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大隆煤升温氧化时煤表面的介观特性
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摘　要 : 采用内置样品电加热装置的原子力显微镜对低温氧化过程大隆矿 - 390 m煤样表面

形态进行实验观测 ,得到不同氧化温度下煤表面形态特征。根据分形理论的功率谱密度法计算煤

表面的分形维数 ,并进行了分析。结果表明 ,不同氧化温度下煤表面的分形维数值都在 2～3,煤低

温氧化过程符合一定的分形规律 ,随着氧化温度的增加 ,表面分形维数呈增大趋势 ,表明分形维数

的大小可以反映煤氧化的不同程度。而采用原子力显微镜结合分形理论研究煤自燃氧化的微观结

构的变化是一个新的研究途径。
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Abstract: The surface of Dalong - 390 m coal was observed in lower temperature oxidation p rocess

by atom ic force m icroscope inside which an electric heating device was set. The conformation character of

Dalong - 390 m coal was obtained in different oxidation temperature. According the power spectral meth2
od based on fractal theory, the values of fractal dimension of coal were calculated and analyzed. The re2
sult indicated that the values of fractal dimension were in the range of 2～3. During lower temperature ox2
idation p rocess of coal, there is obvious fractal characteristic and the value of fractal dimension increases

when the oxidation temperature lifts. It is conclusion that the values of fractal dimension illum inated the

degree of coal oxidation. Moreover, it is a new study method to study the m icrostructure of coal in sponta2
neous combustion p rocess using AFM and combing fractal theory.
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0　引　言

井下煤炭自燃严重威胁作业人员的生命安全 ,

破坏正常生产秩序 ,造成巨大经济损失。另外 ,地面

储煤场和矸石山遗煤的自燃还严重污染了空气 ,引

发倍受国内外关注的环保问题。煤炭自燃问题已成

为煤炭高产高效的严重制约因素 ,在一定程度上将

影响我国煤炭工业可持续发展战略目标的实现。矿

井开采深度越深 ,煤炭自燃的危险性越大。因此 ,关

于煤炭自燃发火机理及防治措施的研究 ,已成为各

产煤国共同关注的主要理论课题。
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煤炭自燃倾向性的判定 , 20世纪 80年代以前

沿用原苏联的着火温度法 ,该方法鉴定结论虽大部

分和实际情况相符 ,但测高硫煤时误差较大。我国

现行煤自燃倾向性判定方法———色谱动态吸氧法也

存在一定的不足 [ 1 - 2 ]。寻求煤的自燃倾向性研究的

新途径实为重要。

目前 ,从揭示事物外观现象来反映本质变化规

律的细观 (μm级 )、介观 ( 10
- 7～10

- 8
m )和纳米技

术已成为各学科领域争相研究的热点。1982年 , G.

