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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ガラスディスク、フォトマスク、半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜又は光学ガラスの酸
化珪素を主成分とする化合物表面の研磨を行なう研磨用組成物であって、小さい粒子と大
きい粒子との２種類の酸化珪素粒子を含み、該小さい粒子は平均一次粒子径が４０ｎｍ以
上６０ｎｍ以下で、該大きい粒子は平均一次粒子径が６０ｎｍを超え１００ｎｍ以下で、
該小さい粒子と該大きい粒子とは重量比において１：０．０５～１：０．３の割合で存在
し、かつ研磨用組成物全体に対する酸化珪素粒子の濃度が５重量％以上２０重量％未満の
範囲にあるコロイド溶液から成り、該コロイド溶液が、ｐＨ９．７～１０．７の間で緩衝
作用を有する塩の溶解した緩衝溶液として調製され、更に、フッ素イオンもしくはフッ素
が配位した陰イオンをフッ素として０．０１～０．１ｍｏｌ／ｋｇ－ＳｉＯ２含有するこ
とを特徴とする研磨用組成物。
【請求項２】
　研磨用組成物として平均一次粒子径が４０ｎｍ以上６０ｎｍ以下と、６０ｎｍを超え１
００ｎｍ以下の範囲にある２種類の酸化珪素粒子のコロイド溶液を重量比において１：０
．０５～１：０．３の割合で混合する工程を含むことを特徴とする請求項１に記載の研磨
用組成物の調製方法。
【請求項３】
　研磨用組成物として、さらに水、または塩類を含んだ水溶液で希釈することにより研磨
用組成物全体に対する酸化珪素粒子の濃度が５重量％以上２０重量％未満の範囲、かつｐ
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Ｈ９．７～１０．７のコロイド溶液とする工程を含むことを特徴とする請求項２に記載の
研磨用組成物の調製方法。
【請求項４】
　請求項１に記載の研磨用組成物を用いて表面が酸化珪素を主成分とする化合物よりなる
被研磨物を研磨する研磨方法。
【請求項５】
　合成樹脂発泡体あるいはスウェード調合成皮革等よりなる研磨布を展張した定盤上に酸
化珪素を主成分とする化合物よりなる被研磨物を載置し、押圧回転させながら、請求項１
に記載の研磨用組成物を供給して被研磨物の主面を研磨することを特徴とする研磨方法。
【請求項６】
　表面に研磨布を貼付した研磨部材を有する研磨装置を使用して、該研磨部材に酸化珪素
を主成分とする化合物よりなる被研磨物の端面を接触させ、研磨部材および／または被研
磨物を回転させながら、請求項１に記載の研磨用組成物を端面部分に供給して被研磨物を
研磨することを特徴とする研磨方法。

【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明が属する技術分野】
本発明は，ガラスディスク，フォトマスク，半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜，光学ガラ
ス等の酸化珪素を主成分とする化合物表面の研磨を行なう研磨用組成物および該研磨用組
成物の調製方法，および該研磨用組成物を用いた研磨方法に関する。
【０００２】
【従来の技術】
ガラスディスク，フォトマスク，半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜，光学ガラス等の酸化
珪素を主成分とする化合物表面の研磨にはセリア，アルミナ，ヒュームドシリカ，コロイ
ダルシリカなどが用いられてきた。特にセリアはシリカ表面に特異的に作用し極めて高い
研磨速度を得ることが出来る。セリアの研磨速度はシリカ系研磨剤の１０倍にもおよびそ
の優位性は確固となっている。
【０００３】
一方，コロイダルシリカはシリコンウェーハの研磨剤として多用されている。このコロイ
