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(57)【要約】
【課題】硬度又はその欠損にかかわらず、湿潤時に優れた耐久性を示す終点検出窓を提供
する。
【解決手段】半導体基板から選択される基板を研磨するためのケミカルメカニカル（ＣＭ
Ｐ）研磨パッドであって、脂環式ジカルバミン酸エステルを介して４５０～２，０００の
平均分子量を有するポリエーテル、ポリカーボネート若しくはポリエステル鎖に結合した
２つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー、又はそ
の脂環式ウレタンオリゴマーと、脂肪族開始剤との反応混合物の硬化生成物である１以上
の終点検出窓を有するＣＭＰ研磨パッドを含み、ウレタンマクロモノマー中の総イソシア
ネート含量が３．３～１０重量％の範囲であり、そして、更に、該組成物が、５重量％未
満の未反応（メタ）アクリレートモノマーを含み、かつ、未反応イソシアネートを実質的
に含有しないＣＭＰ研磨パッドとする。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　磁性基板、光学基板及び半導体基板の少なくとも１つから選択される基板を研磨するた
めのケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッドであって、脂環式ジカルバミン酸エステル
を介してポリエーテル、ポリカーボネート若しくはポリエステル鎖に結合した２つの（メ
タ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー、又はその脂環式ウ
レタンオリゴマーと脂肪族開始剤との反応混合物の硬化生成物である１以上の終点検出窓
を有するＣＭＰ研磨パッドを含み、ウレタンマクロモノマー中の総イソシアネート含量が
３．３～１０重量％の範囲であり、そして、更に、該組成物が、５重量％未満の未反応（
メタ）アクリレートモノマーを含み、かつ、未反応イソシアネートを実質的に含有しない
、ＣＭＰ研磨パッド。
【請求項２】
　直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの脂環式ジカルバメートが、Ｃ６～Ｃ１８脂環式基
を含有する、請求項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【請求項３】
　直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの脂環式ジカルバメートが、Ｃ１０～Ｃ１６脂環式
基を含有する、請求項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【請求項４】
　直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの脂環式ジカルバメートが、ポリマージオールの活
性水素と、１，４－シクロヘキサンジイソシアネート、４，４’－ジシクロヘキシルメタ
ンジイソシアネート、又はイソホロンジイソシアネートから選択される脂環式ジイソシア
ネートとの反応生成物である、請求項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッ
ド。
【請求項５】
　直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーが、４５０～２，０００の平均分子量を有するポリ
エーテル、ポリカーボネート又はポリエステル鎖を有するポリマージオールのカルバメー
トを含む、請求項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【請求項６】
　直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーが、６００～１，５００の平均分子量を有するポリ
エーテル、ポリカーボネート又はポリエステル鎖を有するポリマージオールのカルバメー
トを含む、請求項５に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【請求項７】
　ポリマージオールが、ポリプロピレングリコール；ポリエチレングリコール；ポリテト
ラメチレングリコール；ポリカーボネート基含有ジオール；又はそれらのブロックコポリ
マー若しくは混合物を含む、請求項５に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド
。
【請求項８】
　２つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーが、２
～１０個の脂環式ジカルバメート基を含み、かつ、１，０００～１０，０００の重量平均
分子量を有する、請求項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【請求項９】
　２つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーが、
エステル化形態で、ヒドロキシル官能性アルキル（メタ）アクリレートを含有する、請求
項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【請求項１０】
　脂肪族開始剤が光開始剤であり、そして、光開始剤の量が、反応混合物の総固形分重量
に基づいて、０．０５～０．５重量％、又は、好ましくは、０．０８～０．１５重量％の
範囲である、請求項１に記載のケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッド。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
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【０００１】
　本発明は、紫外（ＵＶ）透過性終点検出窓のための配合物、１以上の終点検出窓を有す
るケミカルメカニカル研磨パッド（ＣＭＰ研磨パッド）、及びＣＭＰ研磨パッドを使用し
たＣＭＰ研磨のための方法に関する。より具体的には、本発明は、脂環式ジカルバミン酸
エステルを介してポリエーテル、ポリカーボネート若しくはポリエステル鎖に結合した２
つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー、又はその
脂環式ウレタンオリゴマーと、脂肪族開始剤、例えば光開始剤又は熱開始剤、例えばアゾ
－ビスイソブチロニトリル（ＡＩＢＮ）との反応混合物を含む組成物、並びに、前記反応
混合物の硬化生成物である１以上の終点検出窓を有するＣＭＰ研磨パッド並びにその製造
法及び使用法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　ケミカルメカニカル平坦化、又はケミカルメカニカル研磨（ＣＭＰ）は、集積回路及び
他の電子デバイス用基板、例えば半導体ウェーハを含む、導電材料、半導体材料及び誘電
材料の複数薄膜の１以上を平坦化するために一般的に使用されている。平坦化は、面荒れ
