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乙二醇对固结磨料研磨蓝宝石晶圆的影响*

王建彬 朱永伟 居志兰 徐俊 左敦稳

( 南京航空航天大学 机电学院，江苏 南京 210016)

摘 要: 研磨液中的化学添加剂对于蓝宝石晶圆的高效超光滑表面加工至关重要． 文中

开展了固结磨料研磨蓝宝石晶圆的实验研究，探索了不同乙二醇含量的研磨液对材料去

除速率和表面形貌的影响规律，采用微 /纳米压痕技术和光电子能谱剖析了工件表层的物

理化学性能． 结果表明: 当研磨液中含有 5% 的乙二醇时，工件表面变质层深度约为

3． 90 nm，远优于去离子水研磨液的工件变质层深度( 1． 04 nm) ; 乙二醇含量的提高促进了

表面变质层的生成，有利于蓝宝石工件研磨效率的提高和表面质量的改善．
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单晶蓝宝石硬度高，透光性好，化学性能稳定，

与氮化镓的晶格匹配性高，是 LED 衬底材料的首

选［1］，也是制作手机面板的理想材料［2］，市场潜力

巨大． 如何高效获得良好的表面质量是单晶蓝宝石

应用的关键． 研磨和抛光是蓝宝石晶圆加工的必要

工序，研抛液中的化学添加剂在加工中对材料的去

除和表面质量的改善具有重要意义．
Aida 等［3］使用硫酸和双氧水做调节剂，研究了

不同 pH 值研抛液对蓝宝石抛光效果的影响，结果

表明: 蓝宝石的普雷斯顿方程( Preston) 修正系数 K
在碱性条件下较大，可以获得较高的材料去除率．
Xu 等［4］利用含二乙醇胺和乙二胺等化学添加剂的

抛光液抛光蓝宝石，提高了磨料的分散性，促进了

棱角的钝化，有助于改善工件表面质量． Zhang 等［5］

采用聚乙二醇做表面活性剂，有效提高了蓝宝石的

抛光效率，获得了亚纳米级的表面质量． 在蓝宝石

的抛光过程中，抛光液的化学作用有助于抛光效率

和表面质量的提高，但抛光效率较低和耗材的浪费

仍是蓝宝石超精密加工的瓶颈．
依靠出露磨粒的微切削，固结磨料仅对材料

凸起部分加工即可实现全局平面化，加工效率高

且绿色环保，目前已成为蓝宝石超精密加工的新

方向． 美国 3M 公司利用微复制技术开发的金刚石

固结磨料研 磨 垫 已 成 功 应 用 于 蓝 宝 石 工 件 的 研

磨，获得了较高的材料去除率［6］． Gagliardi 等［7］认

为，固结磨料可以获得更小的表面粗糙度 Ｒa 和亚

表面损伤层． Kim 等［8］采用金刚石固结磨料双面

研磨蓝宝石，利用研磨液中氧化铝对研磨垫的修

正作用，获得了 1 μm /min 的材料去除率和亚微米

级的表面质量．
乙二醇是陶瓷等材料常用的表面改性添加剂

之一［9-10］，对蓝宝石表面亦有较强的吸附作用［11］，

也是加工中常用的表面活性剂． 因此，研究乙二醇

对固结磨料研磨蓝宝石加工规律的影响具有一定

的理论和应用价值．
文中利用笔者所在课题组自制的金刚石固结
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磨料研磨垫开展了研磨蓝宝石晶圆的实验研究，观

察了表面活性剂乙二醇的含量对研磨速率和表面

质量的影响，并通过光电子能谱( XPS) 和微 /纳米压

痕实验探索乙二醇对蓝宝石工件表面物理化学性

能的影响规律，推断工件表面变化层的深度，以期

获得乙二醇在蓝宝石晶圆研磨中的作用机理，指导

蓝宝石晶圆的研磨抛光工艺．

1 实验

1． 1 研磨加工
实验采用直径为 50． 8mm、厚度为 0． 5mm 的 c

向( 0001) 蓝宝石单晶． 研磨液中乙二醇的含量( 质

量分数，下同) 分别为 0、1%、3%、5%，所采用的乙

二醇试剂为分析纯． 研磨加工在杭州智邦纳米技术

有限公司生产的 Nanopoli-100 型智能型纳米级抛光

机上进行． 采用 W10 镀镍金刚石制作的固结磨料研

磨垫( FAP) ，FAP 中含有适量的铜粉以提高其硬度．
为了保证研磨条件的一致性，研磨加工前先用 W50
的研磨垫粗磨 15min，研磨参数如表 1 所示．

表 1 研磨参数

Table 1 Lapping parameters

参数
工作台转速

/ ( r·min －1 )
压力 /kPa

偏心距

/mm

研磨液流速

/ ( mL·min －1 )

