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犓９玻璃亚表面损伤的分步腐蚀法测量
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摘要：为了消除 ＨＦ酸差动腐蚀法测试中环境因素对测试精度的影响，提出了 ＨＦ酸分步腐蚀法，并引入修正系数犓犻 来

对不同腐蚀阶段的环境变化做适当的修正以提高测量精度。采用 ＨＦ酸分步腐蚀法测量了固结磨料抛光垫（ＦＡＰ）研磨

后Ｋ９玻璃的亚表面损伤层深度，并与ＨＦ酸差动腐蚀速率法和磁流变抛光斑点法的测量结果进行了对比研究。结果显

示，用本文提出的方法测量得到的亚表面损伤层深度为３．４７９μｍ，其他两种测量方法测得的结果分别为０．８３７μｍ和

２．８２μｍ。测量结果表明，分步腐蚀法的测量精度更高，其结果更加符合实际情况。另外测试中引入了实验校正系数

犓犻，很大程度上减少了操作环境及重复操作带来的累积误差。
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１　引　言

　　随着现代科学技术的迅速发展，对光学零件的

表面加工质量要求越来越高。光学零件加工过程

中，由于加工环境、材料特性，工艺参数等因素的影

响，工件表面（亚表面）会产生不同程度的损伤或缺

陷［１４］。对于高能激光元件而言，激光损伤主要发

生在工件表面和亚表面缺陷处，因此，工件的亚表

面损伤程度是影响其使用性能的重要因素［６］。

２０世纪７０年代起，国内外众多科学家开展

了光学工件的亚表层损伤评价技术的研究［４６］。

目前，亚表面损伤评价方法主要有 ＨＦ酸化学蚀

刻速率法、角度抛光法、磁流变抛光斑点法、截面

显微法等。其中，磁流变抛光斑点法通过磁流变

抛光的方法在样件表面形成磁流变抛光斑点，再

通过酸（一般是 ＨＦ酸）腐蚀，将斑点内的裂纹扩

大，使之能在显微镜下直接观测，最后将裂纹能够

出现的最大深度标定为亚表面损伤层深度。ＨＦ

酸差动腐蚀法通过样品与基体在腐蚀速率变化上

的差异来标定工件的亚表面损伤深度，其测量值

在理论上更加符合实际［９］。磁流变抛光斑点法测

量亚表面损伤并没有将变质层考虑在内，所以得

到的裂纹层深度不能完全满足反应实际情况的需

要，且抛光斑点参数（深度、位置、角度）的选择对

实验结果影响较大。而ＨＦ酸差动腐蚀法的测试

精度不易保证，实验环境因素及测试仪器的测试

精度对实验结果影响较大。

为了消除 ＨＦ酸差动腐蚀法测试中的环境因

素影响，本研究提出了ＨＦ酸分步腐蚀法，并引入

修正系数犓犻对不同腐蚀阶段的环境变化做适当

的修正，以提高测量精度。通过实验将测量结果

与ＨＦ酸差动腐蚀速率法及磁流变抛光斑点法等

的测量结果进行对比，分析了差异产生的根源。

２　实验原理

２．１　测量原理

在相同条件下，对加工样件和基体样件（指已

完全消除了亚表面损伤的工件）进行腐蚀，并将腐

蚀时间及腐蚀操作次序分段标记。假设在前狀个

时间段的每个时间段内，由于（亚）表面组织的松

散程度、分子间的键能及因裂纹存在而带来的腐

蚀液接触面积的不同，加工样件和基体样件的腐

蚀速度也不同。从第狀＋１时间段开始，加工样件

和基体样件的腐蚀速率相等，则可认为在狀时间

段，加工样件已被腐蚀到基体，此时所对应的积累

腐蚀深度为亚表面损伤层深度。时间段设置得越

小，实验精度越高。

为了有效减小因为实验环境因素及多步重复

操作引起的实验积累误差，本研究引入了修正系

数犓犻，犓犻为同一样品在不同的表面区域（２区和

１区），即２区腐蚀（第犻－１次腐蚀操作）深度与１

区腐蚀深度（第犻次腐蚀操作）的比值。修正系数

犓犻的作用在于：当对１区进行第犻次腐蚀操作的

同时，对２区进行犻－１次腐蚀操作，这时两个区

域的腐蚀环境是一样的，相当于在相同的实验环