、材料凝集、結晶格子損傷、傷及び層又は材料の汚染といった望ましくない表面トポグラ
フィーや表面欠陥を取り除く上で有用である。従来のＣＭＰにおいては、基板はキャリア
アッセンブリ上に搭載され、ＣＭＰ装置内で研磨パッドと接触するように配置される。キ
ャリアアッセンブリは、外部駆動力によってパッドを基板に対して動かし（例えば、回転
させ）つつ、ＣＭＰ研磨パッドに基板を押し付けることによって、制御された圧力を基板
に加える。それと同時に、ウェーハとＣＭＰ研磨パッドとの間に提供される研磨媒体（例
えば、スラリー）が、パッド表面と研磨媒体との化学的かつ機械的作用によって基板表面
を研磨及び平坦化するように作用する。
【０００３】
　ＣＭＰ研磨において提示される１つの課題は、いつ基板が所望の程度まで研磨されたか
を決定することである。その場で研磨終点を決定するための方法が開発されてきた。その
場での光学的終点決定技術は、２つの基本的なカテゴリー、すなわち、（１）レーザー光
源からの光のような単一波長での反射光学信号をモニタリングすること、又は（２）多波
長からの反射光学信号をモニタリングすることに分けることができる。光学的終点に使用
される典型的な波長としては、可視スペクトル（例えば、４００～７００ｎｍ）、紫外ス
ペクトル（３００～４００ｎｍ）、及び赤外スペクトル（例えば、７００～１０００ｎｍ
）内の波長が挙げられる。光学信号のモニタリングにおいては、基板表面における組成が
或る材料から他の材料へと変化するにつれて、基板の反射率が変化する。それゆえ、この
反射率の変化を利用して、ＣＭＰ研磨終点を決定する。例えば、分光計を使用して、光学
スペクトルの可視域内の反射光の強度スペクトルを取得し、スペクトル全体を使用しなが
ら研磨終点を検出してきた。これらの光学的終点測定技術に対応するために、終点検出窓
を有するＣＭＰ研磨パッドが開発されてきた。しかしながら、終点検出窓を含有する従来
のポリマーは、しばしば、３００～４２５ｎｍの波長を有する光に曝露されたとき望まし
くない分解を示す。更に、ＣＭＰ研磨パッドで使用するための公知の終点検出窓材料は、
４００ｎｍ未満の波長における透過度が低い。したがって、４００ｎｍ以下の波長におい
て十分な透過度を有し、かつ、４００ｎｍ未満の波長でそのような放射に曝露されたとき
に過度に分解することのない、終点検出窓材料に対する需要が依然としてある。
【０００４】
　マイクロスクラッチ又はチャターマークなどの研磨欠陥を低減するための低い透過度の
問題の１つの解決策は、脂肪族窓材料をもっと使用することであった。例えば、Ｆｕｋｕ
ｄａらに対して付与された米国特許第７，９２７，１８３号には、ＣＭＰ研磨パッドの少
なくとも１つの窓部分が３００～４００ｎｍの波長の全範囲で３０％以上の光透過度を示
す、研磨パッドが開示されている。Ｆｕｋｕｄａの終点検出窓材料は、２重量％以下の芳
香族環密度を有するポリウレタン樹脂を含む。そのような脂肪族イソシアネートを含有す
るポリウレタン材料は、広範な光スペクトルにわたって改善された光透過度を提供するこ
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とができる。残念なことに、Ｆｕｋｕｄａに開示された脂肪族ポリウレタン終点検出窓は
、要求水準の高いＣＭＰ研磨パッド用途に求められる必要な耐久性を欠いている。特に、
成型品から剥がされるＣＭＰ研磨パッドが、物品内にプラグとして埋め込まれ、又は配置
された窓材料を含有する場合、剥がすこと自体が窓表面を摩耗し、損傷する。更に、剥が
すことの代替案、例えば、個々の窓を、それらを収容するように適合されたパッド内のへ
こみに形成し、設けることは、実行するのに時間がかかることがわかっており、窓のパッ
ドへの接着の問題も生じ得る。加えて、ポリウレタン窓材料は、研磨用のパッド表面に微
構造を形成するためにコンディショニングディスクを使用するＣＭＰ研磨パッドコンディ
ショニングによって摩耗した。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　本発明者らは、パッドコンディショニングにおいて摩耗の影響を受けることなく３００
～４００ｎｍにおいて許容される紫外（ＵＶ）透過を有し、使用の際の窓とパッドとの間
の接着が改善され、窓を形成するために剥がすことなく、ソフトパッドとハードパッドの
いずれに対しても迅速な窓のカスタマイズを可能にする、ＣＭＰ研磨パッドに使用するた
めの耐久性のある終点検出窓材料を提供すべく、努力を重ねてきた。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
発明の開示
　本発明の一側面において、終点検出窓組成物は、脂環式ジカルバミン酸エステルを介し
てポリエーテル、ポリカーボネート若しくはポリエステル鎖に結合した２つの（メタ）ア
クリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー、又はその脂環式ウレタン
オリゴマーと、脂肪族開始剤、例えば脂肪族光開始剤又は脂肪族熱開始剤との反応混合物
を含み、ウレタンマクロモノマー中の総反応及び未反応イソシアネート含量は３．３～１
０重量％、又は、好ましくは、４～９重量％の範囲であり、そして、更に、該組成物は、
５重量％未満、又は、好ましくは、２重量％未満の未反応（メタ）アクリレートモノマー
を含み、かつ、更に、未反応イソシアネートを実質的に含有しない。
【０００７】
　本発明の終点検出窓組成物に従う、直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの脂環式ジカル
バメートは、Ｃ６～Ｃ１８、又は、好ましくは、Ｃ１０～Ｃ１６脂環式基、好ましくは、
メチレンジシクロヘキシル又はジシクロヘキシル基を含有する、終点検出窓組成物。
【０００８】
　本発明の終点検出窓組成物に従う、開始剤は、光開始剤、好ましくは、カンファーキノ
ン又は他の脂肪族開始剤である、終点検出窓組成物。
【０００９】
　本発明の終点検出窓組成物に従う、開始剤の量は、反応混合物の総固形分重量に基づい
て、０．０５～０．５重量％、又は、好ましくは、０．０８～０．１５重量％の範囲であ
る、終点検出窓組成物。
【００１０】
　１．本発明の第二の側面において、磁性基板、光学基板及び半導体基板の少なくとも１
つから選択される基板を研磨するためのケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッドは、脂
環式ジカルバミン酸エステルを介してポリエーテル、ポリカーボネート若しくはポリエス
テル鎖に結合した２つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロ
モノマー、又はその脂環式ウレタンオリゴマーと、脂肪族開始剤、好ましくは、光開始剤
、例えばカンファーキノン、との反応混合物の硬化生成物である１以上の終点検出窓を有
する、ＣＭＰ研磨パッド、好ましくはポリウレタンフォームパッドを含み、ウレタンマク
ロモノマー中の総（反応及び未反応）イソシアネート含量は３．３～１０重量％、又は、
