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摘　 要:超低膨胀石英玻璃( ULE)是一种通过精确掺杂 TiO2 实现热膨胀系数( CTE)在 10-9 / ℃ 量级的特种材料,具有卓越的

尺寸稳定性和温度适应性,广泛应用于天文观测、激光探测和半导体制造等领域。 ULE 材料制备过程中,TiO2 分布均匀性影

响 CTE 分布的均匀性,进而对 ULE 光学元件的光学面形和成像质量稳定性产生重要影响,因此保证 ULE 材料全口径的 CTE
均匀性成为材料制备技术研究重点,其中 CTE 及其均匀性的高精度测量将为材料制备工艺高效迭代优化提供有力支撑。 系

统综述了 ULE 的制备工艺及其 CTE 调控机制,重点分析了 CTE 及其均匀性的检测技术研究进展并对比了各技术优缺点:传
统取样标定法(如顶杆法、干涉法和光弹法)虽能实现高精度测量,但存在破坏性、操作复杂等局限性;而无损检测法(如折射

率法、线聚焦超声扫描法和超声纵波声速法)则为 ULE 材料全口径 CTE 评估提供了有效解决方案,尤其超声纵波声速法,因
其能够实现大尺寸 ULE 坨料 CTE 及其均匀性的高效表征,并在测量精度与工程实用性之间取得了良好平衡。 进一步探讨了

超声无损检测技术的关键挑战与发展前景,提出未来需突破微观特性对声波传输的影响机理、高精度声速测量等难题,以推

动大尺寸、高性能 ULE 材料的制备与应用。 从多学科交叉视角构建了 ULE 热膨胀系数检测技术体系,为相关研究提供了新

思路和技术参考。
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Abstract:Ultra-low
 

expansion
 

quartz
 

glass
 

( ULE)
 

is
 

a
 

special
 

material
 

with
 

a
 

coefficient
 

of
 

thermal
 

expansion
 

( CTE)
 

of
 

10-9 / ℃ ,
 

achieved
 

through
 

precise
 

TiO2
 doping.

 

It
 

boasts
 

excellent
 

dimensional
 

stability
 

and
 

temperature
 

adaptability,
 

making
 

it
 

widely
 

used
 

in
 

astronomical
 

observations,
 

laser
 

detection,
 

and
 

semiconductor
 

manufacturing.
 

During
 

the
 

preparation
 

of
 

ULE
 

materials,
 

the
 

uniformity
 

of
 

TiO2
 distribution

 

affects
 

the
 

uniformity
 

of
 

CTE
 

distribution,
 

which
 

in
 

turn
 

significantly
 

influences
 

the
 

optical
 

surface
 

figure
 

and
 

the
 

stability
 

of
 

imaging
 

quality
  

of
 

ULE
 

optical
 

components.
 

Therefore,
 

ensuring
 

full-bore
 

CTE
 

homogeneity
 

in
 

ULE
 

materials
 

has
 

become
 

a
 

key
 

focus
 

in
 

material
 

preparation
 

technology
 

research,
 

among
 

which
 

high-precision
 

measurement
 

of
 

CTE
 

and
 

its
 

uniformity
 

provides
 

strong
 

support
 

for
 

efficient
 

iterative
 

optimization
 

of
 

the
 

material
 

preparation
 

process.
 

This
 

paper
 

provides
 

a
 

comprehensive
 

review
 

of
 

the
 

preparation
 

methods
 

of
 

ULE
 

and
 

its
 

CTE
 

control
 

mechanisms,
 

focuses
 

on
 

analyzing
 

the
 

research
 

progress
 

on
 

detection
 

technology
 

of
 

CTE
 

and
 

its
 

uniformity,
 

and
 

compares
 

the
 

advantages
 

and
 

disadvantages
 

of
 

each
 

technology:
 

Traditional
 

sampling
 

calibration
 

methods,
 

such
 

as
 

the
 

pushing-rod
 

method,
 

interferometry,
 

and
 

photoelasticity,
 

can
 

achieve
 

high-precision
 

measurements
 

but
 

have
 

limitations
 

such
 

as
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destructiveness
 

and
 

complex
 

operation;
 

while
 

nondestructive
 

testing
 

methods
 

( such
 

as
 

the
 

refractive
 

index
 

method,
 

the
 

linear
 

focused
 

ultrasonic
 

scanning
 

method
 

and
 

the
 

ultrasonic
 

longitudinal
 

wave
 

velocity
 

method)
 

provide
 

effective
 

solutions
 

for
 

full-bore
 

CTE
 

evaluation
 

of
 

ULE
 

materials.
 

In
 

particular,
 

the
 

ultrasonic
 

longitudinal
 

wave
 

velocity
 

method
 

can
 

effectively
 

characterize
 

CTE
 

and
 

its
 

uniformity
 

in
 

large
 

ULE
 

boules,
 

and
 

achieve
 

a
 

good
 

balance
 

between
 

measurement
 

accuracy
 

and
 

engineering
 

practicability.
 

The
 

paper
 

further
 

explores
 

the
 

key
 

challenges
 

and
 

future
 

prospects
 

of
 

ultrasonic
 

nondestructive
 

testing
 

technology,
 

proposing
 

that
 

future
 

efforts
 

should
 

address
 

the
 

impact
 

of
 

microscopic
 

characteristics
 

on
 

sound
 

wave
 

transmission
 

and
 

the
 

challenge
 

of
 

achieving
 

high-precision
 

sound
 

wave
 

velocity
 

measurements
 

to
 

advance
 

the
 

preparation
 

and
 

application
 

of
 

large-size,
 

high-performance
 

ULE
 

materials.
 

This
 

review
 

constructs
 

a
 

multi-
disciplinary

 

perspective
 

on
 

the
 

detection
 

technology
 

system
 

for
 

coefficient
 

of
 

thermal
 

expansion
 

in
 

ULE,
 

providing
 

new
 

ideas
 

and
 

technical
 

references
 

for
 

related
 

research.
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0　 引　 　 言

　 　 超低膨胀石英玻璃( ultra-low
 

expansion
 

quartz
 

glass,
 

ULE)是一种掺杂少量 TiO2 的石英玻璃[1-2] ,其在特定温

度区间内的热膨胀系数( coefficient
 

of
 

thermal
 

expansion,
 

CTE)可达 10-9 / ℃ 量级(接近于 0) [3] ,因具有优异的热

稳定性和温度适应性,已被广泛应用于天文观测[4-5] 、激
光探测[6-8] 及半导体制造[9-10] 等关键领域。

天文观测领域中,反射镜镜体材料的选取直接影响

大口径光学系统的成像性能[11] ,这要求镜体材料具有极

低的 CTE,保证光学反射镜在温度波动时依旧能保持较

高的面形精度,因此全球许多单片式和分块式望远镜的

反射镜镜体均采用 ULE 材料。 例如:主镜口径为 1. 45
 

m
的开普勒太空望远镜;主镜口径为 2. 4

 

m 哈勃太空望远

镜;主镜口径为 8. 1
 

m 的南北双子望远镜( Gemini Ⅰ&
Ⅱ)和 8. 2

 

