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Предложен метод бесконтактного фотоакустического неразрушающего контроля керамических 
деталей в процессе их обжига при высоких температурах. Метод основан на дистанционном возбуж
дении собственных колебаний образца и их бесконтактной регистрации с помощью лазерного излу
чения. Экспериментально показано, что в процессе обжига керамического образца его частота соб
ственных колебаний изменяется и позволяет следить за состоянием образца и степенью его обжига, 
причем частота собственных колебаний обожженного образца существенно отличается от этой
частоты перед обжигом.

Неразрушающий контроль материалов может 
играть важную роль в технологических процессах 
и, в частности, в производстве керамики. Это поз
воляет обеспечивать заданные характеристики на 
различных стадиях ее изготовления. С этой точки 
зрения важное значение должен иметь дистанци
онный контроль качества керамических деталей.

Такой процесс, как обжиг керамики, связан
ный с температурами 1000°С и выше, представля
ет значительную трудность для контроля, т.к. 
большинство традиционных методов требуют 
механического контакта датчика с керамическим 
изделием. Оптические и, в частности, лазерные 
фотоакустические методы, позволяющие дистан
ционно возбуждать и регистрировать механичес
кие колебания, оказываются перспективными [1].

Некоторые дистанционные методы исследо
вания керамики, использующие лазерную техни
ку, в том числе и оптоакустический метод, были 
описаны в работе [2]. Однако, эти методы до
вольно сложны и .могут быть применены только 
для уже обработанных керамических деталей. 
Измерения [2] были проведены в лабораторных 
условиях, т.е. при комнатной температуре и 
эффективной изоляции от внешних вибраций. 
В условиях реального производства приходится 
иметь дело с высоким уровнем механических по
мех и большими температурами.

В настоящей работе описывается применение 
дистанционной фотоакустической виброметрии с 
лазерной интерферометрической регистрацией 
механических колебаний для контроля процесса 
обжига керамики. Этот метод использует воз
буждение и измерение резонансных частот кера
мического образца с помощью лазерного излуче

ния и является развитием методики, предложен
ной в [3] для исследования процесса окраски 
изделий из полимерных материалов. Поскольку 
резонансная частота зависит от модуля упругости 
материала и его плотности, изменение этой час
тоты в процессе обжига несет информацию об из
менении этих параметров.

Схема экспериментальной установки приведе
на на рис. 1. Установка включает в себя непре
рывный аргоновый лазер мощностью приблизи
тельно 2 Вт на длине волны излучения 514 нм (7).

Р и с . 1 . С х е м а  э к с п е р и м е н т а л ь н о й  у с т а н о в к и .  1 -  А г+- 
л а з е р ,  2  -  а к у с т о о п т и ч е с к а я  я ч е й к а ,  3  -  п е р е с т р а и в а 
е м ы й  г е н е р а т о р  ч а с т о т ы ,  4  -  о б р а з е ц ,  5  -  п е ч ь ,  6  -  л а 
з е р н ы й  в и б р о м е т р  P o ly  te c  O F V  3 0 0 0 /O F V  3 0 2 , 7  -  а н а 
л и з а т о р  E G & G  P r in c e to n  A p p lie d  R e s e a rc h  M o d e l 5 2 0 4  
L o c k -in  A n a ly z e r , 8  -  с а м о п и с е ц .
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Лазерное излучение гармонически модулируется 
с помощью акустооптической ячейки (2), управ
ляемой прецизионным перестраиваемым генера
тором частоты (3). Эта схема позволяла модули
ровать лазерное излучение с частотами от 5 Гц до 
нескольких МГц. Использовался диапазон от 50 Гц 
до 6 кГц с шагом перестройки 0.5 -1 Гц. Механиче
ские колебания генерировались в образце (4), из
готовленном из обычной керамики на основе оки
си кремния благодаря поглощению в нем лазерно
го излучения. Образец помещался в печь (5), 
позволявшую создавать температуры до 1200°С. 
В дверце печи имелось оптическое окно, через 
которое вводилось и выводилось лазерное излу
чение. Регистрация механических колебаний, 
возбуждаемых в образце, осуществлялась с по
мощью лазерного интерферометрического виб
рометра Polytec OFV 3000/OFV 302 (6), работав
шего в режиме измерения смещений поверхнос
ти. Сигнал с виброметра подавался на анализатор 
EG&G Princeton Applied Research Model 5204 Lock- 
in Analyzer (7), на который также подавался опор
ный сигнал с генератора (3). Сигналы фазы и 
амплитуды зарегистрированных колебаний с ана

А, отн. ед.

