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【摘　 要】 　 为研究多因素耦合对液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤体的影响，采用自主研发的液态 ＣＯ２ 冻融致

裂试验装置，利用核磁共振测试技术，测定不同影响因素下液态 ＣＯ２ 冻融致裂后煤体的孔隙度，分
别研究液态 ＣＯ２ 冻结时间（ｔ）、冻融循环次数（ｎ）和煤体含水饱和度（Ｗ）对煤体孔隙度（φ）的影响；
采用响应曲面法设计试验，构建 φ 与 ｔ、ｎ 和 Ｗ 的二次回归响应曲面模型，分析 ｔ、ｎ 和 Ｗ 单独及耦合

作用时对 φ 的敏感程度及影响特征，并预测优化与验证不同影响因素下的 φ。 结果表明：随着 ｔ 的
延长和 ｎ 的增多，φ 呈指数函数关系变化，随 Ｗ 的增大，φ 呈线性关系增加；影响因素 ｔ、ｎ 和 Ｗ 均为

φ 的极显著项（显著性判别值 Ｐ＜０􀆰 ０１），对 φ 影响的主次关系为：ｎ＞Ｗ＞ｔ。 交互项 ｎｔ 交互作用极显

著，ｎＷ 交互作用次之，Ｗｔ 交互作用不显著，对 φ 影响的主次关系为：ｎｔ＞ｎＷ＞Ｗｔ。 模型预测当 ｔ、ｎ 和

Ｗ 分别为 ５７ ｍｉｎ、１９ 次、９６％时，φ 达到最大值（９􀆰 ４７％），４ 组试验值与模型预测值平均误差为

２􀆰 ９８％，所测 φ 平均值为 ９􀆰 ５８％，φ 较优化之前（８􀆰 ９４％）提高了 ７􀆰 １６％。
【关键词】 　 冻融致裂；　 液态 ＣＯ２；　 孔隙度；　 冻结时间；　 冻融循环次数；　 含水饱和度
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ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ ｆａｃｔｏｒｓ． Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｌｉｑｕｉｄ ＣＯ２ ｆｒｅｅｚｉｎｇ ｔｉｍｅ （ ｔ）， ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｆｒｅｅｚｅ⁃ｔｈａｗ ｃｙｃｌｅｓ （ ｎ） ａｎｄ
ｗａｔｅｒ ｓａｔｕｒａｔｉｏｎ （Ｗ） ｏｎ ｃｏａｌ ｐｏｒｏｓｉｔｙ （φ） ｗｅｒｅ ｓｔｕｄｉｅｄ． Ｔｈｅ ｑｕａｄｒａｔｉｃ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｏｄｅｌ
ｏｆ φ ｗｉｔｈ ｔ， ｎ ａｎｄ Ｗ ｗａｓ ｃｏｎｓｔｒｕｃｔｅｄ ｂｙ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｔｈｏｄ． Ｔｈｅ ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ｔ， ｎ ａｎｄ Ｗ ｔｏ φ ｓｉｎｇｌｅ
ａｎｄ ｃｏｕｐｌｅｄ ｗａｓ ａｎａｌｙｚｅｄ， ａｎｄ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ ｗｅｒｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ， ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ ａｎｄ ｖｅｒｉｆｉｅｄ ｕｎｄｅｒ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ ｆａｃｔｏｒｓ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ｔｈｅ φ ｃｈａｎｇｅｓ ｅｘｐｏｎｅｎｔｉａｌｌｙ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｔ ａｎｄ ｎ，
ａｎｄ ｌｉｎｅａｒｌｙ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｏｆ Ｗ． Ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇ ｆａｃｔｏｒｓ ｔ， ｎ ａｎｄ Ｗ ａｒｅ ａｌｌ ｅｘｔｒｅｍｅｌｙ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｔｅｒｍｓ ｏｆ
φ （ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｄｉｓｃｒｉｍｉｎａｎｔ ｖａｌｕｅ Ｐ＜０􀆰 ０１）， ａｎｄ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｏｆ ｔｏ φ ｉｓ ａｓ ｆｏｌｌｏｗｓ： ｎ＞Ｗ＞ｔ．
Ｔｈｅ ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｎｔ ａｎｄ Ｗｔ ｉｓ ｖｅｒｙ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ， ｆｏｌｌｏｗｅｄ ｂｙ ｎＷ ａｎｄ Ｗｔ． Ｔｈｅ ｐｒｉｍａｒｙ ａｎｄ ｓｅｃｏｎｄａｒｙ
ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｎ φ ａｒｅ ｎｔ＞ｎＷ＞Ｗｔ． Ｗｈｅｎ ｔ， ｎ ａｎｄ Ｗ ａｒｅ ５７ ｍｉｎ， １９ ｔｉｍｅｓ ａｎｄ ９６％， ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ， ｔｈｅ ｍａｘｉｍｕｍ
ｖａｌｕｅ ｏｆ φ ｉｓ ９􀆰 ４７％． Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｅｒｒｏｒ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｆｏｕｒ ｔｅｓｔ ｖａｌｕｅｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｔｈｅ ｍｏｄｅｌ ｉｓ
２􀆰 ９８％， ａｎｄ ｔｈｅ ｍｅａｓｕｒｅｄ ａｖｅｒａｇｅ ｖａｌｕｅ ｏｆ φ ｉｓ ９􀆰 ５８％， ｗｈｉｃｈ ｉｓ ７􀆰 １６％ ｈｉｇｈｅｒ ｔｈａｎ ｔｈａｔ ｂｅｆｏｒｅ
ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ （８􀆰 ９４％）．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：　 ｆｒｅｅｚｅ⁃ｔｈａｗ ｃｒａｃｋｉｎｇ； 　 ｌｉｑｕｉｄ ＣＯ２； 　 ｐｏｒｏｓｉｔｙ； 　 ｆｒｅｅｚｅ ｔｉｍｅ； 　 ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｆｒｅｅｚｅ⁃ｔｈａｗ

