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Рассмотрены причины появления внутреннего трения в поверхностном слое кварцевого стекла,
ухудшающего характеристики высокодобротных механических резонаторов. Предложена ком-
плексная технология обработки поверхности таких резонаторов, включающая асимптотическую
механическую обработку, химическое удаление поверхностной зоны стекла и вторичный отжиг для
устранения напряжений в материале. Приведены результаты экспериментов, подтверждающие
корректность этого подхода. Предложенная технология позволяет изготавливать механические ре-
зонаторы из кварцевого стекла с добротностью 107 и выше.
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ВВЕДЕНИЕ
Кварцевое стекло является конструкционным

материалом для производства высокодобротных
механических резонаторов, используемых в со-
временном приборостроении. Из него изготавли-
вают высокодобротные пробные массы-зеркала
лазерных детекторов гравитационных волн [1], а
также чувствительные элементы волновых твер-
дотельных гироскопов, применяемых в совре-
менных навигационных системах различного на-
значения [2]. Для изготовления таких резонаторов
используют особо чистые кварцевые стекла с низ-
ким уровнем внутреннего трения. Между тем наря-
ду с качеством стекла большое значение имеет со-
стояние поверхности резонатора, поскольку по-
верхностные потери вносят значительный вклад в
общий диссипативный процесс. Состояние по-
верхности в свою очередь определяется способами
и режимами обработки кварцевого стекла, которое
относится к категории хрупких материалов, имею-
щих высокий показатель твердости.

Механическая обработка и формообразование
изделий из таких материалов выполняются пре-
имущественно шлифованием с помощью абра-
зивных или алмазных материалов высокой твер-
дости. Способы шлифовальной обработки стекол
хорошо известны (см., например, [3]) и широко ис-
пользуются в оптическом производстве, но их пря-
мое копирование не позволяет получать высо-

кие значения добротности механических резо-
наторов. Уменьшение добротности кварцевых
резонаторов связано с появлением поверхност-
ного нарушенного слоя в процессе механической
обработки стекла. При мехобработке абразивными
и алмазными зернами стекло испытывает локаль-
ное ударное воздействие, приводящее к хрупкому
разрушению материала и возникновению микро-
трещин, развивающихся затем за счет расклини-
вающего воздействия смачивающе-охлаждающих
жидкостей (СОЖ). Кроме того, механическая об-
работка приводит к возникновению пластических
деформаций и сдвиговых напряжений в удаленных
от поверхности слоях материала. Возникающий
при этом поверхностный нарушенный слой име-
ет сложную структуру, в которой выделяют три
основных зоны: рельефную, трещиноватую и об-
ласть деформаций.

Рельефная зона представляет собой развитую
поверхность, состоящую из микротрещин и вы-
ступов. Толщина зоны не превышает размер аб-
разивного зерна, поскольку в процессе обработки
зерно лишь частично погружается в стекло. Под
рельефной зоной находится трещиноватая зона,
толщина которой может быть в несколько раз
больше [3]. Ниже трещиноватой зоны лежит об-
ласть деформаций, характеризующаяся наличием
сдвиговых деформаций и сильных механических
напряжений. Общая толщина нарушенного слоя
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зависит от размера зерен абразива, режимов обра-
ботки, СОЖ и может достигать сотен мкм [4–9].

Внутреннее трение в поверхностном слое ве-
лико и обусловлено разными механизмами. В ре-
льефной зоне внутреннее трение связывают с из-
менением температуры слабосвязанных микро-
частиц кварца, что приводит к возникновению
локальных тепловых потоков [10]. В трещиноватой
зоне диссипация вызвана диффузионным движе-
нием кончиков микротрещин [11]. Механические
напряжения в кварцевом стекле (третья зона) де-
формируют его кремнекислородную сетку и уве-
личивают внутреннее трение [12].

