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ＨＦ酸刻蚀提升熔石英亚表面划痕抗损伤性能的机理

王凤蕊，郑直，刘红婕，黄进，周信达，蒋晓东，吴卫东，郑万国
（中国工程物理研究院激光聚变研究中心，四川 绵阳６２１９００）

摘　要：用 ＨＦ酸刻蚀熔石英元件，研究刻蚀对元件后表面划痕的形貌结构及损伤性能的影响，探

索损伤阈值提升的原因．时域有限差分算法理论计算结果表明：对于含有５０ｎｍ直径氧化锆颗粒

的划痕，对入射光调制引发场增强的最大值是入射光强的６．１倍，且最强点位于划痕内部氧化锆颗

粒附近，而结构相同但不含杂质的划痕引发的最大场增强为入射光强的３．６倍，最强区位于划痕外

围；ＨＦ酸刻蚀能够有效去除划痕中的杂质，改变划痕结构，增加其宽深比值，经刻蚀的划痕对入射

光调制引发场增强降低到入射光强的２．２倍．实验结果表明，经过深度刻蚀的划痕初始损伤阈值较

刻蚀之前提高一倍多；光热弱吸收测试仪测试刻蚀后划痕对１０６４ｎｍ 激光的吸收最大值仅为

２３０ｐｐｍ．ＨＦ酸刻蚀同时可以提升元件整体损伤阈值，由于元件上无缺陷区域损伤阈值随刻蚀的

深入先增加后降低，因此ＨＦ酸刻蚀应进行到元件损伤阈值提升到最大值为止．
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０　引言

在惯性约束聚变（ＩｎｅｒｔｉａｌＣｏｎｆｉｎｅｍｅｎｔＦｕｓｉｏｎ，

ＩＣＦ）激光装置中，引发熔石英材料表面损伤的因素

包括划痕、坑洞、杂质以及结构微缺等［１２］，其中，划

痕是诱导激光破坏的主要因素［３］．划痕诱导损伤的

主要原因包括其对光电场进行调制引起的场增强、

划痕中残留微粒形成的热吸收中心以及表面断裂过

程中产生的微裂结构导致材料机械强度弱化等［４］，

且后表面划痕较前表面划痕损伤阈值更低［２］．利用

ＨＦ酸的侵蚀作用，可以有效去除划痕中的残留微

粒，改变划痕结构参量，提高划痕损伤阈值［５］．研究

ＨＦ酸作用下熔石英元件表面划痕的演变趋势及损

伤行为，对于确定对损伤造成重大影响的关键参量，

从而为表面加工及后处理工艺提供技术参考，具有

重要意义．

文献［５６］通过刻蚀，得到加工缺陷层及损伤位

置的信息，文献［７８］通过刻蚀提高熔石英元件损伤

阈值，但未对ＨＦ酸提升熔石英损伤阈值的有关机

理进行深入的探讨．本文采用实验与理论相结合的

方法，用光学显微镜及原子力显微镜（ＡｔｏｍｉｃＦｏｒｃｅ

Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ，ＡＦＭ）记录熔石英亚表面划痕形貌结

构在ＨＦ酸刻蚀前后的变化情况，损伤测试表明，经

ＨＦ酸深度刻蚀后划痕的损伤阈值有大幅提高．结

合时域有限差分算法理论模拟结果及刻蚀后划痕的

热吸收特性，给出深度刻蚀后划痕抗损伤性能提升

的原因．结果表明，划痕中填埋的抛光残留颗粒，尤

其是高折射率杂质的存在，以及杂质和划痕结构本

身对入射光调制引发的场增强是造成其初始损伤阈

值偏低的两个主要因素．经过 ＨＦ酸深度刻蚀后划

痕对光的吸收几乎为零，同时划痕形状转变为和缓的

类余弦结构，对入射光调制引发的场增强大大降低．

１　损伤测试实验装置

损伤测试采用的光源是输出波长３５５ｎｍ 的

ＳＡＧＡ激光器，激光脉冲宽度６．５ｎｓ，焦斑呈近高

斯分布，面积０．４５ｍｍ２，以犚∶１的方式对 ＨＦ酸

刻蚀后的划痕进行损伤测试，实验装置见图１．实验

中用能量卡计和示波器对激光能量和输出波形进行

图１　损伤测试光路

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｏｆｔｈｅｄａｍａｇｅｔｅｓｔｓｙｓｔｅｍ
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监测，损伤图像采集系统用于对激光作用点状态进