ｃｙｃｌｅｓ；　 ｗａｔｅｒ ｓａｔｕｒａｔｉｏｎ

０　 引　 言

　 　 我国煤层透气性差，不利于瓦斯抽采，威胁煤矿

安全［１－２］。 密集钻孔［３］、水力压裂［４］、水力冲孔［５］和

高压水射流［６］ 技术的应用，提高了煤层透气性，有
利于瓦斯抽采。 但随瓦斯压力降低及水锁效应导致

煤层渗透率下降，抽采量降低。 一些学者将液态

ＣＯ２ 注入煤岩中，利用其相变膨胀性质实现冷裂煤

岩［７－９］。 低温液态 ＣＯ２ 冻融致裂技术，不会堵塞瓦

斯运移通道［１０－１１］。 利用煤对 ＣＯ２ 较强的吸附特性，
将煤层中 ＣＨ４ 置换驱替出来，提高 ＣＨ４ 抽采效率，
ＣＯ２ 被煤吸附而封存在煤层中［１２］，提高能源的利用

率，实现碳封存。
近年来，一些学者开展了液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤

体提高煤层渗透性的试验研究。 如周西华等［１３］ 基

于损伤力学和空气动力学，探究了液态 ＣＯ２ 的爆破

原理，研究最优钻孔参数，并利用 ＦＬＡＣ３ Ｄ软件验证

了液态 ＣＯ２ 爆破技术致裂煤体的实效性； ＬＩＵ
Ｘｉａｎｆｅｎｇ 等［１４］ 采用压汞法分析了液态 ＣＯ２ 相变对

煤孔隙结构和渗透率的影响机制，结果表明：液态

ＣＯ２ 能够有效增透煤层；文虎等［１５］ 利用扫描电镜和

核磁共振测试技术，研究了 ３ 种不同煤质的煤样在

ＣＯ２ 溶浸下煤体孔裂隙的演化特征，认为液态 ＣＯ２

溶浸可有效促进煤体裂隙发育，提高煤体的渗透性；
翟成等［１６］ 利用核磁共振和超声波仪，研究了液态

ＣＯ２ 低温作用前后煤体的波速、多尺度孔隙结构演

化特征，结果表明：不同层理方位的煤体致裂效果具

有明显的各向异性；徐吉钊等［１７］ 利用核磁共振技术

探究了液态 ＣＯ２ 循环作用褐煤孔隙的几何特征演

化特征，认为液态 ＣＯ２ 循环冻融作用能够促进煤基

质内多尺度孔裂隙结构的扩容及延伸；赵丹等［１８］ 基

于液态 ＣＯ２ 气爆致裂增透技术，优化了布孔方案，
结果表明：增透后煤层的透气性系数大幅度提高，瓦
斯抽采体积分数提高了 ７３􀆰 ７％；徐阳等［１９］ 认为，增
加冻融循环次数可提高煤层的透气性。

上述研究大都集中于液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤体

过程中单因素对提高煤层内部的孔隙度和渗透率的

影响，在实际生产中液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤体效果

（提高孔隙度）受多个因素共同影响，考虑各因素单

独及共同交互耦合作用对煤体孔隙度的影响研究较

少。 鉴于此，笔者拟以辽宁省小凌河矿煤样为例，利
用自主研发的液态 ＣＯ２ 冻融致裂试验装置，采用相

应曲面法设计试验，研究多影响因素（冻结时间 ｔ、
冻融循环次数 ｎ 和含水饱和度 Ｗ）作用下的煤体孔

隙度的变化及液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤体的特性，为优

化液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤体技术参数提供理论和试

验基础依据。

１　 液态 ＣＯ２ 冻融试验

１􀆰 １　 煤样制备

　 　 试验煤样选自小凌河煤矿，采样地点为－７００ ｍ
水平北二区－６２５ ｍ 阶段南翼回风巷道，煤层为烟

煤，透气性差。 沿原煤层理垂直方向钻取直径为 ５０
ｍｍ 的煤心，将煤心切割成直径×长度约为 ５０ ｍｍ×
１００ ｍｍ 圆柱试件，用保鲜膜将其包裹置于真空干燥

箱中保存。 试验煤样的工业分析见表 １。

·９５·
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表 １　 煤样的工业分析参数

Ｔａｂ．１　 Ｉｎｄｕｓｔｒｉａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｃｏａｌ ｓａｍｐｌｅｓ ％
煤种 水分 Ｍａｄ 灰分 Ａａｄ 挥发分 Ｖａｄ 固定碳 ＦＣａｄ

