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研究不同参数退火处理的熔石英表面损伤修复点再次损伤及损伤增长时的形貌和损伤增长率的差异, 同
时与未退火的基底及修复点的损伤增长行为对比. 结果表明: 未退火的修复点再次损伤后, 损伤点周围的裂
纹会在应力的作用下继续扩展, 导致更加严重、尺寸更大的损伤点; 当退火处理将修复点周围应力导致的光程
差控制在 25 nm左右时, 虽损伤增长速率较快, 但可有效抑制裂纹扩展. 同时研究结果也表明只要退火过程
能将修复点周围应力导致的光程差控制在 10 nm以下, 其损伤增长率与基底的损伤增长率没有明显差异, 从
而可以有效控制修复点的损伤增长速率. 研究结果可为分析应力对修复点损伤增长的影响、指导退火参数的
优化提供参考.

关键词: 熔石英, 损伤增长, 裂纹扩展, 退火
PACS: 42.70.Ce, 61.80.Ba, 61.80.–x, 61.72.Cc DOI: 10.7498/aps.65.044209

1 引 言

熔石英光学元件是高功率固体激光装置, 如美
国的国家点火装置、法国的兆焦耳装置和中国的神

光 -III中的重要组成部分 [1]. 目前先进的制造和抛
光工艺 (如磁流变抛光 [2])以及后处理工艺 (如氢氟
酸刻蚀 [3]) 在很大程度上提升了元件的抗激光损伤
能力. 但装置在运行过程中仍然会出现激光诱导元
件损伤的现象. 在后续激光辐照中, 如果这些损伤
点不增长, 则可以认为元件的一些光学特性 (如透
过率、激光损伤阈值等)是可以接受的. 但如果损伤
点在后续激光作用下发生损伤增长, 元件的光学性
能会随损伤点尺寸的增大而降低 (目前广泛认为损
伤点尺寸随辐照发次成指数形式增长 [4,5]), 直至元
件的不可用. 就目前而言, 元件的损伤已严重影响

了元件的使用寿命、制约了装置通量的进一步提升.
一直以来, 对于熔石英元件的损伤机理及抑制措施
的研究从未停止过.

目前, 抑制初始损伤点损伤增长最有效的方法
是采用CO2激光高温熔融的方式修复横向尺寸小

于 400 µm, 深度小于 200 µm的损伤点 [6−9]. 最终
将不规则分布且含有大量杂质和裂纹的损伤点熔

融成一个光滑的高斯分布的坑洞 [10]. 由于修复结
束后材料在空气自然冷却, 温度的骤降过程最终会
在修复点周围形成一定大小的应力 [11,12]. 研究表
明修复点的抗激光损伤阈值可以达到甚至超过基

底的损伤阈值 [13], 从而有效地抑制初始损伤点的
损伤增长, 延长了元件的使用寿命.

然而, 由于激光能量波动、修复参数等因素的
影响, 修复过程很可能导致损伤修复的不完整 [10],
会在修复点上形成气泡 [14,15]、修复导致材料气化
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而最终在修复点周围形成烧蚀沉淀物 [16,17]以及搬

运和清洗过程中附上的痕量离子 [18]和有机物 [19],
这些因素可诱导修复点再次损伤以及在后续激光

辐照下的损伤增长. 因修复点周围存在应力, 会加
剧损伤点上的裂纹在激光辐照后的扩展速度, 导致
更严重的损伤事件. 为抑制应力可能导致的裂纹
扩展, 目前采用高温退火方式可以有效控制或消除
修复点周围的应力 [11]. 美国劳伦斯利弗莫尔国家
实验室Raman曾利用高温退火来消除基底元件损
伤后形成的应力, 结果表明消除初始损伤点上形成
的应力, 可以在一定程度上减小初始损伤点的损伤
增长速率 [20], 但他们并未针对修复点的损伤增长
进行相应研究. 目前仅见国内刘红捷等 [21]和Xu
等 [22]对此问题的研究, 但是都未对退火后修复点
的损伤增长性能进行相关研究.

本文正是基于此问题, 综合研究经不同退火参
数处理的修复点损伤增长的行为, 同时与基底和未
退火修复点的损伤增长形貌及行为进行全面对比,
探讨和分析退火对修复点损伤增长的具体影响. 研
究结果可以进一步分析应力对修复点损伤增长的

影响, 指导对退火参数的优化.

