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  摘要:采用声发射检测技术,对高温高压下人造金刚石单晶的生长过程进行了检测和分

析。利用由PCI-8型声发射仪和LMD-800型铰链式六面顶压机组成的声发射检测系统,检测

了金刚石单晶的生长过程。将金刚石单晶生长和不生长过程中检测到的声发射信号进行对比

和频谱分析,结果表明:声发射信号与金刚石单晶生长过程存在对应关系;金刚石单晶生长对

应的声发射信号是一种低频信号,可以利用声发射信号的变化规律研究金刚石单晶在高温高

压条件下的原位反应机理。
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1 引 言

  声发射(AcousticEmission,AE)是指材料局部因能量快速释放而产生瞬态弹性波的现象。大多数

材料的声发射信号强度很弱,需要专业的仪器来检测。而采用专用仪器探测、记录和分析声发射信号以

及利用声发射信号推断声发射源的技术则称为声发射检测技术。由于声发射信号来自被测物体本身,
并且对被测物体的几何形状不敏感,因此,检测声发射信号就可以实现实时监测结构完整性以及实时评

价声发射源。目前,作为一种成熟的动态无损检测技术,声发射已被广泛应用于石油化工、电力工业、材
料试验、民用工程、航空航天、金属加工等许多工业领域[1-5]。

  金刚石的合成是在高温高压环境下进行的,其特殊的合成条件使得直接获得金刚石单晶原位反应

的实验数据十分困难。在石墨向金刚石转变的过程中,存在着金刚石的成核和生长过程,这势必会作为

声发射源产生弹性波。因此,可以通过声发射检测技术实时地采集高温高压状态下金刚石生长的声发

射信号,研究其原位反应机制。

  本研究利用声发射技术,对金刚石单晶的生长过程进行实时检测,将检测结果进行预处理,以提高

AE信号的信噪比。采用小波变换,对预处理后的AE特征参数进行分析,寻找金刚石单晶生长过程中

的不同阶段与声发射参数之间的关系,建立有关金刚石单晶生长过程与声发射参数之间关系的数据库,
为研究金刚石单晶合成的原位反应机制奠定重要的实验基础。

2 实验方法与传感器的安装

  利用粉末冶金铁基触媒和人造金刚石专用石墨片,采用片状迭加方式组装合成压块,将其置于

LMD-800型铰链式六面顶压机中,以便进行常规的金刚石单晶生长[6]。金刚石合成压块及金刚石合成
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的主要技术参数如图1和表1所示。

图1 金刚石合成压块的组装示意图

Fig.1 Assemblyofthediamondsynthesis

  由于高压下六面顶压机的钢圈、顶锤、合成压块

及合成压块中的石墨片、催化剂片都已压缩成近似

于连续介质的整体,因此可采用波导将合成腔体内

金刚石单晶生长产生的 AE信号导出,利用 AE传

感器进行检测。将自制的金属波导的一端与压机的

钢圈紧密连接,同时将传感器安装到波导的另一端,
使用高温油脂作为耦合剂,使传感器能够灵敏地检

测金刚石生长过程中的 AE信号[7]。此外,合成时

作为加热锤的六面顶压机的前、后顶锤有电流通过,
电磁信号的产生会影响声发射信号的正常采集。因

此,声发射仪的8个传感器按反对称的方式布置在

其余4个顶锤上,这样就易于实现声发射源的定区

检测。

表1 LMD-800型铰链式六面顶压机的主要技术参数

Table1 ThemaintechnicalparametersofLMD-800hinge-typecubic-anvilpress

Cylinderbore
/(mm)

Nominalpressure
/(kN)

Cylinderpressure
/(MPa)

Heatingpower
/(W)

Pistonstroke
/(mm)

Syntheticcavitydiameter
/(mm)

320 6×800 100 20 60 25

3 AE检测硬件设置及数据采集

3.1 硬件设置

  实验所用的声发射仪为美国PAC公司制造的PCI-8型多通道声发射仪。该仪器是基于PCI总线

控制的八通道声发射仪,主要包括计算机、声发射信号采集处理卡、前置放大器、传感器、采集分析软件

等。系统配有8个R6α型传感器和8个1220A型前置放大器。固定门槛值采用40dB,前置放大器增

益为40dB,系统主增益为20dB,预触发均为32μs,记录数据长度为1024点,峰值定义时间(PDT)、波
击定义时间(HDT)和波击闭锁时间(HLT)分别为300、600和1000μs。带通滤波器的带通频率设定在

1~400kHz,采样频率为3MHz。

3.2 数据采集

  因为金刚石的合成过程较长,所以采取相同时间段的采集方式,选取金刚石合成过程中二次升压结

束后160~320s作为声发射信号的采集时间区域,比较有金刚石单晶生成和无金刚石单晶生成的声发

射信号及其变化规律。

4 实验结果与讨论

4.1 AE信号的特征参数分析

  目前,AE信号分析所使用的特征参数有:振铃计数与计数率、事件计数与计数率、振幅与振幅分

布、能量与能量率、有效值与频谱分布等[8]。根据声发射信号的主要类型和研究需要,本研究采用能量

法作为特征参数来分析声发射信号。

  能量分析法通常以能量值和能量率的形式给出。能量值是指在给定的测量时间内所得到的能量大

小,单位时间的能量则称为能量率。能量分析法是直接度量信号的振幅(或有效值)和信号的持续时间,
反映了声发射能量的特性。图2和图3分别为8号传感器采集的有金刚石生长和无金刚石生长的能