好ましくは、４～９重量％の範囲であり、そして、更に、該組成物は５重量％未満、又は
、好ましくは、２重量％未満の未反応（メタ）アクリレートモノマーを含み、かつ、未反
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応イソシアネートを実質的に含有しない。
【００１１】
　２．上記項目１のとおりの本発明のＣＭＰ研磨パッドに従い、直鎖脂環式ウレタンマク
ロモノマーの脂環式ジカルバメートは、Ｃ６～Ｃ１８、又は、好ましくは、Ｃ１０～Ｃ１

６脂環式基、好ましくは、メチレンジシクロヘキシル又はジシクロヘキシル基を含有する
、ＣＭＰ研磨パッド。
【００１２】
　３．上記項目１又は２のいずれか１項のとおりの本発明のケミカルメカニカル研磨パッ
ドに従い、直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの脂環式ジカルバメートは、ポリマージオ
ールの活性水素と、１，４－シクロヘキサンジイソシアネート、４，４’－ジシクロヘキ
シルメタンジイソシアネート、イソホロンジイソシアネートから選択される脂環式ジイソ
シアネート、又は、好ましくは、メチレンビス－シクロヘキシルイソシアネート（４，４
’－ジシクロヘキシル－メタンジイソシアネート）、との反応生成物である、ケミカルメ
カニカル研磨パッド。
【００１３】
　４．上記項目１、２、又は３のいずれか１項のとおりの本発明のケミカルメカニカル研
磨パッドに従い、直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーは、４５０～２，０００、又は、好
ましくは、６００～１５００の平均分子量を有するポリエーテル、ポリカーボネート又は
ポリエステル鎖を有するポリマージオールのカルバメートを含む、ケミカルメカニカル研
磨パッド。
【００１４】
　５．項目４のとおりの本発明のケミカルメカニカル研磨パッドに従い、ポリマージオー
ルのカルバメートは、ポリプロピレングリコール；ポリエチレングリコール；ポリテトラ
メチレングリコール；ポリカーボネート基含有ジオール、例えば脂肪族ポリカーボネート
のジオール、例えば、ポリ（トリメチレンカルボネート）のジオール；又はそれらのブロ
ックコポリマー若しくは混合物のカルバメートを含む、ケミカルメカニカル研磨パッド。
【００１５】
　６．項目１、２、３、４又は５のいずれか１項のとおりの本発明のケミカルメカニカル
研磨パッドに従い、２つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマク
ロモノマーは、２～１０個、又は、好ましくは、２～４個の脂環式ジカルバメート基を含
み、かつ、１，０００～１０，０００、又は、好ましくは、１，１００～８，０００の重
量平均分子量を有する、ケミカルメカニカル研磨パッド。
【００１６】
　７．上記項目１、２、３、４、５又は６のいずれか１項のとおりの本発明のケミカルメ
カニカル研磨パッドに従い、２つの（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレ
タンマクロモノマーは、エステル化形態で、ヒドロキシル官能性アルキル（メタ）アクリ
レートを含有する、ケミカルメカニカル研磨パッド。
【００１７】
　８．上記項目７のとおりの本発明のケミカルメカニカル研磨パッドに従い、ヒドロキシ
ル官能性アルキル（メタ）アクリレートは、Ｃ１～Ｃ４ヒドロキシアルキルアクリレート
、Ｃ１～Ｃ４ヒドロキシアルキルメタクリレート、又はグリセロール（メタ）アクリレー
ト、好ましくは、Ｃ１～Ｃ４ヒドロキシアルキルメタクリレート、例えばヒドロキシエチ
ルメタクリレートから選択される、ケミカルメカニカル研磨パッド。
【００１８】
　９．上記項目１、２、３、４、５、６、７又は８のいずれか１項のとおりの本発明のケ
ミカルメカニカル研磨パッドに従い、（メタ）アクリレート末端基の量は、２つの（メタ
）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの総重量に基づいて、
４～１９重量％、又は、好ましくは、７～１５重量％、又は、より好ましくは、９～１４
重量％の範囲である、ケミカルメカニカル研磨パッド。
【００１９】
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　１０．上記項目１、２、３、４、５、６、７、８、又は９のいずれか１項のとおりの本
発明のケミカルメカニカル研磨パッドに従い、反応混合物は、第三級アミン含有共開始剤
又は促進剤、好ましくは、Ｎ－メチルジエタノールアミン又はトリエチレンジアミンを更
に含む、ケミカルメカニカル研磨パッド。
【００２０】
　１１．上記項目１～１０のいずれか１項のとおりの本発明のケミカルメカニカル研磨パ
ッドに従い、脂肪族開始剤の量は、反応混合物の総固形分重量に基づいて、０．０５～０
．５重量％、又は、好ましくは、０．０８～０．１５重量％の範囲である、ケミカルメカ
ニカル研磨パッド。
【００２１】
　１２．上記項目１～１１のいずれか１項のとおりの本発明のケミカルメカニカル研磨パ
ッドに従い、１以上の終点検出窓は２０～７０、又は、好ましくは、２０～５５のショア
Ｄ硬度ＡＳＴＭ　Ｄ２２４０－１５　（２０１５）を有する、ケミカルメカニカル研磨パ
ッド。
【００２２】
　本発明の第三の側面において、上記項目１～１２のいずれか１項のとおりのＣＭＰ研磨
パッドを製造する方法は、反応混合物を形成する工程；終点検出窓に合うように適合され
た厚さ及び外形寸法を各々有する１以上の開孔部又は開口部を有するＣＭＰ研磨パッドを
、好ましくは、その中に開口部をスタンピング又はパンチングすることによって提供する
工程；ＣＭＰ研磨パッドを、表面を平らにして、その研磨表面を上に向け、着脱可能テー
プ、例えばフルオロポリマー又はポリテトラフルオロエチレン裏打ちテープ、感圧接着剤
を有するガラスプレート、及び／又は吸引から選択される封止バッキングによりＣＭＰ研
磨パッド下に設置する工程；前記１以上の開口部の各々に反応混合物を、反応混合物がＣ
ＭＰ研磨パッドの研磨表面に対して１ｍｍ以内で水平になるように充填する工程；透過性
の平坦な膜又はガラスプレートを、充填された開口部に被せて配置する工程、又は窒素ガ
スなどの不活性な低酸素環境を提供する工程；及び、反応混合物を、紫外（ＵＶ）光又は
ＵＶ光を含む光を放出する光源を用いて、例えば１～３０分間、又は、好ましくは、２～
１５分間硬化する工程を含む。
【００２３】
　先の段落に述べたとおりの本発明のＣＭＰ研磨を行う方法に従う、反応混合物を形成す
る工程は、ポリマージオールを乾燥する工程；好ましくは、６５～８５℃に加熱しながら
、脂環式ジイソシアネートとポリマージオールとを、１．９：１～３．２：１、又は、好
ましくは、１．９８：１～２．５：１のモル比で反応させて、直鎖脂環式ウレタンマクロ
モノマーを形成する工程；次いで、好ましくは、６５～８５℃に加熱しながら、ヒドロキ
シル官能性アルキル（メタ）アクリレートと直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーとを、０
