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摘要　针对具有多波段强吸收和发光特点的Ｎ３１和Ｎ４１型掺钕磷酸盐激光玻璃，选取罗丹明６Ｇ（Ｒ６Ｇ）作为荧光

标记物，它的激发和发光分别避开了钕离子吸收和发光，在宽场显微镜下实现了对磷酸盐玻璃亚表面缺陷（ＳＳＤ）的

高灵敏度二维观测。与光学显微观测的结果对比，证明所观测到的缺陷属于亚表面缺陷。根据Ｒ６Ｇ显微荧光观

测的结果，分析了亚表面裂纹在抛光过程中的演变情况。结果表明在磷酸盐玻璃中比较难去除的亚表面缺陷是处

于缺陷层中位置较深的 Ｍｅｄｉａｎ型裂纹末端的月牙形缺陷。它们可能对入射光场具有较强的调制，引发表面激光

损伤的可能性相对较大。
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１　引　　言

掺钕磷酸盐激光玻璃被广泛应用于中国神

光［１］、美国国家点火装置（ＮＩＦ）
［２］和法国兆焦耳激

光项目（ＬＭＪ）
［３］等高功率激光系统，当激光通量提

高到一定程度，将面临表面和亚表面缺陷（ＳＳＤ）引

发表面激光损伤的问题［４］。另外，对于今后数千片
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同时工作的大口径激光钕玻璃，由于表面和亚表面

