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6061铝合金近原子尺度化学机械抛光工艺优化
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摘要  针对 6061 铝合金难以在化学机械抛光中获得高表面质量的问题，研究了抛光液中氧化剂（H2O2）、缓蚀剂（BTA）的

质量分数和 pH 值对表面粗糙度的影响。基于响应曲面法设计实验，采用方差分析（ANOVA）检验各参数对表面粗糙度影

响的显著性，分析参数的交互影响，得出抛光液的最佳组分配比。结果表明，6061 铝合金的表面粗糙度随着 pH 值的增大

先增大后减小再增大，随着 H2O2和 BTA 质量分数的增加先减小后增大。在优选的抛光液参数组合（pH 值为 9.7，H2O2的

质量分数为 0.57%，BTA 的质量分数为 1.16%）下，实现最低表面粗糙度 Sa 为 0.31 nm，获得了近原子尺度的超光滑表面。
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1　引   言

铝合金具有耐腐蚀、轻量化等良好的材料特性及

在紫外光至红外光较宽的光谱范围内具有较高反射率

的优点，常用于航空航天、光学元件制造等领域中轻质

反射镜的制作［1-3］。其中 6061 铝合金相较于其他类型

铝合金和同作为反射镜原材料的碳化硅、石英玻璃等，

优势在于材料的易加工性和制备出的反射镜在尺寸和

形状上具有长期的稳定性［4-5］。但铝镜常采用研磨和

金刚石车削组合机加工的方式，表面粗糙度通常大于

5 nm，且该方式会在表面留下纹路，导致固有的衍射

和散射效应过强，降低铝镜的光学性能［6］。因此需要

进一步加工以达到更高的表面质量，进而满足使用

需求。

对于铝合金来说，常用的抛光技术为机械抛光、化

学抛光和电解抛光。但机械抛光后，表面易留下微裂

纹、划痕等明显缺陷，难以达到较小的粗糙度［7］。化学

和电解抛光铝合金时，采用强酸、强碱等强腐蚀性化学

试剂，不仅危害人体健康，且通常工件表面较深的划痕

无法被有效去除［8］。化学机械抛光技术（CMP）作为目

前几乎唯一可以实现全局平坦化的超精密加工技

术［9］，因其能够实现对工件材料的微量去除，获得超光

滑、无/少损伤的加工表面，已广泛应用于铝合金材料

的超精密加工中。对于化学机械抛光而言，抛光液是

影响最终表面质量的关键。Song 等［10］通过正交实验

和单因素实验研究了抛光液组成对 5083 铝合金表面

质量的影响，发现在酸性条件下表面粗糙度均随着

SiO2 磨粒的质量分数、双氧水（H2O2）的质量分数及

pH 值的增大先减小后增大，在 pH 值为 3、SiO2 磨粒

的质量分数为 6%、H2O2 的质量分数为 2% 时，抛光

后表面粗糙度最低达到 0.88 nm。但他们仅研究了酸

性环境下各参数的影响，而铝是两性金属，在酸性和碱

性环境下都会反应。Yang 等［11］发现铝在碱性环境下

相较于酸性环境更易腐蚀，且随着 pH 值的提高，腐蚀

速率提高，加入一定量的 H2O2 会提高材料去除率，但

随着 H2O2 质量分数的增大，铝的腐蚀速率降低，进而

使得材料去除率降低，最终在优化的参数下实现了表

面粗糙度为 0.43 nm 的铝晶圆抛光，但扫描范围仅为

5 μm×5 μm。众多学者针对铝及其合金 CMP 过程中

添加缓蚀剂对表面质量的影响进行了研究。 Sun
等［12-13］研究了甘氨酸和缓蚀剂 1，2，4-三氮唑（TAZ）对

纯铝的协同作用，发现甘氨酸的络合作用与 TAZ 形成

的钝化层可在获得理想的材料去除率下得到较好的表

面质量，抛光后 10 μm×10 μm 扫描范围内的表面粗糙

度 达 到 0.19 nm，此 外 他 们 还 利 用 羧 甲 基 壳 聚 糖

（CMCS）代替传统的强钝化剂，发现抛光后铝片的表

面粗糙度随着 CMCS 质量分数的增大先减小后增大，

在 CMCS 质量分数为 0.05% 时，抛光后 10 μm×10 μm
扫描范围内铝片表面粗糙度最低可达到 0.22 nm。

从以上国内外学者研究可知，抛光液中 pH 值、氧
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化剂、缓蚀剂均会对铝及其合金的抛光质量造成较大