境下对同一区域多进行一次腐蚀操作，从测得的

腐蚀深度数据中得出实验环境（实验温度，蚀刻液

浓度，实验操作等）对实验数据的影响因子犓犻，以

减少环境变化对实验结果的影响。

２．２　实验修正系数犓犻

样品腐蚀修正系数犓犻 的犻指第犻次腐蚀操

作，有：

犓１＝１， （１）

犓２＝犘犪２１／犘犪１１， （２）

犓３＝犘犪２２／犘犪１２， （３）

…

犓犻＝犘犪２（犻－１）／犘犪１（犻－１）． （４）

加工样件（犃组）对应的实际腐蚀深度为：

｜犘犪１犻｜＝犘犪１犻×犓犻， （５）

式中：犘犪１犻犘犪２犻为加工样品 Ａ在不同表面区域（１

区和２区）第犻次腐蚀操作测得的腐蚀深度，上述

过程如图１所示。

图１　实验数据修正示意图

Ｆｉｇ．１　Ｐｒｏｃｅｓｓｏｆｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄａｔａｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ
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　　详细的测试方法与步骤如图２所示。

图２　实验流程示意图

Ｆｉｇ．２　Ｆｌｏｗｃｈａｒｔｏｆｅｔｃｈｉｎｇｍｅｔｈｏｄ

３　样品制备与实验参数设置

３．１　样品制备

本研究所采用的样品均为 Ｋ９玻璃，规格为

５０ｍｍ×５０ｍｍ×０．６ｍｍ，采用固结磨料垫

（ＦＡＰ）研磨１０ｍｉｎ。研磨实验参数如表１所示。

表１　研磨实验参数

Ｔａｂ．１　Ｌａｐｐｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

参数名称 参数值

研磨盘转速 １４０ｒａｄ／ｍｉｎ

研磨压力 ０．０２ＭＰａ

偏心距 ７０ｍｍ（定偏心）

研磨液流量 ３０ｍｌ／ｍｉｎ

磨粒粒径 Ｗ１４

首先制备一块６０ｍｍ×１２０ｍｍ×１０ｍｍ的

塑料垫板（见图３），并在其上标定测量基准线和

基准点；在塑料垫板上贴上加工样件Ａ（分为 Ａ１

和Ａ２ 两个区域）及基体样件Ｂ，同样分为Ｂ１ 和

Ｂ２ 两个区域（见图４）；用一块２５ｍｍ×１００ｍｍ×

１０ｍｍ的塑料压片贴在Ａ２，Ｂ２ 区域上，完全覆盖

Ａ２，Ｂ２ 区域。

图３　样品放置示意图

Ｆｉｇ．３　Ｌａｙｏｕｔｏｆｓａｍｐｌｅｓ

图４　样品分区示意图

Ｆｉｇ．４　Ｄｉｖｉｓｉｏｎｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

３．２　腐蚀条件与对比样品的制备

实验先配制 ＨＦ缓冲液，缓冲液中 ＨＦ∶

ＮＨ４Ｆ为１∶２０。所有的腐蚀试验在恒温环境下

进行，５ｍｉｎ作为一个腐蚀时间段，样品从腐蚀液

中取出，采用去离子水超声清洗。超声装置为

ＣＲＥＳＴ公司的Ｇｅｎ２５００Ｗ，工作频率为６８ｋＨｚ，

具有超声扫描功能。而做对比用的基体样件需在

同规格蚀刻液内腐蚀２ｍｉｎ，确保其亚表面损伤

层已完全去除。

３．３　台阶测量方法与数据处理

本实验中，腐蚀深度（台阶）的测量在 Ｎａｎｏ

Ｍａｐ５００ＬＳ型三维表面形貌仪上进行。在标定

了测量“零点”后，使用三维表面形貌仪直接测量

腐蚀平面与测量基准的高度差，即可得到每次实

验操作的腐蚀深度。为了减小零点测量与深度的

误差，选取腐蚀平面和基准平面高度的平均值来

计算腐蚀深度，测量结果如图５所示。
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图５　三维形貌仪测量台阶示意图

Ｆｉｇ．５　Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆｅｔｃｈｅｄｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｔｈｒｅｅｄｉ

ｍｅｎｓｉｏｎａｌｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ

３．４　差动腐蚀试验与测试方法

ＨＦ酸腐蚀速率法是一种常用的亚表面损伤

测量方法，它通过计算试件腐蚀速率的变化从而

获得亚表面损伤深度。目前，ＨＦ酸腐蚀速率法

主要分为恒定腐蚀速率法和差动腐蚀速率法。差

动腐蚀法是在恒定腐蚀法的基础上，将在相同条

件下腐蚀的加工试件和基体试件的腐蚀速率进行

差分，以减小腐蚀液浓度，环境温度等外部因素对

实验结果的影响，从而提高实验的效率和精确性。

在ＨＦ酸差动腐蚀法中，研磨后的 Ｋ９玻璃

样品先用超声波清洗５ｍｉｎ，经１００℃干燥后，使

用ＢＳ２２４Ｓ电子天平测量其初始质量，在ＢＯＥ缓

蚀液（４０％ＨＦ∶１６．６％ＮＨ４Ｆ＝１∶２０）中每腐蚀

５ｍｉｎ后，将试件取出，清洗烘干，再测量其质量，

从而计算出质量损失量Δ犿。

Δ犿
犕
＝
Δ犺
犎
． （６）

测得不同时间内的质量损耗Δ犿，由公式（６）

得到Δ犺，由此得到的结果存在２次误差（犕 的误

差和Δ犿 的误差），而天平的精度（通常为０．１

ｍｇ）也限定了实验的精度。

４　实验结果与分析

４．１　分步腐蚀法实验结果及分析

如图６所示，在没有修正之前，Ａ２ 的腐蚀深

度随时间变化的规律不够明显；经过修正以后，０

～１５ｍｉｎ的时间段内，样品腐蚀剧烈。此后，腐

蚀速率呈下降趋势；１０～２０ｍｉｎ的时间段内，腐

蚀速率下降的更快，２０ｍｉｎ以后，腐蚀趋于平缓

（每个时间段的腐蚀深度在０．４５～０．６５μｍ，平均

为０．５７５２μｍ）。

（ａ）修正前

（ａ）Ｂｅｆｏｒｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ

（ｂ）修正后

（ｂ）Ａｆｔｅｒｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ

图６　修正前后Ｋ９玻璃腐蚀速率对比

Ｆｉｇ．６　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｅｔｃｈｉｎｇｒａｔｅｓｏｆｌａｐｐｅｄＫ９

ｇｌａｓｓｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｓ

如图７所示，修正前Ｂ２ 腐蚀速率随时间变化

的规律不够明显；经修正后，测量误差减小，Ｂ２ 的

（ａ）修正１前

（ａ）Ｂｅｆｏｒｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ
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（ｂ）修正后

（ｂ）Ａｆｔｅｒｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ

图７　修正前后充分腐蚀Ｋ９玻璃样品腐蚀速率对比

Ｆｉｇ．７　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｅｔｃｈｉｎｇｒａｔｅｓｏｆＫ９ｂａｓｅｄｍａ

ｔｅｒｉａｌｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｓ

实际腐蚀速率变化平缓。

对比图６和图７可知，Ａ２ 样品和Ｂ２ 样品在

分别腐蚀２０ｍｉｎ后的腐蚀速率基本一致，这说明

腐蚀２０ｍｉｎ以后，Ａ２ 样品的腐蚀已进入基体部

分，此时，总的腐蚀深度为３．４７９μｍ，即为亚表面

损伤层深度。

４．２　犎犉酸分步腐蚀法与犎犉酸差动腐蚀法比较

从表２的数据可以看出，腐蚀前后的质量差

在０．００１ｇ以下，而实验室用ＢＳ２２４Ｓ电子天平可

保证的精度在０．０００１ｇ以上，这是由于实验的

每一步操作过程，如清洗、干燥都可能引入杂质或

误差，从而影响实验结果。ＨＦ酸分步腐蚀法采

用三维形貌仪直接测量腐蚀深度，形貌仪的垂直

精度为０．１ｎｍ，可靠精度在几十纳米以内，相对

于电子天平，其测量精度有了明显的提高。

表２　犎犉酸差动腐蚀法腐蚀前后样品质量

Ｔａｂ．２　ＭａｓｓｏｆＫ９ｓａｍｐｌｅｆｒｏｍＨＦ

ａｃｉｄｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌｅｔｃｈｉｎｇｔｅｓｔ

时间／ｍｉｎ 腐蚀前质量／ｇ 腐蚀后质量／ｇ

５ ２．３６２０ ２．３６１４

１０ ２．３６２０ ２．３６０６

１５ ２．３６２０ ２．３６０３

２０ ２．３６２０ ２．３５９８

２５ ２．３６２０ ２．３５９２

３０ ２．３６２０ ２．３５８６

ＨＦ酸差动腐蚀法存在以下不足：

（１）在 ＨＦ酸差动腐蚀法的操作过程中，重复

操作会带来因环境因素（如腐蚀液浓度，温度，操

作规范等等）引起的累积误差问题；

（２）差动腐蚀法通过测得不同时间内的质量

损耗Δ犿计算得到Δ犺，这样分两步得到的结果存

在２次误差（犕 的误差和Δ犿 的误差），而实验用

天平的精度（通常为０．１ｍｇ）也限定了实验的精

度。

与 ＨＦ酸差动腐蚀法相比，ＨＦ酸分步腐蚀

法在如下几个方面做了改进：

（１）在同一抛光试样上采用分步腐蚀法，并引

入了修正系数犓犻，采用可行的方法算得修正系数

的值，从而有效地减小了因实验外围因素及多步

操作而引起的实验累积误差。

（２）采用台阶仪测量腐蚀后的样品形貌，可直

接测得每次腐蚀操作后的腐蚀深度，取腐蚀深度

平均值，避免了差动腐蚀法测量中的２次误差，台

阶仪的垂直精度误差为０．１ｎｍ，实验精度有明显

的提高。

４．３　犎犉酸分步腐蚀法与磁流变斑点法比较

磁流变抛光法的测量原理为：利用磁流变抛

光方法在磨削或研磨表面形成一个具有一定倾斜

度的斑点，以暴露加工后试件的亚表面裂纹层，根

据酸蚀后试件斑点倾斜面的裂纹延伸情况与斜面

轮廓来确定亚表面损伤层（裂纹层）的深度。图８

为台阶仪测得的典型磁流变抛光斜面的轮廓图

（沿抛光方向）。在相同的加工条件下，此方法测

得的 Ｋ９玻璃的亚表面损伤层深度为０．８３７

μｍ
［１２］。

图８　磁流变抛光斑点轮廓（沿抛光方向）

Ｆｉｇ．８　Ｃｏｎｔｏｕｒｏｆｍａｇｎｅｔｏｒｈｅｏｌｏｇｉｃａｌｆｉｎｉｓｈｉｎｇｓｐｏｔｓ

（ａｌｏｎｇｔｈｅｐｏｌｉｓｈｉｎｇｄｉｒｅｃｔｉｏｎ）

表３为相同加工条件下，不同方法测得的Ｋ９

玻璃的亚表面损伤层深度的对比。
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表３　不同测量方法测得的犓９玻璃亚表面损伤层深度

Ｔａｂ．３　ＤｅｐｔｈｓｏｆｓｕｂｓｕｒｆａｃｅｄａｍａｇｅｌａｙｅｒｏｆＫ９

ｇｌａｓｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ （μｍ）

测试方法 亚表面损伤层深度

磁流变抛光斑点法 ０．８３７

ＨＦ酸差动腐蚀法 ２．８２

ＨＦ酸分步腐蚀法 ３．４７９

磁流变抛光斑点法测量亚表面损伤存在如下

不足：

（１）亚表面损伤层不仅仅是裂纹层，还应该包

括有别于基体的变质层。磁流变抛光斑点法测量

亚表面损伤时并没有考虑变质层，所以其测量的

裂纹层深度不能完全反映实际情况。

（２）抛光斑点参数（深度、位置、角度）的选择

对实验结果影响较大，深度太浅不能反映出裂纹

全貌，并且抛光斑点的选择具有局限性，不能完全

反应整个加工面的亚表面损伤裂纹分布。

和磁流变抛光斑点法相比，ＨＦ酸分步腐蚀

法在如下几个方面作了改进：

（１）ＨＦ酸分步腐蚀法测量的亚表面损伤包

含了试件的近表面水解层、亚表面裂纹层及变质

层的总深度，更符合实际情况。

（２）磁流变抛光法在工件表面造坑（斑点或斜

面）形成的斑点，不是规则的斜面或曲面，需用台

阶仪测量斑点轮廓；在采用光学显微镜对斜面进

行观察时，由于观察面具有一定的倾斜度，不利于

调焦和观察。而 ＨＦ酸分步腐蚀法是在试件腐蚀

过后直接用台阶仪测量腐蚀深度，从而避免了因

数值换算而产生的误差。

５　结　论

　　本文采用ＨＦ酸分步腐蚀法测量了光学材料

的亚表面损伤深度，测得的经ＦＡＰ研磨后的Ｋ９

玻璃的亚表面损伤层深度为３．４７９μｍ。与相同

条件下，ＨＦ酸差动腐蚀法的测量值（２．８２μｍ）和

磁流变抛光斑点法的测量值（０．８３７μｍ）相比，更

加符合实际情况。这是因为ＨＦ酸分步腐蚀法引

入了实验修正系数犓犻，可有效减小因为实验环境

因素及多步重复操作引起的实验累积误差，提高

测量精度。但在工业生产中，ＨＦ酸分布腐蚀法

需要根据实际的加工条件及检测条件做进一步的

研究。
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