时间

/min

取值 80 14 45 100 40

1． 2 测试和分析方法
研磨后，采用北京本原纳米仪器公司生产的扫

描探针原子力显微镜( AFM) 测量工件的表面形貌，

扫描范围为 10μm ×10μm． 工件的初始厚度由力易

得格林利工具( 上海) 有限公司生产的 E0571 型数

显千分尺( 分辨率 0． 01 mm) 测得，工件加工前后的

质量由德国赛多利斯集团生产的 BS224S 型精密天

平( 精确度 220 g /0． 1 mg) 计量，并利用公式( 1) 计算

研磨加工的材料去除速率 MＲＲ． 为保证实验结果的

可重复性，MＲＲ( nm/min) 取 5 次实验结果的平均值．

MＲＲ =
( m0 －m) h

m0 t
× 106 ( 1)

式中: m0 和 m 分别为工件加工前后的质量，g; h 为

工件加工前的初始厚度，mm; t 为研磨时间，min．
研磨过程中，工件表面硬度和弹性模量等力学

性能的变化可反映研磨液的化学去除作用及其程

度． 工件表面力学性能指标用瑞士 CSM 公司生产的

CPX +NHT +MST 微 /纳米压痕仪测定，采用 Berkvoich

三棱锥金刚石压头，位移分辨率≤0． 004 nm． 线性加

载，最大载荷 10mN，加载速率 20mN /min，卸载速率

20mN /min，保压时间 10 s． 为了保证压痕实验的准

确性，每 个 工 件 上 的 压 痕 重 复 5 次，压 痕 间 距

10 μm; 为确保压痕的独立性，取压痕平均值作为测

试结果．
采用美国 Thermo 公司生产的 ESCALAB 250Xi

型 X 射线衍射仪分析不同乙二醇含量的研磨液对

蓝宝石工件表面化学组分的影响． 分别用不含乙二

醇和含 5%乙二醇的研磨液浸泡工件，并对浸泡后

的研磨工件进行深度剖析，对比分析能谱变化，推

断变质层深度． 测试条件如下: Al 靶 Kα 射线为激发

源( 1486． 6 eV) ，发射功率 200W，真空度优于 1． 0 ×
10 －8Pa，刻蚀电流 2μA，刻蚀面积 2． 5 mm ×2． 5 mm，

刻蚀速率 0． 13 nm /s，以污染碳 C 1s( 284． 6 eV) 作为

元素结合能的参考内标．

2 结果与分析

2． 1 材料去除速率
不同乙二醇含量的研磨液对蓝宝石工件的去

除速率见图 1． 在其他工艺参数相同的情况下，不含

乙二醇研磨液的材料去除速率为 114 nm /min，明显

低于含乙二醇的研磨液． 另外，随着研磨液中乙二

醇含量的增加，蓝宝石工件的材料去除率小幅增

加，含 5% 乙二醇研磨液的材料去除速率最高，为

141 nm /min．

图 1 乙二醇含量对材料去除速率的影响

Fig． 1 Effect of ethylene glycol content on removal rate of the
material

在蓝宝石的研磨过程中，研磨液在完成排屑的

同时，促进了工件表面机械化学特性的改变，有利

于蓝宝石工件研磨效率的提高和质量的改善． 蓝宝

石工件在去离子水中研磨时，其表面约有 1 nm 左右

的水合软化层厚度［12］，硬度较小的软化层在金刚石
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磨料作用下被快速去除，露出新鲜表面，这有利于

