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利用原子力显微镜研究致密砂岩储层黏土矿物形貌特征

王坤阳，杜谷*，王冠，何佳乐
（中国地质调查局成都地质调查中心，四川 成都 610081）

摘要： 致密砂岩气作为非常规油气资源的重要组成部分，对其储层矿物学特征的研究一直以来都是非常规油

气领域研究热点。黏土矿物作为致密砂岩储层的主要组成矿物之一，目前对其形貌特征的研究主要依赖于

电子显微术，但受其表面电荷吸附性及样品表面导电膜二次改造的影响，很难对其表面形貌特征进行准确

的精细刻画。然而，致密砂岩储层主体孔径在 20～500nm，伊蒙混层黏土、绿泥石、伊利石等黏土矿物为

纳米孔隙发育的主要矿物之一，随着致密砂岩储层微纳米孔隙系统的研究深入，黏土矿物纳米形貌特征的

研究对于致密砂岩储层评价显得愈发重要，因此，对黏土矿物纳米/亚纳米形貌特征的研究对于储层评价具

有重要的意义。本文利用原子力显微镜 (AFM) 观察到川西须家河组致密砂岩晚成岩阶段中伊蒙混层黏土矿

物发育平行阶梯条纹，阶梯的两面凹角处形成了大量的纳米孔隙，是无机纳米孔隙的主要组成部分；绿泥

石主要呈面平棱直的理想晶体生长终态，生长层在纵向上有规律地无隙叠置，晶体处于一个稳定的状态；

伊利石发育平行阶梯条纹或波纹状阶梯，晶体形态不规则，处于亚稳定状态。其次，川西须家河组晚成岩

阶段的黏土矿物构造背景相似、经历的成岩演化序列相同，但是通过 AFM 观察到川西须家河组晚成岩阶段

不同种类黏土矿物晶体形态各异、晶面阶梯发育程度不尽相同，表明黏土矿物的形貌特征与成岩作用之间

存在着空间耦合关系。
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要点：

(1) 原子力显微镜 (AFM) 克服了黏土矿物表面电荷的影响，精细刻画了黏土矿物表面纳米/亚纳米形貌特征，

是一种有效的微区形貌观察方法。

(2) 川西须家河致密砂岩中黏土矿物表面发育晶面台阶，是纳米孔隙的主要组成部分。

(3) 同一成岩阶段不同黏土矿物生长层厚度不同，与成岩作用之间存在空间耦合关系。

中图分类号： P575.9；P618.13　　　　文献标识码： A

致密砂岩气作为三大非常规油气资源之一，

是常规油气资源的主要接替者，该类储层中

20～500nm是油气聚集的主要场所，而黏土矿物涵

盖了所有小于 2μm的铝硅酸岩矿物，常见的有绿泥

石、伊利石、蒙脱石及混层黏土等，是致密砂岩储层

主要的组成矿物之一，该类矿物表面发育大量的纳

米孔隙，对其形貌特征进行精细刻画，不仅可建立不

同成岩阶段与黏土矿物形貌特征的对应关系，还可

追踪晶体生长过程中温度、杂质及原子行为对晶体

微形貌特征产生的影响［1-3］，为成岩环境、储层评价

的研究提供依据，具有重要的研究意义。

目前用于表征矿物表面纳米形貌特征研究的核

心方法主要有电子显微术、超分辨光学显微术与扫

描探针显微术［4-6］。电子显微术作为一种主要的微
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区形貌观测手段，可对微米/纳米尺度的结构进行定

