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基于划痕技术的 CO2–水作用下页岩纹层 
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摘要：由于纹层厚度小，基于标准圆柱样品的单三轴等传统实验方法，难以反应纹层页岩强非均质性对力学性质

的影响。选取青山口组纹层型页岩开展划痕和 CO2 浸泡实验，分析不同浸泡时间下的不同纹层强度软化规律。结

果表明，随着浸泡时间的增加，划痕区域周围出现诱导裂缝，裂缝形状呈现“Y”字形。超临界 CO2–水对富方解

石层的影响最为显著。与原始页岩试样相比，随着浸泡时间的增加(1，2，3 d)，抗压强度分别下降了 48.1%，57.3%

和 60.3%，弹性模量分别下降了 39.3%，49.2%和 50.5%。富黏土层的抗压强度和弹性模量随浸泡时间的增加先呈

快速下降趋势，而后保持不变。石英/方解石层的抗压强度和弹性模量先降低后略有升高。该研究为页岩在超临界

CO2–水相互作用下的软化行为提供了新的视角。 
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Strength softening pattern of shale lamina under CO2-water interaction based on 
scratch technique 
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Abstract：Due to the small thickness of the laminae，traditional experimental methods such as single triaxial based 

on standard cylindrical samples are difficult to respond to the effect of strong inhomogeneity of the laminated shale 

on the mechanical properties. In this paper，the laminated shale of the Qingshankou Formation was selected to 

conduct scratch and CO2 soaking experiments，and the softening pattern of different laminated strengths under 

different immersion times was analyzed. The results reveal that as the soaking time increases，induced cracks form 

around the scratched area，with the shape of a“Y”. Supercritical CO2-water had the most significant effect on 

calcite-rich lamina. Compared with the original shale specimens，the compressive strength decreased by 48.1%，

57.3%，and 60.3%，and the elasticity modulus decreased by 39.3%，49.2% and 50.5%，respectively，with the 

increase of the soaking time(1，2，3 d). The compressive strength and elasticity modulus of the clay-rich lamina 

first showed a rapid decreasing trend with increasing soaking time and then remained constant. The compressive 

strength and elastic modulus of the quartz/calcite lamina first decreased and then slightly increased. This study 
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provides a new perspective on the softening behavior of shale under supercritical CO2-water interaction. 

Key words：rock mechanics；shale；lamina thickness；supercritical CO2-water-rock interaction；scratch test；

mechanical properties 
 

 
1  引  言 

 

页岩油已经发展成为非常规油气资源勘探和生

产的重点领域，受到世界各国的重视[1-2]。随着页岩

油勘探开发的深入研究，纹层在页岩油的生成和分

布中发挥重要作用。纹层是沉积岩中可区分的最小

沉积单元，层厚一般不超过 10 mm[3]。不同矿物组

成形成不同的纹层，如泥页岩内部的粉砂质或砂质

纹层、石英纹层、富黄铁矿纹层、富方解石纹层和

富有机质纹层[4]。纹层的厚度及差异性等直接控制

着岩石力学性质和裂缝扩展，是页岩压裂的关键。

目前，页岩压裂主要采用水基压裂液。然而，由于

二氧化碳在提高裂缝复杂度和帮助 CCUS 方面表现

出诸多优势，二氧化碳压裂已成为一种前景广阔的

压裂技术[5-6]。因此，研究流体–岩石相互作用对岩

石力学性能的影响具有重要意义。 

由于裂缝中有大量的压裂液滞留并与岩石相互

作用，进而影响页岩的各种物理力学性质。薛华庆

等[7]研究了页岩在水化作用下的微孔隙结构、水化

作用引起的裂缝特征。曾凡辉等[8]基于不同黏土矿

物和无机阳离子对页岩水化性能进行了研究。Y. Pan

等[9]认为，超临界 CO2–页岩作用比亚临界 CO2–

页岩作用对改变页岩孔隙结构、提高孔隙度和渗透

率的作用更显著，这是因为超临界状态的溶解度和

膨胀性更大。同样，左 罗等[10]认为不同 CO2 相态

会对页岩微观结构和力学性能产生影响。X. Shi 等[11]