m 的昴星团望远镜(Subaru)等;半导体制造领

域, ULE 是 极 紫 外 光 刻 系 统 ( extreme
 

ultraviolet
 

lithography,
 

EUVL)光掩模版基板和反射镜基底的理想

材料[12-13] 。 此外,ULE 也是原子钟[14-16] 、航天器窥窗[17] 、
干涉仪[18-20] 等所用关键材料。

随着上述领域的迅速发展,大尺寸、高性能 ULE 材

料的研发需求日益迫切。 现阶段,如何确保 ULE 材料热

膨胀系数及其均匀性满足关键应用性能要求是一项重要

挑战,这一定程度上限制了具有超低 CTE 及其高度均匀

性大尺寸 ULE 材料的制备能力。 而突破这一重要挑战

的前提是 ULE 材料热膨胀系数高精度检测与全口径无

损检测方法的系统研究。 该研究不仅可以保障 ULE 材

料的应用性能需求,还能推动 ULE 制备技术的发展和创

新。 同时,与国际领先水平(如康宁公司标准) 相比,国
内 ULE 制备工艺和 CTE 检测技术能力仍存在一定差距。

综合上述研究背景和关键问题,本文在概述 ULE 材

料制备方法及其 CTE 调控机制的基础上,重点梳理了该

材料 CTE 及其均匀性检测方法的研究进展,并对其未来

发展进行了展望,为实现大尺寸、高性能 ULE 材料的制

备及其热膨胀性能的快速检测提供有价值的参考。 基于

上述研究框架,本文的创新价值体现在两方面:1)聚焦超

低膨胀石英玻璃热膨胀系数检测技术,突破传统单一检

测维度,从多学科交叉视角构建检测体系,为该领域检测

技术研究提供新思路;2)尝试梳理检测技术发展脉络,虽
现有文献不足,但首次系统整合相关检测原理与方法,为
后续研究奠定基础。

1　 ULE 制备工艺与检测技术研究现状

1. 1　 ULE 的制备

　 　 ULE 的制备通常采用火 焰 水 解 沉 积 法 ( flame
 

hydrolysis
 

deposition,FHD) [21] ,将 SiCl4 和 TiCl4 蒸气一起

送入旋转台上的燃烧器中,发生如式(1)所示的水解反

应。 该 方 法 属 于 化 学 气 相 沉 积 ( chemical
 

vapor
 

deposition,CVD)技术的一种,具体为:使用含有硅和钛的

化合物作为前驱物(如 SiCl4 和 TiCl4 ),在火焰环境中与

水蒸气发生水解反应,生成硅酸和钛酸等中间化合物。
这些中间化合物在高温下进一步分解,形成亚微米尺寸

的含钛硅酸盐颗粒。 随后,这些颗粒在基板表面沉积,并
经受高于 1 700℃的高温熔融,在特定容器中生成一整块

ULE 坨料[22] 。
SiCl4 + TiCl4 + 4H2O = TiSiO4 + 8HCl (1)
2016 年中国建筑材料科学研究总院有限公司团

队[23] 采用 CVD 方法,成功突破了大尺寸、高均匀性石英

玻璃的制备技术瓶颈,在国内首次实现了直径 600
 

mm 以

上优质石英玻璃的自主可控制备。 2024 年湖北菲利华

石英玻璃股份有限公司[24] 将 ULE 产品尺寸提升至

Φ1 500
 

mm,并成功进入终端客户应用阶段。
1. 2　 TiO2 对 CTE 的调控机制

　 　 超低膨胀石英玻璃本质上是一种石英掺杂 Ti 的钛

硅酸盐玻璃, 其内部微观结构为单一且均匀的非晶

态[25-26] 。 Ti 在石英玻璃中主要以 Ti4+形式存在,与氧、硅
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结合形成统一的 Si-O-Ti 网络结构。 由于钛离子的半径

大于硅离子,导致 Si-O-Ti 网络结构中的 Si-O-Ti 桥键平

均距离增加,进而改变了玻璃的网络结构;在热运动影响

下,桥氧电子跃迁能发生改变,桥氧原子偏离平行位置的

振动超过了玻璃网络削弱对负膨胀的影响,因此掺入 Ti
会使石英玻璃的热膨胀系数显著降低[27] 。

石英(SiO2)与二氧化钛(TiO2)这两种成分的组合以

及精确比例对于实现 ULE 的超低热膨胀特性至关重要。
Casamenti 等[12] 的研究表明,TiO2 的含量与热膨胀系数

呈线性关系,标准退火后的康宁 7972 牌 ULE 中的 TiO2

含量与 CTE 满足如式(2)所示关系,即:
CTE( × 10 -9 / ℃ ) = - 55. 1C(TiO2) + 407. 9 (2)

式中:C(TiO2)为 TiO2 的含量,单位为 wt% 。
由式(2)可知,热膨胀系数随

 

TiO2 含量的增加而降

低;当 TiO2 掺杂量为 7% ~ 8% 时,ULE 的热膨胀系数接

近 0。 为了控制 Ti 的掺杂比例,康宁公司[27] 采用分别输

送 Ti 和 Si 的方法,将 Ti 的化合物与 Si 的化合物分别放

置在不同的加热器中,并将温度升至各自的气化温度,以
生成气态反应物,这些气态反应物通过载气输送通道被

输送到反应炉中再进行水解反应,如图 1 所示。 这种方

法可以通过控制载气输送通道的流量,实现反应炉中 Ti
含量的精确控制。

图 1　 ULE 制备过程中 Ti 含量的控制

Fig. 1　 Control
 

of
 

Ti
 

content
 

during
 

ULE
 

preparation

通过这种工艺制备的 ULE 坨料,在 5℃ ~ 35℃ 平均

CTE 为(0 ~ 30) ×10-9 / ℃ ,表现出非常好的 CTE 均匀性,
其 CTE 关于坨料的中心轴均匀对称分布,也就是说,当
从坨料中心到坨料边缘进行 CTE 测量时,无论沿哪个半

径方向测量,CTE 分布结果都是一致的[28] 。
国内顾真安院士团队[29] 深入研究了试验条件、工艺

参数、玻璃成分与 ULE 热膨胀性能之间的相互影响,并
给出 ULE 中 TiO2 含量与 CTE 之间的定量关系,如图 2
所示。 这项研究不仅揭示了材料属性与工艺之间的复杂

联系,也标志着国内对 ULE 系统性研究的开端,为后续

高性能 ULE 材料研发工作奠定了坚实的基础。 由图 2
可知,不同温度下,CTE 均随着 TiO2 含量的增加而减小,

二者呈线性关系。 例如,当温度为 40℃ 时,TiO2 含量为

8%的 ULE 的 CTE 达到零值,由此可以制造出零膨胀石

英玻璃,即为 ULE;当继续增加 TiO2 含量时,玻璃 CTE 降

低为负值。 此外,等温线斜率随着温度升高而增大,即
TiO2 含量对 CTE 的影响随着温度升高而变得明显。

图 2　 ULE 的 CTE 与 TiO2 含量之间的关系[29]

Fig. 2　 Relationship
 

between
 

CTE
 

and
 

TiO2
 content

 

in
 

ULE

综上可知,通过精确控制 TiO2 含量,可以制备出具

有预期 CTE 特性的 ULE 材料。 而对于 ULE 材料而言,
极低的 CTE 是其在高性能应用领域的最大优势。 因此,
快速准确测量 ULE 材料的 CTE 及其均匀性对于评估其

应用性能至关重要。
1. 3　 超低膨胀石英玻璃热膨胀系数检测技术研究进展

　 　 超低膨胀石英玻璃,因其热膨胀系数近乎为零的特

性,在大口径精密光学系统中成为基体材料的不二之

选[30-31] 。 它是掺有二氧化钛( TiO2 )的石英玻璃,在众多

高新技术领域都发挥着关键作用,如半导体光刻设备用

光学元件、天文望远镜反射镜以及原子钟腔体等[32-33] 。
但在制备过程中,内部 TiO2 组分分布不均,致使其热膨

胀系数呈现区域分布不均匀的状况[34] ,一旦这种不均匀

性超出特定范围,其加工成型的基体便会产生残余应力,
严重影响光学镜面的加工质量以及成像稳定性[35] 。 因

此,快速且精准地检测超低膨胀石英玻璃不同位置的热

膨胀系数,对筛选优质材料意义重大[36] 。
目前,在检测超低膨胀石英玻璃热膨胀系数的技术

手段方面,已发展出多种方法[37] 。 国内主要依靠自主采

购高精度的激光干涉型热膨胀系数测量设备开展测量研

究。 国外的研究则更为多样,包括斐索干涉法、法布里-
珀罗(Fabry-Perot,F-P)干涉法、双通迈克尔逊干涉法、双
光路光学外差干涉法、修正的迈克尔逊干涉法以及光弹