2 实验过程

样品为Corning 7980远紫外熔石英光学玻璃,
尺寸为60 mm × 40 mm × 5 mm. 首先采用一定浓
度的氢氟酸 (HF)溶液对样品进行刻蚀处理, 充分
消除样品表面的抛光重沉积层及暴露样品亚表面

缺陷. 为保证测试数据的可对比性, 所有样品均来
自于同一批样品, 并进行R-on-1损伤阈值测试, 确
保所有样品基底的损伤阈值基本一致.

采用波长为355 nm, 脉宽为6.3 ns的Nd:YAG
激光器在样品上制造至少 20个损伤点, Spiri-
con光斑分析仪测得辐照至样品后表面的光斑
面积为 0.23 mm2 (1/ e2). 损伤点的尺寸范围为
200—300 µm. 为保证修复后应力不互相影响, 损
伤点相邻间隔为 4 mm. 采用波长 10.6 µm、峰值功
率为100 W、出口光斑尺寸为3.8 mm± 0.3 mm、光
束发散角为 3 mrad、光斑为空间高斯分布的CO2

激光器 (GEM-100 L)对损伤点进行非蒸发式修复.
修复过程中CO2激光通过焦距为 10 cm的ZnSe透
镜进行聚焦, 并采用刀口法确保辐照在样品上的激
光光斑直径为 3 mm. 损伤修复的具体参数及详细

过程可见参考文献 [6].
实验中采用上海意丰电炉有限公司生产的箱

式退火炉来控制修复点周围的残余应力, 其温控精
度为6 ±1.5 ◦C. 退火包括升温、保温和降温三个过
程. 退火过程中以 10 ◦C/min的升温速度加热样品
至设定温度, 然后保温一定时间, 保温结束后则以
10 ◦C/min的降温速度将样品冷却至室温. 为控制
退火对元件面形的影响, 考虑到康宁熔石英元件的
应变温度点为 893 ◦C. 实验中主要选取 650, 750和
850 ◦C三个低于应变点的温度段, 并以 750 ◦C为
主要研究对象, 其退火时间分别为 6, 8, 10和 12 h.
而650和850 ◦C处理的样品均只保温10 h, 每个样
品只采用一个参数进行处理.

为进一步减少退火环境对元件表面产生的污

染, 保障元件的抗损伤能力, 整个退火过程样品都
置于石英保护盒中. 退火后将样品置于质量分数为
1%的HF溶液中刻蚀 15 min, 样品的整体抗激光
损伤能力可恢复, 同时刻蚀处理不会影响元件的透
射波前和表面粗糙度.

经退火及HF处理后的样品再进行损伤增长研
究, 采用的紫外激光参数如上所述. 为保证实验结
果更具对比性, 实验中也对未退火的修复点和样品
基底进行损伤阈值测试. 退火处理前后的样品均采
用PTC-702应力仪 (精度为±1.5 nm)拍摄其应力
分布以及测量应力导致的光程差. 因目前无法定量
测试退火后应力值的具体大小, 实验中均采用光程
差来反映应力值的大小. 对于同一CO2激光光斑

辐照得到的修复点, 如果导致的光程差越大, 说明
其形成的应力越大.

为监测修复点的损伤增长过程, 采用科学级电
荷耦合器件在线监测各发次诱导损伤增长后的形

貌; 采用光学显微镜和应力仪离线观察损伤点的最
终形貌及裂纹发展以及对应力的影响.

3 实验结果与讨论

3.1 初始损伤点尺寸与初始损伤增长能量

的关系

对修复点而言, 虽然存在一定的残余应力有助
于提升修复点的抗激光损伤能力, 但如果修复点再
次损伤且在后续的激光辐照中会导致损伤增长. 实
验观察结果表明, 修复点的损伤增长速率与基底材
料的增长速率行为存在一定差异. 通常情况下, 增
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长速率的快慢与初始损伤点尺寸及辐照激光能量

