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[ 摘要 ]   针对微晶玻璃材料研磨加工引入的亚表

面损伤层 , 综合使用磁流变抛光斑点技术和 HF 酸差

动化学蚀刻速率法测量亚表面裂纹层深度和亚表面残

余应力层厚度，针对微晶玻璃材料抛光加工引入的亚表

面损伤，采用蚀刻台阶高度变化率法对其进行了准确测

量。基于研磨、抛光产生的亚表面损伤深度准确检测的

基础上，提出一种超低亚表面损伤复合加工工艺。将复

合工艺与传统工艺加工试件的亚表面损伤深度进行了

对比，试验结果表明，复合工艺对亚表面损伤抑制效果

非常明显，试验证实了提出的复合工艺可以实现微晶玻

璃超低亚表面损伤加工。

关 键 词 : 亚 表 面 损 伤 残 余 应 力 研 磨 抛

光 磁流变抛光

[ABSTRACT]  For the subsurface damage layer of 
glass-ceramic materials in grinding process, a combined 
method of MRF spot technique and HF acid differential 
chemical etch rate method is proposed to measure the 
depth of subsurface crack layer and thickness of residual 
stress layer, For the subsurface damage layer of glass-
ceramic materials in polishing process, a method of etch 
bench height change is proposed to measure the depth of 
subsurface layer. A combined method of super-low sub-
surface damage is proposed on the basis of accurate detec-
tion of subsurface damage depth caused by lapping and 
polishing. Through comparison between the depth of sub-
surface damage processed by combined method and tradi-
tional method, the result showed that combined method for 
the suppression effect of subsurface damage is more ob-
vious, the super-low sub-surface damage of glass-ceramic 
is acquired by the combined method is proved through the 
experiment.
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微晶玻璃光学元件在国防军事技术领域的应用越

来越广泛，不但对光学元件表面质量要求越来越高，其

亚表面质量也越来越受到关注 [1]。光学元件在磨削、研

磨和抛光加工过程中，都会引入亚表面损伤，亚表面损

伤包括缺陷层和变形层，缺陷层包括微裂纹、划痕、杂质

等，变形层主要是裂纹尖端应力场产生的残余应力区，

又被称为亚表面残余应力层 [2]。缺陷层中的亚表面裂

纹会降低光学零件的使用寿命、长期稳定性、成像质量、

镀膜质量和抗激光损伤阈值 [3-9]。而亚表面残余应力层

中的拉应力，可能在后续的加工过程中引发裂纹。如何

对微晶玻璃光学零件亚表面损伤进行准确检测及控制

已成为光学加工领域的研究热点。

如何定量检测及表征在加工过程中产生的亚表面

损伤分布及深度是控制亚表面损伤的前提。国内外的

许多科研院所及高校对光学材料的亚表面损伤检测技

术也开展了相关研究 [10-15]。亚表面损伤的检测方法很

多，可分为破坏性检测方法和非破坏性检测方法。破坏

性检测方法主要有择优蚀刻法、截面显微法、恒定化学

蚀刻速率法和磁流变抛光斑点技术 [16] 等，非破坏性检

测方法主要有超声显微成像技术、散射扫描层析技术、

X 射线检测法和声发射检测法等。

目前，正在研究中的无损加工方法 [17] 主要有弹

性发射加工（Elastic Emission Machining，EEM）、浮法

抛光（Float Polishing）、磁流变抛（Magneto-Rheological 

Finishing，MRF）、离子束抛光（Ion Beam Figuring，IBF）

等。其中，弹性发射加工和浮法抛光均是原子级的材料

去除方式，从根本上抑制了缺陷的产生，但是其加工效

率较低。磁流变抛光可以获得超低亚表面损伤的工件，

但其成本较高。离子束抛光是原子量级去除，可实现无

亚表面损伤加工，但是抛光效率较低。当前，国内光学

元件的加工方式主要为传统游离磨料研磨、抛光加工，

因而结合游离磨料的加工方式开发一种高效、低成本超

低亚表面损伤加工技术依然有着重要意义。

本文对微晶玻璃光学元件经研磨、抛光加工后，采

用磁流变斑点法和 HF 差动蚀刻法对加工试件亚表面

损伤深度进行了测量与分析，在准确测量亚表面损伤深

度的基础上提出一种复合加工工艺实现了微晶玻璃材

料超低亚表面损伤超光滑表面加工。

微晶玻璃亚表面损伤深度测量技术及控制试验研究
Experimental Study on Measurement and Controlling of the Depth of Subsurface Damage of 

