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Проведено исследование накопления дефектов в синтетическом монокристалле кварца при одноосном

сжатии на ранних этапах деформирования. Анализ процесса разрушения проведен с помощью трех

независимых неразрушающих методов — акустической эмиссии, рентгеновской компьютерной томографии,

топографии с использованием источника синхротронного излучения. Показано, что результаты, полученные

с помощью трех методов, согласуются между собой и позволяют обнаружить область наиболее интенсивного

дефектообразования в объеме образца и, что особенно важно, сопоставить параметры сигналов акустической

эмиссии с параметрами дефектов. Данный результат имеет прикладное значение, поскольку позволит в

дальнейшем выделять области развития разрушения и оценивать их размеры in situ только по анализу

данных акустической эмиссии в тех случаях, когда применение других методов контроля невозможно.
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1. Введение

Процесс формирования и развития дефектной струк-

туры в материале под действием механических напря-

жений до сих пор остается до конца не изученным. Это

связано со сложностью экспериментального наблюдения

дефектов в объеме в процессе деформирования без нару-

шения целостности объекта изучения (образца). Одним
из методов, позволяющих контролировать поврежден-

ность материала in situ, является регистрация сигналов

акустической эмиссии (АЕ), сопровождающей появле-

ние и развитие субмикро-, микро- и макротрещин [1].
Показано, что в кварце акустическая эмиссия возникает

при высоких давлениях, нагреве, сопровождает фазовые

превращения [2–5].
К настоящему времени накоплен целый ряд эм-

пирических соотношений между геометрическими па-

раметрами (длиной, площадью, объемом) источников

сигналов акустической эмиссии (AE) и параметрами

генерации упругих волн (интенсивность AE, энергия

и др.). В лабораторных экспериментах по деформирова-

нию образцов, как правило, эти соотношения получены

либо для одиночной трещины [6–8], либо для ансамбля

поверхностных трещин в окрестности концентратора

напряжений [9,10].

Однако для общего случая формирования дефектной

структуры в объеме материала в отсутствии макрокон-

центратора напряжений до сих пор нет определенного

понимания того, каким образом параметры сигналов AE

связаны с параметрами источника сигнала — дефекта.

Целью настоящей работы является исследование эво-

люции дефектов с помощью взаимодополняющих ме-

тодов — акустической эмиссии (AE), компьютерной

микротомографии (CT) и рентгеновской дифракционной

визуализации (XDI — X-ray Diffraction Imaging или

топографии).

2. Материал образцов

В работе использован синтетический кристалл кварца

ориентации Z, выращенный способом гидротермального

синтеза во Всесоюзном научно-исследовательском ин-

ституте синтеза минерального сырья [11]. При такой

ориентации широкие боковые грани кристалла являются

гранями пинакоида {0001}. Поверхность этих граней

обычно имеет бугорчатое строение. Цилиндрические

образцы (d = 10mm, h = 20−24mm) вырезались из

кристалла перпендикулярно граням пинакоида, и осью

образца является направление 〈0001〉, т. е. оптическая
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Рис. 1. Образцы монокристалла кварца.

ось. Цилиндрическая поверхность шлифовалась и поли-

ровалась до оптической прозрачности. На рис. 1 пред-

ставлен общий вид образцов для испытаний. Цифрой 1

указана центральная область образца, где находится

затравка, поскольку при данном способе выращивания

кристалл растет с обеих ее поверхностей. Два ряда

пунктирных белых точек на каждом образце (рис. 1)
указывают на исходные поверхности затравки, которые

декорированы дефектами, образовавшимися в первых

слоях нарастающего кварца. Такими дефектами обычно

являются газово-жидкие вакуоли размерами от единиц

микрон до 0.2−0.3mm.

Размеры и форма образцов выбирались таким обра-

зом, чтобы, с одной стороны, обеспечить возможность

определения координат гипоцентров источников акусти-

ческой эмиссии, а с другой — добиться наилучшего

пространственного разрешения при рентгеновской ком-

пьютерной томографии.