В оптической промышленности для уменьше-
ния толщины нарушенного слоя шлифованную
поверхность полируют, уменьшая размер зерна
при переходе от шлифования к полированию на
порядок и более. Однако использование полировки
при изготовлении механических кварцевых резона-
торов имеет два негативных следствия. Во-первых,
полировка приводит к некоторому геометрическо-
му искажению формы, которое в отдельных случаях
не допускается. Во-вторых, при полировке механи-
ческое разрушение поверхностного слоя сочета-
ется с химическим действием суспензии полиру-
ющего абразива на стекло и инструмент. Зерна
полирующего абразива срезают микроскопиче-
ские частицы с выступов на шероховатой поверх-
ности стекла и постепенно уменьшают глубину ре-
льефной и трещиноватой зон. В присутствии поли-
рующей суспензии происходит гидролиз срезанных
частиц стекла, продукты гидролиза втираются и за-
полняют микротрещины поверхности. Остаточные
углубления трещиноватой зоны, заполненные мик-
роскопическими частицами стекла и продуктами
его взаимодействия с жидкой субстанцией, образу-
ют зону упрочненного материала. Дефекты упроч-
ненной зоны не нарушают прозрачности поверхно-
сти, но создают сильное внутреннее трение. Кроме
того, в процессе полировки возникают дополни-
тельные механические напряжения, отрицательно
влияющие на добротность резонатора. В результате
даже тщательно отполированный резонатор часто
имеет невысокие диссипативные характеристики.

Более полное удаление нарушенного слоя обес-
печивает химическое травление поверхности. Тех-
нология этого процесса отработана в [13, 14], но в
силу неравномерности скорости удаления материа-
ла с различных участков поверхности химическое
удаление нарушенного слоя может привести к зна-
чительным искажениям геометрии резонатора.

Вторичный отжиг позволяет снять механиче-
ские напряжения в кварцевом стекле и значи-
тельно снизить уровень внутреннего трения как в
поверхностной зоне, так и в объеме кварцевого
стекла. Вместе с тем вторичный отжиг может сти-

мулировать и процессы образования поверхност-
ных трещин [15]. Перечисленные методы обра-
ботки поверхности могут вносить дополнитель-
ные потери и, использованные по отдельности,
не обеспечивают полное удаление нарушенного
слоя и устранение связанных с ним диссипатив-
ных потерь. Возможное решение проблемы со-
стоит в комплексном применении этих трех ме-
тодов.

Основные подходы к созданию комплексной
технологии следующие.

Механическая обработка поверхности резона-
тора из кварцевого стекла может ограничиваться
тонкой шлифовкой, если резонатор не является
частью оптической системы, при этом исключа-
ются геометрические погрешности, вносимые
полировальным процессом. Толщина рельефной
и трещиноватой зон поверхности не должна при
этом превышать 4–5 мкм.

Химическая обработка поверхности, применяе-
мая для удаления нарушенного слоя, должна обес-
печивать равномерное удаление материала, чтобы
вносимые геометрические погрешности резонатора
не превышали нескольких десятых долей мкм.

Вторичный отжиг резонатора должен обеспе-
чить снятие внутренних напряжений без созда-
ния поверхностных дефектов, что обеспечивается
корректным выбором режима отжига.

Цель настоящей работы заключается в анализе
структуры нарушенного поверхностного слоя
кварцевого стекла и диссипативных процессов в
нем, а также в выборе основных принципов тех-
нологического процесса изготовления механиче-
ских резонаторов, обеспечивающих достижение
их высокой добротности.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Влияние различных видов обработки поверх-

ности механических резонаторов из кварцевого
стекла на внутреннее трение исследовалось экс-
периментально. В опытах использованы цилин-
дрические (длина 80–150, диаметр 15–25 мм) и
полусферические (диаметр 30, толщина стенки
1 мм) резонаторы, изготовленные из кварцевого
стекла КУ-1, которое характеризуется малым уров-
нем примесей (∼1 ррм) за исключением гидрок-
сильных групп (∼1300 ррм).