研究了浸泡 CO2 处理后页岩细观力学性能的变化，

发现富黏土土层弹性模量和硬度的降低比石英层更

明显。S. H. Li 等[12]描述了富碳酸盐页岩中 CO2 溶

液的微观力学性能。Q. Lyu 等[13]发现页岩在 CO2饱

和 10 d 后，其平行层和垂直层方向的单轴抗压强度

均有所下降。汤积仁等[14-15]研究了不同 CO2 饱和条

件下页岩力学强度的变化规律。田时锋等[16]通过巴

西劈裂实验研究了干湿页岩在不同超临界 CO2作用

时间下抗拉强度及损伤特征的变化规律。Y. Zhang

等[17]发现页岩在与超临界 CO2 发生作用后，页岩最

大压应力下降，表明注入 CO2 会影响碳酸盐岩储层

基质的力学强度。Q. An 等[18]提出了岩石弱化系数，

并根据动力学实验建立了超临界 CO2注入对岩石力

学破坏变化的动力学方程，分析了不同条件下岩石

力学破坏的规律。虽然已有很多关于 CO2 浸泡对页

岩力学性能影响的研究，但对于不同纹层的强度软

化规律研究较少。 

而且青山口组储层特征复杂，页岩纹层的厚度

很小，现有岩石力学方法基于单三轴、巴西劈裂等

实验难以综合考虑页岩成分和结构双非均质特征对

力学行为的影响。幸运的是，划痕技术的发展使得

测量不同纹层的力学参数成为可能。由于其价格合

理、使用简单、能够持续评估力学特性而越来越受

到学术界的欢迎。使用划痕评价力学特性已有很长

的历史。在 20 世纪 90 年代，学术界将抗划伤性作

为材料分类的定性指标。迄今为止，划痕测试已用于

各种学科和工程应用，例如评估陶瓷[19]、涂层[20-21]、

黏附膜[22-23]、金属[24]、聚合物[25]、岩石强度[26-27]、

硬化水泥膏体和水泥复合材料[28-29]。在划痕实验中

应用线弹性断裂力学和 J 积分原理，可以测量应变

断裂韧性[30]。最近，能量尺寸效应定律的发展修正

了强度与断裂性能之间的关系，从而可以区分不同

类型的划痕[31]。 

本文以松辽盆地青山口组页岩(3 种不同纹层)

为研究目标，通过开展 CO2 浸泡实验，分析了不同

浸泡时间条件下页岩强度软化规律。基于划痕技术

对 CO2–水作用下的不同页岩纹层力学特性进行了

定量表征，基于划痕抗压强度曲线提出了定量表征

页岩非均质性的方法，明确了非均质性随浸泡时间

的变化规律，为深入了解无水压裂过程中页岩力学

响应特征和 CO2 封存提供依据。 

 

2  实验样品与方法 
 

样品取自松辽盆地纹层型页岩。与北美海相页

岩油藏相比，松辽盆地页岩油具有有机质成熟度高、

原油黏度低、气油比高、压力系数高等特点，改变

了陆相页岩油一般具有高密度、高黏度、低气油比

的传统认识[32]。而且页岩地层中存在丰富的纹层。

不同的纹层通常以不同的矿物组成和不同的厚度

(从几十微米到几毫米不等)来区分，这对岩石力学

性质以及裂缝扩展有重要影响。首先采用线切割设

备将岩心加工成立方体样品(见图 1)。将垂直层理方

向的一个端面进行多次抛光，使样品表面满足划痕

实验对粗糙度的要求。用 X 射线荧光光谱仪对页岩 
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图 1  青山口组纹层页岩样品示意 

Fig.1  Schematic diagram of a sample of laminated shale from the Qingshankou Formation 
 

进行了研究，发现它主要由 5 种元素组成：Mg，Al，

Si，K 和 Ca。本文研究重点为 3 个纹层，分别为富

黏土层、富方解石层和石英/方解石混合层。纹层 I

是富黏土层，厚度为 4 mm。纹层 II 是富方解石层，

厚度为 2.5 mm。纹层 III 为石英/方解石层，厚度为

7 mm。富黏土层通常为黑色，页理非常发育，元素

分布相对均匀，微纳米孔和微裂缝也高度发育。富

方解石层页岩呈现灰色–深灰色，陆源碎屑含量低，

纹层厚度较小，纹层主要由 Ca 元素组成。石英/方

解石纹层大都是灰黑色的，纹层的厚度较大。纹层

主要由硅、铁、钙元素组成，而页岩层与混合质纹

层是交替的，表面有着明显的不同纹层交互层现象，

并且纹层中还发育有其他纹层条带。 

如图 2 所示，实验分为 4 个部分：(1) 将页岩

样品置于超临界 CO2–水中；(2) X 射线荧光光谱大

面积元素扫描分析；(3) 划痕实验；(4) 显微镜观察。

所有的页岩样品都在密封袋中运输，以尽量减少储

存过程中其他影响因素的干扰，并且保证样品在相

同的条件下开展系列实验。 

 

 
图 2  实验流程图 

Fig.2  Flow chart of the experiment 
 
2.1 超临界 CO2浸泡流程 

超临界 CO2–水处理测试设置如图 3 所示。CO2

增压系统是自主研制的通过控制温度和压力将 CO2

转化为超临界状态的实验装置。该装置主要包括气

源、中间容器、加热管、反应釜以及温度、压力传 
 

 
图 3  静态浸泡实验装置示意图 

Fig.3  Schematic diagram of the static soaking test setup  
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感器等部分。浸入温度为 65 ℃，压力为 15 MPa。