B inning和 H. Rohner在 IBM发明了扫描隧道显微

镜 ( STM )。数年后出现的扫描探针显微镜 ( SPM )是

第一、二代电子显微镜之后新的扫描成像工具。扫

描探针显微镜可在实验室对煤氧化过程中的局部表

面变化进行亚微米到纳米范围直接成像 ,这使观察

样品表面簇状结构或单个颗粒成为可能。

笔者基于原子力显微镜 AFM实验条件 ,设计一套

置于原子力显微镜内的扫描样品电加热装置 ,在原子

力显微镜上观测煤低温氧化过程中表面特性 ,研究介

观尺度下煤表面分形特性与煤不同氧化程度的关系。

1　实验方案设计和分形维数计算

该实验采用国产本原纳米仪器公司生产的原子

力显微镜 ( CSPM3000 )。CSPM3000系统可用以扫

描检测表面材料的介观尺度表面特性 ,包括三维介

观形貌数值图像。原子力显微镜 (CSPM3000)由探

头、电子控制、计算机和光学显微镜四部分组成。其

主要性能指标为 :分辨率为原子级 ( 011 nm ) ;检测

深度为 100 nm量级 ;最大扫描范围为 3μm ×3μm

(扫描器 1)或 30μm ×30μm (扫描器 2)。

测量时 ,控制探针在被测样品表面扫描。探针

由于与样品表面间的原子发生相互作用 ,将随被测

表面的起伏而上下波动。隧道电流或光学方法可检

测微悬臂的位移 ,实现探针尖端原子与表面原子之

间排斥力的监测 ,进而可测出试件表面的介观尺度

形貌。煤样加热采用自行设计的一套电加热装置。

在整个实验过程中样品位置是固定不变的 ,煤样加

热的同时启动原子力显微镜的扫描程序 ,以实现不

同温度下样品表面同一区域的扫描。

采用原子力显微镜扫描 (AFM扫描 ) ,可得到煤

样一系列不同高度的三维空间曲面形貌。曲面上有

大小不平的凸起 ,由此判别它们之间的自相似性 ,进

而计算煤样的表面分形维数。

煤是含有毛细管、裂隙、开孔和闭孔的多元非晶态

碳基物质 ,由于煤表面结构的复杂性 ,常规的煤表面结

构参数———比表面积、孔容及孔径分布不易真实客观

地反映煤表面结构特征。分形理论提出后 , Avnir等人

首先将分形几何学引入表面结构的研究 ,使以微观形

貌描述宏观性能从定性的说明到定量的分析成为可

能。随后不少国内外学者在煤的表面结构研究中也应

用了分形理论 ,取得了若干研究成果 [3 - 6 ]。文中采用

功率谱测分维方法。该方法是对一条具体的非周期函

数曲线φ( x) ,进行傅里叶变换后 ,在具体区间 [0,τ]上

算出频谱密度函数 F (ω) ,并求出功率谱 S (ω) ,在双对

数坐标 ln S (ω) 2lnω上通过线性回归直线的斜率得出

D,计算方法详见文献 [7 ]。

2　实验观测和数据采集

实验选取大隆矿 - 390 m煤样。供 AFM研究

的样品 ,其制作方法为 , 将煤分别沿其层理方向和

垂直层理方向切成 10 mm ×10 mm ×3 mm的薄片 ,

并细磨精抛光。观察前用酒精清洗两遍样品表面 ,

以清除表面吸附的杂质颗粒。

实验观测煤样在升温过程中 (30～110 ℃)的表

面形貌。煤样的表面形貌实验利用 CSPM3000系统的

V信号源对样品表面进行扫描。扫描结束后利用系

统的 Image 410后处理软件对扫描图像进行滤波、自

动倾斜校正、曲面拟合校正等处理。得到煤样样品表

面形貌如图 1所示。从图 1中可以看出 ,AFM形貌图

较好地反映了煤样表面的粗糙度情况 ,不同温度下同

种煤样表面的粗糙度情况会有所差别。

图 1　大隆矿 - 390 m煤样不同温度下的 AFM形貌

F ig. 1　AFM images of Da long - 390 m coa l sam ple on

d ifferen t tem pera ture
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3　分析与讨论

利用系统的 Image 410后处理软件进行功率谱

密度分析 ,分别对频率ω和功率谱 S (ω)取对数 ,在

双对数坐标 ln S (ω) - lnω上 ,回归直线的斜率为

-β(图 2)。根据 ln S (ω) =A + ( 2D - 7) lnω求出

分形维数 D (图 3)。

图 2　大隆 - 390 m煤样 30°C lnω2ln s(ω)图

F ig. 2　 lnω2ln s (ω ) chart of Da long - 390 m coa l

sam ple on 30 ℃

图 3　大隆 - 390 m煤样升温过程 T - D图

F ig. 3　T - D chart of Da long on - 390 m coa l sam ple

a long w ith tem pera ture lifts

由图 2对数坐标系可以看出 ,大隆矿 - 390

m煤样的频率ω和功率谱 S (ω)的线性相关性比

较好 ,具有很好的线性关系 ,符合煤表面结构的

自相似性 ,因此 ,采用分形理论研究煤的表面结

构是适合的。

由图 3可以看出 ,大隆矿 - 390 m煤样在不同

氧化温度条件下 ,煤表面分形维数发生变化 ,表明在

氧化升温过程中煤的表面介观特性已发生一定变

化。计算得到的分形维数 D值均在 2～3,与理论预

测值一致 [ 8 ]。而且随着氧化温度 t的升高分形维数

D有增大的趋势。可见 ,分形维数的大小反映了煤

氧化的不同程度。

4　结　论

分形维数 D是表征煤表面形态与低温氧化作

用的特征参数。它可以衡量物质表面的不规则性。

表面分形维数越大 ,表面结构越复杂。采用功率谱

法计算得到煤表面的分形维数都在 2～3,与理论预

测值一致。煤低温氧化过程符合一定的分形规律 ,

随着温度的增加 ,表面分形维数也趋于增大。

运用分形理论结合 AFM研究低温氧化过程中

煤表面的分形特征是一种新的研究手段 ,可以帮助

人们从全新的角度去认识这些表面特征 , 进一步揭

示低温氧化过程中煤表面形态的变化规律。有助于

从全新的角度了解煤自燃氧化的微观结构变化。
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