Добротность резонаторов измерялась по време-
ни затухания свободных колебаний, функциональ-
ная схема установки приведена на рис. 1. Резонато-
ры размещались в вакуумной термокамере (давле-
ние ∼10–5 мм рт. ст., температура –100…+300°С),
возбуждение колебаний и измерение их амплиту-
ды осуществлялось с помощью емкостных датчи-
ков. Собственная частота колебаний цилиндри-
ческих резонаторов составляла 20–30 кГц, полу-
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сферических – около 5 кГц. Для возбуждения
колебаний с амплитудой 0.02–0.1 мкм к емкостным
электродам прикладывалось постоянное (500–
1000 В) и переменное (амплитуда 300–500 В на
резонансной частоте) напряжения от источников
1 и 2 (рис. 1). Для детектирования колебаний ре-
зонатора использовался высокочастотный пре-
образователь с независимым возбуждением от
внешнего высокочастотного генератора 3 на ча-
стоте 20–25 МГц. Частота ВЧ-генератора соот-
ветствовала квазилинейному участку резонанс-
ной кривой колебательного контура, образован-
ного емкостью датчиков и индуктивностью L.
Настройка ВЧ-генератора на эту частоту осу-
ществлялась с помощью вольтметра V по напря-
жению на колебательном контуре. Колебания ре-
зонатора приводят к изменению емкости датчиков
и к амплитудной модуляции напряжения на этом
ВЧ-контуре, низкочастотная огибающая при этом
выделяется диодом Д, усиливается и измеряется
селективным микровольтметром 4. Замыкание
ключа S приводит к возникновению положитель-
ной обратной связи и появлению автоколебаний в
резонаторе, после достижения заданной амплиту-
ды колебаний цепь размыкают и измеряют время
затухания свободных колебаний τ. Добротность
резонатора определяют по формуле , где f
– частота собственных колебаний, а внутреннее

трение – . Погрешность измерения доб-
ротности резонаторов этим способом не превы-
шает 2–3%. Подробная методика измерения при-
ведена в [15].

= π τQ f

−ξ = 1Q

МИНИМИЗАЦИЯ ГЛУБИНЫ 
НАРУШЕННОГО ПОВЕРХНОСТНОГО СЛОЯ 

ПРИ МЕХАНИЧЕСКОЙ ОБРАБОТКЕ

Как правило, при обработке стекла использу-
ется т. н. “асимптотическая обработка”, основан-
ная на последовательных инструментальных пере-
ходах с постепенным уменьшением размеров зерна
в обрабатывающем инструменте. На каждом пере-
ходе удаляется нарушенный слой от предыдущего
инструмента и образуется новый с глубиной мень-
ше предыдущего. Последовательное уменьшение
размеров зерна в инструменте позволяет свести на-
рушенный слой к минимально возможному зна-
чению, хотя и не устраняет его полностью. Суще-
ствует корреляция между размером зерен шлифо-
вального инструмента и глубиной нарушенного
поверхностного слоя. В табл. 1 приведены рассчи-
танные по данным [8] максимально возможные
значения глубины нарушенного слоя в зависимо-
сти от размера зерен основной фракции абразивно-
го материала. В последнем столбце таблицы в каче-
стве примера приведен вариант поэтапной обработ-
ки, основанный на данных о глубине нарушенного
слоя и включающий последовательное использова-
ние инструментов с зернистостью М63, М40, М20,
М10, М5. Глубина удаляемого слоя для каждого
инструмента в этом ряду выбрана таким образом,
чтобы полностью удалить нарушенный слой от
предыдущего инструмента.

Табличные данные выбранного варианта до-
полняются схемой обработки поверхности (рис. 2),
на которой для каждого инструмента выделен
слой удаляемого материала, нарушенный слой и
монолитная зона. Из схемы видно, что на каждом

Рис. 1. Функциональная схема установки для измерения внутреннего трения: 1 – высоковольтный усилитель, 2 – ис-
точник высокого напряжения, 3 – ВЧ-генератор, 4 – селективный микровольтметр, 5 – осциллограф, 6 – частотомер,
7 – аналого-цифровой преобразователь и компьютер.
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этапе обработки происходит образование нару-
шенного слоя, глубина которого меньше, чем на
предыдущем этапе. В частности, после обработки
инструментом с зернистостью М40 полностью уда-
ляется нарушенный слой, созданный предшеству-
ющим инструментом с зернистостью М63, а обра-
зованный при этом нарушенный слой меньше
предыдущего. Остаточная глубина нарушенного
слоя после нескольких этапов механической обра-
ботки может доходить до 5–8 мкм, а ее финишное