在此条件下，CO2 处于超临界状态。具体的实践步

骤如下： 

(1) 超临界 CO2 处理前，对设备进行抽真空。

(2) 将烘干的典型页岩试样置于超临界 CO2 处理室

中。(3) 然后将 CO2注入到一定的压力下，并控制温

度，使 CO2 进入超临界状态。(4) 浸没槽必须有足够

的密封，并保持 1，2 和 3 d 的高温高压条件。(5) 处

理后，对不同处理次数的试样进行划痕试验、显微实

验和 X 射线荧光光谱分析。 

2.2 划痕实验 

为明确纹层页岩的力学特征，使用 HADHJ–

25/100–Ⅳ型页岩划痕测量实验装置(见图 4)，测

定页岩样品的力学性能纵向连续分布特征，系统

研究纹层页岩储层特征以及强非均质性特征控制下

的力学特性及破坏机制。在进行划痕实验之前，需

要进行使表面平整的找平程序。然后，在切割深度恒

定、速度恒定的条件下，沿岩心(方向垂直于层理)进 
 

 
图 4  划痕实验仪器 

Fig.4  Scratch test apparatus 

行划痕实验。本文的切割深度为 0.5 mm。为了获得

可靠的数据，划痕长度至少应等于几厘米。刀具宽

度为 2 mm。划痕测试程序通常涵盖以下几个关键

步骤： 

(1) 在岩样的组装过程中，首先要选择适当的

划痕面，然后使用夹板将岩心固定牢固；(2) 在正式

开始划痕之前，需要对岩心表面进行预先的划痕处

理，通过多次反复划痕，确保刀片与岩心表面能够

均匀接触；(3) 对岩石样本的强度进行评估，确定划

痕的速度和深度，计算机实时地收集和记录刀片受

到的水平切向力和垂向力等相关数据；(4) 确保划

痕的起始点、表面、深度和速度保持不变，然后再

进行两轮划痕测试；(5) 在完成划痕测试之后，取 3

次划痕数据的平均值，并对这些数据进行后续的处

理和深入分析。 

在划痕测试期间，预设切割深度和切割速度，

然后记录作用在切割器上的力的大小。图 5 为划痕

测试的示意图。其中 TF 为作用在平面上的水平力，

VF 为作用在平面上的垂直力。水平力( TF )与刀具速

度平行，垂直力( VF )与刀具速度垂直。内在比能
是破碎单位体积岩石所需的能量，  被认为是一种

与岩石无侧限抗压强度直接相关的性质特征。对于

矩形刀具有如下关系[31]： 

T V(1 )F wd F               (1) 

tan                   (2) 

0E E S                 (3) 

0 (1 )E                  (4) 

TF
E

wd
                  (5) 

 

 
图 5  划痕示意图 

Fig.5  Schematic diagram of scratches 
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VF
S

wd
                  (6) 

式中：w 为切刀宽度，d 为刀具穿透深度， 为作用

在刀具端面上的平均力的倾斜度，为磨损面/岩石

界面的摩擦因数，为岩石的内摩擦角，S 为刀具的

钻削强度，E 为比能。 

在某种程度上，弹性模量和比能是相关的。假

设划痕测试中力波动代表一系列类似于单轴测试的

应力上升/下降，那么预期力的导数的峰值与岩石的

刚度密切相关。L 为刀具沿岩石表面的位移，有 

Td

d

F

L
                  (7) 

页岩 TdF / dL 曲线正峰的平均值与面积的比值

和弹性模量模量有很好的相关性，定义[33]为 

Td

d

F

LE
wd

                 (8) 

 
3  实验结果分析 
 

3.1 浸泡超临界 CO2–水前后元素变化 

图 6 显示了浸泡 CO2–水前后页岩样品元素组

成的变化情况。如图所示，浸泡后会导致页岩中 Ca，

Al，K 和 Mg 元素的减少。然而，Si 元素有所增加。

由于 CO2–水未与石英发生反应，而部分矿物溶解，

因此页岩整体的质量降低，最终导致石英比例增

加。同时，黏土矿物与 CO2 反应，产生石英。在双

重作用下，石英的含量显著提高。 
 

 
图 6  超临界 CO2–水浸泡后页岩表面元素含量变化 

Fig.6  Changes in surface elemental content of shale after  

supercritical CO2-water soaking 
 

矿物组分溶解能力的差异对应于超临界 CO2–

水和页岩的相互作用。当 CO2 溶解于水中生成碳酸

时，该溶液与页岩矿物发生如下反应[34]： 

2 2 2 3 3CO H O H CO H HCO          (9) 
2

3 2 2Calcite(CaCO ) 2H Ca CO H O       (10) 
4

2 2Quartz(SiO ) 4H Si 2H O         (11) 

2 3 10 2Illite(KAl (Si Al)O (OH) )+8H 0.6K  ，  
3

2 22.3Al 0.25Mg 3.5SiO 5H O        (12) 

8 2-feldspar(2KAlSiO ) 2H 9H O 2KK       

4 4 2 3 44H SiO Al SiO (OH)               (13) 

