］；又
能表现出各向异性［20，42］。

3. 2 矿物表面微观力学性能及影响因素

Deirieh等通过纳米压痕和波长色分光法（WDS），

确定了页岩中的多孔粘土矿物的力学性能［19］。Kumar
等研究获取了页岩中石英、方解石和黄铁矿的杨氏模

量［27］。Alstadt等发现绿河油页岩矿物中，方解石和粘

土的杨氏模量最低（60～80 GPa）［21］。Bennett等确定

了伍德福德页岩中硅酸盐、粘土矿物和粘土矿物/有机

质的力学性能［20］。此外，Zhu等计算了花岗闪长岩和

图3 统计纳米压痕技术原则［16］

Fig. 3 Rules for statistical nanoindentation technique［16］
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石英岩中石英和长石等矿物的力学性能［18］。Veytskin
等结合网格纳米压痕、扫描电子显微镜（SEM）和能量

色散X射线光谱仪（EDS）探讨了页岩中主要矿物的力

学性能［25］。时贤等研究龙马溪组页岩，发现石英和白

云石的弹性模量最高，而粘土类矿物最低［38］。Yang等
进一步通过高分辨率显微镜和纳米动态力学分析

（nano‑DMA），进行矿物定位并测量了龙马溪组页岩各

矿物的力学参数［8］。不同学者所测得矿物的力学性能

值比较相近，但也有所差异（表 2），这与制样过程中表

面粗糙度和相邻矿物的边界效应有关［27］，还与矿物的

各向异性有关［25］，也有可能是由统计纳米压痕解卷积

方法的局限性所致，同时还可能受矿物的晶格结构、缺

陷和杂质等影响［43］。Veytskin等所测得粘土矿物的力

学参数变化范围较大，这主要与粘土孔隙空间取向的

各向异性及相邻矿物的边界效应有关［25］。
表 2表明，整体上页岩微观矿物弹性模量关系为：

粘土矿物/有机质<粘土矿物<方解石<长石<石英<白云

石<黄铁矿；硬度关系：粘土矿物/有机质<粘土矿物<方
解石和白云石<长石<石英<黄铁矿。其中碳酸盐矿物

中方解石和白云石力学性质差异较大，主要是由晶体

的结构不同所造成的［8］。

3. 3 有机质表面微观力学性能及影响因素

页岩中的有机质主要以干酪根和沥青为主，且两

者力学性能差异明显。对于中、高热演化阶段的页岩，

其基质中不仅含干酪根，还富含焦沥青［51-53］。因此，对

其测试必须明确有机质存在形式。Zeszotarski等［23］和
Ahmadov等［54］分别获得伍德福德页岩和巴扎诺夫页岩

中干酪根的力学性能参数（表 3）。Alstadt等发现美国

绿河页岩中干酪根力学值变化较大，并认为其变化主

要与干酪根的化学组成和所处位置有关［21］。Zargari等
对不同深度的页岩进行水化热解实验，发现热解后产

生的沥青弹性模量（<2 GPa），低于干酪根的弹性模量

（7～15 GPa）［28］。总之，学者们研究不同地区页岩都发

现其干酪根的杨氏模量比沥青的更大［28，55-56］，并认为

这主要是由其内部化学结构的变化所控制的。

成熟度的变化会使页岩的结构发生改变，并会产

