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犓犇犘晶体加工表面的亚表面损伤检测与分析
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摘要：采用截面显微法和择优蚀刻法分别对磷酸二氢钾（ＫＤＰ）晶体从线切割样品制备到磨削、抛光亚表面损伤进行检

测，利用ＯＬＹＭＰＵＳＭＸ４０光学显微镜对表面腐蚀现象与亚表面裂纹形状进行观测，并对裂纹深度进行测量。结果表

明，由线切割产生的亚表面损伤裂纹形状以“斜线状”为主，裂纹深度最大值为８５．５９μｍ；由＃６００砂轮磨削产生的亚表

面损伤深度最大值为８．５５μｍ。在（００１）晶面出现了四方形的分布密度较高的位错腐蚀坑；而在三倍频晶面上出现的是

密度较低、形状类似梯形的位错腐蚀坑。该研究为ＫＤＰ晶体亚表面损伤提供了一种检测与分析手段。
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１　引　言

　　科学技术的迅速发展，尤其是航空航天、国防

军工、信息技术、微电子及光电子等尖端科学技术

的不断发展，对材料提出了新的要求，推动了新材

料的发展。ＫＤＰ（ＫＨ２ＰＯ４）晶体是２０世纪４０年

代发展起来的一种非常优良的电光非线性光学晶

体材料。由于它具有较大的电光和非线性系数以

及较高的激光损伤阈值等特点，已被广泛应用于

激光技术中的变频、电光调制和快速光开关等高

科技领域。特别是大截面 ＫＤＰ晶体，是目前可

以在激光受控热核聚变技术中作为普克尔斯盒二

倍频和三倍频转换的唯一非线性光学晶体材料，

因此对ＫＤＰ晶体的研究已引起各国科学家的广

泛关注，并相继开展了对 ＫＤＰ晶体材料的精密

加工研究［１４］。

然而，在目前的加工条件下，从线切割到磨

削、抛光，加工都不可避免地会引入表面／亚表面

损伤，这将直接影响后续精密加工的加工效率及

去除量，所以获得精密、超精密磨削前道工序产生

的亚表面损伤裂纹深度值对后续加工具有非常大

的指导作用。目前对此类损伤的检测多局限在利

用一些光学设备对表面损伤进行观测，对表面损

伤以及亚表面裂纹形状以及裂纹深度分布的研究

相对较少。本文将利用截面显微法对线切割以及

＃６００砂轮磨削亚表面损伤产生的裂纹进行检

测，采用择优蚀刻法对抛光面进行腐蚀研究，利用

ＯＬＹＭＰＵＳＭＸ４０光学显微镜对裂纹形状进行

观测，利用显微镜自带测量软件ＯＬＹＳＩＭＶｅｒ３．０

对裂纹深度进行测量，获得表面位错腐蚀坑的形

貌以及腐蚀坑的密度，以及亚表面损伤深度值，为

后续的精密、超精密加工去除量提供参考，以确定

后续加工时间，提高加工效率，从而有效地控制加

工质量，提高加工ＫＤＰ晶体样品的良品率。

２　实验工艺

２．１　截面显微法

截面显微检测方法是通过对加工晶体的截面

进行检测以获取相关信息，从而得到亚表面微裂

纹构形以及晶体亚表面损伤深度。截面显微法是

获取亚表面损伤最直接的方法，其样品制备简单，

容易实现，但精确度不高，对损伤较小的晶体检测

很困难［５７］。

ＫＤＰ晶体加工所需样品制备在沈阳科晶公

司生产的ＳＴＸ６０２型精密台式金刚石线切割机

上完成（切割参数：金刚石线直径０．２７ｍｍ，金刚

石粒 度 Ｗ２０，线 速 度 １００ ｍ／ｍｉｎ，进 给 量 为

０．８ｍｍ／ｍｉｎ），切割后的 ＫＤＰ晶体表面有明显

金刚石线切割留下的切痕，粗糙度值较大，犚犪＝

４．２１μｍ。由于线切割产生的亚表面损伤较大，

故可以利用截面显微法获得亚表面损伤信息。同

时利用截面显微法对＃６００树脂结合剂的杯型金

刚石砂轮磨削亚表面损伤进行检测分析，通过对

不同位置取样，得到磨削亚表面裂纹深度值。本

文所检测分析的样品为＃６００金刚石砂轮磨削加

工的 ＫＤＰ晶体，采用 ＶＧ４０１ＭＫⅡ型超精密磨

床，磨削加工参数如表１所示。

表１　试验中犓犇犘晶体的加工参数

Ｔａｂ．１　ＰａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＫＤＰｃｒｙｓｔａｌｇｒｉｎｄｉｎｇ

设置参数
砂轮转速

狀１（ｒ／ｍｉｎ）

工作台转速

狀２（ｒ／ｍｉｎ）

砂轮进给犳

（μｍ／ｍｉｎ）
冷却液

参数值 ２４００ ２００ ３０ 硅油

利用ＳＴＸ６０２型金刚石线切割机切割出与

检测样品同样大小的晶体作为陪片，并抛光出光

滑表面（抛光工艺参数：抛光液为ＳｉＯ２（粒度为

７～２０ｎｍ）＋酒精的混合液，抛光垫为黑色精抛

革，工件转数为６０ｒ／ｍｉｎ，压力为０．５Ｎ，抛光时

间为２０ｍｉｎ），抛光后 ＫＤＰ晶体表面平整，在光

学显微镜下观察没有明显的划痕以及裂纹现象，

粗糙度在１５ｎｍ左右，然后利用 ＭＢＯＮＤ６１０专

用树脂胶将所需检测面和抛光面对粘在一起，如

图１所示。将一截面粘到自制截面显微夹具上，

对另一截面进行研磨抛光处理，研磨时砂纸粒度

图１　样品粘接方式

Ｆｉｇ．１　Ｂｏｎｄｉｎｇｍｏｄｅｏｆｓａｍｐｌｅ
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选择从粗到细，每换一种粒度的砂纸都要保证将