CO2 溶于水后会与岩石中的方解石、白云石、

长石以及黏土等矿物发生溶解反应，并生成石英、

高岭石等次生矿物。由式(9)～(13)可知，CO2 加水会

和方解石以及黏土矿物发生反应。这导致页岩中的

矿物质溶解，离子被释放到溶液中。方解石中的溶

解导致 Ca2+的移动，而特定黏土矿物的溶解与溶液

中部分 Al3+的释放有关，K+的迁移与钾长石的溶解

有关。此外，矿物水解和离子交换也会影响页岩在

酸性环境中元素迁移[35]。水离子化后的氢离子和氢

氧根离子会进入矿物晶格，与自身的阳离子和阴离

子发生反应，导致矿物水解。此外，黏土矿物中也

可能发生离子交换，例如游离的 Ca2+会与其自身的

Na+发生交换。 

此外，页岩基质表面的 CO2会降低表面自由能，

导致基质膨胀和变形[36]。浸泡时间增加时孔隙率增

大。水可以在矿物表面形成一层水膜，促进矿物溶

解到 CO2 中，提供离子交换所需的质子[37]。使得矿

物与 CO2 接触更易发生反应。CO2 使得页岩表面产

生了更显著的溶蚀现象。 

3.2 页岩表面损伤特征 

对同一位置的页岩表面用显微镜进行了观察，

如图 7 所示。通过对比超临界 CO2–水浸泡前后页

岩表面的图像，可以看出裂缝逐渐扩大，这与碳酸

盐矿物的溶蚀作用有关。浸泡 1 d 后，裂缝内方解

石溶蚀，裂缝逐渐张开。浸泡 3 d 后，显微镜图像

上最大裂纹孔径增大至 0.27 mm。此外，页岩表面

由于溶蚀作用开始形成新的微型孔隙。内部压力会

促进 CO2 在页岩纹层和孔隙中的吸附，提高 CO2 的

溶解能力。在卸载过程中，内部的压力开始逐渐降

低，页岩内的 CO2 压力会发生变化。在内外压力差

的影响下，CO2 发生变形膨胀，导致裂缝的形成和

进一步扩展。 

当超临界 CO2–水作用下，页岩中的黏土矿物发

生水化膨胀，伊利石层发生断裂。结果出现明显的

颗粒掉落、矿物发生晶层破坏以及诱导裂缝逐渐变

大，同时表面裂隙溶解增加。如图 8 所示，超临界 
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(a)                                                  (b) 

图 7  超临界 CO2-水浸泡后原位裂缝变化 

Fig.7  In-situ crack changes after supercritical CO2-water soaking 

 

 
(a) 0 d                            (b) 2 d                             (c) 3 d 

图 8  超临界 CO2–水浸泡划痕破坏形态 

Fig.8  Supercritical CO2-water soaking scratch damage pattern 
 

CO2–水在页岩中的吸附导致页岩膨胀变形。由于

内外存在压力差，CO2 会通过渗透性较强的纹层进

入页岩内部，并吸附在黏土矿物颗粒表面。当膨胀

应力超过其力学强度时，就会形成诱导裂纹。在超

临界 CO2 吸附浸泡 2 d 后，划痕区域出现了溶解裂

纹和狭窄的次生裂纹。浸泡 3 d 后，裂缝张开明显，

划痕区域周围出现诱导裂缝，矿物溶解增加。裂缝

形状呈现“Y”字形。 

对页岩中富黏土层和石英/方解石层进行了 SEM

电镜扫描。位置见图 1 中矩形区域。通过 SEM 观察

了不同静态浸泡时间处理后的初始划痕位置和未破

坏表面位置，揭示了超临界 CO2 对页岩微观结构的

影响。黏土层在浸泡之后的表面形貌如图 9 所示。

浸泡初期，划痕区域的部分矿物出现迁移现象，产

生一些新的孔隙。划痕处发生了初始的化学反应产

生了絮状晶体，伴有新的孔隙的产生。随着浸泡时

间的增加，划痕处化学反应加剧，生成了颗粒状晶

体，伴有新的孔隙的产生，并且新产生的矿物存在

堵塞基质划痕处孔隙的现象。未破坏表面发生较 

 
(a) 0 d                         (b) 1 d 

 

(c) 2 d                         (d) 3 d 

图 9  不同浸泡时间的黏土层处同一划痕 SEM 图像  

Fig.9  SEM images of the same scratch at the matrix for  

different soaking times  
 

为剧烈的反应变化，表面出现大量新矿物，这些新

矿物的产生可能是由于是表面浅层矿物溶蚀后表现

的下一层矿物。划痕位置处的孔隙数量和孔径大小

都大幅度增加。 
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纹层浸泡后的表面形貌如图 10 所示。浸泡初期，

划痕处的部分矿物在超临界 CO2 运移或溶蚀作用

下消失，未破坏表面没有明显变化。划痕位置处产

生了轻微的化学反应，未破坏表面衍生处大量浅显

的微裂缝。随着浸泡时间的增加，未破坏表面发生

较为剧烈的反应变化，表面开始出现矿物被溶蚀的

现象，进一步加剧微小裂缝的生成与扩展，表面大

量出现矿物被溶蚀的现象，出现大量的微小裂缝，

划痕位置处的大量微裂缝溶蚀贯通，形成颗粒状

条带。 
 

 
(a) 0 d                       (b) 1 d 

 