ダルシリカ含有研磨剤は数十ナノメータの微細酸化珪素砥粒がｐＨ９～１２程度のアルカ
リ水溶液中にコロイド状に分散したもので，酸化珪素粒子による機械的作用と，アルカリ
溶液によりシリコンを浸蝕する化学的作用の複合作用によりシリコン精密研磨が行われる
。シリコンは柔らかくアルカリにも浸食されやすい材料で，通常のコロイダルシリカと小
量のアルカリで容易に研磨でき，逆に，傷（スクラッチ）を付けないことや，余剰の浸食
（シミ）を起こさない方に注意が向けられている。
【０００４】
これに比べて，ガラスディスク，フォトマスク，半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜，光学
ガラス等の表面は非常に硬く，仕上げ研磨だけで比較してもウェーハの１０倍以上の研磨
時間，薬剤消費が必要になる。研磨剤に粒子径の大きいシリカを使うとか，シリカを高濃
度で使用するとかｐＨを１１以上にするほどの高濃度のアルカリを使用するなどの力ずく
の手段は講じられてはいるが，研磨コストを高くするばかりで合理的と言える状態ではな
い。
【０００５】
一般的な，ガラスディスク，フォトマスク，半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜，光学ガラ
ス等の工程は，合成樹脂発泡体あるいはスウェード調合成皮革等よりなる研磨布を展張し
た定盤上に被研磨物を載置し，押圧回転しつつ，酸化セリウム，コロイダルシリカなどの
研磨剤を定量的に供給しながら研磨を行なう方法が一般的である。
【０００６】
研磨用組成物としてシリコンを研磨対象にした出願は多く，アルカリ成分を含んだ溶液に
微細なコロイド状酸化珪素粒子を分散した溶液を使用する基本技術が提示されている（例
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えば，特許文献１参照）。この研磨は，その前までの，例えばダイヤモンド砥石を使用し
たり，あるいは硬質なアルミナ系砥粒を用いた所謂機械的な研磨とは異なるものであって
，その成分であるアルカリの化学的作用，具体的にはウェーハ等に対する浸蝕性を応用し
たものである。すなわち，アルカリの腐食性により，ウェーハ等の表面に薄い軟質の浸蝕
層が形成される。その薄層を微細なコロイド状酸化珪素粒子の機械的作用により除去して
ゆくことにより研磨が進むのである。研磨用組成物溶液のｐＨは，溶液が持つアルカリ成
分の化学的作用により研磨が進むのであるから，ｐＨが７以上のアルカリ性領域になけれ
ばならない。すなわちｐＨが７の中性を示す数値に近くなるにつれその化学作用の力は弱
くなり，研磨速度は遅くなるし，また，ｐＨ１４に近い強アルカリ領域になるに従ってそ
の力は強くなり研磨速度は速くなる。
【０００７】
従って，このような研磨においては，研磨用組成物溶液の性質が極めて重要なファクター
となり，その性状や性質，具体的にはその浸食層の生成速度とそれを除去する研磨速度が
バランス良く設計されていて，経時変化や温度変化などの外的要因に対して安定でなくて
はならない。特にｐＨが安定した範囲にあることが大変重要である。また，前記浸蝕層は
，研磨用組成物中に含有されるコロイド状酸化珪素粒子の機械的作用によって除去される
のであるから，その粒子は適度なサイズを有するものでなくてはならない。
【０００８】
従来，様々な研磨用組成物がウェーハ等の研磨剤として提案されている。シリカ粒子に関
しては，シリカゾルおよびシリカゲルが研磨剤として提案されている（例えば，特許文献
２参照）。また，半導体ウェーハの絶縁層（シリカ膜）の研磨剤としてフュームドシリカ
の水性分散スラリーの使用が提案されている（例えば，特許文献３参照）。細長く歪んだ
球状のシリカ粒子からなるコロイダルシリカが高い研磨速度を示すことが（例えば，特許
文献４参照），また，球が数珠状につながった形体のシリカ粒子からなるコロイダルシリ