．９８：１～１．４：１、又は、好ましくは、０．９９９：１～１．１２：１のモル比で
反応させて、（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーを
形成する工程を含む、ＣＭＰ研磨を行う方法。
【００２４】
　先の２段落に述べたとおりの本発明のＣＭＰ研磨を行う方法に従う、反応混合物を形成
する工程は、好ましくは、光又はＵＶ放射の非存在下で、（メタ）アクリレート末端基を
有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーと１以上の開始剤、好ましくは、光開始剤、又
は、より好ましくは、光開始剤及び共開始剤又は促進剤とを、均一な反応混合物が生じる
まで混合する工程を更に含む、ＣＭＰ研磨を行う方法。
【発明を実施するための形態】
【００２５】
　特段の指示がない限り、温度及び圧力の条件は、周囲温度及び標準気圧である。記載さ
れる範囲はすべて、閾値を包含し、かつ組み合わせ可能である。
【００２６】
　特段の指示がない限り、括弧を含有する用語は、択一的に、括弧書きが存在しないとし
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た場合のその用語全体及び括弧を省いた用語、並びに各々の選択肢の組み合わせをいう。
したがって、「（ポリ）イソシアネート」という用語は、イソシアネート、ポリイソシア
ネート、又はそれらの混合物をいう。
【００２７】
　すべての範囲は、閾値を包含し、かつ組み合わせ可能である。例えば、「５０～３００
０ｃＰｓの範囲、又は１００以上のｃＰｓ」という用語は、５０～１００ｃＰｓ、５０～
３０００ｃＰｓ及び１００～３０００ｃＰｓの各々を含むことになる。
【００２８】
　本明細書において使用される場合、「ＡＳＴＭ」という用語は、ＡＳＴＭ　Ｉｎｔｅｒ
ｎａｔｉｏｎａｌ（Ｗｅｓｔ　Ｃｏｎｓｈｏｈｏｃｋｅｎ，ＰＡ）の刊行物をいう。
【００２９】
　本明細書において使用される場合、「カルバメート」という用語は、イソシアネート基
ＲＮＣＯとアルコールＲ’ＯＨとの反応生成物である、ウレタン又は（－ＲＮＣＯＯＲ’
－）基をいう。
【００３０】
　本明細書において使用される場合、特段の指示がない限り、「分子量」又は「平均分子
量」という用語は、その製造業者によって報告されている所与の材料についての式量を意
味する。平均分子量は、所与の材料中の分子の分布、例えばポリマー分布について報告さ
れた分子量をいう。
【００３１】
　本明細書において使用される場合、「（メタ）アクリレート末端基の量」という用語は
、そのような（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー中
に存在する「ＣＨ２＝ＣＨＣＯＯ－」又は「ＣＨ２＝ＣＨ（ＣＨ３）ＣＯＯ－」基の重量
％で表した量をいう。
【００３２】
　本明細書において使用される場合、「ＮＣＯ含量」、「％ＮＣＯ」又は「イソシアネー
ト含量」という用語は、所与の直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー中の、ヒドロキシル官
能性アルキル（メタ）アクリレートと反応してそこに（メタ）アクリレート末端基を形成
する前の未反応又は遊離イソシアネート基の量をいう。
【００３３】
　本明細書において使用される場合、反応混合物の「化学量論」という用語は、所与の反
応混合物中のＮＣＯ基のモル当量対ＯＨ基のモル当量の数の比をいう。
【００３４】
　本明細書において使用される場合、「反応イソシアネート」という用語は、既にウレタ
ンを形成しており、かつ、そのウレタン中にＮＣＯ部分を含むが、イソシアネート若しく
はポリマージオールの対応するヒドロカルビル又は活性水素置換基を含まない、イソシア
ネート基、又はその含量を意味する。本明細書において使用される場合、「未反応イソシ
アネート」という用語は、まだ活性水素と反応していないジイソシアネート中のＮＣＯＨ
部分、又はその含量をいう。
【００３５】
　本明細書において使用される場合、「ポリウレタン」という用語は、二官能性又は多官
能性イソシアネートに由来する重合生成物、例えばポリエーテル尿素、ポリイソシアヌレ
ート、ポリウレタン、ポリ尿素、ポリウレタン尿素、それらのコポリマー及びそれらの混
合物をいう。
【００３６】
　本明細書において使用される場合、「半導体ウェーハ」という用語は、半導体基板、例
えば、パターン化されていない半導体若しくはパターンを有するもの、半導体デバイス、
種々のレベルの相互接続のための種々のパッケージ（シングルチップウェーハ又はマルチ
チップウェーハを含む）、発光ダイオード（ＬＥＤ）用基板、又ははんだ接続を必要とす
る他のアセンブリを包含することが意図されている。
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【００３７】
　本明細書において使用される場合、「半導体基板」という用語は、半導体材料を含む任
意の構造物を意味するものと定義される。半導体基板は、半導体デバイス、及び、半導体
デバイスの活性部分若しくは操作可能部分を含む１以上の半導体層又は構造を有する任意
の基板を含む。
【００３８】
　本明細書において使用される場合、「半導体デバイス」という用語は、少なくとも１つ
のマイクロ電子デバイスの作製後、又は作製中の半導体基板をいう。
【００３９】
　本明細書において使用される場合、「ショアＤ硬度」及び「ショアＡ硬度」という用語
は、ＡＳＴＭ　Ｄ２２４０－１５（２０１５）「Ｓｔａｎｄａｒｄ　Ｔｅｓｔ　Ｍｅｔｈ
ｏｄ　ｆｏｒ　Ｒｕｂｂｅｒ　Ｐｒｏｐｅｒｔｙ－Ｄｕｒｏｍｅｔｅｒ　Ｈａｒｄｎｅｓ
ｓ」に従って所与の時間後に測定された場合の所与の材料の硬度値である。硬度は、それ
ぞれＤ又はＡプローブを備えたＲｅｘ　Ｈｙｂｒｉｄ硬度試験器（Ｒｅｘ　Ｇａｕｇｅ　
Ｃｏｍｐａｎｙ，Ｉｎｃ．，Ｂｕｆｆａｌｏ　Ｇｒｏｖｅ，ＩＬ）で測定された。４つの
試料を積層して硬度測定毎に入れ換え；そして、硬度試験の再現性を改善するために、試
験する各標本を、ＡＳＴＭ　Ｄ２２４０－１５　（２０１５）に概説される方法を試験及
び使用する前に５０パーセントの相対湿度中に２３℃で５日間置くことによってコンディ
ショニングした。
【００４０】
　本明細書において使用される場合、「ＳＧ」又は「比重」という用語は、本発明に従う
研磨パッド又は層から切り出された長方形の重量／体積比をいう。
【００４１】
　本明細書において使用される場合、「固形分」という用語は、その物理的状態がなんで
あれ、使用条件で揮発しない水又はアンモニア以外の任意の材料を意味する。したがって
、使用条件で揮発しない液体反応体は、「固形分」とみなされる。
【００４２】
　本明細書において使用される場合、「未反応イソシアネートを実質的に含有しない」と
いう用語は、所与の組成物が、２，０００ｐｐｍ以下、又は、好ましくは、１，０００ｐ
ｐｍ以下の任意のイソシアネート基を含むことを意味する。
【００４３】
　本明細書において使用される場合、「ｔａｎデルタ（ｔａｎδ）」という用語は、上記