(c) 2 d                       (d) 3 d 

图 10  不同浸泡时间的纹层处同一划痕的 SEM 图像 

Fig.10  SEM images of the same scratch at the lamina for  

different soaking times 

 

3.3 划痕诱导裂缝宽度变化 

为了揭示超临界 CO2–水浸泡后的软化程度，

统计了试样表面划痕造成的裂缝宽度，以量化不同

浸泡时间下页岩的损伤程度。划痕损伤特征量化

如图 11 所示。在超临界 CO2–水浸泡前，表面存在

明显的划痕损伤特征。尤其在黏土含量高的地方，  
 

 
图 11  划痕诱导裂缝宽度统计 

Fig.11  Scratch-induced crack width statistics 

样品表面呈现明显的“丰”字形裂纹。诱导裂缝宽

度最大处为 3.16 mm，最小处为 0.09 mm。经过超临

界 CO2–水浸泡后，试样表面基本保持光滑，划痕

诱导裂缝宽度明显减小。浸泡 3 d 后，划痕诱导裂

缝宽度最大值为 0.58 mm，最小值为 0.01 mm，诱导

裂缝宽度平均值下降约为 80%。 

如图 12 所示，受矿物组构与页理弱面的相互影

响，页岩纹层力学特征划痕渐进破坏模式互不相同。

浸泡超临界 CO2–水之前，对于富黏土层来说，发

现整段划痕表面均可见清晰高频薄互层结构特征，

划痕两侧出现大量破坏面，形成“丰”字形结构。

存在明显的划痕损伤特征。而对于纹层来说，石英

和方解石属于较硬的矿物，划痕损伤不太明显，导

致样品表面更光滑。划痕引起的裂纹明显少于黏土

层。页岩表面划伤程度表征与超临界 CO2–水浸泡

密切相关。不同纹层表现出不同的划伤损伤特征，

该研究有助于了解页岩裂缝扩展模式。 
 

 
(a) 富黏土层和方解石纹层     (b) 富黏土层和石英/方解石纹层 

图 12  划痕诱导裂缝宽度情况对比 

Fig.12  Comparison of scratch-induced crack width cases 

 

3.4 超临界 CO2作用下纹层页岩力学响应规律 

划痕实验能够连续测量和表征纹层页岩的宏

观力学性能。定量评估岩石力学特性的不均匀分布

特征，识别力学弱面。为了研究浸泡过程中超临界

CO2–水对不同纹层宏观力学性能的影响，分析了浸

泡前后划痕横向力的变化情况。图 13 为不同浸泡时

间后划痕横向力的变化情况。如图所示，随着浸泡

时间的增加，横向力整体出现下降的趋势。未浸 
 

 
图 13  划痕力学信号随浸泡时间变化 

Fig.13  Scratch mechanics signal variation with soaking time 
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泡超临界 CO2–水之前，页岩横向力平均值分别为

107.07 N，在浸泡超临界 CO2–水 1，2，3 d 以后，

横向力平均值分别变成 64.04，65.32 和 73.03 N。最

大下降程度在浸泡 1 d 以后，最终浸泡 3 d 后，横向

力平均值下降 31.79%。 

为了进一步探讨浸泡超临界 CO2–水对不同纹

层结构力学性能的影响，通过划痕实验分析了 3 种

典型纹层的力学变化模式。 

3.4.1 富黏土纹层划痕力学参数 

从图 14 和 15 可以看出，浸泡超临界 CO2–水

后，富黏土层的弹性模量和抗压强度明显下降。浸

泡 1 d 后降幅最大，分别下降 27.9%和 46.9%。浸泡

3 d 后，分别下降了 38.3%和 46.3%。浸泡 2，3 d 后，

弹性模量和抗压强度值基本保持不变。 

同样可以看出，原始页岩试样的抗压强度主要

分布在 40～160 MPa 范围，峰值为 102.27 MPa，原

始页岩试样的弹性模量主要分布在 0～50 GPa 范

围，峰值约为 16.9 GPa。从图 14 右侧可以看出，富

黏土层的分布曲线随着超临界 CO2–水浸泡时间的

增加而向左移动。浸泡 1 d 后，抗压强度分布集中

在 5～80 MPa 范围，峰值为 54.32 MPa。浸泡 2 d

后，抗压强度分布曲线峰值向左移动，值为 53.30 

MPa。同样从图 15 右侧可以明显看出，弹性模量同

样遵循相同的模式。浸泡 1 d 后，弹性模量主要分

布在 0～35 GPa 范围，正态分布曲线峰值为 12.19 

GPa。浸泡 2 和 3 d 后，弹性模量的峰值分别为 11.56

和 10.42 GPa。 

3.4.2 富方解石纹层划痕力学参数 

图 16 和 17 的结果表明，在浸泡超临界 CO2–

水的过程中，富方解石层的抗压强度和弹性模量均

值随着浸泡时间的增加而降低。浸泡 2 d 后下降幅

度最大。浸泡 1 d 后，抗压强度和弹性模量值分别

下降 48.1%和 39.3%。浸泡 3 d 后，抗压强度和弹性

模量值分别下降了 60.3%和 50.5%，这与方解石的

溶解有关。页岩初始试样的抗压强度主要分布在

45～250 MPa 范围，峰值为 125.24 MPa。 

 