3. Методика эксперимента

Образцы подвергались одноосному квазистатическому

сжатию со скоростью нагружения (смещения нагру-

жающих плит) 5µm/min на электромеханической ма-

шине AGX-Plus (Shimadzu, Япония, максимальное уси-

лие 30 tons). Механическое напряжение прикладывали

параллельно оси цилиндра. Сжатие осуществлялось до

усилия, равного 6 kN, что соответствует 0.08 от Fmax

(Fmax — разрушающая нагрузка, определенная в предва-

рительных экспериментах). Затем образец выдерживался

при постоянной деформации до тех пор, пока активность

AE не спадала до нуля.

В процессе нагружения образца производилась реги-

страции сигналов акустической эмиссии в реальном вре-

мени с помощью системы Amsy-5 Vallen (Германия). Два
пьезопреобразователя AE105A (рабочий частотный диа-

пазон 450−1150 kHz) крепились в специальных полых

цилиндрических плитах, с помощью которых непосред-

ственно осуществлялось нагружение образца. Данное

размещение пьезопреобразователей дало возможность

определять координаты гипоцентров сигналов AE с

точностью не хуже 1.5mm. Каждый сигнал акустической

эмиссии характеризовался временем излучения, коорди-

натой источника по высоте образца и энергией. Детали

эксперимента были описаны ранее, например, [12].
Исследование дефектной структуры образцов методом

рентгеновской микротомографии (CT) до и после меха-

нических испытаний проводилось с помощью томографа

SkyScan 1172 (Bruker, Belgium), оснащенного микро-

фокусной рентгеновской трубкой Hamamatsu 100/250 и

детектором (ПЗС-матрица 11 Mpixel). При сканирова-

нии устанавливались следующие параметры: напряже-

ние 70 kV, ток 129µA, расстояние от источника до ка-

меры (детектора) 213.580mm, расстояние от источника

до объекта 75.030mm. Шаг поворота образца 0.200◦,

время экспозиции 3770ms, продолжительность съем-

ки 24 h. Реконструкция, т. е. пересчет набора полученных

проекций в набор плотностных сечений, отображаю-

щих внутреннюю структуру образца, производилась с

помощью программного обеспечение NRecon, компании

SkyScan. Реконструкция всех данных была произведена

на одних параметрах яркости по HU (от −650 до 2200),
что позволяет производить сопоставление результатов

различных съемок, а также обеспечивает объективный

контроль результатов.

Выбранный размер образцов позволил добиться про-

странственного разрешения компьютерной томографии

∼ 3µm, что является максимально возможным для об-

разцов данного размера с учетом физических принципов

томографии, конструктивных особенностей рентгенов-

ской трубки и камеры томографа [13].
Томографическая съемка образцов, выполненная до

механических испытаний, выявила дефекты, которые

остались от поверхности затравки. Трехмерная визуа-

лизация структуры образца вблизи затравки показана

на рис. 2. Видно, что дефекты расположены случайным

образом внутри образца в области с координатами
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Рис. 2. Трехмерная визуализация исходных дефектов (синие
объекты).
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11−14mm по высоте. Именно в этой области находилась

затравка. Вне области затравочной плоскости дефектов

типа трещин (несплошностей) не обнаружено.

Томография способна обнаружить только те дефекты,

которые характеризуются вариацией электронной плот-

ности материала. К таким дефектам могут относиться

пустоты и включения другой фазы. Однако в кристаллах

могут существовать дефекты, не влияющие на плотность

материала, но создающие внутренние напряжения, что

может сказываться на процессе разрушения. Такие по-

ля напряжений создаются дефектами кристаллической

структуры и их скоплениями. Рентгеновская топография

позволяет получить изображение дальнодействующих

полей деформаций в виде изменения интенсивности (за
счет экстинкционного контраста) [14].
В работах [15–18] исследовались дефекты структуры

кварца с целью выяснения их влияния на функци-

ональные свойства оптических и полупроводниковых

приборов.

В настоящей работе предпринята попытка поиска

корреляции между наличием дефектов кристаллического

строения и разрушением образцов кварца под действием

механической нагрузки, т. е. образованием и развитием

магистральной трещины.

Топографические исследования проведены на стан-

ции
”
Медиана“ Курчатовского специализированного ис-

точника синхротронного излучения
”
КИСИ-Курчатов“.