烟煤 ２􀆰 １４ ２６􀆰 ０６ ２９􀆰 ６３ ４２􀆰 １７

　 　 不同含水饱和度煤样的制备：
１） 将煤 样 置 真 空 干 燥 箱 中， 恒 温 温 度 为

１００ ℃， 每隔 １ ｈ 称重一次，直至 ２ 次煤样质量的相

对变化小于 ０􀆰 １％，此时干燥煤样的质量记为 ｍｄ。
２） 将干燥煤样放置真空饱水装置中充分饱水，真

空压力为－０􀆰 １ ＭＰａ，每隔 ６ ｈ 称一次，直至 ２次质量不再

变化，则认为已充分饱和，此时饱水煤样的质量记为ｍｓ。
３） 将饱水煤样放置于真空干燥箱中 １００ ℃干

燥，间隔称重，直至目标干燥质量，自然冷却后放入

密封袋。
目标干燥质量计算方法：试验煤样含水饱和度

Ｓ０ 分别为 ０％、２０％、４０％、６０％、８０％、１００％，则目标

干燥质量 ｍ＝Ｓ０（ｍｓ－ｍｄ）＋ｍｄ
［２０］。

４） 重复步骤 １）—３），即可完成不同含水饱和

度煤样的制备。

１􀆰 ２　 试验装置

　 　 自主研发的液态 ＣＯ２ 冻融试验装置主要包括：
液态 ＣＯ２ 冻融试验系统，真空饱水系统，低场核磁

共振测试系统：由低场核磁共振分析仪及其辅助系

统组成，试验装置如图 １ 所示。

图 １　 试验装置

Ｆｉｇ．１　 Ｔｅｓｔ ｄｅｖｉｃｅ

１􀆰 ３　 试验步骤

　 　 １） 将煤样放入冷浸罐，连接法兰盘，检查气密

性，关闭冷浸罐排气口，打开液态 ＣＯ２ 储罐阀门。
２） 注入液态 ＣＯ２，冷浸罐压力表压力超过

１ ＭＰａ 时关闭阀门，打开液态 ＣＯ２ 储罐的进出

液阀。
３） 为确保冷浸罐内煤样被液态 ＣＯ２ 完全浸泡，

罐内设有磁性浮球液压变送器，根据浮球位置实时

监测罐内液态 ＣＯ２ 的高度，当冷浸罐内压力过大时

需及时打开排气口卸压（压力保持 １～２ ＭＰａ）。
４） 冷浸结束后，打开排气口卸压，压力表恢复

０ ＭＰａ 时打开法兰盘。
５） 真空饱水，将煤样放入真空装置中饱水，然

后将煤样放入低场核磁共振系统中测试煤体内部孔

隙变化。

１􀆰 ４　 试验条件设定

　 　 孔隙度对于评估致裂增透和瓦斯抽采难度具有

重要意义。 ｔ、ｎ、Ｗ 均能够造成煤体孔隙结构不同程

度的损伤。 为提高煤体孔隙度，常采用延长液态

ＣＯ２ 致裂煤体的作用时间、增加循环次数的方法，这
会导致液态 ＣＯ２ 灌注成本增加。 此外煤层含水性

也会对增透效果产生明显差异。 因此，为分析 ｔ、ｎ、

Ｗ 对致裂孔隙度的影响，分别选取 ｔ 为：１０、２５、５０、
１００ 和 １５０ ｍｉｎ；ｎ 为：０、５、１０、１５、２０ 次；Ｗ 为：０％、
２０％、４０％、６０％、８０％和 １００％。 每次试验设定 ２ 个

影响因素不变，改变另 １ 个影响因素，探究单一因素

对煤体孔隙度的影响。 共进行 １４ 组试验，试验条件

见表 ２。 然后以单因素试验结果为基础，采用响应

曲面法分析各影响因素单独及耦合作用对煤体孔隙

度的影响。
煤体孔隙度是表征煤体孔隙的重要指标。 一般

认为，孔隙度与核磁信号量呈线性相关，通过检测出

煤样核磁信号量，与已知标准孔隙度样品进行对比

标定，即可得出煤样的孔隙度［２１］。 具体为：首先标

定 ６ 个标准孔隙度样品（已知其孔隙度大小），依次

测试每个标准孔隙度样品的信号量大小，确定标样

的单位体积信号幅值与孔隙度变化关系，通过拟合

得到核磁信号量—孔隙度的线性表达式，即孔隙度

标线，如图 ２ 所示。
　 　 由图 ２ 可以看出，拟合标线方程为：

Ａ１ ＝ ３９􀆰 ５９６φ ＋ １􀆰 ２６３ （１）
式中：Ａ１ 为标样的单位体积核磁信号幅值；φ 为孔

隙度，％。
将煤样完全饱水后，利用低场核磁共振技术检

·０６·
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　 　 　 　 　 　 　 　表 ２　 单因素试验条件