カが高いシリコン研磨速度を示すことが開示されている（例えば，特許文献５参照）。
２種類以上の粒径の混合系については古くからサイトン（Ｓｙｔｏｎ）という製品が市販
されており，平均粒子径は４０ｎｍだが１０～２００ｎｍのブロードな粒子分布であるこ
とが特徴になっている（これの使用については特許文献６および７参照）。粒子が任意に
混合された物か製法上の偶然なのかは判然としないが，この製品の研磨速度が高いことは
近年見直されている。しかし，小さすぎる粒子の存在は他の薬品との混合安定性を悪くし
ており，大きすぎる粒子の存在はスクラッチの発生や配線溝への填り込みなどの懸念を抱
えており，次世代への改良の必要性がある。特許文献8には，サイトンとよく似た２種類
以上の粒径の混合系の使用が記載されている。それには，大きすぎる粒子の存在はないが
，２種類以上の粒径の混合系であれば良いとされており，どのような量比かは範囲が広す
ぎて判然とせず，サイトンを無意識に使用していた旧来の技術からの進歩は見られない。
また，本発明者らは１５～３０ｎｍと６０～１００ｎｍの２種類の粒径の特定量比混合系
の研磨組成物がシリコン研磨に高い性能を発揮することを見出し，すでに出願を行ってい
る。
ガラスのような硬質シリカ表面の研磨にコロイダルシリカが必要とされてきたのは比較的
最近で，シリカ表面に残留しやすいセリア粒子を研磨除去するのを目的としてコロイダル
シリカを使用する方法が提案されている（例えば，特許文献９および１０参照）。また，
ダイヤモンド砥石でガラスを研磨するときにコロイダルシリカを水の代わりに使用すると
傷の少ない平坦なラッピングが出来ることが提案されている（例えば特許文献１１参照）
。しかしながら，いずれもシリカ粒子や薬液に関する技術的探求がなされておらず，コロ
イダルシリカに高い研磨性能を発揮させるには至っていない。
【０００９】
一方，液組成においてはシリコンを研磨対象にして非常に多くの提案がなされている。上
記特許文献１では，該懸濁液のｐＨを１０．５～１２．５の範囲内にすることにより，研
磨速度が増大する事が開示されている。また，アミン類を添加した研磨用組成物（例えば
，特許文献１２参照），水，コロイダルシリカ，分子量１０万以上の水溶性高分子，水溶
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性塩類からなる研磨用組成物（例えば，特許文献１３参照）が提案されている。さらに水
溶性アミンの一種であるピペラジンを，シリカゾルまたはシリカゲルのシリカ基準にて，
１０～８０重量％含む研磨用組成物を使用した研磨方法が提案されている（例えば，特許
文献１４参照）。しかしながら，これら提案されている方法は，アルカリ性の母液にコロ
イダルシリカあるいはシリカゲル等の微細粒子からなる研磨剤を分散させた基本構造の溶
液に，様々な添加剤を加えることにより研磨剤の分散性を上げたり，研磨の安定性を図っ
たりするものであって，従来の研磨用組成物の研磨速度を画期的に改善するようなもので
はない。
【００１０】
そこで，酸解離定数の逆数の対数値が８．０～１２．０の弱酸および／または弱塩基を使
用して，弱酸と強塩基，強酸と弱塩基あるいは弱酸と弱塩基の何れかの組み合わせのもの
を添加することによりｐＨの緩衝作用を有する緩衝溶液としたコロイダルシリカ組成物が
提案されている。（例えば，特許文献１５，１６，１７および１８参照）緩衝液の使用は
，外的条件の変化によるｐＨの変化が少なく，繰り返し使用においても変化の少ない安定
した研磨用組成物を提供しているが，ｐＨが低くなる分だけ研磨速度が低くなり，また，
それを改善するために緩衝液を構成する成分の濃度を高くすると，コロイドの安定性が悪
くなり経時的に粘度が高くなり，最終的にはゲル化を起こし，安定使用できる商品にはな
らない。
【００１１】
