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摘要　为了抑制抛光粉纳米颗粒的团聚,改善抛光液的性能,使光学玻璃获得更高的抛光速率与更低的表面粗糙

度,在氧化铈抛光液中添加阴离子表面活性剂梅迪兰,研究了梅迪兰质量分数对抛光液中粒子粒径、分散性以及材

料去除率和抛光后光学玻璃表面粗糙度的影响.结果表明:微量梅迪兰能显著改善抛光液中粒子的分散性,抑制

纳米粒子的团聚,提高抛光液的质量;当梅迪兰质量分数为０~０．３２％时,随着质量分数增大,化学机械抛光速率先

增大后减小,当质量分数为０．２６％时达到最大值１２２nm/min;玻璃的表面粗糙度随着梅迪兰质量分数增加而先减

小后增大,在质量分数为０．１３％时达到最小值０．９２８nm.
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Abstract　Torestrainagglomerationofnanoparticlesinpolishingpowdersandimprovepropertiesofpolishing
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１　引　　言
用于惯性约束聚变的高功率激光装置使用了数以千计的光学元件,包括磷酸盐钕玻璃放大片、平面反射

镜、棱镜、楔形透镜和非线性晶体等[１Ｇ２].为了保证激光系统在高通量条件下稳定运行,并获得理想的光束聚

焦质量,这些精密的光学元件必须要具有良好的面形精度、表面质量,以及超低的表面粗糙度指标[３Ｇ５].化学

机械抛光(CMP)技术是迄今唯一可以提供全局平面化的表面精加工技术,已广泛用于光学玻璃等表面的抛

光[６Ｇ９].影响抛光效果的因素很多,最主要的因素是磨料的粒径与抛光液的成分.磨料粒径是决定抛光速率

和抛光后表面粗糙度的重要因素.目前,常用于精密加工的磨料粒径大都在纳米量级,纳米粒子极易团聚,
导致粒径的均一度极难控制.此外,团聚形成的大颗粒会在玻璃表面产生划痕等缺陷,这是光学玻璃抛光研

究亟待解决的问题之一.抛光液的主要成分有磨料粒子、氧化剂、络合剂、表面活性剂、润滑剂、分散剂和抑

制剂等,它们的性能和配比直接影响被抛光元件的表面质量、材料去除率和表面粗糙度等[１０Ｇ１２].传统化学机

械抛光技术加工高精度光学元件是一个冗长的过程,而且目前所用抛光粉大都从国外进口,因此本课题组配

制了不同配方的抛光剂,目的是提高光学元件的抛光速率与抛光质量.
关于表面活性剂对化学机械抛光影响的研究大多集中于金属、半导体材料的表面平坦化上,较少有人研

究表面活性剂对光学玻璃抛光的影响[１３Ｇ１６].有研究[１７]报道,在玻璃的化学机械抛光过程中,添加一些表面

活性剂会减小玻璃的表面粗糙度,但是材料的去除率也会随之减小.表面活性剂梅迪兰是一种阴离子表面

活性剂,具有许多优越的性能,如分散、乳化、渗透、增溶、润湿等特性,而且它的润湿性优于常用的脂肪醇聚

氧乙烯醚(AE)的润湿性.本文通过在氧化铈抛光液中引入表面活性剂梅迪兰来解决纳米粒子的团聚问题,
研究了梅迪兰质量分数对氧化铈抛光液中粒子粒径、分散性,以及光学玻璃抛光效果的影响.

２　实　　验
２．１　氧化铈抛光液的制备

配制６份质量分数为３％的纯氧化铈悬浮液,分散剂为去离子水.然后添加质量分数分别为０、０．０６％、

０．１３％、０．１９％、０．２６％、０．３２％的梅迪兰,并用盐酸调节悬浮液的pH.将混合液超声分散３０min,取出后置

于恒温磁力搅拌水浴锅中,在一定温度下加热搅拌一段时间后取出,冷却后再用盐酸调节pH.该反应液即

为化学机械抛光过程中使用的抛光液.

２．２　化学机械抛光实验

准备６块直径为６０mm、厚度为７．５mm的K９冕牌光学玻璃,６块玻璃在抛光前均经打磨处理,以确

保表面粗糙度和形貌相同.采用YP０３５．２型单轴研磨抛光机和聚氨酯抛光垫进行化学机械抛光实验.具

体参数如下:工作压力为０．１MPa,主轴转速为７０r/min,摆架转速为３０r/min,抛光时间为４h,控制抛光液

的滴加速度不变,抛光液使用量为９０mL,温度为(２０±０．５)℃,湿度为５０％~６０％.