缺陷，使用寿命将受到严重影响。目前，高质量光学

元件的加工，已经进入了超精密抛光控制阶段［５］。

因此，在磷酸盐钕玻璃加工过程中，研究其亚表面缺

陷的控制具有非常重要的意义。

目前常用的亚表面缺陷检测方法主要分为两类。

１）为直接将ＳＳＤ暴露出来观测的破坏性检测方法，

例如坑击法、锥度／楔形抛光［６－９］、磁流变抛光［１０－１１］，

包括迄今仍然在广泛采用的传统湿化学侵蚀［１２－１４］等

方法，对于表面和亚表面缺陷的观测和研究，特别是

对于激光表面损伤阈值与材料表面性质之间关系的

研究得到了许多有意义的研究结果。但是此类方法

检测周期长，对材料具有破坏性。２）为无损检测方

法，包括激光调制光散射技术［１５］、光干涉技术［１６］、全

内反射技术［１７］、光学相干层析技术［１８］、激光超声技

术［１９］、磁光显微成像技术［２０］、共焦显微成像技术［２１］

等。相对于有损检测，无损检测技术的灵敏度较

低［２２］，对亚表面缺陷的检测是有困难的［２３］。

共焦荧光显微技术［２２－２３］是一种借助于亚表面缺

陷直接相关联的荧光增强技术，文献［２２］检测了石英

玻璃中余留的加工用油基冷却液在４０５ｎｍ或４５８ｎｍ

激光激发下位于４３５～６６１ｎｍ区间的荧光；文献［２３］

则是在康宁０２１５玻璃的加工中加入７．８ｎｍ的硒化

镉量子点，检测５４０ｎｍ激光激发下位于５５３±１０ｎｍ

的荧光。但是对于掺钕磷酸盐激光玻璃难以采用上

述方式。原因是在钕离子激光材料中，大多数可见波

长（３００～９００ｎｍ）均可以激发稀土钕离子发射很强的

荧光，这将掩盖掉亚表面缺陷给出的缺陷信息，无法

高灵敏度地检测出亚表面缺陷。

罗丹明类衍生物作为各种荧光探针在有机生物

类材料的检测中有着重要应用［２４］。本文以罗丹明

６Ｇ（Ｒ６Ｇ）作为荧光标记物，同时采用能够原位进行

荧光光谱检测的宽场荧光显微系统，测定并研究了

掺钕磷酸盐激光玻璃中的亚表面缺陷的特征及其随

抛光过程的演变情况。

２　实　　验

掺钕磷酸盐玻璃的样品为本实验室所研制的

Ｎ３１和Ｎ４１型激光钕玻璃。切割后的样品尺寸为

２０ｍｍ×２０ｍｍ×５ｍｍ。所有用于本文观测的样

品均经过足够长时间的精密抛光，以去除前期研磨

过程残余的亚表面缺陷。

实验中所采用的Ｒ６Ｇ购于阿拉丁试剂有限公

司，纯度为９５％。将Ｒ６Ｇ粉末按照１×１０－２ ｍｏｌ／Ｌ

物质的量体积比溶于无水乙醇中。按照所设定的不

同比例，将含有Ｒ６Ｇ的乙醇溶液，二次溶解到能够

防止Ｒ６Ｇ团聚而不会发生严重荧光淬灭
［２５］的醇类

水溶液中待用。

分别采用传统散粒磨料研磨工艺和浸液抛光工

艺对磷酸盐玻璃样品表面进行研磨和抛光处理。研

磨工艺使用研磨料为１２５μｍ粒径的ＳｉＣ颗粒，研磨

剂的配比为１０ｇ磨料配５００ｍＬ的含Ｒ６Ｇ醇类水

溶液。研磨盘为直径２８０ｍｍ带有垂直凹槽的铸铁

盘，其主轴转速控制在３０ｒｐｍ。

采 用 的 抛 光 粉 为 ＣＥＲＯＸＴＭ ＯＰＡＬＩＮＥ

ＣＥ４６０型二氧化铈粉料，平均粒径为０．５～１μｍ。

配液为纯水。验证实验时将５ｇ二氧化铈粉料添加

于含Ｒ６Ｇ醇类水溶液中。抛光装置为沈阳晶科自

动化设备有限公司制造的 ＵＮＩＰＯＬ８３０型抛光机，

其主轴转速控制在１１０ｒｐｍ。进行Ｒ６Ｇ显微荧光

检测前，所有样品均先置入乙醇中，采用超声波清洗

机清洗５ｍｉｎ。然后再使用蘸有异丙基乙醇的拭镜

棉片擦拭样品表面。

Ｒ６Ｇ显微荧光观测系统由ＮｉｋｏｎＴｉＵ型倒置

光学 荧光显微镜和ＱＭ４０型荧光光谱仪组成。两

者均采用连续氙灯激发光源对样品进行激发。经过

双光栅单色仪分光后的氙灯激发光，可以分别激发

位于显微镜样品工作台上和光谱仪样品室中的待测

样品。位于显微镜工作台上的样品中发出的荧光信

号可以采用两种方式检测。一是将荧光信号经过显

微镜物镜、二向色镜、折反棱镜，传输到ＤＵ８９７型

电子倍增型电荷耦合元件（ＣＣＤ），得到二维Ｒ６Ｇ显

微荧光图像。二是将荧光信号通过光纤传输到

ＱＭ４０型荧光光谱仪，得到Ｒ６Ｇ荧光强度与波长

的关系。这两种检测方式均能够对工作台上样品进

行原位检测，因此能够判断进入显微成像的荧光成

分属于何种性质的光信号，从而判断出显微图像是

否为缺陷结构的反映。显微实验观测所用目镜放大

倍率为１０×，带有屈光度调节。无论是光学显微模

式，还是荧光显微模式，均可以采用１０×（数值孔径

为０．３，工作距离为１６ｍｍ）和６０×（数值孔径为

０．７，工作距离为２．６ｍｍ）萤石平场显微物镜。

３　实验结果和讨论

在暗室条件下使用４８０ｎｍ单色光激发显微镜

工作台上的钕玻璃，通过犡犢 双向光阑，选取对应

于样品中荧光部位的光信号，使用光谱仪测定相应

０９０６００１２
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荧光光谱，得到的荧光光谱与Ｒ６Ｇ荧光溶液直接测