集積回路上のチタンを研磨する方法としてフッ化カリを含有する酸性シリカスラリーが知
られているが（例えば特許文献１９参照），アルカリ性でシリカを研磨する方法には触れ
ていない。シリカ表面をフッ素イオンで浸食する方法は各分野で実施されており周知の技
術であるが，フッ素イオン含有のコロイダルシリカ組成物は本発明者らの先願に見られる
だけである。これはコロイドの安定性が確保できないためであり，研磨時に添加してその
日の内に使い切ってしまう方法が採用されている。
【００１２】
【特許文献１】
米国特許第３３２８１４１号明細書
【特許文献２】
米国特許第３１７０２７３号明細書
【特許文献３】
米国特許第４９１０１５５号明細書
【特許文献４】
特開平７－２２１０５９号公報
【特許文献５】
特開２００１－１１４３３号公報
【特許文献６】
米国特許第３４８５６０８号明細書
【特許文献７】
米国特許第４０５７９３９号明細書
【特許文献８】
特開２００２－３０２７４号公報
【特許文献９】
特開２０００－３４３３９０号公報
【特許文献１０】
特開２００１－３０８０５０号公報
【特許文献１１】
特開２００１－３１５０６１号公報
【特許文献１２】
米国特許第４１６９３３７号公報
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【特許文献１３】
特開平２－１５８６８４号公報
【特許文献１４】
特開平５－１５４７６０号公報
【特許文献１５】
特開平１１－３１５２７３号公報
【特許文献１６】
特開平１１－３０２６３５号公報
【特許文献１７】
特開平１１－３０２６３４号公報
【特許文献１８】
特開２０００－１５８３２９号公報
【特許文献１９】
米国特許第５３４０３７０号明細書
【００１３】
【発明が解決しようとする課題】
特に，近年電子回路の高集積化およびウェーハ自体の大型化に伴いガラスディスク，フォ
トマスク，半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜，光学ガラス等の高度な平坦化が必須となっ
ている。さらに，生産効率を向上させるため，研磨速度が高くかつ安定しており，コスト
メリットの高い研磨用組成物および研磨方法が望まれている。
【００１４】
本発明者等は上述の，従来の研磨用組成物が持つ問題点に鑑み，鋭意研究を行ない，研磨
用組成物溶液として，特定の粒度を有する酸化珪素の粒子を含むコロイド，すなわちコロ
イダルシリカのアルカリ性水溶液であって，ｐＨの緩衝作用を有し，特定のイオン構成を
構築することで，安定した高速加工が達成されることを見出し，本発明を完成するに至っ
たものであり，その目的となすところはｐＨの変化が少なく，かつ研磨速度が高速で，繰
り返し使用においても変化の少ない安定した研磨を行うことができる研磨用組成物を提供
することおよび該研磨用組成物を用いた酸化珪素を主成分とする表面の研磨方法を提供す
ることにある。
【００１５】
【問題を解決するための手段】
　上述の目的は、ガラスディスク、フォトマスク、半導体ウェーハ上のシリカ絶縁膜又は
光学ガラスの酸化珪素を主成分とする化合物表面の研磨を行なう研磨用組成物であって、
小さい粒子と大きい粒子との２種類の酸化珪素粒子を含み、該小さい粒子は平均一次粒子
径が４０ｎｍ以上６０ｎｍ以下で、該大きい粒子は平均一次粒子径が６０ｎｍを超え１０
０ｎｍ以下で、該小さい粒子と該大きい粒子とは重量比において１：０．０５～１：０．
３の割合で存在し、かつ研磨用組成物全体に対する酸化珪素粒子の濃度が５重量％以上２
０重量％未満の範囲にあるコロイド溶液から成り、該コロイド溶液が、ｐＨ９．７～１０
．７の間で緩衝作用を有する塩の溶解した緩衝溶液として調製され、更に、フッ素イオン
もしくはフッ素が配位した陰イオンをフッ素として０．０１～０．１ｍｏｌ／ｋｇ－Ｓｉ
Ｏ２含有する研磨用組成物を使用することによって達成できる。
【００１７】