的影响，加入缓蚀剂虽然可进一步降低粗糙度，但目前

主要在纯铝上获得极低的表面粗糙度，且研究中取样

面积较小，无法满足实际高质量表面的需求。铝合金

中存在其他的元素，不同类型的铝合金材料组成不同，

抛光性能差别较大。6061 铝合金是 Al-Mg-Si系合金，

不仅材料本身质地较软，且制造过程中铝基体中掺杂

着 Mg2Si 硬质颗粒和一些其他元素，如铜等［14］。由于

镁、硅等相与基体相之间的硬度不同，抛光过程中极易

产生划痕、凸起、凹坑等表面缺陷，这为获得亚纳米级

的表面粗糙度带来很大的困难［15］。赵陶［16］通过优化

6061 铝合金化学机械抛光时温度及抛光液的 pH 值，

在温度为 305 K 及 pH 为 8 的条件下，表面粗糙度由

7.21 nm降低至 2.98 nm。张艺等［17］对单点金刚石车削

后的 6061 铝合金直接进行抛光，发现表面粗糙度均随

着压力、转速和 pH 值的增大而先减小后增大，在压

力为 0.06 MPa、转速为 80 r/min、pH 值为 10 的条件下

的抛光消除了金刚石车削后的纹路，并将粗糙度最低

降至 2.60 nm。虽然表面粗糙度有所下降，但均无法达

到亚纳米级。Moeggenborg等［18］通过优化抛光液成分，

对 6061-T6 铝合金镜面进行抛光，抛光后在 260 μm×
350 μm 区域内的粗糙度下降至 0.65 nm。虽然该研究

所达到的粗糙度较低，但并未阐述抛光液各成分对其表

面质量的影响及抛光过程中缺陷的形成机制。

目前研究中缓蚀剂主要用于纯铝抛光且这些研究

对 6061 铝合金化学机械抛光的研究仍较少，而化学机

械抛光机理复杂，抛光液各成分彼此间相互影响，这为

获得最佳的抛光液参数带来很大的困难。6061 铝合

金中含有一定量的铜元素，抛光过程中铜元素与铝基

体的腐蚀速率不同，这易导致缺陷的产生。苯并三氮

唑（BTA）具 备 强 钝 化 性 ，常 作 为 缓 蚀 剂 用 于 铜 的

CMP 中，且在铝的抛光中也有一定的应用［19-20］。因

此，本文选用 BTA 作为缓蚀剂，采用单因素控制法分

别研究抛光液中 pH 值、H2O2质量分数、BTA 质量分数

对 6061 铝合金抛光后表面质量的影响。通过响应曲

面法（RSM）寻找各成分与表面粗糙度之间的函数关

系，阐明抛光液各成分对抛光过程的相互影响，建立多

元回归方程，进一步优化了针对 6061 铝合金的抛光液

配方，最终经抛光后获得了粗糙度小于 0.40 nm 的超

光滑表面。

2　化学机械抛光实验

2.1　实验过程及条件

抛光实验使用沈阳科晶自动化设备有限公司生

产的型号为 UNIPOL-1200S 的自动研磨抛光机，如

图 1 所示。实验材料为 6061 铝合金，尺寸为 10 mm×
10 mm×5 mm，主要成分［21］如表 1 所示。为保证实验

的可对比性，首先用 1200#砂纸对铝件进行粗研预处

理，粗研后 6061 铝合金表面的粗糙度降至 140 nm 左

右，结果如图 2 所示。

抛光液选用胶体二氧化硅（粒径 50 nm）为抛光磨

粒，H2O2（体积分数为 30%，中国医药集团有限公司，

中国上海）为氧化剂，BTA（无锡市亚泰联合化工有限

公司）为缓蚀剂，柠檬酸（H3Cit，科密欧，中国天津）和

氢氧化钾（KOH，科密欧，中国天津）为抛光液 pH 值调

节剂，详细实验参数如表 2 所示。

抛光后，将铝件用无水乙醇超声清洗 10 min，随
后取出吹干。铝件表面粗糙度由三维白光干涉仪（型

号 New View 9000， Zygo）测量，采样区域为 200 μm×
200 μm，并使用三维白光干涉仪上的光学显微镜拍摄

表面形貌照片。为探究抛光前后铝件表面元素化学组

分变化并验证抛光过程中各参数的交互作用，使用 X

图 1　UNIPOL-1200S 型自动研磨抛光机

Fig. 1　UNIPOL-1200S auto lapping and polishing machine

表 1　6061 铝合金化学成分

Table 1　Chemical composition of 6061 aluminum alloy

Element

Mass fraction /%

Mg

0.8‒1.2

Si

0.4‒0.8

Cu

0.15‒0.4

Fe

≤0.7

Mn

≤0.15

Zn

≤0.25

Ti

≤0.15

Al

Balance

图 2　研磨后铝件表面粗糙度

Fig. 2　Surface roughness of aluminum part after grinding
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射线光电子能谱仪（XPS）对初始和浸泡在两种抛光液