性表征，运用该方法可观察到高岭石、伊利石等黏土

矿物的形态特征［7］，在成岩历史恢复［8］、热液蚀

变研究、结晶习性［9-10］、油气生成［11］、运移及聚

集等的研究中起着关键性作用然而该方法主要是在

二维平面对矿物形貌进行定性表征，无法对显微结

构进行定量分析。此外，该方法受样品导电性的制

约，无法直接观察黏土矿物的形貌特征，更无法真实

地呈现黏土矿物表面纳米/亚纳米尺度的结构特征。

超分辨光学显微术主要通过可见光振幅的变化或偏

振光的干涉对矿物表面的微形貌进行观察，前人利

用该方法观察到绿柱石、金刚石、磁铁矿、黄铁矿、

闪锌矿、沸石等矿物表面的螺旋位错结构，揭示了矿

物形貌与生长机理间的相关关系，推动了矿物生长

理论的发展。但是该方法观察对象局限在解理面这

类平坦表面，无法对粗糙、凹凸不平的表面进行观

察［6-14］。所以电子显微术与超分辨光学显微术在

黏土矿物形貌精细表征与定量分析研究中存在一定

的缺陷。原子力显微镜 (AFM)作为第三代扫描探针

显微镜，在纵、横向具有超高分辨率，不仅可同时观

察矿物在二维平面与三维空间的形貌特征，还可对

矿物形貌特征进行定量分析，是一种强有力的表面

形貌观察手段。近年 Gratz等［13］利用 AFM对石英

表面的蚀像进行了精细表征，观察到纳米级的突缘

与位错沟，证实了硅酸盐溶解和生长的突缘运动模

型。Hochella等［15］利用 AFM观察到赤铁矿表面

的波状起伏现象，揭示了矿物表面的断口效应。

Friedbacher等［16］和 Jr Eggleston等［17］和 Johnson
等［18］分别利用 AFM观察到 Stultorum贝壳和钠长

石表面形貌特征，揭示了晶体生长机制。上述研究

成果促进了矿物表面纳米/亚纳米尺度形貌特征的研

究，使矿物表面生长形貌特征的研究日趋精细化。

而且，AFM方法克服了黏土矿物在层间交换性阳离

子及离子力的作用下形成团聚体及单晶难以剥离的

影响，可直接观察黏土矿物表面微形貌特征，从而揭

示晶体表面纳米/亚纳米形貌及孔隙结构特征，因此，

该方法近年被逐渐应用于非常规油气储层评价工作

中［19］。

川西须家河致密砂岩储层蕴藏了丰富的天然气

资源，黏土矿物是该储层主要的组成矿物之一，随着

勘探开发的深入，亟需对黏土矿物形貌进行精细表

征。因此，本文以川西须家河组晚成岩阶段致密砂

岩为研究对象，利用 AFM分析技术研究黏土矿物中

伊蒙混层、绿泥石与伊利石的形貌特征，揭示晶体表

面微形貌的指示意义、黏土矿物形貌特征与成岩

作用间的空间耦合关系，以及纳米孔隙的结构特征，

从而为致密砂岩储层的评价提供科学依据。 

1　实验部分 

1.1　实验样品
实验样品为川西须家河致密砂岩，石英和长石

含量较高，填隙物含量低，主要为胶结物，杂基含量

少［20］，通过 X射线衍射 (XRD)分析，样品中黏土

矿物主要为伊蒙混层黏土 (占黏土总量的相对含量

为 76.2%)、绿泥石 (占黏土总量的相对含量为

21.2%)及少量伊利石 (占黏土总量的相对含量为

2.6%)。 

1.2　样品制备
将致密砂岩粉碎至 200目，按照《沉积岩中黏土

矿物和常见非黏土矿物 X射线衍射分析方法》(SY/T
5163—2018)进行黏土提取，将提取的黏土矿物配制

成浓度为 5% 的溶液，滴于干净的载玻片，待自然风

干后用于测试。 

1.3　实验方法
实验采用 Park NX10原子力显微镜，横向分辨

率 0.05nm，纵向分辨率 0.015nm，扫描频率 0.15～
0.4Hz，阈值 (Setpoint)为 20nm，XY扫描范围 100μm×
100μm，Z扫描范围 15μm。在原子力显微镜扫描过

