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SANTRAUKA

Dél savo unikaliy mechaniniu, cheminiy ir elektriniy savybiy safyras (Al,03) yra labai placiai
naudojamas elektronikos, optikos, mechanikos ir kitose pramonés srityse. Safyro ploksteliy
paklausa vis labiau auga ir pagal prognozes artimiausiu metu tai neturéty keistis. Siuo metu safyro
plokstelés placiausiai naudojamos LED Sviestukuose kaip dangos, ant kuriy auginamas GaN
sluoksnis. Elektronikos srityje reikalavimai tampa vis grieztesni, todél bet kokie pavirSiaus defektai
yra nepageidaujami ir nulemia safyro ploksteliy panaudojimo galimybes. Norint Al,O3 ploksteles
taikyti auksStos klasés operacijose ir jrenginiuose, pagrindinis reikalavimas yra mazas pavirSiaus
SturkStumas ir apdirbimo nasumas. Tinkamai parinkus apdirbimo parametrus bei medziagas galime
optimizuoti procesa ir gauti auk$tus reikalavimus atitinkancias safyro plokSteles. Naujausiais
tyrimais nustatyta, kad CMP metodas tinkamiausias norint gauti ypa¢ mazo $iurkStumo pavirsiy,
kuris atitinka aukSciausios klasés reikalavimus. Taciau §io proceso pritaikymas safyrui, dél unikaliy
medZiagos savybiy, iki Siol turi neiSspregsty problemy ir yra toliau nagrinéjamas.

Pagrindinis Sio darbo tikslas yra nustatyti CMP proceso parametry, tokiy kaip: prispaudimo
jégos, poliravimo laiko, poliravimo pastoje esanciy abrazyvo daleliy dydzio poveiki poliravimo
greiciui, pavirSiaus SiurkStumui, geometriniams parametrams bei plokstelés orientacijai. Poliruoty
ploksteliy pavirSiaus charakteristikos buvo tiriamos AJM, didelés raiSkos profilometru, optiniu
prietaisu bei Rentgeno spinduliy difraktometru. Remiantis optiniu aparatu gautais rezultatais ir
atlikus skai¢iavimus buvo nustatytas poliravimo greitis.

Buvo nustatyta, kad didéjant prispaudimo jégai poliravimo greitis didéja, SiurkStumo
pasiskirstymas skirtingose plokstelés srityse taip pat geréja, taiau maziausios vertés gaunamos
kuomet prispaudimo jéga lygi 600 N. Padidinus poliravimo laikg galime gauti lygesnj pavirsiy,
taciau poliravimo greitis sumazéja. Naudojant poliravimo pasta su mazesnio dydzio abrazyvo
dalelémis poliravimo greitis did¢ja, o mazam SiurkStumui gauti reikalingas ilgesnis poliravimas.

Didesnio poveikio geometriniams ploksteliy parametrams ir orientacijai poliravimas netur¢jo.
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SUMMARY

Because of its unique mechanical, chemical and electrical characteristics sapphire single
crystals are widely used in various industries, especially in electronics. The latest trends of sapphire
usage are for high-brightness light emitting diode (LED) devices as a substrate for GaN layer
growing. So, the volume of sapphire wafer production is growing and in the nearest future trends
are not going to change. Because of parameters getting stricter for electronic devices any surface
defect in wafer have more influence in product application. Making Al,O3; wafers with low surface
roughness and optimization of polishing process is a challenge for researchers. The treatment
process could be optimized by choosing the relevant processing parameters and materials.
Researches shows that CMP method is the most acceptable for making high surface quality wafers.
However, this method needs more investigation because of unique sapphire properties.

Influence of polishing time, top load, different size of abrasive particles in slurry to surface
roughness of C-plane sapphire wafer, material removal rate, geometrical parameters and axis tilt
orientation were analyzed. AFM, high resolution profilometer and XRD were used to analyze wafer
surface area, roughness, crystal size and orientation. Optical device was used to measure changes in
thickness of the samples before and after polishing. Given results were used to calculate removal
rate.

Surface analysis shows that there is linear dependent of removal rate to top load and better
distribution of surface roughness in wafer is obtained by increasing top load. The lowest roughness
values were found at top load of 600 N. There was noticed that by increasing polishing time lower
roughness values could be achieved, but it affects in decreasing material removal rate. Geometric
orientation and tilt parameters are significantly dependent on polishing. Smaller abrasive particles
in polishing slurry takes more time to get same roughness as bigger particles, but with increased

polish time lower roughness could be reached using smaller abrasive particles.



SANTRUMPOS
3D — trimatis.
A — maksimalus nelygumy aukstis.
A ir B — temperatiriniai koeficientai.
AJM — atominiy jégy mikroskopas.
CMP — cheminis-mechaninis poliravimas.
dmax — atstumas tarp plokstelés maksimumo tasko iki atskaitos plok§tumos.
dmin — atstumas tarp plokstelés minimumo tasko iki atskaitos plok§tumos.
G - reakcijos aktyvacijos energija.
k — koeficientas.
K — konstanta.
LED — puslaidininkiniai Sviesos diodai.
m — Svoris.
MOCVD — metalorganinis cheminis gary nusodinimas.
MRR — poliravimo/ §lifavimo greitis.
N — matavimy skaicius.
P — prispaudimo jéga.
r — spindulys.
Ra — vidutinis SiurkStumas.
Ry — vidutinis kvadratinis Siurk§tumas.
Rsk — asimetriSkumas.
t — laikas.
T — plokstelés storis
Ta — atstumas tarp apatinio jutiklio ir plokstelés.
TTV — bendras storio pasiskirstymas.
Ty — atstumas tarp virSutinio jutiklio ir ploksteles.
Tyis — atstumas tarp jutikliy.
V — disko sukimosi greitis.
XRD — Rentgeno spinduliy difraktometras.
Z — zondo aukscio padétis.
Zmean — vidutinis aukstis

p — tankis.
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JZANGA

D¢l savo ypatingy optiniy savybiy safyro (Al,O3) monokristalai yra ideali medziaga
apsauginiams langams, optiniams l¢Siams, bei pritaikomi elektronikoje. Isskirtinés mechaninés
savybés leidzia juos naudoti neoptiniuose, su atsparumu déve€jimuisi susijusiose jrenginiy
detalése, tokiose kaip guoliai, antgaliai ir kita. D¢l savo plataus pritaikymo optikos bei mobiliyjy
telefony srityje kiekvienais metais safyro ploksteliy paklausa vis did¢ja [1, 2]. Pritaikymo
galimybés ir tolimesniy operacijy, kuriose naudojamos safyro plokstelés, naSumas priklauso nuo
ploksteliy geometriniy ir pavirSiaus savybiy. Tinkamai parinkus apdirbimo parametrus bei
medziagas nedidelémis sgnaudomis iSgaunamos geros ploksteliy charakteristikos [3].

Safyro kristalas naudojamas LED S$viestuky (angl. Light emitting diode) gamyboje. Safyro
plokstelés naudojamos kaip padéklas auginant galio nitrido (GaN) epitaksinj, Sviesg skleidziantj
sluoksnj. GaN naudojamas suformuoti didelio §viesumo mélynos, Zalios, melsvai zalios ir baltos
Sviesos diodams. Norint ant ploksteliy formuoti epitaksinj sluoksnj bitinas labai lygus ir Svelnus
pavirsius [1].

Safyro plokstelés apdirbamos keliais metodais, kuriy paskutinis yra poliravimas. Vienas i§
tinkamiausiy ir daZzniausiai naudojamy metody safyro poliravimui yra cheminis-mechaninis
poliravimas (CMP). CMP esmé¢ yra ploks¢io, lygaus ir Svelnaus pavirSiaus formavimas
parenkant atitinkamus proceso parametrus, poliravimo diska bei abrazyviniy daleliy ir cheminés
sudéties tirpalg. Cheminio ir mechaninio poveikio déka, CMP procesas leidZia iSgauti norimg
pavirSiaus $iurk§tuma. Siame procese persipina cheminis ésdinimas ir mechaninis poliravimas
laisvomis abrazyvo dalelémis [3, 4].

Deél i8skirtinio safyro monokristalo kietumo, didelio mechaninio ir cheminio atsparumo,

A

metodo parametry, naudojamy priemoniy bei jy kombinacijy [3].

Darbo tikslas: Nustatyti cheminio — mechaninio poliravimo proceso parametry jtakg safyro
ploksteliy pavirSiaus SiurkStumui ir poliravimo trukmei.
Darbo uzdaviniai:
1. Atlikti literatiiros analiz¢ apie CMP modelj ir nustatyti teorines poliravimo parametry
priklausomybes.
2. Eksperimentiskai istirti CMP proceso parametry jtaka poliravimo greiciui ir ploksteliy
pavirSiaus SiurkStumui.
3. Eksperimentiskai istirti CMP procese naudojamos poliravimo pastos jtaka poliravimo

greiciui ir ploksteliy pavirSiaus SiurkStumui.
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4. Istirti CMP proceso jtaka plokstelés orientacijai ir geometriniams parametrams.

5. Nustatyti optimalius poliravimo proceso parametrus uztikrinant kokybinius reikalavimus.
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1. LITERATUROS APZVALGA
1.1. Aliuminio oksido fazés
Aliuminio oksidas gali egzistuoti daugelio faziy: a, y, 7, 0, k, 6, y, p. Sios fazés formuojasi
skirtingose temperatiirose termiskai veikiant aliuminio hidroksidus, aliuminio oksihidroksidus ar
aliuminio druskas (Zr. 1 pav.). I8 visy kristalografiniy struktiiry termodinamisSkai stabiliausia yra

a-aliuminio oksido faz¢ [5, 6].

a
Gibsitas| - Chi(x) Kappa (k) | Alfa (x

b
. L [Teta | Alfa
Bemitas Gama y) Delta () | g0 | e
b
a-Al(OH), 21 Eta () Teta (8 :M.fa
144

a-AlO(OH) — Alfa Aliuminio oksidas ()

0 10D 200 300 400 500 600 TOD E0D 900 1000 1100 1200
Temperatira, °C

1 pav. Aliuminio oksido ir aliuminio hidroksidy struktiiros pokytis priklausomai nuo temperatiiros [5]

Visi hidroksidai dideliais kiekiais formuojasi natiiraliai i§ boksito, i§skyrus bajeritg. Kaip
matome i§ 1 paveikslélio, gavus bet kokios fazés Al,Og3, keliant temperatiirg galiausiai gausime
stabiliausig a faze 5, 7].

Safyro monokristalas, yra zinomas kaip korundas, kuris pasizymi dideliu kietumu (9 Mhos)
[2, 3]. Taip pat safyras pasizymi didele dielektrine konstanta ir mazu dielektriniy nuostoliy
kampo tangentu. D¢l $iy savybiy, safyras yra idealiai pritaikomas elektronikos ir mikrobangy
prietaisuose. Kartu su i$vardintomis savybémis, safyras pasiZzymi terminiu stabilumu (Zr. 1
priedas) esant iSskirtinai auks$tai temperatirai (>1600°C) lyginant su kitomis optinémis
medZiagomis, o tai leidZia safyra naudoti puslaidininkiniy prietaisy gamybai. Si medziaga taip
pat pasizymi cheminiu atsparumu bazéms, riigStims ir kitiems tirpikliams net ir aukStesnése
temperatiirose (cheminiai reagentai ésdinantys safyrg yra iSlydytos druskos). Tai leidzia taikyti
Sig medziagg didelio grynumo reikalaujanéiuose cheminiuose procesuose, plazmos sistemose,

puslaidininkiy gamyboje [2, 12, 13].

1.2. Kristaliné gardelé ir plokStumos
Kristaling safyro gardelé yra suformuota i§ AI** ir O% jony. Jeigu O anijonus vaizduosime
kaip kamuoliukus, tuomet kristalinés gardelés narvelis vaizduojamas kaip glaudziausias

heksagoninis anijony iSsidéstymas (zr. 2 pav.). AP katijonai yra iSsidéste kristalinés gardelés
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lauke be simetrijos centro (dél kristalinés gardelés iSkraipymo). Aliuminio katijonai uzpildo du
tre¢dalius tu§tumy tarp glaudziai issidés¢iusiy deguonies jony. Taip yra dél O% ir AP jony
spindulio (1,4 ir 0,57 A atitinkamai) [8].

Norint islaikyti elektrinj neutraluma kiekvienas O trejetas turi po du Al*‘jonus.Taigi
katijonai uzima tik du tre¢dalius gardelés. Toks iSsidéstymas formuoja tris skirtingus aliuminio
katijony tipy sluoksnius, vadinamus a, b ir c. Periodas i§ c-A | B-c suformuoja heksagoninj a-

Al;O3narvelj [5].

. A
.—..
.. B

©A 0 2‘ .

2 pav. a-Al,O5 strukttra. A, B deguonies jony, a, b ir ¢ Al jony plokStumos. I8 kairés j deSing: i§sidéstymas
plok§tumomis, vaizdas i§ virSaus, heksagoniné gardelé [5]

Vienos i§ svarbiausiy a-Al,O3 savybiy yra gardelés kristalografiniai atstumai bei

orientacijos plokStumos (zr. 3 pav.), kurios pateiktos 1 lenteléje [9].

C
A (C— Plok$tuma
|
} /‘ —=
az'b/ l §
; \§ A— Plokstuma
R—Plokstum ' f § C (0001)
AR A- (1120)
' R- (1012)

3 pav. Safyro kristalinés gardelés narvelis su atvaizduotomis plok§tumomis [2]

Parinkus atitinkamos orientacijos plokstumos safyro padéklus, juos galima naudoti norint

formuoti skirtingas dangas, sumazinti aktyvacing dangy augimo energija ir Kita [10, 11].
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1 lentelé. Skirtingy safyro plok§tumy parametrai.

