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摘  要:抛光后光学元件仍然存在亚表面损伤,它降低光学元件的抗激光损伤能力和光学性能, 为去除抛

光亚表面损伤以提升光学元件使用性能,需要对其进行准确检测和表征。首先,采用恒定化学蚀刻速率法和

二次离子质谱法分别检测水解层深度和抛光杂质的嵌入深度。然后, 使用原子力显微镜检测亚表面塑性划痕

的几何尺寸。通过分析表面粗糙度沿深度的演变规律, 研究浅表面流动层、水解层和亚表面塑性划痕间的依

存关系。最后,建立抛光亚表面损伤模型, 并在此基础上探讨抛光材料去除机理。研究表明: 水解层内包括浅

表面流动层、塑性划痕和抛光过程嵌入的抛光杂质; 石英玻璃水解层深度介于 76 和 105nm 之间;抛光过程是

水解反应、机械去除和塑性流动共同作用的结果。

关键词:亚表面损伤; 抛光;水解层; 材料去除机理

中图分类号:TG5801692;TN244   文献标识码: A

Detection of Subsurface Damage and Material Removal

Mechanism in Optical Polishing Process

WANG Zhuo1 , WU Yu- lie1 , DAI Y-i fan1 , LI Sheng- yi1 , LU De- feng2, XU Hu-i yun2

( 1. College of Mechatronics Engineering and Automation, Nat ional Univ. of Defence Technology, Changsha 410073, China;

2. SAE Technologies Development Co. , Ltd. , Dongguan 523000, China)

Abstract: Subsurface damage ( SSD ) may still exist in polished elements, which influences laser induced damage threshold and

optical performance. Therefore, SSD must be reduced and finally removed from the polished surface to improve the service performance

of optical elements. Hence it is required to make the accurate detection and characterization of the polishing SSD. In the current

approach, firstly, the depth of hydrolyzed layer and embedded polishing contaminants were detected with constancy chemical etch rate

technique and secondary ion mass spectrography, respectively. Then, dimension of subsurface plastic scratches was measured with

atomic force microscope. Furthermore, the development of surface roughness with depth was analyzed, in order to discuss the correlation

among superficial flow layer, hydrolyzed layer, and subsurface plastic scratches. Finally, the SSD model in polishing process was

established, and, material removal mechanism was proposed on the basis of the model. The results show that hydrolyzed layer contains

superficial flow layer, plastic scratches, and polishing contaminants. The depth of hydrolyzed layer on polished fused silica surface

ranges from 76nm to 105nm. Optical polishing process is responsible for the corporate effects of hydrolyzed action, mechanical removal,

and plastic flow.
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抛光作为光学元件最终加工工序, 其目的是获得理想的面形精度、降低表面粗糙度及表面疵病并去

除研磨产生的损伤层,从而获得光滑、无损伤的加工表面。相对于抛光表面质量研究, 抛光亚表面损伤

还未引起足够重视。美国劳伦斯#利弗莫尔实验室的研究表明,抛光后光学元件仍然存在亚表面损伤,该损

伤层由水解反应产生的水解层和亚表面缺陷层组成,其中亚表面缺陷层部分或全部隐藏在水解层下
[1]
。

水解层中嵌入的抛光颗粒对激光能量的吸收与缺陷层中裂纹和划痕对激光电磁场的调制引发的热

效应,导致光学表面的激光损伤阈值远低于基体介电击穿阈值, 其中抛光颗粒对激光损伤阈值的影响最
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为显著
[ 2- 3]
。除了降低基体材料的抗激光损伤阈值, 抛光杂质还通过诱发减反膜与基体间的界面损伤

