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熔石英抛光表面结构的蚀刻和热处理表征
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摘要　利用 ＨＦ蚀刻和热处理，结合原子力显微（ＡＦＭ）分析，对传统抛光和磁流变抛光的表面结构进行了表征。

为了分析热处理凸起的形成源，抛光表面在热处理前分别采用超声清洗、化学沥滤和 ＨＦ蚀刻三种不同的表面处

理技术进行处理，去除了不同表面材料。蚀刻形貌和热处理形貌及其关联性表明，传统抛光表面存在着大量纳米

级缺陷，这些缺陷由易于诱导激光损伤的纳米级微裂纹和颗粒状分布的抛光杂质组成。结合抛光机制的分析，建

立了传统抛光表面的微裂纹 颗粒杂质结构模型。

关键词　光学制造；抛光表面结构；ＨＦ蚀刻；热退火；退火凸起；纳米级裂纹
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１　引　　言

脆性材料在传统的研磨和抛光过程中会不可避

免地产生亚表面机械损伤，如表面微裂纹等。其产

生机制可以看作是有机械负载的磨料颗粒在样品表

面滑动时重复印压形成的，通常被识别为划痕或坑

点。抛光结束后，没有完全去除的划痕或坑点往往

被再沉积物所覆盖，形成亚表面缺陷。文献中多采

用 ＨＦ蚀刻打开这些缺陷，并利用光学显微镜观

察［１～５］。光学显微镜所表征到的缺陷大多在微米量

级或以上，包括各种塑性或脆性划痕，以及没有完全

０８０３００４１
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去除的研磨裂纹。

任何划痕的形成均表明磨料或抛光粉平均粒径

大的颗粒的存在，其承受的机械负载比其他颗粒大

得多［４］。磨料粒径分布均匀的研磨过程，可以避免

划痕的产生；其导致的亚表面裂纹以高密度随机分

布的拖尾印痕为特征。经过优化的抛光过程也可以

避免各种划痕的产生，因而只要抛光能完全去除研

磨裂纹，那么上述典型的亚表面损伤可以得到非常

好的抑制。

然而，即使是亚表面损伤抑制很好的熔石英基

片，其表面抗激光损伤能力仍然大幅低于熔石英体

材料的本征阈值［６，７］。一个合理的解释是熔石英的

抛光表面或亚表面仍然存在着非光学显微可见的亚

!