有关. 在相同辐照激光能量下, 初始损伤点尺寸极
大程度上影响了损伤增长速率. 因此, 损伤研究初
始点的尺寸与初始损伤增长能量的关系也是考核

修复点损伤能力的因素之一.
以850 ◦C, 10 h处理后的样品作为与基底对比

的对象, 经此参数处理后的修复点在应力仪下已观
察不到应力. 实验中首先以R-on-1的方式在基底
或修复点上制造损伤点, 测量每个损伤点的尺寸,
然后再采用R-on-1的方式, 逐渐提升激光能量辐
照损伤点, 当观察到损伤增长时, 即认为此辐照能
量为损伤增长阈值. 图 1为损伤初始尺寸与损伤增
长能量阈值的关系. 可以看出, 无论是基底还是修
复点, 其初始损伤尺寸与损伤增长阈值皆呈递减形
式, 即初始损伤点尺寸越大, 其损伤增长阈值越低.
另外, 从图 1可以看出, 在相同的辐照通量下, 修复
点上的初始损伤点总体上比基底更容易诱导损伤

增长.
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图 1 (网刊彩色)初始损伤点尺寸与损伤增长阈值的关系
Fig. 1. (color online) Correlation between initiation
size of damage site and damage growth threshold.

3.2 损伤增长对比研究

虽然完全退火的修复点比基底更容易诱导损

伤增长, 但图 1表明在 20—60 µm范围内的初始损
伤点所对应的初始损伤增长能量差异幅度并不大,
不能完全决定修复点的损伤增长速度, 因此有必
要综合分析不同应力状态下损伤增长速率的差异.
图 2为实验中不同参数处理后修复点导致的平均
光程差分布, 每种类型的修复点至少20个. 可以看
出, 修复点在经 850 ◦C, 10 h处理后, 应力已完全
消除; 而经 750 ◦C, 12 h处理后, 应力值也已接近

零. 如第2部分实验过程中所述, 光程差越大, 修复
点周围的残余应力值越大. 这意味着退火温度越远
离熔石英材料的应变温度, 退火消除应力的效果也
就越差.
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图 2 不同参数处理后修复点导致的光程差

Fig. 2. Retardation of mitigated site treated by
different parameters.

基于上述结果, 实验过程中首先采用R-on-1
的方式在不同样品上获得范围在 20 µm至 60 µm
的初始损伤点, 然后以 2 J/cm2能量为基准, 再以
0.5 J/cm2的能量逐渐递增, 直至 3.5 J/cm2为止,
即测量修复点在 4个不同能量点时所对应的损伤
增长行为. 测量过程中能量有微小波动, 以实际
的检测能量为准. 损伤点损伤增长的尺寸控制在
500 µm左右, 一旦达到该尺寸时, 则停止辐照.

图 3和图 4分别给出了未经退火处理和经退火
将应力完全消除后修复点损伤增长过程中典型的

形貌分布图. 可以看出, 未经退火处理的修复点的
损伤增长速率明显高于经退火处理后的样品. 未
经退火处理的样品在辐照6发次后的尺寸就已经达
到 500 µm, 而经退火处理的样品在辐照 10发次后
才达到这个尺度. 最为明显的是, 虽然随着损伤点
尺寸的增长, 两种类型损伤点周围都会出现裂纹.
但是未经退火处理的修复点损伤后, 损伤点周围的
裂纹会在应力的作用下扩展, 形成一个更大、更严
重的损伤点. 更为严重的是, 离线观察发现图 3 (f)
中标识为 1的较长裂纹在应力作用下继续扩展, 形
成新的裂纹. 而其他裂纹也有一定扩展, 最终形成
图 5 (a)所示的损伤点, 损伤点周围已包含三条较
大尺度的扩展裂纹, 损伤变得更为严重.
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图 3 未退火修复点损伤增长变化图, 图中左上角N 为辐照发次

Fig. 3. Damage growth image of unannealed mitigated site. N is irradiation number in the top left corner.
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图 4 850 ◦C, 10 h退火后修复点损伤增长变化图, 图中左上角N 为辐照发次

Fig. 4. Damage growth images of mitigated site treated at 850 ◦C for 10 h. N is irradiation number in top
left corner.

从图 5中也可以看到一个非常明显的现象. 三
条长裂纹的扩展均未超出图 5 (a)中虚线标识的激
光影响区域. 从图 5 (b)可以看出, 激光影响区域刚
好是修复点周围形成的应力区域, 即在最大应力区
域就停止扩展. 产生这样的原因应与应力在修复点
周围的分布特点有关. 应力在此处于最大值状态,
裂纹的出现导致应力的释放, 使得修复点周围的应
力明显减小, 进而阻止裂纹的进一步扩展.