（Ⅰ：pH 值为 9， H2O2的质量分数为 0.5%；Ⅱ：pH 值为

9，H2O2 的 质 量 分 数 为 0.5%，BTA 的 质 量 分 数 为

1.2%）中 2 h 后的铝件表面成分进行分析。后续为更

准确地测量表面粗糙度，采用原子力显微镜（AFM，

XE-200）在 10 μm×10 μm 范围内测量最佳参数下抛

光后铝件表面形貌及粗糙度值。统计结果均采用五点

取样法对铝件表面进行取样以确保表面粗糙度测量结

果的真实性。

2.2　实验设计

抛光液 pH 值、氧化剂质量分数、缓蚀剂质量分数

均为对铝合金表面质量有一定影响的参数，本文首先

在较大范围内研究各因素对 6061 铝合金表面质量的

单独影响，控制仅含有磨粒抛光液的 pH 值从酸性变

化至碱性，确定可取得较优表面质量的 pH 值及水平

范围；在较优 pH 值的抛光液中调节氧化剂 H2O2 的质

量分数，确定可取得较优表面质量的 H2O2的质量分数

范围；在较优 pH 值及 H2O2 质量分数的抛光液中加入

不同质量的缓蚀剂 BTA，确定可取得较优表面质量的

BTA 质量分数范围。最终确定出每个参数单独作用

下可获得较好表面质量的水平范围。但化学机械抛光

后工件表面质量是抛光液中各参数相互影响的结果，

需要考虑各参数间的相互作用以进一步优化抛光液参

数，获得更优的表面质量。

RSM 模型具有泛化能力强和预测准确的优点，可

通过多元回归方程直观反映自变量与响应值之间的函

数关系，进而反映各参数间的交互作用，其中 Box-

Behnken Design（BBD）实验设计方法有利于减少实验

次数，适用于多因素组合实验和因素间的作用分

析［22-24］。因此根据单因素实验确定的参数水平范围结

果，基于 RSM 模型设 3 因素 3 水平 BBD 实验，对 BBD
实验结果进行方差分析并构建响应值表面粗糙度与各

参数交互作用下的变化曲面图，获得表面粗糙度与各

抛光液参数的数学预测模型。通过 XPS 光谱分析抛

光液中各成分与铝件表面的组分反应，分析各参数间

的相互作用及材料去除机理。通过 RSM 预测取得最

佳表面质量的抛光液参数组成并通过实验验证预测参

数的抛光效果。

3　分析与讨论

3.1　pH值影响

不同 pH 值下的表面粗糙度变化如图 3 所示，抛

光液 pH 值从 3 变化至 12 时，表面粗糙度发生了先增

大后减小再增大的变化，在 pH 值为 9 时表面粗糙度

达到最小，为 1.44 nm。抛光后表面形貌如图 4 所示。

pH 值分别为 3、6 和 12 时铝件表面形貌较差且表面

粗糙度值均较大，pH 值为 9 时表面形貌最好。但仅

通 过 调 节 pH 值 表 面 粗 糙 度 仍 然 较 大 ，表 面 质 量

较差。

3.2　H2O2质量分数的影响

不同 H2O2质量分数下表面粗糙度的变化如图 5 所

示，在 pH 值为 9、磨粒的质量分数为 10% 的抛光液中，

H2O2 的质量分数从 0.25% 升高至 1% 的过程中，铝件

表面粗糙度出现先减小后增大的现象。抛光后铝件表

面形貌如图 6 所示。H2O2的质量分数为 0.25% 时可观

察到铝件表面出现一些划痕，并且凸起较多。H2O2的

质量分数为 0.5% 时表面凹坑深度和凸起高度分布较

图 3　不同 pH 值下表面粗糙度的变化图

Fig. 3　Variation of surface roughness at different pH values

表 2　实验参数

Table 2　Experimental parameters

Parameter

Flow rate of polishing fluid /（mL/min）

Rotating speed of polishing disc /（r/min）

Loading pressure /kPa

Mass fraction of SiO2 abrasive particles （50 nm on average） /%

pH value of slurry

Mass fraction of H2O2 /%

Mass fraction of BTA /%

Value

5

70

65

10

3, 6, 9, 12

0.25, 0.5, 0.75, 1

0.3, 0.6, 0.9, 1.2, 1.5
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为均匀。而当 H2O2的质量分数提高至 0.75% 时，铝件