生微裂缝和微孔隙［57］，导致页岩的力学性质发生改变。

Zeszotarski等［23］、Bennett等［20］和 Zargari等［28］分别获得

了未成熟的页岩干酪根、生油窗（镜质体反射率 Ro <
1. 0 %）的干酪根和生气窗的干酪根的力学性能参数，

还有学者较系统地对页岩有机质在不同成熟度下的力

学性能进行研究（表3），但结论尚未统一。有人发现页

岩有机质杨氏模量随成熟度增加而增加［26，39，56］，并认为

这是由于随着页岩成熟度的增加，干酪根中的C-H键

会不断减少，而芳构化程度变高，进而导致芳香族化合

物增多，使得干酪根密度增加，最终导致其弹性性能的

增加［56，58］。也有人认为随着成熟度的增加，导致干酪

根的孔隙度增加，从而使得干酪根的弹性性能降

低［28-29］。而硬度随成熟度的变化规律还有待研究。

Kumar等研究伍德福德页岩，发现低孔或无孔干

酪根的力学参数值比孔隙发育的干酪根更高［26］；
Shukla等［39］进一步的研究也发现无孔干酪根的力学参

数值比多孔干酪根的更高（表 3）。因此，一定程度上，

有机质的孔隙越发育，其相应的力学性能就越低。

综上可见，前人在探究页岩有机质微观表面的力

学性能及影响因素方面取得了一定进展。然而，有机

质在热演化过程中会发生有机质孔隙和化学组构等一

系列物理化学性质的变化。尤其对于高-过成熟页岩

而言，其基质中干酪根和固体沥青并存，两者之间力学

性质的差异以及相对比例的变化都会影响有机质整体

力学性质的表达。因而，结合纳米压痕技术明确页岩

基质有机质组成、成熟度、孔隙、化学组构和力学性质

的具体数量关系，特别是有机质力学性质热演变特征，

表2 纳米压痕技术测得的矿物力学参数值

Table 2 Mechanical parameters of different minerals as identified by nanoindentation

矿物组分

粘土矿物/有机质

粘土矿物

方解石

白云石

黄铁矿

石英

长石

杨氏模量/GPa
12. 4～18. 5*［20］

6. 2～42. 1*［25］，30［8］，55～62［38］，20. 37～25. 86*［20］
70～75［8］，79～87［27］，79［38］

115～120［8］，115［38］
297［27］，224*［25］

50～108*［25］，105～110［8］，100～110［18］，100［27］，99［38］
75～85［8］，80～90［18］，72［38］

硬度/GPa
0. 59～0. 60［20］

0. 05～1. 69［25］，1. 5［8］，1. 60～1. 80［20］
2. 00～3. 00［8］，2. 16～2. 39［25］

7. 00～8. 00［8］
16. 19［25］

6. 03～14. 43［25］，12. 00～14. 00［18］，14. 00～16. 00［8］
9. 00～10. 00［8］，8. 00～10. 00［18］，4. 51～4. 81［20］