Ｔａｂ．２　 Ｓｉｎｇｌｅ ｆａｃｔｏｒ ｔｅｓｔ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ
试验序号 ｔ ／ ｍｉｎ ｎ ／次 Ｗ ／ ％ 备注

１ １０ ０ １００
２ ２５ ０ １００
３ ５０ ０ １００
４ １００ ０ １００
５ １５０ ０ １００

冻结时间影响

６ １０ ５ １００
７ １０ １０ １００
８ １０ １５ １００
９ １０ ２０ １００

循环次数影响

１０ １０ ０ ０
１１ １０ ０ ２０
１２ １０ ０ ４０
１３ １０ ０ ６０
１４ １０ ０ ８０

含水饱和度影响

图 ２　 孔隙度与核磁信号幅值的标线方程

Ｆｉｇ．２　 Ｌｉｎｅ ｅｑｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｒｏｓｉｔｙ ａｎｄ ｎｕｃｌｅａｒ
ｍａｇｎｅｔｉｃ ｓｉｇｎａｌ

测得到煤样的 Ｔ２ 谱图，已知煤样体积以及 Ｔ２ 谱图

中核磁信号幅值，再根据式（１），即可直接计算出煤

样总孔隙度，其计算式为［２２］：

φ ＝

∫
Ｔ２
ＡｄＴ２

Ｖｔ

－ ａ

ｂ
（２）

式中：ａ 和 ｂ 为标定系数，分别为 １􀆰 ２６３ 和 ３９􀆰 ５９６；
Ｖｔ 为煤样试件的体积，ｃｍ３；Ｔ２ 为核磁共振驰豫时

间，０􀆰 ０１ ｍｓ≤Ｔ２≤１ ０００ ｍｓ；Ａ 为核磁共振 Ｔ２ 谱信

号幅值。

２　 试验结果与分析

２􀆰 １　 冻结时间对孔隙度影响

　 　 设定 Ｗ ＝ １００％、ｎ ＝ ０， ｔ 分别设为 １０、２５、５０、

１００、１５０ ｍｉｎ，进行不同冻结时间下液态 ＣＯ２ 冻融试

验，得到煤样 Ｔ２ 谱测试结果如图 ３ 所示。

图 ３　 不同冻结时间的煤样 Ｔ２ 图谱

Ｆｉｇ．３　 Ｔ２ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｃｏａｌ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｆｒｅｅｚｉｎｇ ｔｉｍｅｓ

由图 ３ 可知：不同冻结时间下煤样 Ｔ２ 谱的 ３ 个

峰值呈现增加－减小－增加的特征，第 １ 个峰面积最

大，第 ３ 个峰面积次之，第 ２ 个峰面积最小。 说明煤

样小孔数量多且发育好，其次是大孔，中孔较差。 冻

融时间延长，各级孔隙的幅值增加、数量增加。 不同

冻结时间下煤样孔隙度拟合结果如图 ４ 所示。
由图 ４ 可知：Ｗ＝１００％、ｎ＝０ 时，ｔ 增加，煤体孔隙

度增大，但增加梯度逐渐变小，符合指数函数变化，
即： φ ＝ ７􀆰 ２１７ － １􀆰 ８０６ｅｘｐ（ － ０􀆰 ０２１ ５ｔ） 。 分析原因：
饱水状态，在液态 ＣＯ２ 的作用下，煤样表面水结冰，驱
赶未冻水向煤样内部迁移，产生水压力，煤岩体积膨

胀，且水－冰相变也引起体积膨胀，进而造成煤岩的破

坏。 初始阶段冻结时间增加，煤样内更多的水冻结成

冰，压力增大，冰对煤内部基质颗粒的胶结作用和孔

隙的充填作用增加，破坏程度增强，致裂增透效果明

显。 随着冻结时间的继续增加，煤样中的水逐渐减

少，产生水压力逐渐减小，煤岩破坏程度减弱。

图 ４　 煤体孔隙度随液态 ＣＯ２ 冻结时间变化特征

Ｆｉｇ．４　 Ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｏａｌ ｐｏｒｏｓｉｔｙ ｗｉｔｈ ｆｒｅｅｚｉｎｇ
ｔｉｍｅ ｏｆ ｌｉｑｕｉｄ ＣＯ２
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中 国 安 全 科 学 学 报
Ｃｈｉｎａ Ｓａｆｅｔｙ Ｓｃｉｅｎｃｅ Ｊｏｕｒｎａｌ

第３３卷
２０２３年

２􀆰 ２　 冻融循环次数对孔隙度影响

　 　 设定Ｗ＝ １００％、ｔ＝ １０ ｍｉｎ，ｎ 分别为 ０、５、１０、１５、
２０ 次，进行不同冻融循环次数下液态 ＣＯ２ 冻融致裂

煤样试验，不同冻融循环次数煤样 Ｔ２ 谱图测试结果

如图 ５ 所示。

图 ５　 不同冻融次数的煤样 Ｔ２ 图谱

Ｆｉｇ．５　 Ｔ２ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ｃｏａｌ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｆｒｅｅｚｉｎｇ ａｎｄ ｔｈａｗｉｎｇ ｔｉｍｅｓ