Glass-Ceramic 
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1  研磨加工后亚表面损伤深度测量研究

1.1  试件制备

采用 W14 研磨颗粒对 φ30×5mm 的 Zerodur 微晶

玻璃（弹性模量 90GPa，努氏硬度 6.2GPa，静态断裂韧性

为 0.9MPa·m1/2）平面反射镜进行研磨加工，研磨压力

30kPa，研磨时间为 3h，加工后用于测量研磨加工亚表

面裂纹层与残余应力层的深度测量。

1.2 研磨加工亚表面裂纹层深度测量

磁流变抛光技术是基于剪切去除原理，所以磁流变

斑点法在检测亚表面裂纹深度时不会促进已有裂纹的

扩展，也不会引入附加的损伤，且测量面积大、抛光斑点

倾角小、利于观测等优点，从而该方法的测量精度高。

采用国防科学技术大学研制的 MRF2006 磁流变抛

光机床在研磨加工后的 3 个试件表面加工两个 10μm

深的斑点。然后将试件放入 2%HF 酸溶液腐蚀 3 分

钟打开亚表面裂纹便于观察。使用 KEYENCE 公司的

VK-9700K 激光共聚焦（纵向分辨率为 5nm）对打开的

裂纹层进行观测和测量。在相同实验参数及实验步骤

的情况下，对 6 个斑点的测量值取平均值作为该条件下

研磨加工后的亚表面裂纹层深度。

从图 1（a）可以看出，距离研磨表面 0.5μm 经腐蚀

后表面主要是研磨加工中脆性断裂去除留下的贝壳状

断裂面；从图 1（b）可以看出，距离研磨表面 2.3μm 处，

可以明显观察到打开的亚表面裂纹，断裂面则逐渐减

少，亚表面裂纹逐渐增多；从图 1（c）可以看出，距离研

磨表面 4.6μm 处的亚表面裂纹密度达到最大值，还存

在少量的断裂面；从图 1（d）可以看出，距离研磨表面

5.5μm 时，亚表面裂纹随着深度的增加逐渐减少；从图

1（f）可以看出，亚表面裂纹达到最大深度，图的右方

不存在亚表面裂纹。通过激光共聚焦的测量，测得经过

W14 研磨后微晶玻璃亚表面裂纹最大深度为 8.15μm。

1.3  研磨加工亚表面残余应力层深度测量

研磨后的亚表面损伤除了亚表面裂纹，还存在残余

应力层。研磨后的试件蚀刻速率依赖于蚀刻液与试件

的接触面积以及试件表面的化学势，当试件浸入蚀刻液

后，包含亚表面裂纹在内的表面与蚀刻液具有较大的接

触面积和表面化学势，蚀刻速率较快。随着蚀刻过程的

进行，接触面积和表面化学势减小，蚀刻速率相应的逐

渐减小。亚表面裂纹层被蚀刻完后，蚀刻液进入裂纹尖

端的残余应力区，该区域中处于应变状态的≡ Si-O 键

被拉长，更易于与蚀刻液中的活性成分反应，导致蚀刻

速率仍大于基体蚀刻速率。最后，到达基体部分时，化

学蚀刻速率保持恒定，由于恒定蚀刻速率法容易受到环

境因素的影响，因而本文采用差动蚀刻法测量研磨后残

余应力层的深度。差动蚀刻法的基本思想是，通过分析

环境因素对加工试件和基体试件的影响趋势，将相同实

验条件下的加工试件和基体试件蚀刻速率进行差动处

理，实现降低环境变化对测量精度影响的目的。

具体试验步骤如下：配制 15% 的 HF 酸蚀刻溶液，

将研磨后的微晶玻璃试件和基体试件同时在超声环境

下依次采用丙酮溶液、无水乙醇和超纯水清洗，清洗后

将试件烘干，使用电子分析天平（精度达到 ±0.1mg）测

量清洗后试件的初始质量。将装有 HF 酸蚀刻液的密

封塑料盒放入恒温水浴中，水温恒定为 20℃。将两组

试件与液面垂直放置浸泡于 HF 酸溶液中，每次蚀刻时

间为 2.5min 取出试件，在超声辅助下用酒精充分清洗

试件，然后烘干、称重，再用激光共聚焦测量每次蚀刻后

试件的表面粗糙度值。通过计算每次间隔时间试件损

失的质量可得到对应该段时间的平均蚀刻速率，累计蚀

刻时间为 55min。

采用差动法对试验数据进行处理（加工试件蚀刻速

率减对应时刻基体试件蚀刻速率），得到差动

蚀刻速率曲线，结果如图 2 所示。从图 2 可看

出经过差动处理的蚀刻速率曲线较为平滑，

对环境因素的变化不敏感。从图中可看出蚀

刻速率开始最大，然后逐渐减小，中间段有所