本発明の他の目的は，研磨布を展張した定盤上にシリカ表面を有する被研磨物を載置し，
押圧回転しつつ研磨剤を供給しながら被研磨物の主面の研磨を行なう方法，又は表面に研
磨布を貼付した研磨部材を有する研磨装置を使用して，該研磨部材に酸化珪素を主成分と
する表面を有する被研磨物の端面を接触させ，研磨部材および／または被研磨物を回転さ
せながら，上述の研磨用組成物を端面部分に定量的に供給して，被研磨物の研磨を行なう
方法により達成される。
【発明の実施の形態】
【００１８】
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　本発明による研磨用組成物は、平均一次粒子径が４０ｎｍ以上６０ｎｍ以下と、６０ｎ
ｍを超え１００ｎｍ以下の明確に区別できる２種類の酸化珪素粒子が重量比において１：
０．０５～１：０．３の割合で存在し、かつ研磨用組成物全体に対する酸化珪素粒子の濃
度が５重量％以上２０重量％未満の範囲にあるコロイド溶液から成り、該コロイド溶液が
、ｐＨ９．７～１０．７の間で緩衝作用を有する塩の溶解した緩衝溶液として調製された
研磨用組成物である。
【００１９】
本発明は，研磨対象の材質とそれを浸食するのに適切な薬剤を選定したうえで最も高い研
磨速度を示した酸化珪素粒子を特定した物であり，さらにその組成物に改良を加えた物で
ある。
主たる酸化珪素粒子は粒子径の小さい酸化珪素粒子で，これに大きい粒子径の酸化珪素粒
子が小量加えられた混合粒子系である。小さい方の酸化珪素粒子が３０ｎｍより小さいと
研磨速度が不足し，大きい方の粒子が１００ｎｍより大きいと，研磨用組成物としての性
能に影響はないが，粗大粒子が沈降し製品の経時安定性確保が難しくまた，価格的にも不
利である。また，２種類の中間の粒子径の酸化珪素が存在しても，小さい粒子だけの場合
と研磨特性に変わりがなく，価格的に不利になるだけのため，存在しない方がよい。
【００２０】
　重量比が１：０．０５～１：０．３であることが必要である。４０ｎｍ以上６０ｎｍ以
下の粒子径の酸化珪素粒子だけの場合および６０ｎｍを超え１００ｎｍ以下の粒子径の酸
化珪素粒子だけの場合のいずれと比較しても、重量比が１：０．０５～１：０．３の混合
粒子系は研磨速度が高いことが見出された。６０ｎｍを超え１００ｎｍ以下の粒子径の酸
化珪素粒子が重量比０．０５未満では、研磨速度向上効果が不十分であり０．３より多い
と逆効果が発現する。この現象を図１にグラフで記載した。
【００２１】
　図１は、研磨用組成物全体に対する酸化珪素粒子の濃度が１０重量％でｐＨが１０．３
のコロイド溶液を用い、大きな粒子（８０ｎｍの粒子径の粒子）と小さな粒子（４０ｎｍ
の粒子径の粒子）の重量比を変化させたときの白ガラス表面の研磨速度（研磨レート；ｎ
ｍ／ｍｉｎ）を示したものである。小さな粒子のみ、あるいは大きい粒子のみでは１２０
ｎｍ／ｍｉｎ程度の研磨速度しか出ないが、小さな粒子に大きな粒子を僅かに添加するこ
とで、研磨速度が著しく向上し最高２７０ｎｍ／ｍｉｎ程度の研磨速度が得られている。
つまり２種の粒子の配合比と研磨速度は直線的な関係にあるのではなく，特定配合域に極
大値があることが見いだされた。このような事例は未だ開示されたことが無く，本発明の
最大構成要素である。
【００２２】
　本発明において、酸化珪素の研磨用組成物に対する濃度は、実際の研磨時において酸化
珪素粒子の濃度が５重量％以上２０重量％未満であることが肝要であり、この範囲に於い
て研磨対象の種類により、許容される研磨時間により濃度を決定することが出来る。一般
に、研磨剤の濃度が高いほど研磨速度は高いが、研磨剤の濃度と研磨量は比例しない。低
い濃度で長時間研磨する方が研磨剤の消費は少なくて済む。しかし、５重量％未満ではい
たずらに時間ばかり掛かり現実的ではなく、２０重量％以上で高濃度化による効果が弱ま
り、研磨剤消費が経済性に不利になってくる。４０重量％より高濃度では、研磨部位以外