Рис. 2. Х арактерная запись самописца, а -  сигнал ф а
зы, б -  сигнал амплитуды.

лизатора (7) направлялись на двухканальны 
двухкоординатный самописец (8). В качестве сиг 
нала горизонтальной развертки для самописц 
также использовался опорный сигнал с генера 
тора (3).

Несмотря на высокий уровень механическ 
вибраций (рядом с лабораторией, где проводи 
лись измерения, расположена механическая мае 
терская), не было сделано попыток изолироват 
от них экспериментальную установку с цель 
продемонстрировать возможности метода.

Возможности, предоставляемые анализато 
ром и лазерным виброметром, позволили увели 
чить отношение сигнал-шум и измерять колеба 
ния поверхности образца амплитудой нескольк 
нанометров и резонансную частоту с точность* 
до нескольких герц.

Были использованы образцы в форме чашки 
сделанные из обычной керамики на основе окис 
кремния. Лазерный луч, генерировавший колеба 
ния, направлялся на край образца с целью воз 
буждения колебаний формы. Лазерный луч ви 
рометра, как правило, направлялся в точку рядо 
с возбуждающим лучом. Поверхность образц

т о

Рис. 3. Зависимость приведенного сдвига резонанс
ной частоты образца от температуры.
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обеспечивала как достаточное поглощение воз
буждающего лазерного излучения, так и отраже
ние лазерного луча виброметра. Изменяя частоту 
модуляции возбуждающего лазерного излучения, 
мы определяли резонансную частоту образца. 
Первые резонансы для необожженных образцов 
наблюдались в интервале от 970 до 1450 Гц при 
комнатной температуре. На рис. 2а, 26 приведены 
характерные резонансные кривые для одного 
из образцов (рис. 2а -  изменение амплитуды, а 
рис. 26 -  изменение фазы колебаний в зависимос
ти от частоты).

Образцы нагревались в печи до температур не 
ниже 500°С, а в некоторых случаях до 1000°С. 
Скорость нагрева составляла приблизительно 
100°С в час. Образцы выдерживались при высокой 
температуре от 0.5 до 1 ч, а затем постепенно ох
лаждались до комнатной температуры с той же 
скоростью. В течение всего процесса проводились 
постоянные измерения резонансной частоты.

На рис. 3 приведена кривая зависимости при
веденного сдвига резонансной частоты Д///о от 
температуры (здесь Af =/-/<>, где/0 -  резонансная 
частота необожженного образца, а /  -  резонанс
ная частота во время обжига). Этот образец на
гревался до 500°С в течение приблизительно 5 ч и 
выдерживался при этой температуре 1 час, а по
том охлаждался до комнатной температуры с той 
же скоростью. Начальная резонансная частота 
этого образца до обжига составляла/0 = 1235 Гц.

Можно видеть, что резонансная частота уве
личивается до температуры 250°С, а потом 
уменьшается, пока не достигается температура 
450°С. Увеличение частоты при повышении тем
пературы до 250°С можно объяснить тем, что в 
это время происходит выпаривание избыточной 
воды из материала образца, что должно приво
дить к увеличению модуля упругости и, соответ
ственно, к увеличению резонансной частоты. 
Уменьшение частоты на интервале 250 - 450°С по
казывает, что при этих температурах в образце 
происходит какой-то процесс. Эта часть кривой 
достаточно хорошо повторяется и при измерениях 
с другими образцами, что показано на рис. 4а, где 
даны кривые изменения резонансной частоты для 
четырех образцов с различными начальными ре
зонансными частотами.

После 450°С резонансная частота опять растет 
и тогда, когда образец выдерживается при посто
янной температуре 500°С. Она увеличивается на 
несколько герц, даже когда образец начинает 
охлаждаться и охлаждается до 400°С. Мы считаем 
это следствием неоднородного прогрева образца, 
который во время обжига горячее на поверхнос
ти и постепенно прогревается изнутри.

Далее, в течение охлаждения образца от 400°С 
до комнатной температуры, резонансная частота 
плавно снижается до нового значения. Конечная

4 f/fo (а)

Д ///о  X 1СГ2 (б)

Р и с . 4 . З а в и с и м о с т и  п р и в е д е н н о г о  с д в и г а  р е з о н а н с 
н о й  ч а с т о т ы  (а )  и  п р и в е д е н н о й  п о л у ш и р и н ы  р е з о 
н а н с н о й  к р и в о й  (б )  о т  т е м п е р а т у р ы  д л я  н е с к о л ь к и х  
о б р а з ц о в  ( т о л ь к о  н а г р е в ) .