程中，由于黏土矿物局部仍然存在团聚现象，形成表

面的异常凸起，因此参数的选择兼顾不同扫描区域

下仪器的分辨率与黏土矿物团聚体的大小，避免扫

描过程中污染纳米探针，从而影响图像质量。 

2　结果与讨论 

2.1　伊蒙混层黏土矿物的形貌特征
伊蒙混层黏土是川西须家河组主要的黏土矿物

之一，是伊利石与蒙脱石两个端员矿物之间的过渡

矿物，亦是成岩阶段划分的重要标志［21］。本文利

用原子力显微镜观察伊蒙混层黏土矿物晶体表面形

貌特征 (图 1中 a，b，c)，根据晶体结晶位向差可

知［22］，在 1μm×1μm扫描区域存在两个晶界，将扫

描区域分为三个晶粒 (图 1a)，分别为图 1a中的 A、B、
C，粒径在 100～300nm之间，晶粒均由水平生长层

在三维空间堆垛而层，晶棱间距整体上呈上疏下密

的规律。而且从图 1a-A中可明显观察到伊利石生

长层在空间堆垛形成独特的“宝塔”形，伊利石与蒙

脱石的晶棱局部呈溶蚀港湾状，而不是理想的面平

棱直的晶体生长终态。此外，通过定量分析，晶粒上
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部阶梯间距集中分布在±0.6nm、晶粒下部阶梯间距

集中分布在 0.3～0.8nm(表 1)。
伊蒙混层作为一常规与非常规油气储层中常见

的混层黏土矿物，观察其形貌特征对于储层物理特

性研究具有重要意义。前人利用电子显微术、超分

辨光学显微术观察到伊蒙混层黏土矿物主要呈棉絮

状包膜、薄膜状、栉壳状等形态特征，进而阐述了其

晶面条纹的成因、晶体生长机制［4，7，23］。本次研究

利用原子力显微镜观察到晶体亚纳米生长层在二维

平面的展布特征与三维空间的堆垛规律［21］。根据

伊蒙混层黏土形貌特征，结合晶体周期性键链

(PBC)理论，在图 1a-C中的晶面为伊蒙混层黏土矿

物晶体生长层在三维空间堆垛形成的阶梯面 (S面)，
该晶面与平坦面 (F面)相邻，属于亚稳定状态的晶

面，表明川西须家河组晚成岩阶段的伊蒙混层黏土

矿物中伊利石与蒙脱石虽然是两种独立物相在二维

平面紧密共生，但处于一个不稳定状态，再结合伊利

石、蒙脱石晶体内部空间格子构造及晚成岩阶段伊

利石、蒙脱石外部稳定赋存环境，可知该成岩阶段中

伊蒙混层黏土中的两种黏土矿物处于一个动态转化

过程，该晶面在伊蒙混层黏土中较发育，形成了大量

的纳米孔隙，是致密砂岩中主要的纳米级储集空间。

在伊利石生长过程中，由于晶面生长向外平行推移，

在图 1a中 A、B形成了砂钟状构造，结合科赛尔-斯

特兰斯基层生长理论，说明伊利石生长过程中物质

浓度过饱和［22-24］。但是，不论是伊利石晶体还是蒙

脱石晶体，其晶棱局部均呈溶蚀港湾状，而不是理想

的面平棱直的晶体生长终态，表明晶体在生长过程

中物质浓度发生了轻微的变化，导致晶棱出现不同

程度的溶蚀，使得局部呈溶蚀港湾状。此外，伊蒙混

层黏土矿物阶梯间距与单原子分子层厚度相当，表

明伊蒙混层黏土矿物的基本结构单元为单原子层所

组成，其生长机理是结晶微粒以晶核为中心二维附

着生长并延展［22］。 

2.2　绿泥石矿物的形貌特征
绿泥石作为川西须家河组致密砂岩中一种主要

的黏土矿物，通过原子力显微镜观察到绿泥石生长

层主要有两种形态特征：一种是呈面平棱直的近正

六边形理想晶体生长终态，且生长层在纵向上呈有

规律的无隙叠置 (图 2中 a，b，c)；另一种呈不规则纺

锤状，与近正六边形晶体生长层在纵向交互出现 (图 2a)。
通过原子力显微镜的精细刻画，揭示了处于生长状

态的绿泥石生长层由小到大向外平行推移生长，晶

棱平直且互相平行。此外，通过定量分析，绿泥石晶

体生长层单层厚度在 5nm左右。

绿泥石为 2∶1型的层状硅酸盐，它与伊蒙不同

的是，其间是八面体氢氧化物片层［20，25］。本次研

究观察到的近正六边形绿泥石晶体生长层相较于扫
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图1　伊蒙混层黏土矿物形貌特征
Fig. 1    Morphological characteristics of illite-smectite mixed-layer clay minerals: (a) Three-dimensional stacking of the growth layer;

(b) Transverse morphology characteristics of the growth layer; (c) Longitudinal morphology characteristics of the growth layer.