PlokStuma C S M R A N
Atstumas tarp plokstumy, A | 2,165 | 1,961 | 1,375 | 1,740 | 2,379 | 1,147
Milerio indeksai 0001 | 1011 | 1040 | 1102 | 1120 | 1123

Kaip konkrety orientacijos jtakos pavyzdj galima pateikti Ga;O3; auginima ant skirtingos
orientacijos plokstumos safyro padékly. Eksperimentiniai rezultatai parodé, kad dél nedidelio «,
B ir y kristalinés fazés formavimosi energijy skirtumo, besiformuojan¢io kristalo fazéms ir
grynumui didele reik§me turi padéklo pasirinkimas. Yra zinoma, kad norint suformuoti $-Ga;Os
reikalingos aukstos temperatiiros. Sios temperatiiros ir uzuomazgy susidarymo aktyvacinis
barjeras yra smarkiai sumaZinamas (nuo 900 °C iki 300 °C) auginant ant C-plokStumos
orientacijos safyro (zr. 4 pav.). Uzuomazgy susidarymas ar kristalizacija ant A-plokstumos

orientacijos safyro reikalauja aukstesniy temperattiry [10].

f-poly Sif 100} p-poly
GO0C HO0EC
AlO 11200

cal 1 10)y
600°C
p(201) ALOL0001)

FW0C

ol 1100y
B00-C
LG

. 4nnee

4 pav. Besiformuojancios skirtingos fazés ant skirtingos orientacijos safyro padékly [10]

Besiformuojancias skirtingas fazes lemia deguonies atomy, esaniy virSutiniame
sluoksnyje, skirtumas. C-plokstumos orientacijos safyro pavirSius susideda i§ heksagonine tvarka
18sidésCiusiy deguonies atomy kurie sudaro tanky sluoksnj. Kiekvienas deguonies atomas
apsuptas SeSiais artimiausiais deguonies atomais 0,275 nm atstumu. Taigi Vviename
kvadratiniame nanometre yra 15,3 atomy. Palyginimui galime pazitréti | A-plokStumos Al,Og,
kuriame deguonies atomai i§sidéste sta¢iakampio forma (Zr. 5 pav.). Cia kiekvienas deguonies
atomas turi artimiausius Salia esancius du deguonies atomus nutolusius 0,275 nm atstumu ir du
deguonies atomus kurie nutole jau 0,43 nm atstumu [10]. Taigi viename kvadratiniame
nanometre yra tik 8,5 deguonies atomai, o tai yra beveik pusé atomy kiekio lyginant su Al,O3
(0001). Galime daryti isvadas, kad uzuomazgy susidarymas ir Kristalizacija ant A-plokstumos
orientacijos safyro padékly reikalauja aukStesniy temperatiry, dél retesnio deguonies atomy

18sidéstymo pavirsiuje [10].
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5 pav. Safyro kristalo atomy i$sidéstymo schema [10]

C-plokstumos orientacijos safyras pasizymi palyginti geru gardelés suderinamumu
nusodinant GaN sluoksnius, metalorganiniu cheminiu gary nusodinimo (MOCVD) metodu.
Lyginant su tokiomis medziagomis kaip Si, SiC ir GaN, safyras iSlieka pagrindiné medziaga
naudojama kaip padéklas GaN LED Sviestukams. Safyras yra labiau tinkamas dél savo unikaliy
savybiy kombinacijos, nusistovejusiy didelio naSumo apdirbimo technologijy ir 1§ dalies mazos
produkcijos kainos. Taip pat safyras tenkina MOCVD procese, vykstaniame aukstoje
temperatiiroje ir labai reaktyvioje aplinkoje, pageidautiny naudoti padékly savybes, tokias kaip
terminis stabilumas, cheminis atsparumas ir mechaninis stiprumas. Sluoksniy auginime didéjant
padeklo plokstelés diametrui pagrindine problema tampa iSlinkimas, kuris gaunamas dél
medziagy terminio plétimosi koeficiento nesutapimo tarp padéklo ir auginamo sluoksnio bei
jtempiy. Taigi naudojant safyro padéklus, vienas 1§ privalumy yra didelis jo Jungo modulis kuris

leidZia sumaZinti §] efekta ir naudoti plonesnius bei didesnio diametro padéklus [14].

1.3. Ploks§tumos svarba optikai

Safyras optiskai skaidrus 180 nm — 5500 nm $viesos bangos ilgio srityje. Si plati skaidrumo
sritis daro safyro kristalus vienus i§ geriausiy ir placiai naudojamy optikoje ir mikrooptikoje. Dél
savo stabilumo jis labai atsparus optiniam poveikiui (tokiam kaip soliarizacija) [2].

Safyras dvejopai lauZia Sviesa, taigi taikant svarbiose ir didelio tikslumo reikalaujanciose
mechaninése ar optinése srityse orientacija yra labai svarbi. Optiniai langai turi buti apibrézti
kaip ,,nulio laipsniy* arba C- plokStumos, tai reiskia, kad optin¢ medziagos aSis turéty buti
statmena lango plokStumai [2]. Plokstelés orientacijos tikslumas taip pat yra labai svarbu, nes dél
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nedidelio (0001) plokStumos pavirSiaus neatitikimo susidaro atominis laiptelis (aukstis Hs 0,216
nm). Atominis laiptelis (zr. 6 pav.) daro jtaka pavirSiaus Siurk§tumui, o §is savo ruoztu $viesos

sklaidai [15].

Realus pavirsius

rﬁ ‘: ’ :V (0001)

6 pav. Heksagoninio safyro kristalo atominis laiptelio modelis. Wy ir Hs laiptelio ilgis ir aukstis [15]

Atsitiktine orientacine plokStuma iSpjauta plokstelé bus nieko verta, nes jos orientacija
dazniausiai biina nukrypusi 60° nuo optinés aSies. Toks nukrypimas stebimas, nes §ia kryptimi
safyras yra ,,mink3¢iausias® pjovimui [16]. Siuo metu optiniam pavirSiui keliami auksti
reikalavimai, praéjusi ar atsispindéjusi $viesa negali buti i§sklaidoma. Taip pat siekiama, kad
kristaliné gardelé neturéty iSkraipymy, nes jy neturintis pavirSius siejamas su ypa¢ mazu
pavir$iaus SiurkStumu [2, 17].

Be orientacijos plokStumos, safyro monokristalo grynumas taip pat keifia jo savybes.
Didéjant grynumui gaunamas didesnis medziagos tankis, iSauga lenkimo jéga, kietumas (Zr. 2
priedas). Elastingumo modulis, Slyties modulis, gniuzdymo jéga, maksimali darbiné temperatiira
(be apkrovos) grynumui padidéjus nuo 94 % iki 96% nesikeicia, bet 99,5% grynumo medZiagoje
jau matome §iy savybiy padidéjimg. IS terminiy savybiy stebimas Silumos laidumo did¢jimas
did¢jant grynumui. Taigi specifinéms safyro panaudojimo sritims reikalingas ypa¢ didélis

(99.99%) grynumas [18, 5, 19].

1.4. Apdirbimo metodai
Norint uzaugintg kristalo bulg¢ paversti galutiniu kristaliniu produktu reikia pereiti ne viena,
sudétingg ir brangy procesa. Praktika rodo, kad auginimo metu gavus aukstos kokybés kristalg
(be defekty, su mazu dislokacijy tankiu) tai ne visada uztikrina, kad galutinis produktas taip pat
turés tokias savybes. Apdirbimo procesas veikia ne tik pavirSiaus struktiirg, bet ir netoli
pavirSiaus esancius kristalo sluoksnius [4].
Technologijy, kurios galétu uztikrinti galutiniy kristalo produkty parametry atkartojamuma,

atidirbimas yra sudétingas. Pirmiausia d¢l to, kad uzauginus kristalo luitg tuo paciu metodu,
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tomis paciomis sglygomis ne visuomet yra gaunamos identiSkos savybés ar kokybé. Taip pat
apdirbimo proceso optimizavimas reikalauja fizikos ir chemijos Zziniy apie kristalo augimo
mechanizmg bei jvairaus apdirbimo poveikj, netoli pavir§iaus esanciam, pazeistam sluoksniui
[4]. Safyro ploksteliy pjovimas ir pavirSiaus apdirbimas yra palyginus létas ir sudétingas
procesas. D¢l safyro medziagos kietumo norint iSgauti pakankamus apdirbimo greicius,
dazniausiai naudojami agresyviis abrazyvai, tokie kaip deimantas. Taciau naudojant tokius

agresyvius abrazyvus galima sukelti rimtus pavirSiaus pazeidimus (zr. 7 pav.) bei uzterSima

abrazyvo medziaga [20].
Pagrindiniai ploksteliy apdirbimo biudai:
. Slifavimas;
. Poliravimas arba cheminis- mechaninis poliravimas.
. Cheminis-mechaninis
Poliravimo f  poliravimas
{—7 pasta t.,
rAbrazyva — .
~ <1um QF&Q‘O \ /
"‘r/ o / dss Y e

Pavirsiaus atplaisos
Pazeistas sluoksnis

— . Atomai ar
. . ~ molekulés
Poliravimas
Slifavimas . T
I i 1 1 | 1 | 1
10-3 104 10 1076 107 108 10-9 10-10

Abrazyvo poveikio gylis, m
7 pav. Slifavimo ir poliravimo modelis kietoms ir trapioms medziagoms [2]

Slifavimo procesas suteikia kristalinei bulei reikiamg forma ir dydj. Yra du $lifavimo
metodai: Kietasis ir elastinis. Kietajam $lifavimui jvesties parametras yra Slifavimo gylis, o
i§vesties parametras yra pjovimo jtempiai. Elastiniam S$lifavimui jvesties parametras yra
specifin¢ prispaudimo jéga, kuri apibidina Slifavimo gylj ir pjovimo specifikg. Bitent Sis
metodas ir yra daZniausiai naudojamas safyro apdirbimui, nes gali uZztikrinti geresnes ir
tolygesnes pjovimo salygas ir nuosekly abrazyviniy griiddeliy darba [8].

Apdirbimo metu kristalas dazniausiai yra ausinamas specialiais ausinimo skysciais arba
vandeniu. Au$inimo skyséio ir naujai suformuoty pavirSiaus jtrokimy sgveika veda prie
hidrolizés produkty atsiradimo. Susiformaves didelis kiekis atskilimy matomas kaip Siurkstus,
matinis plokstelés pavirSius. PavirSiaus SiurkStumas priklauso nuo naudojamo abrazyvo grideliy
dydzio bei kiekio $lifavimo disko pavirsiuje, Slifavimo grei¢io, daznio ir naudojamo auSinimo

skyscio. PavirSiaus kitimas apdirbimo metu [8, 21]:
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. Submikroninio dydzio (~ 0,1 um) jtrikimy formavimasis;

. Submikroninio dydzio ijtrukimy koalescencija i mikrojtrikimus, o tada i
makrojtrikimus;
. Makrojtrikimy augimas iki tol kol pradeda atskilinéti fragmentai.

Taigi, safyro Slifavimas vyksta nuo medziagos atsiskiriant smulkiems fragmentams, dél
periodiskai atsirandanciy jtrikimy. Jtrukimy plétimosi gylis priklauso nuo temperatiiros kontakto
srityje, Slifavimo greicio, jtempiy medziagoje, kristalo orientacijos ir kokybés, ausinimo skysc¢io
savybiy ir kita. Jtrukimy dydis gali biti nuo Simty Angstremy iki keleto mikrony (Zr. 7 pav.).
Proceso metu ploni pavirSiniai sluoksniai ribojasi su apdirbamu sluoksniu ir patiria plastines
deformacijas. Siy sluoksniy storis ir plastinéms deformacijoms suvartojama energija fragmento
atskilimo (nutrikimo jtempiai) metu apibréziama priklausomai nuo kristalo prigimties ir
pazeidimo charakteristiky. Taigi, konkretus energijos suvartojimas, plastinéms deformacijoms,
apdirbamos medZiagos tiirio vienetui yra proporcingas pazeisty fragmenty paviriaus plotui. Si
energija didé¢ja mazéjant tokiy fragmenty matmenims. Atskeliant mazas medziagos daleles
plastinés deformacijos yra lemiamos [8, 21].

Safyro medziagos apdirbimui didelj poveikj daro naudojami skys¢iai. I$ atlikty tyrimu
nustatyta, kad lyginant vandenj, glikolj ir etilendiaming, geriausios pavirSiaus charakteristikos
(zr. 8 pav.), nekeiCiant proceso parametry, gaunamos naudojant etilendiaming. Tai aiSkinama
trinties koeficiento sumazéjimu (naudojant vandenj, 3% glikolj ir 3% etilendiaming trinties
koeficientas atitinkamai 0,08/ 0,05/ 0,01, o Siurk§tumas R, atitinkamai 0,982 pum/ 0,611um/
0,624 um) [2].
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8 pav. Safyro pavirSiaus 3D topografija: a) pries §lifavima, b) po §lifavimo vandenyje, ¢) po $lifavimo
etilenglikolyje, d) po Slifavimo etilendiamine [2]

Kaip matome (zr. 7 pav.) paSalinant ankstesniais procesais suformuotg pazeista sluoksnj,
abrazyvo dalelés, naudojamos kiekvienai apdirbimo stadijai, dazniausiai suformuoja naujus

itrukimus, kurie biina atitinkamai mazesni kaip ir abrazyvo dalelés [2].

Do

Slifavimo diskas

L.

Abrazyvas

9 pav. Principiné §lifavimo schema [22]

Mechaninio apdirbimo metu (zr. 9 pav.) paveiktas pavirSius gali bati skirstomas j keturias
zonas: virsutinis sluoksnis, smarkiai pazeistas jtrukimais ir nuskélimais; zonoje kurioje matomi
jbrézimai ir fiksuojamos plastinés deformacijos; tik plastinés deformacijos; lickamyjy jtempiy

zona [2, 22].
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d4

RN ONIY

10 pav. Pavirsiaus pazeidimy abrazyvo dalelémis schema (H,, -pazeistas sluoksnis; dy, d, — abrazyvo daleliy
diametras) [2]

Svelnus $lifavimas yra tarpinis procesas kuris seka po iurkstaus $lifavimo prie§ pradedant
poliravimg. | SiurksSty Slifavimg S$is procesas panaSus savo pavirSiaus apdorojimo veiksmy
mechanizmu. Taciau jei atsizvelgsime | nuslifuojamos medziagos kiekj ir apkrova §is procesas
panasesnis j poliravimg. Svelnaus §lifavimo tikslas yra paruosti pavirsiy poliravimui pasalinant
Siurkstaus slifavimo metu paliktg pazeistg sluoksnj (zr. 10 pav.) ir suformuoti homogeninj, mazo
Siurk$tumo (apie 0,14 um) pavirsiy kuris buty kuo lygesnis ir kuo maziau pazeistas [8].

