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散射光信号与石墨二氧化硅
激光辐照烧蚀阈值的关系
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２．西北核技术研究所 激光与物质相互作用国家重点实验室，陕西 西安 ７１００２４）

摘要：石墨二氧化硅作为无机添加材料，广泛应用于各类航空航天器烧蚀涂层领域，其在高温下具有较高的反应吸热
焓，在高能激光烧蚀领域具有良好的应用前景。目前，关于石墨二氧化硅的高能激光烧蚀研究较少，尤其在高能激光烧
蚀中的反应时间和烧蚀阈值难以确定。针对此问题，利用近红外探测器对激光辐照样品表面的散射光进行实时探测，并

对其散射光曲线进行微分拟合处理。基于此散射光信号，结合样品烧蚀后的形态结构分析，研究了石墨二氧化硅在不
同激光功率密度下的反应时间阈值。研究结果表明：在激光输出功率密度为５００Ｗ／ｃｍ２持续辐照１０ｓ时，散射光拟合曲
线持续升高无突变，表明未发生明显的烧蚀；当激光功率密度升高至１０００～１５００Ｗ／ｃｍ２时，散射光微分拟合曲线出现
明显转折点，对应的反应时间阈值分别为１５ｓ和０８ｓ。
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１　引　言

　　随着激光技术的飞速发展，激光器输出能量
日益提高［１２］，对各种航空航天飞行器构成了严重

威胁，高能激光防护日趋迫切。根据激光与物质

相互作用机理，激光对材料的主要破坏方式之一

是辐照能量在靶体表面沉积，因热量聚集而使材

料发生熔融等烧蚀破坏，所以亟需对靶体材料进

行抗激光加固［３５］。

基于材料自身损耗来耗散热量的烧蚀型防护

技术应用广泛。严振宇等人［６］制备的 ＺｒＢ２Ｃｕ材
料，利用Ｃｕ的高汽化热焓显示出良好的抵御激
光烧蚀效果。ＳｉＯ２因其熔点低、熔融气化热

高［７８］，也是常用的烧蚀材料，此外在高温下可封

填孔隙阻隔氧气向内部扩散，体现出良好的烧蚀

效果［９１０］，被广泛应用于烧蚀领域。ＲｏｍｉｅＦＥ等

人［１１］将二氧化硅添加到碳酚醛中，此体系表现出

更好的烧蚀防护效果，这是由于在高温下二氧化

硅与碳酚醛生成的炭反应，此反应具有很高的反

应吸热焓［１２］，吸收了大量的热，从而提高了体系

烧蚀防护能力。而在激光烧蚀领域，因激光能量

密度大，高分子材料极易燃烧，无机材料更能胜任

此种恶劣的烧蚀环境，因此采用具有高热导的石

墨替代碳酚醛形成的石墨二氧化硅无机复合材
料体系，在激光烧蚀领域具有更好的应用前景。

但是，目前对于高能激光辐照条件下烧蚀反

应过程不易于实现实时监控，烧蚀过程中材料发

生反应的时间以及烧蚀阈值难以确定，利用散射

光信号检测是一种较好的选择［１３１４］。这是由于

激光诱导损伤被认为是局部存在的纳米或微米尺

度缺陷的产生和联结，从而形成宏观尺度上的变

化，反映了损伤区域表面的变化和反应［１５］。由于

缺陷的产生会导致样品表面状态的变化，进而导

致样品表面光学信号发生变化，如散射光信号变

化［１６］。到目前为止，已研制出专业的精密光学信

号检测设备，可实现样品表面状态的精确监控，但

成本较高［１７］。此外这类检测设备需要外置测试

光源和分光系统，体系复杂，不便于操作。如能仅

利用简易的红外探测装置检测激光烧蚀过程中样

品表面散射的激光信号，而不引入其他测试设备，

检测过程将更加经济、方便、快捷。

针对此问题，本文利用近红外探测器对高能

激光烧蚀石墨二氧化硅复合材料表面的激光散
射光进行实时检测，并对散射光信号曲线进行微

分拟合，并结合辐照前后反射率测试，研究石墨
二氧化硅在不同激光功率密度下的反应时间阈

值。研究表明，基于辐照样品表面的散射光信号

可有效表征样品在不同功率密度激光辐照下的烧

蚀时间阈值。

２　实验研究方法

２．１　样品制备
实验中所用片状石墨平均粒径为 １０μｍ，

ＳｉＯ２粉末中粒径为２０μｍ，均由北京福斯曼科技
有限公司提供。将上述粉体按照摩尔比４∶１混合
后，利用行星球磨机混合８ｈ，获得所需混合粉体。
干燥后的混合粉体利用上海晨荣公司生产的 Ｒ
ＣＺＫＱＹ０７型气氛热压炉，以Ａｒ为保护气体进行
烧结制备块体材料，烧结温度为１３００℃，保温时
间为２ｈ，沿轴向加压２０ＭＰａ。
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２．２　试验方法
采用ＹＬＳ２０００型Ｎｄ∶ＹＡＧ连续激光器进行