隙吸收体。抛光引入的光活杂质和裂纹表面的电

子缺陷是两种已被证实的初始损伤诱导源［６］。二次

离子质谱可以检测出抛光表面及近表面层中含有微

量的光活杂质，如Ｃｅ、ＣｅＯ２ 等，它们的紫外吸收大

幅降低了熔石英表面的激光损伤阈值［８］。但是，这

些抛光引入的杂质在表面的分布状况和存在的状

态，及其分布特性对熔石英表面损伤的影响，还没有

被很好地研究和认识。除此之外，熔石英的抛光表

面是否还含有其他激光损伤诱导源，如纳米级微裂

纹，尚未见有文献详细报道。

本文利用ＨＦ蚀刻和热处理两种表征方法对不

同工艺抛光的表面结构进行了对比分析。原子力显

微形貌对比发现，传统抛光的熔石英表面蚀刻后出

现高密度的纳米级坑点和短划痕，即使微米级的亚

表面损伤控制很好的样品，也是如此；而经磁流体抛

光技术抛光的基片，则没有这种高密度的短划痕，但

坑点的数密度仍然较高。同时考察了热处理对抛光

表面的影响，发现热处理形貌与蚀刻形貌有很强的

关联性。提出了一个关于抛光层的微裂纹 杂质模

型，可以很好地解释这些蚀刻和热处理现象。

２　实　　验

２．１　样品制备

样品选用直径为５０ｍｍ、厚为５ｍｍ的圆形熔

石英（ＪＧＳ１）基片。样品抛光分别采用三种工艺：１）

传统化学机械抛光（ＣＭＰ１），采用传统的ＣｅＯ２／沥

青方式抛光，抛光盘由沥青和松香按一定比例混合

制成，抛 光 液 由 粒 度 约 １～２μｍ 的 氧 化 铈

（ＣＥＲＯＸＴＭ１６６３）用水稀释后制成，其粒径分布及

抛光去除深度均未加特别优化；２）优化的化学机械

抛光（ＣＭＰ２），在传统抛光工艺的基础上进行优化

以减少划痕等光学显微可见亚表面损伤的产生，包

括采 用 粒 度 为 ０．５μｍ 的 优 质 ＣｅＯ２ 抛 光 液

（ＨａｓｔｉｌｉｔｅＰＯ）和聚氨酯抛光垫（ｓｕｂａ５５０），并根据

研磨裂纹深度与磨料粒径的关系［４］优化研磨工艺参

数及抛光去除深度以完全去除研磨裂纹；３）磁流变

抛光（ＭＲＦ），经ＣＭＰ２工艺抛光过的样品，再用磁

流变抛光去除３μｍ。磁流变抛光采用国防科学技

术大学研制的ＫＤＭＲＦ１０００机床，抛光液是在水基

磁流变液中添加０．５μｍＣｅＯ２ 抛光粉制成。

２．２　表面清洗

所有样品抛光后均先用纯净水漂洗，然后用纱

布和有机溶剂（体积分数为７０％石油醚和３０％丙酮

的混合体）手工擦洗以去除表面吸附的杂质和污染。

在暗室和强光侧照明条件下，用肉眼直接观察样品

是否清洗干净。但是用此种方法判断达标的样品，

用原子力显微镜（ＡＦＭ）观察，样品表面仍然可能存

在少量杂质颗粒。因此部分样品引入超声清洗和化

学沥滤来进一步去除表面或近表面杂质污染。

超声清洗借鉴文献［９］中基片清洗的方法，引入

中位粒径为０．０５μｍ的 Ａｌ２Ｏ３ 抛光液擦洗。清洗

过程是包括纯净水冲洗、温和清洗剂超声、纯净水超

声和Ａｌ２Ｏ３ 抛光液擦洗几个步骤的组合。其中纯

净水为去离子水，电阻率大于１７．５ＭΩ；温和清洗

剂为商业可获得的清洗剂（Ｍｉｃｒｏ９０）加去离子水稀

释而成；超声频率为４０ｋＨｚ，溶液温度为６０℃。

上述超声清洗过程是利用 Ａｌ２Ｏ３ 颗粒的机械

刮擦以及超声的空化作用来清洗表面，因此只能去

除吸附或嵌在表面的杂质，而无法去除亚表面的污

染物。化学沥滤可以选择性地滤除熔石英玻璃表面

及亚表面杂质而不破坏玻璃表面质量［６］。这里采用

同样的沥滤技术。所用溶液按体积分数为６０％

ＨＮＯ３ 和４０％ Ｈ２Ｏ２。浸泡前，样品用上述超声清

洗方法清洗干净；浸泡时，盛放溶液和样品的容器一

起放入水浴加热装置中以保持温度恒定。在６０℃

温度下浸泡４８ｈ后取出，用去离子水漂洗去除残留

酸液，然后再用有机溶剂擦洗。

２．３　蚀刻和热退火

基于ＨＦ的化学蚀刻在表征亚表面缺陷和提高

熔石英抗激光损伤能力方面得到了大量的研究和应

用，也有相关的研究结果［１，１０］的报道。这里采用的

蚀刻溶液质量分数为１％ ＨＦ和１５％ ＮＨ４Ｆ混合

溶液，在２３℃的室温下，其对熔石英的蚀刻，速率约

为２５ｎｍ／ｍｉｎ。样品蚀刻前用有机溶剂擦洗，蚀刻

８ｍｉｎ后取出，用去离子水冲洗、晾干。
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杨明红等：　熔石英抛光表面结构的蚀刻和热处理表征

图１ 抛光工艺ＣＭＰ１抛光表面蚀刻（ａ）前和（ｂ）后的典型形貌对比

Ｆｉｇ．１ ＴｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｓｕｒｆａｃｅｓｐｏｌｉｓｈｅｄｂｙＣＭＰ１（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒｅｔｃｈｉｎｇ

　　热处理在ＯＴＬ１１００管式炉（南京大学仪器厂）

中进行，升温速率和降温速率可调。前期实验发现，

在快速升温和缓慢降温的条件下，当热处理温度大

于２００℃，保温时间大于５ｈ时，传统抛光表面均有

明显变化 出现点状或线状凸起。热处理温度越

高，保温时间越长，变化越明显。实验主要考察不同

工艺抛光表面或表面经不同方式处理后的对比变

化，因此热处理条件对形貌的影响不作为主要内容

来描述。升降温速率在这里分别固定为５℃／ｈ和

１℃／ｈ。

蚀刻或热处理形貌用原子力显微镜（ＶＥＣＣＯ

Ｄｉｍｅｎｓｉｏｎ３１００）来观察。蚀刻坑点、划痕及热处理

凸起尺寸分布和数密度用数据处理软件根据原子力

测量数据进行统计，方法如下：在每个样品上随机选

取５个位置进行测量，每个位置的扫描尺寸为

５μｍ×５μｍ，然后根据原子力扫描数据分别统计其

中的坑点、划痕或凸起数目及长、宽（或直径）、深（或

高）尺寸分布，用各自的数目除以图像面积即可得到

各自的数密度。结果取５次测量的平均值。表１给

出了各个样品制备时所经历的不同工艺过程。

表１ 样品制备工艺

Ｔａｂｌｅ１ Ｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｅｓ

Ｓ／Ｎ
Ｆｉｎｉｓｈｉｎｇ
ｐｒｏｃｅｓｓ

Ｓｕｒｆａｃｅ
ｃｌｅａｎｉｎｇ

Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ

Ａ１ ＣＭＰ１ Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ Ｅｔｃｈｉｎｇ＋ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ａ２ ＣＭＰ１ Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ Ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ａ３ ＣＭＰ１ Ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｃｌｅａｎｉｎｇ Ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ａ４ ＣＭＰ１ Ｃｈｅｍｉｃａｌｌｅａｃｈｉｎｇ Ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ｂ１ ＣＭＰ２ Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ Ｅｔｃｈｉｎｇ＋ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ｂ２ ＣＭＰ２ Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ Ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ｃ１
ＣＭＰ２＋
ＭＲＦ

Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ Ｅｔｃｈｉｎｇ＋ａｎｎｅａｌｉｎｇ

Ｃ２
ＣＭＰ２＋
ＭＲＦ

Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ Ａｎｎｅａｌｉｎｇ

３　结　　果

３．１　蚀刻形貌

首先需要指出的是无论哪种抛光工艺，表面疵

病均可控制得非常好。所有样品抛光后在暗室和强

光侧照明条件下，用肉眼直接观察基本无明显疵病

存在。然而蚀刻２００ｎｍ后，在同样条件下观察，不

同工艺抛光的表面质量却有明显区别。传统工艺

ＣＭＰ１抛光的样品可以观察到较高密度的坑点和

划痕，而ＣＭＰ２抛光和 ＭＲＦ抛光样品只有少量坑

点，基本无可见划痕。用光学显微镜２００×模式观

察，ＣＭＰ１抛光的样品有大量微米级的划痕或裂

纹，其数密度大于１０３／ｃｍ２；ＣＭＰ２抛光样品有少量

微米级的划痕，其数密度小于１／ｃｍ２；磁流变抛光样

品基本无划痕。

下面分析原子力显微形貌的区别，三种不同工

艺抛光的样品蚀刻前后的典型形貌对比，分别如

图１～３所示。

从图１（ａ）和（ｂ）的对比可以看出，传统ＣｅＯ２／

沥青抛光的样品蚀刻后，除了微米级的亚表面损伤

外，还有高密度的纳米级坑点和短划痕暴露出来。

对这些典型坑点和短划痕的尺寸进行统计，表明坑

点和短划痕的深度均为２～１０ｎｍ；短划痕的长度大

多在百纳米量级以上，短划痕的宽度和坑点直径相

当，随蚀刻时间的增加而迅速增大，当蚀刻去除深度

为２００ｎｍ时，大多分布在１０～２００ｎｍ之间。坑点

和短划痕的数密度均很高，其中坑点数密度约为

１０７／ｍｍ２，划痕的数密度约为１０６／ｍｍ２。经过优化

的传统抛光工艺抛光的样品，蚀刻前后的形貌对比

如图２所示。尽管典型微米级损伤大幅减少，但仍

然有较高密度的纳米级坑点或短划痕，其数密度也

均在１０６／ｍｍ２ 以上。它们的横向尺寸和深度相对

于ＣＭＰ１抛光样品上的坑点或划痕略小：坑点和短

划痕的深度为１～８ｎｍ，短划痕长度在百纳米量级
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左右，坑点直径和短划痕宽度分布在５～１２０ｎｍ之