1.5. Poliravimo mechanizmas

Paprastas mechaninis safyro poliravimas mazai veikia pavir$iy ir yra neefektyvus. Siuo
metu dazniausiai yra naudojamas mechaninis poliravimas kurio efektyvumas pasiekiamas
zenkliai geresnis pavirSiy paveikus cheminémis reakcijomis ir taip susiformuojant minkstesniam
junginiui. Yra naudojami du poliravimo metodai: mechaninis-cheminis poliravimas (sausas) ir
cheminis-mechaninis poliravimas (haudojant poliravimo pastas). Mechaninio-cheminio
poliravimo privalumas yra tas, kad abrazyvo dalelés yra tvarkingai iSdéstytos ir supresuotos
poliravimo diske tinklelio struktiira, o tarpeliai tarp abrazyvo daleliy i8kilimy yra labi naudingi
norint paSalinti nupoliruotos medZziagos likucius. Visa tai leidzia iSgauti geros kokybés bandinio
pavir$iy [23, 24].

Safyro cheminis-mechaninis poliravimo procesas apima nuolatinj poliravimo pastos
tiekimag ant pavirSiaus ir tuo pat metu mechaninj $lifavima, susidariusio minkS$tesnio pavirSinio
sluoksnio, besisukanciu poliravimo disku pernesant abrazyvines daleles. Poliravimo diskas juda
plokstelés pavirSiumi ir yra prispaudziamas prie plokstelés tam tikra jéga (dazniausiai apie 0,63-
2,5 kN). Safyras yra pagrindiné medziaga naudojama LED. Plokstelés pavirSiaus kokybé labai
svarbi Siam pritaikymui kaip ir gilesniy sluoksniy pazeidimui. Dideliu kietumu ir terminiu
atsparumu pasizymintis safyras CMP proceso metu daugelyje substancijy tampa chemiskai

inertinis ir netirpus. Dél to yra nemazai sunkumy norint iSgauti didesnj poliravimo greitj ir geras
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pavirSiaus charakteristikas poliruojant safyro medziagg jprastu CMP metodu. Taip pat CMP
procesas reikalauja nemazai skysc¢iy sagnaudy [20, 25].

CMP poliravimo mechanizma galima iSskirstyti j dvi dalis: mechaninio poliravimo greitj ir
cheminés reakcijos greitj. Mechaninio poliravimo greitis kontroliuojamas abrazyvo daleliy
dydziu bei jy koncentracija poliravimo pastoje, bei poliravimo disko savybémis. Poliravimo
cheminémis reakcijomis mechanizmas: vykstant cheminémis reakcijomis (hidroliz¢) tarp
medziagos pavirSiuje esancio oksido sluoksnio ir vandens nutraukiami oksido rysSiai ir
formuojasi sluoksnis kuris pasizymi mazesniu kietumu. Chemiskai paveiktas plokstelés
pavirSinis sluoksnis yra minkStesnis, todél gali buti paSalinamas mechaniskai. Abrazyvas
paveikia tik pavirSinius sluoksnius ir sulygina pavirSiaus reljefa likusi po Slifavimo ar
mechaninio-cheminio poliravimo, nes Sie apdirbimai gali palikti blankius jbrézimus ir nezZymiai
iskilusj pavirSiy. Unikalios poliravimo medziagy ir parametry kombinacijos gali daryti jtaka
defekty kiekiui ir tankiui pavirSiniuose sluoksniuose, taciau nekeicia pacio proceso tendencijy [2,
4, 26].

Cheminis-mechaninis poliravimas pasiZymi tuo, jog j poliravimo suspensijg yra jdedama
specialiy priemaiy kurios aktyvuoja poliravimo procesa cheminiy reakcijy déka. Siam tikslui
dazniausiai naudojamas SiO, (koloidinis silicis). Safyrui reaguojant su silicio dioksidu
formuojasi aliumosilikatas. Sis reakcijos produktas yra perneSamas apdirbamos medZiagos
pavirSiumi poliravimo disko trinties déka ir taip, mechaniskai veikiant abrazyvu ir reakcijos
produktu, yra nuSalinama medziaga. Mechaninio ir CMP metody palyginimui galima pateikti
pvz.: naudojant poliravimo pastg su um dydzio dalelémis Siurk§tumg galima iSgauti apie 0,03um,
o naudojant cheminj-mechaninj poliravimg jis nesiekia 0,01um [2].

Kaip jau yra zinoma, safyro poliravimo efektyvumas koloidiniu silicio dioksidu vandenyje
yra mazas. Sausas poliravimas SiO, yra efektyvesnis. Tadiau norint suformuoti ypa¢ Svelny
pavir$iy yra naudojamas patobulintas — CMP procesas, kur abrazyvo (SiO;) dalelés iSmaiSomos
Sarminéje suspensijoje. Labai smulkiy, silicio dioksido daleliy, suspensija tiekiama ant
poliravimo disko ir vos daleles pradeda veikti prispaudimo jéga (Zr. 11 pav.) pasireiSkia

koloidiniams tirpalams biidingas geliacijos reiskinys [22].
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11 pav. Poliravimo koloidiniu siliciu schema [2]

Poliravimas koloidiniu siliciu gali biiti taikomas praktiskai visoms medziagoms ir leidzia
pasiekti veidrodinj pavirsiy be jtempiy [2].

1.6. Abrazyvo daleliy jtaka poliravimo greiciui ir pavirSiaus kokybei

Tiriant magnio, silicio ir geleZies oksidus paaiSkéjo, jog 1§ visy aktyviy abrazyvy silicis
pasizymi didziausiu reaktyvumu su safyru. Naudojant poliravimo pasta su deimantinémis
abrazyvo dalelémis galima gauti 6,63 nm pavirsiaus Siurk$tuma, kai tuo tarpu su Al,O3 abrazyvo
dalelémis Siurk§tumo vertés nuo 96,89 nm sumazeja iki 2,20 nm. Taciau geriausi rezultatai buvo
gauti naudojant SiO, abrazyvo daleles poliravimo pastoje, Siurk§tumo vertés mazesnés nei 1 nm.
Lyginant su kity tyréjy darbais silicio dioksido abrazyvo dalelés, nors ir yra minkStesnés,
formuoja lygesnj plokstelés pavirSiy. Tai aiSkinama silicio dioksido reaktyvumu. Taigi maiSant
reaktyvius ir nereaktyvius abrazyvus (zr. 12 pav.) gauname didesnj poliravimo greitj nei
naudojant tik reaktyvius (dél maZzo kietumo sunku mechaniSkai nuSalinti medziagg) ar tik
mechaniskai veikianCius (kieto safyro mechaninis poliravimas mazo efektyvumo) abrazyvus [4,
15, 25].

Poliravimo greitis gali biiti apskai¢iuojamas naudojantis formule:

MRR = Am/pnr?t; Q)
&ia Am - svorio pokytis, p — safyro tankis (3,98 glcm®), r — plokstelés spindulys, t — poliravimo
laikas.

Pagal atliktus eksperimentus nustatyta, kad maisant, poliravimui naudojamas, skirtingo
dydzio abrazyvo daleles galime gauti daugiau nei 52,6% didesnj poliravimo greit]j ir daugiau nei
21,6% sumazéjusj pavirsiaus SiurkStuma [25].

Cheminés reakcijos aktyvumas priklauso nuo poliruojamo pavir$iaus aktyvacijos abrazyvo
daleliy perduodama mechanine energija (didelé prispaudimo jéga ir temperatiira kontakto zonoje
lemia plastines deformacijas). Aktyvacijos energija pakeicia apdirbamo pavirSiaus fizikines ir

chemines savybes, kas leidzia ir pagreitina chemines reakcijas [2].
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12 pav. Poliravimas su skirtingo dydzio abrazyvu [25]
Al,O3 ir SiO, reakcijos laisvoji Gibso energija gali biiti apskai¢iuojama pasinaudojus
formule:

AGY = ¥ (n;AGE) — ¥ (mAGH) : )

reakcijos produktas reagentas

Susidarantys aliuminio silikatai dazniausiai buna S$ie: Al;03:2Si0, (metakaolinas),
Al;03-Si0, (andaluzitas), Al,O3-SiO, (kianitas), Al,O3-SiO, (silimanitas) ir 3Al,03-2Si0;
(mulitas). Pagal teorinius termodinaminius paskai¢iavimus metakaolinas poliravimo sglygomis
susiformuoti negali [25].

Eksperimentai ir skaifiavimai rodo, kad termodinaminé aliuminio silikaty susidarymo
tvarka 298 — 600 K temperatiiry intervale yra mulitas, andaltizitas, silimanitas ar kianitas (zr. 13
pav.) [25].
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13 pav. Reakcijos tarp SiO; ir Al,O3 aktyvacijos energijos priklausomybé nuo temperatiiros [25]

IS Rentgeno fotoelektrony spektroskopijos metodu gauty spektry galime patvirtinti, kad
silicio dioksidas tikrai reaguoja su safyru (zr. 2 lentelé.) ir sudaro aliuminio silikatus [15].

2 lentelé. Rysio energijos safyro pavirSiy poliruojant silicio dioksido nanodalelémis [15].

Bandinys Rysio energija (eV)
Al2p Si2p O1s
Safyro pavirSius poliruotas 100 nm SiO, poliravimo 74,35 102,35 530,4
pasta
Safyro pavirsius poliruotas 10 nm SiO, poliravimo pasta 74.,35 102,3 530,4
Safyro pavirsius pries poliravima 73,9 / 530,2
100 nm SiO, nanodalelés / 102 532,3

Kadangi silicis yra minkstesnis nei safyras, poliravimas vyksta labai létai (0,16 nm/min).
Taigi amorfinio silicio vaidmuo mechaniniame-cheminiame poliravime (MCP) atlieka tokj patj
vaidmen] kaip ir riig8éiy ar Sarmy vaidmuo CMP procese, sukuria cheminés korozijos efekta
plokstelés pavirSiuje [25].

Cheminés reakcijos aktyvacijos energija galima apskai¢iuoti naudojantis formule [15]:

AG =A+ Blnr,; 3
¢ia G — aktyvacijos energija; r — silicio dioksido abrazyvo dalelés spindulys; A ir B — reakcijos
temperatiiros koeficientai.

IS Sios lygties matome, kad prie konkre€iy temperatiiry, tokiais paciais poliravimo
parametrais mazinant abrazyvo daleliy dydi reikés mazesnés aktyvacijos energijos. Kuo
mazesnés aktyvacijos energijos reikia cheminei reakcijai tuo ji vyks grei¢iau. Kuo mazesnés

abrazyvo dalelés naudojamos tuo mazesnio SiurkStumo pavir§ius gaunamas ir tuo atominis
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laiptelis (Zr. 6 pav.) lygesnis. Didesnés abrazyvo dalelés stipriau veikia laiptelio krastus todél
gaunamas nepastovus pavirSiaus nuémimas — didesnis SiurkStumas. Bandymais yra nustatyta,
kad poliruojant safyra 10 nm dydzio silicio dalelémis gali iSgauti didesnj poliravimo greitj
lyginant su 100 nm dydzio silicio abrazyvo dalelémis CMP proceso metu. Taip pat 10 nm dydzio
abrazyvas taip pat gali reaguoti su safyru ir cheminés reakcijos metu formuoti aliuminio
silikatus. Taciau Siurk$tumas yra mazesnis (0,06 nm) ir atominis laiptelis mazesnis. Jeigu
naudosime tos pacios koncentracijos poliravimo pastg reikéty atsizvelgti ir i tai, kad norint
iSlaikyti tokig pacig koncentracijg pasta su mazesnémis abrazyvo dalelémis jy turés daugiau.
Didesnis daleliy kiekis taip pat spartina poliravimg. Poliruojant mazesnémis abrazyvo dalelémis
Siurk$tumo sumazéjimas gali buti aiskinamas taip pat ir sumazéjusiu susidariusiy reakcijos
produkty dydziu. Siurk$tumo priklausomybé nuo reakcijos produkty dydZzio gali biti
apskaiciuojama 4 formule [4, 15].
Re = kf (1) @)

¢ia R, — vidutinis Siurk$tumas; k — koeficientas; r,— reakcijos produkto spindulys.

Nors Siurk§tumas, sumazinus abrazyvo daleles, pageré¢ja, taciau norint visiSkai paSalinti
reakcijos produktus reikalingas ilgesnis poliravimas arba atitinkami poliravimo parametrai kurie

padidina poliravimo greitj (angl. material removal rate) [15].

1.7. Poliravimo disko jtaka poliravimo grei¢iui ir pavirsiaus kokybei
Poliravimo greitj lemia ne tik poliravimo pastoje esancio abrazyvo dalelés ir jy dydis bet ir
poliravimo disko forma, bei jo sudétis. Poliravimo diskas gali biti lygus arba su iSraizyti tam
tikru pasikartojanc¢iu raStu. Bandymai rodo, kad naudojant poliravimo diskus su tam tikru rastu,

gali gauti didesnj poliravimo greitj (zr. 14 pav.) [4, 27].
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14 pav. Poliravimo greicio priklausomybé nuo poliravimo disko sukimosi greicio esant skirtingai
prispaudimo jégai [4]

Nupoliruotas medziagos aukstis per 30 min, gali bati apskai¢iuojamas 5 formule.

MRR), = K, * P* x V¥, ©)
¢ia K, — konstanta; P — prispaudimo jéga; V — poliravimo disko apsisukimy greitis.

Pagal sudétj poliravimo diskus galima skirstyti | pluoStinius, uretano ir zoms$o. Pluostiniai
diskai pagaminti i§ poliuretano, polieterio pluoSto, pasiZymi vidutiniu poliravimo greiciu
plokstelés ir poliravimo disko kontakto plote. Paspartinti poliravimg galima padidinus
poliravimo disko ir apdirbamos medziagos kontaktinj plota [1].