由图 ５ 可知：循环冻融煤样的 Ｔ２ 谱图中第 １ 个

峰最高，第 ３ 个峰次之，第 ２ 个峰最低。 煤样的微小

孔数量多且发育好，中孔和大孔的发育较差且数量

少。 随着冻融次数增加，Ｔ２ 曲线幅值增加，说明冻

融次数对煤体的孔隙结构损伤有积极影响。 不同冻

融循环次数与煤样孔隙度拟合结果如图 ６ 所示。

图 ６　 煤体孔隙度随液态 ＣＯ２ 冻融循环次

数变化特征

Ｆｉｇ．６　 Ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｏａｌ ｐｏｒｏｓｉｔｙ ｗｉｔｈ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ
ｆｒｅｅｚｅ⁃ｔｈａｗ ｃｙｃｌｅｓ ｏｆ ｌｉｑｕｉｄ ＣＯ２

由图 ６ 可知：在 Ｗ ＝ １００％、 ｔ ＝ １０ ｍｉｎ 时，ｎ 增

加，煤体孔隙度逐渐增大，满足指数函数关系，即：
φ＝ ３􀆰 ９３７ｅｘｐ（－１３􀆰 ９３４ ／ （ｎ－３６􀆰 ９９０））。 原因为：冻
融损伤是逐渐积累的，冻融循环次数越多，煤体受到

冷冲击－升温的变化次数越多，煤体内部产生疲劳

损伤，孔隙扩展、延伸与连通更为剧烈，孔隙度的增

速也就越大。 温度骤变及温度冲击作用在煤岩内部

产生较高的温度应力，造成煤样内孔裂隙尖端的应

力集中，同时渗入到煤样的液态 ＣＯ２ 会受热气化膨

胀，体积增大 ６００ 余倍，使煤样原有裂隙撑大、连通，
二者共同循环作用导致孔裂隙不断扩容。

２􀆰 ３　 含水饱和度对孔隙度的影响

　 　 设定 ｎ＝０ 次、ｔ＝１０ ｍｉｎ，Ｗ为 ０％、２０％、４０％、６０％、
８０％、１００％，进行不同含水饱和度的液态 ＣＯ２ 冻融致裂

煤样试验，得出煤样 Ｔ２ 谱图测试结果如图 ７ 所示。

图 ７　 不同含水饱和度的煤样 Ｔ２ 图谱

Ｆｉｇ．７　 Ｔ２ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｃｏａｌ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｗａｔｅｒ ｓａｔｕｒａｔｉｏｎ

由图 ７ 可知：含水饱和度增加，Ｔ２ 曲线幅值增

加，煤体出现更多尺寸的孔隙，各尺寸孔隙的数量也

不同程度的增加。 不同含水饱和度下煤样孔隙度拟

合结果如图 ８ 所示。

图 ８　 液态 ＣＯ２ 冻融不同含水煤体的孔隙度

变化特征

Ｆｉｇ．８　 Ｐｏｒｏｓｉｔｙ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｌｉｑｕｉｄ ＣＯ２ ｆｒｅｅｚｉｎｇ⁃ｔｈａｗｉｎｇ

ｃｏａｌ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｗａｔｅｒ ｃｏｎｔｅｎｔ

由图 ８ 可知：ｎ＝ ０ 次、ｔ ＝ １０ ｍｉｎ 时，煤体孔隙度

随 Ｗ 的增加而逐渐增大，符合线性关系，即： φ ＝
４􀆰 ０２９ ＋ ２􀆰 ２０４Ｗ 。 分析其原因：干燥煤样孔裂隙破

·２６·
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坏主要是由温度应力引起，煤体水分增加时，煤样不