注：“*”为等效弹性模量。
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是值得进一步探究的。

3. 4 页岩微观力学性能与宏观力学性能的关系

纳米力学技术应用于页岩微观力学性能的研究，

其最终目的是为了更好地对比宏观力学性质并能对实

际开采中页岩力学性能进行预测。Kumar等通过对比

不同地区的 61个页岩样品的宏观声学方法（声发射）

测试的动态杨氏模量和纳米压痕测试的平均杨氏模

量，发现两者相关系数高达 0. 97［27］（图 4）。Li等通过

对巴肯页岩微观尺度升级后、三轴力学实验（静态杨氏

模量）和超声波测量（动态杨氏模量）的弹性模量进行

对比，发现其三轴力学测试的值相对更低，而动态杨氏

模量与升级后的杨氏模量比较接近［50］。时贤等通过

研究龙马溪组页岩，发现单轴力学参数比统计学弹性

模量均值更低，但与组分力学升级模型的结果比较一

致。认为这是页岩内部存在孔隙、裂隙和缺陷等导致

不同尺度下页岩力学性质的不同［38］。Liu等通过解卷

积法，借助Mori-Tanaka模型进行弹性模量的均质化升

级，发现均质化升级法与宏观压缩试验得到的弹性模

量比较接近［45］。总体上，由于宏观和微观力学测试在

页岩之间存在巨大空间尺度差异，因而，对于它们之间

的关系不能只是对各个尺度下获得的力学参数进行简

单线性拟合和升级，未来不仅需考虑微观各组分对宏

观物理行为的影响，还需考虑页岩中颗粒之间的接触

关系和胶结作用的影响。

4 纳米压痕在页岩蠕变性能研究方面
的应用

页岩与硬化程度良好的岩石不同，即使在低变形

的情况下，也能表现出可衡量的蠕变［7］。利用纳米压

表3 有机质力学性能测试值（据参考文献［9］修改）

Table 3 Mechanical properties of organic matters（modified from reference［9］）

成熟度参数

—

未成熟：Tmax = 421 ℃
生油窗：Ro < 1. 0 %

生气窗：HI ~ 50 mg /g
Ro = 0. 54 %
Ro = 0. 90 %
Ro = 1. 61 %
Ro = 3. 60 %
Ro = 6. 36 %

Ro = 0. 37 %~ 0. 53 %
Ro = 0. 54 %
Ro = 1. 61 %

生油窗：HI = 633 mg/g
生油高峰：HI = 126～257 mg/g

生气窗：HI = 6 mg/g
Ro = 0. 40 %
Ro = 0. 82 %
Ro = 1. 25 %

干酪根

有机质孔隙度

—

—

—

—

11. 8 %
0
0
低

5. 8 %
0
—

0
高

0
—

—

—

—

—

—

杨氏模量/GPa
10. 0～15. 0
10. 5～11. 1*
6. 2～10. 7*
7. 0～15. 0
2. 0 ± 0. 2
8. 7 ± 1. 0
6. 9 ± 1. 2
7. 6 ± 1. 3
4. 7 ± 2. 4
15. 3 ± 1. 5

5. 6
8. 7
2. 0
7. 6

15. 0～20. 0
7. 0～10. 0
7. 0～12. 0

6. 1
16. 0
15. 8

硬度/GPa
—

0. 55～0. 57
0. 28～0. 31

—

0. 14 ± 0. 01
0. 90 ± 0. 10
0. 55 ± 0. 08
0. 68 ± 0. 14
0. 39 ± 0. 36
2. 00 ± 0. 60

0. 20
0. 90
0. 14
0. 50
—

—

—

—

—

—

沥青

杨氏模量/GPa
—

—

—

2. 0
—

—

—

—

—

—

—

—

—

—

—

—

—

—

7. 5
8. 5～19. 2

文献依据

［54］
［23］
［20］
［28］

［26］

［39］

［29］

［56］

注：“*”为等效弹性模量；“—”为无数据。

图4 宏观动态杨氏模量（Ed）和纳米力学测试的

杨氏模量（Ei）的关系［27］

Fig. 4 Dynamic Young modulus（Ed）vs. nanomechanically
tested Young modulus（Ei）［27］
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痕技术能在短时间内（几分钟的保载时间）研究页岩发