 

表 1    伊蒙混层黏土矿物阶梯高度

Table 1    Ladder height of illite-smectite mixed-layer clay minerals.

图例 阶梯高度 (nm)

图 1a-A 0.569 0.628 0.814 0.704 0.627 0.671 0.674 0.603 0.835
图 1a-B 0.537 0.42 0.465 0.41 0.364 0.856 0.716 0.683 1.008
图 1a-C 0.516 0.747 0.862 0.359 0.48 0.658 0.319 0.387 0.54
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描电镜下观察到的叶片状和玫瑰花状，该生长层在

纵向上无隙叠置，结合黏土矿物层间电荷的相关特

性，表明绿泥石层间域含一定的层间阳离子，具有较

强的吸附性，导致其纵向上层间缝隙不发育［22-24］。

根据绿泥石生长层形态特征，结合科赛尔-斯特兰斯

基层生长理论，表明川西须家河晚成岩阶段绿泥石

晶体生长处于过饱和且浓度稳定的生长环境。此外，

通过定量分析绿泥石生长层厚度为单原子分子层厚

度的 5倍，结合晶体生长理论，表明川西须家河组晚

成岩阶段绿泥石晶体处于过饱和的生长环境，但是

由于生长过程中杂质原子被阶梯吸附，导致部分绿

泥石生长层停止生长或生长速度减缓，形成生长层

的重叠，从而使得绿泥石晶体的生长层变厚。 

2.3　伊利石矿物的形貌特征
伊利石是一种富钾元素的二八面体黏土矿物，

其晶体结构由 2个四面体片夹一个八面体片构成，

利用原子力显微镜在不同尺度分别对伊利石集合体

与晶体生长层形貌特征进行观察。在 10μm×10μm
大视域形貌图中，伊利石集合体形态不规则，边界局

部被溶蚀呈港湾状，由于溶蚀作用在伊利石集合体

边界处发育阶梯面 (S)，集合体晶面局部可见伊利石

鳞片状雏晶堆积 (图 3中 a，b，c)。在 1μm×1μm精细

扫描图中，伊利石晶体生长层主要呈无定形态、表面

平坦、平直晶棱与溶蚀港湾状晶棱间隔出现 (图 4
中 a，b，c)。此外，通过定量分析，伊利石生长层厚度

在 4～7nm。

伊利石作为川西须家河组致密砂岩晚成岩阶段

一种主要的自生矿物，本次研究所观察到的伊利石

晶体生长层的形态特征与扫描电镜下所观察到的刀

片状、卷刃刀片状、薄膜状、丝缕状及蜂窝状有较大

的差异［26-33］。根据伊利石集合体表面的形貌特征，

结合晶体层生长理论与晶体周期性键链 (PBC)理论，

表明该阶段伊利石处于亚稳定状态，但是该晶面发

育的大量平行阶梯条纹或波纹状阶梯可为非常规储
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图2　绿泥石形貌特征
Fig. 2    Morphologic  characteristics  of  chlorite:  (a)  Chlorite  longitudinal  no-gap  superposition;  (b)  Plane  morphology  of  chlorite

growth layer; (c) Near-regular polygon of chlorite.
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图3　在 10μm×10μm大视域形貌图中伊利石矿物形貌特征
Fig. 3    Mineral  morphologies  of  illite  in  10μm×10μm  large  field  of  view:  (a)  Morphology  characteristics  of  illite  microcrystalline

aggregate; (b) Morphology of scaly illite; (c) Morphological characteristics of illite aggregate.
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层提供大量的纳米孔隙。通过精细扫描揭示伊利石