性分析法等。 斐索干涉法在 5℃ ~ 35℃ ,平均热膨胀系数
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测量的最大误差为 7×10-9 / ℃ ,多次读数后的概然误差在

(2 ~ 3) ×10-9 / ℃ ,然而该方法在样品准备和测量环节极

为耗时,大约需要两周时间。 法布里-珀罗干涉法测量绝

对热膨胀系数的精度可达 1×10-9 / ℃,适用于测量热膨胀

系数在(0~1)×10-6 / ℃范围的材料,不过其测量精度受激

光频率稳定性、温度变化不确定度以及 F-P 共振峰值可复

位性的限制。 双通迈克尔逊干涉法能测量多数材料在

2℃ ~500℃的绝对热膨胀系数,还可实现干涉条纹和温度

信息的可视化,但该方法测量过程缓慢,温度难以快速平

衡,单次测量需 6 ~ 8
 

h,且准确度不及法布里-珀罗干涉

仪。 双光路光学外差干涉法测量热膨胀系数的标准不确

定度为 2. 1×10-8 / ℃ ,其双光路光学系统大大降低了测量

前和测量期间对样品端面平行度的要求,在降低实验不

确定度上有较大改善空间。 光弹性分析法通过测量中间

密封层的光学延迟来推导玻璃热膨胀系数差,结合已知

热膨胀系数的标准件实现样品热膨胀系数的绝对测量,
但该方法测量热膨胀系数差的不确定度高达 0. 15 ×
10-9 / ℃ ,测量准确性欠佳。 此外,还有通过建立声速与

温度定量关系模型来检测的方法,可实现大尺寸超低膨

胀石英玻璃特定温度下热膨胀系数的超声快速无损检

测,避免了对玻璃的切割,有效规避大尺寸玻璃块体现场

检测精密温控的难题。 比如,先获取位于超低膨胀石英

玻璃不同位置试样在不同温度下的纵波声速,经数据拟

合得到纵波声速和温度之间的拟合关系式,在实际计算

热膨胀系数时,输入预设温度,利用拟合关系式确定该温

度下的纵波声速,进而确定热膨胀系数。
随着科技的不断进步,超低膨胀石英玻璃热膨胀

系数检测技术也在持续发展。 未来,一方面检测技术

将朝着更高精度、更快速以及无损检测的方向发展,以
满足对材料性能更精准把控的需求。 例如,在半导体

光刻设备等对精度要求极高的领域,更高精度的检测

技术能确保光学元件的质量,提升产品性能。 另一方

面,针对大尺寸超低膨胀石英玻璃的检测技术会进一

步优化,解决现有检测方法在大尺寸玻璃检测中面临

的问题,更好地实现大尺寸玻璃的无损检测,提高检测

效率。 同时,与人工智能、大数据等新兴技术的融合也

可能成为发展趋势,通过对大量检测数据的分析,优化

检测模型,提升检测的准确性和可靠性。 总之,超低膨

胀石英玻璃热膨胀系数检测技术的发展,将为其在更

多领域的广泛应用提供有力支撑。

2　 超低膨胀石英玻璃 CTE 检测方法

　 　 ULE 的 CTE 测量方法可以分为两类:取样标定法和

无损检测法。 其中,取样标定法包括顶杆法、干涉法和光

弹法等;无损检测法包括折射率法、线聚焦超声扫描法和

超声纵波声速法等。 这些检测方法可提供精确的热膨胀

数据,进而评估材料是否满足超低膨胀的性能要求。 本

章将详细阐述 ULE 材料不同的 CTE 测量方法,这些方法

不仅能确保 ULE 在高性能应用中的优异表现,还为 ULE
的应用提供了科学依据。
2. 1　 取样标定法

　 　 1)顶杆法

顶杆法是一种经典的热膨胀系数测量技术[38] 。 该

方法将待测样品置于炉体内,通过一根尺寸稳定的刚性

顶杆将样品一端固定,另一端与顶杆紧密接触。 在程序

控温过程中,样品随温度变化发生的热膨胀 / 收缩量会通

过顶杆精确地传递至炉体外部,该长度变化量随后由高

精度位移传感器进行检测,同时,紧贴在样品旁的测温元

件实时记录对应的温度值[39-41] 。 通过传感器采集到试样

的膨胀量及其对应的温差,即可根据式(3),计算出该材

料在特定温度区间内的平均线热膨胀系数[42-44] ,即:
α = ΔL / (L0 × ΔT) (3)

式中:L0 为样品初始长度; ΔL 为样品长度的变化量;
ΔT 为温度的变化量。

20 世纪后期,康宁公司的 Plummer 等[45] 为实现高精

度 CTE 测量,选用高输出、短量程、可控温的线性可变差

动变压器(linear
 

variable
 

differential
 

transformer,LVDT)作

为伸长计,在室温下采取如图 3( a)所示的顶杆式石英玻

璃热膨胀仪对低膨胀石英玻璃进行了 CTE 测量研究,由
于 LVDT 最 小 输 出 对 应 线 膨 胀 率 的 分 辨 率 为

±0. 025×10-6,该装置理论测量不确定度为 1. 7×10-9 / ℃ ,
但受到测量环境等因素的不利影响,实际测量不确定度

为 7×10-9 / ℃ ,测量结果如图 3(b)所示。
在 2007 年和 2010 年,原中国科学院兰州物理研究

所(现中国航天科技集团公司第五研究院第 510 研究所)
的张建可等[46-47] 采用了传统的顶杆法,在-50℃ ~ 40℃的

温度范围对碳纤维材料和石墨纤维材料的轴向及径向

CTE 进行了测试。 在测试过程中,使用了千分表进行位

移测量,最终得到的 CTE 测量结果达到了 10-8 / ℃ 量级。
尽管其 CTE 测量结果表现出较高的精密度,但该结果的

准确性仍需要进一步验证,原因在于千分表测量精度只

有 3
 

μm,这难以满足 10-8 / ℃的测量精度要求。
在使用顶杆法测量低膨胀玻璃材料 CTE 的研究中,

比较具有代表性的是德国肖特公司。 肖特公司的

Jedamzik 等[48] 设计了如图 4(a)所示的标准热膨胀仪,该
装置与 Plummer 等[45] 设计的热膨胀仪相似,使用顶杆式

膨胀仪设计。 标准热膨胀仪的不同之处在于,其样品支

架与顶杆由钛硅酸盐玻璃制成,同时,Jedamzik 等[48] 还将

样品尺寸进行了优化,优化后的样品长度为 100
 

mm,直
径 6

 

mm。 标准热膨胀仪 CTE 测量精度达到±1×10-8 / ℃ ,
展现出±5×10-9 / ℃的良好重复性。
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图 3　 康宁公司采用的顶杆式石英玻璃热膨胀仪与 CTE 测量结果[45]

Fig. 3　 The
 

pushing-rod
 

quartz
 

glass
 

thermal
 

expansion
 

instrument
 

used
 

by
 

Corning
 

and
 

the
 

CTE
 

measurement
 

results

　 　 为了应对更高精度的 CTE 测量需求, Jedamzik
等[49] 在标准热膨胀仪设计的基础上,对其的关键测量

部件进行了优化,研发了一款改进版的热膨胀仪,如

图 4( b)所示。 该热膨胀仪的测量头更新为迈克尔逊

光学干涉仪,与标准 LVDT 相比,分辨率提高了 50 倍,
提升了测量准确性。 Jedamzik 等[49] 使用德国联邦物理

技术研究所高精度干涉仪系统认证的钛硅酸盐参考样品

对改进版热膨胀仪进行定期校准,校准参考样品的绝对

准确度为 0. 5×10-9 / ℃ ,CTE(0℃ ~ 50℃ ) 测量总精度达

到了±6. 2×10-9 / ℃ ,重复性为±1. 2×10-9 / ℃ ,其重复性是

标准热膨胀仪的 4 倍。
2015 年 Jedamzik 等[50] 为了进一步提高热膨胀测量

　 　 　 　