Изображения (топограммы) записывались с помощью

двухкоординатного детектора на основе матрицы CCD

размерностью 4008 × 2672, сцинциллятора GdOS : Tb,

с размером пикселя 8.9µm. Обработка изображений

проводилась с использованием программы ImageJ [19].
В случае топографии на белом пучке образец квар-

ца устанавливали горизонтально в симметричной гео-

метрии на просвет с горизонтальной плоскостью ди-

фракции, отражение под брэгговским углом ≈ 12◦ ре-

гистрировали детектором, расположенным на расстоя-

нии 30 cm от образца. Пучок ограничивали вертикальной

щелью шириной 300µm, при этом топограмма представ-

ляла проекцию объема образца, через который проходит

пучок (секционная топограмма).
В случае топографии на монохроматическом пуч-

ке использовалась вертикальная плоскость дифракции.

В качестве монохроматора для расширения пучка при-

менялся плоский кристалл кремния с плоскостью по-

верхности, отклоненной от (100) на 7◦, отражение (511)
(соответственно, угол между поверхностью и отража-

ющей плоскостью 9◦), λ = 0.56�A. Фактор асимметрии

отражения b = 0.1, расходимость пучка после монохро-

матора составляет по оценкам 0.2′′ . Съемка заключалась

в получении серии изображений при повороте образ-

ца с шагом 0.6′′ . Время съемки одного изображения

составляло 10 s. Образец устанавливали горизонтально,

так что детектор мог регистрировать изображение всего

кристалла; таким образом, с помощью рентгеновской

топографии мы можем наблюдать распределение дефор-

маций по всему объему кристалла. Однако вследствие

дисперсии разные участки кристалла отражали неодно-

временно. В этом случае для получения изображения

всего кристалла строится карта распределения пиковых

значений интенсивности (на пике кривой дифракционно-

го отражения) по всему массиву топограмм, полученных

при различных угловых положениях кристалла [20].
Также массив топограмм может быть использован и

для построения карты распределения ширины кривой

качания кристалла, являющейся характеристикой его

совершенства [21].

4. Результаты и обсуждение

На рис. 3 приведены временные зависимости дефор-

мации и активности AE (число сигналов в единицу
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Рис. 3. Изменение деформации (штриховая линия) и активно-

сти AE (сплошная линия) в процессе эксперимента.
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Рис. 4. Распределение сигналов AE по координате (по высоте

образца).
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a b c

Рис. 5. Трехмерная визуализация дефектной структуры, построенная по данным рентгеновской томографии с использованием

специализированного программного обеспечения CTan и CTvol (a), и примеры томографических срезов: b — срез из области

вблизи затравки — исходные дефекты показаны красным цветом, трещина — черным; c — срез из области вдали от затравки с

наиболее разветвленной трещиной (черные линии).

времени). При расчете активности вся совокупность

событий разбивалась на равные по времени интервалы

(в данном случае, 50 s), затем определялось число собы-

тий в каждом интервале. Видно, что в период увеличения

деформации активность нарастает. Далее при постоян-

ной деформации активность спадает и сохраняет низкие

значения (единицы сигналов).
Распределение гипоцентров сигналов AE по высоте

образца приведено на рис. 4. Видно, что наибольшее

число источников (в 7−10 раз больше, чем в других

областях) зарегистрировано в области 16−20mm. Этот

результат позволяет предположить, что именно в этой

области происходит наиболее интенсивное дефектообра-

зование.

Согласно данным, описанным ранее в разд. 3, в

этой области не присутствуют дефекты, связанные с

затравкой. Это позволяет предположить, что исходные

дефекты в данном случае не являются концентрато-

рами напряжений и источником образования трещин.

Действительно, томографическая съемка образца, под-

вергнутого нагрузке, подтверждает это предположение.

На рис. 5 показана трехмерная визуализация образо-

вавшейся трещины (a) и примеры томографических

срезов (b, c), параллельных основанию цилиндра. Видно,

что трещина (черная линия на рис. 5, a) образовалась

вне исходных дефектов (красные объекты на рис. 5, b).
Сопоставление томографических срезов, полученных до

и после нагружения, позволяет говорить о том, что

исходные дефекты при данном уровне нагрузки не

претерпели никаких изменений, т. е. не наблюдается ни

прорастания дефектов, ни их закрытия.