のようにＤＭＡによって求められた所与の材料のＧ2／Ｇ¢値を意味する。ｔａｎデルタ
（ｔａｎδ）のピーク値は、所与の材料のＴｇ又はガラス転移温度に相当する。
【００４４】
　本明細書において使用される場合、所与の材料の「Ｔｇ」又は「ガラス転移温度」とい
う用語は、その材料のｔａｎデルタがＤＭＡ試験でピークを示す温度をいう。試料を、６
．５ｍｍ幅及び３６ｍｍ長で切り出した。ＡＲＥＳ　Ｇ２張力レオメーター（ｔｅｎｓｉ
ｏｎａｌ　ｒｈｅｏｍｅｔｅｒ）又はＲｈｅｏｍｅｔｒｉｃ　Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ　Ｒ
ＤＡ３（共にＴＡ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ製）を、ＡＳＴＭ　Ｄ５２７９－１３「Ｓｔ
ａｎｄａｒｄ　Ｔｅｓｔ　Ｍｅｔｈｏｄ　ｆｏｒ　Ｐｌａｓｔｉｃｓ：Ｄｙｎａｍｉｃ　
Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ：Ｉｎ　Ｔｏｒｓｉｏｎ」（２０１３）に
従って使用した。ギャップセパレーションは、２０ｍｍとした。機器分析パラメーターを
、前負荷１００ｇ、歪み０．２％、振動速度１０ラジアン／秒、及び温度上昇速度３℃／
分で－１００℃～１５０℃に設定した。
【００４５】
　本明細書において使用される場合、所与の波長における「％透過度（ＤＰＴ）」又は「
複光路式透過度」又は「ＤＰＴ」という用語は、終点検出窓に関して本明細書及び添付の
特許請求の範囲において使用される場合、以下の方程式を用いて求められる：
　ＤＰＴ＝（ＩＷＳｉ－ＩＷＤ）÷（ＩＡＳｉ－ＩＡＤ）
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　式中、ＩＷＳｉ、ＩＷＤ、ＩＡＳｉ、及びＩＡＤは、Ｖｅｒｉｔｙ　ＳＰ２００６　Ｓ
ｐｅｃｔｒａｌ　Ｉｎｔｅｒｆｅｒｏｍｅｔｅｒ（ＳＤ１０２４Ｆスペクトルグラフ、キ
セノンフラッシュランプ及び３ｍｍ光ファイバーケーブルを含む）を使用して、３ｍｍ光
ファイバーケーブルの発光面を、起点において終点検出窓の第一面に対して（かつ垂直に
）設置し、窓の厚さＴＷに光を向け、そして、第一面と実質的に平行する終点検出窓の第
二面に対して設置された表面から窓の厚さＴＷを通過して反射して戻ってきた光の強度を
起点において測定することによって測定され；式中、ＩＷＳｉは、起点から窓を通過して
、窓の第二面に対して設置されたシリコンブランケットウェーハの表面から反射して窓を
通って起点に戻ってきた光の強度の測定値であり；式中、ＩＷＤは、起点から窓を通過し
て、黒体の表面から反射して窓を通って起点に戻ってきた光の強度の測定値であり；式中
、ＩＡＳｉは、起点から終点検出窓の厚さＴＷに等価な空気の厚さを通過して、３ｍｍ光
ファイバーケーブルの発光面に垂直に設置されたシリコンブランケットウェーハの表面か
ら反射し、そして、反射して空気の厚さを通過して起点に戻ってきた光の強度の測定値で
あり；そして、式中、ＩＡＤは、３ｍｍ光ファイバーケーブルの発光面での黒体から反射
された光の強度の測定値である。
【００４６】
　本明細書において使用される場合、「４００ｎｍにおける％透過度」という用語は、４
００ｎｍの波長を有する光について終点検出窓によって示される％透過度である。
【００４７】
　本明細書において使用される場合、「研磨媒体」という用語は、添付の特許請求の範囲
において、粒子含有研磨溶液及び非粒子含有研磨溶液、例えば砥粒不含及び反応性液体研
磨溶液を包含する。
【００４８】
　本明細書において使用される場合、「ＵＶ限界」という用語は、２００ｎｍ～８００ｎ
ｍの範囲におけるゼロ透過から最高透過までの段階の半値における波長として定義される
。
【００４９】
　本明細書において使用される場合、「窓変色」という用語は、加速ＵＶ安定性測定から
測定される。この測定のためには、６ｍｍ径に設定された窓材料の特定の径領域が、３６
５ｎｍのピーク強度を有する高強度のＵＶ－Ａ光に短期間曝露される。この強度と期間は
、典型的なパッド寿命中の窓のＵＶ曝露に対応するように選択される。例えば、曝露され
る光の強度が３３０＋／－３０ｍＷ／平方ｃｍ（３６５ｎｍにおける）である場合、４５
秒の曝露が、典型的なパッド寿命に対応する（ＣＭＰ研磨で使用されるフラッシュランプ
の約６，０００，０００フラッシュ）。変色は、被分析窓のＵＶ曝露領域の窓透過対非曝
露窓の透過の比から測定される。
【００５０】
　本明細書において使用される場合、「重量％」という用語は、重量パーセントを表す。
【００５１】
　本発明によれば、（メタ）アクリレート末端基を有するフリーラジカル又はＵＶ硬化直
鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの終点検出窓は、湿潤時、３００～４００ｎｍの波長に
おいて高い％透過度を提供する。本発明の終点検出窓をＣＭＰ研磨パッド試料に注形して
コンディショニングした後、相対的に柔軟な終点検出窓は、優れたＵＶ透過を実証した。
ＣＭＰ研磨パッドのコンディショニングは、一般に、パッド表面を摩耗し、コンディショ
ニングにおいてそれらの表面上にテクスチャが形成するにつれて、終点検出窓透明度を低
下させると予想される。ＵＶ硬化性樹脂（光開始剤を含有する）においても、また熱開始
剤硬化終点検出窓においても同様に、パッドコンディショニングに対する終点検出窓応答
の改善が観察された。更に、本発明の終点検出窓材料は、液体として容易に取り扱われ、
そして、これを、例えば非付着又は着脱可能テープを開孔部の下に設けた後に、ＣＭＰ研
磨パッド内の開孔部へ分注して、硬化させることによって、終点検出窓材料を変形するこ
となくその場で硬化させることができる。
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【００５２】
　本発明者らは、本発明の終点検出窓が湿潤コンディショニング下で保持されるので、そ
の硬度が以前に考えられていたよりも低くなり得ることを発見した；本発明の終点検出窓
は、湿潤コンディショニング時及び湿潤ＣＭＰ研磨中を通じて耐久性を持続する。本発明
の反応混合物は、十分な耐久性を持つ終点検出窓の形成を可能にするので、ハードケミカ
ルメカニカル研磨（ＣＭＰ研磨）パッド、例えば４０～９０のショアＤ硬度ＡＳＴＭ　Ｄ
２２４０－１５（２０１５）を有するパッドとしての用途がある。もっと硬い（よりＴｇ
の高い）終点検出窓は、マクロモノマー鎖中に反復カルボネート基を含有するポリマージ
オール、又はより短鎖のポリマージオール（１：１　ＮＣＯ：ＯＨモル比での％ＮＣＯが
上がる）の脂環式ジカルバメートを有する本発明の反応混合物から得られる。加えて、当
該反応混合物は、ショアＡ硬度（ＡＳＴＭ　Ｄ２２４０－１５（２０１５）がより良好な
硬度尺度となる柔軟なＣＭＰ研磨パッド用のより柔軟な（Ｔｇの低い）終点検出窓の形成
を可能にする。より柔軟な終点検出窓は、ポリエーテル基を有するポリオールサブユニッ
ト、又はより高い分子量（例えば、１，２００以上）のより長鎖のポリマージオール（１