上一粒度砂纸产生的损伤去除，然后利用配制的

腐蚀液对抛光后的截面进行腐蚀，以使损伤显露

出来，最后利用ＯＬＹＭＰＵＳＭＸ４０光学显微镜对

截面进行观测，得到损伤深度值及亚表面裂纹构

形信息。

２．２　择优蚀刻法

择优蚀刻法的原理是基于缺陷引起的局部应

力场促进腐蚀速率加快，出现速率差，因而需在显

微镜下使得缺陷处与完美处形成明暗对比。该方

法常用于检测晶体表面的位错形状。其步骤是首

先对检测表面进行化学机械抛光，然后用化学腐

蚀液对待检测部位进行腐蚀，最后用显微镜观察

缺陷的类型和分布［５７］。

择优蚀刻法的关键问题在于腐蚀液的选择以

及腐蚀时间。通过对腐蚀液的选择进行实验研

究，最后确定利用冰醋酸和水（体积比２∶１配比）

混合配制的腐蚀液，腐蚀时间在１０ｍｉｎ能获得最

佳效果。

对磨削后的 ＫＤＰ晶体进行充分抛光，利用

上述择优蚀刻方法的工艺，对抛光后 ＫＤＰ晶体

的（００１）和三倍频晶面进行腐蚀，观测腐蚀后的腐

蚀坑形貌，以及腐蚀坑的尺寸大小，进一步对抛光

后的晶体亚表面损伤情况分析。

３　结果与分析

３．１　线切割亚表面损伤的分析

利用ＯＬＹＭＰＵＳＭＸ４０显微镜对线切割样

品的截面进行观测，如图２所示。图２（ａ）、（ｂ）分

别为腐蚀前后的截面图像。利用显微镜自带测量

软件ＯＬＹＳＩＭＶｅｒ３．０对裂纹深度进行测量，得

到亚表面损伤深度具体数值。线切割产生的裂纹

深度最大值为８５．５９μｍ，亚表面损伤比较严重。

图３为线切割亚表面裂纹形状图。可以看

出，由线切割产生的亚表面裂纹深度较大，损伤较

严重。由于金刚石线颗粒粒度不均匀，导致损伤

产生的裂纹深度分布不均。同时，裂纹形状也有

较大的差异。由截面显微的方法可得线切割亚表

面损伤裂纹构形有“人字状”、“斜线状”、“竖折

状”、“垂线状”及“横线状”等。

大量实验表明，在线切割亚表面所有的微裂

纹形状中，以“斜线状”最多，“人字状”最少，而且

（ａ）腐蚀前

（ａ）Ｂｅｆｏｒｅｅｔｃｈｉｎｇ

（ｂ）腐蚀后

（ｂ）Ａｆｔｅｒｅｔｃｈｉｎｇ

图２　线切割截面显微图像

Ｆｉｇ．２　Ｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓｏｆｌｉｎｅｉｎｃｉｓｉｏｎ

不同形状的裂纹深度不同，同种裂纹深度也有差

异，但经对裂纹深度的测量，总的趋势是“斜线状”

裂纹深度最深，“横线状”裂纹深度最浅。

对于（００１）晶面的 ＫＤＰ晶体而言，（１１１）面

为一原子密排面，该面的断裂能最低［８］，因此裂纹

容易沿（１１１）扩展。裂纹除了沿（１１１）晶面扩展