系统的长期稳定性、可重复性和测量精度,计划研发一款

高级热膨胀仪。 该仪器采用线性增量编码器进行高精度

位移测量,仍保持了顶杆式热膨胀仪的基本原理,但对顶

杆式膨胀仪的结构进行了重新设计,这款新型热膨胀仪

于 2015 年完成开发,如图 4( c) 所示。 新型热膨胀仪对

ULE 试样在小温度范围内长时间的 CTE 测量结果如

图 4(d)所示,其 CTE 的测量精度已提升至±3×10-9 / ℃ ,
重复性达到±1×10-9 / ℃ 。

顶杆法作为一种成熟的 CTE 测量方法,具有操作简

便、成本较低等优点。 然而,这种方法也存在一定的局限

性:1)顶杆法的测量精度相对较低;2)该方法容易受到

环境因素干扰,例如温度和湿度的变化可能会对测量
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图 4　 肖特公司热膨胀仪的发展与 CTE 测量[48-50]

Fig. 4　 Development
 

of
 

Schott′s
 

thermal
 

expansion
 

instruments
 

and
 

the
 

CTE
 

measurement

结果产生负面影响。 因此,在对 ULE 材料进行更高精度

的 CTE 测量时,需要严格控制顶杆法要求的环境条件和

操作规范,才可能实现 CTE 测量的目标精度。
2)干涉法

基于干涉法的热膨胀仪,其 CTE 测量精度可以达到

10-9 / ℃量级,这有效弥补了顶杆式测量法精度上的不

足,通常用于 ULE 热膨胀系数的标定或更高精度领域的

CTE 测量。 干涉法的基本原理为:在特定环境下,以一定

的升温速率加热试样至设定的温度,测量试样的长度变

化,记录温度变化,计算试样在一定温度范围内的平均线

热膨胀系数或特定温度下的瞬时线热膨胀系数[51] 。 其

中,试样的长度变化采用激光干涉仪进行测量,即通过激

光干涉仪测量试样长度随着温度变化引起的干涉条纹变

化量,根据干涉条纹变化量计算出试样的长度变化量。
因此,只要测得在温度变化量 ΔT 下的干涉条纹移动数

目 ΔN,并根据样品初始长度 L0,根据如式(4)所示公式

　 　 　 　

可计算出材料在该温区内的平均线热膨胀系数[52] ,即:

α = ΔL
L0 × ΔT

= λ × ΔN
2L0 × ΔT

(4)

Plummer 等[45] 采用如图 5( a) 所示的斐索干涉式热

膨胀仪对康宁的 ULE 材料进行了绝对 CTE 测量,其测量

结果如图 5( b) 所示。 根据图 5( b) 测量的热膨胀量得

出,在 5℃ ~ 35℃ 平均 CTE 最大测量误差为 7×10-9 / ℃ 。
美国亚利桑那大学的 Berthold 等[53] 将 ULE 试样作为法布

里-珀罗标准具的间隔,设计了如图 5(c)所示的 CTE 测量

系统,其 CTE 测量结果如图 5(d)所示,分析实验数据得

出,绝对 CTE 测量精度可达到 10-9 / ℃量级。
日本 产 业 技 术 综 合 研 究 所 ( national

 

institute
 

of
 

advanced
 

industrial
 

science
 

and
 

technology, AIST ) 的

Takeichi 等[54] 所带领的研究团队研发了高精度双光路外

差干涉仪,该测量系统如图 6( a)所示,使用干涉仪直接

测量试样长度的变化,提供绝对 CTE 测量。 为了抑制
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图 5　 基于干涉法的 ULE 材料热膨胀系数测量[45,53]

Fig. 5　 Measurement
 

of
 

the
 

coefficient
 

of
 

thermal
 

expansion
 

for
 

ULE
 

materials
 

using
 

interferometry

图 6　 基于双光路外差干涉仪与精密温控的高精度 CTE 测量系统[54]

Fig. 6　 High-precision
 

CTE
 

measurement
 

system
 

based
 

on
 

a
 

dual-path
 

heterodyne
 

interferometer
 

and
 

precision
 

temperature
 

control
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样品倾斜,Takeichi 等[54] 围绕膨胀仪组件结构进行了优

化,优化后的结构如图 6( b)所示,采用恒温模块和帕尔

贴装置可使样品内部的温度保持均匀;样品被固定在样

品架上形成一个倒 T 形,这种结构被认为是避免样品倾

斜的最佳结构。 样品的精密温度控制单元如图 6( c)所

示,样品温度主要由恒温区确定,从样品到接触板的热传

导由帕尔贴装置调节,以提高样品温度的均匀性。 双光

路外差干涉仪,采用频率稳定的激光器作为光源,可以优

于 1
 

nm 的分辨率进行位移测量,产生高精度( <10-9 / ℃ )
的 CTE 测量结果。

此外,康宁的 Badami 等[55] 基于迈克尔逊干涉原理,
研发了一种高精度热膨胀仪,该热膨胀仪包括单端测量、
不带 / 带辅助光学器件的双端测量 3 种形式。

单端测量法的示意图如图 7( a)所示,该方法的 CTE
测量原理如图 7( b)所示。 这种结构允许在不放置样品

的情况下仅对底座进行测试,进而实现无加载空白测试,
以评估整个系统的稳定性,且操作方法简单直接,适用于

一些特殊样品结构,同时可以降低测量系统的复杂性。
然而,这种形式的热膨胀仪会受到样品结构的限制,无法

完全消除样品整体运动对测量结果的影响,其测量不确

定度为(5 ~ 60) ×10-9 / ℃ 。 不带辅助光学器件的双端测

量配置如图 7( c)所示。 该系统直接在样品的两端进行

测量,其测量原理如图 7( d)所示,它由两个独立的迈克

尔逊干涉仪组成,每个干涉仪具有独立的参考臂,形成相

互参考。 因此,通过减少参考臂的长度,可以减少因参考

臂的绝对膨胀引入的不确定度,有效地缩短了测量回路

并提高了其稳定性。 但该方法也有一个明显的缺点:两
个传感器通过框架相连,形成一个测量回路,框架尺寸的

变化与样品长度的变化无法区分,最终,双端热膨胀仪

CTE 的测量不确定度达到了(8 ~ 40) ×10-9 / ℃ 。 带辅助

光学器件的双端测量热膨胀仪如图 7( e)所示,其测量原

理是利用样品作为间隔,构建形成一个高精度的法布里-
珀罗标准具,如图 7( f)所示。 在这种结构中,具有高反

射涂层的反射镜与样品的两端进行光学接触,通过标准

频率来确定探测激光的频率,光程变化由标准具的谐振

频率变化来度量。 与之前方法相比,这种位移测量方法

具有极高的灵敏度(可感知的热膨胀率量级约为 10-11 ),
CTE 的测量精度能达到 1×10-9 / ℃ ,整体的不确定性约为

5×10-9 / ℃ 。 康宁研发的 3 种形式的热膨胀仪的测量不

确定度如表 1 所示。

图 7　 康宁公司不同结构形式的热膨胀仪[55]

Fig. 7　 Different
 

CTE
 

measurement
 

topologies
 

developed
 

by
 

Corning
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表 1　 不同形式的热膨胀仪测量不确定度
Table

 

1　 Measurement
 

uncertainty
 

of
 

different
 

forms
 

of
 

thermal
 

expansion
 

meters

热膨胀仪的形式 不确定度评估

单端测量 (5 ~ 60) ×10-9 / ℃
双端测量 (8 ~ 40) ×10-9 / ℃

带辅助双端测量 (5 ~ 10) ×10-9 / ℃

　 　 从日本 AIST 和美国康宁各自研发热膨胀仪的过程

可以看出,对核心测量部件的优化与改进,是提高 CTE
的测量精度的重要手段,这一进程不仅体现了测量技术

的进步,也反映了高精度测量设备在提升材料性能方面

的关键作用。
国内在干涉法 CTE 测量方法研究和系统研制方面

鲜有公开报道,目前可查的资料显示,仅有上海依阳实业

公司和北京长城计量测试技术研究所两家单位开展了高

精度干涉法热膨胀仪自主研制:
(1)国内上海依阳实业公司 2015 年公开的激光干涉

法热膨胀测定仪技术说明书(http: / / www. eyoungindustry.
com / 2013 / 1024 / 46. html)中指出,该公司沿用康宁自研的