：１　ＮＣＯ：ＯＨモル比での％ＮＣＯが下がる）を含む本発明の反応混合物から得られ
る。
【００５３】
　本発明によれば、ポリウレタンＣＭＰ研磨パッドへの混和性を改善するウレタンでもあ
る直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー中の（メタ）アクリレート末端基は、それらの芳香
族対応物よりも不飽和の少ない脂肪族アクリレート又はメタクリレートを含む。その脂肪
族（メタ）アクリレート末端基は、二重結合、カルボニル、又は芳香族環といった限定さ
れた不飽和官能基を含有し、したがって、光学的透明性及び良好なＵＶ透明性を提供する
。
【００５４】
　本発明によれば、完全硬化終点検出窓を実現するための配合において可能な最少量のイ
ソシアネート及びメタクリレートを使用することにより、ＵＶスペクトルのより低い波長
における透過が改善される（透過率損失（λＵＶ０）が低下）。これは、ジオール：イソ
シアネートモル比を好ましい１：２に設定して遊離ＮＣＯ基を回避すること、及び、イソ
シアネート：（メタ）アクリレートモル比を好ましい１：１に設定することによって達成
することができる。かくして、究極限界はジオール：イソシアネートモル比１：２に可能
な最低％ＮＣＯによって定義付けられ、それは実行可能な最高ジオール分子量を選択する
ことによって決まる；その結果は、より柔軟な終点検出窓である。したがって、相対的に
柔軟な終点検出窓が十分に耐久性であり、酸化物除去などのハードパッド用としてもＣＭ
Ｐ研磨コンディションに耐えることが見出された。
【００５５】
　本発明に従う直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーを形成するために使用される混合物は
脂肪族ポリマージオール（例えばポリプロピレングリコール、ポリカーボネート含有ジオ
ール、又はポリテトラメチルエチレングリコール）を含み、脂肪族ポリマージオールは脂
肪族イソシアネート（例えば４，４’－メチレンジシクロヘキシルジイソシアネート（Ｈ
１２ＭＤＩ）、イソホロンジイソシアネート（ＩＰＤＩ））を用いて、任意選択的にイソ
シアネート過剰で末端封止される。本発明の直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーは、
ヒドロキシル官能性アルキル（メタ）アクリレート、例えばＣ１～Ｃ４ヒドロキシアルキ
ルアクリレート、Ｃ１～Ｃ４ヒドロキシアルキルメタクリレート、又はグリセロール（メ
タ）アクリレート、好ましくは、Ｃ１～Ｃ４ヒドロキシアルキルメタクリレート、好まし
くは、ヒドロキシエチルメタクリレート（ＨＥＭＡ）から選択されるもので更に末端封止
される。（メタ）アクリレートは過剰に存在してよい。かくして、配合物は、脂肪族光開
始剤、例えばカンファーキノンで、好ましくは、第三級アミン系共開始剤又は促進剤、例
えばＮ－メチルジエタノールアミンでも硬化される。
【００５６】
　本発明の反応混合物は、芳香族ジイソシアネート又はポリイソシアネートを含有しない
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か、又は実質的に含有しない（反応混合物の総固形分重量に基づいて１０，０００ｐｐｍ
未満）。芳香族ジイソシアネート又はポリイソシアネートは、それから製造されたポリウ
レタンの４００ｎｍ以下の波長における％透過度を減じる。
【００５７】
　上記項目１～１２のいずれか１項に従って記載されているとおりの、終点検出窓を製造
するための本発明による反応混合物において、機械的特性は、ジオールの分子量を４５０
～２０００ｇ／ｍｏｌ、又は、好ましくは、６００～１５００の間で変更することにより
調節可能である。高すぎると、反応混合物は、粘着度によって示されるとおり、柔軟であ
りすぎて完全に硬化することなく；低すぎると、反応混合物がより多くのイソシアネート
、したがってより多くの脂環式ジイソシアネートを必要とするので、得られる終点検出窓
において透過率が低下する。
【００５８】
　本発明の直鎖脂環式ウレタンによれば、ポリマージオールは、ポリカーボネートジオー
ル、例えば、ポリエステルグリコールとアルキレンカルボネートとの反応生成物、例えば
、ポリカプロラクトンポリオールとアルキレンカルボネートとの反応生成物；エチレンカ
ルボネートとジオール又はグリコールとを反応させて、得られた反応混合物と有機ジカル
ボン酸とを反応させることによって得られるポリエステルポリカーボネートポリオール、
及びジオール又はポリエーテルジオール化合物とアルキレンカルボネートとのエステル交
換反応によって得られるポリカーボネートポリオールのいずれかから選択され、そして、
（Ｂ）（ｉｉ）トリオールは、トリメチロールプロパン（ＴＭＰ）、１～４個のプロポキ
シ基を有するプロポキシ化トリメチロールプロパン、又は２～６個のプロポキシ基を有す
るプロポキシ化グリセロールであり、好ましくは、ＴＭＰである。
【００５９】
　好ましくは、（メタ）アクリレート末端基を有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマー
の構造を制御し、多分散性を制限するために、本発明による反応混合物を製造するために
使用される脂環式ジイソシアネートは、ポリマージオールとの反応性がより低く、ポリマ
ージオールと反応させるために多少の加熱を必要とする。
【００６０】
　本発明によれば、（メタ）アクリレート基の量は、それら及び直鎖脂環式ウレタンを含
有する混合物が流動性であり続けることを確保するため、十分に高くしなければならない
。その一方で、（メタ）アクリレート基の量は、終点検出窓に遊離（メタ）アクリレート
基がなくなるように十分に低く保たなければならない。より多くのイソシアネートが反応
及び末端封止に利用可能であるとき、より多くの（メタ）アクリレートが使用される。
【００６１】
　本発明は、研磨表面を有するＣＭＰ研磨層を提供する工程；別に、上記項目１～１２の
いずれか１項のとおりの本発明の反応混合物から終点検出窓を、研磨層において、その場
で形成し；ケミカルメカニカル研磨パッドを提供する工程を含み；終点検出窓が成形され
て所望の寸法を達成する、本発明によるＣＭＰ研磨パッドを製造する方法を提供する。
【００６２】
　本発明に従う終点検出窓は、ガス及び気泡を含有せず、かつ、実質的に水を含有しない
か、又は、好ましくは、水を含有しない。したがって、ポリマージオールは、直鎖脂環式
ウレタンプレポリマーを製造する前に真空オーブン内で乾燥される。反応混合物は、これ
らが反応するＣＭＰ研磨パッドの底部及び上部と同一平面である２つのプレート又は２つ
の密閉表面間で圧力下にて硬化するので、脱ガス及び気泡の除去は必要ではない。
【００６３】
　本発明のケミカルメカニカル研磨パッドは、研磨層と面で接する少なくとも１つの追加
の層、例えばサブパッドを更に含むことができる。追加の層は、ＣＭＰ研磨パッドの研磨
層よりもわずかに小さい開口部又は開孔部を有することができ、それは、終点検出窓を搭
載し、面で接することができる棚を提供しつつ、光学検出ができるように、研磨層中の穴