外，其它情况下断裂面最终会偏折向（１１１）面，偏

折路径不同，消耗能量不同，断裂的原子键数目也

不同，从而微裂纹扩展的速度不同，出现了上述较

复杂的裂纹形状。

在所观察到的裂纹中，“横线状”裂纹明显少

于“垂线状”裂纹，这是因为产生“垂线状”裂纹的

临界载荷比“横线状”裂纹的临界载荷小的原故。

根据压痕断裂力学模型［９］，产生“垂线状”微裂纹

的临界载荷为：

犘＝５４．５（α／η
２
γ
４）（犓４ｃ／犎

３）， （１）

其中，α是常数（普通维氏压头α＝２／π）；η和γ是

常数（η≈１，γ≈０．２）；犓ｃ 为材料的断裂韧性；犎
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（ａ）人字状　　　　　　（ｂ）斜线状

（ａ）Ｈｅｒｒｉｎｇｂｏｎｅ　　　　　（ｂ）Ｄｉａｇｏｎａｌ

（ｃ）竖折状　　　　　　　（ｄ）垂线状

（ｃ）Ｂｅｎｄ　　　　　　（ｄ）Ｕｐｒｉｇｈｔｎｅｓｓ

（ｅ）横线状

（ｅ）Ｔｒａｎｓｖｅｒｓｅ

图３　线切割亚表面裂纹形状图
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为材料的硬度。

产生横向微裂纹的最小临界载荷为：

犘１＝ζ（犓
４
ｃ／犎

３）犳（犈／犎）， （２）

其中，ζ是一个无量纲常数；犳（犈／犎）是一个衰减

函数；ζ·犳（犈／犎）≈２×１０
５。

则公式（１）和（２）简化为：

犘
≈２．２×１０

４（犓４犮／犎
３），

犘１≈２．０×１０
５（犓４犮／犎

３）．

所以产生“垂线状”微裂纹的临界载荷要小于

“横线状”微裂纹的临界载荷，故“垂线状”裂纹要

明显多于“横线状”裂纹。

从图４可以看出，经＃６００砂轮磨削加工后

的ＫＤＰ晶体存在亚表面损伤，将腐蚀后的宽度

值减去腐蚀之前的胶层宽度，即得到亚表面裂纹

损伤深度最大值为８．５５μｍ，适合精密、超精密磨

削前的粗加工。

对于＃６００砂轮磨削亚表面损伤裂纹形状而

言，由于＃６００砂轮的粒度较小，且分布较均匀，

磨削加工后的 ＫＤＰ晶体亚表面损伤较小，裂纹

深度较小，裂纹分布较均匀，裂纹形状利用截面显

微法观测不是很明显，但从整体来看裂纹大部分

表现为“斜线状”，且方向一致。

（ａ）腐蚀前

（ａ）Ｂｅｆｏｒｅｅｔｃｈｉｎｇ

（ｂ）腐蚀后

（ｂ）Ａｆｔｅｒｅｔｃｈｉｎｇ

图４　ＫＤＰ晶体磨削亚表面损伤显微图
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ＫＤＰｃｒｙｓｔａｌ