Standartiniai safyro poliravimo diskai buvo pluostinio tipo, pagaminti i§ poliuretano ir
polieterio pluoSto. Tokie diskai pasizymi vidutiniu poliravimo grei¢iu dél maZesnio ploto
kuriame pluoStas kontaktuoja su apdirbama medziaga. Norint padidinti poliravimo greit] buvo
1Sbandyti elastiniai pluostai poliravimo diskuose. Eksperimentai parodé, jog naudojant juos
iSgaunamas didesnis poliravimo greitis lyginant su jprasto pluosSto poliravimo diskais (Zr. 15
pav.). Sio eksperimento metu jrodyta, kad Jungo modulis yra svarbus faktorius (zr. 16 pav.).
Taip pat buvo nustatyta, kad uretano tipo diskai, pagaminti i§ mazo Jungo modulio taip pat

galéty iSgauti didesnj poliravimo greitj [1].
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15 pav. Kontaktinio ploto jtaka poliravimo 16 pav. Trinties koeficiento priklausomybé nuo
greidiui [1] poliravimo disko Jungo modulio [1]

Padidéjusj poliravimo greitj, naudojant mazesnio Jungo modulio poliravimo diskus, galima
paaiskinti, darant prielaida, kad dél horizontaliy deformacijy padidéja kontaktinis plotas (zr. 17
pav., 18 pav.), taigi spéjama, jog didesnis kiekis poliravimo pastoje esanciy abrazyvo daleliy

efektyviai perstumiamos prie apdirbamo pavirSiaus [1, 28].

......... L R —

/
Padidejusio kontakto sriti

Minksto abrazyvo daleliy

Poliravimo pastos fs10 @bl ‘
mechaninis povikis

abrazyvo dalelé

17 pav. Standartinis diskas poliravimo metu [1] 18 pav. Mazo Jungo modulio diskas poliravimo
metu [1]

Nailono pluosto kiekis poliravimo diske taip pat padidina poliravimo greitj (Zr. 19 pav.).
Tai aiSkinama tuo, kad nailonas pasizymi hidrofiliSkumu, o tai pagerina poliravimo pastos
tieckimg } poliravimo disko pavirSiy. Naudojant nailoninio pluoSto diskus, kontaktinis plotas
mazesnis, taciau trintis didesné.

MaZzéjant poliravimo disko Jungo moduliui didéja poliravimo greitis lyginant su kitais
uretano diskais. Tokia pati poliravimo grei¢io priklausomybé stebima pluostiniuose diskuose.
Lyginant vienodo Jungo modulio diskus, pluoStiniai diskai pasizymi nezymiai didesniu
poliravimo greiciu nei uretano tipo diskas (Zr. 20 pav.). I§ to yra sprendZiama, kad struktiiros
skirtumai taip pat gali daryt] jtaka poliravimo greiciui ir poliravimo pastos i$laikymui poliravimo
diske. Taigi mazéjant Jungo moduliui didéja poliravimo greitis. Ir Sios savybés keitimas yra

efektyvesnis nei poliravimo disko medziagos kietumo modifikavimas.
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19 pav. Poliravimo grei¢io palyginimas naudojant uretano tipo poliravimo disko Jungo modulio
skirtingus poliravimo diskus [1] [1]

19 pav. ir 20 pav. poliravimo salygos: prispaudimo jéga 500gf/cm2; 130/140 rpm
poliravimo disko/plokstelés sukimosi grei¢iai; poliravimo pastos srautas 300 ml/min; poliravimo
laikas 30min.

Teoriskai naudojant uretano tipo diskus su mazu Jungo moduliu taip pat galima padidinti
poliravimo greitj. Taciau uretano tipo poliravimo diskus tikslingiau naudoti sudétingesnése

salygose, nes dél neistisinés struktiiros mazesné pavirsiaus jstiklinimo rizika [1, 28].

1.8. PlokStelés pavirSiaus charakteristiky priklausomybé nuo technologiniy parametry

Nors ir atrandama vis daugiau biidy kaip padidinti poliravimo greitj kei¢iant poliravimui
naudojamas medziagas (poliravimo pastas ir diskus), Siuo metu labiau nagring¢jami proceso
parametrai, nes jie daro didesnj poveikj. Poliravimo sparta lemia cheminés reakcijos, kuri vyksta
dél trinties tarp safyro ir SiO, abrazyvo daleliy, greitis. Cheminés reakcijos greitj galime
paveikti kei¢iant ne tik poliravimo pastos sudétj, poliravimo disko sudétj ar forma, bet ir tokius
technologinius parametrus kaip prispaudimo jéga, poliravimo disko ir plokstelés laikiklio
sukimosi greicius, tiekiama poliravimo pastos kiekj bei poliravimo laika [1, 4].

CMP proceso metu naudojamas prispaudimo jéga perduodama poliravimo disko —
plokstelés — abrazyvo kontakto sritims. Galima i$skirti j plokstelés — abrazyvo kontakts, kitaip
daleliy kontakta ir poliravimo disko — plokstelés kontakta (tiesioginj). Daleliy kontaktas
veiksmingas procesas medziagos poliravimui, kuomet tiesioginis kontaktas neefektyvus, del
minkStesnés, uz plokstele, disko medziagos. Medziagos poliravimo greitis gali biiti padidintas
sumazinant tiesioginio kontakto dedamaja [2, 29, 31].

Priklausomai nuo safyro plokstelés orientacinés plokStumos, kitus parametrus laikant
pastoviai ir keiciant tik prispaudimo jéga galime gauti skirtingus nusalinimo greicius (Zr. 3
lentelé.) [2].
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3 lentalé. Safyro apdirbimo greitis (mm/h) priklausomai nuo abrazyvo ir apkrovos [2].

Abrazyvo charakteristikos

Bandino charakteristikos Laisvas abrazyvas, boro karbidas o
" Itvirtintas abrazyvas ACM80/63
Apkrova x 10 (kg/mm?)
Plokstuma | Gardelés konstanta d (A)
3 5 7 11 2,2 5
(0001) 2,165 1,97 2,52 3,48 3,84 2,12 7,12
{1012} 3,479 2,49 3,38 4,22 3,76 6,23 17,8
{1020} 2,379 3,45 4,83 6,48 7,83 2,31 8,29
{1120} 1.374 3,26 4,97 7,48 8,11 3,59 11,8

Poliravimo procese kei¢iant tik poliravimo disko ar apdirbamos plokstelés sukimosi greitj
taip pat matomas poliravimo greicio did¢jimas [4, 30].

Bet kokie plokstelés, naudojamos kaip padéklas GaN dangai auginti, pavirSiaus
mikrodefektai smarkiai veikia auginamos dangos kokybe. Taigi padéklo plok§tumos ir pavirSiaus
kokybé yra pagrindinis dalykas norint formuoti aukstos klasés gaminius. CMP metodas yra
naudojamas kaip vienas i§ efektyviausiy ir greiiausiy poliravimo procesy norint gauti lygy
safyro pavirSiy. Kei¢iant poliravimo proceso parametrus ir naudojamas poliravimo medZiagas
galima valdyti poliruojamo bandinio pavirSiaus charakteristikas bei poliravimo greitj. Taciau
safyro ploksteliy CMP procesas vis dar turi neiSspresty teoriniy ir techniniy problemy. Safyro
medZiagos pavirSiaus charakteristikos apsunkina $io proceso efektyvumg ir naSumg. Nors §iuo
metu yra gaunama aukstos kokybés gaminiai, taciau procesas gali biiti toliau tobulinamas placiau

nustacius poliravimo parametry ir medziagy poveikj apdirbamoms plokSteléms.
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2. MEDZIAGOS IR TYRIMU METODAI
Magistrinio darbo metu buvo tiriamos C — ploks§tumos orientacijos (zr. 21 pav.), didelio
99.996 % grynumo safyro plokstelés, kurios apdirbamos ,,Rokor* jmonéje jsikiirusioje

Terminalo g. 5, Biruliskiy k., Karmélava, Kauno rajonas.

21 pav. Safyro kristalo schema su pazyméta C (0001) plokstuma [32]

Sioje jmonéje gaminamoms ploksteléms keliami reikalavimai pateikiami 4 lenteléje.

4 lentelé. Safyro ploksteliy specifikacijos.

Parametras Verté
Medziaga 99,996% safyras
PavirSiaus plokstumos orientacija C plok$tuma (0001):

CiA(1120) —0°+0.1°
CiM (1010) —0.3°+0.1°

Nuopjovos ilgis 575+£25
Nuopjovos orientacija A (1120) £0.2°
Storis (efektyvaus ploto: nejskaitant 2 mm nuo krasto) 1000 + 20 um
Skersmuo 150 £ 0,2 mm

Siurk$tumas (R,) — darbinés pusés (efektyvaus ploto: nejskaitant 2 mm nuo kragto) | < 0,3 nm

Siurk$tumas (R,) — apatinés pusés (efektyvaus ploto: nejskaitant 2 mm nuo krasto) | 0,4 ~ 1.2 pm

TTV (efektyvaus ploto: nejskaitant 2 mm nuo krasto) <5 um
Islinkimas (angl. Bow) <10 pm
Iskrypimas (angl. Warp) <15 pum

Sioje jmonéje esancia jranga, kuri yra Zinoma, tat¢iau konfidencialumo sumetimais atskleisti
negalima, buvo iSmatuoti ploksteliy geometriniai matmenys bei kristalinés gardelés orientacija.
2.1. Geometrijos matavimo jranga
Veikimo principas paremtas Sviesos savybémis. Baltos Sviesos Saltinis pereina Sviesos

daliklj. Vienas pluostas keliauja | daviklj, o kitas iki optinio elemento (l¢Sio) kuris skirtingo
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bangos ilgio Sviesg fokusuoja skirtingame aukstyje. Taigi remiantis atspindétos Sviesos bangos

ilgiais galima gana tiksliai nustatyti atstumus tarp jutiklio ir bandinio.

(O Baltos sviesos saltinis

i
Tuy
. .
— ™ ‘!
— = N
. Spindulio daliklis
S ~
/
/

~

/Leém

; ?“Monochromatinis
A sviesos $altinio
A vaizdas
\\ .‘.‘ "/
-

22 pav. Principiné geometrijos matavimo jrenginio schema

Si jranga sudaryta i§ labai tikslaus koordinacinio x, y staliuko, ploksteliy laikiklio ir dviejy
konfokaliniy chromatiniy jutikliy (Zr. 23 pav.). Kiekvieng kartg jsijungus jrenginys automatiskai
susikalibruoja pagal standartinio storio etalong ir taip yra uztikrinamas jrangos matavimy
tikslumas. Norint iSmatuoti ploksStele ji padedama ant specialaus laikiklio ir jos padétis
fiksuojama trimis vakuuminiais siurbtukais. Vienas konfokalinis chromatinis jutiklis yra vir$
ploksteles, o kitas — po plokstele. Optiniai jutikliai savo padéties nekeicia, juda tik staliukas su
laikoma plokstele (Zr. 22 pav.). Abu jutikliai matuoja atstuma iki plokStelés pavirSiaus esant
pastoviam dazniui. Matavimo tasky skai¢ius (Sio darbo metu buvo matuojami 32 taSkai)
priklauso nuo konkrecios pasirinktos parametry konfigiiracijos:

e Jutikliy greitis (standartinis 200 mm/s);

e Jutikliy daznis (standartinis 4000 Hz);

e Matavimo zingsnis (Standartinis 5 mm);

e Skenavimo ilgis (priklauso nuo bandinio dydzio, maksimali vert¢ 160 mm);

e De¢l laikiklio ypatybiy (vakuuminiy siurbtuky ir atramos tasky) ploksStelé néra

matuojama 4 mm nuo krasto.
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23 pav. Plokstelés tvirtinimas ir matavimo taskai

Matuojami parametrai: TTV, islinkimas (angl. Bow), iSkrypimas (angl. Warp), storis,

SturkStumas. ISlinkimas, iSkrypimas visada matuojama naudojant visus matuotus taskus.

Storis ir bendras storio nuokrypis (TTV) apskai¢iuojami pasirinktinai, naudojant visus

taskus arba penkis tasSkus. Atstumas tarp jutikliy yra Zinomas, iSmatavus atstumus nuo jutikliy iki

bandinio galima apskaiciuoti bandinio storj naudojantis 6 formule. TTV - didZiausiy ir

maziausiy storio ver¢iy skirtumas. ISlinkimas — atstumas nuo centrinio tasko iki atskaitos

plokStumos.

T =Ty — (Tv + Ta);

(6)

¢ia T — storis; Tis — atstumas tarp jutikliy; T, — atstumas tarp virSutinio jutiklio ir bandinio; T, —

atstumas tarp apatinio jutiklio ir bandinio.

—

Tv

Ta
|

Tvis

24 pav. Plokstelés storio matavimo schema

Islinkimas — tai atstumas nuo centrinio tasko iki atskaitos plokstumos (zr. 25 pav.).
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25 pav. Islinkimo matavimo schema
ISkrypimas — skirtumas tarp maksimumy ir minimumy atstumy iki vidurinés menamos
pavirSiaus atskaitos plokstumos (zr. 26 pav.). Atskaitos plokStuma apskaic¢iuojama pagal vidutinj
bandinio storj, virSutinj ir apatinj pavirsiy.
Warp = |dpmin| + |dmax|; ()
¢ia dpin — atstumas tarp minimumo ir atskaitos plokStumos; dmax — atstumas tarp maksimumo ir

atskaitos plok§tumos.

/’_\/’\Viduric linija
drT!II'I
Atskaitos plokstuma

26 pav. Iskrypimo matavimo schema

PavirSiaus SiurkStumas matuojamas sulétéjus matavimo greiciui (norint i8laikyti tiksluma)
ir tik tiese einancia per bandinio centra.
Prietaiso matavimy tikslumas:
e Koordinacinio stalo tikslumas x, y =5 um;
e Jutiklio rezoliucija z = 60 nm;
e Jutikliy dinaminis intervalas 2000 um;
e Storio tikslumas 200 nm +100 nm;
e TTV, islinkimas, iSkrypimas 300 nm + 100 nm;
e Siurkstumo matavimo nuokrypis kuomet Siurk§tumas 0,8 pm (R, ir R;) + 3 %j;
e Siurk§tumo matavimo riba 30 nm.
Matuojamy bandiniy ribos:
e Minimalus diametras 2 (apie 50,80 mm);

e Maksimalus diametras 6 (apie 152,40 mm);
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e Staciakampés plokstelés 80mm x 50mm — 150mm x 110mm;

e Storis minimalus apie 300, maksimalus apie 1500 um.