に付着したコロイドが乾燥しやすく、乾燥したシリカ粉が研磨部位に運ばれるとスクラッ
チを生じ不良品発生の原因となりやすい。
【００２３】
　本発明においては研磨用組成物のｐＨはｐＨ９．７～１０．７の範囲にあることが肝要
である。ｐＨが９．７未満であると研磨速度は著しく低下して実用の範囲から外れる。ま
た、ｐＨが１０．７より高いと、酸化珪素粒子の凝集がはじまるため研磨用組成物の安定
性が低下しこれも実用の範囲から外れる。
　そしてまた、このｐＨは摩擦、熱、外気との接触あるいは他の成分との混合等、考えら
れる外的条件の変化により容易に変化するようなものであってはならないが、本発明にお
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いては研磨用組成物の溶液自体を、ｐＨの変化の幅が少ない所謂緩衝作用の強い液とする
ことが要件になっている。
【００２４】
本発明の緩衝溶液を形成するイオンとしては，陰イオンは一例をあげると，塩酸，硝酸，
フッ酸，硫酸などの強酸やホウ酸，炭酸，燐酸および水溶性の有機酸等の弱酸があげられ
，またその混合物であってもかまわない。特に好適なのは炭酸イオンもしく炭酸水素イオ
ンである。陽イオンとしては，ナトリウム，カリウム等のアルカリ金属イオン，アンモニ
ウム，コリン，テトラメチルアンモニウム等のアンモニウムイオン，エチレンジアミン，
ピペラジン等のアミン類イオンなど水酸イオンと対をなしてアルカリ性を示すもので，そ
れらの混合物でも良い。特にカリウムイオンやテトラメチルアンモニウムイオンやそれら
の混合物が好ましい。本発明で述べる緩衝溶液とは，上述のイオンの組み合わせで形成さ
れ，酸，アルカリ，塩として添加され，イオンとして解離している状態および，未解離の
状態が共存している溶液を示し，少量の酸または，塩基が混入してもｐＨの変化が少ない
ことが特徴である。
【００２５】
さらに本発明の組成物は上記の組成物の成分にフッ素イオンもしくはフッ素が配位した陰
イオンをフッ素として０．０１～０．１ｍｏｌ／ｋｇ－ＳｉＯ2含有させることが出来る
。この研磨用組成物は研磨速度をさらに高くすることが出来る。フッ素イオンはフッ酸と
して添加しても良く，上記の各塩基のフッ化物として添加することもできる。フッ素が配
位した陰イオンとしては，テトラフルオロホウ酸イオンやヘキサフルオロ珪酸イオンが良
い。これらは酸化珪素１５～６５重量％の濃厚原液に添加しておくこともできるが，原液
を使用の都度希釈して調整するときに添加しても良い。フッ素イオンもしくはフッ素が配
位した陰イオンをフッ素として０．０１ｍｏｌ／ｋｇ－ＳｉＯ2以下では充分な研磨速度
は得られない。０．１ｍｏｌ／ｋｇ－ＳｉＯ2以上の添加は，浸食が強すぎて平坦な鏡面
を得ることが出来ない。好ましくは０．０１～０．０６ｍｏｌ／ｋｇ－ＳｉＯ2である。
【００２６】
上記の研磨方法では，研磨用組成物の定量供給液は１回使用で廃棄しても良いが，経済的
には不利であり，供給液に戻して循環使用する事が好ましい。すなわち，一定量の研磨用
組成物を循環させて研磨装置の研磨部に供給し，複数枚の研磨対象を研磨する方法が経済
的で良い。
【００２７】
本発明の研磨用組成物の物性を改良するため，界面活性剤，分散剤，沈降防止剤，研磨促
進剤などの添加剤を併用することができる。界面活性剤，分散剤，沈降防止剤，研磨促進
剤としては，水溶性の有機物，無機層状化合物，フッ素系塩類などがあげられる。また，
本発明の研磨用組成物は水溶液としているが，有機溶媒を添加してもかまわない。本発明
の研磨用組成物は，研磨時にコロイダルシリカおよび，塩基と添加剤と水を混合して調製
してもよい。また，一般的には酸化珪素粒子の濃度が２５～６５重量％の範囲にある組成
物を調製しておき，水あるいは，水と有機溶媒の混合物で希釈して使用することが多い。
【００２８】