значение может быть еще меньше за счет использо-
вания специальных технологических приемов об-
работки. Следует отметить, что, согласно данным
[7], глубина поверхностных трещин увеличивает-
ся с ростом давления (Р), создаваемого инстру-
ментом, пропорционально. Поэтому асимптоти-
ческая обработка поверхности будет эффективно
уменьшать толщину нарушенного слоя, если дав-
ление инструмента на поверхность регулируется
и не увеличивается при смене инструмента. Кро-
ме того, давление, создаваемое инструментом, и
глубина нарушенного слоя уменьшаются при пе-
реходе от свободных зерен к связанным. В работе
[6], в частности, отмечено, что при M63/50 пере-
ход от свободного абразива к связанному позво-
ляет уменьшить толщину нарушенного слоя по-
чти вдвое.

Определенное значение имеет и выбор связки
шлифовального инструмента. Шлифовальные
круги на твердых связках с высокой стойкостью к
ударным и температурным воздействиям исполь-
зуют преимущественно на предварительных эта-
пах обработки. Круги на мягких связках позволя-
ют уменьшить давление алмазного зерна на обра-
батываемую поверхность и повысить качество
обработки поверхности. В шлифовальных кругах
с эластичными связками зерна закреплены слабее
и с повышением нагрузки могут выкрашиваться из
инструмента, такие круги быстрее изнашиваются,
но сохраняют режущую способность за счет под-
ключения к шлифованию более глубоких зерен с
острыми кромками. Такие инструменты предпо-
чтительно использовать на финишных этапах об-
работки.

Таблица 1. Глубина нарушенного слоя при шлифовании поверхности кварцевого стекла и рекомендуемая глу-
бина обработки

Образец Обозначение 
зернистости

Размер зерен
основной фракции, мкм

Глубина 
нарушенного 

слоя, мкм

Глубина 
удаляемого 
слоя, мкмmin max

Микрошлифпорошки

М63 50 63 67.7

М50 40 50 55.6

М40 28 40 46.0 68

М28 20 28 34.0

М20 14 20 25.5 47

М14 10 14 18.8

Тонкие микрошлифпорошки

М10 7 10 14.2 26

М7 5 7 10.5

М5 3 5 7.9 15

М3 2 3 5.1

Рис. 2. Схема механической обработки поверхности
кварцевого резонатора; для каждого инструмента вы-
делены толщины удаляемого слоя (1), нарушенного
слоя (2) и монолита стекла (3).
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ХИМИЧЕСКОЕ УДАЛЕНИЕ НАРУШЕННОГО 
ПОВЕРХНОСТНОГО СЛОЯ

Химическое растворение поверхностного слоя
кварцевого стекла можно осуществить раствора-
ми плавиковой кислоты по реакции

(1)

Следует учитывать, что продукты травления
(поликремниевые кислоты различной степени по-
лимеризации) адсорбируются на шлифованной
поверхности по-разному, препятствуя доступу тра-
вильного раствора к поверхности. Диффузия рас-
твора сквозь этот гелеобразный адсорбирован-
ный слой лимитирует скорость реакции (1), и в
результате травление в водных растворах чистой
плавиковой кислоты идет неравномерно с увели-
чением шероховатости поверхности. Для удале-
ния нерастворимых в воде фторидов и фторсили-
катов в раствор добавляют сильную минеральную
кислоту, обычно серную. Химическое травление
можно осуществлять и солями плавиковой кисло-
ты, наиболее эффективен при этом фторид-бифто-
рид аммония NH4F∙NH4HF2, при взаимодействии
которого с серной кислотой в растворе образуется
плавиковая кислота:

(2)

Для увеличения степени очистки поверхности
применяют циклическую химическую обработку,
которая наряду с травлением включает в себя про-
мывку изделия в серной кислоте и воде. Число та-
ких циклов может достигать нескольких десятков.

+ = +2 2 6 2SiO 6HF H SiF 2H O.

+ = +
+ = +

4 2 4 4 4

4 2 2 4 4 4

NH F H SO NH SO HF,
NH HF H SO NH HSO

H
2HF.