晶体生长层并不是“面平棱直”的生长终态，结合晶

体层生长理论，表明伊利石晶体生长层处于不稳定

的生长状态［22-24］。此外，通过定量分析伊利石生长

层厚度为单原子分子层厚度的 5倍，结合晶体生长

理论，表明川西须家河组晚成岩阶段伊利石晶体生

长层生长过程中杂质原子被阶梯吸附，致使部分伊

利石生长层停止生长或生长速度减缓，形成生长层

的重叠，从而使得伊利石晶体生长层变厚。 

3　结论
利用原子力显微镜揭示了川西须家河组致密砂

岩储层中黏土矿物的纳米/亚纳米形貌特征，利用原

子力显微镜超高空间分辨率优势观察到伊蒙混层黏

土矿物主要发育平行阶梯条纹，其表面发育的阶梯

面 (S面)；伊利石作为主要的黏土矿物之一，晶面平

坦光滑，纵向上发育生长层平行阶梯条纹及波纹状

阶梯，是纳米孔隙发育的主要载体矿物；绿泥石形态

规则，在纵向上无隙叠置。通过定量分析，伊利石与

伊蒙混层生长层是单原子层构成，绿泥石生长层为

多原子分子层所构成，揭示了同一成岩阶段不同黏

土矿物生长层厚的差异，从而为非常规油气储层与

黏土矿物形貌特征与成岩作用之间的耦合关系的研

究提供微观依据。

利用原子力显微镜观察黏土矿物表面微形貌特

征，解决了电子显微术前处理过程中金属离子对纳

米形貌特征的“二次改造”，真实地呈现了黏土矿物

生长层二维/三维空间形貌特征；同时亦克服了黏土

矿物层间阳离子静电吸附的影响，精细表征了生长

层纵横向的展布特点。为了更加系统地研究矿物亚

纳米-纳米结构特征，该方法需与其他微区分析方法

相结合，从而更加有力地支撑亚纳米-纳米矿物学的

发展。
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图4　在 1μm×1μm精细扫描图中伊利石矿物形貌特征
Fig. 4    Mineral  morphologies of illite in 1μm×1μm fine scanning images:  (a)  Morphology of illite growth layer;  (b) Morphology of

illite regular growth layer; (c) Illite growth layer space stacking.
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The  Morphological  Characteristics  of  Clay  Minerals  in  a  Tight  Sandstone
Reservoir by Atomic Force Microscopy

WANG Kunyang，DU Gu*，WANG Guan，HE Jiale
（Chengdu Center, China Geological Survey, Chengdu 610081, China）

HIGHLIGHTS
(1)  Atomic  force  microscopy  (AFM)  overcomes  the  influence  of  surface  charge  of  clay  minerals  and  accurately

characterizes the surface nanometer/sub-nanometer morphology of clay minerals, which is an effective method
for micro-region morphology observation.

(2)  Crystal  surface  steps  were  developed  on  the  surface  of  clay  minerals  in  Xujiahe  tight  sandstone  in  western
Sichuan, which were the main component of nanopores.

(3) The thickness of different clay mineral growth layers in the same diagenetic stage was different, and there was a
spatial coupling relationship with diagenetic processes.

ABSTRACT： Clay  minerals,  as  one  of  the  main  components  of  unconventional  oil  and  gas  reservoirs,  have
significant  implications  for  the  evaluation  of  unconventional  oil  and  gas  reservoirs  in  terms  of  their  fine
characterization  of  nano/sub-nano  morphological  features.  By  using  atomic  force  microscopy  (AFM)  micro-area
analysis technology, the problem of secondary modification of nano-pore structure caused by the conductive film in
the  pretreatment  process  of  electron  microscopy  was  solved;  it  made  up  for  the  defect  that  electron  microscopy
requires the sample to be conductive and can directly observe the morphological characteristics of the sample. Here,
it  was observed through AFM, that in the late diagenetic stage of the tight sandstone of the Xujiahe Formation in
western Sichuan, some clay minerals developed parallel stepped stripes, with a large number of nano-pores formed
at the concave angles on both sides of the steps, which were the main components of inorganic pores. Secondly, clay
minerals had the same diagenetic evolution sequence, but their crystal morphologies were different, indicating that
there was a spatial coupling relationship between their morphological features and diagenesis. The BRIEF REPORT
is available for this paper at http://www.ykcs.ac.cn/en/article/doi/10.15898/j.ykcs.202404040075.
KEY WORDS： atomic force microscopy；tight sandstone；illite-smectite mixed-layer clay minerals；chlorite；illite；
growth ladder；Xujiahe Formation in western Sichuan