На рис. 6 показано изменение объема дефектов в сло-

ях высотой 2mm, определенное на основании данных СT

с помощью программного пакета CTan. Также для каж-

дого из слоев была вычислена средняя энергия (Emean)
сигналов AE, гипоцентры которых находятся в данном

слое. Наибольший объем дефектов зарегистрирован в

области 16−20mm. Именно в этой области трещина

имеет разветвленную структуру, что демонстрируют

томографические срезы (рис. 5, c).

Сопоставление распределений объема дефектов и

средней энергии AE сигналов вдоль образца показы-
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Рис. 6. Изменение средней энергии сигналов AE (серая
кривая 1) и объема дефектов (красная кривая 2) по координате

(высоте образца).
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Рис. 7. Зависимость средней энергии сигналов AE от объема

дефектов.

вает, что увеличение объема дефектов коррелирует с

ростом энерговыделения. Подобный результат был по-

лучен ранее [22] при исследовании накопления дефектов

в природных гетерогенных материалах. Это позволяет

говорить об общности результатов и их независимости

от конкретного материала.

Кроме того, установлена корреляция между средней

энергией сигналов AE и объемом дефектов (рис. 7).
Зависимость аппроксимируются линейной функцией

(R2 = 0.89). Данный результат позволяет в дальнейшем

оценивать объем образовавшихся дефектов по парамет-

рам сигналов AE.

Рентгеновская топография показала, что основным

”
мотивом“ дефектной структуры является наличие ли-

нейных образований в форме волнистых волокон, про-

стирающихся по длине образца, т. е. по направлению

роста кристалла (рис. 8, 9). На секционных топограммах

эти образования имеют вид штриха, ширина которого

определяется шириной щели. На топограммах в моно-

хроматическом пучке также наблюдается волокнистая

структура, причем волокна не являются изображением

отдельных линейных дефектов (дислокаций), так как во

многих случая наблюдаются их обрывы, что нехарактер-

но для дислокаций.

Элементарные дефекты, такие как дислокации, ма-

лоугловые границы и пр., на топограммах не выяв-

ляются. Также наблюдаемые несовершенства не явля-

ются несплошностями. На топограммах наблюдается

затравочная плоскость; плотность волокон в затравке

меньше, чем в остальном объеме кристаллов. Неко-

торые волокнистые образования существуют только

вне затравки, некоторые дают более яркое изобра-

жение вне затравки по сравнению с изображением

внутри затравки (рис. 10). Можно предположить, что

волокнистая структура отражает скопления дефектов,

в основном дислокаций, плотность которых постоянна

вдоль волокна и значительно меняется в поперечном

направлении. В кристалле имеется область, в кото-

рой плотность волокнистых образований повышена по

сравнению со средней по кристаллу. На топограммах,

представленных на рис. 9, a и b, данная область указана

стрелкой.

1 mm

a b

Рис. 8. Две секционные топограммы (a, b) кристалла кварца,

полученные со сдвигом кристалла 1 cm.

2 mm

a

b

c

Рис. 9. Две топограммы кристалла кварца, снятые до при-

ложения механической нагрузки (a, b), полученные с угловым

интервалом 9.4′′, и карта максимальных значений интенсивно-

сти (c). Посередине изображения наблюдается граница одно-

временного отражения. Стрелкой указана область повышенной

плотности дефектов.
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Были получены топограммы кристалла кварца после

механического воздействия. Анализ данных AE и CT

показал, что наиболее развитая трещина (наибольший

1 mm

1

2

Рис. 10. Топограмма кристалла вблизи границы раздела

затравки (1) и основного кристалла (2).

2 mm

a

b

Рис. 11. Топограмма кристалла кварца, снятая после прило-

жения механической нагрузки (а), и карта значений ширины

кривой качания (b). Стрелкой указана область разрушения.

объем дефектов) образовалась в области с координа-

тами 16−20mm. И на топограммах (рис. 11) в этой

же пространственной области наблюдается повышенная

интенсивности.