仅存在温度应力造成的内部结构损伤，还增加了水

引起的破坏作用。 煤样内部分水结冰，产生水压力，
且水－冰相变产生的膨胀力导致孔隙裂隙迅速扩

展。 在煤样饱水时，孔裂隙内的水分完全结成冰，体
积膨胀造成煤基质的收缩破坏，故含水饱和度越高，
煤样的增透效果越好。

３　 响应曲面法试验设计与预测

３􀆰 １　 响应曲面优化试验

　 　 上述研究单因素对孔隙度的影响，是假设各因

素之间不存在交互作用的前提下，每次只改变 １ 个

因素，其他因素保持不变，分析各因素对孔隙度的影

响。 然而，各影响因素之间通常都存在一定的交互

作用。 响应曲面法是一种寻求最优试验条件的分析

方法，通过影响因素筛选、试验设计、模型构建和检

验、数据分析，最终获得最优试验因素组合。 该法适

用于评估各影响因素单独作用及交互作用的显著

性，以及对试验参数的预测及优化。 与传统的单因

素法和正交试验法相比，它可以确定各影响因素之

间的交互作用及建立多个因素与响应值之间的关系

函数，实现多因素耦合作用对响应值的预测及优

化［２３－２４］。 以液态 ＣＯ２ 冻融含水煤样单因素试验分

析数据为基础，以 φ 为响应值，以 ｔ、ｎ 和 Ｗ 为影响

因素，响应曲面设计过程中对 ３ 个影响因素分别取

－１、０、１ 为每个因素的水平编码，代号分别为 Ｘ ｔ、Ｘｎ、
Ｘｗ，各因素的取值范围分别为： ｔ ＝ ５０ ～ １５０ ｍｉｎ、ｎ ＝
１０～２０ 次、Ｗ＝ ４０％～１００％，各影响因素水平值与编

码值对应关系见表 ３。
表 ３　 响应面试验因素与水平设计

Ｔａｂ．３　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｔｅｓｔ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌ ｄｅｓｉｇｎ

影响因素 代号
编码及水平

－１ ０ ＋１
间隔

ｔ ／ ｍｉｎ Ｘｔ ５０ １００ １５０ ５０
ｎ ／次 Ｘｎ １０ １５ ２０ ５
Ｗ ／ ％ Ｘｗ ４０ ７０ １００ ３０

３􀆰 ２　 响应曲面模型建立和分析

　 　 在 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０６ 软件中选择 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ
设计方法，输入 ３ 个因素及响应值名称及对应单位，
同时将 ３ 个因素取值结果（表 ３）录入所对应的编码

水平中，由 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 组合试验原理设计得到

１７ 组响应曲面试验方案，然后根据试验方案依次进

行组合因素下液态 ＣＯ２ 冻融煤体试验，试验设计方

案及试验计算出的孔隙度结果见表 ４。
表 ４　 试验设计方案及结果

Ｔａｂ．４　 Ｔｅｓｔ ｄｅｓｉｇｎ ｓｃｈｅｍｅ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ
试验号 Ｘｔ ／ ｍｉｎ Ｘｎ ／次 Ｘｗ ／ ％ φ ／ ％

１ １００􀆰 ００ １５􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ６􀆰 ７
２ ５０􀆰 ００ ２０􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ８􀆰 ８７
３ １００􀆰 ００ ２０􀆰 ００ ４０􀆰 ００ ３􀆰 ８９
４ １００􀆰 ００ １０􀆰 ００ １００􀆰 ００ ５􀆰 ９４
５ １００􀆰 ００ １５􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ６􀆰 ８５
６ １００􀆰 ００ １５􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ６􀆰 ５９
７ ５０􀆰 ００ １５􀆰 ００ ４０􀆰 ００ ３􀆰 ８２
８ ５０􀆰 ００ １０􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ３􀆰 ４５
９ １５０􀆰 ００ １５􀆰 ００ ４０􀆰 ００ ３􀆰 ８５
１０ １５０􀆰 ００ １０􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ７􀆰 ０１
１１ １００􀆰 ００ １５􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ６􀆰 ７６
１２ ５０􀆰 ００ １５􀆰 ００ １００􀆰 ００ ６􀆰 ６９
１３ １５０􀆰 ００ １５􀆰 ００ １００􀆰 ００ ８􀆰 ３４
１４ １５０􀆰 ００ ２０􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ３􀆰 ８４
１５ １００􀆰 ００ ２０􀆰 ００ １００􀆰 ００ ８􀆰 ９４
１６ １００􀆰 ００ １０􀆰 ００ ４０􀆰 ００ ３􀆰 ７１
１７ １００􀆰 ００ １５􀆰 ００ ７０􀆰 ００ ６􀆰 ９７

　 　 由表 ４ 可知：在 Ｘ ｔ、Ｘｎ 和 Ｘｗ 取值相同时，φ 值

却不相同，这可能是每次试验的煤样试件不同（但
采自同一煤块） 及试验产生的误差导致。 利用

Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０６ 软件对表 ４ 的试验结果拟合多

元回归方程，得到煤体孔隙度 φ 与液态 ＣＯ２ 冻结时

间 Ｘ ｔ，冻融循环次数 Ｘｎ 和煤体含水饱和度 Ｘｗ 之间

的二次回归方程如下：
φ ＝ ６􀆰 ７７ ＋ ０􀆰 ０２６Ｘ

ｔ
＋ ０􀆰 ６８Ｘｎ ＋ １􀆰 ８３Ｘｗ －

２􀆰 １５Ｘ
ｔ
Ｘｎ ＋ ０􀆰 ４Ｘ ｔＸｗ ＋ ０􀆰 ７ＸｎＸｗ －

０􀆰 ４６Ｘ２
ｔ － ０􀆰 ５２Ｘ２

ｎ － ０􀆰 ６４Ｘ２
ｗ （３）

其中，５０≤Ｘ ｔ≤１５０；１０≤Ｘｎ≤２０；４０≤Ｘｗ≤１００。
利用 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０６ 软件对该拟合模型进