BRIEF REPORT
Significance： Tight  sandstone  gas,  as  an  important  part  of  unconventional  oil  and  gas  resources,  is  the  main
substitute  for  conventional  oil  and  gas  resources.  The  study  of  mineralogical  characteristics  of  tight  sandstone
reservoirs has always been a hot spot in the field of unconventional oil and gas. Clay minerals are one of the main
constituent  minerals  of  tight  sandstone  reservoirs.  Focusing  on  the  morphological  characteristics  of  clay  minerals
cannot  only  establish  a  correspondence  between  different  stages  of  sedimentary  rock  formation  and  the
morphological  characteristics  of  clay  minerals,  but  can  also  trace  the  influence  of  temperature,  impurities,  and
atomic  behavior  on  the  micro-morphological  features  of  crystals  during  crystal  growth,  providing  a  basis  for
research on sedimentary environments and reservoir evaluation, with significant research significance. Here, the fine
characterization  of  the  etch  image  of  a  quartz  surface  was  carried  out  using  AFM,  revealing  nanoscale  rims,
dislocation  grooves,  shells,  and  sub-nanometer/nanometer-scale  morphological  features  of  feldspar  surfaces.  This
work confirms the edge migration model of silicate dissolution and growth and reveals the mechanism of crystal growth.
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Methods：The sample is a core of a tight sandstone reservoir from the Xiujiahe Formation in western Sichuan. The
sample was crushed to 200 mesh, and clay minerals were extracted according to the standard Analysis Method for
Clay  Minerals  and  Ordinary  Non-Clay  Minerals  in  Sedimentary  Rocks  by  the  X-Ray  Diffraction  (SY/T
5163—2018). The extracted clay minerals were prepared into a 5% solution and dropped onto a clean glass slide.
After natural air drying, the slide was used for testing. The testing was performed using a Park NX10 atomic force
microscope,  with  the  following  parameters  set:  scanning  frequency  of  0.15Hz  to  0.4Hz,  threshold  (Setpoint)  of
20nm, XY scanning range of 100μm×100μm, and Z scanning range of 15μm.
Data and Results：The surface morphology of illite-smectite mixed-layer clay minerals was observed using atomic
force microscopy. Based on the crystal orientation difference, it was found that there were two grain boundaries in
the 1μm×1μm scanning area, dividing the scanning area into three grains with a size of 100 to 300nm. The grains
were formed by the stacking of horizontal growth layers in three-dimensional space, and the spacing of the crystal
edges  showed  an  overall  pattern  of  being  denser  at  the  bottom and  sparser  at  the  top.  The  growth  layers  of  illite
formed a  unique “pagoda”  shape when stacked in  space,  and the  crystal  edges  of  illite  and smectite  were  locally
eroded  in  a  bay-like  shape  rather  than  the  ideal  flat  and  straight  crystal  growth  end  state.  Additionally,  through
quantitative  analysis,  the  step  spacing  at  the  upper  part  of  the  grains  was  concentrated  at  0.6nm±,  and  the  step
spacing at the lower part of the grains was concentrated at 0.3 to 0.8nm. The growth layers of chlorite mainly had
two morphological characteristics: one was the ideal flat and straight near-hexagonal crystal growth end state, and
the growth layers  were  regularly  stacked without  gaps  in  the  vertical  direction;  the  other  was  an irregular  spindle
shape, which alternated with the near-hexagonal crystal growth layers in the vertical direction. Through the detailed
characterization of  atomic force microscopy,  it  was revealed that  the growth layers  of  chlorite  in  the growth state
were parallelly pushed outward from small to large, with straight and parallel crystal edges. Additionally, through
quantitative  analysis,  the  single-layer  thickness  of  the  chlorite  crystal  growth  layers  was  approximately  5nm.  The
morphology  of  illite  aggregates  was  irregular,  with  locally  eroded  boundaries  in  a  bay-like  shape.  Due  to  the
erosion, step faces (S) developed at the boundaries of the illite aggregates, and local illite flaky microcrystals were
observed  on  the  crystal  faces  of  the  aggregates.  In  the  fine  scan  images,  the  growth  layers  of  illite  crystals  were
mainly  amorphous,  with  flat  surfaces,  and  straight  and  eroded  bay-like  crystal  edges  appearing  alternately.
Additionally, through quantitative analysis, the thickness of the illite growth layers was 4 to 7nm.
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