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　　　溶胶?凝胶抛光膜中磨料?基体

界面结合强度分析

俞能跃，陆静

（华侨大学 制造工程研究院，福建 厦门３６１０２１）

摘要：　对粒径分别为４０，３μｍ的金刚石磨料进行不同的表面处理，通过测量拉伸强度，以及扫描电子显微

镜、红外光谱等方法分析表面处理对界面结合强度的影响．研究表明：在粒径为４０μｍ的金刚石表面镀钛并

氧化处理后，界面结合强度提升２０％；在粒径为３μｍ的金刚石表面涂覆ＦｅＯＯＨ，界面结合强度不会出现明

显的变化．
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由于在晶圆加工过程中具有高精度、低损伤等优点［１?２］，基于溶胶?凝胶制备而成的生物高分子柔性

抛光膜受到广泛关注．相较于传统的固结磨料与游离磨料抛光工具，半固结的溶胶?凝胶抛光膜具有一

种特有的“容没”效应，可避免加工过程中的磨粒对加工工件的损伤，更好地保证工件的加工精度［３?５］．在

常温下，金刚石为亚稳定态，耐热性不高，加工过程中常发生氧化失质量、石墨化等反应，从而影响加工

效率［６］．此外，由于金刚石是由共价键结合而成的晶体，它和生物高分子材料的结合较差，在加工过程

中，会出现磨料脱落等问题．为了提高磨料与基体的结合，众多学者选择对金刚石表面进行涂覆处理，如

涂覆金属或金属氧化物等壳层，从而使磨料与基体更好地结合［７?９］．涂覆壳层后，复合磨料的导热性、分

散性、耐磨性及抗氧化性等皆有大幅度提升［１０?１４］，可实现磨料与基体的牢固结合，提高加工效率．由于在
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传统的抛光工具中，金刚石磨料是镶嵌于陶瓷、金属、树脂等结合剂中，界面结合强度的测量大多基于三

点抗弯原理［１５?１７］，通过测试抛光工具的抗弯强度，表征磨料与基体的界面结合强度．对于球状或块状的

溶胶?凝胶抛光工具，有学者通过容积密度和硬度参数对抛光工具中的磨料与基体的界面结合进行表

征［１８?１９］．然而，由于半固结的溶胶?凝胶抛光膜基体较软且很薄，无法使用传统的三点抗弯法．溶胶?凝胶

抛光膜在制备过程中采用生物高分子材料，在固化及干燥过程中会产生剧烈的收缩［２０］，从而在金刚石

表面产生压应力，这种界面应力在宏观上会影响工具的拉伸强度．因此，本文通过对拉伸强度的测量，研

究表面镀钛氧化、涂覆羟基氧化物等不同表面处理方法对抛光工具界面结合强度的影响，并通过扫描电

子显微镜、红外分析等手段从机理上进行结果分析．

１　实验过程

采用真空微蒸发方法，对粒径为４０μｍ的金刚石表面进行镀覆金属钛处理．在金刚石外层镀覆一

层厚度小于２００ｎｍ的壳层
［２１］，其结构如图１所示．镀覆前、后的磨料电子显微照片，如图２所示．

　　　　　　　　　　　　　　 　　　（ａ）金刚石磨料　　　　　　　　　（ｂ）镀钛复合磨料

　图１　镀钛复合磨料结构图　　　　　　　　　　　 图２　镀覆前、后的磨料电子显微照片　　　　　　　

　Ｆｉｇ．１　Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｐｉｃｔｕｒｅｏｆ　　　　　　Ｆｉｇ．２　Ａｂｒａｓｉｖｅｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｐｌａｔｉｎｇ　　

ｔｉｔａｎｉｕｍｐｌａｔｅｄｃｏｍｐｏｓｉｔｅａｂｒａｓｉｖｅ　　　　　　　 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　