波动，当蚀刻时间为 42.5min 时，蚀刻速率达

到最小且基本保持恒定状态。从图 3 的差动

蚀刻加速度曲线看出，当腐蚀时间为 42.5min

时，该时刻研磨试件差动刻蚀加速度与基体

试件差动刻蚀加速度（-0.0036~0mg·min-2）

在同一范围，可以判断刻蚀到达试件的基底

部分。通过计算得出在 42.5min 时蚀刻的深

度为 10.16μm。实验结果得出亚表面损伤总

的深度为 10.16μm。残余应力层厚度等于总

图1  微晶玻璃研磨后亚表面裂纹激光共聚焦图（500x）

Fig.1  Subsurface damage micrographs of glass-ceramic after lapping process 

(500x)

（a）距研磨表面 0.5μm

（d） 距研磨表面 5.5μm

（b） 距研磨表面 2.3μm

（e） 距研磨表面 6.8μm

 （c） 距研磨表面 4.6μm

（f） 距研磨表面 8.3μm
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的亚表面损伤层深度减去裂纹层深度，得出残余应力层

厚度为 2.01μm.

2  抛光加工亚表面损伤产生机理及深度测量

2.1  抛光加工亚表面损伤产生机理

在抛光加工中还会产生亚表面损伤。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（≡ Si-OH），该硅

酸凝胶薄膜即构成水解层。水解层将抛光过程中产生

的塑性划痕和脆性划痕掩埋起来，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，在抛光表面产生塑性划

痕并被水解层所覆盖，抛光后光滑表面腐蚀打开被水解

层覆盖的塑形划痕如图 4 所示。

2.2  抛光加工亚表面损伤深度测量

研磨后产生的亚表面损伤通过腐蚀工艺完全去除

后进行抛光加工，采用传统抛光方法进行抛光，抛光粉

为氧化铈，抛光粉粒径为 1μm，抛光压力 3kPa，抛光转

速为 20r/min，抛光时间 20h。抛光后的试件用于抛光亚

表面损伤深度的测量。

采用腐蚀过程中台阶高度变化来测量抛光过程中

产生的亚表面损伤深度测量，具体步骤如下：首先配制

5%HF 酸腐蚀液，将抛光后的试件与基体试件在超声辅

助下用丙酮溶液、酒精清洗，烘干后在抛光试件与基体

试件表面的一半用光刻胶覆盖，然后将装有 HF 酸蚀刻

液的密封塑料盒放入恒温水浴中，水温恒定为 20℃，将

抛光试件及基体试件与液面垂直放置浸泡于 HF 酸溶

液中，每次蚀刻时间为 2.5min 取出试件，在超声辅助下

用酒精充分清洗试件，最后用激光共聚焦（VK-9700，日

本 Keyence，纵向分辨率为 1nm）测量每次蚀刻后试件

的表面台阶高度。通过计算每次间隔时间台阶高度变

化量可得到对应该段时间的平均台阶高度变化速度，累

计蚀刻时间为 30min。

从图 5 看出，图 6 中蚀刻台阶高度变化率在 20min

以后，抛光试件与基体试件蚀刻台阶高度变化加速度

（-0.32 ～ 0nm/min2）基本在同一范围变化，由此可判断

出已到达基底，测得在前 20min 总腐蚀深度为 2.443μm，

则经粗抛光后产生的亚表面损伤深度为 2.443μm。

3  复合加工工艺对亚表面损伤控制实验研究

基于对研磨和抛光加工亚表面损伤准确检测与表

征的基础上，提出一种超低亚表面损伤的复合加工工

艺，复合加工工艺流程如图 7 所示。

3.1 腐蚀法去除研磨加工亚表面损伤

通过差动蚀刻法得出了经过 W14 研磨后微晶玻璃

（a）腐蚀前

（b）腐蚀后

图4  抛光产生的亚表面塑性划痕形貌

Fig.4  Diagram of subsurface plastic scratch after polishing
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工件的亚表面损伤厚度为 10.16μm，采用 HF 酸腐蚀法