材料的去除． 当研磨液中含有乙二醇时，乙二醇促

进了蓝宝石工件表面软化层的生成［13］，随着乙二醇

含量的增加，软化层的生成速率提高，工件表面软

化层深度增加，有利于材料去除速率的增大． 同时，

乙二醇对 FAP 中铜的腐蚀也在增加，使 FAP 表面的

部分铜消失，少量的金刚石磨粒因把持力减小而脱

落，随研磨液流失，留下凹坑，影响下层金刚石出

露，故一定程度上降低了金刚石的出露高度，致使

材料去除速率的增幅放缓．

2． 2 表面力学性能分析
蓝宝石工件表面软化层的生成是其机械化学

性能发生改变的直接诱因． 表面软化层机械性能的

改变在硬度和弹性模量中得到体现． 图 2 为不同乙

二醇含量的研磨液加工后的微 /纳米压痕载荷 － 深

度曲线． 经不同乙二醇含量的研磨液加工后的蓝宝

石工件的加载曲线基本重合，卸载曲线也基本重

合，且加载曲线较平滑，仅在压痕深度 42 ～ 50 nm 处

对应的曲线斜率突然变小，即在此压痕深度范围

( a) 完整曲线

( b) 保压卸载处放大图

图 2 不同乙二醇含量下研磨蓝宝石的微 /纳米压痕载荷 －

压痕深度曲线

Fig． 2 Micro /nano-sized indentation load-depth curves of sap-
phire at different ethylene glycol contents

内，载荷 的 变 化 相 对 较 小，可 能 出 现 了 位 移 突 变

( Pop-in) 现象［14-15］，说明蓝宝石工件可能存在弹塑

性转变的过程［16-17］． 在 10 mN 载荷下，不同工件的

位移突变位置基本相同，说明研磨液中的乙二醇对

蓝宝石工件表面机械性能的影响不十分显著．
为了进一步分析乙二醇对蓝宝石工件表面机

械性能的影响，将图 2 ( a) 中的保压卸载处放大，如

图 2( b) 所示． 结合表 2 可以发现: 随着乙二醇含量

的增大，相同载荷下工件表面的压痕深度增大，硬

度和弹性模量则减小; 当研磨液中乙二醇含量从 0
增加到 1%时，压痕深度增加 3． 674 nm; 随着乙二醇

含量的进一步增大，压痕深度的增幅明显变小; 工

件表 面 硬 度 和 弹 性 模 量 的 变 化 呈 现 相 似 的 趋

势———加入乙二醇后出现相对较大的降幅，乙二醇

含量进一步增大后，降幅明显减小． 以上结果说明，

乙二醇对工件表面机械性能有一定程度的影响．

表 2 不同乙二醇含量下研磨蓝宝石的力学性能

Table 2 Mechanical performance of sapphire at different ethy-
lene glycol contents

乙二醇含量 /% 压痕深度 /nm 硬度( Hv) 弹性模量 /GPa

0 140． 191 4144． 300 529． 183

1 143． 865 3836． 576 514． 344

3 144． 539 3801． 080 511． 642

5 145． 629 3703． 689 494． 488

蓝宝石工件研磨后的表面位错缺陷层不同于

材料本身的结构特性，其深度是磨粒和研磨液的机

械化学综合作用的结果． 在机械作用相同的情况

下，工件表层力学性能的差异可以认为主要是化学

作用的体现． 当研磨液中含乙二醇时，由于其含有

两个羟基( —OH) ，且化学性质活泼，易发生脱水氧

化反应，研磨液中的 OH － 离子增加，并与蓝宝石工

件表面的 Al3 + 离子发生吸附反应，生成不同于基体

的新物质，使工件表面的力学性能发生改变［11，18］．
随着乙二醇含量的增加，研磨液中的 OH － 离子数量

也增多，研磨液对蓝宝石工件表面的化学吸附作用

增强，但由于工件表面缺陷层主要受磨粒机械作用

影响，其表层的位错缺陷面积基本恒定，先期由于

化学吸附作用生成的新物质覆盖在工件表层，一定

程度上减缓了工件表面与研磨液化学吸附作用的

发生，故随着乙二醇含量的增大，其对工件表层力

学性能的影响程度减弱．

2． 3 表层化学性能分析
为了进一步探知研磨液中乙二醇对蓝宝石工
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件的化学作用，分别对在不含乙二醇和含 5% 乙二

醇的研磨液中浸泡 40 min 的蓝宝石工件进行 XPS
深度剖析． 图3为使用两种乙二醇含量研磨液浸泡

( a) 乙二醇含量为 0，刻蚀前

( b) 乙二醇含量为 0，刻蚀后

( c) 乙二醇含量为 5% ，刻蚀前

( d) 乙二醇含量为 5% ，刻蚀后

图 3 不同研磨液浸泡蓝宝石刻蚀前后的 XPS 宽扫图谱

Fig． 3 XPS full-scan spectra of soaking sapphire before and af-

ter the sputtering with different slurry

的工件在氩离子刻蚀前后的宽扫图谱，刻蚀时间分

别为 15 s 和 35 s． 从图中可看出: 不含乙二醇的研磨

液浸泡的工件的 XPS 谱中，刻蚀前主要存在 O 1s 峰、
C 1s 峰、Al 2p 峰和 N 1s 峰，刻蚀后 N 1s 峰消失，C 1s
峰强度下降，O 1s 和 Al 2p 峰强度上升，说明刻蚀前