镀钛复合磨料的表面是一层金属钛，对复合磨料进行热分析，结果如图３所示．图３中：犿为质量；狋

为温度；犈为电位差．由图３可知：在４４６℃左右，复合磨料开始氧化，升温至７０５℃时，复合磨料内层金

刚石发生氧化，从而出现大量失质量．

根据热分析结果，对复合磨料进行表面氧化处理．在马弗炉中，将其加热至５００℃，保温５ｍｉｎ，随

炉冷却至室温，获得氧化后的复合磨料．氧化前、后的复合磨料扫描电子显微镜（ＳＥＭ）图像，如图４所

示．对磨料进行点能谱分析，取点位置在ＳＥＭ图像中标出，能谱图如图５所示．图５中：犈为能量；狑 为

质量分数．由图５可知：氧化处理后，复合磨料的外层由纯金属钛层转变为氧化物层．

　　　　　　　　　　　　　　　　　 　（ａ）氧化前　　　　　　　　　　　（ｂ）氧化后

图３　镀钛复合磨料热分析结果　　　　　　　　 图４　氧化前、后的镀钛金刚石磨料ＳＥＭ图像　　　　

Ｆｉｇ．３　Ｔｈｅｒｍａｌａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆ　　　　　　　Ｆｉｇ．４　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆＴｉｃｏａｔｅｄｄｉａｍｏｎｄａｂｒａｓｉｖｅ　　　　

　　 Ｔｉｐｌａｔｅｄｃｏｍｐｏｓｉｔｅａｂｒａｓｉｖｅ　　　　　　　　　　　　　　　ｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｏｘｉｄａｔｉｏｎ　　　　　　　　　

对粒径为３μｍ的金刚石磨料进行表面镀覆羟基氧化铁处理，将金刚石磨料放入盛有ＦｅＣｌ３ 溶液的

烧瓶中，４０℃水浴加热，并伴随磁力搅拌．４８ｈ后，将烧瓶中的金刚石磨料去除，在扫描电镜下进行观

察．由此可知，金刚石磨料的表面包裹一层致密的壳层．同时，将未涂覆处理的金刚石磨料ＳＥＭ 图片作

为对比，涂覆前、后磨料的ＳＥＭ图像，如图６所示．
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 （ａ）涂覆前　　　　　　　　　 　（ｂ）涂覆后

图５　镀钛金刚石氧化前、后能谱分析图　　　　　　　　　　图６　涂覆前、后磨料ＳＥＭ图像　　　　　　　

Ｆｉｇ．５　Ｅｎｅｒｇｙｓｐｅｃｔｒｕｍａｎａｌｙｓｉｓｂｅｆｏｒｅａｎｄ　　　　Ｆｉｇ．６　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆａｂｒａｓｉｖｅｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｃｏａｔｉｎｇ　　　

ａｆｔｅｒｏｘｉｄａｔｉｏｎｏｆＴｉｐｌａｔｅｄｄｉａｍｏｎｄ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　

对涂覆后的磨料进行Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）分析，结果如图７所示．由图７可知：水解涂覆后得到的

图７　涂覆ＦｅＯＯＨ复合磨料ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．７　ＸＲＤａｔｌａｓｏｆＦｅＯＯＨｃｏａｔｅｄ