表面质量发生明显恶化，出现了更深的凹坑，尤其当

H2O2 的质量分数提高至 1% 时，表面凹坑的深度和范

围进一步扩大。因此在 pH 值为 9、H2O2的质量分数为

0.5% 的条件下，铝件表面粗糙度最小，Sa=1.25 nm。

加入 H2O2后虽然表面粗糙度有所减小，但铝件表面不

可避免地会留下腐蚀孔洞，导致表面质量无法达到理

想的粗糙度。

3.3　BTA质量分数的影响

在磨粒的质量分数为 10%、H2O2 的质量分数为

0.5%、pH 值为 9 的抛光液中加入不同质量的 BTA
后，铝件表面粗糙度变化和表面形貌分别如图 7 和

图 8 所示，在 BTA 的质量分数从 0.3% 升至 1.5% 的

过程中，表面粗糙度先是逐渐减小，表面趋于平整，当

BTA 的质量分数为 1.2% 时表面粗糙度 Sa 达到最低

值，之后随着 BTA 的质量分数的增加，表面质量变

差。在 BTA 的质量分数较小时，铝件表面存在较多

较深的凹坑，而当 BTA 的质量分数过大时，则会产生

较高的点状凸起。在加入缓蚀剂 BTA 后，6061 铝合

金表面粗糙度有明显的减小，且均可达到亚纳米级的

表 面 粗 糙 度 值 。 当 pH 为 9、H2O2 的 质 量 分 数 为

0.5%、BTA 的质量分数为 1.2% 时抛光后可获得较好

的表面质量，表面粗糙度为 0.41 nm，但 6061 铝合金

表面质量的优化还需要进一步考虑抛光液各参数的

综合作用。

3.4　响应曲面实验设计及方差分析

通过单因素实验可知，pH 值、H2O2 质量分数、

BTA 质量分数都会对 6061 铝合金的抛光效果有所影

响，且 pH 值的较优区间为 6~12，H2O2 质量分数的较

优区间为 0.5%~0.75%，BTA 质量分数的较优区间为

0.9%~1.5%。为分析多因素的变化和交互作用对

6061 铝合金化学机械抛光后的表面质量的影响，本节

图 5　不同 H2O2质量分数下表面粗糙度的变化图

Fig. 5　Variation of surface roughness at different H2O2 mass 
fraction

图 4　不同 pH 值下 6061 铝合金抛光后表面形貌图。（a）3；（b）6；（c）9；（d）12
Fig. 4　Surface morphology of 6061 aluminum alloy after polishing at different pH values. (a) 3; (b) 6; (c) 9; (d) 12

采用 RSM 模型中的 BBD 实验设计方法对 pH 值、H2O2

质量分数、BTA 质量分数这 3 个因素设 3 水平实验。

设计的实验结果如表 3 所示。

为评估响应曲面分析结果的准确性，对上述实验

数据进行方差分析，结果如表 4 所示。表 4 中 A、B、C 
分别代表 pH 值、H2O2的质量分数、BTA 的质量分数，

F 为分布检验统计量，P 为模型可靠性统计检验值。

通常来说，数学预测模型的 P 值越小代表对应的

模型项越显著，P 值小于或等于 0.05 代表显著，同时失

拟项的 P 值在 0.05 以上，表明数学预测模型具有可靠

性，F 值直接反映各因素对响应值的影响程度［25］。表 4
中的方差分析结果表明，表面粗糙度模型的 P 值小于

0.001，失拟项的 P 值为 0.0678，表明模型高度显著。

模 型 决 定 系 数 R2=0.9959，修 正 拟 合 系 数 R 2
Adj=

0.9906，说明所建立模型的拟合程度较好，预测值与实

际值之间具有较高的相关性，该模型可较好地优化抛

光液各成分参数，各因素对 6061 铝合金表面粗糙度的

影响程度从大到小依次为：pH 值、H2O2 的质量分数、

BTA 的质量分数。

通过 Design-Expert 10.0 软件对实验数据进行拟

合分析，可得出表面粗糙度所对应的实际数学预测模

型式：

               X = 20.5675 - 2.48 × A - 1.095 × B + 12.87917 × C + 0.20333 × A × B + 0.25278 × A × C -
                        3.2667 × B × C + 0.10333 × A2 + 2.52 × B2 + 5.19444 × C 2，                                                                       ( 1 )

式中：X 为抛光后表面粗糙度值。

3.5　表面粗糙度的响应曲面及机理分析

以表面粗糙度 Sa 为响应值，分别以 2 个抛光液参

数作为自变量（x 轴、y 轴）、响应值为 z 轴，余下一个参

数保持在中心水平，建立的响应曲面图如图 9 所示。

从图 9 可看出 6061 铝合金表面的粗糙度值均随着 pH

图 7　不同 BTA 质量分数下的表面粗糙度变化图

Fig. 7　Variation of surface roughness at different BTA mass 
fraction

图 6　不同 H2O2质量分数下 6061 铝合金抛光后表面形貌及粗糙度图。（a） 0.25%；（b） 0.5%；（c） 0.75%；（d） 1%
Fig. 6　Surface morphology and roughness of 6061 aluminum alloy after polishing at different mass fraction of H2O2. (a) 0.25%; 

(b) 0.5%; (c) 0.75%; (d) 1%
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采用 RSM 模型中的 BBD 实验设计方法对 pH 值、H2O2