高精度热膨胀仪中的单端形式光路系统,设计了两个独立

的光学测量通道,可同时进行中温和高温试样的热膨胀系

数测量。 该装置的所有光学元件均放置于恒温腔中,具有

稳定的温度环境,测试的温度覆盖了-20℃ ~ 1
 

400℃的范

围,可满足 50~65
 

mm 长的试样测量,可实现 10-8 / ℃量级

的 CTE 测量。
(2)北京长城计量测试技术研究所蔡静研究员在第

二届全国光电测量测试技术及产业发展大会口头报告中

介绍了她所在研究团队借助双光束非共轴对称式激光干

涉光学系统,研制了一套高精度热膨胀系数测量系统。
　 　 　

该系统采用非共轴共光路式设计,将测量臂与参考臂的

噪声相互抵消,将角锥镜作为反射器,对干涉仪光路部分

进行恒温且真空控制,该设计提高了干涉系统的稳定性。
CTE 测试温度覆盖了-180℃ ~ 500℃的范围,可满足 20 ~
30

 

mm 长的试样测量,测量精度可达到 10-8 / ℃量级。
干涉法可实现极低量级 CTE 的高精度测量,进而满

足超精密光学工程领域需求。 但干涉式热膨胀仪本身具

有的复杂性、高昂成本以及对试样尺寸和操作环境的严

苛要求,一定程度上限制了该技术在 CTE 检测方面的工

程应用和发展。
3)光弹法

光弹法是采用三明治密封结构高精度测量 CTE 的

方法。 其测量原理为:两种热膨胀系数不同的材料在高

温下被封接成一个复合结构后,在冷却至室温的过程中,
由于收缩不均会产生残余应力。 该应力会使透明材料

(如玻璃)产生双折射效应,进而引发可通过偏振仪测量

的光学延迟。 最终,通过测量光学延迟,并利用理论模型

进行计算,便可反推出两种材料间热膨胀系数的差值或

绝对值,这是一种间接测量法[56-57] 。
1969 年康宁公司的 Hagy 等[58] 提出了利用夹层密封

技术(三明治密封结构)来测量超低膨胀石英玻璃的热膨

胀系数。 光弹法测量 CTE 的原理如图 8 所示。 这个结构

由两种具有不同热膨胀系数的玻璃层叠而成,包含 3 块等

厚的矩形玻璃板,其中两块玻璃板的热膨胀系数相同,用
作密封结构的上下两层;而第 3 块玻璃板的热膨胀系数不

同,作为中间的密封层。 在堆叠结构中,3 块玻璃板被加

热至超过软化点,以熔融方式黏合在一起,形成密封。 接

着,对整个密封结构进行严格的退火处理,以消除由于温

度梯度产生的残余应力。 最终,密封结构中仅存的残余

应力是由于两种玻璃的热膨胀系数差异造成的。

图 8　 用于光弹性法 CTE 测量的对称夹层密封结构

Fig. 8　 Symmetrical
 

sandwich
 

seal
 

construction
 

for
 

photoelastic
 

CTE
 

measurements
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　 　 通过光弹法,在高温(例如 300℃ ) 和室温下测量光

学延迟,根据如式(5)所示的关系,可得到玻璃弹性范围

内的热膨胀系数差值[56] ,即:

αd =
λ(R0 - RT)

180KcdB(TT - T0)
1
EB

+
SB

EA(SA1 + SA2)
é

ë
êê

ù

û
úú × 106

(5)
式中:αd 为未知样品与已知标准样品的热膨胀系数差

值,单位为 10-6 / ℃ ;λ 为入射光的波长,单位为 nm;R0 为

偏振分析仪在低温下的读数,RT 为偏振分析仪在高温下

的读数,单位为角度(°);Kc 为试样的应力光学常数,单
位为(nm / cm)·Pa;dB 为标准样品的密封层厚度,即光路

长度,单位为 cm;TT 与 T0 分别是高温和低温下的温度,
单位为℃ ;EA 和 EB 分别为未知样品的和已知标准样品

的弹性模量,单位为 Pa;SA1、SA2 和 SB 分别为未知样品

(上层和下层)和已知标准样品的截面积,单位为 m2。
结合已知标准样品的热膨胀系数,可以实现对超低

膨胀玻璃热膨胀系数的准确测量。 Hagy 等[58] 提出的光

弹法测量 CTE 差值的不确定度达到了 0. 15×10-9 / ℃ ,远
远高出顶杆法和干涉法,但是不足之处也很明显,光弹法

属于取样测量,且需要借助已知的 CTE 标准样品,才能

实现 CTE 的测量。

2. 2　 无损检测法

　 　 取样标定法可提供准确的热膨胀数据,但不可避

免会对材料造成一定程度的损坏与浪费,无法对 ULE
材料进行全口径无损 CTE 测量。 无损检测作为一种被

广泛应用的技术,它可在不损伤被检对象的前提下,探
测其物理性质、状态及内部结构是否存在开裂、夹杂等

状况[59] 。 鉴于此,本部分将重点讨论 CTE 的无损检测

方法。 这些方法可在不破坏 ULE 完整性的前提下进行

CTE 快速测量,确保了材料在后续高性能应用中的利

用率和可靠性。
1)折射率测量法

美国的 Hrdina 等[60] 通过实验证实了 ULE 材料内部

折射率变化与其 CTE 分布之间存在相关性,并提出了一

种无损测量 ULE 内 CTE 变化的新方法。 在实验中,
Hrdina 等[60] 首先使用干涉仪对 4 块绝对热膨胀系数值

在( - 25 ~ 0) × 10-9 / K 的 ULE 样品( 152
 

mm × 152
 

mm ×
100

 

mm)进行折射率测量。 随后,使用超声法对 ULE 样

品的 CTE 进行了测量。 最后,将折射率与 CTE 数据绘制

为位置的函数,结果如图 9 所示。 图中的方形数据点为

超声波每间隔 6
 

mm 测量的 CTE 值,样品折射率变化则

以 225
 

μm 的间距进行测量,用近乎连续的实线表示。

图 9　 折射率随 CTE 变化的函数关系[60]

Fig. 9　 Relationship
 

between
 

refractive
 

index
 

and
 

CTE

　 　 从图 9 可知,无论 CTE 的分布和绝对值如何,折射

率的变化都与 CTE 的变化明显相关。 Hrdina 等[60] 通过

对数据进行拟合分析,给出了 ULE 试样的拟合结果:对

于(41. 7±3. 7) ×10-6 的折射率变化,预期变化的 CTE 为

1×10-9 / K,两者拟合优度 R2 为 0. 93。 折射率测量法所

得 CTE 的峰谷值( peak-to-valley,
 

PV) 为 0. 07 × 10-9 / K,
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该值在 3 个标准偏差下,比超声波方法提高了 17 倍(超

声波法典型精度为 1. 23×10-9 / K)。 此外,Harper 等[61] 还

发现,折射率法可以测量更薄的样品,大约为 EUVL 光掩

模的厚度(约 6. 35
 

mm),不过测量精度略有下降。
2)线聚焦超声扫描法

日本东北大学的 Arakawa 等[62] 提出了一种利用线

聚焦 超 声 材 料 表 征 系 统 ( line-focus-beam
 

ultrasonic
 

material
 

characterization,LFB-UMC)评估 CTE 的方法,该
方法以非破坏和非接触的方式,通过测量泄露表面声

波( leaky
 

surface
 

acoustic
 

waves,LSAW) 的相位速度,对
ULE 的 CTE 进行评估,旨在为 EUVL 应用筛选出 CTE
绝对值<5×10-9 / ℃ 且分布均匀的 ULE 材料。 具体原理