值得注意的是, 实验中对比各参数处理后样

品的损伤演化结果表明, 仅仅只有未经退火处理
的修复点在损伤增长过程中会出现裂纹的扩展

现象. 虽然如图 2所示的经 650 ◦C, 10 h退火处
理后的样品仍有较大的残余应力 (平均光程差为
25 nm), 但没有观察到任何损伤点在增长过程中
有裂纹扩展的现象, 惟一的差异只是体现在损伤增
长速率上. 图 6是修复点经650, 750和850 ◦C 10 h
退火处理后在不同激光辐照通量下的损伤增长

结果.
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500 mm

(a) (b)

图 5 图 3 (f)损伤点离线观察的 (a)光学显微图和 (b)应力分布图, 其中 (b)中右上角应力图为修复点损伤
测试前的应力分布图

Fig. 5. (a) Off-line optical microscope image and (b) stress distribution image corresponding to
fig. 3 (f). The stress distribution in the top right corner of (b) is the stress before the damage test.
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图 6 (网刊彩色)样品分别经 (a) 650 ◦C, (b) 750 ◦C和 (c) 850 ◦C, 10 h退火以及 (d) 750 ◦C, 12 h退火处理后
在不同辐照通量下的损伤增长曲线

Fig. 6. (color online) Damage growth curves of sample annealed at (a) 650 ◦C, (b) 750 ◦C and (c) 850 ◦C
for 10 h, and (d) 750 ◦C for 12 h irradiated with different laser fluence.

图 7给出了未经退火处理的基底和修复点在
不同激光辐照通量下的损伤增长结果. 实验中为
更准确地研究损伤点随辐照发次的变化规律, 通过
测量采集损伤点的像素来反映损伤点的面积. 可
以看出, 随着修复点周围应力的不断减小, 损伤点
增长达到一定面积所对应的激光发次也在逐渐增

加. 以辐照能量大约为 3.5 J/cm2, 损伤点面积达
到 1 × 105 pixel为例, 未经退火处理的基底和修复
点需要大于 5发和小于 4发次激光辐照, 而经 650,

750和 850 ◦C, 10 h退火处理后的样品则分别需要
4发、大于5发和4发次的激光辐照. 值得注意的是,
辐照发次的微小波动可能受到激光能量的波动和

初始损伤点的尺寸的影响. 损伤增长过程中, 如果
辐照激光能量越高, 初始损伤点的尺寸越大, 会导
致损伤增长速率的增加, 达到一定损伤面积时对应
的辐照发次则相应减小, 但其服从指数增长这个总
体规律没有改变.

为研究不同处理样品在不同激光辐照通量

044209-5

http://wulixb.iphy.ac.cn
http://wulixb.iphy.ac.cn


物 理 学 报 Acta Phys. Sin. Vol. 65, No. 4 (2016) 044209

下的具体损伤增长规律, 根据损伤增长规律表达
式 [23]:

L = L0 eαN , (1)

其中L0初始损伤点的横向尺寸, N为辐照发次, α
为损伤增长系数, 可将其损伤增长系数进行对比.
从图 8所示的损伤增长系数汇总演化图可以看出,
未退火和经650 ◦C, 10 h退火处理后的修复点的损
伤增长系数明显高于其他样品, 而其他几类样品的
损伤增长系数变化差异不大. 导致这一段情况的
原因之一应与修复点周围材料的致密化程度有关.
Feit等 [24]指出, CO2激光修复损伤点后, 修复点周
围处于高度致密化的状态, 通过退火可以改变修复
点的形貌分布, 从而可以改变其致密化程度. 致密
化程度的改变在一定程度上也影响了修复点的抗

激光损伤能力, 从而也影响损伤增长的速度. 但具
体的原因还有待进一步的研究.
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图 7 (网刊彩色) (a)未退火基底和 (b)修复点样品在不
同激光辐照通量下的损伤增长曲线

Fig. 7. (color online) Damage growth curves of (a)
unannealed substrate and (b) mitigated site irradiated
with different laser fluence.