2.2. Rentgeno spinduliy difraktometras
Bandiniy orientacijai iSmatuoti buvo naudojamas konfidencialumo sumetimais konkreciai
nejvardijamas rentgeno spinduliy difraktometras.
Rentgeno spinduliuoté yra elektromagnetinés bangos, kuriy ilgis yra artimas atstumams
tarp atomy medziagoje. Difragavusios bangos nuo skirtingy atomy, gali interferuoti viena su Kita
ir taip kurti intensyvumo pasiskirstymag, priklausant] nuo sgveikos proceso. Jei atomai yra

i$sidéste tvarkingai kristale, difragavusios bangos turés interferencijos maksimumus.

rd Band N
{ andinys )

\ y J Besisukantis
) staliukas

Rentgeno
vamzdis

27 pav. Rentgeno spinduliy difraktometro matavimo schema

Kristalinio bandinio orientacija nustatoma i§ rentgeno spinduliy atspindzio pozicijos
matuojant per vieng ar kelis matavimo apsisukimus (omega ciklus). Rentgeno spinduliai,
atsizvelgiant | besisukancio staliuko sukimosi a§j, pasiekia bandinj fiksuotu kampu (zr. 27 pav.).
Per vieng besisukancio staliuko apsisukimg nuo konkre€ios gardelés plokStumos rentgeno
spinduliy pluostas yra atspindimas du kartus. Kiekvieng karta gardelés plokStuma sudaro 45°
kampg su fiksuojamomis plokStumomis. Abi atspindZio pozicijos yra simetriSkos plokStumai,
kurioje yra rentgeno spinduliy pluoStas ir sukimosi aSis. Detektoriaus j€jimo plySys yra
sureguliuotas taip, kad | ji patekty ir biity registruojami tik naudingi atspindziai. Toks matavimo
metodas yra angliskai vadinamas ,,Omega-Scan Method*.

Omega-skenavimo metodas reikalauja specialios geometrijos (rentgeno vamzdzio ir
detektoriaus kampy, j€jimo plySiy kampy) konkreCiam kristalo tipui ir orientacijai. IS anksto
zinant kokia medZiaga bus matuojama Sie kampai nustatomi automatiSkai. Taciau dél maZo
leistino nuokrypio diapazono rezultatai gali buti klaidinantys kuomet bandinio orientacija
smarkiai nutolusi nuo leidziamy riby.

Id¢jus plokstele matavimas buvo pilnai automatizuotas. Staliuko ant kurio yra bandinys,

apsisukimo metu yra fiksuojamos dviejy detektoriy intensyvumo diagramos. Omega-skenavimo
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metodas sudaro galimybes greitam (10 s) ir didelio tikslumo orientacijos ir nuokrypio

matavimams. Nustatant bandinio orientacija, fiksuojamas nuokrypis dvejomis kryptimis

(lygiagreciai 0° ir statmenai 90°). Standartiniai matavimo parametrai 30 kV, 1 mA, vienas

apsisukimas.

Atskaitos taskas

Gardelés plokstumd o*
alskaitos tasko Kryptimi

Kampas tarp gardeles
plokstumos ir atskaitos 1z

28 pav. Matuojamy parametry principiné schema

Matuojami parametrai:

Nuokrypis

=

Nuokrypis \' ’

e Nuokrypis (angl. Tilt) — pagrindinés aSies nuokrypis laipsniais (diapazonas + 2°,

tikslumas =+ 0,004°);

e Nuokrypio kryptis (angl. Tild Direction) — nuokrypio azimutas j atskaitos plokStuma

(diapazonas + 180°, tikslumas + 0,2°);

e Comp 0 — nuokrypio dedamoji atskaitos plokstumos kryptimi (diapazonas + 2°, tikslumas

+0,004°);

e Comp 90 — nuokrypio dedamoji 90° nuo atskaitos plokStumos krypties (diapazonas + 2°,

tikslumas =+ 0,004°);

e Ref offset — kampas tarp nuopjovos plokStumos ir atskaitos plokstumos krypciy

(diapazonas + 180°, tikslumas =+ 0,04°);

e Ref Direction — gardelés plokstuma atskaitos tasko kryptimi.

2.3. Rentgeno spinduliy difraktometras ,,D8 DISCOVER Bruker*

Rentgeno spinduliuotés difrakciné analizé — tai neardomasis dangy tyrimo metodas, kurio

déka galima apibudinti kristaling medziagos struktiirg, identifikuoti cheminius junginius bei jy

atmainas, defektus. Plonasluoksniy bandiniy, didelés skiriamosios gebos, automatinis rentgeno

spinduliy difraktometras kartu su valdymo, matavimo ir duomeny apdorojimo programine jranga
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yra tinkamas visy tipy kietoms medziagoms tirti. Matavimams buvo pasirinktas ,,D8 ADVANCE
priedas D8 DISCOVERY, Bruker*.

Rentgenostruktiirinei analizei daugiausia naudojami 0,5+2,5 A ilgiy biidingieji rentgeno
spinduliai. Rentgeno spinduliuoté yra elektromagnetinés bangos, kuriy ilgis yra artimas
atstumams tarp atomy medziagoje. Taigi XRD analizé remiasi difrakcija bei interferencija.
Difragavusios bangos nuo skirtingy atomy, gali interferuoti viena su kita ir taip kurti
intensyvumo pasiskirstyma, priklausantj nuo sgveikos proceso. Jei atomai yra iSsidéste
tvarkingai kristale, difragavusios bangos turés interferencijos maksimumus. Nustacius difrakcinj
vaizdg galima padaryti iSvadg apie medziagoje esanciy atomy pasiskirstymg. Smailés, esancios
rentgeno spinduliy difrakcijos vaizde, yra tiesiogiai susijusios su atominiais atstumais. Krites
rentgeno spindulys sgveikauja su periodiskai iSsidésciusiais atomais.

Kokybin¢ faziné XRD analiz¢ grindziama kiekvienai fazei ar junginiui budinga kristaline
gardele su tam tikrais ja nusakanciais parametrais. Reikia pabrézti, jog did¢jant fazés kiekiui,
didé¢ja ir jai budingo difrakcinio maksimumo intensyvumas.

Rentgeno spinduliuotés pluostelis krinta j polikristalinj bandinj kampu 6, o difrakciniai
maksimumai uzraSomi kampu 26, t. y. rentgeno spinduliuotés detektoriaus judesio kampinis
greitis yra du kartus didesnis nei bandinio sukimosi greitis.

Specifikacija: 2,2 kW rentgeno spinduliy vamzdis su Cu anodu; lygiagreciy spinduliy
pluostelio/Bragg-Brentano geometrija; Giobelio veidrodis, 2xGe(022) kristaly
monochromatorius; rotorinis absorberis, taskinis scintiliacinis detektorius; 1D ,,LynxEye*
detektorius, Eulerinis (X, Y, Z, Psi, Phi) bandiniy laikiklis; Chi ir Xi motorizuotas
pozicionavimo stalelis; reflektometrijos priedas; motorizuoto plysio priedas; ,,PATHFINDER®

optika.

2.4. Poliravimo jranga
Poliravimo jrangos veikimo mechanizmas paremtas cheminémis reakcijomis ir mechaniniu
poveikiu. Bandymai buvo atlickami poliravimo masinai dirbant osciliuojan¢ios prispaudimo
jégos rézimu, kuomet plokstelé¢ yra vakuumu prisiurbiama ant besisukancio padéklo ir i§ virSaus
yra spaudziama (z aSimi) besisukanciu poliravimo disku per kurio centrg tiekiama poliravimo

pasta.
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29 pav. Poliravimo proceso schema

Poliravimo pasta sgveikauja su bandinio pavir§iumi, sudaro minkstesnius junginius, kurie
abrazyvo daleliy mechaniniu poveikiu yra nusalinami nuo pavirSiaus (zr. 29 pav.). Viso proceso
metu prispaudimo jégos vertés osciliuoja. Prispaudimas didinamas kol pasiekiama uzduota verté
ir jg perzengus prispaudimas mazinamas, taigi dirbama kintamos prispaudimo jégos rézimu.
Kadangi magistrinio darbo metu buvo tirlama proceso parametry jtaka bandinio
charakteristikoms konkrecios poliravimo parametry vertés buvo kei¢iamos ir yra pateiktos
rezultatuose.

Parametrai kurie nebuvo keisti:

e Poliravimo disko sukimosi greitis 505 rpm;
e Padéklo sukimosi greitis -500 rpm (minuso Zenklas rodo prieSinga sukimosi kryptj);
e Poliravimo disko judéjimo z asimi greitis 0,5 um/s.

2.5. Profilometras

Magistrinio darbo metu norint nustatyti ploksteliy SiurkStuma buvo naudojamas ,,Ambios
technology XP-200 profilometras esantis Lietuvos energetikos instituto, vandenilio energetikos
technologijy centre. Gauti duomenys apdirbami ,,Xp-plus stylus profilometer* programa.

Nurodzius tiriamos atkarpos ilgi bei kontaktine jéga, adatélé nuleidZziama ant bandinio ir
juda jo pavirSiumi. Veikimo principas: adatélés vertikali padétis generuoja analoginj signala,
kuris kovertuojamas j skaitmeninj signala, o Sis iSsaugomas ir analizuojamas specialia programa
bei pateikiamas kaip rezultatas. Adatélés spindulio intervalas kinta nuo 20 nm iki 25 pm.

Uzduoti parametrai:

e Matavimo atkarpos ilgis 30 um;
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e Matavimo greitis 0,01 mm/s;
e Matavimo rézimas: Step up/Down;
e Diapazonas: 10 um;
e Prispaudimo jéga: 10 mg.
Programa apskaiciuoti parametrai:
Ra — vidutinis SiurkStumas arba aritmetinis vidutinis profilio nuokrypis nuo vidurio
linijos ir vaizduojamas amplitudés pasiskirstymo funkcija (APF).
Rq = (1Z1| +1Z;| + 1Z5] ...+ |1Zx ) /N; (8)
¢ia Z — zondo aukscio padétis; N-matavimo tasky skaiCius.
Rq arba RMS - vidutinis kvadratinis SiurkStumas, tai statistinis parametras, kuris nusako
APF plotj, kuo APF platesné, tuo SiurkStesnis yra pavirSius ir didesnis Rq. PavirSiaus profilio
kvadratinis nuokrypis nuo vidutinés vertés.
R, =1[(Z2+Z2+Z% ..+ Z§) /N1 ©)

¢ia Z — zondo aukscio padétis; N-matavimo tasky skaiCius.

5 lentelé. Profilometro techniniai duomenys [32].

Parametras Verté
Profilio duomeny taskai 120,000
Skenavimo ilgis 55 mm
Maksimali z riba 1,2 mm
Tolygaus triuk§mo aukstis 0,38 A
Zingsnio auks¢io atsikartojamumas 0,1%
Minimali skiriamoji geba 10 A
Prispaudimo jéga 0,03 mg - 10 mg

2.6. Atominiy jégy mikroskopas
Atominés jégos mikroskopija (AJM) (angl. atomic force microscope — AFM) — viena
skenuojanciojo zondo mikroskopijos riisiy, placiausiai taikoma nanoinzinerijoje, biologijoje,
plony sluoksniy tyrimuose, lazerinése technologijose, medziagotyroje ir kitose srityse, kur

reikalinga pavirSiaus nanoanalizé (zr. 30pav.).
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30 pav. AJM principiné veikimo schema [26]

Atominiy jégy mikroskopu matuojama sgveikos jéga tarp zondo ir bandinio, esan¢io ant
pjezokeramikinio padéklo, pavirSiaus. Zondui kontaktuojant su pavirSiumi, gembé¢ islinksta, dél
atomy tarpusavio sgveikos. I§ iSlinkimo dydzio galima spresti, kokia jéga zondas saveikauja su
pavir§iumi. Gembés iSlinkimas fiksuojamas optiniais metodais. Lazerio spindulys nukreipiamas j
zondo galg nuo kurio atsispindéjes patenka j fotodetektoriy, kurio signalas perduodamas i
stiprintuva.

AJM gali dirbti pagal tris réZimus:

e Kontaktinj (angl. contact mode);
e Nekontaktinj (angl. non — contact mode);

e Virpancio zondo (angl. tapping mode).

Pagrindiniai nustatomi parametrai:

A - maksimalus nelygumy aukstis;

Zmean — vidutinis aukstis;

Ra — vidutinis SiurkStumas arba aritmetinis vidutinis profilio nuokrypis vaizduojamas
amplitudés pasiskirstymo funkcija (APF).

Rq arba RMS - vidutinis kvadratinis SiurkStumas, tai statistinis parametras, kuris nusako
APF plotj, kuo APF platesne, tuo SiurkStesnis yra pavirSius ir didesnis Rq. PavirSiaus profilio
kvadratinis nuokrypis nuo vidutinés vertés.

Rsk — asimetriSkumas, jis apibiidina profilio simetrijg srityse, nutolusiose nuo vidurio linijos.
Kai Rg< 0, profiliui budingi giluminiai elementai, akutés ir gilios duobés; Ry = 0, tolygus
elementy pasiskirstymas; Rg> 0, profiliui bidingi j pavirsiy iskile elementai, smailts i8kilimai.