质量分数、BTA 质量分数这 3 个因素设 3 水平实验。

设计的实验结果如表 3 所示。

为评估响应曲面分析结果的准确性，对上述实验

数据进行方差分析，结果如表 4 所示。表 4 中 A、B、C 
分别代表 pH 值、H2O2的质量分数、BTA 的质量分数，

F 为分布检验统计量，P 为模型可靠性统计检验值。

通常来说，数学预测模型的 P 值越小代表对应的

模型项越显著，P 值小于或等于 0.05 代表显著，同时失

拟项的 P 值在 0.05 以上，表明数学预测模型具有可靠

性，F 值直接反映各因素对响应值的影响程度［25］。表 4
中的方差分析结果表明，表面粗糙度模型的 P 值小于

0.001，失拟项的 P 值为 0.0678，表明模型高度显著。

模 型 决 定 系 数 R2=0.9959，修 正 拟 合 系 数 R 2
Adj=

0.9906，说明所建立模型的拟合程度较好，预测值与实

际值之间具有较高的相关性，该模型可较好地优化抛

光液各成分参数，各因素对 6061 铝合金表面粗糙度的

影响程度从大到小依次为：pH 值、H2O2 的质量分数、

BTA 的质量分数。

通过 Design-Expert 10.0 软件对实验数据进行拟

合分析，可得出表面粗糙度所对应的实际数学预测模

型式：

               X = 20.5675 - 2.48 × A - 1.095 × B + 12.87917 × C + 0.20333 × A × B + 0.25278 × A × C -
                        3.2667 × B × C + 0.10333 × A2 + 2.52 × B2 + 5.19444 × C 2，                                                                       ( 1 )

式中：X 为抛光后表面粗糙度值。

3.5　表面粗糙度的响应曲面及机理分析

以表面粗糙度 Sa 为响应值，分别以 2 个抛光液参

数作为自变量（x 轴、y 轴）、响应值为 z 轴，余下一个参

数保持在中心水平，建立的响应曲面图如图 9 所示。

从图 9 可看出 6061 铝合金表面的粗糙度值均随着 pH

图 7　不同 BTA 质量分数下的表面粗糙度变化图

Fig. 7　Variation of surface roughness at different BTA mass 
fraction

图 6　不同 H2O2质量分数下 6061 铝合金抛光后表面形貌及粗糙度图。（a） 0.25%；（b） 0.5%；（c） 0.75%；（d） 1%
Fig. 6　Surface morphology and roughness of 6061 aluminum alloy after polishing at different mass fraction of H2O2. (a) 0.25%; 

(b) 0.5%; (c) 0.75%; (d) 1%
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图 8　不同 BTA 质量分数下 6061 铝合金抛光后表面形貌及粗糙度图。（a） 0.3%；（b） 0.6%；（c） 0.9%；（d） 1.2%；（e） 1.5%
Fig. 8　Surface morphology and roughness of 6061 aluminum alloy after polishing at different mass fraction of BTA. (a) 0.3%; 

(b) 0.6%; (c) 0.9%; (d) 1.2%; (e) 1.5%

表 3　响应曲面实验设计及结果

Table 3　Response surface experimental design and results

Number

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

pH value

9

6

9

12

9

9

9

6

9

6

12

12

9

9

6

9

12

Mass fraction of H2O2 /%

0.50

0.50

0.50

0.50

0.75

0.25

0.25

0.75

0.75

0.50

0.25

0.50

0.50

0.50

0.25

0.50

0.75

Mass fraction of BTA /%

1.2

0.9

1.2

1.5

1.5

0.9

1.5

1.2

0.9

1.5

1.2

0.9

1.2

1.2

1.2

1.2

1.2

Sa /nm

0.47

2.65

0.40

1.42

0.65

0.93

1.53

1.80

1.03

2.36

0.89

0.80

0.42

0.41

2.38

0.35

0.92
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图 9　因素间交互作用响应曲面图。（a）因素 A、B 的交互作用；（b）因素 A、C 的交互作用；（c）因素 B、C 的交互作用

Fig. 9　Response surface plots of inter-factor interactions. (a) Interaction of factors A and B; (b) interaction of factors A and C; 
(c) interaction of factors B and C

表 4　表面粗糙度回归模型的方差分析结果

Table 4　Results of analysis of variance of surface roughness regression model

Source of variance

Model

A

B

C

AB

AC

BC

A2

B2

C2

Residual

Lack of fit

Error term

Sum

Square sum

9.130

3.330

0.220

0.038

0.093

0.210

0.240

3.640

0.100

0.920

0.038

0.030

0.007

9.170

Degree of freedom

9

1

1

1

1

1

1

1

1

1

7

3

4

16

Mean square

1.010

3.330

0.220

0.038

0.093

0.210

0.240

3.640

0.100

0.920

0.005

0.010

0.002

‒

F

188.97

620.02

41.19

7.04

17.33

38.57

44.73

678.42

19.46

171.43

‒

5.44

‒

‒

P

<0.0001

<0.0001

0.0004

0.0327

0.0042

0.0004

0.0003

<0.0001

0.0031

<0.0001

‒

0.0678

‒

‒
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值与 H2O2、BTA 的质量分数的增大而先减小后增大且