降低减反膜的抗激光损伤能力
[ 4]
。此外,水解层的存在会影响元件的折射系数

[ 5]
。

为了提高光学元件的使用性能,必须通过优化抛光工艺或引入新的抛光技术减小并最终去除抛光

亚表面损伤,其前提是抛光亚表面损伤的准确检测和表征。抛光亚表面损伤层非常薄,并且损伤特征不

明显,必须开发合适的检测方法。恒定化学蚀刻速率法能够检测出水解层和亚表面缺陷层的深度,而二

次离子质谱法是目前检测痕量杂质嵌入深度的唯一可行方法。迄今为止, 对抛光亚表面损伤的研究集

中在损伤深度的检测,缺乏对损伤产生机理的探讨,因此,无法建立一个全面的亚表面损伤模型。随着

强激光、高聚能和高分辨率光学系统对光学元件使用性能要求的日益提高,需要对抛光亚表面损伤进行

系统深入的研究。

1  实 验

111  试件制备

试件材料是石英玻璃( JGS2 , 上海新沪)。抛光液由 CEROXTM1663氧化铈抛光粉(粒度 1~ 2Lm)与

水按质量比1B15配置而成。试件使用聚氨酯抛光膜( KSP90, 南京利生)在 JM03012型研抛机(南京利

生)上进行抛光。抛光压力为 218kPa,抛光膜与试件间的相对速度为2mPs,抛光时间为 8h。

112  水解层深度检测

采用恒定化学蚀刻速率法测量石英玻璃水解层深度。具体实验步骤如下:

选取一组试件, 在试件表面使用光刻胶覆盖一半面积,以此作为测量蚀刻深度时的参考平面,利用

抛光表面蚀刻前后的高度差确定蚀刻深度。配置 5%HF+ 15%NH4F 混合溶液作为缓冲蚀刻液。将一

组试件同时放入盛有蚀刻液的烧杯, 蚀刻液温度为 12 e 。反应完成后取出试件充分清洗, 去除光刻胶

后即可进行深度测量。利用 Zygo New View 200型三维表面形貌轮廓仪的台阶高度测量功能, 以蚀刻线

为分界线,测量分界线两侧的抛光表面和蚀刻后表面间的相对高度, 即为蚀刻深度。将蚀刻深度除以对

应的蚀刻时间即可获得蚀刻速率。当蚀刻速率基本保持恒定时,对应的蚀刻深度即为水解层深度。

113  抛光杂质嵌入深度检测

采用二次离子质谱法检测抛光杂质的嵌入深度。使用二次离子质谱仪( PHI Trift II TOF-SIMS)对抛

光后石英玻璃试件表层进行深度剖析, 获得试件表层 Ce元素浓度沿深度的分布曲线。由于使用的是静

态二次离子质谱仪, 无法获得痕量元素的绝对浓度,因此,通过 Ce元素二次离子溅射产额的相对变化表

征其浓度沿深度分布情况。当 Ce 元素浓度基本保持恒定时,对应的溅射深度即为 Ce元素的嵌入深度。

114  亚表面塑性划痕检测

使用 Solver P47- PRO型原子力显微镜,采用轻敲模式检测抛光石英玻璃亚表面塑性划痕的几何尺

寸。并利用Zygo New View 200型三维表面形貌轮廓仪检测各蚀刻深度处的表面粗糙度( 50X镜头)。

2  结果及讨论

211  水解层

21111  表现形式及产生机理
石英玻璃试件抛光 2h后即能够获得无缺陷的光滑表面, 见图 1( a)。采用 HF 缓冲蚀刻液对抛光表

面腐蚀约 100nm后观测到研磨过程残留的脆性划痕, 见图 1( b)。也就是说,研磨损伤并没有被完全去

除,而是被水解层覆盖无法从表面观测。因此,仅仅从抛光表面评价抛光质量是不完整的,亚表面损伤

也是抛光质量的一个重要评价指标。

石英玻璃的抛光过程是化学- 机械过程,抛光液中的水分与玻璃表面发生水解反应,在玻璃表面形

成硅酸凝胶薄膜( S Si ) OH) ,该硅酸凝胶薄膜即构成水解层。通常硅酸凝胶层能保护玻璃表面,缓解

侵蚀速度。但在抛光颗粒作用下, 胶层不断被刮去,露出新的表面又被水解, 并且抛光过程中的摩擦热

和应力会进一步促进玻璃水解,如此往复循环,构成抛光过程。Mansurov
[5]
根据深紫外和红外光谱检测
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图1  石英玻璃抛光表面P亚表面显微图像( 1400X)