为:使用水作为耦合剂,采用超声频率为 225
 

MHz 的

LFB-UMC 系统来测量 ULE 材料的 LSAW 速度,测量原

理如图 10( a)所示。 当线聚焦超声波通过水耦合剂聚

焦到样品表面时,以临界角 θLSAW 入射在样品表面激发

LSAW,并在样本表面传播。 通过改变 LFB 超声装置与

ULE 之间的距离 z 可以获得 V( z)曲线,进而分析 LSAW
的传 播 特 性[63] 。 ULE 玻 璃 典 型 的 V ( z ) 曲 线 如

图 10( b) 所 示, 通 过 FFT 进 行 分 析 的 频 谱 分 布 如

图 10( c)所示。 其中 LSAW 波的入射角 θLSAW 根据如

式(6)所示关系得出,即:
θLSAW = sin -1(kLSAW / kw) (6)

式中:kLSAW 是 LSAW 在水中的波数;kw 是纵波在水中的

波数。
V( z)曲线的振荡间隔 Δz 取决于两个相量之间的相

对相位差,如式(7)所示。

Δz = π
kw × (1 + cosθLSAW)

(7)

LSAW 速度 VLSAW 由 V( z)曲线的振荡间隔 Δz、VW 以

及 f 共同确定,如式(8)所示。

VLSAW =
VW

1 - 1 -
VW

2f × Δz( )
2

(8)

式中:VW 是超声纵波在水中的传播速度;f 为超声系统频

率,其值为 225
 

MHz。
Kushibiki 等[64]的研究还发现,当超声频率为 225

 

MHz
时,LSAW 对 CTE 的灵敏度为(4. 41×10-9 / ℃) / (m·s-1 )。
因此,为了确保 ULE 材料的 CTE 可以满足 EUVL 应用所

需的(0±5) ×10-9 / ℃以内的标准,LSAW 速度变化必须控

制在±1. 13
 

m / s 以内,LFB-UMC 系统对 CTE 的具体测量

评估流程如图 10(d)所示。

图 10　 EUVL 级 ULE 玻璃的 LFB 评估:原理、V( z)曲线、频谱分析与筛选流程[62-64]

Fig. 10　 LFB
 

evaluation
 

of
 

EUVL-grade
 

ULE
 

glass:
 

Principle,
 

V( z)
 

curve,
 

spectral
 

analysis,
 

and
 

selection
 

flowchart
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　 　 根据图 10( d) 的流程,使用 LFB-UMC 系统对 ULE
进行评估,若 LSAW 的速度差异在±1. 13

 

m / s 的范围,则
表明所检测的 ULE 材料符合 EUVL 应用标准( CTE 在

±5×10-9 / ℃ )。 2009 年 Kushibiki 等[65] 使用 LFB-UMC 系

统测量获取了康宁 7972 牌 ULE 样品的 CTE( 22℃ ) 与

LSAW 之间的关系,如式(9)所示,其 CTE 测量不确定度

达到 0. 72×10-9 / ℃ 。
CTE(22℃ ) = 4. 31 × (VLSAW - 3

 

302. 02) (9)
线聚焦超声扫描法能在 ULE 材料批量生产阶段的

质量控制和筛选中能发挥关键作用,也能以较高的精度

测量出 CTE 的值,但其测量系统的复杂性一定程度上限

制了该方法进一步应用。
3)超声纵波声速法

康宁在 ULE 的研发过程中,使用了多种方法来测量

热膨胀系数,并不断提出新的方法。 从干涉法测量、光弹

性技术到超声无损 CTE 测量技术的开发,最终,康宁公

司的 Hagy[66] 及其团队使用超声纵波声速法将 ULE 热膨

胀系数的测量精度提升到 10-9 / ℃量级。
超声法测量 CTE 的测量原理为:材料中的纵波声速

cL 与杨氏模量 E 之间存在明确的物理关系,如式(10)所

示,而材料的热膨胀系数 α 在一定温度范围内与杨氏模

量呈指数关系,如式(11) 所示。 对于同种材料,通过将

杨氏模量作为中间变量进行理论推导与简化,可建立超

声纵波声速 cL 与热膨胀系数 α 之间的直接定量关系,如
式(12)所示。 因此,通过精确测量超声纵波声速,即可

实现对大尺寸 ULE 材料热膨胀系数的无损、全口径

检测。

cL = E × (1 - υ)
ρ × (1 + υ) × (1 - 2υ)

(10)

E = k1 × ek2×αm (11)
αm = k × ln(cL) + α0 (12)

式中:cL 为超声纵波声速;E 为材料杨氏模量;υ 为材料

泊松比;ρ 为材料密度;k1、k2 和 k 为材料特性有关的常

数;αm 为材料在特定温度范围内的平均热膨胀系数。
超声纵波声速法因其具有可检测深度大、灵敏度高、

成本低、操作方便、效率高和对人体无害等优点,已在

ULE 热膨胀系数及其均匀性无损检测得到了应用

验证[67] 。
1973 年 Hagy 等[25] 根据材料的纵波声速与杨氏模量

有关这一性质,推断出 ULE 的热膨胀系数与其自身纵波

声速有关。 为了分析超声纵波声速对与 ULE 的热膨胀

系数之间的定量关系,Hagy 等[25] 利用超声纵波对厚度为

25. 4 ~ 177. 8
 

mm, 5℃ ~ 35℃ 的平均 CTE 为 ( - 0. 03 ~
0. 06) × 10-6 / ℃ 的 104 个 ULE 坨料进行了研究,其中

33 个坨料进行了控温测量。 首先, Hagy 等[25] 从每个

ULE 坨料边缘取样,经过严格退火后,进行 CTE 的绝对

测量。 随后,在取样附近的相邻位置进行超声波纵波声

速测量,将测得的声速与测量的绝对 CTE 值进行线性拟

合,建立了 ULE 热膨胀系数与超声纵波声速的线性关系

模型。 结果表明,104 个 ULE 坨料中,进行了温控测量的

ULE 坨料的 CTE 标准差为 7×10-9 / ℃ ,没有经过控温测

量的 ULE 坨料的 CTE 标准差为 12×10-9 / ℃ 。
为了进一步提高测量热膨胀系数的精度,Hagy 等[66]

在特定条件下对 ULE 坨料进行了声速测量,从 33 个经

过控温处理的 ULE 块体中选取了 31 个进行改进研究。
这些坨料经过退火和精磨后,被放入 26℃ 的水中水浴加

热。 当坨料与水的温度达到一致时,保持恒温状态 1
 

h
以上,然后对坨料进行超声测量。 研究结果表明,通过控

温、退火和表面精磨处理,超声法测量 ULE 块体热膨胀

系数不确定度降低了( 1 ~ 2) × 10-9 / ℃ ,准确度达到了

±2×10-9 / ℃ 。 此后,康宁公司又对超声法进行不断优化,
最终将超声法的检测精度提升到±1×10-9 / ℃ 。

针对如图 11( a)所示的大尺寸 ULE 块体 CTE 的全

口径检测,Vanbrocklin 等[68] 开展了相关研究,其 CTE 超

声测量过程如图 11( b)所示。 具体流程为:研究人员首

先对待测的大尺寸 ULE 块体表面进行了研磨,以确保其

上下表面平整且相互平行,然后将超声探头与玻璃不同

径向位置通过耦合剂进行耦合。 采用精度 2
 

ns 的时间间

隔测量仪测量了径向不同位置处的超声波传播时间,采
用精度 1. 2

 

ns 的脉冲回波重叠系统测量了块体边缘位置

处的声波传播时间。 块体边缘厚度由精度 0. 508
 

μm 的

线性高度尺测得,沿径向其他位置与块体边缘位置的厚

度差由精度 1. 8
 

μm 的 LVDT 厚度差测量仪测得,二者相

结合即可确定径向其他待测位置处的厚度值。 将测得的

厚度和传播时间代入式(13),即可计算出径向不同位置

处的声速,由它们之间的差值和已建立的超声 CTE 测量

模型即可推算出大尺寸 ULE 块体径向不同位置处的相

对 CTE 差值[25] ,即:

ci = 2d
(S i - k i )

ci = 2d
Sp

ì

î

í

ï
ï

ï
ï

(13)