С этой же целью в травильные растворы добавляют
поверхностно-активные вещества (ПАВ). Исполь-
зование ПАВ при травлении и промывке резонато-
ра позволяет лучше очистить поверхность от про-
дуктов гидролиза поликремниевых кислот, для
этой цели подходит, например, перфторпелар-
гоновая кислота или ее соли. Толщину (h) удален-
ного слоя определяют по убыли массы (Δm):

(3)

где ρ – плотность кварцевого стекла, S – площадь
поверхности резонатора.

На рис. 3 приведены результаты эксперимен-
та, демонстрирующие эффективность цикличе-
ской химической обработки для достижения вы-
сокой добротности резонатора из кварцевого
стекла. Травильный раствор содержал фторид-
ионы (3.6%) и перфторпеларгоновую кислоту
(0.002%); промывка проводилась в серной кисло-
те (40%) и воде. График показывает зависимости
добротности цилиндрического резонатора и ско-
рости растворения материала от глубины удаляемо-
го слоя. Видно, что скорость растворения дефект-
ного слоя  уменьшается по мере его удаления, од-
новременно возрастает и добротность резонатора.
Постоянство скорости растворения на конечной
стадии эксперимента говорит о полном удалении
дефектного слоя и растворении монолита стекла.

На рис. 4 приведена температурная зависи-
мость внутреннего трения в поверхностном слое
резонаторов из кварцевого стекла КУ-1, прошед-
ших шлифовку абразивными инструментами раз-
личной зернистости и последующую химическую

Δ=
ρ

, mh
S

v

Рис. 3. Зависимости добротности резонатора и скорости растворения кварцевого стекла от толщины удаленного слоя.
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обработку. Резонатор I имел поверхность с фи-
нишной обработкой алмазным порошком М14,
резонатор II – с финишной обработкой алмаз-
ным порошком М5, а резонатор III был отполи-
рован. Температурная зависимость потерь в по-
верхностном слое Δξ(t) определялась как раз-
ность температурных зависимостей потерь в
резонаторе, измеренных до ( ) и после ( ) хи-
мической обработки:

(4)

Видно, что поглощение энергии в поверхност-
ном слое в целом увеличивается по мере роста
размера зерен абразива. Локальные пики внут-
реннего трения, наблюдаемые при определенных
температурах, связаны с протеканием различных
диссипативных процессов в соответствии с зине-
ровской теорией неупругости [16]. Полученные
результаты указывают на то, что и в тщательно от-
полированном резонаторе есть значительные по-
верхностные потери. В отдельных температурных
областях появляются пики внутреннего трения,
связанные с взаимодействием наночастиц поверх-
ностного слоя как с монолитом стекла, так и между
собой. Наличие таких локальных пиков потерь, по-
видимому, осталось незамеченным другими авто-
рами, сделавшими вывод о возможности полного
удаления нарушенного слоя кварцевого стекла ме-
ханической полировкой [17]. В действительности
полного устранения поверхностной диссипации
можно достичь только химическим способом.

−1
inQ −1

fQ

− −Δξ = −1 1( ) ( ( .) )in ft Q t Q t

УСТРАНЕНИЕ ВНУТРЕННИХ 
НАПРЯЖЕНИЙ ПРИ ОТЖИГЕ

Как известно, стекло представляет собой пе-
реохлажденную жидкость с очень высокой вяз-
костью; при повышении температуры вязкость
уменьшается и за счет течения стекла напряже-
ния исчезают. Поэтому выбор условий отжига
следует делать на основе данных о скорости тече-
ния кварцевого стекла. В [15] была определена тем-
пературная зависимость постоянной времени ре-
лаксации структуры кварцевого стекла КУ-1 в
диапазоне температур 825–980°С в виде: τr =

=  (R = 2 кал/(моль град), а
время отжига, необходимое для достижения ква-
зиравновесного состояния структуры, предложе-
но брать равным ∼ 3τr. Вместе с тем полученные в
[15] данные характеризуют процесс структурной
перестройки кремнекислородной сетки стекла, и
можно ожидать, что при релаксации только меха-
нических напряжений постоянная времени про-
цесса будет меньше. При выборе режима отжига
надо учитывать величину термонапряжений при
охлаждении стекла и вероятность возникновения
напряжений в дегидроксилированном поверх-
ностном слое. В выполненных экспериментах
температура отжига составляла 920°С. При этом,
согласно [15], полное равновесие структуры стек-
ла КУ-1 наступает через ∼20–25 ч и дегидрокси-
лирование поверхностного слоя не приводит к
появлению напряжений и трещин. Охлаждение
до температуры 750°С проводили со скоростью