Fig. 1 Micrograph of surfacePsubsurface of polished

fused silica( 1400X)

结果, 以 SiO z ( OH ) y 的形式描述水解层的物理化学

成分。在玻璃表面 z 的取值介于 1和 115之间,随着

深度的增加, z 和 y 的取值分别趋近 2和 0。说明由

水分扩散决定的水解反应生成的硅酸凝胶沿深度呈

现浓度梯度, 即水解层浓度沿深度呈递减趋势直至

到达玻璃基体。

21112  水解层深度
根据恒定化学蚀刻速率法的测量结果绘制抛光

石英玻璃表层蚀刻速率沿深度的演变规律曲线, 见

图2。可以看出蚀刻速率随着蚀刻深度的增加而急剧下降, 当蚀刻深度达到 9017nm 后蚀刻速率基本恒

定( 1810 ? 013nmPmin) , 可以认为此时水解层被完全去除, 蚀刻到达缺陷层。因此, 石英玻璃水解层的深

度介于 7614和 9017nm 之间。水解层比缺陷层蚀刻速率高的原因是水解反应导致该层的疏松度较高,

增大了与蚀刻液的接触面积, 并且抛光盘施加的法向载荷使得水解层处于压应力状态,提高了化学反应

活性, 此外,水解反应生成的硅酸凝胶相对于缺陷层中的二氧化硅更易于与蚀刻液反应,从而提高了蚀

刻速率。注意到水解层内的蚀刻速率并不恒定,而是呈现递减趋势, 这一现象可以用水解层浓度沿深度

的递减趋势解释。将抛光压力从 218kPa增至 2213kPa(其它抛光参数同 111 节) ,采用恒定化学蚀刻速

率法检测出水解层深度介于 9319和 10512nm之间。说明水解层深度随着抛光压力的增加而增大。

图 2 抛光石英玻璃表层蚀刻速率沿深度演变规律
Fig. 2 Development of etching rate with depth

on polished fused silica    

 
图 3 抛光石英玻璃表层 Ce元素浓度沿深度的分布曲线

Fig . 3 Distribution of Ce contaminant on

polished fused silica   

21113  抛光杂质嵌入深度
使用二次离子质谱法获得试件表层 Ce 元素浓度沿深度的分布曲线, 见图 3。可以看出 Ce元素浓

度随着深度的增加急剧下降,当深度达到 7615nm 后 Ce元素浓度基本保持恒定;随着深度的进一步增

加,在距离表面 9713nm处 Ce 元素的二次离子溅射产额降至最低值并保持恒定。此外,试件表面吸附状

态和本体状态不同造成离子产额不稳定,该现象导致表面至 619nm深度处 Ce元素二次离子溅射产额呈

现递增趋势。

可以从水解层的角度解释图 3所示的 Ce元素浓度沿深度的分布规律: ( 1)水解层浓度沿深度的递

减趋势使得抛光颗粒难以嵌入石英玻璃深层,导致抛光杂质浓度随着深度的增加快速下降; ( 2)在进入

水解层和缺陷层的过渡区后, 抛光杂质浓度降低到较低的水平, 并基本保持恒定; ( 3)当水解层被完全去

除后,抛光杂质也随之消失。根据上面的分析得到 Ce 元素的嵌入深度介于 9013和 9713nm 之间,与水

解层深度基本相同, 表明抛光杂质处于水解层内。因此,二次离子质谱法在准确获得抛光杂质嵌入深度

及其浓度沿深度分布的同时, 还能够间接检测出水解层深度,且检测精度要优于恒定化学蚀刻速率法。

212  亚表面塑性划痕

21211  表现形式及产生机理
在使用轮廓仪检测各蚀刻深度处表面粗糙度的同时记录抛光石英玻璃蚀刻不同深度后的表面质

量。可以看出抛光表面由于水解层的存在呈现无缺陷的光滑表面, 见图 4( a) ;蚀刻 2213nm 后出现小尺

度的塑性划痕, 见图 4( b) ;进一步增大蚀刻深度至 9017nm(水解层深度) , 暴露出缺陷层上的塑性划痕,

见图4( c) ; 最后,当蚀刻深度达到17819nm时,缺陷层上的塑性划痕在蚀刻液作用下向下复制而变深,并
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且由于边缘钝化而逐步展宽,见图 4( d)。特别值得注意的是:在距离表面 2213nm 处即可以观测到抛光