Д ///о  X 10-2

Р и с . 5 . З а в и с и м о с т ь  п р и в е д е н н о й  п о л у ш и р и н ы  р е з о 
н а н с н о й  к р и в о й  о б р а з ц а  о т  т е м п е р а т у р ы .

резонансная частота для этого образца при ком
натной температуре после отжига составила 
1522 Гц, а ее сдвиг от начального значения -  287 Гц.

На рис. 5 изображена кривая, демонстри
рующая зависимость полуширины резонансной
кривой Д/У/о образца по уровню 3 дБ от темпера
туры в печи. Эта кривая характеризует тот же
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Р и с . 6 . З а в и с и м о с т ь  п р и в е д е н н о й  р е з о н а н с н о й  ч а с т о т ы  о б р а з ц а  о т  т е м п е р а т у р ы  п р и  д о п о л н и т е л ь н о м  о б ж и г е  д о  9 3 0 °С .

образец и тот же процесс, что и рис. 3. Из рис. 5 
можно видеть, что во время нагрева полуширина 
сначала уменьшается, т.е. резонансная кривая 
становится более острой. На отрезке кривой от 
250 до 450°С полуширина практически постоян
на. Это хорошо соответствует отрезку на кривой 
на рис. 3, который показывает, что в этом темпе
ратурном интервале резонансная частота несколь
ко снижается, несмотря на рост температуры. По
сле этого полуширина опять возрастает, что мо
жет служить признаком “слипания” зерен 
материала образца и их “размягчению”, что опять 
увеличивает затухание. По мере того, как образец 
охлаждается до комнатной температуры, полуши
рина постепенно уменьшается и в конце процесса 
получается узкая резонансная кривая, значитель
но более острая, чем до обжига. Хорошая воспро
изводимость этих данных проиллюстрирована на 
рис. 46 на примере других образцов.

Мы пытались дополнительно обжечь образец, 
уже обожженный при температуре 500°С. Для 
этого мы нагревали этот образец в печи от ком
натной температуры до температуры 930°С и 
выдерживали его при этой температуре 1 час. Од
нако, дополнительный обжиг не повлиял на обра
зец. Это можно видеть из кривой на рис. 6, изоб
ражающей зависимость A f/f  от температуры для 
этого образца. Эта кривая показывает, что после 
дополнительного обжига резонансная частота 
возвращается точно к тому же значению, кото
рое было получено после обжига при температу
ре 500°С. На наш взгляд, это явное свидетельство 
того, что образец, сделанный из такого материа
ла, будучи однажды обожженным при некоторой

температуре, уже не может быть обожжен до бо
лее высокой степени даже при температурах, на
много больших, чем в первый раз. Интересно 
также отметить, что в этом случае в интервале от 
250 до 450°С резонансная частота не уменьшает
ся, и характер кривой достаточно гладкий как при 
нагреве, так и при охлаждении. Возможно, это оз
начает, что состояние этого образца уже было за
фиксировано во время обжига при 500°С.

Проведенное нами исследование показывает, 
что измерение резонансной частоты изделий из 
керамики дает необходимую информацию об их 
состоянии во время обжига и является перспек
тивным с точки зрения неразрушающего контро
ля качества, поскольку любые неожиданные из
менения в режиме обжига или возникновение де
фектов в образце (например, трещин) резко 
повлияют на форму резонансной кривой и резо
нансную частоту. Кроме того, информация, полу
ченная во время таких измерений, может способ
ствовать лучшему пониманию процессов, проте
кающих в керамике во время ее обжига. В целом, 
мы считаем, что эти эксперименты демонстриру
ют большой потенциал фотоакустических мето
дов для контроля обработки материалов в агрес
сивных средах.

В заключение авторы хотели бы поблагода
рить д-ра Тамме (DLR) за любезное разрешение 
использовать его печь для обжига керамики, а 
также Д. Гайссе, который выполнил первичные 
измерения собственных колебаний использован
ных образцов до обжига с помощью традицион
ных акустических методов.
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Remote Photoacoustic Testing of Ceramics in the Course of Sintering
G. Busse, M. L. Lyamshev, and J. Stanullo

A method is proposed for the photoacoustic remote testing of ceramics in the course of sintering at elevated 
temperatures. The method consists in using laser radiation to excite natural vibrations in a sample from a dis
tance and then to record them from a distance. As has been demonstrated experimentally, the frequency of nat
ural vibrations in a sample varies in the course of sintering in a certain pattern that offers a way to characterize 
the state of the sample and the extent to which it is sintered. The frequency of natural vibrations in a sintered 
sample significantly differs from the one in its unsintered counterpart.
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