Magistrinio darbo metu naudojome kompanijos ,,Microtestmachines® atominiy jégy

mikroskopas NT-206. Mikroskopas susideda i§ skenuojamosios dalies ir valdiklio (prietaisas,
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valdantis mikroskopo elektronikg ir padedantis mikroskopui susisiekti su kompiuteriu). NT-206
sudarytas 1§ korpuso ir matuojamosios galvos. Mechanizmas valdantis bandinio padét] (X,Y,Z
kryptimis) gali judéti 20mm, o zingsnis gali buti 2nm. Naudojamo AJM charakteristikos yra:
maksimalus skenavimo laukas iki 12x12 pum; matavimy matrica iki 512x512 tasky; maksimalus
matavimy aukstis 2,0 um; lateraliné skiriamoji geba 2nm; vertikalioji skiriamoji geba 0,1-0,2
nm.
AJM gali dirbti pagal tris rézimus:
e Kontaktinj (angl. contact mode);
e Nekontaktinj (angl. non — contact mode);

e Virpancio zondo (angl. tapping mode).

2.7. Poliravimo diskas ir pastos
Poliravimui naudojamy koloidinio silicio dioksido pasty parametrai.

6 lentelé. Tyrimy metu naudojamy poliravimo pasty charakteristikos.

Parametras 1 poliravimo pasta | 2 poliravimo pasta
SiO; koncentracija (%) 41 41
SiO, abrazyviniy daleliy vidutinis dydis (nm) 75,0 34,6
Poliravimo pastos pH (25°) 10,1 9,4
Lyginamasis tankis (g/cm®) 1,296 1,295

Abi poliravimo pastos pasiZzymi daleliy vienodumu ir dispersiSkumu. Bandymo metu Sios
poliravimo pastos buvo naudojamos 1:1 santykiu atskiedus jas su dejonizuotu vandeniu.
Poliravimui naudojamo disko pagrindinés sudétis: 55 % poliuretanas ir 45 %

polietilentereftalatas.
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3. TYRIMU REZULTATAI IRJU APTARIMAS
Norint optimizuoti poliravimo procesa buvo tiriama parametry jtaka poliravimo greiciui ir
pavirsiaus Siurk$tumui. Poliravimo grei¢io nuo prispaudimo jégos priklausomybei nustatyti
bandymai buvo atlikti skirtingais parametrais (zr. 7 lentel¢). Kei¢iama tik prispaudimo jéga, o
Kiti poliravimo parametrai iSlaikomi nekintantys (poliravimo laikas 5 min, poliravimo disko ir
plokstelés sukimosi greitis 500 rpm). Ploksteliy storis matuojamas geometrijos matavimo jranga
(zr. 2.1 skyrius). Poliravimo greitis vertinamas pagal tris vertes: vidutinio i$matuoto storio

vertes, maksimalaus iSmatuoto storio vertes ir minimalaus iSmatuoto storio vertes.

7 lentelé. Prispaudimo jégos poveikio poliravimui tyrimo parametrai ir rezultatai.

Plokstelés | Prispaudimo jéga, Vidutinés storio Maksimalios storio vertés Minimalios storio vertés
Nr. N vertés pokytis, pm pokytis, um pokytis, um
1 567 0,58 0,55 0,86
2 600 0,57 0,60 0,48
3 633 0,67 0,72 0,53
4 666 0,7 0,33 0,45
5 700 0,68 0,51 0,53
4,50
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Prispaudimo jéga, N
31 pav. Poliravimo greicio priklausomybé nuo prispaudimo jégos pagal vidutines storio vertes

Is grafiko (zr. 31 pav.) galime matyti, kad didinant prispaudimo jéga ir nekeiciant kity
proceso parametry per tg patj laikg galima nupoliruoti didesnj plokstelés storj ir taip poliravimo
procesas tampa efektyvesnis ir ekonomiskesnis (per ta patj laikag nupoliruojamas didesnis
plokstelés storis, taigi sutaupomos masinos sagnaudos). Toks prispaudimo jégos poveikis gali biiti
aiSkinamas padidéjusiu sgveikos plotu ir trintimi, kas lemia stipresng ir greitesne¢ aktyviy
abrazyvo daleliy sgveikg su bandiniu dél padidéjusio aktyvacinio poveikio. Gauta poliravimo
greicio priklausomybé nuo prispaudimo jégos sutampa su kity tyréjy atliktais bandymais [34],
kuriuose taip pat pastebimas poliravimo greicio padidéjimas didinant prispaudimo jéga. Lyginant
su kity autoriy darbais galime matyti, kad gauti poliravimo greiciai yra didesni. Mokslininky

atliktame bandyme [34] padidinus prispaudimo jéga nuo 377 N iki 630 N poliravimo greitis
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pasikeité nuo 3 nm/min iki 7 nm/min, tuo tarpu magistrinio darbo metu atlikti tyrimai parodé¢,
kad poliruojant ,,Rokor jmonéje esancia jranga keiciant prispaudimo jéga nuo 567 N iki 633 N
poliravimo greitis siekia atitinkamai nuo 116 nm/min iki 134 nm/min. Nors poliravimo grei¢io
padidéjimas mazesnis (kity apie 57 %, $iy bandymy 13 %), taciau bendras greitis didesnis net
apie 19 karty.

Magistrinio darbo metu taip pat buvo tiriama poliravimo pastoje esanciy abrazyviniy
daleliy dydzio daromas poveikis poliravimo grei¢iui. Gauti poliravimo greicio rezultatai, pagal
ankS$Ciau minétas tris vertes, poliruojant skirtingomis poliravimo pastomis pateikti grafiskai (zr.
32 pav. ir 33 pav.).

I§ gauty grafiky aiskiai matome, kad poliravimo greitis zenkliai padidéja (nuo ~2 um/30
min iki ~3,5 um/30 min) poliravimo pastoje naudojant mazesnio dydzio, tos pacios cheminés
sudéties abrazyvines daleles. Sie rezultatai patvirtina literatiiros analizéje aptartas teorijas ir kity
autoriy gautus rezultatus [15], kad mazinant poliravimo pastoje esancias aktyvias abrazyvo
daleles galime gauti didesnj poliravimo greitj dél greitesnés cheminés reakcijos. Toks poveikis
yra stebimas, nes esant vienodai daleliy koncentracijai mazesnio dydzio abrazyvo daleliy tame

paciame turyje bus daugiau.

Poliravimo greitis, um/30min

16 18

Plokstelés Nr

==¢=—"Vidutinés vertés === Maksimalios vertés Minimalios vertés

32 pav. Poliravimo greitis naudojant 1 poliravimo pasta (abrazyvas 75 nm)
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Poliravimo greitis pm/30min

O T T T T T T 1
20 21 22 23 24 25 26 27

Plokstelés Nr.

==¢=—"Vidutinés vertés === Maksimalios vertés Minimalios vertés

33 pav. Poliravimo greitis naudojant 2 poliravimo pastg (abrazyvas 34,6 nm)

Darbo metu buvo tiriama poliravimo greicio priklausomybé nuo poliravimo trukmés. Gauti

rezultatai pateikti 8 lenteléje ir 34-35 pav. Poliravimo parametrai: prispaudimo jéga 600 N,

poliruojama 10 min ir 15 min, 2 poliravimo pasta (abrazyvo dydis 34,6 nm).

8 lentelé. Ploksteliy storio pokytis esant skirtingai poliravimo trukmei.

Bandinio Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8

Vidutinés storio vertés

1,23 1,64 1,27 1,59 1,26 1,61 1,31 1,59
pokytis, um
Maksimalios storio vertés

1,36 1,37 1,43 2,15 15 2 1,88 1,65
pokytis, um
Minimalios storio vertés

0,94 1,31 1,26 1,37 1,18 1,15 0,84 1,24
pokytis, um
Poliravimo laikas, min 10 15

Kaip ir reikeéty tikeétis poliruojant ilgiau nusalinamas didesnis plokstelés storis.
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2,5

1

Nupoliruotas storis, pm
[ w

o
[

Vidurkio

m10 min ®15min

Maksimumy

34 pav. Storio pokytis poliruojant 10 min ir 15 min

Minimumy

Minimalios storio vertés pokyc¢io sumazéjimas (zr. 34 pav.) parodo, kad nors ir pavirsius

yra paveikiamas chemiskai ir susidaro minkStesni junginiai, taciau kol poliravimo diskas

nepasiekia giliy viety, Sis sluoksnis néra mechaniskai poliruojamas. Taigi pirmiausia yra

nupoliruojamos vir$iinés, kas ir leidzia gauti lygesnj plokstelés pavirsiy.

9 lentelé. Poliravimo greicio vertés poliruojant skirtingais laikais.

Bandinio Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8

Poliravimo greitis pagal viduting

) 0,12 0,16 0,12 0,15 0,08 0,11 0,08 0,10
storio verte, pm/min
Poliravimo greitis pagal maksimalia

. 0,14 0,14 0,13 0,20 0,10 0,13 0,12 0,10
storio verte, pm/min
Poliravimo greitis pagal minimalig

. 0,09 0,13 0,12 0,13 0,08 0,08 0,05 0,08
storio verte, pm/min

Poliravimo laikas, min

10

15

IS gauty duomeny (zr. 35 pav.) galime matyti, kad ilgéjant poliravimo laikui greitis —

mazéja. Lyginant poliravimg skirtingomis pastomis matome, kad ir po 15min, esant bendram

poliravimo grei¢io sumazéjimui, naudojant 2 poliravimo pasta greitis iSliecka didesnis nei

naudojant pirmaja. Bendrg poliravimo greifio sumazéjima galime aiskinti pavirSiaus SiurkStumo

sumazéjimu. Kuo lygesnis pavirSius, tuo daugiau medziagos reikia nupoliruoti norint islaikyti

pradinj greit].
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0

Vidurkio Maksimumy Minimumy

m/min

Poliravimo greitis

B 10 min W15 min

35 pav. Poliravimo greiéio priklausomybé nuo laiko
Norint nustatyti optimalius poliravimo proceso parametrus neuztenka iSsiaiskinti
poliravimo greicio priklausomybiy. Svarbu yra ne tik per trumpg laika gauti efektyvy poliravimo
greit], bet ir atitinkamos kokybés plokStelés pavirsiy.
Siurk$tumui ir jo pasiskirstymui, safyro plokstelés pavirsiuje nustatyti, bandiniai buvo

matuojami penkiose srityse (zr. 36 pav.).

36 pav. Plokstelés grafinis vaizdas su skaiciais pazymétomis matavimo sritimis

Matuojama 30um ilgio atkarpa isskirta j tris dalis kaip pavaizduota paveikslélyje (zr. 37

pav.) ir kiekvienu matavimu gauta po tris R, ir Rq Siurk$tumo vertés 10 pm ilgyje.
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NANOMETER Test Time: 14:46:25 Test Date: 03-17-2017 Number of data Points: 187

TR R ["H

0.0 3.0 6.0 8.9 1.8 149 17.9 20.9 238 268 298

MICRON

37 pav. Profilograma iSskirta j tris zonas

Siurkstumo matavimo duomenys skirtingose srityse pateikti zemiau esanioje lenteléje (Zr.
10 lentelé.).

10 lentelé. Bandiniy SiurkStumo tyrimo rezultatai.

R, | Rq R, | Rq R, Ry Ra Ry R, R,
Bandinio Nr 1 sritis 2 sritis 3 sritis 4 sritis 5 sritis
11 1,2 1,2 1,3 0,9 1,0 0,6 0,7 0,6 0,7
1 0,2 0,2 0,3 0,3 0,4 0,5 1,0 1,2 0,3 0,3
1,0 1,1 0,7 0,9 0,8 1,0 0,4 0,6 0,7 0,8
0,9 1,1 0,6 0,7 0,5 0,6 1,9 2,3 0,3 04
2 0,7 0,8 0,3 0,4 0,2 0,3 0,7 0,9 04 0,5
0,4 0,5 0,7 0,8 0,2 0,2 1,4 1,6 0,3 0,4
1,2 1,5 0,5 0,6 0,6 0,7 2,2 2,5 0,3 0,4
3 0,7 1,1 1,0 1,1 0,3 0,4 0,6 0,8 0,4 0,5
0,2 0,3 0,5 0,6 0,7 0,8 14 1,6 04 0,4
2,6 3,1 0,9 1,1 1,0 1,1 0,6 0,7 0,3 0,4
4 0,5 0,7 2,4 2,9 0,2 0,3 0,6 0,7 0,3 0,4
5.8 6,7 1,1 1,4 0,9 11 0,7 0,8 0,2 0,3
0,3 0,4 0,4 0,5 0,8 0,8 0,9 1,0 0,5 0,6
5 0,4 0,4 0,3 0,4 0,4 0,5 0,2 0,3 0,4 0,5
0,6 0,7 0,3 0,3 0,6 0,8 1,1 1,2 0,3 0,3
0,9 1,1 0,7 0,9 1,2 14 0,6 0,7 04 0,5
6 0,3 0,4 0,3 0,3 0,3 0,4 0,4 0,6 0,6 0,7
1,2 1,3 0,8 0,9 1,1 1,3 0,8 0,9 0,5 0,6
0,9 1,1 1,0 1,2 0,6 0,7 0,8 0,9 0,8 1,0
7 0,5 0,6 0,2 0,2 0,2 0,2 0,4 0,5 0,8 0,9
0,7 0,8 1,0 1,1 0,4 0,5 1,1 1,3 0,2 0,3
0,7 0,8 0,7 0,8 0,6 0,7 0,5 0,7 0,3 0,4
8 0,2 0,3 0,3 0,3 0,4 0,4 0,2 0,3 0,6 0,7
0,7 0,8 0,7 0,8 0,3 0,4 0,6 0,7 0,3 0,4
0,2 0,3 0,3 0,4 0,7 0,8 0,4 0,5 0,2 0,3
9 0,3 0,4 0,2 0,2 0,3 0,4 0,2 0,3 0,3 0,3
0,4 0,5 0,2 0,3 0,4 0,5 0,4 0,5 0,2 0,2
0,5 0,7 0,3 0,4 0,2 0,3 0,4 0,5 0,4 0,6
10 0,4 0,5 0,3 0,4 0,3 0,4 0,3 0,4 0,4 0,5
0,3 0,4 0,5 0,6 0,4 0,5 0,4 0,5 0,6 0,7
0,4 0,4 0,5 0,6 0,6 0,8 0,3 0,4 0,3 0,4
11 0,3 0,4 0,4 0,5 0,4 0,5 0,3 0,4 0,3 0,4
0,3 0,4 0,3 0,4 0,7 0,9 0,4 0,5 0,4 0,5
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0,3 04 0,6 0,8 0,5 0,6 0,7 0,8 0,4 0,5
12 0,5 0,6 0,4 0,5 0,4 0,5 04 0,5 0,2 0,3
0,3 0,3 0,5 0,6 0,4 0,5 04 0,5 1,0 15
04 0,5 1,0 1,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,5 0,7
13 0,3 0,3 0,3 0,4 0,2 0,3 0,3 0,4 0,3 0,4
0,6 0,7 11 13 0,3 04 0,3 0,3 0,3 0,3

Apskaiciavus visy bandiniy iSmatuoty Siurk§tumo verciy vidurkius yra pateikiamas grafikas
(zr. 38 pav.) 1§ kurio galime matyti, kaip SiurkStumas pasiskirstes plokstelés pavirSiuje.