 

图 14  超临界 CO2–水浸泡后富黏土层的抗压强度变化 

Fig.14  Changes in compressive strength of clay-rich lamina after supercritical CO2-water soaking 

 

 

图 15  超临界 CO2–水浸泡后富黏土层的弹性模量变化 

Fig.15  Change in elastic modulus of clay-rich lamina after supercritical CO2-water soaking 
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图 16  超临界 CO2–水浸泡后富方解石纹层的抗压强度变化 

Fig.16  Changes in compressive strength of calcite-rich lamina after supercritical CO2-water soaking 
 

 
图 17  超临界 CO2–水浸泡后富方解石纹层的弹性模量变化 

Fig.17  Changes in elastic modulus of calcite-rich lamina after supercritical CO2-water soaking 
 

超临界 CO2–水浸泡后，随着浸泡时间的延

长，抗压强度和弹性模量分布曲线的峰值也向左移

动。由于富方解石纹层型页岩内部存在大尺度溶蚀

孔，对页岩原始骨架结构造成极大影响，因此强度

下降幅度更加显著。从图 17 右侧看出，浸泡 1 d

后，弹性模量主要分布在 0～25 GPa 范围。峰值为

11.37 GPa。浸泡 2 d 后，弹性模量主要分布在 0～25 

GPa 范围，峰值为 9.52 GPa。浸泡 3 d 后，弹性模

量继续向左移动，但幅度明显减小。弹性模量峰值

为 9.28 GPa。 

3.4.3 石英/方解石混合纹层划痕力学参数 

随着浸泡时间的延长，石英/方解石层的抗压强

度和弹性模量呈现先降低后略微升高的趋势。但总

体而言，趋势是下降的。如图 18 和 19 所示，随着

浸泡时间的增加，试样的抗压强度峰值分别为

140.34，78.68，90.11 和 95.58 MPa，弹性模量峰值

分别为 18.58，11.74，12.86 和 13.35 MPa。浸泡 1 d

后，抗压强度和弹性模量分别下降 43.9%和 36.8%。

浸泡 2 和 3 d 后，平均值略有上升，可能是由于超

临界 CO2–水与方解石发生反应和随后的沉淀所

致。抗压强度和弹性模量最终分别下降 31.9%和

28.1%。 

原始页岩试样的抗压强度分布在 0～250 MPa

范围内，如图 18 所示。浸泡 1 d 后，抗压强度主要

分布在 0～150 MPa 范围。浸泡 2 d 后，峰值开始右

移，抗压强度主要分布在 0～180 MPa 范围。浸泡

3 d 后，峰值继续向右移动，但幅度相对较小。同样，

原始页岩试样的弹性模量也主要分布在 0～50 GPa

范围。浸泡 1 d 后，弹性模量主要分布在 0～20 GPa

范围。浸泡 2 d 后，弹性模量正态分布曲线的峰向

右移动。弹性模量主要分布在 0～35 GPa 范围。浸

泡 3 d 后，峰值继续向右移动。 

3.4.4 不同纹层总体划痕力学参数 

从图 20 可以看出，在未浸泡 CO2–水之前，富

黏土层的抗压强度和弹性模量的均值均明显小于富

方解石层和石英/方解石层，石英/方解石层抗压强度 
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图 18  超临界 CO2–水浸泡后石英/方解石混合纹层的抗压强度变化 

Fig.18  Changes in compressive strength of quartz/calcite mixed lamina after supercritical CO2-water soaking 

 

 
图 19  超临界 CO2–水浸泡后石英/方解石混合纹层的弹性模量变化 

Fig.19  Change in elastic modulus of quartz/calcite mixed lamina after supercritical CO2-water soaking 

 

 
图 20  3 种纹层随浸泡时间的总体变化趋势 

Fig.20  Overall trends of the three laminas with soaking time 

 

和弹性模量的均值最大，富方解石层次之。浸泡 1 d

后，富方解石层的抗压强度和弹性模量下降幅度最

大，分别下降 48.1%和 39.3%。石英/方解石层抗压

强度和弹性模量分别下降 43.9%和 36.8%。浸泡 3 d

后，石英/方解石层的抗压强度和弹性模量均值均大

于其他 2 种纹层的均值。 
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大庆油田古龙页岩部分地层前置 CO2压裂效果