式中:ci 和 cp 是分别由时间间隔测量仪和脉冲回波重叠

系统测得的声速;S i 和 Sp 是分别由时间间隔测量仪和脉

冲回波重叠系统测得的声波传播时间;d 是玻璃厚度;k i

是修正系数,由时间间隔测量仪的未定误差确定。
接着沿径向以 50. 8

 

mm 的步长将超声探头从块体中

心点移动到边缘位置,测量并计算块体上各个径向位置

的相对声速差和相对 CTE 差值,考虑到玻璃制造工艺导

致的材料 CTE 固有的径向对称性,仅需沿一条半径线移

动探头就可以完成 ULE 的全口径 CTE 测量,如图 11( c)
所示;然后,在块体边缘位置点区域切取样品,进行恒
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图 11　 大尺寸 ULE 块体 CTE 的超声直接接触式测量[68]

Fig. 11　 Ultrasonic
 

direct
 

contact
 

measurement
 

of
 

the
 

CTE
 

in
 

a
 

large
 

ULE
 

boule

温 26℃ ±0. 5℃水浴控制并达到热平衡后,测量其声速并

代入超声 CTE 测量模型,即可实现块体边缘位置点绝对

CTE 值的测定;最后,结合相对 CTE 差值可以获取所有

其他径向位置点的绝对 CTE 值,进而实现对大尺寸 ULE
块体 CTE 的全口径无损检测。

因为超声波速度和 CTE 都与 TiO2 含量呈线性相关,
所以简单地测量超声波通过给定厚度的 ULE 的传播时

间就可以得到玻璃的热膨胀系数[69] ,自 1973 年以来,康
宁公司将 ULE 的超声波检测法作为一项专利技术,成功

地用于 ULE 产品的过程控制和检测标准认证。
2017 年中国科学院光电技术研究所也开始 ULE 材

料超声 CTE 测量技术研究和装置研制,以实现大尺寸

ULE 材料热膨胀系数全口径无损检测[67] 。 2023 年

Wei 等[70] 使用超声纵波声速法对 ULE 块体 CTE 的无损

检测展开了研究。 利用水浸脉冲回波法测量 ULE 试样

中的超声信号,其测量原理如图 12( a) 所示。 记原始声

波 S0 在时间零点(脉冲发出时刻)的时间为 t0,第 1 次表

面回波 S1 与第 1 次底波 B1 的时间间隔为 t1, B1 与

第 2 次底波 B2 的时间间隔为 t2,设试样厚度 d,则可以得

出如式(14)所示的关系,即:

t1 = t2 = 2d
cL

(14)

由式(14)进一步得到的超声纵波声速的计算公式

如式(15)所示。

cL = 2d
t1

= 2d
t2

(15)

其中,超声波的传播时间( time
 

of
 

flight,
 

TOF) 通过

对回波信号进行相关运算得出。 该方法基于信号互相关

原理,能有效抑制噪声干扰,是信号处理中广泛应用的一

种高精度时延估计技术[71-73] 。 结合试样的厚度就可计算

出超声波在 ULE 试样中的传播速度[74] 。 采用激光热膨

胀干涉仪对 ULE 试样进行了 CTE 标定后,通过最小二乘

法拟合了测量得到的 cL 与标定 CTE 数据 αp,如图 12(b)
所示; 获得的 cL 与 αp 的线性拟合方程如式 ( 16 )
所示[70] 。

αp = 2. 335
 

5cL - 13
 

439 (16)
根据相关文献表明[25,66] ,CTE 与超声纵波声速之间

有很好的线性关系,截距与斜率总是保持在一个范围内:
截距 α0: ( - 13 509. 59 ~ - 13 346. 39 ) × 10-9 / ℃ ; 斜率

k0:(2. 323 ~ 2. 52) ×(10-9 / ℃ ) / (m·s-1)。
由式(16)可知,文献[70]所得到的测量模型完全处

于相关文献报道值所在的范围,可以通过此模型来对

ULE 进行 CTE 测量。
Wei 等[70] 使用超声纵波声速法所测量的总体 CTE

不确定度为 2. 12×10-9 / ℃ (试样长度为 50
 

mm),ULE 材

料热膨胀系数均匀性的 PV 值达到了 6 × 10-9 / ℃ ,与康
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图 12　 基于超声纵波声速法的 ULE 材料热膨胀系数表征[70]

Fig. 12　 Characterization
 

of
 

the
 

coefficient
 

of
 

thermal
 

expansion
 

in
 

ULE
 

material
 

based
 

on
 

the
 

ultrasonic
 

longitudinal
 

wave
 

velocity
 

method

宁产品报告给出的 4×10-9 / ℃十分相近,满足反射镜材料

热膨胀系数的标准范围( PV≤15 × 10-9 / ℃ );模型预测

ULE 的 CTE 均方根误差为 0. 9×10-9 / ℃ ,满足工程应用

需求。
由上述可见,超声纵波声速法是一种有效地测量

ULE 材料热膨胀系数的方法,该方法具有高灵敏度、低成

本和对大尺寸材料进行全口径无损检测的能力。 尽管存

在对环境控制和标准样品校准的依赖,但超声法已在康

宁公司等研究机构中成功得到应用,展现出其在大尺寸

ULE 材料热膨胀系数测量的适用性和实用性。
2. 3　 CTE 检测方法对比分析

　 　 1)取样标定法存在的不足与局限性

(1)测量环境的一致性。 上述的取样标定测量方法

均易受环境因素如温度波动、振动和空气流动的影响,这
些因素会直接导致 CTE 测量误差。 因此,保证环境的一

致性是精准测量 CTE 的必要条件。
(2)测量部件优化和系统校准。 定期对测量系统进

行设备优化,发展更高精度的位移测量装置;定期对测量

系统进行校准,并采取更先进的数据采集、校正、分析和

不确定度评估方法,以确保 CTE 测量结果的可靠性和准

确性。
(3)试样尺寸增长带来挑战。 由热膨胀系数定义可

知,试样尺寸增长可提高 CTE 测量精度,但试样尺寸的

增长同时也会引起样品腔内温度分布不均、光学干涉光

程加长,进而导致折射率和光学误差增加,且更易受环境

振动影响。 因此,需要优化温度控制和真空控制,采取稳

定防振措施来确保 CTE 测量的精确性和可靠性。

2)无损检测法存在的不足与关键问题

折射率法在 CTE 检测中,表现出了比超声波法更高

的分辨率,但使用干涉仪测量折射率存在与干涉法测量

CTE 一样的问题,容易受到外界环境的影响。 线聚焦超

声扫描法可以选择出适合 EUVL 应用的 ULE 材料,但是

其操作系统复杂且检测尺寸有限,目前尚未有相关研究

报道关于两种方法在大尺寸 ULE 材料反射镜的 CTE 测

量上的应用。 超声纵波声速法有着快速和无损的特性,
以及能逐点扫描以评估 ULE 材料热膨胀系数的均匀性,
展现出了非常好的发展前景,对于后续 ULE 生产规模扩