0,8
0,7
€06

s R,
o
(9]

0,4
0,3
0,2
0,1

0

SiurkS§tuma:

v

Sritis
m 1 Sritis m2 Sritis 3 Sritis ™4 Sritis ®m5 Sritis

38 pav. Siurkitumo veréiy viduting verté skirtingose srityse

I$ Sio grafiko (zr. 38 pav.) matome, kad maziausias SiurkStumas stebimas plokstelés centre.
Toks Siurk§tumo pasiskirstymas atsiranda dél didesnio poliravimo disko poveikio plokstelés
centrui, pirminio apdirbimo metu.

Buvo nustatyta, kad poliruojant bandinius ilgiau, poliravimo greitis sumazéja, bet kaip jau
buvo minéta, toks poliravimo grei¢io sumaz¢jimas gali biiti stebimas dél maZesnio Siurkstumo.
Esant maziau iSkilusiy sri¢iy poliruojamas yra didesnis kiekis medziagos, nors storio kitimas
sumazéja. IS grafiko matome, kad plokstelés SiurkStumo vertés kraStuose, poliruojant ilgiau,
nezymiai mazesnés (zr. 39 pav.). Dél matavimy skiriamosios gebos limity reikalingi tikslesni

matavimai, kurie buvo atlikti AJM ir aprasyti tolesniuose rezultatuose.
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Matavimo sritis

39 pav. Siurkitumo vertés skirtingose srityse priklausomai nuo poliravimo laiko (naudojama poliravimo pasta
su 34,6 nm dydZio abrazyvu, 600 N prispaudimo jéga)

Atlikus bandymus buvo nustatyta (zr. 32 pav. ir 33 pav.), kad poliravimo pastoje esanciy
abrazyvo daleliy dydzio sumazéjimas didina poliravimo greitj. Ta¢iau poliravimo procesas yra
efektyvus tik tuomet kai pavirSiaus SiurkStumas atitinka reikalavimus. Taigi i§ gauty matavimo
rezultaty, juos apjungus ir pateikus grafiskai, galima nagrinéti 1 ir 2 poliravimo pasty poveikj
SturkStumui.

0,9

0,8
0,7

0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1
1 2 3 4 5

Matavimo sritis
m 1 Poliravimo pasta ®2 Poliravimo pasta

Siurk$tumas Ra, nm

v

40 pav. Siurkstumo vertés skirtingose srityse priklausomai nuo poliravimo pastos (abrazyvo dalelés 1 pastoje
75,0 nm, 2 pastoje 34,6 nm)

IS gauto grafiko (zr. 40 pav.) aiSkiai matoma, kad naudojant poliravimo pasta su mazesnio
dydzio abrazyvinémis dalelémis galima gauti mazesnio SiurkStumo pavirsiy. Taip pat gaunamas

tolygesnis Siurk§tumo pasiskirstymas plokstelés plote.
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41 pav. Siurkstumo priklausomybé nuo prispaudimo jégos

Vienas i§ svarbiausiy poliravimo parametry yra prispaudimo jéga. Pateikta SiurkStumo
priklausomybé nuo prispaudimo jégos skirtingose plokstelés srityse (zr. 41 pav.). IS Sio grafiko
galime matyti, kad esant maZesnei prispaudimo jégai d¢l mazesnio kontakto ploto plokstelés
krastai yra nupoliruojami prasCiau, kai tuo tarpu centro SiurkStumas mazai priklauso nuo
prispaudimo jégos pokycio. D¢l mazesnés prispaudimo jégos minksStesnés, nei poliruojama
medziaga, abrazyvo dalelés nepajégia taip efektyviai nupoliruoti nelygumy. Prispaudimo jégai
esant didesnei SiurkStumas pasiskirstes tolygiai, taciau reikSmés yra didesnés, nes didesné dalis
abrazyvo daleliy yra greitai iSstumiamos nuo pavir§iaus ir gauta mazesné koncentracija neleidzia
1Sgauti lygesnio pavirSiaus.

Siurk§tumo rezultaty, lyginant su apzvelgta literatiira, tendencijos sutampa. Siurk§tumo
priklausomybé nuo abrazyvo daleliy dydZio (naudojant 100 nm dydZio daleles iSmatuotas 0,11
nm Siurk§tumas, o 10 nm daleles — 0,06 nm) [15]. Nors maZesnio abrazyvo dalelémis gaunamas
mazesnis SiurkStumas, jam iSgauti reikalingas ilgesnis poliravimas [15]. Taip pat [34] Saltinyje
matome, kad maziausio Siurk§tumo vertés, kaip ir Sio darbo metu, gaunamos naudojant
prispaudimo jégg apie 600 N, o ja didinant ar maZinant SiurkStumas didéja.

Tikslesniam pavirSiaus SiurkStumo ir topografijos nagrinéjimui buvo atlikti AJM
matavimai. I§ profilometru gauty rezultaty nustatyta, kad tikslinga yra matuoti trijose srityse (Zr.

42 pav.).
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42 pav. Plokstelé su pazymétomis matavimo sritimis

Zemiau pateiktas (Zr. 43-45 pav.) gautas 4 bandiniy 3D topografijos vaizdas 1 pm2 plote,

skirtingose srityse. Lenteléje zemiau pateikti bandiniy poliravimo parametrai (zr. 11 lentelé.).

11 lentelé. Bandiniy poliravimo parametrai.

Bandinio Nr. | Poliravimo laikas, min | Poliravimo pasta | Prispaudimo jéga, N
1 15 1 500
2 10 1 600
3 15 2 600
4 10 2 600

43 pav. Pirmos srities, 1, 2, 3 ir 4 bandiniy, 3D topografijos vaizdas (1, 3 — poliravimo laikas 15 min, 2, 4 —
poliravimo laikas 10 min)
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IS gauty topografijos vaizdy (zr. 43 pav.) galime matyti, kad pavirSiaus SiurkStumas visuose
bandiniuose yra ganétinai tolygus, nesimato jokiy pavieniy iSkilumy. Naudojant poliravimo pastg
su didesnio dydzio abrazyvo dalelémis (75 nm), SiurkStumas poliruojant trumpiau (10 min) yra

3,5 karto didesnis. Poliruojant ilgiau pavirSiaus nelygumai tolygesni, maziau pavieniy iskilumy.

wi v

WiV

44 pav. Antros srities, 1, 2, 3 ir 4 bandiniy, 3D topografijos vaizdas (1, 3 — poliravimo laikas 15 min, 2, 4 —
poliravimo laikas 10 min)

Lyginant bandiniy topografinj vaizda (zr. 44 pav.) galime pasakyti, kad bandiniy, kurie
buvo poliruoti trumpesn;j laikg, pavirSiaus Siurk$tumas yra maziau tolygus. Antrojo bandinio
pavirSiuje galime jzvelgti griovelius, kurie galé¢jo buiti nepaSalinti dél per trumpo poliravimo
laiko ir atsirad¢ pradinése apdirbimo stadijose, kuomet naudojami didesni abrazyvai. Lyginant 1
ir 4 bandinius galime teigti, kad net esant panaSiam nelygumy auksciui, pavirSiaus nelygumy
1§sidéstymas ir forma gali skirtis. Ketvirtojo bandinio nelygumai yra smailesnémis vir§tinémis ir

stambesni nei pirmajame bandinyje.
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45 pav. Trecios srities, 1, 2, 3 ir 4 bandiniy, 3D topografijos vaizdas (1, 3 — poliravimo laikas 15 min, 2, 4 —
poliravimo laikas 10 min)

IS gauty 3D topografijos vaizdy (Zr. 45 pav.) galime matyti, kad 1 ir 2 srityse pavirSiaus
nelygumai yra pasiskirste tolygiai visame plote, tuo tarpu 3 srityje matomi rySkesni pavirSiaus
nelygumai kurie galéjo likti nenupoliruoti. Bandiniy, poliruotu naudojant 1 poliravimo pastg
pavirSiuje galime matyti rySkesnius pavienius iSkilumus, o ilginant poliravimo trukme iSrySkéja
negiliis grioveliai kuriuos galéjo palikti abrazyvo dalelés, nes jy dydis (75 nm) pakankamai
didelis lyginant su gauto SiurkS§tumo vertémis. Poliruojant su 2 poliravimo pasta visose srityse
Sturk$tumo pasiskirstymas panasus, tac¢iau galime matyti, kad poliruojant ilgiau pavirSiaus

nelygumai susideda i§ smulkesniy i8kilumy.

12 lentelé. Siurkstumo vertés iSmatuotos 1 pm? plote trijose srityse kurios pavaizduotos 42

paveikslélyje.
Bandinio 1 sritis 2 sritis 3 sritis
Nr. R, pm Rg, pm R, pm Rg, pm R, pm Rq pm
1 24,81 31,53 18,85 23,78 21,27 26,93
2 47,04 60,11 13,81 17,43 13,85 17,52
3 12,15 15,42 13,80 17,30 12,70 15,99
4 18,48 23,30 18,44 23,31 20,25 25,55
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13 lentelé. Siurkstumo vertés iSmatuotos 20 um? plote trijose srityse kurios pavaizduotos 42

paveikslélyje.
Bandinio 1 sritis 2 sritis 3 sritis
Nr. R, pm Rg, pm R, pm Rg pm R, pm Rq pm
1 64,48 93,49 54,28 74,82 161,6 391,70
2 83,92 109,40 48,91 63,24 48,91 63,24
3 100,30 138,40 48,92 62,59 87,26 121,00
4 74,75 98,14 108,70 142,40 164,00 226,90

AJM matavimais gautos SiurkStumo vertés pateiktos grafiskai (Zr. 46 pav. ir 47 pav.).
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46 pav. Siurkstumo vertés skirtingose 1pum? srityse priklausomai nuo poliravimo pastos ir laiko (abrazyvo
daleliy dydis 1 — 75,0 nm, 2 — 34,6 nm)
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47 pav. Siurkstumo vertés skirtingose 20 pm?srityse priklausomai nuo poliravimo pastos ir laiko (abrazyvo
daleliy dydis 1 — 75,0 nm, 2 — 34,6 nm)

Remiantis Siais grafikais galime patvirtinti i§vadas padarytas analizuojant profilometro
matavimus, kad plokstelés centre SiurkStumo vertés yra maziausios. Taip pat galime matyti, kad
SturkStumo vertés poliruojant 2 poliravimo pasta, did¢jant poliravimo laikui maZzéja ir yra
mazesnés nei poliruojant 1 poliravimo pasta su didesnio diametro abrazyvo dalelémis.
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Kitokig SiurkStumo priklausomybe (poliruojant ilgiau SiurkStumas didesnis) matome
naudojant 1 poliravimo pastg. Taip yra dél 100 N mazesnés (500 N) prispaudimo jégos. Taigi
galime matyti ir prispaudimo jégos jtakg SiurkStumui, kuris didé¢ja kuomet prispaudimo jéga yra
maZesné nei 600 N. Sie rezultatai taip pat patvirtina gautas iSvadas, matavimus atlikus

profilometru, kad mazinant prispaudimo jéga mazéja kontaktinis plotas ir tuo paéiu poliravimo
efektyvumas.
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48 pav. 1 bandinio histogramos: a), b) ir ) atitinkamai 1, 2 ir 3 srityse
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49 pav. 2 bandinio histogramos: a), b) ir ) atitinkamai 1, 2 ir 3 srityse

Kaip galime matyti i§ histogramy (zZr. 48 pav. ir 49 pav.) 1 bandinio histogramos smailés
yra siauresnés, kas rodo mazesne¢ nelygumy dydZio variacija pavirSiuje t.y. pavirSiaus Siurkstuma
lemia retesni panasaus dydzio iSkilumai kurie nebuvo nupoliruoti taip gerai kaip 2 bandinyje dél
mazesnes prispaudimo jégos.

Pasiektas ploksteliy SiurkStumas, nepriklausomai nuo parametry ir naudojamos poliravimo
pastos, yra mazesnis arba lygus gautam nagrinétuose straipsniuose [4, 15, 16, 34]. Taigi galima
teigti, kad poliravimo procesas yra efektyvus ir priklausomai nuo ploksteliy tolesnio
panaudojimo, galima parinkti atitinkamus poliravimo parametrus bei medZiagas.

Ploksteliy geometrija matuojama optinio veikimo prietaisu. Gauti duomenys (zr. 14 lentelé)

pateikti Zemiau esancioje lenteléje.

56



14 lentelé. Geometrijos matavimo rezultatai pries$ ir po poliravimo.

Nr. Matavimas Nr TTV I8krypimas I8linkimas
Pries 3 7,83 19,40 -3,21
. Po 3 7,41 19,08 -3,14
Pries 4 6,42 16,59 -10,11
? Po 4 6,10 16,00 -9,61
Pries 5 7,70 16,33 -3,45
’ Po 5 7,64 17,31 -3,31
Pries 9 7,22 14,46 -3,50
) Po 9 7,29 14,81 -3,94
Pries 10 8,68 15,52 -2,61
° Po 10 7,83 14,81 -2,43
Pries 5 3,71 4,21 2,78
° Po 5 3,54 4,99 2,43
Pries 6 3,11 14,67 -9,96
! Po 6 2,70 13,39 -9,76

IS gauty rezultaty matome, kad poliravimo metu yra sumazinamas bendras storio pokytis
(zr. 14 lentel¢). Jo sumazéjimas aiSkinamas poliruojamo pavirSiaus SiurkStumo sumazéjimu.
Sumazéjusios iSlinkimo ir iSkrypimo vertés rodo, kad poliravimo metu yra sumazinami
medZziagos jtempiai, kurie lemia Siuos geometrijos nuokrypius.