不理想，众多学者认为这是因为二氧化碳–水–页

岩作用后引起页岩裂缝表面软化(即力学强度降

低)，强化了支撑剂嵌入，降低了压裂裂缝的导流能

力。尽管 CO2 在增能、降黏及提高裂缝复杂度方面

有较大优势，但可能对部分页岩地层而言，仍然无

法抵消导流能力下降带来的负面效应。本文的研究

成果很好的解释了现场前置 CO2 压裂施工后的效

果，对后期开发具有重要意义。 

页岩受古沉积物来源、气候和水环境的影响，

纹层发育程度较高。主要矿物成分为石英、碳酸盐

和黏土。不同地层矿物成分的差异会导致极端的非

均质性，进而导致力学性能的差异。在页岩勘探开

发过程中，页岩储层的非均质性一直受到人们的重

视。厘米划痕实验的优势在于可以连续测量力学参

数，从而表征页岩的非均质性。因此，提出利用划

痕抗压强度曲线来计算参数 旨在来量化页岩中

的非均质性，有 

1 22
N N

b
N N

       
 

        (14) 

式中：b 为曲线旋回次数(由图 21 导出)，N 为划痕

表面抗压强度的样本总数； 1N  ， 2N  分别为抗压

强度超过 1 和 2 的次数。  

如图 22 所示，随着浸泡时间的延长，页岩表面

的非均匀性先降低后略有增加，最终导致非均匀性

整体降低。这种现象归因于页岩表面矿物的变化。

浸泡 1，2 d 后，超临界 CO2–水溶解了页岩表面的

方解石。这大大降低了页岩非均质性。浸泡 3 d 后，

页岩样品中的方解石大部分溶解，形成新的析出

物。这个过程会导致非均质性的轻微增加。 

 

4  讨  论 
 

为了进一步推导页岩划痕实验过程中力学参数

之间的具体联系，有必要通过数值模拟方法分析其

力学机制，明确参数的影响以及非均质性的变化规

律。基于三维的划痕实验模拟讨论了不同划入深

度、划痕位移对应力传递和破坏模式的影响，并分

析了压头连续测量跨区域变化界面过渡区的曲线波

动形态。 

随着划入深度增加，材料内的应力传递范围也

随之扩大，导致材料破坏程度加剧。因此，在面对

不同的材料时，需要选择合适的划痕深度与应力， 

 

 
(a) 0 d                                                  (b) 1 d 

 

 

(c) 2 d                                                 (d) 3 d 

图 21  不同浸泡时间的划痕抗压强度曲线  

Fig.21  Scratch compressive strength curves for different soaking times          
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图 22  非均质性随浸泡时间的变化规律 

Fig.22  Changing law of non-homogeneity with soaking time 
 

以确保材料在承受应力时能够保持其稳定性。图 23

显示出了划入深度较小时有限元模型破坏形式。在

划入深度为 3 000 nm 时，其应力扩散范围达到了

190.71 μm，与实际的白云石和磷灰石等韧性矿物的

破坏模型较为接近。脆性矿物硬度较大，划入深度

较小，材料不会在周围堆积，而是留下一条较浅的

划痕路径。在压头划过矿物胶结强度较弱的区域，

应变能释放迅速导致岩石碎片崩裂分离，造成破坏

微观尺度岩石断裂。 
 

 
图 23  较浅划入深度时的破坏模式(单位：mN) 

Fig.23  The failure mode at a smaller depth of penetration 

(unit：mN) 
 

在划入深度为 5 000 nm 时，图 24 显示其应力

扩散范围达到了 245.44 μm，与实际页岩塑性矿物的

破坏模型较为接近。塑性矿物可以较好地吸收划痕

实验过程中所产生的能量转化为体积变形，呈现出

碎屑在两侧堆积的破坏模式。由于质地较软弱，划

入深度较大，应力扩散范围较广。 

图 25(a)显示出了不同划入深度时的切向应力

和法向应力曲线，在划入深度为 3 000 nm 时，切向

力在经过最初的增长阶段后稳定在 43.74 mN，法向

应力最终稳定在 18.06 mN。由于在划痕实验过程中

切向力主导了材料的破坏，FT 曲线波动幅值相比 

 

 
图 24  较深划入深度时的破坏模式(单位：mN) 

Fig.24  The failure mode at larger depth of penetration 

(unit：mN) 
 

 
(a) 应力曲线 

 

(b) 摩擦因数曲线 

图 25  不同压入深度的划痕曲线 

Fig.25  Scratch curves with different indentation depths 
 

于 FV 曲线较大。划入深度为 5 000 nm 时，法向应

力 FV 稳定在 55.04 mN，而切向力 FT 最终稳定在

130.79 mN。划痕过程中的应力随着划痕深度的增加

而增大。图 25(b)显示了划入深度为 3 000 和 5 000 

nm 时的摩擦因数曲线，较深的划入深度会导致摩擦

因数曲线的初期斜率较大，速度更快的到达摩擦因

数曲线的峰值。 

异质矿物过渡区划痕过程中的划痕力分布如图 26

所示。在划入深度 h = 3 000 nm 时，脆性矿物和塑性

矿物交界处的划痕力扩散范围较小，其中脆性矿物 
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(a) h = 3 000 nm 划痕初期                                   (b) h = 3 000 nm 划痕中期 