２．３　性能表征

采用Bettersize２０００型激光粒度仪表征抛光液中粒子的粒径分布,采用扫描电子显微镜(SEM)表征粒

子的分散性.采用电子天平称量抛光前后K９玻璃的质量,用材料去除率来表征抛光速率.材料去除率的

计算公式[１８]为

rMRR＝
１０７Δm

ρ２．５４２πt
, (１)

式中Δm 为抛光前后 K９玻璃的质量差,ρ 为 K９玻璃的密度,t 为抛光时间,rMRR为材料去除率.采用

DimentionＧ３１００型原子力显微镜(AFM)检测抛光后 K９玻璃的表面形貌和表面粗糙度,扫描区域尺寸为

１０μm×１０μm.

３　结果与讨论
３．１　表面活性剂质量分数对抛光液中粒子粒径及分散性的影响

在抛光过程中,氧化铈颗粒粒径是影响工件表面抛光效果的重要因素,粒径较大的氧化铈粒子容易造成
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工件表面损伤.通常采用减小磨料粒径的方法来提高工件的表面质量,目前常用的精细氧化铈抛光粉的粒

径大多在纳米量级.尺寸效应和表面效应使得纳米颗粒极易团聚,并且粉体分散在水中时极易在静电引力、
范德瓦耳斯力、颗粒毛细管力等力的作用下发生二次团聚[１９],形成大颗粒,劣化抛光效果.因此,解决纳米

颗粒的团聚问题,改善抛光液中粒子的分散性对于获得优良的抛光效果至关重要.
图１所示为６组抛光液中氧化铈颗粒的粒径分布,对应的中位粒径d５０如图２所示.由图１可知:随着

梅迪兰质量分数增大,抛光液中大颗粒粒子数量逐渐减少;当梅迪兰质量分数从０增大到０．１３％时,大颗粒

粒子数量急剧减少.由图２可知:随着梅迪兰质量分数增大,粒子的中位粒径逐渐减小,由２．０７０μm减小到

０．３８９μm;当梅迪兰质量分数从０增大到０．１３％时,中位粒径急剧减小,之后随着梅迪兰质量分数继续增大,
中位粒径的变化很小,这与图１所示的结果是一致的.由此说明,表面活性剂梅迪兰可以抑制氧化铈纳米粒

子的团聚,使粒子大都集中在小粒径范围内,这对于控制化学机械抛光后的玻璃表面缺陷具有一定作用.当

梅迪兰质量分数达到临界胶束浓度(CMC)时,梅迪兰对抛光液性能的影响达到饱和状态,继续增大梅迪兰

质量分数,中位粒径及粒径分布无明显变化.梅迪兰能改善纳米粒子的团聚,这是因为一方面梅迪兰能吸附

在颗粒表面,使颗粒表面带负电,在静电排斥力作用下阻止相邻粒子的团聚;另一方面,梅迪兰的有机分子长

链在外端起到空间位阻作用,进一步阻止颗粒团聚.随着梅迪兰质量分数增大,其吸附量增大,颗粒表面的

电负性增强,静电排斥力增大,空间位阻效应增强,能有效改善纳米粒子的团聚.

图１ 梅迪兰质量分数分别为(a)０、(b)０．０６％、(c)０．１３％、(d)０．１９％、(e)０．２６％和(f)０．３２％时

氧化铈抛光液中磨料粒子的粒径分布

Fig敭１ ParticlesizedistributionsofceriaabrasivesinpolishingslurrywithMedialanmassfractionsof

 a ０  b ０敭０６％  c ０敭１３％  d ０敭１９％  e ０敭２６％ and f ０敭３２％

梅迪兰质量分数对氧化铈纳米粒子分散性的影响如图３所示.由图３可知:在未添加梅迪兰的抛光液

中,粒子大都团聚在一起形成大颗粒,这对后续玻璃表面的抛光很不利;添加质量分数为０．０６％和０．１３％的

梅迪兰后,颗粒尺寸显著减小,且分散度明显变好;随着梅迪兰质量分数继续增大,粒子的分散度趋于稳定.
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图２ 氧化铈抛光液中磨料粒子的中位粒径d５０

Fig敭２ Medianparticlediameterd５０ofceriaabrasivesinpolishingslurry

图３ 梅迪兰质量分数分别为(a)０、(b)０．０６％、(c)０．１３％和(d)０．１９％时氧化铈抛光液中颗粒的SEM形貌

Fig敭３ SEMimagesofceriaparticlesinpolishingslurrywithMedialanmassfractionsof

 a ０  b ０敭０６％  c ０敭１３％ and d ０敭１９％

其原理与抑制团聚的原理相同,这也说明团聚的抑制有利于粒子分散性的改善.
综上所述,在抛光液中添加一定量的梅迪兰可有效解决纳米粒子的团聚问题,改善粒子的分散性;梅迪

兰优良的润湿性和渗透性可减小溶液的表面张力;梅迪兰包覆在颗粒表面,能减小纳米颗粒的表面能,使整

个悬浮体系更加稳定,从而提高抛光液的质量,获得更好的抛光效果.