、開孔部又は開口部と同心であるか又は同じ中心点を有する。好ましくは、研磨層は、接
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着剤を使用して少なくとも１つの追加の層と面で接する。接着剤は、感圧接着剤、ホット
メルト接着剤、コンタクト型接着剤及びそれらの組み合わせから選択することができる。
好ましくは、接着剤は、ホットメルト接着剤又は感圧接着剤である。より好ましくは、接
着剤は、ホットメルト接着剤である。
【００６４】
　本発明によれば、基板を研磨する方法は、磁性基板、光学基板及び半導体基板の少なく
とも１つから選択される基板を提供する工程；上記項目１～１２のいずれか１項のとおり
の終点検出窓を有するケミカルメカニカル（ＣＭＰ）研磨パッドを提供する工程；ＣＭＰ
研磨パッドの研磨層の研磨表面と基板との間の動的接触を生み出して、基板の表面を研磨
する工程；及び、研磨パッドの研磨表面を砥粒コンディショナーでコンディショニングす
る工程を含む。
【００６５】
　より具体的には、本発明は、基板を研磨する方法であって、プラテン、光源及び光セン
サーを有するケミカルメカニカル研磨装置を提供する工程；少なくとも１つの基板を提供
する工程；上記項目１～１２のいずれか１項のとおりのケミカルメカニカル研磨パッドを
提供する工程；プラテン上にケミカルメカニカル研磨パッドを取り付けること；任意選択
的に、研磨表面と基板との間の界面に研磨媒体を提供する工程；研磨表面と基板との間に
動的接触を生み出す工程であって、少なくとも何らかの材料が基板から除去される工程；
及び、光源から終点検出窓に通して光を伝達し、基板の表面から反射して終点検出窓を通
って戻り光センサーに入射する光を解析することによって、研磨終点を決定する工程を含
む方法を提供する。
【００６６】
　本発明によれば、終点検出窓を使用する方法は、具体的には、ＣＭＰ研磨パッドを介し
て終点検出窓を通して光ビームを基板に照射し、その光ビームの反射によって生成された
干渉信号をモニタリングすることによって、研磨の終点を検出する方法である。光ビーム
としては、例えば、３００～８００ｎｍの波長の光を有する白色ＬＥＤ又はハロゲン若し
くは重水素ランプを使用した白色光が一般に使用される。そのような方法では、終点は、
ウェーハの表面層の厚さの変化のモニタリングを通して表面のむらのおおまかな深さを知
ることによって決定される。そのような厚さの変化がむらの厚さと等しくなると、ＣＭＰ
プロセスが終了する。したがって、光源から終点検出窓に通して光を伝達し、基板の表面
から反射して終点検出窓を通って戻り光センサーに入射する光を解析することによって、
ＣＭＰ研磨終点が決定される。そのような光学手段による研磨の終点を検出する方法及び
その方法において使用される研磨パッドとして、種々の方法及び研磨パッドが提案されて
きた。
【００６７】
　研磨の間、光ビームは窓を通ってウェーハ表面へと向けられ、そこで、光ビームは反射
し、窓を通過して検出器（例えば、分光光度計）に戻る。戻った信号に基づいて、終点検
出のために基板表面の特性（例えば、その上のフィルムの厚さ）を決定することができる
。
【００６８】
　本発明のケミカルメカニカル研磨パッドの研磨層は、基板研磨用に適合された研磨表面
を有する。好ましくは、研磨表面は、磁性基板、光学基板及び半導体基板の少なくとも１
つから選択される基板研磨用に適合される。より好ましくは、研磨表面は、半導体基板の
研磨用に適合される。
【００６９】
　本発明のケミカルメカニカル研磨パッドの研磨層は、好ましくは、ポリカーボネート、
ポリスルホン、ナイロン、ポリエーテル、ポリエステル、ポリスチレン、アクリル系ポリ
マー、ポリメチルメタクリレート、ポリ塩化ビニル、ポリフッ化ビニル、ポリエチレン、
ポリプロピレン、ポリブタジエン、ポリエチレンイミン、ポリウレタン、ポリエーテルス
ルホン、ポリアミド、ポリエーテルイミド、ポリケトン、エポキシ、シリコーン、ＥＰＤ
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Ｍ、及びそれらの組み合わせから選択されるポリマーを含むポリマー材料から製造される
。好ましくは、研磨層は、ポリウレタンを含む。当業者は、所与の研磨作業のためにケミ
カルメカニカル研磨パッドで使用するのに適した厚さを有する研磨層を選択することがで
きるであろう。好ましくは、研磨層は、２０～１５０ｍｉｌ（より好ましくは３０～１２
５ｍｉｌ；最も好ましくは４０～１２０ｍｉｌ）の平均厚さを示す。
【００７０】
　好ましくは、研磨表面は、穿孔及び溝の少なくとも１つから選択されるマクロテクスチ
ャを有する。穿孔は、研磨表面から研磨層の厚さの途中又は貫通まで延び得る。好ましく
は、溝は、研磨中のケミカルメカニカル研磨パッドの回転時に、少なくとも１つの溝が研
磨されている基板の表面を掃引するように、研磨表面上に配置される。好ましくは、研磨
表面は、湾曲溝、直線溝及びそれらの組み合わせからなる群より選択される少なくとも１
つの溝を含むマクロテクスチャを有する。
【００７１】
　好ましくは、本発明のケミカルメカニカル研磨パッドの研磨層は、基板研磨用に適合さ
れた研磨表面を有し、ここで、研磨表面は、その中に形成された溝パターンを含むマクロ
テクスチャを有する。好ましくは、溝パターンは、複数の溝を含む。より好ましくは、溝
パターンは、溝デザインから選択される。好ましくは、溝デザインは、同心溝（円形であ
っても螺旋形であってもよい）、湾曲溝、クロスハッチ溝（例えば、パッド表面を横断す
るＸ－Ｙ格子として配置される）、他の規則的なデザイン（例えば、六角形、三角形）、
タイヤトレッド型パターン、不規則なデザイン（例えば、フラクタルパターン）、及びそ
れらの組み合わせからなる群より選択される。より好ましくは、溝デザインは、ランダム
溝、同心溝、螺旋形溝、クロスハッチ溝、Ｘ－Ｙ格子溝、六角形溝、三角形溝、フラクタ
ル溝及びそれらの組み合わせからなる群より選択される。最も好ましくは、研磨表面は、
その中に形成された螺旋形溝パターンを有する。溝プロファイルは、好ましくは、垂直側
壁を有する長方形から選択され、又は、溝断面は、「Ｖ」形状、「Ｕ」形状、鋸歯状、及
びそれらの組み合わせとすることができる。
【実施例】
【００７２】
　本発明は、ここで、以下の非限定的な例において詳細に説明される：
【００７３】
　以下の例において、特に明記しない限り、すべての圧力は、標準気圧（１０１ｋＰａ）
であり、そして、すべての温度は、周囲温度又は室温（約２２～２３℃）である。以下の
原料を例で使用した：
　Ｈ１２ＭＤＩ：メチレンビス（４－シクロヘキシルイソシアネート）、ジシクロヘキシ
ルメタン－４，４’－ジイソシアネートとしても知られる；
　ＨＥＭＡ；ヒドロキシエチルメタクリレート；
　ポリマージオール１：およそ６５０ｇ／ｍｏｌの重量平均分子量を有する直鎖のヒドロ
キシル末端の脂肪族ポリカーボネートジオール、Ｄｅｓｍｏｐｈｅｎ（商標）Ｃ　ＸＰ　
２７１６（Ｃｏｖｅｓｔｒｏ　ＡＧ，Ｌｅｖｅｒｋｕｓｅｎ，ＤＥ）として販売されてい
る；
　ポリマージオール２：プロピレングリコールとプロピレンオキシドとを反応させること