间。这说明了减少光学显微可见亚表面损伤的努力

并不能大幅减少抛光表面的纳米级微缺陷。磁流变

抛光样品蚀刻前后的形貌对比如图３所示。可以看

出，尽管划痕等机械损伤得到了很好的抑制，磁流变

抛光样品仍然存在纳米级坑点，其直径和深度分布

均与ＣＭＰ２抛光样品相当，但数密度略少，约为４×

１０５／ｍｍ２。

图２ 抛光工艺ＣＭＰ２抛光表面蚀刻（ａ）前和（ｂ）后的典型形貌对比

Ｆｉｇ．２ ＴｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｓｕｒｆａｃｅｓｐｏｌｉｓｈｅｄｂｙＣＭＰ２（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒｅｔｃｈｉｎｇ

图３ 磁流变抛光表面蚀刻（ａ）前和（ｂ）后的典型形貌

Ｆｉｇ．３ ＴｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｓｕｒｆａｃｅｓｐｏｌｉｓｈｅｄｂｙＭＲＦ（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒｅｔｃｈｉｎｇ

３．２　热处理形貌

传统抛光工艺ＣＭＰ１和ＣＭＰ２抛光的熔石英

样品经热处理后的形貌变化完全一样，均出现了高

密度的点状或线状凸起。在ＣＭＰ２抛光样品中间

随机标定一个区域来观察热处理前后的形貌对比，

如图４（ａ）和（ｂ）所示。退火条件为４００ ℃保温

１８ｈ，热处理前样品只用有机溶剂擦洗。

图４ 传统抛光表面同一区域（ａ）前和（ｂ）后形貌对比

Ｆｉｇ．４ Ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｐｏｌｉｓｈｅｄｓｕｒｆａｃｅ（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ

（ｂ）ａｆｔｅｒｔｈｅｒｍａｌｔｒｅａｔｉｎｇａｔｔｈｅｓａｍｅｌｏｃａｔｉｏｎ

　　由图４可知，熔石英抛光表面热处理后出现三

种明显变化：１）原有的颗粒状凸起点变小或消失，

说明热处理对表面吸附物有明显的解吸附作用；２）

出现高密度的点状小凸起；３）出现线状鼓包。点状

凸起和线状鼓包的区别是，点状凸起直径较小，与样

品接触的边缘有明显的凹陷；线状鼓包一般宽度较

大，高度比凸起小，边缘无凹陷。

热处理后的样品再用有机溶剂擦洗，发现大部
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图５ 退火样品用有机溶剂擦洗后的典型形貌

Ｆｉｇ．５ Ｔｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆａｎｎｅａｌｅｄｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒ

ｓｃｒｕｂｂｉｎｇｗｉｔｈｏｒｇａｎｉｃｓｏｌｖｅｎｔ

分点状凸起都可以清洗掉，但部分高宽比较小的点

状凸起和多数线状凸起仍然存在，如图５所示。

磁流变抛光样品热处理后也出现了明显变化，

但只有高密度的点状凸起，如图６所示。热处理条

件为４００℃保温１８ｈ，热处理前样品只用有机溶剂

擦洗。

３．３　蚀刻和表面清洗对热处理形貌的影响

三种工艺抛光样品蚀刻２００ｎｍ后再进行热处

理，点状和线状凸起均完全消失。热处理前后的典

型形貌对比如图７所示，其中样品为ＣＭＰ１工艺

抛光。

图６ 磁流变抛光表面热处理（ａ）前和（ｂ）后的典型形貌

Ｆｉｇ．６ ＴｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆＭＲＦｐｏｌｉｓｈｅｄｓｕｒｆａｃｅ（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒａｎｎｅａｌｉｎｇ

图７ 蚀刻表面同一区域热处理（ａ）前和（ｂ）后的形貌对比

Ｆｉｇ．７ Ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｅｔｃｈｅｄｓｕｒｆａｃｅ（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒｔｈｅｒｍａｌｔｒｅａｔｉｎｇａｔｔｈｅｓａｍｅｌｏｃａｔｉｏｎ