　次に実施例および比較例をあげて本発明の研磨用組成物、およびそれを用いた研磨方法
を具体的に説明するが、特にこれにより限定を行なうものではない。なお、実施例１～９
および実施例１１は参考例である。
　実施例および比較例において使用する研磨用組成物は以下の方法にて調製した。平均一
次粒子径が４０ｎｍと８０ｎｍのコロイダルシリカ（濃度４０重量％）は市販品を使用し
た。それぞれの平均一次粒子径は、酸化珪素の比表面積を窒素吸着ＢＥＴ法で測定し、酸
化珪素粒子を真球と仮定して算出し、その値が４０ｎｍと８０ｎｍであることを確認した
。また、ＴＥＭ写真により、最大粒子と最小粒子が平均粒子径の±２０％の範囲にあり、
粒度分布の極めて狭いことを確認した。
【００２９】
緩衝液を構成する成分には，水酸化テトラメチルアンモニウムは市販の２０％水溶液を使
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用し，炭酸水素カリウム，炭酸水素ナトリウム，炭酸ナトリウム，水酸化ナトリウム，フ
ッ化カリウムは試薬を使用した。
緩衝液を構成する成分はあらかじめ純水に溶解しておき，これをコロイダルシリカに添加
し，最後に純水を加えて所定の酸化珪素濃度となるよう調製し，これを使用液とした。緩
衝液を構成する成分の使用量は，研磨組成物中の酸化珪素１ｋｇに添加したモル数（ｍｏ
ｌ／ｋｇ－ＳｉＯ2）で示した。また，フッ化カリウムは最後に加える純水に溶解して調
製した。
【００３０】
【実施例】
［実施例１～２および比較例１～３］
　光学用白板ガラスの表面研磨の例を以下に記載する。白板ガラスは市販品を使用し予め
サンドペーパーにて角落とし縁研磨した物を用いた。表１に示した内容の研磨剤組成物を
使用して研磨試験を実施し、その結果を表１に記載した。研磨組成物のｐＨはｐＨメータ
ーを用いて測定し、研磨速度は研磨前後の白板ガラスの重量差より求め厚さ変化に換算し
た。
【００３１】
研磨条件は以下の方法で鏡面研磨を実施した。
＜研磨条件＞
研磨装置：定盤径　２００ｍｍ，片面研磨装置
定盤回転速度：１５０ｒｐｍ
研磨布：Ｓｕｂａ ４００（ロデール社製）
荷重：２２３ｇ／ｃｍ２
研磨組成物流量：２０ｍｌ／分
研磨時間：１０分
被加工物：白板ガラス
実施例および比較例で明らかなように，小さい粒子に大きい粒子を特定量配合することで
著しく研磨速度が高くなることが判明した。
【００３２】
【表１】
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【００３３】
［実施例３～６および比較例４～７］
青板ガラスの表面研磨の例を以下に記載する。青板ガラスは予めセリア研磨材（スピード
ファム株式会社社　ＣＯ＃ＳＦ６２０）で研磨した物を用いた。表２に示した内容の研磨
剤組成物を使用して研磨試験を実施し，その結果を表２に記載した。
【００３４】
研磨条件は以下の方法で鏡面研磨を実施した。
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＜研磨条件＞
研磨装置：定盤径　６５０ｍｍ，両面研磨装置
下定盤回転速度：３０ｒｐｍ
研磨布：Ｓｕｂａ ４００（ロデール社製）
荷重：１５０ｇ／ｃｍ２
研磨組成物流量：３００ｍｌ／分
研磨時間：７分
被加工物：２．５インチ，青板ガラスディスク
【００３５】
研磨組成物のｐＨはｐＨメーターを用いて測定した。研磨面の評価は，集光灯下で肉眼に
てヘイズの発生状態を観察した。研磨速度は，研磨前後の青板ガラスディスクの重量差よ
り求め厚さ変化に換算した。
【００３６】
実施例３～６で明らかなように，小さい粒子に大きい粒子を特定量配合することで著しく
研磨速度が高くなることが判明した。比較例４では小さい粒子のみおよび比較例５～７で
は大きい粒子の配合比を高くしており研磨速度が著しく低くなっている。
【００３７】
【表２】

【００３８】
［実施例４～６および比較例５～８］