后工件表面的 Al 和 C 元素可能以氧化物的形式存

在，N 1s 峰的存在可能是研磨过程中工件表面受到

空气中氮化物的污染所致． 含 5% 乙二醇的研磨液

浸泡的工件刻蚀前后的 XPS 谱中主要存在 O 1s
峰、C 1s 峰和 Al 2p 峰，其中最强的为 O 1s 峰，刻蚀

前后 C 1s 峰强度明显下降，Al 2p 峰强度显著上升，

说明工件刻蚀前表面吸附了较多的乙二醇，刻蚀到

基体后仍有少量 C 元素存在，可能是因刻蚀过程中

表面位错缺陷层残存乙二醇对新鲜刻蚀表面的渗

透所致．
表 3 为工件刻蚀前后的元素含量，可以看出，

不含乙二醇研磨液浸泡的蓝宝石工件刻蚀 8 s、刻蚀

深度达 1． 04 nm( 估算) 后，C 1s 的含量基本不变，Al
元素和 O 元素的含量接近 2∶ 3，故可认为已刻蚀到

基体． 因此，仅含去离子水的研磨液对蓝宝石表层

软化变质的深度约为 1． 04 nm ( 估 算 ) ，这 与 Zhu
等［12］的研究结果基本一致． 而含 5% 乙二醇研磨液

浸泡的工件在刻蚀 30 s 后，C 1s 的含量基本恒定，

刻蚀深度达 3． 90 nm( 估算) ． 可见含有乙二醇的研

磨液能够有效促进蓝宝石表面变质层的生成．

表 3 蓝宝石刻蚀前后的元素含量

Table 3 Element contents of sapphire before and after the sput-
tering

乙二醇含量

/%
刻蚀时间

/ s

元素含量 /%

O 1s Al 2p C 1s N 1s

0

0 33． 54 20． 87 43． 54 2． 04

8 54． 43 40． 84 4． 74 —

15 54． 44 40． 87 4． 69 —

5

0 23． 61 1． 30 75． 09 —

20 49． 73 37． 76 12． 51 —

30 52． 72 40． 76 6． 51 —

35 52． 81 41． 10 6． 08 —

当研磨液中含乙二醇时，其分子中的醚氧基团

因带电子而易与蓝宝石工件表面活性较强的 Al3 +

离子结合，吸附在工件表面，使研磨液中较多的羟

基与 Al3 + 离子结合形成新的配位键，促进了蓝宝石

表面水合反应的发生，生成了不同于基体的新物
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质． 表面新物质的生成改变了工件表层的物理化学

性能，有利于研磨效率的提升［18-20］． 蓝宝石工件表

面在含有乙二醇的碱性研磨液中可能发生的化学

反应如下所示［12］:

Al2O3 + 3H2 幑幐O 2Al( OH) 3 ( 三水铝石)

Al2O3 + H2 幑幐O 2AlO( OH) ( 硬水铝石或者软

水铝石)

Al2O3 + 2OH 幑幐－ 2AlO2 － + H2O

Al( OH) 3 + OH 幑幐－ AlO2 － + 2H2O

2． 4 表面形貌分析

图 4 为不同含量乙二醇研磨液研磨后工件的

AFM 表面形貌． 不含乙二醇的研磨液研磨的蓝宝石

工件表面有较深的划痕，平均粗糙度 ( Sa，下同) 为

24． 60 nm． 随着乙二醇含量的增加，工件表面的划痕

深度逐渐减小，表面高低起伏的状态得到较大的改

善，其对 应 的 平 均 粗 糙 度 分 别 为 10． 80、9． 02 和

7． 64 nm． 可见，乙二醇能够有效降低蓝宝石工件的

表面粗糙度，获得较好的表面质量．

( a) 不含乙二醇时 ( b) 含 1% 乙二醇时

( c) 含 3% 乙二醇时 ( d) 含 5% 乙二醇时

图 4 不同乙二醇含量下研磨蓝宝石所得表面形貌

Fig． 4 Surface topography of sapphire lapped at different ethylene glycol contents