变化较为明显，说明 pH 值、H2O2的质量分数、BTA 的

质量分数在选定的水平内交互作用效果显著，在 pH
为弱碱性、H2O2 和 BTA 的质量分数在中心水平附近

时，表面粗糙度达到最小。

结合响应曲面分析抛光液中各参数的交互影响。

在仅有 pH 影响时，铝在酸性环境下易与 H+ 反应成

Al3+ ，在碱性环境中易与 OH- 反应成 AlO-
2
［26］，因此

pH 过低或过高时铝件表面发生过腐蚀，使表面粗糙

度增大。pH 接近中性时铝虽然稳定，但化学作用较

弱，仅依靠磨粒的机械作用难以有效去除铝件初始不

平表面，导致表面粗糙度值较大。为说明抛光液中各

参数的交互作用，对未处理和两种不同溶液浸泡的铝

件进行 XPS 测试，铝件表面 O 的精细谱如图 10 所示。

结果表明，O 1s 在 532.3 eV 和 532.0 eV 处分别代表

AlOOH/Al（OH）3 和 Al2O3 的 峰［27］在 溶 液 Ⅰ 的 浸 泡

下，图 10（b）中峰的强度相较于图 10（a）有较大的提

高，且 Al2O3 峰的强度较 AlOOH/Al（OH）3 更高，说明

在弱碱性环境下 H2O2可与铝反应生成氧化层，促进进

一步的反应，铝件表面存在的 Al3+和 Al首先与 H2O2反

应成 Al3O2·3H2O，随后生成 Al（OH）3 氧化膜，最后不

溶的 Al（OH）3与 OH-进一步生成可溶的 AlO-
2
［11，28］，这

增强了 AlOOH/Al（OH）3 和 Al2O3 峰的强度。化学反

应式为

2Al3 + + 3H 2 O 2 → Al2 O 3 ·3H 2 O → 2Al (OH) 3
，（2）

2Al + 3H 2 O 2 → Al2 O 3 ·3H 2 O → 2Al (OH) 3
，（3）

Al (OH) 3
+ OH- ↔ 2H 2 O + AlO-

2 。 （4）
当 H2O2 的 质 量 分 数 较 大 、AlO -

2 达 到 饱 和 时 ，

Al（OH）3 与 AlO-
2 的转化停止，铝表面形成致密的氧

化膜，且表面凹坑不平处易存留更多的 H2O2，进一步

腐蚀铝基体，产生水溶的 AlOOH，形成更大的凹坑，

表 面 粗 糙 度 增 大 。 相 较 于 图 10（b），图 10（c）中

AlOOH/Al（OH）3 和 Al2O3 峰强度较低，说明 BTA 的

加入抑制了铝与 H2O2 的反应，BTA 与铝反应生成的

一层钝化膜可保护铝件表面免受化学腐蚀，削弱了

AlOOH/Al（OH）3 和 Al2O3 峰的强度。但 BTA 的质

量分数过大时，覆盖表面的钝化膜较厚，抑制了化学

作 用 ，磨 粒 难 以 去 除 表 面 材 料 ，导 致 表 面 粗 糙 度

增大。

化学机械协同作用抑制表面缺陷原理如图 11 所

图 10　O 1s 的 XPS 能谱。（a）初始表面；（b）溶液Ⅰ：pH 值为 9， H2O2的质量分数为 0.5%；（c）溶液Ⅱ：pH 值为 9， H2O2的质量分数为

0.5%，BTA 的质量分数为 1.2%
Fig. 10　XPS energy spectra of O 1s. (a) Initial surface; (b) solution I: pH value is 9, mass fraction of H2O2 is 0.5%; (c) solution II: pH is 