   

(c) h = 5 000 nm 划痕初期                                    (d) h = 5 000 nm 划痕中期 

图 26  异质矿物过渡区划痕力分布(单位：mN) 

Fig.26  Scratched force distribution in the transition zone of heterogeneous minerals(unit：mN) 
 

产生的应力集中要比塑性矿物更为明显。在划痕实

验中期阶段时，塑性矿物划痕路径上的残余划痕力

明显小于脆性矿物。在划入深度 h = 5 000 nm 时，

脆性矿物和塑性矿物交界处的划痕力扩散范围较

大，脆性矿物的划痕力传递范围相比于 3 000 nm 划

入深度时更大。在划痕实验中期阶段时，脆性矿物

的平面应力传递范围几乎延伸到整个平面，而塑性

矿物的划痕力传递仍然局限于某一特定范围。 

页岩纹层界面过渡区等值线破坏云图如图 27

所示，在划入深度较浅时，材料在界面过渡区的连

接处的材料没有发生完全变形，这意味着划痕实验

过程中没有收集到完整的材料信息，从而导致不准

确的力学性能评价。在划入深度较浅时，由于压头

与界面过渡区的材料接触不充分，导致显示出“n”

型的残余变形，而划入深度较大时，界面过渡区材

料完全受力，呈现出“w”型的残余变形。 
 

 
(a) h = 3 000 nm 

 

(b) h = 5 000 nm 

图 27  界面过渡区等值线破坏云图(单位：mN) 

Fig.27  Cloud map of contour line failure in the transition zone  

of interface(unit：mN) 

 

本研究作为 CO2 压裂技术的理论基础，在以下

3 个方向仍有待深入探讨： 

(1) 目前数值模拟本身关于划痕实验的研究工

作还比较少，本文在模拟过程中没有考虑到页岩不

同纹层之间复杂矿物成分以及与流体的相互作用的

影响，大部分模型都是均质化模型，模拟结果和实

验结果可能存在一定的差异。 

(2) 本文仅对不同浸泡时间的超临界 CO2–水

与页岩作用下的力学性质开展了研究。作为现在广

泛使用的方法，CO2 压裂往往伴随着较为复杂的物

理化学耦合作用。W. F. Espinoza 等[38]发现，当温度

从 20 ℃升至 300 ℃时，仅仅石英含量较高的页岩的

弹性模量发生下降，而硬度变化不大。卢运虎等[39]研

究发现，温度是影响页岩水化的主要因素。同时李 
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宁等[40]研究发现，浸泡温度越高，CO2 对方解石及

其它碳酸盐类矿物的溶解能力越强，对表面细观孔

隙结构的改变越明显。在浸泡温度分别为 60 ℃和

100 ℃时，弹性模量分别为 60.55 和 49.57 GPa，分

别比原始样品下降了 8.7%，25.2%；同样硬度分别

比原始样品下降了 13.8%，26.2%。在浸泡压力分别

为 10 和 30 MPa 时，页岩弹性模量分别为 62.34 和

51.91 GPa，分别比原始样品下降了 6.0%，21.7%；

硬度分别比原始样品下降了 14.3%，39.0%。但对于

不同的流体类型，温度以及压力对不同矿物成分的

纹层的影响仍有待探索。 

(3) 虽然本研究考虑了浸泡时间的影响，但与

复杂的地下实际情况仍有差别。在储层高温、高压、

高地应力和复杂流体环境条件下，由于页岩纹层发

育程度高，纹层与纹层之间会受到压实作用的影响，

导致 CO2 吸附膨胀行为受到抑制，降低了页岩损伤

程度。室内实验与储层条件下的研究结果对比还需

进一步探索。 

 

5  结  论 
 

针对青山口组纹层状页岩样品采用静态浸泡和

划痕实验相结合的方法，研究了超临界 CO2–水相

互作用对页岩软化的影响。研究结果如下： 

(1) 随着浸泡时间的增加，划痕区域逐渐出现

溶蚀裂隙，同时出现了狭窄的次生裂纹和矿物溶解，

纹层状页岩损伤主要在富黏土层内部形成诱导裂

缝，诱导裂缝形状呈现“Y”字形。 

(2) 浸泡后，划痕诱导裂缝宽度明显减小，浸泡

3 d 后，划痕诱导裂缝宽度最大值为 0.58 mm，最小

值为 0.01 mm，诱导裂缝宽度平均值下降约为 80%。 

(3) 随着浸泡时间的增加(1，2，3 d)，富方解石

层抗压强度分别下降了 48.1%，57.3%和 60.3%，弹性

模量分别下降了 39.3%，49.2%和 50.5%；富黏土层

呈现出先快速下降趋势，而后保持不变；石英/方解

石层先降低后略有升高，但总体呈下降趋势。 

(4) 随着浸泡时间的增加，页岩的非均质性呈

现出先下降后增加的趋势，但总体呈下降趋势。 
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