生的蠕变，从微观视角深入了解岩石蠕变变形机制及

影响因素，进而定量评价页岩长期蠕变性能，最终达到

改善其储层性能的目的。该技术应用到页岩的蠕变性

能研究起步较晚。2015年，Wick等通过常规的单轴试

验和纳米压痕测量比较了标准材料的蠕变行为，发现

通过拟合稳态蠕变方程获得的应力指数都在相同范围

内，因此认为纳米压痕测量对于确定页岩的蠕变行为

也是可靠的［33］。Mighani等指出其获得的蠕变参数可

以有效地反映页岩基质组分内部微孔发育情况［33］。
Bennett等通过数值模拟推导了伍德福德页岩的蠕变

应力-应变特性［20］。Shi等则关注拟合蠕变曲线时所采

用的粘弹性模型，通过 Voigt，Burgers和双阻尼 Kelvin
等 3种流变模型比较，发现其中双阻尼Kelvin模型拟

合效果最好，但标准差较大，并且蠕变时间的增加会导

致测得的页岩的杨氏模量和硬度值降低［35］。而 Liu等
通过Burgers模型也很好地表征了页岩的蠕变行为［49］。

影响页岩蠕变的因素包括围压、差异应力、温度、

页岩各向异性以及页岩组分等［7］。Mighani等发现平

行层理方向上的压痕蠕变量要明显低于垂直层理方向

上的蠕变量［33］。Slim等认为室温下有机质加快了页岩

的蠕变速率，而无机相矿物降低了蠕变速率，其蠕变速

率几乎是各向同性的，并且证实了相关蠕变速率是由

各向同性的组分、孔隙和有机质驱动的［59］。Sharma等
则发现，在高温下（200 ℃以上），由于粘土矿物内部结

构水的流失，粘土矿物或粘土矿物与有机质之间的摩

擦系数增大，颗粒重排和压实作为蠕变变形的基本机

制，蠕变现象不再明显，表明了粘土结合水对页岩蠕变

性质的重要影响［34］；Mighani等对瓦卡姆尔塔页岩开展

了纳米压痕和三轴蠕变实验，对比发现可以通过蠕变

模量（C）去解释瞬时蠕变机制，其微观蠕变模量和杨

氏模量都比三轴压缩实验的值更大，根据聚类分析将

页岩分为 3个组分，最软的组分可能是多孔多有机质

的粘土组分（E < 10 GPa，H < 0. 1 GPa，C < 100 GPa），最
硬的组分可能是黄铁矿、白云石、方解石或石英（E >
30 GPa，H >1 GPa，C > 7 000 GPa），以及中间的组分为

纯粘土基质（E，H和C介于前两种组分之间）（图 5）；并

认为，蠕变是由差应力和平均均衡应力共同驱动的［7］。
Gupta等通过对伊格尔福特、伍德福德和沃尔夫坎普页

岩研究，发现蠕变位移与页岩的粘土含量、孔隙度和

TOC呈正相关，与石英和碳酸盐含量成负相关，这与传

统三轴压缩实验得到的结果相一致［60］；同时，伊格尔

福特页岩较伍德福德和沃尔夫坎普页岩表现出更高的

蠕变，推测伊格尔福特页岩的导流能力会随着时间的

推移更快地降低［31］。
前人在探究页岩蠕变特征时取得了一定进展，然

而，大部分学者都把研究重点放在页岩组成成分及蠕

变机制上，没有考虑流体压力、温度和流体化学的影

响，因此，所测定的页岩蠕变行为不能完全代表实际地

质条件下的行为。另一方面，对页岩中的单一矿物相

的蠕变机制，其微观结构与蠕变之间的关系还不明确，

因此，微观尺度下流体、温度和单一矿物相对页岩微观

蠕变的影响还有待探究。

5 纳米压痕在流体/页岩相互作用力学
性能研究中的应用

页岩气储层改造技术有水力压裂和超临界二氧化

碳压裂。压裂液的添加会影响微观结构与矿物成分的

变化，进而导致页岩力学性能的改变。研究流体/页岩

相互作用下的力学性能的演变特征，可以为实际页岩

水力压裂或超临界二氧化碳压裂提供基础的实验数

据，对井生产稳定性和后续重复压裂设计具有重要作

用。Shi等对比了超临界二氧化碳（SC-CO2）处理前后

的四川盆地龙马溪组页岩的力学性能，发现 SC-CO2处
理后的试样硬度和杨氏模量平均下降率分别为

32. 01 %和 11. 75 %，处理后的页岩富粘土区域力学参

数显著降低；而富石英区域变化较小，且压痕点周围也

产生了更多的微裂缝和空洞，并认为其下降和孔隙结

构、矿物的变化有关［61］；富粘土区力学参数下降的主

要原因是 CO2吸附，而富石英区则是少量溶蚀［61］。
Akrad等发现，在不同流体/页岩条件下，方解石、石英

和富粘土组分的杨氏模量分别降低了 30% ~ 50%、

图5 瓦卡姆尔塔页岩的蠕变模量（C）与杨氏模量（E）的关系［7］

Fig. 5 Creep modulus（C）vs. Young modulus（E）for
the Vaca Muerta shale［7］
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3 %~ 30 %和 10% ~ 30 %，并提出用“软”和“硬”矿物来