行方差分析，结果见表 ５。 表 ５ 中 Ｆ 为显著性检验

特征值，其值越大，表示各因子对 φ 影响程度越大；
Ｐ 为显著性判别值，其值大小反映各因子的显著性

水平，Ｐ 值越小，表示越显著，其中，Ｐ＜０􀆰 ０１ 为极显

著，０􀆰 ０１＜Ｐ＜０􀆰 ０５ 为显著，Ｐ＞０􀆰 ０５ 为不显著［２５］。
由表 ５ 可知：试验构建的 φ 与 ３ 个影响因素之

间的模型达到极显著水平（Ｐ＝ ０􀆰 ０００ １＜０􀆰 ０１），失拟

项不显著（Ｐ＝ ０􀆰 ４７４ ２＞０􀆰 ０５），说明所构建的模型可

靠，可替代单因素试验分析试验结果。 模型决定系

数为 ０􀆰 ９７５，校正决定系数为 ０􀆰 ９４２ ８，相关性较好，
说明模型可以预测 ９４％以上的响应值，因而该模型

选择恰当，可用于分析和预测 φ 与 ３ 个影响因素之

间的变化关系。

·３６·
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表 ５　 回归方程方差分析

Ｔａｂ．５　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ｏｆ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎ
来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ５６􀆰 １４ ９ ６􀆰 １９ ３０􀆰 ２５ ＜ ０􀆰 ０００ １
Ｘｔ ２􀆰 １７ １ ２􀆰 １７ １３􀆰 ６２ ０􀆰 ００８ ２
Ｘｎ ２６􀆰 ７９ １ ２６􀆰 ７９ １３０􀆰 ８８ ＜ ０􀆰 ０００ １
Ｘｗ ３􀆰 ６９ １ ３􀆰 ６９ １８􀆰 ００ ０􀆰 ００３ ８
Ｘｔｎ １８􀆰 ４５ １ １８􀆰 ４５ ９０􀆰 １１ ＜ ０􀆰 ０００ １
Ｘｔｗ ０􀆰 ６６ １ ０􀆰 ６６ ３􀆰 ２１ ０􀆰 １１６ ５
Ｘｎｗ １􀆰 ９９ １ １􀆰 ９９ ９􀆰 ７１ ０􀆰 ０１６ ９
Ｘｔ ｔ ０􀆰 ９０ １ ０􀆰 ９０ ４􀆰 ４１ ０􀆰 ０７３ ８
Ｘｎ ｎ １􀆰 １３ １ １􀆰 １３ ５􀆰 ５２ ０􀆰 ０５１ １
Ｘｗ ｗ １􀆰 ７０ １ １􀆰 ７０ ８􀆰 ３１ ０􀆰 ０２３ ５
残差 １􀆰 ４３ ７ ０􀆰 ２０ — —

失拟项 ０􀆰 ４３ ３ ０􀆰 １２ ０􀆰 ９８ ０􀆰 ４７４ ２
纯误差 ０􀆰 ０８４ ４ ０􀆰 ０２１ — —
总和 ５８􀆰 ４２ １６ Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９７５ ＲＡｄｊ

２ ＝ ０􀆰 ９４２ ８

图 ９　 多因素交互作用对煤体孔隙度影响的响应曲面和等高线

Ｆｉｇ．９　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ａｎｄ ｃｏｎｔｏｕｒ ｍａｐ ｏｆ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｍｕｌｔｉ⁃ｆａｃｔｏｒ ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｏｎ ｃｏａｌ ｐｏｒｏｓｉｔｙ

　 　 一次项 Ｘ ｔ （ Ｐ ＝ ０􀆰 ００８ ２）、Ｘｎ （ Ｐ ＜ ０􀆰 ０００ １）、
Ｘｗ（Ｐ＝ ０􀆰 ００３ ８） 的 影 响 达 到 极 显 著 水 平 （ Ｐ ＜
０􀆰 ０１），对 φ 的影响程度顺序为：Ｘｎ（Ｆ ＝ １３０􀆰 ８８） ＞
Ｘｗ（Ｆ＝ １８􀆰 ００）＞Ｘ ｔ（Ｆ ＝ １３􀆰 ６２）。 交互项冻结时间和

冻融循环次数（Ｘｔｎ）对 φ 的影响极显著（Ｐ＜０􀆰 ０００ １＜
０􀆰 ０１），交互项冻融循环次数和含水饱和度（Ｘｎｗ）对
φ 的影响显著（０􀆰 ０１＜Ｐ ＝ ０􀆰 ０１６ ９＜０􀆰 ０５），交互项冻

结时间和含水饱和度（Ｘ ｔｗ）对 φ 的影响不显著（Ｐ＝
０􀆰 １１６ ５＞０􀆰 ０５），交互项对φ 的影响程度顺序为：Ｘｔｎ（Ｆ＝
９０􀆰 １１）＞Ｘｎｗ（Ｆ＝９􀆰 ７１）＞Ｘｔｗ（Ｆ＝ ３􀆰 ２１）。 说明多因素耦