Также, на полученной из последовательностей топо-

грамм при разных углах, карте ширин кривой качания,

в той же области кристалла, наблюдается повышение

ширины (15−20′′) по сравнению со значением, харак-

терным для неповрежденного кристалла (3−5′′). Распо-
ложение области разрушения в кристалле соответству-

ет расположению области, обнаруженной на топограм-

мах, снятых до механического воздействия, в которой

плотность волокнистых образований была повышена

(рис. 9, a и b).
Таким образом, дифракционная топография позволила

обнаружить в исходном образце область повышенных

деформаций. Именно в этой области после механи-

ческих воздействий произошло наиболее интенсивное

трещинообразование, о чем свидетельствуют результаты

компьютерной томографии.

Следует отметить, что наблюдаемая в наших экспе-

риментах топографическая картина волокон в объеме

кристалла совпадает с неоднократно описанной [11,23]
картиной структурных дефектов кварца — свилей, вы-

званных скоплениями ростовых дислокаций. Дислокации

могут как прорастать из затравки, так и образовываться

на частицах захваченной из раствора примеси. В про-

цессе роста кристалла дислокации собираются в
”
жгу-

ты“ и
”
стенки“, порождающие свилевое (волокнистое)

строение, т. е. то, что для других кристаллов обознача-

ется термином
”
блочность“. Значительная разориента-

ция отдельных областей свилеватых (волокнистых) кри-
сталлов позволяет видеть эти блоки на рентгеновских

топограммах.

Поскольку затравка вырезается из кристалла с малым

количеством дислокаций (или из бездислокационного),
то, как мы наблюдали в наших экспериментах, свили

(волокна) в затравке отсутствуют или их мало.

Таким образом, наблюдаемое нами образование тре-

щин в кристалле кварца в местах повышенной плотно-

сти свилей (волокнистых образований) позволяет сде-

лать вывод, что первичным структурным дефектом, при-

водящим при нагружении к появлению трещин, являют-

ся
”
жгутообразные“ скопления дислокаций по границам

свилей.

5. Заключение

Проведено исследование накопления дефектов в син-

тетическом монокристалле кварца при одноосном сжа-

тии на ранних этапах деформирования. Одновременное

применение трех независимых неразрушающих мето-

дов — акустической эмиссии, рентгеновской компьютер-

ной томографии, топографии с использованием источ-

ника синхротронного излучения — позволило получить

более полную информацию о развитии разрушения.
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Анализ данных рентгеновской компьютерной томогра-

фии показал, что уже при достаточно малых напряжени-

ях начинается формирование магистральной трещины.

Установлено, что трещина не затрагивает исходные де-

фекты. Показана удовлетворительная корреляция объема

образовавшихся дефектов и средней энергии сигналов

AE, зарегистрированных при их образовании.

Топография, полученная с использованием источника

синхротронного излучения, показала, что в образце, не

подвергнутом механическому воздействию, выделяется

область повышенных деформаций. С помощью рент-

геновской компьютерной томографии установлено, что

после приложения нагрузки именно в этой области

произошло наиболее интенсивное трещинообразование.

Важно отметить, что анализ параметров сигналов AE

также позволяет выделить эту же пространственную

область: именно здесь наблюдается повышенное энер-

говыделение и активность AE.

Таким образом,

− дифракционная топография позволила обнаружить

область повышенных внутренних деформаций в исход-

ном кристалле;

− компьютерная томография визуализировала трещи-

ны, возникшие после приложения нагрузки, и позволила

получить данные о форме, размерах и объеме дефектов;

− анализ параметров сигналов акустической эмиссии

позволил выделить пространственную область образца,

в которой дефектообразование протекало наиболее ин-

тенсивно.

Показано, что результаты, полученные с помощью

трех методов, согласуются между собой и позволяют

обнаружить область наиболее интенсивного дефектооб-

разования в объеме образца и, что особенно важно,

сопоставить параметры сигналов AE с параметрами

дефектов.

Данный результат имеет прикладное(практическое)
значение, поскольку позволяет в дальнейшем детекти-

ровать области разрушения и оценивать их размеры

in situ только по анализу данных акустической эмиссии в

тех случаях, когда применение других методов контроля

невозможно (например, при эксплуатации промышлен-

ных объектов).
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