解释岩石的软化［62］。Corapcioglu等进一步研究发现，

压裂液引起的矿物反应是杨氏模量降低的主要原

因［63］。Yang等在室温下使水/页岩相互作用 30 d，发现

其杨氏模量和硬度分别降低了 26. 7 %和 47. 8 %，认为

该软化主要发生在粘土基质中，并对页岩表面进行疏

水涂层处理，指出疏水涂层能减缓页岩的软化，表现在

与未处理的页岩对比，其硬度增加40 %，杨氏模量增加

25 %［64］。Lu等对天然页岩样品进行水热处理 30 d后，

也发现页岩整体和各矿物的杨氏模量都出现下降，其

中粘土下降最为显著，并认为软化本质上是由渗透率

控制的［65］。总之，超临界二氧化碳和水都会使得页岩

的力学性能下降，但具体的软化机制还需进一步地

研究。

6 认识与展望

近年来随着力学测试技术逐渐向精细化发展，页

岩研究的尺度也越来越小。纳米压痕技术在研究页岩

及其各矿物相微观力学性能和蠕变性能等方面提供了

全新的视角，使得在微观层面有了更深入的认识，从而

能从根本上认识页岩的力学行为，并与页岩的宏微观

力学性能建立了联系。但由于该技术在页岩表征中的

应用起步相对较晚，还存在着一些问题和急需改进的

方面。

6. 1 页岩纳米力学测试的规范化

纳米压痕技术的测试在均质材料中已有明确的规

范，但对于页岩这种多组分和非均质强的材料还缺乏

具体化和规范化。在纳米力学的测试中，制样时表面

粗糙度、最大压痕深度、压痕间距，以及加卸载制度的

不同，都会使得测试结果存在差异。同时，页岩表面加

工硬化问题等也会影响试验结果的准确性和可再现

性。因此，需要开展纳米力学技术在页岩领域应用的

标准化研究，统一规范制样标准和测试流程，确保实验

结果的可对比性和可靠性。

6. 2 统计纳米压痕技术分析的精确性和可靠性

统计纳米压痕技术使用的解卷积法要求明确区分

页岩相态组成，而在压痕中可能会遇到不同的矿物相

或有机质相的交界处，且该方法并未将页岩中的黄铁

矿和有机质等考虑进去，可能会给分析测试结果带来

一定误差。纳米压痕杨氏模量平均值法，在受压硬矿

物出现开裂现象以及压痕点刚好位于大颗粒的硬矿物

上时，会增加分析结果的不确定性。因此，需要充分考

虑不同矿物相的交界和硬矿物的压裂问题，深入开展

页岩表面力学相关的理论和实验研究。另一方面，纳

米压痕法所获得的页岩的蠕变特性和宏观尺度下的关

系是未知的，未来可考虑在明确页岩各组分蠕变力学

特征并建立考虑各向异性的蠕变本构模型，实现页岩

蠕变性能从微观到宏观的尺度升级，预测页岩的长期

蠕变行为。

6. 3 页岩纳米力学测试的再定位

纳米力学测试技术常结合 SEM和 EDS等微观测

试方法，来精确刻画页岩微观下的物理结构、化学特征

及力学性能。但是，由于页岩微观结构非均质性很强，

应用这些技术再次找到之前的压痕点十分困难。因

此，迫切需要页岩压痕点的快速定位方法，或者研制新

型纳米压痕仪，实现物理结构、化学元素和力学性能等

的可视化原位分析。

6. 4 页岩微观力学性能测试的扩展应用研究

纳米力学测试技术借助于荷载-位移曲线可获取

页岩表面的弹性模量和硬度等，但对纳米尺度下的页

岩弹塑性变形行为还有待研究。在这方面，可通过把

压痕完整的应力－应变曲线与有限元模拟仿真相结合

开展研究；同时把纳米压痕和原位 SEM或透射电镜

（TEM）、电子背散射衍射（EBSD）等相结合，深入系统

地研究页岩材料的弹塑性变形行为，从微观角度揭示

其变形机理。
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