激光烧蚀实验，激光束斑尺寸为１ｃｍ×１ｃｍ，激
光波长为１０７０ｎｍ，激光功率为５００～１５００Ｗ，
辐照时间为５～１０ｓ。因存在光学系统对激光功
率密度的衰减，经测试到靶激光功率密度为出光

功率密度的８７％，为便于表述，下文均统一为激
光的出光功率密度。

采用 ＧＤ３５６１Ｔ型红外探测器对辐照样品表
面进行激光散射信号实时采集，激光辐照及散射

光测试简图如图１所示；采用电子天平称量辐照
前后样品质量，并计算质量烧蚀率；采用荷兰

ＰＡＮａｌｙｔｉｃａｌ公司的Ｘ′ＰｅｒｔＰＲＯＭＰＤ型 Ｘ射线衍
射仪对烧蚀前后样品表面的相结构进行分析；采

用Ｃｒａｙ５０００型紫外可见近红外分光光度计对
烧蚀前后样品表面反射率进行测定。

图１　激光辐照及散射光测试简图

Ｆｉｇ．１　Ｄｉａｇｒａｍｍａｔｉｃｓｋｅｔｃｈｏｆｌａｓｅｒｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎａｎｄ

ｓｃａｔｔｅｒｉｎｇｌｉｇｈｔｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

３　分析与讨论

３．１　激光烧蚀形貌及相结构分析
通过改变激光的输出功率和辐照时间对石墨

二氧化硅复合块体材料进行激光烧蚀实验，宏观
烧蚀形貌如图２所示，图２（ａ）～２（ｆ）中激光输出
功率 密 度 和 时 间 分 别 为 ５００Ｗ／ｃｍ２，５ｓ；
５００Ｗ／ｃｍ２， １０ｓ； １０００Ｗ／ｃｍ２， ５ｓ；
１０００Ｗ／ｃｍ２， １０ｓ； １５００Ｗ／ｃｍ２， ５ｓ；
１５００Ｗ／ｃｍ２，１０ｓ。可以观察到，随着激光输出
功率的提高以及时间的延长，虽然样品表面受到

激光热烧蚀作用影响面积逐渐增大，但在整个烧

蚀过程中未出现因热应力集中而引起材料开裂或

炸裂的现象，这是由于石墨具有较高的热导率，使

复合材料具有良好的导热性能，激光在样品表面

沉积的热量可以被及时疏散，从而使样品的温度

梯度减小，热应力降低。

图２　石墨二氧化硅样品宏观烧蚀形貌
Ｆｉｇ．２　ＳｕｒｆａｃｅｍａｃｒｏｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆＧＳｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

ａｆｔｅｒｌａｓｅｒｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ

复合材料的质量烧蚀率如图３所示，可以看
出随着激光功率密度提高样品的质量烧蚀率逐渐

增加，但在同一激光功率密度条件下随着烧蚀时

间延长，质量烧蚀率大致保持在同一水平，这与其

宏观烧蚀形貌吻合较好，即在同一激光功率密度

辐照条件下，样品表面具有一致的烧蚀形貌，且随

着烧蚀功率提高，烧蚀程度和烧蚀面积增加，因此

激光功率密度的提升对样品烧蚀程度的影响更

大。

图３　激光烧蚀后样品质量烧蚀率
Ｆｉｇ．３　Ｍａｓｓａｂｌａｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｓａｍｐｌｅｓａｆｔｅｒｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎ

在激光烧蚀过程中，激光的输出功率密度为

５００Ｗ／ｃｍ２时，在５～１０ｓ的辐照过程中，辐照区
样品表面出现受热发红现象，且随着烧蚀时间的

延长，发红区域面积随之增加，但并无燃烧现象发
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生。烧蚀结束后，烧蚀区表面变白，表面状态平

整，无烧蚀坑，未观察到其他宏观烧蚀破坏行为发

生。对烧蚀区表面进行ＸＲＤ分析如图４所示，结
果表明，此区域仅存在 ＳｉＯ２，说明在５００Ｗ／ｃｍ

２的

激光烧蚀功率密度下，试样表面仅发生石墨的氧

化。

图４　经５００Ｗ／ｃｍ２激光烧蚀样品表面ＸＲＤ图谱
Ｆｉｇ．４　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ ａｒｅａ ｕｎｄｅｒ

５００Ｗ／ｃｍ２ｌａｓｅｒｐｏｗｅｒ

当激光输出功率密度提高至 １０００～
１５００Ｗ／ｃｍ２时，材料表面受到激光热冲击后短
时间内表面即发生明显反应，并伴随燃烧，边缘区

迅速出现发红现象。烧蚀结束后样品辐照区表面

出现明显的烧蚀现象，烧蚀区域表面出现黑色和

褐色物质，烧蚀激光功率密度越大，中心黑色区域

越大。经ＸＲＤ分析得出（如图５所示）烧蚀区域
物相主要为ＳｉＣ和石墨，ＳｉＣ的生成证明石墨与二

图 ５　经 １０００～１５００Ｗ／ｃｍ２激光烧蚀样品表面
ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．５　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｏｆｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎａｒｅａｕｎｄｅｒ１０００～