によって生成された直鎖ポリ（プロピレングリコール）（ＰＰＧ）（ここで、プロピレン
グリコールは、開始剤として作用する）、１，０００ＭＷ（重量平均分子量）；（Ｖｏｒ
ａｎｏｌ（商標）２２０－１１０，Ｄｏｗ　Ｐｏｌｙｕｒｅｔｈａｎｅｓ，Ｔｈｅ　Ｄｏ
ｗ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ，Ｍｉｄｌａｎｄ，ＭＩ（Ｄｏｗ）として販売さ
れている）；
　ポリマージオール３：直鎖ポリ（プロピレングリコール）（ＰＰＧ）、１，２００ＭＷ
（重量平均分子量）；（Ｖｏｒａｎｏｌ（商標）２２０－０９４（Ｄｏｗ）として販売さ
れている）；及び
　ポリマージオール４：直鎖ポリ（プロピレングリコール）（ＰＰＧ）、２，０００ＭＷ
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（重量平均分子量）；（Ｖｏｒａｎｏｌ（商標）２２０－０５６（Ｄｏｗ）として販売さ
れている）。
【００７４】
　例１：反応混合物を表示の材料を使用して製造した。最初に、ＰＰＧ及びイソシアネー
ト成分を混合し、８０℃に加熱し、４時間反応させることによって、プレポリマーを合成
した。プレポリマーを合成した後、ＨＥＭＡをプレポリマーに加え、そして、これら２つ
の材料を１０００回転毎分で３０秒間ボルテックスミキサー混合によって混合し、次いで
、８０℃のオーブンに入れて、２４時間反応させた。反応の進行は、ＮＣＯピークの消滅
が完了を示すものとして、フーリエ変換赤外（ＦＴＩＲ）分光学によってモニタリングし
た。ジオール：イソシアネート及びイソシアネート：メタクリレートの比を以下の表１に
列挙する。
【００７５】
【表１】

【００７６】
　（メタ）アクリレート末端基を含有する直鎖脂環式ウレタンマクロモノマーの各々に、
ＵＶ硬化性樹脂の総重量に基づいて０．１重量％のカンファーキノン及び０．２重量％の
Ｎ－メチルジエタノールアミンを加えて反応混合物を形成した。各反応混合物を溶解する
まで混合し、次いで、ガラスプレート上に置いた金属鋳型に注いだ。次いで、各反応混合
物をガラスプレートと別のガラスプレートとの間に挟み、反応混合物との空気接触を防い
だ。次いで、各反応混合物を、メタルハライド電球からの光に１０５ｍＷ／ｃｍ２の強度
で５分間曝露した。得られたプラークは後で透過試験に使用した。
【００７７】
　透過試験：先の段落に開示したように製造した各プラークを、ＵＶ硬化プラークから５
．１２ｃｍ×５．１２ｃｍ（２”×２”）平方に切り出した。切り出した正方形の各々か
ら、１．２８ｃｍ（０．５”）径の円を打ち抜いた。打ち抜いた円の透過を、各正方形中
に残された空の穴を空隙対照として使用して試験した。打ち抜いた各円を通過する光又は
放射線の透過を試験し，ＤＨ－２０００（商標）光源（Ｏｃｅａｎ　Ｏｐｔｉｃｓ，Ｄｕ
ｎｅｄｉｎ，ＦＬ）を使用して測定した。以下の式を使用して、打ち抜いた円又は「窓」
毎に、正規化された透過Ｔ（λ）を算出した：
【数１】

上の式において、ＴＤａｒｋ，ａｉｒは、ゼロ透過点として設定された窓なし（空のスペ
ーサーを使用）の「暗」信号である。ＴＳｉ，ａｉｒは、空のスペーサーを覆う反射ミラ
ーとして機能するシリコンウェーハを用いた透過である。この値を透過値１００％として
正規化する。ＴＤａｒｋ，ｗｉｎｄｏｗは、窓表面からの反射された光を表す、暗所にお
ける窓の測定値である。ＴＳｉ，ｗｉｎｄｏｗは、シリコンバッキングを有する窓を通過
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して伝達された光の測定値である。％透過が高いほど良い。３００ｎｍにおける許容され
る透過結果は、１０％以上である。
【００７８】
　コンディショニング試験：コンディショニング試験用に小型ＣＭＰ研磨パッドを調製し
た。上の打ち抜いた円形の窓と同様にして研磨パッドを打ち抜いた。各２５．６ｃｍ（１
０”）のＣＭＰ研磨パッド材料を、ショアＤ硬度６５及びＳＧ０．９５を有するポリウレ
タンフォーム製のより大きなパッドから打ち抜いた。そこから、１．２８ｃｍ（０．５”
）径の穴又は開孔部を小型研磨パッドにおいて打ち抜いた。感圧接着剤（ＰＳＡ）を各小
型パッドの裏側に適用した。次いで、小型パッドを、ＰＳＡを下にしてガラスプレート上
に設置した。各々の表示の反応混合物を小型パッドの開孔部にシリンジを用いて適用した
。次いで、第二ガラスプレートを各小型パッド上に設置した。そこから、上に開示したプ
ラークを製造するために使用したものと同じ反応混合物硬化法を使用した。次いで、成形
された窓を含有する得られた小型パッドをガラスプレートから取り除き、ＡＫ４５（商標
）コンディショニングディスク（Ｓａｅｓｏｌ，Ａｕｓｔｉｎ，ＴＸ）を備えたＥｃｏｍ
ｅｔ（商標）４ミニ研磨装置（Ｂｕｅｈｌｅｒ，Ｌａｋｅ　Ｂｌｕｆｆ，ＩＬ）のプラテ
ンに適用した。表示の小型パッドの各々を、１８０回転毎分及び３５．５Ｎ（８ポンド）
のダウンフォースで、１０分と２０分の間隔でコンディショニングした。乾燥透過試験の
ために、各小型パッドを、一晩（約１２時間）風乾させた。湿潤透過試験のために、一滴
の水を小型パッドの乾燥窓上に載せ、表面を５分間湿らせた。
【００７９】
【表２】

【００８０】
　上の表２に示すとおり、例４においてジオール：イソシアネート比を１：２に低下させ
ることによって、透過は、例３におけるよりも低い波長（λ）まで延びる。例２を例１と
比較しても同じ傾向が見られる。例４と例２の比較から、ＰＰＧポリマージオールに対し
て、脂肪族ポリカーボネートポリマージオールが３００ｎｍにおいて改善された透過を提
供することがわかる。更に、例５のとおり、ポリマージオールの分子量を１２００に増加
させてジオール：イソシアネート比を１：２に維持することによって、材料の％ＮＣＯ含
量は４．８％まで低下し、そして、透過は約２６０ｎｍまで更に延びた。また更に、例１
及び３の材料中の遊離（メタ）アクリレート基の存在は、％透過を低下させた；例２及び
４をそれぞれ例１及び３と比較のこと。例６の窓材料と比較して、ポリマージオールの分
子量を更に増加させ、したがって％ＮＣＯを減少させると、不完全な硬化を示す粘着性の
材料を生ずることが見出された。これはまた、３００ｎｍにおける透過の減少をも招いた
。
【００８１】
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【表３】

【産業上の利用可能性】
【００８２】
　上の表３に示すとおり、とりわけ例３、４及び５のより柔軟な終点検出窓において、乾
燥及び湿潤状態におけるコンディショニング後のＵＶ硬化性試料の透過は、湿潤状態にお
いて改善された透過を示す。例１において同じ湿潤透過が観察される。改善された透過は
、例えば摩耗を通して、使用時の耐久性を欠き、透過を喪失させると予想していた、例４
のような柔軟な終点検出窓においてさえも生じる。終点検出窓は使用時に湿潤であるので
、湿潤透過の増加は、終点検出のための窓性能の改善に相当する。
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