( )−× 152 10 exp 85800/RT

Рис. 4. Температурные зависимости внутреннего трения в нарушенном слое кварцевого стекла для резонаторов, обра-
ботанных алмазными порошками М14 (1), М5 (2) и полировальным инструментом (3).
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35°C/ч для обеспечения уровня термонапряже-
ний менее 0.1 кг/см2. Ниже 750°С охлаждение шло
естественным путем. Кроме добротности, опреде-
лялось и начальное механическое напряжение в
материале резонаторов. Устранение напряжений
при отжиге сопровождается изменением скорости
звука в кварцевом стекле [18] и собственной часто-
ты резонатора. Этот эффект был использован для
определения начального (до отжига) уровня меха-
нических напряжений σ0, который рассчитывался
по формуле [18]

(5)

где  и  – резонансная частота колебаний ре-
зонатора до и после отжига.

На рис. 5 показаны экспериментальные ре-
зультаты по изменению добротности трех полу-
сферических резонаторов, прошедших шлифовку
алмазным порошком М50, химическое травление
и отжиг, которые до отжига имели различный
уровень механических напряжений. Из рис. 5
видно, что начальная добротность монотонно за-
висит от уровня внутренних напряжений, кото-
рые после механической шлифовки оказались
достаточно большими. При этом резонаторы I и
II после отжига показали одинаковую доброт-
ность, хотя время отжига отличалось более чем в
5 раз. Это указывает на то, что релаксация меха-
нических напряжений в кварцевом стекле дей-
ствительно идет быстрее, чем формирование ква-
зиравновесной кремнекислородной структуры.
На практике для полного устранения напряже-

( ) 
σ = − 

 
0 14700 1 МПа ,in

f

f
f

inf ff

ний при данной температуре достаточен отжиг в
течение ∼5 ч. Добротность резонатора III также
существенно увеличилась, однако оказалась ни-
же в ∼1.5 раза по сравнению с другими. Наиболее
вероятная причина этого различия состоит не
только в более высоком начальном уровне меха-
нических напряжений в резонаторе III, но и в
значительно большей глубине нарушенного слоя,
что в итоге и ограничило его добротность.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Нарушенный поверхностный слой в механиче-
ских резонаторах из кварцевого стекла имеет слож-
ную структуру, и внутреннее трение в нем гораздо
выше, чем в объеме стекла. В результате проведен-
ного исследования установлено, что для устране-
ния поверхностного внутреннего трения обработка
должна включать в себя следующие операции.

1. Асимптотическую механическую обработку
с последовательным уменьшением размеров зер-
на в обрабатывающем инструменте, причем дав-
ление инструмента на поверхность стекла не
должно увеличиваться при смене размера абра-
зивного зерна. Механическая обработка поверх-
ности может ограничиваться тонкой шлифовкой,
если резонатор не является частью оптической
системы, при этом остаточная толщина рельеф-
ной и трещиноватой зон поверхности не должна
превышать 4–5 мкм.

2. Химическое травление поверхности раствора-
ми, содержащими фторид-ионы и добавки ПАВ.
Обработка должна вестись циклами, включаю-
щими собственно травление, промывку в серной
кислоте и воде. Число таких циклов может дости-
гать нескольких десятков.

3. Вторичный отжиг, обеспечивающий снятие
внутренних напряжений. Отжиг резонаторов из
кварцевого стекла КУ-1 можно проводить при
температуре 920°С в течение ∼5 ч. Скорость по-
следующего охлаждения до температуры ∼750°С
рассчитывают исходя из размеров отжигаемого
изделия и допустимой величины термонапряже-
ний – 0.1 кг/см2. Ниже 750°С охлаждение проис-
ходит естественным путем.

Предлагаемая комплексная технология позво-
ляет изготавливать механические резонаторы из
кварцевого стекла с добротностью выше 107.
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