行实时监测采集．

２　实验结果

２．１　刻蚀对划痕形貌的改变

熔石英亚表面划痕的产生主要来自于加工过程

中外加的载荷［９］，划痕内填埋有大量抛光过程引入

的残留微粒，主要成分为玻璃碎屑和抛光粉（氧化

锆、氧化铈）、以及少量的金属碎屑、有机物等．其中，

金属碎屑和有机物会吸热，而透明杂质的存在可能

影响划痕对入射光的调制能力，这是导致划痕损伤

的两个主要因素．实际工作中，通常采用化学刻蚀的

方法清除划痕内的杂质，但在杂质被清除的同时，划

痕结构在化学试剂的作用下也会发生改变．

实验中选取一条划痕，采用 ＨＦ酸对其进行刻

蚀．如图２所示，这是一条赫兹型的划痕，由间断的

微细结构组成，经初步刻蚀后，可看到划痕深度较

浅，其间填埋有大量抛光残留物，对其进行深度刻蚀

后，划痕形貌发生了很大变化，内部残留微粒被完全

去除，由于 ＨＦ的腐蚀钝化作用，赫兹结构的宽度、

深度增大，连接在一起，最终形成了一整条内部较为

光滑的划痕．

图２　光学显微镜下划痕形貌

Ｆｉｇ．２　Ｉｍａｇｅｓｏｆｃｒａｃｋｔａｋｅｎｂｙｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ

２．２　划痕尺度随犎犉酸刻蚀的变化

为了便于使用原子力显微镜测量划痕的结构参

量，本文在一片经过轻度刻蚀的样片上选取了一条

结构单一、内容物较少的划痕（图３（ａ））进行研究，

划痕的初始深度１４２ｎｍ，宽度７９０ｎｍ．刻蚀过程

中，划痕形状的变化过程见图３（ｂ）．由图３（ｂ）可知，

用低浓度（１％）ＨＦ酸溶液对划痕进行刻蚀，划痕深

度明显增加，但开口宽度没有明显变化；在此基础

上，继续采用浓度为１０％的 ＨＦ酸进行刻蚀，划痕

深度继续增加的同时，伴随着划痕向横向扩展；继续

增加ＨＦ酸浓度至２０％刻蚀１０ｍｉｎ后，划痕深度增

长变缓，但横向尺度增加迅速，划痕的最终宽度增加

至６．２μｍ．因此，ＨＦ酸刻蚀对划痕结构的影响过

程可以描述为：开始时，在 ＨＦ酸的作用下划痕内容

物逐渐减少，ＨＦ酸沿玻璃的碎裂结构渗透，主要表

现为划痕沿深度方向的迅速增长；当杂质及碎裂结

构几乎被清除干净后，划痕尺度沿深度方向增速变

缓，由于元件表层为抛光的再沉积层，含有较多的杂

质、空洞等，越靠近表层的材料越易被刻蚀掉，因此

在这一阶段，划痕的开口宽度迅速增加．经过深度刻

蚀之后，划痕的剖面结构由最初尖锐的三角形变成

了和缓的近余弦结构［１２］．比较图２结果可知，那些

尺度更大、结构更为复杂的划痕，也有着相同的变化

规律．

图３　划痕原子力形貌及其剖面结构随刻蚀时间、ＨＦ

浓度的变化

Ｆｉｇ．３　ＡＦＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｃｒａｃｋａｎｄｉｔｓｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎ

ｅｖｏｌｕｔｉｏｎａｓｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＨＦｓｏｌｕｔｉｏｎ

ａｎｄｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｅｔｃｈｉｎｇｔｉｍｅ

２．３　犎犉酸刻蚀对划痕损伤特性的影响

对图２所示两种状态用Ｒｏｎ１方法进行初始损

伤测试．经过初步刻蚀的划痕，抗损伤能力很差，约

２．９５Ｊ／ｃｍ２．经过深度刻蚀后，划痕内残留物被完全

清除，虽然划痕尺度增大很多，但其初始损伤阈值增

至７．３Ｊ／ｃｍ２，比前者增加了近１．５倍．

上述实验结果说明，ＨＦ酸刻蚀能够大幅提升熔

石英元件划痕损伤阈值，改善元件抗激光损伤性能．

４５２
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３　分析

３．１　理论模拟

实验结果表明，ＨＦ酸刻蚀能够大幅提高划痕

的初始损伤阈值．实验中忽略划痕中吸收杂质的影

响，仅考虑划痕及透明颗粒对光的调制，采用时域有

限差分算法［１０１１］模拟刻蚀前后划痕附近光场分布，

探讨ＨＦ酸刻蚀提升划痕损伤阈值的机理．

刻蚀之前，假定划痕剖面是一个三角形，经 ＨＦ

酸刻蚀后内部杂质被清除，划痕剖面结构变为深度

４７０ｎｍ，开口宽度４．８ｕｍ的余弦结构．入射光波长

３５５ｎｍ，入射光强度为１，图４中箭头所示为光的传

输方向．

图４　划痕附近光场分布

Ｆｉｇ．４　Ｌｉｇｈｔｉｎｔｅｎｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｉｎｔｈｅｖｉｃｉｎｉｔｙｏｆｃｒａｃｋ

如图４所示，本文将三个结构（图中标示为犃、

犅、犆）放在一起进行模拟．其中，犃是内含直径５０ｎｍ

的氧化锆球状颗粒的剖面呈等边三角形的划痕，划

痕深度３００ｎｍ，开口宽度６００ｎｍ；犅 是结构、尺度

与犃相同，但内部无杂质的划痕；犆是犃 经过刻蚀

后得到的余弦形状划痕，深度４７０ｎｍ，开口宽度

４．８μｍ．由图可知，虽然犃、犅 划痕尺度一样，由于

犃的内部有杂质颗粒，导致其对光的调制能力远高

于犅，犃划痕光场干涉的最强点位于划痕内部杂质

颗粒附近，是入射光强的６．１倍，犅划痕引发的干涉

强区位于划痕的两侧，最大干涉强度是入射光强的

３．６倍；经过 ＨＦ酸的刻蚀，划痕内杂质被清除干

净，划痕结构在 ＨＦ酸的作用下变成了类余弦结

构［１２］，划痕对光的调制明显变弱，最大干涉强度仅

为入射光强的２．２倍．

结构完全相同的三角形划痕犃和犅，只是因为

犃中有氧化锆颗粒，引发的最大光场干涉强度是犅

的１．７倍．刻蚀后的划痕对入射光的调制能力较有

氧化锆内容物的三角划痕降低了１．７倍，较无内容

物的三角划痕低了０．６倍．此处的理论计算值比前

面实验中有内容物划痕的初始损伤阈值增加幅度要

高一些，这是因为我们假设划痕内容物为氧化锆，它

的折射率是常见透明杂质颗粒中最高的，而透明颗

粒对光的调制能力与其折射率成正比，折射率越高

对光的调制能力也越强［１３］，而实际划痕内部杂质是

多种透明材料的混合，因此理论计算值比实际情况

要高一些．

３．２　热吸收测试

实验中用光热弱吸收测试仪对划痕的热吸收能

力进行测试，通过光热弱吸收测试仪可以得到元件

对传输光的吸收能力．众所周知，抛光残留的氧化

铈、氧化锆、金属碎屑及大部分有机物对光的吸收能

力都非常强，当划痕内部被上述物质填满的时候，划

痕对入射光具有非常强的吸收能力［１４］．由于划痕内

部杂质对入射光的强散射作用对测试结果有影响，

这里只对深度刻蚀后、内部干净的划痕的吸收能力

进行了测试，测试波长１０６４ｎｍ．被测划痕如图５（ａ）

所示，该划痕左侧大部分结构都较为均匀，仅右上角

“弯折处”深度明显深一些．图５（ｂ）给出了热吸收测

试结果．

图５　被测划痕形貌及相应的热吸收测试结果

Ｆｉｇ．５　Ｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｔｅｓｔｅｄｃｒａｃｋａｎｄｈｅａｔａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ

ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔ

划痕结构均匀部分对１０６４ｎｍ激光的吸收能

力很接近，测试结果近乎为一条直线，平均约

６８ｐｐｍ，“弯折处”吸收明显大得多，最大值为

２３０ｐｐｍ．由热吸收测试结果可得，虽然划痕的吸收

与结构有关，但经深度刻蚀的划痕对入射光的吸收

比率很小，可以忽略，也就是说，深度刻蚀后划痕的

热吸收能力对激光损伤的发生几乎没有贡献．

３．３　最佳刻蚀条件的确定

经ＨＦ酸刻蚀后，划痕剖面近似呈余弦结构，且

５５２
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损伤阈值随宽深比的增加而增加［１２］．根据２．２节的

结果，划痕的宽深比值随刻蚀力度（ＨＦ酸浓度及相

应刻蚀时间）增加而增大，仅从这点看，可以得出刻

蚀力度越大，划痕损伤阈值增加越多．事实上，刻蚀

时整个元件都浸入酸液中，因此无划痕的部分同样

受到ＨＦ酸的侵蚀，随着刻蚀的深入，本文观察到无

划痕区域损伤阈值并非会稳定在某一值［８］，而是经

历了先增加后降低的过程，见表１．这可能是因为元

件表面有一层厚度约几十纳米到几百纳米的抛光缺

陷层，含有大量抛光过程引入的缺陷和吸收性杂

质［１５］，随着这些缺陷被移除，元件损伤阈值逐渐增

加，但随着刻蚀的深入，熔石英材料原本的结构遭到

破坏，导致形成了新的结构缺陷，因此损伤阈值出现

下降．

表１　元件损伤阈值随刻蚀时间的变化

犜犪犫犾犲１　犇犪犿犪犵犲狋犺狉犲狊犺狅犾犱犪狊犲狋犮犺犻狀犵狆狉狅犮犲狊狊犵狅犲狊狅狀

Ｅｔｃｈｉｎｇ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ
０ １０ ３０ ９０ １８０

Ｄａｍａｇｅｔｈｒｅｓｈｏｌｄ

（Ｊ／ｃｍ２）
５．８７ ７．５８ ８．０３ ７．５５ ５．８５

　　因此，熔石英元件的刻蚀时间应以元件上无划

痕区域损伤阈值达到极大值为佳．但由于熔石英材

料牌号众多，且不同厂家的加工工艺也不尽相同，由

此造成的抛光缺陷层厚度也就不同，因此具体的刻

蚀力度应根据实际情况确定．

模拟和测试结果表明，由于划痕中内容物的存

在，导致划痕对光具有很强的调制及吸收能力．是划

痕损伤阈值低的主要原因．高折射率的杂质，比划痕

结构本身对其损伤阈值的影响更大．最佳刻蚀力度

应以无划痕区域损伤阈值达到最大为准．

４　结论

本文研究了 ＨＦ酸刻蚀后熔石英元件后表面划

痕的损伤特性，结果表明，划痕中填埋的抛光残留颗

粒，尤其是高折射率杂质的存在，以及杂质和划痕结

构本身对入射光调制引发的场增强是造成其初始损

伤阈值偏低的两个主要因素．ＨＦ酸刻蚀能够有效

将杂质颗粒去除，深度刻蚀后，划痕对光的吸收可以

忽略；在ＨＦ酸作用下，划痕形状转变为和缓的类余

弦结构，对入射光调制引发的场增强大大降低，因此

经过刻蚀后的划痕损伤阈值得到了极大的提高．由

于无划痕区域损伤阈值随刻蚀的深入呈现现增加后

减小的趋势，最佳刻蚀力度应以无划痕区域损伤阈

值达到最大为准．
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