
�

 

 

�

�

LAAN-A-FT075LAAN-A-FT075SSL-CA19-158

岛津扫描探针显微镜表征页岩微观孔隙
结构

SPM-001
摘要：页岩的表面微观结构与页岩气的存储量、渗流能力息息相关，对其进行表征有助于页岩气的勘探开发
及成藏机理解析。本文借助氩离子抛光技术对页岩进行表面处理，采用扫描探针显微镜（SPM）表征页岩的微
观孔隙结构，并与扫描电子显微镜的表征结果进行对比，证明了 SPM 的技术优势。
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页岩由一种具有页状或薄片状层理的黏土岩，致
密、硬度低，因富含有机质成分，可生成 、储存大量
的天然气，即页岩气。页岩的微观孔隙结构不仅与页
岩气的储存量息息相关，而且直接控制页岩气的渗流
能力，因此，对其进行微观孔隙结构表征，不仅有助
于页岩气的勘探开发，而且利于解析页岩气的成藏机
理，具有重要的国家能源及国家战略意义。

目前主要借助扫描电子显微镜（SEM）表征页岩
的微观孔隙结构，其基本原理为利用电子束轰击页岩
表面，使之与表面的原子发生碰撞，产生二次电子、
俄歇电子、背散射电子等物理效应，通过对上述效应
进行检测，即可得到页岩的表面形貌及孔隙结构信息。
但因页岩成分复杂，产生的物理效应复杂，易导致图

像中存在较多赝信号，难以量化空间尺度，导致图像
误差。对于页岩样品来讲，其为不导电样品，为了获
得更好的图像，往往需要进行喷金或喷碳处理，这样
一来，几纳米到几十纳米不均匀的金膜或碳膜势必会
影响测试样品的原始形貌。同时，由于 SEM 的空间分
辨率有限，无法细致表征页岩的微观孔隙结构。而扫
描探针显微镜（SPM）与 SEM 具有完全不同的工作机
理，其直接通过检测样品表面与探针（微型力敏感元件）
之间极其微弱的原子间相互作用力，即可实现样品表
面形貌的高分辨表征及样品性质的定量分析。

本文首先采用氩离子抛光技术对页岩表面进行处
理，而后采用扫描探针显微镜对其表面微观孔隙结构
进行观察。

实验部分
1.1 仪器

扫描探针显微镜 SPM-9700HT

图 1  扫描探针显微镜 SPM-9700HT
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 结果与讨论
2.1 SEM 表征页岩形貌

首先采用 SEM 对页岩的表面形貌进行表征，测试样品为 2# 样品，此过程中没有对样品进行任何喷金或喷
碳处理，结果如图 3 所示。由图可知，当放大倍数较低时（1830 倍），仅能观察到 2# 样品表面的矿物边界
形貌，未能观察到任何的微观孔隙结构；增加放大倍数至 3 万倍，可观察到部分的孔隙结构（图中红色圈内），
但由于样品导电性不好，所得图像分辨率较低、对比度差，无法对其孔隙结构进行细致分析。

1.2 分析条件
功能模式：动态模式                            扫描范围：
探针：弹性系数 9 N/m
像素：512 x 512

1.3 样品及处理
测试样品为取自于不同地理深度的三个页岩样品。 其中，1# 样品的地理深度为 D1，2# 样品的地理深度为

D2，3# 样品的地理深度为 D3，上述三个地理深度的关系为：D1 < D2 < D3 。
将上述三个样品经过普通砂纸打磨处理后，采用氩离子抛光技术对表面进行处理。

1 μm x 1 μm、
500 nm x 500 nm、
200 nm x 200 nm

图 2  样品抛光后的光学图片

μ × μm

图 3  2# 样品的 SEM 图（左：放大倍数 1830 倍；右：放大倍数 3 万倍）

2.2 SPM 表征页岩的微观孔隙结构
采用岛津 SPM-9700HT（选用最大扫描范围为 10 µm 的扫描器）对页岩样品进行微观孔隙结构观察，如

图 4 所示。图中红色圈内即为目标测试区域，从图中可以看出样品表面的孔隙很小，且所占面积很小，因此
为保证在观察到孔隙整体结构的同时，可观察到单个清晰的孔隙结构，对三个样品均进行了不同扫描范围下的
观察。
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图 5、图 6 和图 7 分别为 1#、2# 和 3# 样品的扫描测试图，每个图中从左到右的扫描范围依次为 1 µm × 1 µm、 
500 nm × 500 nm 和 200 nm × 200 nm。从图中可清晰地观察到三组页岩表面的微观孔隙结构，均具有较
高的孔隙率，但微孔孔径大小不一。所得的 SPM 图像的分辨率与清晰度远高于图 3 所示 SEM 图，充分证明
了 SPM 在表征微观孔隙结构方面的巨大优势。对比三组测试数据可以发现，1# 样品与 2# 样品的微观孔隙结
构相近，大多为圆形结构，呈无规分布状态，平均微孔孔径约为 10 nm。而 3# 样品表面虽然也有很多小的孔
隙结构，但也存在很多尺寸较大的无规则孔隙结构，其最大的孔隙尺寸可达 35.7 nm。同时，3# 样品还存在
一些尺寸为几百纳米的狭缝孔隙结构，如图 8 所示。另外，1# 样品与 2# 样品采集地理深度相近，而 3# 样品
采集于较深的地理深度。综合上述实验结果分析，可推测不同地理深度的样品具有不同的微观孔隙结构。当然，
这一结论还有待进一步的研究与验证。

μ × μm
图 4  5 μm × 5 μm 范围扫描下的 SPM 图

 

 图 5  1# 样品在不同扫描范围下的 SPM 图
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图 6  2# 样品在不同扫描范围下的 SPM 图

图 7  3# 样品在不同扫描范围下的 SPM 图

图 8  3# 样品表面在不同扫描范围下的 SPM 图
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 结果与讨论
本文采用 SPM 对页岩的微观孔隙结构进行了表征，并与 SEM 的测试结果进行对比。结果表明：与 SEM

技术相比，SPM 技术具有更高的空间分辨率、对比度及成像效果，其可准确清晰地表征页岩的孔形貌、孔结
构分布、孔隙率、孔径分布，为后续页岩及页岩气的相关研究提供强有力的实验支持。同时，根据 SPM 测试
结果可推测不同地理深度的样品具有不同的微观孔隙结构，这一结论还有待进一步的研究与验证。
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