将研磨产生的亚表面损伤去除。配制 30%HF 酸腐蚀溶

液，将研磨后的试件放入腐蚀液中，腐蚀厚度为 11μm，

以保证将研磨产生的亚表面损伤完全去除。

3.2  腐蚀法去除抛光加工亚表面损伤

将研磨产生的亚表面损伤通过腐蚀法完全去除后

进行抛光加工，采用传统抛光方法进行粗抛光，抛光粉

为粒径为 1μm 的氧化铈，抛光压力 3kPa，抛光转速为

20r/min，抛光时间 10h。通过腐蚀台阶高度变化率测得

粗抛光产生的亚表面损伤深度为 2.443μm。对粗抛光

加工后的试件采用腐蚀法将抛光产生的亚表面损伤去

除，配制 30%HF 酸腐蚀溶液，将抛光后的试件放入腐蚀

液中，腐蚀厚度为 3μm，以保证将抛光产生的亚表面损

伤完全去除。

3.3  复合加工工艺与原工艺亚表面损伤对比

经研磨、粗抛光加工试件亚表面损伤得到准确的

测量及腐蚀去除后，再继续半精密、精密抛光及纳米级

抛光加工。采用腐蚀台阶高度变化率法测量复合工

艺及传统工艺加工后微晶玻璃试件亚表面损伤深度，

测得复合工艺加工的亚表面损伤深度为 33nm，且只存

在浅表流动层；而传统工艺加工的亚表面损伤深度为

1.213μm。两种加工方法的亚表面形貌如图 8 所示，图

8 中（a）为未腐蚀的试件抛光表面，（b）为腐蚀打开的

亚表面，从图中可以看出经过复合工艺加工试件亚表面

已无划痕损伤，而传统工艺加工试件亚表面划痕损伤很

明显。结果得出复合工艺可以实现超低亚表面损伤加

工。

4  结论

本文针对微晶玻璃材料研磨和抛光加工过程中产

生的亚表面损伤深度进行实验测量，在准确得到亚表面

损伤深度信息后提出一种超低亚表面损伤复合加工工

艺，并进行了实验验证，现得出如下结论：

（1）综合磁流变抛光斑点法和 HF 酸差动蚀刻速率

法准确地测量了经过研磨加工后微晶玻璃试件的亚表

面损伤裂纹层及残余应力层深度。

（2）采用蚀刻台阶高度变化率法有效地测量抛光

过程产生的亚表面损伤深度。

（3）基于对微晶玻璃材料加工亚表面损伤准确表

征的基础上，提出了一种超低亚表面损伤超光滑表面复

复

（a）传统加工工艺加工试件 （b）复合加工工艺加工试件

图8  两种加工工艺亚表面损伤对比激光共聚焦图（500x）

Fig.8  Contrast diagram of subsurface damage by two 
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Fig.5  Change curve of chemical etch step height rate
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图7  复合加工工艺流程图

Fig.7  Flow chart of combined technique
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图 9 是表面粗糙度与走刀速度、砂轮转速曲面图，

当走刀速度为 200mm/min、砂轮转速为 1700r/min 时，涂

层磨削后的表面质量最高。

4  结论

（1）在 WC-Co 镀层磨削过程中，走刀速度、砂轮转

速与走刀速度的交互影响对磨削后表面质量的影响最

为显著；

（2）在显著影响因素中，当转速处于 1678~1919r/

min 区间时，走刀速度对表面粗糙影响较砂轮转速更为

明显，当走刀速度由 400mm/min 变为 200mm/min，零件

表面粗糙度可提升 21%，而砂轮转速对表面质量的独立

影响较小。

（3）走刀速度与砂轮转速之间存在匹配关系，如果

砂轮转速与走刀速度之间不匹配，就会造成零件表面质

量的降低。

（4）通过拟合各影响因素与表面粗糙度的关系，

得出表面粗糙度与显著影响因素之间的数学模型 Y=-

0.211964+0.000137344*s+0.000909151*v-4.55394E-

07*s*v。可以看出，当走刀速度为 200mm/min，砂轮转速

为 1700r/min 时，涂层磨削后的表面质量最高。
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图9  表面粗糙度与影响因素曲面图

Fig.9  Surfaces diagram of Surface roughness 

and influence factors
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合加工工艺，通过对比复合工艺与传统工艺加工试件的

亚表面损伤情况，结果表明复合加工工艺对亚表面损伤

抑制效果非常明显，实验表明了提出的复合加工工艺可

以实现超低亚表面损伤超光滑表面加工。
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