固结磨料研磨蓝宝石工件过程中，研磨液中仅

为去离子水时，由于工件表面的水合化学作用较为

微弱，主要借助于硬度较大的出露金刚石棱角对工

件表面进行滑擦，造成工件表面较深的划痕． 当研磨

液中含有乙二醇时，溶液中较多的羟基电离增加了

OH － 的含量，并与蓝宝石表面的 Al2O3 发生化学反

应，生成硬度较小的水铝石［12，20］; 同时，活性较强的

乙二醇对 FAP 中铜粉的腐蚀和络合作用会造成磨

粒出露高度的少量下降，一定程度上减小了其对工

件的刮擦效果． 随着乙二醇含量的增加，其对蓝宝石

工件表面的化学作用增强，工件的研磨效率和表面

质量得以提高．

3 结论

文中通过对固结磨料研磨蓝宝石圆晶的实验研

究，得出以下结论:

( 1) 采用 W10 镀镍金刚石固结磨料研磨垫，在

去离子水中研磨蓝宝石工件可以获得 114 nm /min

的材料去除速率和平均粗糙度 Sa 为 24． 60 nm 的表

面质量． 研磨液中加入 5% 的乙二醇后，研磨速率提

高到 141 nm /min，平均粗糙度 Sa 下降到 7． 64 nm．
( 2) 在固结磨料研磨蓝宝石的过程中，乙二醇加

剧了研磨液对工件表面的化学去除作用，有助于提高

蓝宝石工件的去除速率． 乙二醇含量的增加降低了磨
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粒的出露高度，有利于获得较好的表面质量．
( 3) 研磨液中乙二醇电离出的羟基与工件表面

的活性阳离子形成新的配位键，生成硬度低于基体

材料的软化层． 当研磨液仅为去离子水时，蓝宝石工

件表面变质层深度约为 1． 04nm; 而当研磨液中含有

5%的乙二醇时，工件表层的变质深度约达3． 90 nm．
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Sensor Fault Detection and Isolation for an Electro-Hydraulic Servo
System Based on Ｒobust Observer

Xu Qiao-ning1 Yu Feng2 Zhou Hua1 Yang Hua-yong1

( 1． State Key Laboratory of Fluid Power Transmission and Control，Zhejiang University，Hangzhou 310027，

Zhejiang，China; 2． Jiujiang Branch of 707 Institute of China Shipbuilding Industry Corporation ( CSIC) ，Jiujiang
332007，Jiangxi，China)

Abstract: In the electro-hydraulic servo system，extra sensors are often added for fault detection and isolation
( FDI) ，but the sensor fault can cause a false alarm． The electro-hydraulic servo system itself is a typical nonlinear
system and is often subjected to time-varying and unknown disturbances，which brings about great challenges to the
sensor FDI． In order to solve these problems，a FDI scheme based on a nonlinear robust observer is proposed． In
this scheme，the robust observer is used to handle the system nonlinearity as well as unknown disturbances and a
linear matrix inequality method is adopted to facilitate the observer design． For the sensor fault isolation，a batch of
robust observers is designed and some logic rules are made． Then，the proposed FDI scheme is verified by simula-
tions and experiments，and an adaptive threshold is designed to make decision according to the characteristics of ex-
perimental data． Both simulation and experimental results show that the proposed FDI scheme is effective．
Key words: electro-hydraulic servo system; fault detection; fault isolation; robust observer; adaptive threshold

( 上接第 30 页)

Effect of Ethylene Glycol on Lapping of Sapphire Wafer by Using Fixed
Abrasive Pad

Wang Jian-bin Zhu Yong-wei Ju Zhi-lan Xu Jun Zuo Dun-wen
( College of Mechanical and Electrical Engineering，Nanjing University of Aeronautics and Astronautics，

Nanjing 210016，Jiangsu，China)

Abstract: The chemical additives in lapping slurry play a vital role in the efficient ultra-smooth machining of sap-
phire wafer． In the investigation，the lapping experiment of sapphire wafer was performed by using a fixed abrasive
pad，and the effects of the ethylene glycol concentration in lapping slurry on the material removal rate ( MＲＲ) and
surface morphology of sapphire wafer were discussed． Then，the micro /nano-indentation technique and the photoe-
lectron spectroscopy ( XPS) were employed to analyze the physical and chemical properties of lapped wafer surface．
The results indicate that ( 1) when the lapping slurry contains 5% ethylene glycol，the depth of surface-modified
layer on the lapped wafer surface is about 3． 90 nm，and is superior to that in the deionized water，which is 1． 04
nm; and ( 2) higher ethylene glycol content can promote the surface-modified layer to form，which helps to improve
the lapping efficiency and enhance the surface quality．
Key words: fixed abrasive; ethylene glycol; sapphire; surface-modified layer; material removal rate
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