　　这说明凸起的形成源头只存在于厚约为２００ｎｍ

的抛光层中。为了更进一步地探究热处理凸起与抛

光层中杂质污染的关系，利用超声清洗、化学沥滤对

玻璃表面或亚表面杂质的不同去除作用，考察了传统

抛光表面去除不同深度处杂质后的热处理凸起密度

变化。图８和图９分别给出了这两种方式清洗的表

面热处理前后形貌对比。

从图８（ａ）可以看出，样品超声清洗后，去除了

表面绝大部分颗粒状吸附物，暴露出更多的坑点或

划痕，但也有部分杂质嵌在表面以下，很难完全去

除。在同样热处理条件下，样品用超声清洗和用有

机溶剂手擦相比，点状凸起密度略有降低，但线状凸

起看起来更加明显，如图８（ｂ）所示。

样品经化学沥滤后的表面形貌与超声清洗类

似，有较多的坑点或划痕暴露出来，如图９（ａ）所示。

但不同于超声清洗的是，化学沥虑可以选择性滤除

亚表面的杂质，因而在同样的热处理条件下，和超声

清洗相比，热处理凸起变得不明显，且无论是点状凸

起还是线状凸起，数密度均有大幅降低，如图９（ｂ）

所示。

表２给出了ＣＭＰ１抛光样品经不同表面处理

后的纳米级坑点和短划痕密度，及再经７５０℃／４８ｈ

热处理后的点状或线状凸起密度。
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图８ 超声清洗表面热处理（ａ）前和（ｂ）后的典型形貌对比

Ｆｉｇ．８ Ｔｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｃｌｅａｎｅｄｓｕｒｆａｃｅ（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒｔｈｅｒｍａｌｔｒｅａｔｉｎｇ

图９ 化学沥滤表面热处理（ａ）前和（ｂ）后的典型形貌对比

Ｆｉｇ．９ Ｔｙｐｉｃａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｃｈｅｍｉｃａｌｌｅａｃｈｅｄｓｕｒｆａｃｅ（ａ）ｂｅｆｏｒｅａｎｄ（ｂ）ａｆｔｅｒｔｈｅｒｍａｌｔｒｅａｔｉｎｇ

表２ ＣＭＰ１抛光表面用不同方式处理后坑点、

划痕及热处理凸起数密度对比

Ｔａｂｌｅ２ Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｎｕｍｂｅｒｄｅｎｓｉｔｙｏｆｐｉｔｓ，

ｓｃｒａｔｃｈｅｓａｎｄｔｈｅｒｍａｌｔｒｅａｔｉｎｇｂｕｌｇｅｓｏｆＣＭＰ１

ｐｏｌｉｓｈｅｄｓｕｒｆａｃｅｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｕｒｆａｃｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｓ

Ｓｕｒｆａｃｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ

Ｎｕｍｂｅｒｄｅｎｓｉｔｙ／（１０
５／ｍｍ２）

Ｐｉｔｓ Ｓｃｒａｔｃｈｅｓ
Ｓｐｏｔｌｉｋｅ
ｂｕｌｇｅ

Ｌｉｎｅｌｉｋｅ
ｂｕｌｇｅ

Ｈａｎｄｓｃｒｕｂｂｉｎｇ ２ ０．８ １６８ １２

Ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｃｌｅａｎｉｎｇ ８５ ２ ９７ １１

Ａｃｉｄｌｅａｃｈｉｎｇ ７４ ４ １３ ４

ＨＦｅｔｃｈ２００ｎｍ １２１ １６ ０ ０

　　从表２可以看出，点状凸起数密度与蚀刻暴露出

来的坑点数密度相当，而线状凸起数密度与蚀刻划痕

的数密度相当。超声清洗相对于有机溶剂擦洗，可以

暴露出更多的坑点和划痕，相应地热处理凸起数密度

也略有下降。化学沥滤的样品，相对于超声清洗，并

没有暴露出更多的坑点或划痕，但由于对亚表面杂质

的滤除作用，两种凸起数密度都有大幅降低。

４　分　　析

在蚀刻形貌方面，传统抛光所形成的抛光表面

存在高密度的纳米级微缺陷，即使是微米级的亚表

面损伤控制得非常好的样品，抛光表面的纳米级缺

陷仍然不可避免，其中坑点和短划痕的数密度均很

高。磁流体抛光的表面纳米级缺陷密度相对低一

些，且大多是坑点，短划痕很少。

在热处理形貌方面，无论传统抛光还是磁流变

抛光，热处理后均会出现纳米级高密度凸起，不同的

是磁流变抛光表面多为点状凸起，而线状凸起极少。

样品在热处理之前采用不同的表面处理对凸起密度

有很大影响。超声清洗和沥滤可以在不同程度上减

少凸起密度，而蚀刻２００ｎｍ可以彻底消除退火凸

起。２００ｎｍ正是抛光再沉积层的厚度，这说明凸起

的形成只与抛光层的结构有关。

在热处理凸起密度方面，点状和线状两种热处

理凸起数密度分别与蚀刻暴露出来的坑点和划痕的

数密度相当。超声清洗能暴露出更多的坑点或划

痕，相应地热处理凸起密度则有所降低，这说明热处

理凸起和蚀刻所表征的抛光微缺陷有很强的关联

性。化学沥滤可以滤除ＣｅＯ２ 等抛光引入的亚表面

杂质，经过沥滤的样品，热处理凸起数密度大幅降

低，因而热处理凸起的形成与亚表面杂质污染亦有

很大关系。

蚀刻所表征的纳米级高密度短划痕是抛光表面

纳米级微裂纹蚀刻后形成的，而高密度坑点形成原

因则有两种，一种是较短的微裂纹蚀刻后以坑点的

形貌出现在表面上；另一种则可能是在抛光层中存
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杨明红等：　熔石英抛光表面结构的蚀刻和热处理表征