Isitikinus, kad didelio poveikio geometriniams plokstelés parametrams poliravimo procesas
nesudaro, buvo matuojama bandiniy orientacija XRD prietaisu. Kaip jau buvo minéta (zr. 1.4
skyrius), orientacija taip pat gali paveikti poliravimo metu gautas Siurk§tumo vertes. Gauti
budingieji spektrai (zr. priedas Nr. 3) ir orientacijos nuokrypio vertés (zr. 15 lentelg).

Fiksuojant difraktogramas pagal dviejy detektoriy rodmenis galime matyti plokStumy
poslinkj. Pagal §; poslinkj yra apskai¢iuojamas plokstumy nukrypimas nuo atskaitos krypciy (Zr.
28 pav.). Taip pat galime matyti, kad smailés yra siauros ir didelio intensyvumo, o tai nusako
medziagos kristaliSkumg. Siauros smailés rodo, kad medziaga yra kristaliné (didé¢jant medziagos
amorfiSkumui % - smailés platéja). KonkrecCios iSmatuotos nuokrypiy vertés pateiktos 15

lenteléje.
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15 lentelé. Bandiniy tyrimo XRD rezultatai.

Nr. Pagrindinés C ]
) 0° 90° Nuopjovos plok§tumos | Nuopjovos
plokstumos nuokrypis, .
. komponenté¢ | komponenté nuokrypis plokstuma
1.2 | 0.285 -0.242 -0.149 -6.77 +a
2.2 | 0.248 -0.101 -0.226 0.79 +m
3.2 |0.176 -0.006 -0.176 -13.27 +m
4.2 | 0.301 -0.134 0.298 10.90 +m

IS gauty duomeny (zr. 15 lentelé) matome, kad apdirbamy ploksteliy orientacija po viso
apdirbimo proceso iSlicka pakankamai gera, nuokrypis nevirSija 0,3°. Nuopjovos plokstumos ir
ju nuokrypis skiriasi, nes buvo tirtos ne visos plokstelés, o tik trys iSpjautos sritys (42 pav.).
Taigi plokstelés buvo padétos atsitiktine Sono orientacija. Taip pat galime matyti, kad skirtingose
plokstelés srityse iSpjauty bandiniy orientacija néra vienoda. Toks orientacijos nuokrypio
skirtumas gali bliti matomas, dél matavimo atlikimo ne viso bandinio, o tik i$pjautos (atskirtos)
dalies. Matuojant visg gaminj orientacijai jtakos turi geometrinés plokstelés charakteristikos,
tokios kaip: iSlinkimas, iSkrypimas ir TTV. Taigi matuojant iSpjautas sritis orientacija gali
nezymiai pakisti.

Norint nustatyti safyro ploksteliy faze ir gardelés parametrus buvo naudojamas XRD kuriuo

gauta charakteringoji Rentgeno spinduliuoté uZraSoma kaip difraktograma ir analizuojama.
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50 pav. Rentgeno difraktograma (0 — pries poliravima, poliravimo parametrai: 1 — 15 min, 500 N, abrazyvo
dydis 75,0 nm; 2 - 10 min, 600 N, abrazyvo dydis 75,0 nm; 3 - 15 min, 600 N, abrazyvo dydis 34,6 nm; 4 - 10 min,
600 N, abrazyvo dydis 34,6 nm)

Gautose difraktogramose (zr. 50 pav.) matome intensyvig smailg ties 41-42°, 0 konkrec¢ios
vertés kiekvienam bandiniui pateiktos 16 lenteléje. IS siauros smailés galime teigti, kad bandinys
buvo monokristalas. Visose difraktogramose matomas nezymus smailés iSsiskyrimas (zr. 50
pav.), taip yra dél fiksuojamy dviejy K,; ir K, bidingyjy spinduliavimy. Bandinio Nr. 1 ir Nr. 2
difraktogramose matoma smailé ties 21°. Palyginus su kity autoriy darbais [35], galime teigti, jog
Sioje srityje fiksuojamas SmFe; (0001) smailé. Sis junginys galéjo susiformuoti prie§ poliravima
atlikty apdirbimo procesy metu arba bandinys buvo uZzterStas intermetaliniu junginiu poliravimo
ar matavimo metu. Bandinyje Nr. 2 SmFe; smailé matoma ir ties 41° sritimi, o dél jos padéties
galime ja priskirti SmFe; (0002) smailei. Kadangi bandiniy uzterSimas matomas tik bandiniuose,
kurie buvo poliruojami naudojant poliravimo pastg Nr. 1 su didesnio dydZio abrazyvo dalelémis,
galima daryti i§vada, kad galéjo kilti problemy, dél grynumo.

IS bandinio Nr. 3 piko pasislinkimo (zr. 16 lentelg.) galime daryti i§vada, kad tre¢iojo

bandinio pavirsiy, ilgesnj laikg veikiant poliravimo pasta, atsiranda fazés pokyciy arba defekty.
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16 lentelé. Bandiniy intensyviausiy smailiy padétys.

o Smailés Apdirbimo parametrai
Bandinio Nr. ) i _ i
padétis t, min Poliravimo pastos abrazyvo dydis, nm | Prispaudimo jéga, N

0 41,72 ° Plokstelé pries poliravima

1 41,75° 15 75,0 500

2 41,76 ° 10 75,0 600

3 42,16° 15 34,6 600

4 41,73° 10 34,6 600

Taip pat tyrimy duomenimis buvo patvirtinta, kad plokstelés yra heksagoninés gardelés a-

Al,O3. Nustatytas tankis 3,987 g/cm?, atitinka teorines Zinias (Zr. 1 priedas).

.

Re

NN

a

51 pav. Safyro kristaliné gardelé su pazymétomis krastinémis

Nustatyti gardelés parametrai a — 4,7587 A, ¢ — 12,9929 A (zr. 51 pav.), taip pat atitinka
teorines zinias [10]. Taigi nors vienas bandinys turéjo nezymy (apie 0,4°) smailés nukrypima

galime teigti, kad fazés pokyciy néra.

Visy gauty rezultaty iSvados buvo praktiskai pritaikytos ,,Rokor* jmongje atlickant safyro
ploksteliy poliravimo procesg. Taip pat j darbo rezultatus buvo atsizvelgta pasirenkant

poliravimo metu naudojamas pastas.
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ISVADOS

Cheminis-mechaninis poliravimas vyksta aktyvioms abrazyvo daleléms reaguojant su
plokstelés pavirSiumi, sudarant minksStesnius junginius, ir mechaniSkai nupoliruojant
susidariusj sluoksnj. Geriausiai pavirSiaus kokybei iSgauti naudojama poliravimo pasta su
silicio dioksido abrazyvo dalelémis. Prispaudimo jéga padidinus 250 N poliravimo greitis
padidéja apie du kartus. Maziausias SiurkStumas gaunamas kuomet prispaudimo jéga yra
apie 650 N, poliravimo pastoje esancio abrazyvo daleliy dydis 10 nm bei poliruojama
ilgesnj laika.

Atlikus eksperimentus nustatyta, kad did¢jant prispaudimo jégai poliravimo greitis taip
pat didéja 16%, taciau SiurkStumo vertés maziausios (0,06 nm) ir tolygiai pasiskirs¢iusios
naudojant 600 N jéga. Didinant prispaudimo jéga pavirSiaus SiurkStumas visame
plokstelés plote pasiskirstes tolygiau. Poliravimo laikg padidinus nuo 10 min iki 15 min
pastebétas poliravimo grei¢io (nuo 1,3 pum/min iki 0,94 pm/min) ir Siurk§tumo
sumaz¢jimas (nuo 0,47 nm iki 0,39 nm), taip pat SiurkStumo pasiskirstymas plokstelés
pavirsiuje tolygesnis.

Tyrimy metu buvo nustatyta, kad mazéjant poliravimo pastoje esanciy abrazyvo daleliy
dydziui poliravimo greitis padidéja apie 42%, taCiau norint pasiekti labai mazg
Siurk§tumg gauta naudojant didesnio abrazyvo poliravimo pastg reikalingas ilgesnis
poliravimas.

Taip pat iStyrus ploksteles buvo nustatyta, kad cheminis-mechaninis poliravimas tik labai
nezymiai gali paveikti plokstelés orientacija (0,3°) ir geometrinius duomenis (iki 5%).
Optimaliis proceso parametrai norint uztikrinti plokstelés kokybés parametrus yra 600 N
prispaudimo jéga, poliravimo pasta su mazesnémis abrazyvo dalelémis (34,6 nm), 15 min

poliravimo laikas.
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PRIEDAI
Priedas Nr. 1 [33]

Bendra informacija

Cheminé formulé

AlyO3

Kristaliné struktara

Heksagoning sistema ((hk o 1)

Kristalinés struktiiros matmenys

a=4.758 A A ¢=12.991 A, c:a=2.730

Fizikiniai parametrai

S| matavimo vienetai

US matavimo vienetai

Tankis 3.98 g/cc 0.144 Ib/in®
Kietumas 1525 - 2?7(])r(])ois<noop, 9 3700° F
Lydymosi temperatiira 2310 K (2040° C)
Struktiiriniai parametrai
Tempimo jéga 275 MPa to 400 MPa 40,000 to 58,000 psi
20° 400 MPa 58,000 psi
500° C 275 MPa 40,000 psi
1000° C 355 MPa 52,000 psi
Lenkimo jéga 480 MPa to 895 MPa 70,000 to 130,000 psi
Gniuzdymo jéga 2.0 Gpa 300,000 psi
Moduliai
Jungo modulis, E 345 GPa 50 x 10° psi
Bulko modulis, k 250 GPa 36 x 10° psi
Sero modulis
145 GPa 21 x 10° psi

MOR

350 MPa to 690 MPa

50,000 to 100,000 psi

Puasono koeficientas

Safyras yra anizotropinis, tai priklauso nuo
kristalinés gardelés orientacijos

Siluminés savybés

Siluminis laidumas £0° C 46.06 319.4 BTU
a W/(m * K) in/hr ft? °F
(60° orientacija) . 25.12 174.2 BTU
at 100° C W/(m'K) in/hl‘ ft2 oF
. 12.56 87.1 BTU
at400°C 1 Wi - K) in/hr &2 °F
Specifiné Silumas at 20° C 0.187 0.1827
cal/(g+°C) BTU/Ib °F
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Siluminé talpa 18.6
at 20° C (Ilf(fs.cfg) BTU/Ib
mole °F
29.9
at 10000 ¢ | 29:86cal BTU/Ib
(mole « °C) o
mole °F
Siluminis plétimosi koeficientas | 20° to 50° | 5.8 x 10°%/ 3.2x10%
C °C °F
(60 laipsniy orientacija) 20°t0 | 7.7x10% 4.3x 10
500°C °C °F
Elektrinés savybés
Daznis EltoC ElltoC
axis axis
Dielektriné Nuostoliy Dielektriné Nuostoliy
kampo kampo
konstanta konstanta
tangentas tangentas
1 MHz
9.39 0.0001 11.58 0.0001
9.39 <0.0001 11.58 <0.0001
8.5 GHz 9.39 <0.00002 11.58 <0.00002

Varza (25 °C)

1014 ohm
cm

Priedas Nr. 2 [18]

94% Aliuminio 96% Aliuminio 99.5% Aluminum
oksidas oksidas Oxide
Mecha_mnes Mgtawm_o S| U S| U S| U
savybés vienetai
Tankis gmicc (Ib/ft) 3.69 (230.4) 3.72 (232.2) 3.89 (242.8)
PoriSkumas % (%) 0 0 0 0 0
Spalva — balta — balta — Dramblio —
kaulo
Lenkimo jéga MPa (Ib/in°x10°% 330 -47 345 -50 379 -55
Elastingumas GPa (Ib/in®x10°) 300 (43.5) 300 (43.5) 375 (54.4)
Sero modulis GPa (Ib/in®x10°) 124 -18 124 -18 152 -22
Bulko modulis GPa (Ib/in°x10°%) 165 -24 172 -25 228 -33

65




Puasono

Kooficientas — 0.21 (0.21) 0.21 (0.21) 0.22 (0.22)
Spaudimo jéga MPa (Ib/in>x10%) | 2100 | (304.5) | 2100 | (304.5) 2600 -377
Kietumas Kg/mm2 1175 — 1100 — 1440 —
LaGzimo riba MPasm"? 35 — 35 — 4 —
Maksimali

_ 1700
temperattra °C (°F) 1700 -3090 -3090 1750 -3180
(be apkrovos)
Siluminés
savybés
Siluminis W/me°K
laidumas (BTU-in/ft+hroF) | 18 25 -1 35 243
Siluminio
pletimosi 107°/°C (107°/°F) 8.1 (4.5) 8.2 (4.6) 8.4 (4.7)
koeficientas
Specifiné o o
S JIKg*°K (Btu/lb=°F) | 880 (0.21) 880 (0.21) 880 (0.21)
Elektrinés
savybés
Dielektrinis ac-kv/mm 167 | -418 | 146 | -365 16.9 420
stipris (volts/mil)
Dielektriné
Konstanta @ 1 MHz 9.1 (9.1) 9.0 (9.0 9.8 (9.8)
Sklaidos @ 1 kHz 0.0007 | (0.0007) | 0.0011 | (0.0011) | 0.0002 | (0.0002)
faktorius ' ' ' ' ' '
Nuostoliy kampo
tangentas @ 1kHz o o o o o o
Savitoji tariné ohmecm >10% _ >10M — >10™ —

varza
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Priedas Nr. 3

Detector L

Rentgeno spinduliy dirfaktometru gautas 1 bandinio centrinés plokstelés dalies (1.2) spektras

Rentgeno spinduliy dirfaktometru gautas 2 bandinio centrinés plokstelés dalies (2.2) spektras
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Rentgeno spinduliy dirfaktometru gautas 4 bandinio centrinés plokstelés dalies (4.2) spektras
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