基于不同参数下得到的损伤增长规律, 同时结
合图 2所示的光程差分布图可以得出, 为避免修复
点再次损伤时导致的快速损伤增长, 可将修复点周

围的应力所导致的光程差控制在 10 nm以下. 又
根据Cormont等 [25]的研究结果, 修复点周围存在
一定的应力, 可在一定程度上提升修复点的抗激光
损伤能力. 因此, 这样控制的结果具有一举两得的
效果.
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图 8 (网刊彩色)不同样品在不同激光辐照通量下损伤增
长系数的变化

Fig. 8. (color online) Damage growth coefficient of dif-
ferent sample irradiated with different laser fluence.

4 结 论

对损伤修复点再次损伤时的初始损伤点尺寸

与损伤增长阈值、损伤演化形貌及不同能量下损伤

面积的演化和增长系数的研究表明, 未经退火处理
的修复点一旦发生损伤增长, 应力会导致损伤点周
围裂纹扩展这样更严重的损伤行为. 当修复点经过
650, 750和850 ◦C等不同退火温度, 保温时间由至
少 6 h到最多 12 h的不同参数退火处理后, 虽损伤
增长速率有较大差异, 但裂纹扩展现象可得到有效
控制. 如果将修复点周围应力导致的光程差控制在
10 nm以下, 可以既保证损伤增长系数与基底的损
伤增长无较大差异, 又可在一定程度上提升修复点
的抗激光损伤能力, 修复点再次损伤且造成加快损
伤增长的概率可进一步降低. 研究结果表明, 对修
复点的退火处理是一项一举两得的工作. 因此, 本
文研究结果对于指导修复点的进一步退火处理研

究具有指导意义.
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Abstract
Residual stresses will be formed around the mitigated site after the damaged site is irradiated by 10.6 µm CO2

laser. Using those mitigated sites can improve the damage resistance ability in optics, and once the reinitiating damage
occurs, the damaged site will grow under the subsequence irradiation and large fracture may form around the mitigated
site. In this study, the annealing temperatures 650, 750 and 850 ◦C, and time durations 6, 8, 10 and 12 h are used to
anneal the samples. The sample annealed at 750 ◦C is the main research object of this study, while the sample annealed
at 650 ◦C or 850 ◦C is only treated for 10 h. The differences of damage growth morphology and velocity of mitigated
site on fused silica treated under those annealing conditions are investigated when it is damaged once again. Results are
also compared with the damage growth behaviors of the unannealed substrate and mitigated site. It is indicated that the
damage growth data still fit to an exponential curve even for the unannealed mitigated site. However, for the unannealed
mitigated site, a more serious and larger size of damage site will be formed when the reinitiating damage occurs. It is
mainly attributed to the fast propagation of crack under the effect of residual stress around the mitigated site. This
behavior can be effectively controlled by the annealing treatment. Results show that the crack propagation behavior can
be avoided when the retardation of mitigated sites is controlled in the range of 25 nm; moreover, the damage growth
velocity and coefficient will gradually decrease with the increase of the annealing duration and annealing temperatures.
A notable result indicates that there is no difference between the mitigated site and substrate when the retardation of
mitigated sites is controlled below 10 nm, especially for the samples treated at 750 ◦C for 12 h and 850 ◦C for 10 h.
Moreover, the reported investigation indicates that the stresses can still improve the damage resistance ability in optics.
This is the most desirable outcome of the annealing treatment. Thus, the investigation results can provide a reference
on how to analyze the effect of stress on damage growth of mitigated site and optimize the annealing parameters.

Keywords: fused silica, damage growth, crack propagation, annealing

PACS: 42.70.Ce, 61.80.Ba, 61.80.–x, 61.72.Cc DOI: 10.7498/aps.65.044209

* Project supported by the Young Scientists Fund of the National Natural Science Foundation of China (Grant Nos. 61505170,
61505171), the Joint Fund of the National Natural Science Foundation of China and the China Academy of Engineering
Physics (Grant No. U1530109), and the National Natural Science Foundation of Southwest University of Science and
Technology, China (Grant No. 13zx7120).

† Corresponding author. E-mail: miaoxinxiang.714@163.com

044209-8

http://wulixb.iphy.ac.cn
http://wulixb.iphy.ac.cn
http://dx.doi.org/10.7498/aps.65.044209

	1引 言
	2实验过程
	3实验结果与讨论
	3.1 初始损伤点尺寸与初始损伤增长能量的关系
	Fig 1

	3.2 损伤增长对比研究
	Fig 2
	Fig 3
	Fig 4
	Fig 5
	Fig 6
	Fig 7
	Fig 8


	4结 论
	References
	Abstract