在着颗粒状分布的抛光杂质（如ＣｅＯ２），且其表面与

玻璃硅氧网络有明显的界面，蚀刻时，抛光杂质颗粒

整体剥落，从而留下蚀刻坑点。这种猜测能很好地

解释磁流体抛光表面的蚀刻现象。对于传统抛光，

在抛光盘和样品表面之间存在着较大的正压力，为

表面微裂纹的形成提供了必要条件。如果抛光液中

的抛光粉粒径分布均匀，那么每个抛光粉颗粒所承

受的机械负载极小而不足以产生微裂纹［４］，但抛光

粉的粒径分布不可能如此均匀，总有少量直径较大

的颗粒存在，这些颗粒所承受的机械载荷有可能超

过形成微裂纹所必须的阈值载荷，从而形成纳米级

微裂纹。而磁流体抛光基于剪切去除原理，在抛光

粉颗粒与样品表面之间的正压力很小［１１］，因而更难

形成表面微裂纹。但是磁流变抛光表面蚀刻后仍然

存在较高密度的坑点，如果假设再沉积层中的抛光

杂质是以颗粒状存在的，那么高密度的蚀刻坑点就

可以得到很好的解释。

玻璃的传统抛光机制一般认为是化学作用和机

械作用的综合体［１２］，首先是抛光液中的水对玻璃表

面进行侵蚀，形成水解层，其结构比玻璃本体疏松，

硬度较低，易于被抛光粉颗粒塑性切削而去除。这

也是ＣｅＯ２ 颗粒硬度虽然比熔石英低，但能以较高

的去除率抛光熔石英的原因。当抛光液中存在粒径

较大的颗粒时，抛光表面会形成纳米级微裂纹。在

微裂纹形成的过程中，较小的抛光粉颗粒可能进入

微裂纹中，机械压力撤去后，微裂纹闭合，抛光粉颗

粒因此而嵌入微裂纹中。另一方面，被抛光粉切削

而剥离的水合二氧化硅，又会以一定的速率沉积到

样品表面或抛光粉颗粒表面上。在抛光过程中，这

些再沉积物会很快地被抛光粉切削去除，但当抛光

结束时，抛光液一般不能及时去除，抛光表面仍然会

形成一层可能含有抛光粉颗粒的再沉积物，把抛光

微裂纹及塑性划痕覆盖。因此，传统抛光表面可能

存在着纳米级微裂纹，在抛光再沉积层和微裂纹中

存在着以颗粒状分布抛光杂质。当然，也不排除有

部分抛光粉元素以网络外离子的形态进入到玻璃的

硅氧网络中的可能。

熔石英玻璃在热处理过程中，先后经历升

温 保温 降温过程。在升温过程中，由于外

热内冷而产生的热梯度，使得熔石英表面形成张应

力。相反，在降温时，由于外冷内热而产生的热梯

度，使得熔石英表面会形成压应力［１３，１４］，这一变化

过程促使再沉积层或微裂纹内嵌入的抛光粉颗粒向

表面迁移，最终析出或造成表面隆起而形成表面凸

起。另一方面，包含杂质的熔石英玻璃表面结构类

似于碱硅酸盐玻璃，会形成网络外离子的迁移通道，

在高温处理时，这些以网络外离子形式存在的杂质

会沿通道向表面迁移，聚集于表面及近表面处，成为

表面凸起形成源。

５　结　　论

原子力显微镜所观察到的蚀刻形貌和热处理形

貌及它们之间的关联性表明，传统抛光表面存在着

大量的纳米级微缺陷。这些微缺陷是由纳米级微裂

纹和纳米级颗粒状分布的抛光粉杂质所组成。抛光

杂质和裂纹表面电子缺陷是已被证实的两种紫外激

光损伤诱导源［６］。因此，这些纳米级微缺陷可能是

目前限制熔石英激光损伤阈值提高的主要原因。能

够很好抑制典型微米级的亚表面损伤的工艺，包括

磁流变抛光，也不能完全消除这些纳米级微缺陷，必

须借助其他后处理方式来完全消除其影响。
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基于飞秒脉冲飞行时间的任意长绝对距离测量
　　编队卫星飞行是一种实现高分辨率地球观测、

深空探测与长基线干涉测量等空间任务的新型模

式。卫星间精确的相对位置与指向性控制是实现编

队卫星飞行的重要保障，这需要使分布在百米尺度

上的子卫星间实现微米甚至亚微米精度的动态绝对

距离测量。天津大学超快激光研究室利用飞秒脉冲

飞行时间技术在空气环境中实现了５２ｍ的远距离

测量，５ｍｓ门宽下的测量精度为６５ｎｍ。

如图１（ａ）所示，采用自主研制的耗散孤子锁模

的掺镱光纤飞秒激光器作为测距光源，中心波长

１０４０ｎｍ，重复频率１８３ＭＨｚ，平均功率１４０ｍＷ，经

腔外色散补偿，脉冲宽度为１５０ｆｓ。压缩后的光脉

冲序列经偏振分束器分别进入参考光路和测量光

路。在测量光路中，光束在多通长腔中多次往返，实

现长距离的传输。为避免直接光电探测造成的精度

损失，采用基于ＢＢＯ晶体频率变换与平衡探测的平

衡光学互相关技术（ＢＯＣ）将脉冲飞行时间的灵敏度

提高至亚飞秒量级。平衡探测器的输出经过伺服系

统反馈至飞秒激光振荡器腔内的压电陶瓷，从而将

往返距离锁定至谐振腔长的整数倍。利用频率计数

器读取谐振腔的重复频率，最后将脉冲光的飞行时

间转化为待测距离。本装置的脉冲飞行时间的探测

灵敏度为２３．５ｍＶ／ｆｓ，如图１（ｂ）所示。采用５ｍｓ

的系统采样率，测量得到的目标反射镜的距离信息

如图１（ｃ）所示。受机械震动及空气扰动的影响，待

测距离在约±５００ｎｍ的范围内随机波动。测量的

艾伦方差曲线如图１（ｄ）所示，在５ｍｓ门宽下的测

量精度为６５ｎｍ。

与２０１０年ＮａｔｕｒｅＰｈｏｔｏｎｉｃｓ杂志上韩国ＫＡＩＳＴ

小组报道的飞秒脉冲飞行时间距离测量方案相比，本

研究实现了１μｍ波段的距离测量，测量灵敏度提

高了７倍。对于一定的压电陶瓷行程，激光器的重

复频率越高，无法连续测量的死区阈值越小。由于

本系统中激光器的重复频率提高了近１倍，死区阈

值降低至１０７ｍ。

图１ （ａ）飞秒激光飞行时间距离测量装置；（ｂ）平衡光学互相关器的分辨率；（ｃ）测量距离；（ｄ）艾伦方差
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