大和应用拓展极为重要。 超声纵波声速法有着诸多优

势,但对于 ULE 的 CTE 检测方面仍有以下关键问题需要

进一步深入研究:
(1)ULE 材料的微观特性对声波传输的影响机理研

究。 对 CTE 测量精度多影响因素(材料厚度、应力、温度

等)溯源分析,获取多因素耦合作用特性,进而修正超声

CTE 测量模型,使其满足 CTE 快速、高精度测量需求。
(2)超声探测参数(如探头频率)对纵波声速的影响

机理研究。 不同频率的超声波在材料中传播会表现出不

同的声速,因此,需要进一步研究确定最佳的探测频率,
以提高声速测量的准确性和可靠性。

(3)突破亚纳秒级精度超声 TOF 的提取技术,解决

ULE 材料声速及其均匀性高精度测量难题。
上述 ULE 材料热膨胀系数检测方法的基本原理、测

量精度及其优缺点如表 2 所示;通过分析表中数据可以

明显发现,在 ULE 材料的 CTE 检测方面,国内主要采用

干涉法和超声纵波声速法,而其他方法未见相关报道。
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　 　 　 　 表 2　 几种超低膨胀石英玻璃的 CTE 检测方法对比

Table
 

2　 Comparison
 

of
 

CTE
 

testing
 

methods
 

for
 

several
 

kinds
 

of
 

ultra-low
 

expansion
 

quartz
 

glass

检测

方法
检测原理

国外最高

精度

国内最高

精度

取样

形式
商用化程度

最大可实现

口径(约)
单点测量

时间(约)
主要影响

因素

解决方案

与趋势
优缺点

顶杆

法

LVDT[45,48] /
迈克尔逊干涉

仪[49] / 线性增

量编码器位移

测量[50]

3×10-9 / ℃ 未见报道

破坏

式取

样

已商用,非常

成熟如德国

Linseis,肖特

受限于样品尺寸,
通 常 为 Φ6

 

mm ×
100

 

mm 的标样

数小时至数

十小时(含

升温和平衡

时间)

(1) 环境振动

与温度波动;
(2) 样品与顶

杆接触应力

(1)采用主动隔

振、高精度温控

系统;(2) 优化

样品支架与顶

杆材料(如钛硅

酸盐玻璃)

操作简单但精

度不足,易受

环境影响

干涉

法

斐索干涉[45] /
法布里-珀罗

干涉[53] / 双频

外差干涉位移

测量[54] / 迈克

尔逊干涉[55]

1×10-9 / ℃ 1×10-8 / ℃
破坏

式取

样

已商用,用于

高精度标定

( 如 康 宁,
AIST,国内依

阳实业)

通常为 Φ(50 ~ 65)
 

mm 的样品。 系统

复杂,难以直接测

量米级坯料

数小时至数

天(斐索法

可达两周)

(1)环境振动、
空气折射率;
(2) 温度均匀

性与稳定性

(1) 在真空、恒
温环境中测量;
(2)采用双光路

共光路设计抵

消环境噪声

精度较高但操

作复杂,对测

量环境要求较

高

光弹

法

偏振计光学延

迟测量[56-58]

0. 15×10-9

/ ℃
未见报道

破坏

式取

样

已商用,主要

用于康宁内

部工艺控制

取决于“三明治”结
构的尺寸,通常用

于实验室样品

制备样品耗

时数天, 测

量本身较快

(1) 需要已知

CTE 的标准样

品;(2)密封退

火工艺引入的

残余应力

(1)建立和完善

标 准 样 品 库;
(2)精确控制退

火 工 艺 曲 线。
本质上是 CTE
差值测量,难以

直接普及

精度较高但实

现 CTE 的 测

量依赖于标准

样品 的 已 知

CTE 值,难以

工程化应用

折射

率法

干涉仪折射率

测量[60-61]

0. 07×10-9

/ ℃
未见报道

全口

径无

损

实验室验证

阶段,展示了

极高潜力,但
尚未见大规

模商用报道

已在 152
 

mm 见方

的样品上验证。 理

论上可通过扫描测

量更大口径

较快(可实

现自动化扫

描)

(1) 同样受环

境振动、温度

影响;(2)依赖

折射率匹配油

(1)与干涉法一

样,需要稳定的

测量环境;(2)
核心在于建立

普适、高精度的

折射率-CTE 转

换数据库

可实现高精度

CTE 均匀性测

量,属间接测

量且对环境要

求较高

线聚

焦超

声扫

描法

泄漏声表面波

相位速度测

量[62-65]

0. 72×10-9

/ ℃
未见报道

全口

径无

损

已商用,用于

EUVL 级别材

料的筛选,如
日本东北大

学技术

受限于 LFB 装置的

运动机构和耦合液

池,适合检测数百

毫米口径的材料

快速(可实

现自动化扫

描)

(1)系统复杂,
设备昂贵;(2)
需要液体耦合

剂

(1)设备集成化

与自动化;(2)
主要用于在线

质量控制和分

选,而非绝对值

的全口径均匀

性测量

可实现一定范

围内 CTE 值

的判定,但测

量系统复杂

超声

纵波

声速

法

超声纵波声速

测量[25,
 

66-70]

1×10-9

/ ℃
2. 12×10-9

/ ℃

全口

径无

损

已商用,是康

宁公司的专

利技术和核

心检测手段,
国内已实现

工程化

可实现米级及以上

口径坯料的全面检

测

快速(可逐

点扫描, 效

率远高于取

样法)

(1) 声速测量

精度( TOF 提

取);(2) 材料

微观结构(应

力、密度)对声

速的影响

(1)研发亚纳秒

级精度的 TOF
提取算法与硬

件;(2) 深入研

究多因素耦合

的声速-CTE 模

型进行修正

可 实 现 CTE
及其均匀性全

口径 快 速 测

量,但对声速

测量精度要求

较高
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此外,在已知的检测方法中,国内在多数 CTE 检测技术

方面的精度仍与国外存在一定差距。 然而,基于超声纵

波声速法的 CTE 检测,国内已取得了显著进展,检测精

度较高,接近国际领先水平。

3　 结　 　 论

　 　 本文系统综述了 ULE 的制备工艺、CTE 调控机制及

CTE 检测技术的研究进展,重点分析了取样标定法和无

损检测法的原理、精度及优缺点,并对超声无损检测技术

的未来发展进行了展望,得出的结论为:
1)目前 ULE 的热膨胀系数检测技术中,传统取样标

定法(如顶杆法、干涉法、光弹法)虽能实现高精度测量,
但存在破坏性、操作复杂、测量周期长等局限性,且易受

环境因素影响,难以满足大尺寸 ULE 材料全口径检测需

求。 无损检测法(如折射率法、线聚焦超声扫描法、超声

纵波声速法)为材料整体性能评估提供了有效解决方案,
尤其是超声纵波声速法在精度和实用性方面表现突出,
国内检测精度已接近国际领先水平,但仍存在对声速测

量精度要求高、微观特性对声波传输的影响机理不明确

等问题。
2)ULE 材料的制备工艺与 CTE 检测技术密切相关。

精确控制 TiO2 含量是实现 ULE 超低热膨胀特性的关键,
而 CTE 检测技术的发展又为 ULE 制备工艺的优化提供

了重要支撑。 未来,随着大尺寸、高性能 ULE 材料在天

文观测、空间遥感和半导体制造等领域的需求不断增加,
CTE 检测技术将朝着更高精度、更快速、全口径无损检测

的方向发展。
3)超声纵波声速法作为一种极具潜力的无损检测技

术,在商用领域中极具优势,其测量效率高、成本相对较

低,已成为引领行业发展的关键技术。 但仍需突破以下

关键问题:深入研究
 

ULE
 

材料微观特性对声波传输的影

响机理,建立更精准的超声
 

CTE
 

测量模型;探究超声探

测参数(如探头频率)对纵波声速的影响,确定最佳探测

频率;突破亚纳秒级精度 TOF 提取技术,提高声速测量

精度。 此外,还需加强检测技术与人工智能、大数据等新

兴技术的融合,提升检测的准确性和可靠性。
随着 ULE 在高端领域应用的不断拓展,亟须进一步

完善 CTE 检测技术体系,突破关键技术瓶颈,开发高精

度、全口径无损检测装备,推动大尺寸、高性能 ULE 材料

的制备与应用,缩小与国际领先水平的差距,保障我国在

相关领域的自主可控与创新发展。
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