３．２　表面活性剂质量分数对K９玻璃化学机械抛光的影响

３．２．１　对抛光速率的影响

利用材料去除率表征K９玻璃的抛光速率,梅迪兰质量分数对抛光速率的影响如图４所示.由图４可

知:与不加入梅迪兰的抛光液相比,在抛光液中加入质量分数为０．０６％的梅迪兰后,材料去除率略有减小,这
是由磨料粒径的减小引起的;随着梅迪兰质量分数增大,材料去除率先增大后减小;当添加梅迪兰的质量分

数为０．２６％时,材料去除率达到最大值１２２nm/min,与未添加梅迪兰的抛光液相比,材料去除率增加了

３７％.当添加梅迪兰的质量分数为０．２６％时,抛光液中磨料的粒径较小,但粒径分布更集中,因此实际参与

抛光的有效粒子显著增多,而抛光液中一定量的梅迪兰有助于加快抛光过程中玻璃表面的物料传输,使新表

面及时裸露出来参与抛光,这两方面的原因使得抛光速率大幅增大.随着梅迪兰质量分数继续增大,抛光液

的黏度增大,抛光液膜变厚,阻止了参与抛光的粒子与玻璃表面接触,导致总的接触面积变小,因此抛光速率

急剧减小.另一方面,抛光液黏度的增大不利于玻璃表面物质的输运,不能将抛光屑及时带离抛光面,新的
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图４ 梅迪兰质量分数对材料去除率的影响

Fig敭４ EffectofMedialanmassfractiononmaterialremovalrate

表面无法及时裸露,也会导致抛光速率减小.

３．２．２　对抛光后表面粗糙度的影响

由图５可知,随着梅迪兰的质量分数从０增大到０．３２％,抛光后玻璃的表面粗糙度先减小后增大,在梅迪

兰质量分数为０．１３％时达到最小值０．９２８nm,比未添加表面活性剂时减小了３２％.由图６可知,未添加梅迪兰

时,抛光后的玻璃表面有很多毛刺,而添加梅迪兰进行抛光后,玻璃表面的毛刺明显变少,表面相对平坦.

图５ 梅迪兰质量分数对K９玻璃表面粗糙度的影响

Fig敭５ EffectofMedialanmassfractiononsurfaceroughnessofpolishedK９glass

图６ K９玻璃经梅迪兰质量分数分别为(a)０、(b)０．０６％、(c)０．１３％、(d)０．１９％、(e)０．２６％和(f)０．３２％
的抛光液抛光后的表面AFM图像

Fig敭６ AFMsurfaceimagesofpolishedK９glasswithMedialanmassfractionsof

 a ０  b ０敭０６％  c ０敭１３％  d ０敭１９％  e ０敭２６％ and f ０敭３２％

随着梅迪兰质量分数从０增大到０．１３％,抛光液中磨料的粒径逐渐减小,粒子的分散性改善,避免了抛

光过程中大颗粒在玻璃表面产生划痕等缺陷.另一方面,梅迪兰具有优良的润湿性、润滑性和渗透性,能大

幅减小溶液的表面张力;在化学机械抛光过程中,梅迪兰先渗透到抛光液与玻璃表面的缝隙中,之后附着并
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铺展在玻璃表面,包覆抛光产物,加快抛光过程的物质输运和热量传递,能迅速将产物带离抛光表面(过程如

图７所示),避免了局部抛光产物滞留和局部温度过高而引起的化学反应不均等问题,因此抛光后玻璃的表

面粗糙度减小;但是随着梅迪兰质量分数继续增大,抛光液的黏度增大,不利于物质的输运,导致局部产物堆

积,使得化学反应不均,新的表面不能及时露出,无法及时参与抛光,最终导致粗糙度增大.

图７ 梅迪兰加快物质输运过程示意图

Fig敭７ SchematicofmasstransportprocessacceleratedbyMedialan

４　结　　论
表面活性剂梅迪兰有利于解决抛光液中纳米粒子的团聚问题,使粒子的中位粒径从团聚状态时的

２．０７０μm减小到０．３８９μm,显著改善了粒子的分散性.梅迪兰可以控制整个悬浮体系中粒子的粒径和分散

性,提高抛光液的质量.随着梅迪兰质量分数增大,抛光液中粒子的粒径逐渐减小,分散性逐渐变好,并趋于

平稳.
梅迪兰能改善K９光学玻璃的抛光效果.当梅迪兰质量分数为０．２６％时,K９玻璃抛光速率达到最大值

１２２nm/min;当梅迪兰质量分数为０．１３％时,抛光后K９玻璃的表面粗糙度最小,为０．９２８nm.这可以为K９光

学玻璃的化学机械抛光工艺提供一定指导,即在抛光的开始阶段,可以使用质量分数为０．２６％的梅迪兰抛光液

进行抛光,以达到快速收敛面形的目的,然后使用质量分数为０．１３％的梅迪兰抛光液继续抛光,以减小抛光后

玻璃的表面粗糙度,使其达到高功率激光装置对K９光学玻璃元件表面质量及表面粗糙度的要求.
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