亚表面损伤,该深度远小于水解层深度。而通常认为抛光亚表面损伤为水解层所覆盖,必须将其完全去

除后才能观测到抛光亚表面缺陷。产生这一现象的原因是水解层并不是整体在缺陷层上流动, 而是其

接近表面区域在抛光膜与玻璃表面间的摩擦力和摩擦热作用下塑性流动, 我们将该近表面水解层称为

浅表面流动层。与水解层类似,浅表面流动层的厚度并不均匀, 取决于玻璃和抛光膜的表面粗糙度、抛

光压力和抛光速度等。

图 4 抛光石英玻璃蚀刻不同深度后的表面质量
Fig. 4  Surface quality of different depth into polished fused silica

图5所示为抛光石英玻璃表面粗糙度沿深度的演变规律曲线。可以明显看出表面粗糙度沿深度的

演变过程分为三个阶段: ( 1)距表面 5916nm 范围内表面粗糙度由抛光表面的 1104nm 急剧递增到

1165nm; ( 2)随着蚀刻深度由 5916nm 增至 9017nm (水解层深度) , 表面粗糙度从 1165nm 迅速递减至

1142nm; ( 3)当蚀刻深度超过 9017nm后,表面粗糙度逐步增大, 但是增加幅度较小, 17819nm 深度处的表

面粗糙度升至 1151nm。

抛光过程在石英玻璃表面产生的浅表面流动层和水解层是产生上述表面粗糙度沿深度递增- 递减

- 再递增规律的根本原因。石英玻璃浸入蚀刻液后, 首先,浅表面流动层被逐步蚀刻去除,亚表面塑性

划痕被逐步暴露出来,此外,蚀刻液与水解层的化学反应也会降低表面质量, 上述原因导致初始阶段表

面粗糙度急剧增大。当浅表面流动层被完全去除后,所有的塑性划痕也被完全暴露出来,此时表面粗糙

度达到最大值。接着,蚀刻液进入水解层和缺陷层间的过渡区, 较浅的水解层被蚀刻去除,其上的塑性

划痕随之消失, 此时表面粗糙度转为下降趋势。当水解层被完全去除后,处于水解层上的塑性划痕随之

消失, 此时只残留抛光颗粒刻划至缺陷层所产生的塑性划痕, 中间阶段表面粗糙度达到最小值。最后,

塑性划痕在蚀刻液作用下尺度的增大以及缺陷层在蚀刻液作用下的质量下降使得表面粗糙度逐步增大。

抛光亚表面塑性划痕的产生可以用机械磨削理论解释。该理论认为抛光是研磨的继续, 它们的本

质是相同的,都是尖硬的磨料颗粒对玻璃表面进行微小切削作用的结果。由于抛光是用较细颗粒的抛

光剂和较软的抛光膜,所以微小切削作用可以在分子大小范围内进行, 并在抛光表面残留塑性划痕(被

水解层覆盖)。

图 5  抛光石英玻璃表面粗糙度沿深度演变规律
Fig. 5  Development of surface roughness with

depth on polished fused silica  

图 6 抛光石英玻璃去除水解层后亚表面质量
Fig. 6 Subsurface quality of polished fused silica

under the hydrolyzed layer    

21212  亚表面塑性划痕深度

利用HF缓冲蚀刻液去除水解层后(蚀刻 9017nm) , 使用原子力显微镜检测抛光石英玻璃亚表面塑

性划痕,见图 6。由于水解层被去除,图 6所示为石英玻璃缺陷层上的塑性划痕,根据划痕的深度将其

分为大尺度划痕、中等尺度划痕和小尺度划痕。S1截面处的大尺度划痕的深度和宽度分别为 18nm和
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0157Lm;S2截面处的中等尺度划痕的深度和宽度分别为 815nm和 0125Lm; S3截面处的小尺度划痕的深