定到的光谱完全相同，均为５２５～６２５ｎｍ、峰值波长

为５５０ｎｍ的宽峰，与文献［２４］的报道相同。需要

说明的是，显微镜工作台上的钕玻璃样品，测试前在

乙醇中超声清洗５ｍｉｎ，表面不会有Ｒ６Ｇ残留物。

这说明从样品中得到的荧光信号应该来源于钕玻璃

样品内部，但从谱线峰位来看，可以排除是钕离子发

光。由于上述两条谱线在峰值、半峰全宽、谱形方面

几乎完全一致，说明样品中所反映的光信号是Ｒ６Ｇ

分子所发出的荧光。它的光谱强度相对较弱，是因

为样品内部所含的Ｒ６Ｇ溶液很少。

为了验证样品中的荧光信号来源于样品内部的

亚表面缺陷，进行了以下显微图像对比实验。采用含

有Ｒ６Ｇ溶液的１２５μｍ颗粒度ＳｉＣ进行研磨，对于

Ｎ３１型钕玻璃抛光５０ｍｉｎ，对于Ｎ４１型钕玻璃抛光

３５ｍｉｎ。对于这两个样品分别进行了光学显微和

Ｒ６Ｇ荧光显微观测，结果如图１所示。图１（ａ）和（ｃ）

显示，在普通光学显微模式下，即仅仅在白光透射照

明条件下，钕玻璃样品的表面观测到了部分缺陷，如

图１（ａ）很大的缺陷坑和图１（ｃ）小缺陷坑和很长的拖

尾擦伤等。对于相同区域，切换至Ｒ６Ｇ显微荧光观

测方式，即采用４８０ｎｍ单色光照射钕玻璃样品的表

面。图１（ｂ）和（ｄ）显示，无论是Ｎ３１型还是Ｎ４１型钕

玻璃，均在原来没有观测到缺陷存在迹象的区域，显

示出了具有缺陷特征的荧光信号，而原来光学显微图

显示出清晰的缺陷坑和长擦伤等缺陷，由于显微镜头

调焦后对准亚表面缺陷进行荧光成像，有些细微结构

不再清晰。由于在研磨过程中进入钕玻璃内部的

Ｒ６Ｇ，经过抛光和超声清洗仍能保留下来的，只能是

位于亚表面缺陷中，这些在Ｒ６Ｇ显微荧光观测中新

出现的痕迹，应当位于玻璃表层以下，反映的是钕玻

璃样品中的亚表面缺陷的信息。

图１ 掺钕磷酸盐激光玻璃中亚表面缺陷的光学显微图和Ｒ６Ｇ荧光显微图的对比。（ａ）Ｎ３１玻璃的光学显微图；

（ｂ）Ｎ３１玻璃的Ｒ６Ｇ荧光显微图；（ｃ）Ｎ４１玻璃的光学显微图；（ｄ）Ｎ４１玻璃的Ｒ６Ｇ荧光显微图

Ｆｉｇ．１ ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｏｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＲ６ＧｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｔｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｉｍａｇｅｓｏｆｓｕｂｓｕｒｆａｃｅｄｅｆｅｃｔｓｉｎＮｄ

ｄｏｐｅｄｐｈｏｓｐｈａｔｅｌａｓｅｒｇｌａｓｓｅｓ．（ａ）ＯｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｉｍａｇｅｆｏｒＮ３１ｇｌａｓｓ；（ａ）Ｒ６Ｇｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｔｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｉｍａｇｅ

ｆｏｒＮ３１ｇｌａｓｓ；（ｃ）ｏｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｉｍａｇｅｆｏｒＮ４１ｇｌａｓｓ；（ｄ）Ｒ６ＧｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｔｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｉｍａｇｅｆｏｒＮ４１ｇｌａｓｓ