ｃｏｍｐｏｓｉｔｅａｂｒａｓｉｖｅｓ

复合磨料衍射峰的出峰位置对应两种物质，除了金刚石对应的

（１１４）（２２０）特征晶面，还有ＦｅＯＯＨ 对应的（１１０）（２００）（３１０）

（４００）（２１１）（３０１）（４１１）（６００）（５２１）（５４１）特征晶面．结合磨料的

表面ＳＥＭ及实验反应过程，可知复合磨料的表面所涂覆的壳层

物质为ＦｅＯＯＨ．将抛光膜从涂覆基材上取下，根据国家标准ＧＢ／

Ｔ１０４０．３－２００６《塑料 拉伸性能的测定 第３部分：薄膜和薄片的

试验条件》制作标准试样．在岛津拉力机上进行拉伸强度测试，实

验参数如下：样品数为１０；标距为８０ｍｍ；长度为１５０ｍｍ；宽度

为１５ｍｍ．

２　结果与分析

对粒径分别为４０，３μｍ（Ｗ４０，Ｗ３）的金刚石磨料进行不同的表面处理，其拉伸实验结果，如图８所

示．由图８可知：粒径为４０μｍ的金刚石磨料在表面镀钛并氧化处理后，界面结合强度有所提高；而粒

径为３μｍ的金刚石磨料在表面镀覆羟基氧化铁后，界面结合强度没有出现明显变化．

　（ａ）镀钛氧化磨料（Ｗ４０）　　　　　　　　　　　　　（ｂ）涂覆ＦｅＯＯＨ磨料（Ｗ３）　　

图８　镀钛氧化磨料与涂覆ＦｅＯＯＨ磨料的对比实验结果

Ｆｉｇ．８　ＣｏｍｐａｒａｔｉｖｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＴｉｃｏａｔｅｄｏｘｉｄｉｚｅｄａｂｒａｓｉｖｅｓａｎｄＦｅＯＯＨｃｏａｔｅｄａｂｒａｓｉｖｅｓ

抛光膜断面中磨料的分布情况，如图９所示．由图９可知：在相同粒度金刚石磨料与复合磨料所对

应的标准试样中，试样厚度接近且整体厚度分布均匀，磨料的分布未出现明显差异，无局部集聚现象．

粒径为３μｍ的金刚石磨料与涂覆ＦｅＯＯＨ复合磨料的红外光谱，如图１０（ａ）所示．粒径为４０μｍ

的金刚石磨料与表面镀钛并氧化处理的复合磨料的红外光谱，如图１０（ｂ）所示．图１０中：η为透过率；σ

为波数．由图１０可知：相较于本身亲油疏水的粗粒度金刚石磨料（粒径为４０μｍ），随着粒度降低至３

μｍ，磨料的表面性质发生较大变化，在特征频率区，细粒度金刚石磨料的表面会吸附更多的羟基官能

团，羟基官能团与有机高分子基体材料更好地结合，从宏观上表现为细粒度磨料抛光膜中，基体与磨料

的界面结合强度明显高于粗粒度金刚石磨料组；由于粒径为３μｍ的金刚石磨料表面已吸附大量的羟
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　（ａ）Ｗ４０金刚石　　　　　　　　　　　　　　　（ｂ）Ｗ４０复合磨料

　（ｃ）Ｗ３金刚石　　　　　　　　　　　　　　　　（ｄ）Ｗ３复合磨料

图９　抛光膜断面中磨料的分布情况

Ｆｉｇ．９　Ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆａｂｒａｓｉｖｅｉｎｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｏｆｐｏｌｉｓｈｅｄｆｉｌｍ

基官能团，在ＦｅＯＯＨ涂覆后，表面所吸附的羟基官能团数量较涂覆之前仅略有提升，这也是在羟基氧

化物涂覆之后，磨料与基体间的界面结合强度没有出现较大变化的原因．

　　（ａ）Ｗ３磨料　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（ｂ）Ｗ４０磨料　

图１０　不同磨料红外光谱分析结果

Ｆｉｇ．１０　Ａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆｉｎｆｒａｒｅｄｓｐｅｃｔｒａｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｂｒａｓｉｖｅｓ

由对表面进行镀钛并氧化后的复合磨料红外图谱可知：在８７０，９００ｃｍ－１处，复合磨料的谱图出现

新的吸收峰，新化学键的形成会加强磨料与有机高分子间的结合，使氧化后的复合磨料界面结合强度升

高．同时，由实验结果可知，高分子材料基体与金属钛的结合较差，与钛的氧化物结合较好．

３　结论

１）标准试样的拉伸强度可用于表征抛光膜中磨料与高分子基体的界面结合强度，因为抛光膜在制

作过程中，基体产生收缩，从而使结合剂的表面产生拉应力．

２）在粒径为４０μｍ的金刚石表面镀覆金属钛并进行氧化处理后，磨料与基体的界面结合强度提升

２０％．对粒径为３μｍ的金刚石表面进行水解涂覆实验，并在其表面涂覆ＦｅＯＯＨ后，磨料与基体的界面

结合强度未发生明显变化．

３）经过不同表面处理后，磨料表面吸附的羟基官能团的数量及化学键的形成是影响磨料与基体界

面结合强度的重要因素．

３１５第４期　　　　　　　　　　 俞能跃，等：溶胶?凝胶抛光膜中磨料?基体界面结合强度分析
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