１５００Ｗ／ｃｍ２ｌａｓｅｒｐｏｗｅｒ

氧化硅之间的吸热反应发生了，实现了这一材料

体系的预期目的。但是由于激光烧蚀作用强烈，

石墨与二氧化硅反应开始时间极短，所以无法确

定在不同功率密度激光作用下烧蚀反应开始的时

间，即烧蚀时间阈值，针对此问题，采用样品散射

光进行分析。

３．２　样品散射光分析
在激光热作用下，烧蚀反应发生使得样品表

面状态发生变化，如不规则形貌的产生、新物质的

生成等，都会使得样品表面对入射激光产生不同

的散射效果［１８］。采用红外探测器对不同功率密

度激光辐照的样品表面进行激光散射（即反射）

信号实时采集，并对采集的信号进行微分拟合处

理后得到如图６所示的曲线，其中右上角为原始
散射光数据。

在激光辐照过程中，样品表面发射率也随温

度的变化而改变，随温度变化其表面状态的变化

对其漫反射特性也有影响。特别是进入烧蚀状态

时，样品的物理化学结构剧烈变化，高温下的热辐

射信号也会被散射光红外探测器接收，因此，直接

利用散射光传感器探测到的信号难以获得有效的

烧蚀信息。而对散射光信号的微分处理可以得到

反映烧蚀特征过程的信息。

在５００Ｗ／ｃｍ２激光辐照条件下，通过图 ６
（ａ）、６（ｂ）可以发现，样品表面散射光强度大大增
加且其微分拟合曲线大致保持不变。这是由于在

此功率条件下，激光与样品相互作用的温升与样

品的散热双重作用下，并未达到石墨二氧化硅烧
蚀反应开始的温度，烧蚀反应未发生，样品仅是表

面变白。利用Ｃｒａｙ５０００对其反射率进行测试发
现，在不发生石墨二氧化硅烧蚀反应的情况下，
样品表面反射率增加，且随着辐照时间的增加最

高可由初始的１７％增加至９０％左右。由此说明，
样品散射光信号强度增加主要是由样品表面反射

率增加引起的。

　　但当激光输出功率密度达到１０００Ｗ／ｃｍ２以
上时，从图６（ｃ）～６（ｆ）中也可以看出，原始散射
光信号强度持续增加并无明显突变，但是散射光

的微分拟合曲线却呈现出先增加后降低最后保持

稳定的状态。在散射光微分拟合曲线的增加阶
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图６　不同条件下激光烧蚀样品散射光微分拟合曲线

Ｆｉｇ．６　Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌｆｉｔｔｉｎｇｃｕｒｖｅｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

段，４条微分拟合曲线中均出现同低功率下情况
一致现象，即散射光斜率的增加，这是由于在开始

阶段激光烧蚀区域样品温度较低，仅发生石墨的

氧化。随着时间增加，样品的散热能力不足以抵

消入射的激光能量引起的温升，因此温度迅速增

加从而达到烧蚀反应温度，烧蚀反应发生，此时样

品的表面状态开始发生改变，此时其反射率微分

拟合曲线出现明显的峰值。其后散射光微分拟合

曲线强度有所下降，最后保持恒定不变，样品呈现

出稳定的燃烧状态。尽管散射光探测器测量信号

整体为逐渐升高至相对恒定值，但测试表明，辐照

后样品的反射率为１８％左右。结合上述分析发
现，在激光输出功率密度为１０００Ｗ／ｃｍ２时散射
光变化率峰值出现的时间大约为辐照后的１５ｓ；
当激光输出功率密度增加至１５００Ｗ／ｃｍ２时，峰
值出现时间减少至０８ｓ。上述时刻为样品发生
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烧蚀反应的时间阈值。

综上，通过对散射光进行微分拟合发现，拟合

结果分析能够合理地解释实验结果，在一定程度

上处理烧蚀过程中表面状态变化、发射率变化以

及热辐射的影响，并较为准确地表征样品表面状

态的信息，确定不同激光功率密度条件下样品体

系开始发生烧蚀反应的时间阈值。

５　结　论

　　本文针对石墨二氧化硅在高能激光烧蚀中
的反应时间和烧蚀阈值难以确定的问题，利用近

红外探测器对激光辐照样品表面的散射光进行实

时探测，并对其散射光曲线进行微分拟合处理。

基于此散射光信号，研究了石墨二氧化硅在不同
激光功率密度下的反应时间阈值。研究结果表

明：在激光输出功率密度为５００Ｗ／ｃｍ２，持续辐照
１０ｓ时，散射光拟合曲线持续升高无突变，且未发
生明显的烧蚀；当输出功率密度升高至１０００～
１５００Ｗ／ｃｍ２时，散射光微分拟合曲线出现明显
转折点，对应的反应时间阈值分别为 １５ｓ和
０８ｓ。利用散射光信号可有效表征材料发生烧
蚀反应的时间阈值。
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