　　亚表面缺陷层大致位于０．１～１μｍ 厚的表面

抛光层下［２６－２７］，由此可见，要检测到亚表面缺陷的

前提条件就是要让这些缺陷的信息能够透过处于表

面顶层的抛光层。如果不对样品表面进行锥度／楔

形、磁流变抛光以及化学侵蚀等后续处理，光学显微

相对较难发现和观测亚表面缺陷。而处于亚表面缺

陷中的Ｒ６Ｇ，在适合波长激发下所发出的荧光信

号，能够透过抛光层，不再需要对样品表面进行物理

或化学的后续处理而直接观测亚表面缺陷。即使是

相对很弱的Ｒ６Ｇ荧光信号，也能够进入具有高灵敏

度的电子倍增型ＣＣＤ成像。

亚表面缺陷，包括各种裂纹、空洞等［２３］，以及各

种断裂、擦伤［２７］等。它的形成机理是在研磨等过程

中形成的表面微裂纹，由于在抛光过程中没有被完

全消除，从而被覆盖于抛光层下［２３，２６－２７］。所以随着

抛光过程的进行，不仅是对表面面形和粗糙度的精

密加工，在一定程度上也是将抛光层下面的亚表面

缺陷不断去除。

图２通过 Ｒ６Ｇ显微荧光法，跟踪观测了一个

Ｍｅｄｉａｎ类型的亚表面裂纹缺陷在抛光过程中的演

变。对于固定的抛光工艺和参数，对于抛光时间较

短而磨削量较大的抛光过程，磨削量基本上与抛光

时间成正比。图２（ａ）～（ｄ）分别显示了经过６０，７０，

８０，９０ｍｉｎ抛光后同一亚表面裂纹的长度。在６０～

８０ｍｉｎ抛光时间内每经过１０ｍｉｎ该裂纹长度仅缩

短约３μｍ。８０～９０ｍｉｎ抛光时间内，裂纹长度却缩

短约１８μｍ。按照 Ｍｅｄｉａｎ裂纹的可能形状
［２８］，图２

中的裂纹应该是开口向上的抛物线形状。如果该裂

纹没有被抛光完全去除，最后残余在掺钕磷酸盐玻

璃内部分的形状类似于月牙形。
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图２ 掺钕磷酸盐玻璃中亚表面缺陷的Ｒ６Ｇ荧光显微图。抛光时间为（ａ）６０ｍｉｎ；（ｂ）７０ｍｉｎ；（ｃ）８０ｍｉｎ；（ｄ）９０ｍｉｎ

Ｆｉｇ．２ Ｒ６ＧｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｔｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｉｍａｇｅｓｏｆＳＳＤｉｎＮｄｄｏｐｅｄｐｈｏｓｐｈａｔｅｌａｓｅｒｇｌａｓｓ．Ｐｏｌｉｓｈｉｎｇｔｉｍｅ：

（ａ）６０ｍｉｎ；（ｂ）７０ｍｉｎ；（ｃ）８０ｍｉｎ；（ｄ）９０ｍｉｎ

　　图２中长约数十微米的亚表面裂纹，应该是由

锐形压头造成的［２８］，而且在整个裂纹形成的瞬间，

压头是静止的。对于图１中长约数百微米的亚表面

裂纹，有可能是由滑动压头［２９］造成较深的 Ｍｅｄｉａｎ

类型的裂纹。尚不清楚是否如石英玻璃［１３］所表现

的那样，在其两侧应当观测到横向或径向裂纹。可

能是压头比较尖锐，也可能与掺钕磷酸盐玻璃的基

质性质石英玻璃不同有关。

图３（ａ）和（ｂ）观测了２５０μｍ长的亚表面裂纹

在抛光过程中的演变。发现图３（ａ）中原本连续的

长裂纹在经过２０ｍｉｎ抛光后，变化为５个间隔不等

的小裂纹。图３（ｃ）和（ｄ）给出了抛光过程中该裂纹

变化的模拟图像。图３（ｄ）显示这些残余在样品中

的多个亚表面裂纹，形状上也类似于月牙形。

图３ 掺钕磷酸盐激光玻璃亚表面缺陷在抛光过程中的演变。（ａ）抛光时间为６０ｍｉｎ；

（ｂ）抛光时间为８０ｍｉｎ；（ｃ）、（ｄ）裂纹的模拟图像

Ｆｉｇ．３ ＴｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆａｓｕｂｓｕｒｆａｃｅｄｅｆｅｃｔｉｎＮｄｄｏｐｅｄｐｈｏｓｐｈａｔｅｌａｓｅｒｇｌａｓｓｄｕｒｉｎｇｐｏｌｉｓｈｉｎｇｐｒｏｃｅｄｕｒｅ．