結晶化ガラスディスクの表面研磨の例を以下に記載する。結晶化ガラスディスクは予めセ
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リア研磨材（スピードファム株式会社販売ＣＯ＃ＳＦ６２０）で研磨した物を用いた。表
３に示した内容の研磨剤組成物を使用して研磨試験を実施し，その結果を表３に記載した
。
【００３９】
研磨条件は以下の方法で鏡面研磨を実施した。
＜研磨条件＞
研磨装置：定盤径　６５０ｍｍ，両面研磨装置
下定盤回転速度：３０ｒｐｍ
研磨布：Ｓｕｂａ ４００（ロデール社製）
荷重：１５０ｇ／ｃｍ２
研磨組成物流量：３００ｍｌ／分
研磨時間：７分
被加工物：２．５インチ，結晶化ガラスディスク
【００４０】
研磨組成物のｐＨはｐＨメーターを用いて測定した。研磨面の評価は，集光灯下で肉眼に
てヘイズの発生状態を観察した。研磨速度は，研磨前後の結晶化ガラスディスクの重量差
より求め厚さ変化に換算した。
【００４１】
比較例８と実施例７を比べて明らかなように，小さい粒子に大きい粒子を小量配合するこ
とで著しく研磨速度が高くなる。また，実施例７～９を比べて明らかなように，ｐＨも重
要な因子であり，高いほど研磨速度は高くなるが，逆に常に同じ研磨速度を得るためには
ｐＨが変動しないことが必要であることが判った。実施例１０と比較例９ではフッ素イオ
ンの効果が明らかとなっている。フッ素イオンは研磨を促進するが，過大な量は浸食が強
すぎてヘイズの発生原因になる。実施例１０では酸化珪素粒子の濃度を高くすることで低
いｐＨでも研磨が行えることが示された。一方，比較例１１では酸化珪素粒子の濃度を低
くした場合，添加剤を多くしても充分な研磨が行えないことが示された。
【００４２】
【表３】



(12) JP 4042906 B2 2008.2.6

10

20

30

40

50

【００４３】
なお，本発明は，上記実施形態に限定されるものではない。上記実施形態は，例示であり
，本発明の特許請求の範囲に記載された技術的思想と実質的に同一な構成を有し，同様な
作用効果を奏するものは，いかなるものであっても本発明の技術的範囲に包含される。
【００４４】
例えば，上記研磨工程ではガラスの研磨について例示したが，画像表示用フラットパネル
やシリコン酸化膜の研磨にも本発明の研磨剤は使用することができる。
【００４５】
【発明の効果】
以上の説明で示される通り，本発明の研磨組成物は，平均一次粒子径が４０～６０ｎｍと
，６０～１００ｎｍの明確に区別できる２種類の酸化珪素粒子が重量比において１：０．
０５～１：０．３の割合で存在し，かつ研磨用組成物全体に対する酸化珪素粒子の濃度が
５～４０重量％の範囲にあるコロイド溶液から成り，該コロイド溶液が，ｐＨ９．７～１
０．７の間で緩衝作用を有する塩の溶解した緩衝溶液として調製されたものであり，この
組成物は小さい粒子に大きい粒子を特定量配合すると研磨速度が著しく高くなるという発
明を基盤とし，さらにｐＨを緩衝作用を利用して安定化しており，例えばこれを用いてシ
リカガラスの表面の研磨を行った場合，研磨速度が速く，かつ研磨表面状態が良好であり
，従来の問題点を大きく改善することができた。さらに本発明の組成物は上記の組成物の
成分にフッ素イオンもしくはフッ素が配位した陰イオンをフッ素として０．０１～０．１
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ｍｏｌ／ｋｇ－ＳｉＯ2含有させることでより高い研磨速度を得ることが出来る。
【図面の簡単な説明】
【図１】大きな粒子と小さな粒子との重量比を変化させた研磨用組成物を用いて，白ガラ
ス表面（主面）を研磨したときの研磨速度（ｎｍ／ｍｉｎ）を示すグラフである。

【図１】
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