量-时间曲线。
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  由于实验环境比较复杂,环境噪声源具有多样性,在采用空间滤波的方式剔除一部分噪声后仍然存

在某些能量较大的信号,如图2、图3所示。经分析,该信号为六面顶压机补压时产生的噪声信号。从

图2中可以看出,在金刚石合成过程中有明显的AE信号背景,并且AE信号的能量随合成时间增长有

下降趋势。而图3中,AE信号的背景较低,整个实验过程中能量的变化不大。通过对比图2和图3中

的能量变化,可以确定:在金刚石单晶的生长过程中产生了明显的AE信号;并且,随着金刚石单晶的生

长,AE信号也出现相应的变化。

图2 有金刚石生长的能量-时间曲线

Fig.2 Energy-timecurveindiamondgrowthprocess

图3 无金刚石生长的能量-时间曲线

Fig.3 Energy-timecurveindiamondnon-growthprocess

4.2 AE信号的波形分析

  基于波形分析的声发射信号处理技术是指,根据所记录信号的时域波形以及与此相关联的频谱和

相关函数等,来获取有关声发射源信息的一种方法。本研究采用以小波变换为主要的信号处理方法,研
究金刚石单晶生长与声发射信号的一致性和对应性[9-11]。

  小波变换是一种信号的时间-频率分析方法,具有多分辨率分析的特点,在时域和频域都具有表征

信号局部特征的能力,打破了传统信号处理方法的局限,是现今应用较为广泛的信号处理方法。为了了

解金刚石单晶生长的声发射特性,运用小波变换对两组采集的声发射信号进行分析,如图4、图5所示。
其中,图4(a)和图5(a)为有金刚石生长的时域波形和频谱图,图4(b)和图5(b)为无金刚石生长的时域

波形和频谱图。

图4 金刚石生长过程的时域波形图

Fig.4 Time-domainwaveformofdiamondgrowthprocess
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图5 金刚石生长过程的频谱图

Fig.5 Spectraofdiamondgrowthprocess

`
  由图4可知:金刚石生长和不生长时声发射信号在时域波形中没有明显的区别;时域波形图中均存

在一个振幅较大、频率一致的信号,经分析,此信号为金刚石合成时压机本身产生的噪声。图5为有金

刚石生长和无金刚石生长时AE信号经快速傅里叶变换后得到的幅频谱和功率谱。从图中可以看出:
幅频谱和功率谱能理想地反映出信号的变化规律;与无金刚石生长的AE信号相比,有金刚石生长的

AE信号的低频信息增加,而在200~400kHz频率段则没有明显区别,这说明金刚石单晶生长的AE信

号是一种低频信号,主要集中在1~200kHz频率段。频率范围的确定为滤波器工作频率的设定提供了

参考。滤波器带通的合理设置既能保证系统接受到丰富的声发射信号,又可以尽量消除外界噪音的影

响,以便AE信号的后续处理和分析。

5 结 论

  将声发射检测技术用于金刚石单晶的生长过程,可以有效地采集到金刚石单晶生长产生的AE信

号。通过小波变换等信号处理方法,对AE信号的一些特征参数进行分析,由此可以判别有、无金刚石

生长过程以及金刚石单晶生长的不同阶段。分析结果表明,反映金刚石单晶生长的AE信号是一种低

频信号,主要集中在1~200kHz频率段,从而确定了后续实验中滤波器的工作频率。研究结果为进一

步开展金刚石单晶的生长机理研究奠定了重要的实验基础。
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PreliminaryStudiesonReal-TimeAcousticEmissionMonitoring
inSingleCrystalDiamondGrowth
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Abstract:Thegrowthprocessofsyntheticdiamondsinglecrystalsunderhigh-pressureandhigh-tem-
perature(HPHT)wastestedwithacousticemission(AE)technique.Areal-timeAEmonitoringsys-
temwasbuiltbyusingaPCI-8acousticemissioninstrumentandaLMD-800hinge-typecubic-anvil
press.ThecharacteristicsandtheirvariationsoftheAEsignalsinthegrowthandnon-growthproces-
sesofthediamondswerecompared.Furthermore,thespectrumanalysisoftheAEsignalswasper-
formed.TheexperimentalresultsindicatedthattheAEsignalscorrespondingtothediamondgrowth
processexhibitalowfrequencyfeature.Accordingly,AEtestingcanbeusedtostudythein-situreac-
tionmechanicsofsyntheticdiamondsinglecrystalsunderHPHT.
Keywords:acousticemissiontesting;diamondsinglecrystal;high-pressureandhigh-temperature;in-
situreaction
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