３．２　蚀坑的观测与分析

利用配好的腐蚀液对抛光面进行腐蚀，腐蚀

时间为１０ｍｉｎ，然后利用光学显微镜对腐蚀后的

图像进行观测，如图５所示。其中图５（ａ）为

（００１）晶面切割
［１０１１］与腐蚀后的显微图，图５（ｂ）

为三倍频晶面切割与腐蚀后的显微图。

位错腐蚀坑形状与晶体的结晶学取向有很大

关系［１２１３］，不同的取向将得到不同的位错腐蚀坑。

４２７１ 　　　　　光学　精密工程　　　　　 第１５卷　



切割图　　　　　　　腐蚀图

（ａ）（００１）晶面显微图

（ａ）Ｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆ（００１）ｃｒｙｓｔａｌｓｕｒｆａｃｅ

切割面　　　　　　　　　腐蚀图

（ｂ）三倍频晶面显微图

（ｂ）Ｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆｔｒｉｐｌｅｒｃｒｙｓｔａｌｓｕｒｆａｃｅ

图５　不同晶面的腐蚀形貌图
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由图５（ａ）可以看出，对于ＫＤＰ晶体的（００１）晶面

而言，腐蚀后的位错蚀坑为四方形，而且取向非常

有规律，腐蚀坑对角线完全朝一个方向，利用显微

镜自带测量工具对腐蚀坑进行测量，得到四方形

腐蚀坑的边长为２～１０μｍ，深度为２～３μｍ。对

于ＫＤＰ晶体常用的三倍频晶面而言，腐蚀后出

现类 似 梯 形 的 位 错 腐 蚀 坑，腐 蚀 坑 深 度 为

１～２μｍ，取向也非常有规律，这些都与 ＫＤＰ晶

体的结晶学取向有直接关系。

同时，位错腐蚀坑的形状和加工过程有一定

的关系。当抛光加工方向与晶面完全平行时，位

错腐蚀坑完全垂直于所加工晶面；当抛光加工方

向与晶面有一定的夹角时，位错腐蚀坑不完全垂

直于晶面，而出现倾斜现象。对于ＫＤＰ晶体的

（００１）晶面，由于抛光方向完全平行于（００１）晶面，

故位错腐蚀坑垂直于晶面；在三倍频晶面上，由于

抛光过程中出现的倾斜，使得位错腐蚀坑没有达

到完全垂直于三倍频晶面。

根据位错产生机理，在晶体不同晶面位错密

度存在较大的差异［１３］。从图５中可以看出，在

（００１）晶面上的位错腐蚀坑密度较高，大约为

１０４／ｃｍ２，而三倍频晶面上的位错腐蚀坑密度较

低，大约为１００／ｃｍ２。对于具有强烈各向异性的

ＫＤＰ晶体来说，由于不同晶面的剪切弹性模量犌

值不同，故抗变形能力也不同，所以在同样的加工

工艺条件下，加工产生的损伤也不同，剪切模量犌

越大，抗变形能力越大，加工产生的损伤越小，位

错腐蚀坑的密度和深度越小。由于ＫＤＰ晶体的

（００１）晶面的剪切弹性模量犌较小，所以加工后

的损伤较大，位错腐蚀坑密度和深度也较大；而三

倍频晶面的剪切弹性模量犌较大，所以加工后产

生的损伤较小，位错腐蚀坑的密度和深度也较小。

４　结　论

　　 通过采用截面显微法对线切割以及＃６００

砂轮磨削加工亚表面损伤裂纹形状与裂纹深度的

观测，发现由线切割产生的亚表面损伤裂纹以“斜

线状”为主，裂纹深度最大值为８５．５９μｍ，由

＃６００砂轮磨削产生的亚表面损伤深度最大值为

８．５５μｍ。实验结果为后续精密、超精密加工去

除量提供了参考，在精密、超精密加工ＫＤＰ晶体

时至少要去除由前道工序产生的裂纹深度最大

值。

通过采用择优蚀刻法对位错腐蚀坑的形状的

实验研究发现，由于不同晶面剪切弹性模量犌值

的不同，在（００１）晶面出现四方形的位错腐蚀坑，

且密度较高，而在三倍频晶面上出现了密度较低

形状类似梯形的位错腐蚀坑。
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