9, mass fraction of H2O2 is 0.5%, mass fraction of BTA is 1.2%

示。由于抛光液为弱碱性，H2O2的氧化反应先于缓蚀

剂的钝化反应［29］，H2O2 优先在铝件表面形成氧化层，

随后 BTA 在氧化层的表面再形成钝化膜。当 H2O2和

BTA 形成的氧化层和钝化膜较薄时，磨粒的嵌入深度

大于氧化膜和钝化膜的厚度，凹坑处表面的钝化膜和

氧化膜容易被磨粒机械去除，膜下的铝基体受到磨粒

较大的机械作用，由于 SiO2 较 Mg2Si 硬质颗粒的莫氏

硬度更大，小型的硬质颗粒容易剥落且硬质颗粒之间

的铝材料更容易被磨粒去除，从而产生凹坑。当 BTA
的质量分数较大时，凸起处也会覆盖一层致密且较厚

的钝化膜，磨粒的嵌入深度不足导致机械作用无法使

新的铝基体裸露，导致原本凸起部分的铝基体和硬质

颗粒均无法被有效去除，进而导致抛光后表面产生点

状凸起，最终降低表面质量。当 H2O2 和 BTA 的质量

分数适当时，磨粒的嵌入深度与氧化膜和钝化膜厚度

达到平衡，抛光过程中，磨粒和抛光垫会优先接触凸

起，去除凸起表面的钝化膜和氧化膜部分，继而露出新

的铝基体层，新基体氧化后被机械去除，而凹坑处由于

没有较强的机械去除作用，且因为 BTA 的强钝化性，

凹面上形成的钝化膜较为稳定，从而可保护凹面下的

铝基体不被过度腐蚀。凹面上的抛光速度与凸面上的

抛光速度不同，最终实现局部超光滑抛光效果［30］。

3.6　优化条件验证

通过 Design-Expert 软件根据实际加工情况确定 3
个因素的可取值范围，对所建立的数学模型进行参数

最优分析，并进行响应值目标的确定，获得最小表面粗

糙度值的最佳参数条件，如表 5 所示。

根据表 5 所示的最佳抛光液参数对铝反射镜毛坯

件进行实验，抛光 20 min 后铝件 Zygo 和原子力显微镜

测量形貌如图 12 所示。实验值结果与预测值的结果

基本吻合，误差均在 10% 以内，表面达到了近原子尺

度的粗糙度。

图 11　化学机械协同作用抑制表面缺陷原理图

Fig. 11　Schematic diagram of chemo-mechanical synergy to suppress surface defects

表 5　模型预测最佳参数条件及粗糙度值

Table 5　Optimal parameter conditions and roughness values 
predicted by model
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示。由于抛光液为弱碱性，H2O2的氧化反应先于缓蚀

剂的钝化反应［29］，H2O2 优先在铝件表面形成氧化层，

随后 BTA 在氧化层的表面再形成钝化膜。当 H2O2和

BTA 形成的氧化层和钝化膜较薄时，磨粒的嵌入深度

大于氧化膜和钝化膜的厚度，凹坑处表面的钝化膜和

氧化膜容易被磨粒机械去除，膜下的铝基体受到磨粒

较大的机械作用，由于 SiO2 较 Mg2Si 硬质颗粒的莫氏

硬度更大，小型的硬质颗粒容易剥落且硬质颗粒之间

的铝材料更容易被磨粒去除，从而产生凹坑。当 BTA
的质量分数较大时，凸起处也会覆盖一层致密且较厚

的钝化膜，磨粒的嵌入深度不足导致机械作用无法使

新的铝基体裸露，导致原本凸起部分的铝基体和硬质

颗粒均无法被有效去除，进而导致抛光后表面产生点

状凸起，最终降低表面质量。当 H2O2 和 BTA 的质量

分数适当时，磨粒的嵌入深度与氧化膜和钝化膜厚度

达到平衡，抛光过程中，磨粒和抛光垫会优先接触凸

起，去除凸起表面的钝化膜和氧化膜部分，继而露出新

的铝基体层，新基体氧化后被机械去除，而凹坑处由于

没有较强的机械去除作用，且因为 BTA 的强钝化性，

凹面上形成的钝化膜较为稳定，从而可保护凹面下的

铝基体不被过度腐蚀。凹面上的抛光速度与凸面上的

抛光速度不同，最终实现局部超光滑抛光效果［30］。

3.6　优化条件验证

通过 Design-Expert 软件根据实际加工情况确定 3
个因素的可取值范围，对所建立的数学模型进行参数

最优分析，并进行响应值目标的确定，获得最小表面粗

糙度值的最佳参数条件，如表 5 所示。

根据表 5 所示的最佳抛光液参数对铝反射镜毛坯

件进行实验，抛光 20 min 后铝件 Zygo 和原子力显微镜

测量形貌如图 12 所示。实验值结果与预测值的结果

基本吻合，误差均在 10% 以内，表面达到了近原子尺

度的粗糙度。

图 11　化学机械协同作用抑制表面缺陷原理图

Fig. 11　Schematic diagram of chemo-mechanical synergy to suppress surface defects