度和宽度分别为 2nm和 012Lm。亚表面塑性划痕深度的不均匀性可以归结为氧化铈抛光颗粒粒度分布

的不均匀性及抛光颗粒的团聚现象。

213  抛光亚表面损伤模型及材料去除机理

图 7  石英玻璃抛光亚表面损伤模型
Fig. 7 Subsurface damage model of polished fused silica

从上面的分析可知, 抛光后石英玻璃表层

残留的亚表面损伤包括水解层和亚表面缺陷

层,其中,水解层内包括浅表面流动层、塑性划

痕和抛光过程嵌入的浓度沿深度递减的抛光

杂质,根据我们的抛光条件检测出石英玻璃水

解层深度在 76 至 105nm 范围内; 亚表面缺陷

层包括研磨过程残留的亚表面裂纹、脆性划痕

和残余应力及抛光过程引入的塑性划痕。需

要明确的是:缺陷层内研磨过程残留的亚表面裂纹、脆性划痕和残余应力可以通过优化研磨工艺和增加

抛光时间逐步消除。图 7所示为石英玻璃传统抛光亚表面损伤模型。

石英玻璃抛光过程中的材料去除是水解反应、机械去除和塑性流动共同作用的结果。伴随着材料

的去除会在抛光后表面残留亚表面损伤,建立抛光亚表面损伤模型有助于揭示其材料去除机理。首先,

石英玻璃的水解作用打破了其固有网络结构,并在表面生成硅酸凝胶, 导致玻璃表面致密度的降低,具

体表现为表面硬度降低。接着,嵌入抛光膜中的大尺度抛光颗粒在软质的水解层上通过两体磨损方式

去除材料, 并产生塑性划痕,承担较大法向载荷的抛光颗粒能够穿透水解层磨损缺陷层材料; 而小尺度

抛光颗粒在抛光膜和玻璃表面间翻滚运动,通过粘着方式去除材料或嵌入水解层中。随着抛光的进行,

抛光膜与玻璃表面摩擦产生的温度升高和摩擦表面微凸起的瞬间高温、研磨过程残留的结构缺陷,以及

抛光过程施加的应力等会促进石英玻璃的水解和水解层的软化,抛光膜与玻璃表面间的摩擦力推动浅

表面流动层进行塑性流动,该流动层能够迅速覆盖抛光过程暴露出来的研磨损伤和抛光引入的塑性划

痕,保证表面的光滑。

3  结 论

本文采用一套有效的检测手段,实现了光学材料抛光亚表面损伤的准确检测,为抛光亚表面损伤的

最终去除提供了依据。( 1)抛光后光学材料表层残留的亚表面损伤由水解层和亚表面缺陷层组成, 其

中,水解层内包括浅表面流动层、塑性划痕和抛光过程嵌入的浓度沿深度递减的抛光杂质;亚表面缺陷

层包括研磨过程残留的亚表面裂纹、脆性划痕和残余应力及抛光过程引入的塑性划痕; ( 2)采用恒定化

学蚀刻速率方法检测出石英玻璃水解层深度在 76~ 105nm范围内。采用二次离子质谱法检测出石英玻

璃表层抛光杂质的嵌入深度, 测量结果表明抛光杂质处于水解层内; ( 3)浅表面流动层和水解层的存在,

使得抛光石英玻璃表面粗糙度沿深度呈现递增- 递减- 再递增的趋势; ( 4)抛光颗粒能够穿透水解层磨

损缺陷层, 使用原子力显微镜检测出抛光石英玻璃缺陷层上的塑性划痕最大深度为 18nm; ( 5)光学材料

抛光过程中的材料去除是水解反应、机械去除和塑性流动共同作用的结果。在抛光膜与试件表面摩擦

力作用下,浅表面流动层通过塑性流动能够迅速覆盖抛光过程暴露出来的研磨损伤和抛光引入的塑性

划痕,产生光滑表面。
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