合作用对 φ 的影响不是简单线性关系。

３􀆰 ３　 响应曲面交互性分析

　 　 设单因素不变，其余 ２ 个因素交互效应对 φ 影

响的三维响应曲面图及二维等高线图如图 ９ 所示，
图 ９ 可直观反映出 ２ 个因素交互效应的强弱和响应

·４６·
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值随各因素的变化趋势［２４－２５］。 响应曲面图越陡，则
２ 个因素之间的交互作用对响应值的影响越显著。

由图 ９ 中可知：３ 个响应曲面图的陡峭程度由

大到小为：Ｘ ｔｎ＞Ｘｎｗ＞Ｘ ｔｗ，图 ９ａ 中的响应曲面图较为

陡峭，等高线近似呈椭圆状，说明 Ｘ ｔｎ的交互作用对

Ｔ 的影响最大，当 Ｘｗ 一定时，φ 随 Ｘｎ 增长的速度大

于 Ｘ ｔ，说明 Ｘｎ 对 φ 的影响程度大于 Ｘ ｔ；图 ９ｂ 中的

响应面图最为平缓，说明 Ｘｎ 一定时，Ｘ ｔｗ的交互作用

对 φ 的影响很小，φ 随 Ｘｗ 增长的速度比 Ｘ ｔ 增长的

速度快，说明 Ｘｗ 对 φ 的影响程度大于 Ｘ ｔ；图 ９ｃ 中

的响应面图较为平缓，说明当 Ｘ ｔ 一定时，Ｘｎｗ对 φ 的

影响较小。 由此可见：单个因素及交互项对 φ 影响

大小顺序分别为：Ｘｎ＞Ｘｗ＞Ｘ ｔ、Ｘ ｔｎ＞Ｘｎｗ＞Ｘ ｔｗ，这与模型

方差分析结果（表 ５）一致。

３􀆰 ４　 参数优化及验证

　 　 以 Ｘｎ、Ｘｗ 和 Ｘ ｔ 为设计因素，以 φ 为优化目标，
根据试验所得结果及二次回归模型的数学分析结

构，采用 Ｄｅｓｉｇｎ ｅｘｐｅｒｔ 软件中 Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ 优化功

能，已知：５０≤Ｘ ｔ≤１５０、１０≤Ｘｎ≤２０、４０≤Ｘｗ≤１００，
优化时取 Ｘｎ 为整数，３ 个因素分别在 ｔ ＝ ５７ ｍｉｎ、ｎ ＝
１９ 次，Ｗ ＝ ９６％，预测 φ ＝ ９􀆰 ４７％为响应的极大值。
在最佳条件下进行 ４ 组单因素试验，验证模型的适

用性，预测值与试验值对比结果见表 ６。
　 　 由表 ６ 可以得出，试验值与模型预测值基本接

近，误差较小。 ４ 组试验平均误差为 ２􀆰 ９８％，试验值

与预测值接近。 说明所构建的响应面模型能较好地

模拟 ｔ、ｎ 和 Ｗ 对 φ 的影响特性，准确性满足要求。
４ 组试验测得孔隙度的平均值为 ９􀆰 ５８％，较未优化

之前的 ８􀆰 ９４％提高了 ７􀆰 １６％。
表 ６　 预测值与试验值对比结果

Ｔａｂ．６　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｎｄ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｖａｌｕｅｓ

序号
φ ／ ％

预测值 试验值
误差 ／ ％

１ ９􀆰 ４７ ９􀆰 ７８ ３􀆰 ２７
２ ９􀆰 ４７ ９􀆰 ７３ ２􀆰 ７５
３ ９􀆰 ４７ ９􀆰 １３ ３􀆰 ５９
４ ９􀆰 ４７ ９􀆰 ６９ ２􀆰 ３２

４　 结　 论

　 　 １） 液态 ＣＯ２ 冻融致裂煤体试验结果表明：煤体

孔隙度随冻结时间 ｔ、冻融循环次数 ｎ 呈指数增加，
随含水饱和度 Ｗ 呈线性关系增加，且 ３ 个因素对孔

隙度影响程度大小顺序为：ｎ＞Ｗ＞ｔ。 多因素对孔隙

度的影响程度为大小为：ｎ 和 ｔ＞ｎ 和 Ｗ＞Ｗ 和 ｔ。
２） 响应曲面设计的孔隙度模型准确可靠，可用

于分析预测 ３ 个因素对孔隙度的影响特性，当 ｔ ＝ ５７
ｍｉｎ、ｎ＝ １９ 次、Ｗ ＝ ９％时，φ 达到极大值（９􀆰 ４７％）。
试验表明：４ 组试验所测 φ 平均值为 ９􀆰 ５８％，较优化

前（８􀆰 ９４％）提高了 ７􀆰 １６％。
３） 工程试验中优先考虑液态 ＣＯ２ 注入次数的

影响，循环注入次数增多可显著提高致裂效果，然后

是增加煤层含水量，其次是延长液态 ＣＯ２ 作用

时间。
４） 本文仅考虑了 ３ 个因素单独及交互作用对

煤体孔隙度影响，所得结论的适用性有待一步研究，
今后应选取更多煤样、考虑更多因素的影响。
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