表 5　模型预测最佳参数条件及粗糙度值

Table 5　Optimal parameter conditions and roughness values 
predicted by model

pH value

9.7

Mass fraction of 
H2O2 /%

0.57

Mass fraction of 
BTA /%

1.16

Sa /nm

0.29
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4　结   论

本文优化了用于 6061 铝合金表面近原子尺度抛

光的抛光液，研究了抛光液中不同成分对表面质量的

影响，阐述了抛光过程中各抛光液成分的交互影响，并

通过响应曲面法获得了最佳表面质量的抛光液成分组

成。主要结论如下：

1） 根据单因素实验，6061 铝合金在 pH 为弱碱性

时可取得最好的表面质量，表面粗糙度随着 H2O2的质

量分数、BTA 的质量分数的增大而先减小后增大，在

H2O2 的质量分数较小或 BTA 的质量分数较大时，铝

件表面容易产生较高的凸起，在 H2O2的质量分数较大

或 BTA 的质量分数较小时，铝件表面容易留下较深的

凹坑。

2） 通过 XPS 测试分析了抛光液中 pH 值、H2O2和

BTA 在 6061 铝合金化学机械抛光过程中的协同作用

机理。H2O2在弱碱性环境下会促进铝的氧化反应，生

成更多的 Al2O3、AlOOH 和 Al（OH）3，形成氧化层，而

BTA 会在氧化层的基础上形成一层钝化膜，抑制铝的

过度腐蚀及氧化。

3） 基于响应曲面法的优化，当抛光液中 pH 值为

9.7、H2O2 的质量分数为 0.57%、BTA 的质量分数为

1.16% 时，H2O2 的氧化作用、BTA 的钝化作用及磨粒

的机械作用相互平衡，在优化的抛光参数下，铝镜 Sa从

140 nm 降至 0.31 nm，获得了超光滑表面。
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the surface roughness of aluminum mirrors using grinding and diamond turning machining methods is large, and the 
diffraction and scattering effects are too serious, which reduces the performance of aluminum mirrors. As an ultra-precision 
machining technology to obtain high quality surface, chemical mechanical polishing technology has been widely studied in 
the polishing of aluminum and its alloys. However, due to the presence of Mg2Si hard particles and other elements in 6061 
aluminum alloy, it is difficult to obtain ultra-smooth surfaces at present, and the influence of various parameters on the 
polishing process is still unclear. To this end, we investigate the influence of the parameters in the polishing solution on the 
surface quality of 6061 aluminum alloy and optimize a chemical mechanical polishing solution for 6061 aluminum alloy. The 
polishing solution can remove surface defects and obtain a good surface with a surface roughness of less than 0.4 nm. 
Therefore, our research can fill the current gap in the ultra-precision machining of 6061 aluminum alloy and contribute to 
the performance improvement of aluminum alloy mirrors.

Methods　Firstly, the chemical mechanical polishing experiments of 6061 aluminum alloy are carried out by single factor 
control of different oxidant H2O2, corrosion inhibitor BTA concentration, and pH from acidity to alkaline in the polishing 
solution. After polishing, the Zygo interferometer is adopted to characterize the surface morphology and roughness to 
explore the effect of each parameter acting alone. Then, according to the influence law of each single factor, based on the 
response surface method (RSM), we set up a three-factor, three-level experiment, and utilize ANOVA to test the effect of 
degree of each parameter on the surface quality. The surface composition of the aluminum part is measured by an X-ray 
photoelectron spectrometer (XPS) and the interaction of parameters is analyzed to predict the composition ratio of the 
polishing solution which can obtain the best surface quality. Finally, atomic force microscopy (AFM) is leveraged to further 
measure the surface roughness after polishing and evaluate the accuracy of the predicted results.

Results and Discussions　The surface quality of 6061 aluminum alloy is poor when only abrasive grains and pH alone act 
(Fig. 4), which helps further reduce the surface roughness after adding a certain concentration of H2O2. However, the 
surface inevitably produces deeper craters (Fig. 6), the surface quality is significantly improved with the addition of BTA, 
and the surface roughness is reduced to a sub-nanometer scale (Fig. 8). This is because aluminum as an amphoteric metal 
corrodes severely with both acids with too small a pH and bases with a large pH, and neutral aluminum is difficult to 
remove as it is too stable. After adding H2O2 and BTA, the aluminum first acts with H2O2 in a weak alkaline environment 
to promote the oxidation reaction of aluminum, thus generating Al2O3, AlOOH, and Al(OH)3 oxide layers (Fig. 10). Then 
BTA forms a passivation film on the oxide layer surface. The raised area on the surface of the aluminum parts makes it easy 
to contact with the abrasive particles and polishing pad to achieve material removal. However, the pits are protected from 
excessive corrosion by the passivation film to achieve local ultra-smooth polishing (Fig. 11). Finally, RSM is adopted to 
optimize the composition ratio of the polishing solution to achieve a balance between oxidation reaction, passivation 
reaction, and mechanical action during the polishing. The ultra-smooth surface of 6061 aluminum alloy at a close-to-atomic 
scale is achieved (Fig. 12).

Conclusions　The effects of various parameters on the chemical mechanical polishing of 6061 aluminum alloy are studied 
and a polishing solution for close-to-atomic scale polishing of 6061 aluminum alloy surface is optimized. The results of 
single-factor experiments show that 6061 aluminum alloy can obtain the best surface quality when pH is in weak alkalinity, 
and the surface roughness decreases first and then increases with the rising H2O2 and BTA concentration. XPS energy 
spectra show that H2O2 in a certain concentration in the polishing solution can promote aluminum oxidation under the 
alkaline environment, and BTA can form a passivation film based on the oxide layer to inhibit the oxidation. The optimized 
polishing solution parameters include a pH value of 9.7, a H2O2 mass fraction of 0.57%, and a BTA mass fraction of 
1.16%, and the surface roughness of the aluminum mirror decreases from 140 nm to 0.31 nm. The error with the predicted 
value of RSM is less than 10%, and the ultra-smooth surface close-to-atomic scale is obtained.

Key words optical design; 6061 aluminum alloy; chemical mechanical polishing; response surface method; surface 
roughness; close-to-atomic scale
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