（ａ）６０ｍｉｎｐｏｌｉｓｈｉｎｇ；（ｂ）８０ｍｉｎｐｏｌｉｓｈｉｎｇ；（ｃ），（ｄ）ｓｉｍｕｌａｔｉｏｎｉｍａｇｅｓｏｆｃｒａｃｋｓ

图４ 玻璃基质中矩形裂纹和月牙形裂纹对入射光场的调制。（ａ）位于前表面的矩形裂纹；（ｂ）位于前表面的月牙形裂纹

Ｆｉｇ．４ Ｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆｉｎｃｉｄｅｎｔｏｐｔｉｃａｌｆｉｅｌｄｄｕｅｔｏｒｅｃｔａｎｇｕｌａｒｃｒａｃｋａｎｄｃｒｅｓｃｅｎｔｃｒａｃｋｉｎｔｈｅｇｌａｓｓｈｏｓｔ．

（ａ）Ｒｅｃｔａｎｇｕｌａｒｃｒａｃｋｎｅａｒｔｈｅｆｒｏｎｔｓｕｒｆａｃｅ；（ｂ）ｃｒｅｓｃｅｎｔｃｒａｃｋｎｅａｒｔｈｅｆｒｏｎｔｓｕｒｆａｃｅ

　　根据所观测得到的显微荧光缺陷，特别是它们

在抛光过程中的演变情况，掺钕磷酸盐激光玻璃中

可能有较多的没有被抛光完全去除的亚表面裂纹。

这些残余的亚表面裂纹最后会演变成为如图２和图

３所示的月牙形亚表面缺陷。为了比较这些尺寸较

小的裂纹对于表面激光损伤的程度，采用时域有限

差分分析［３０］，计算了磷酸盐玻璃表面以下深度约

３μｍ、尺寸为１０μｍ×２μｍ×１μｍ的月牙形裂纹

对于入射光场的可能调制。作为对比，同时计算了

同样深度和尺寸的矩形裂纹。计算中将入射光场设

定为１。与矩形裂纹相比，月牙形裂纹总体上表现

出对入射光场更高的调制度。当矩形裂纹位于前表
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面时，场增强因子约为１．９５～２．０５；但是当月牙形

裂纹位于前表面时，场增强因子约为３．０４～３．５３。

计算结果表明，Ｒ６Ｇ显微荧光所发现的可能存在于

掺钕磷酸盐中的亚表面月牙形裂纹，将造成较入射

光场强度高出许多的强光场集中区。相对于规则形

状的亚表面缺陷，场增强因子增强了５５％～７５％。

这些在抛光过程中形成的微小不规则月牙形裂纹，

很有可能相对增大了掺钕磷酸盐激光玻璃表面发生

损伤的几率。

４　结　　论

以适合于钕离子多波段吸收和发光特点的罗丹

明Ｒ６Ｇ为荧光探针，结合宽场显微技术和高灵敏度

电子倍增型ＣＣＤ，观测和分析了 Ｎ３１和 Ｎ４１型掺

钕磷酸盐激光玻璃中的亚表面缺陷。结合Ｒ６Ｇ显

微荧光和荧光光谱，对经过含有Ｒ６Ｇ和ＳｉＣ溶液研

磨的掺钕磷酸盐激光玻璃样品进行原位荧光的成像

和光谱检测，验证所观测到缺陷信息来源于抛光层

下面的亚表面层。观测和分析了亚表面缺陷随抛光

过程的演变，可能在掺钕磷酸盐激光玻璃中较多残

余的是月牙形裂纹。计算结果表明这些在抛光过程

中形成的月牙形亚表面裂纹，虽然尺寸很小，但相对

于规则形状的裂纹，更大程度地增大了磷酸盐玻璃

表面发生激光损伤的几率。
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