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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】セリアベースの砥粒スラリーを使用するとき、高度なコンディショニング許容度
の必要性に対応する。
【解決手段】プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、ポリウレタン研磨層を含み、前記ポリウレタン研磨層組成が≧０．５
mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示す、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリア砥粒
を含む砥粒スラリーを提供する工程、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動的接触
を生じさせる工程、及び化学機械研磨パッドのポリウレタン研磨層の研磨面上、基材との
間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配する工程を含み、基材を化学機械研磨する方
法。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　プラテンを有する研磨機を提供する工程、
　露出した酸化ケイ素面を有する基材を提供する工程、
　ポリウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、前記ポリウレタン研磨層が、
組成、下面及び研磨面を有するように選択され、前記ポリウレタン研磨層組成が≧０．５
mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、前記研磨面が基材を研磨するように適合されている、化
学機械研磨パッドを提供する工程、
　水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、
　前記基材及び前記化学機械研磨パッドを前記研磨機に設置する工程、
　前記化学機械研磨パッドと前記基材との間の界面で動的接触を生じさせる工程、及び
　前記化学機械研磨パッドの前記ポリウレタン研磨層の前記研磨面上、前記化学機械研磨
パッドと前記基材との間の前記界面又はその近くに前記砥粒スラリーを分配する工程
を含み、前記露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを前記基材の前記表面から研磨
除去する、基材を化学機械研磨する方法。
【請求項２】
　提供される前記基材が、磁性基材、光学基材及び半導体基材の少なくとも一つから選択
される、請求項１記載の方法。
【請求項３】
　砥粒コンディショナを提供する工程、及び
　前記研磨面を前記砥粒コンディショナでコンディショニングする工程
をさらに含む、請求項１記載の方法。
【請求項４】
　前記研磨面が≧８０％のコンディショニング許容度を示す、請求項３記載の方法。
【請求項５】
　選択される前記ポリウレタン研磨層の前記組成が、
　（ａ）多官能イソシアネート、
　（ｂ）（ｉ）１分子あたり平均で少なくとも２個の活性水素及び少なくとも１個のカル
ボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能硬化剤
を含む硬化剤系、及び
　（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメント
を含む成分の反応生成物である、請求項４記載の方法。
【請求項６】
　前記硬化剤系が、
　ジアミン、
　ジオール、
　アミン開始ポリオール硬化剤、及び
　２，０００～１００，０００の数平均分子量ＭNを有し、１分子あたり平均で３～１０
個のヒドロキシル基を有する高分子量ポリオール硬化剤
の少なくとも一つをさらに含む、請求項５記載の方法。
【請求項７】
　選択される前記ポリウレタン研磨層の前記組成が、
　（ａ）（i）多官能イソシアネート、及び
　　　　（ii）１分子あたり平均で少なくとも２個の活性水素及び少なくとも１個のカル
ボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能材料、及び
　　　　（iii）プレポリマーポリオール
を含む成分の反応生成物であるイソシアネート末端ウレタンプレポリマー、並びに
　（ｂ）少なくとも一つの多官能硬化剤を含む硬化剤系、並びに
　（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメント
を含む成分の反応生成物である、請求項４記載の方法。
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【請求項８】
　提供される前記研磨機が光源及びフォトセンサをさらに有し、提供される前記化学機械
研磨パッドが終点検出ウィンドウをさらに含み、方法が、
　前記光源からの光を前記終点検出ウィンドウに通して伝達し、前記基材の前記表面から
反射して前記終点検出ウィンドウを反対に通過して前記フォトセンサに入射する光を分析
することによって研磨終点を決定する工程
をさらに含む、請求項１記載の方法。
【請求項９】
　提供される前記化学機械研磨パッドが、
　スタック側及びプラテン側を有する感圧プラテン接着剤層
をさらに含み、前記感圧プラテン接着剤層の前記スタック側が前記ポリウレタン研磨層の
前記下面に隣接する、請求項１記載の方法。
【請求項１０】
　提供される前記化学機械研磨パッドが、
　前記ポリウレタン研磨層の前記下面と前記感圧プラテン接着剤層の前記スタック側との
間に界面で接続され、挿入された少なくとも一つのさらなる層
をさらに含む、請求項９記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、基材を化学機械研磨する方法に関する。より具体的には、本発明は、プラテ
ンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基材を提供する工程、
ポリウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタン研磨層が、組成、
下面及び研磨面を有するように選択され、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ
）／gの酸価を示し、研磨面が基材を研磨するように適合されている、化学機械研磨パッ
ドを提供する工程、水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、基材及び化学
機械研磨パッドを研磨機に設置する工程、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動的
接触を生じさせる工程、及び化学機械研磨パッドのポリウレタン研磨層の研磨面上、化学
機械研磨パッドと基材との間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配する工程を含み、
露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の表面から研磨除去する、基材を化学
機械研磨する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　半導体の製造は通常、いくつかの化学機械平坦化（ＣＭＰ）工程を含む。各ＣＭＰ工程
において、研磨パッドは、研磨溶液、例えば砥粒含有研磨スラリー又は無砥粒反応性液と
組み合わさって、後続の層の受け入れに備えて平坦化する、又は平坦さを維持するような
やり方で余剰材料を除去する。これらの層の積み重ねは、集積回路を形成するやり方で組
み合わさる。これらの半導体素子の製作は、より高い作動速度、より少ない漏れ電流及び
減少した電力消費を有する素子に対する要求のせいで、より複雑化し続けている。素子ア
ーキテクチャの点では、これは、より微細な形体幾何学及び増大したメタライゼーション
レベルと言い換えることができる。これらのますます厳しくなる素子設計要求が、より低
い誘電率を有する新たな絶縁材料とともに銅メタライゼーションの採用を強要している。
多くの場合、low-k及び超low-k材料と関連する低下した物性が、素子の増大した複雑さと
組み合わさって、ＣＭＰ消費材料、例えば研磨パッド及び研磨溶液に対する、より大きな
要求を招くに至った。
【０００３】
　ポリウレタン研磨パッドは、多様な厳しい高精度研磨用途に使用される主要なパッドケ
ミストリーである。ポリウレタン研磨パッドは、シリコンウェーハ、パターン付きウェー
ハ、フラットパネル表示装置及び磁気記憶ディスクを研磨するのに有効である。特に、ポ
リウレタン研磨パッドは、集積回路を作製するために使用される大部分の研磨作業に関し
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て機械的完全性及び耐薬品性を提供する。例えば、ポリウレタン研磨パッドは、引き裂き
に抵抗する高い強度、研磨中の摩耗問題を回避させる耐摩耗性並びに強酸性及び強腐食性
の研磨溶液による攻撃に抵抗する安定性を有する。
【０００４】
　ポリウレタン研磨層のファミリーがKulpらによって米国特許第８，６９７，２３９号に
開示されている。Kulpらは、銅、絶縁体、バリア及びタングステンの少なくとも一つを含
有するパターン付き半導体基材を研磨するのに適した研磨パッドであって、ポリマーマト
リックスを含み、ポリマーマトリックスが、ポリオールブレンド、ポリアミン又はポリア
ミン混合物及びトルエンジイソシアネートからなるポリウレタン反応生成物からなり、ポ
リオールブレンドが、１５～７７重量％の全ポリプロピレングリコール及びポリテトラメ
チレンエーテルグリコールの混合物であり、ポリプロピレングリコールとポリテトラメチ
レンエーテルグリコールとの混合物がポリプロピレングリコールとポリテトラメチレンエ
ーテルグリコールとの２０：１～１：２０の重量比を有し、ポリアミン又はポリアミン混
合物が液体混合物中で８～５０重量％であり、トルエンジイソシアネートが２０～３０重
量％の全トルエンジイソシアネートモノマー又は部分反応トルエンジイソシアネートモノ
マーである（すべてポリマーマトリックスの総重量に基づく）研磨パッドを開示している
。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　それにもかかわらず、特にセリアベースの砥粒スラリーを使用するとき、特性の適切な
バランスを示し、所望の除去速度を提供し、高度なコンディショニング許容度を提供する
化学機械研磨法の必要性が絶えずある。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタ
ン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、ポリウレタン研磨層組成が
≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨面が基材を研磨するように適合されている
、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する
工程、基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に設置する工程、化学機械研磨パッドと基材
との間の界面で動的接触を生じさせる工程、及び化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上
、化学機械研磨パッドと基材との間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配する工程を
含み、露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の表面から研磨除去する、基材
を化学機械研磨する方法を提供する。
【０００７】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、砥粒コンディショナを提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学
機械研磨パッドであって、ポリウレタン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように
選択され、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨面が
基材を研磨するように適合されている、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリ
ア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に設置
する工程、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動的接触を生じさせる工程、化学機
械研磨パッドの研磨層の研磨面上、化学機械研磨パッドと基材との間の界面又はその近く
に砥粒スラリーを分配して、露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の表面か
ら研磨除去する工程、及び研磨面を砥粒コンディショナでコンディショニングする工程を
含む、基材を化学機械研磨する方法を提供する。
【０００８】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、砥粒コンディショナを提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学
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機械研磨パッドであって、ポリウレタン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように
選択され、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨面が
基材を研磨するように適合されており、研磨面が≧８０％のコンディショニング許容度を
示す、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供
する工程、基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に設置する工程、化学機械研磨パッドと
基材との間の界面で動的接触を生じさせる工程、化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上
、化学機械研磨パッドと基材との間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配して、露出
した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の表面から研磨除去する工程、及び研磨面
を砥粒コンディショナでコンディショニングする工程を含む、基材を化学機械研磨する方
法を提供する。
【０００９】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタ
ン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、選択されるポリウレタン研
磨層の組成が、（ａ）多官能イソシアネート、（ｂ）（ｉ）１分子あたり平均で少なくと
も２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能
硬化剤を含む硬化剤系、及び（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメントを含む成分の反応
生成物であり、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨
面が基材を研磨するように適合されている、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及び
セリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に
設置する工程、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動的接触を生じさせる工程、及
び化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上、化学機械研磨パッドと基材との間の界面又は
その近くに砥粒スラリーを分配する工程を含み、露出した酸化ケイ素面の少なくともいく
らかを基材の表面から研磨除去する、基材を化学機械研磨する方法を提供する。
【００１０】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタ
ン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、選択されるポリウレタン研
磨層の組成が、（ａ）多官能イソシアネート、（ｂ）（ｉ）１分子あたり平均で少なくと
も２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能
硬化剤、及び（ii）ジアミン、ジオール、アミン開始ポリオール硬化剤、及び２，０００
～１００，０００の数平均分子量ＭNを有し、１分子あたり平均で３～１０個のヒドロキ
シル基を有する高分子量ポリオール硬化剤の少なくとも一つを含む硬化剤系、並びに（ｃ
）任意選択で、複数の微小エレメントを含む成分の反応生成物であり、ポリウレタン研磨
層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨面が基材を研磨するように適合さ
れている、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを
提供する工程、基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に設置する工程、化学機械研磨パッ
ドと基材との間の界面で動的接触を生じさせる工程、及び化学機械研磨パッドの研磨層の
研磨面上、化学機械研磨パッドと基材との間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配す
る工程を含み、露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の表面から研磨除去す
る、基材を化学機械研磨する方法を提供する。
【００１１】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタ
ン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、選択されるポリウレタン研
磨層の組成が、（ａ）（ｉ）多官能イソシアネート、及び（ii）１分子あたり平均で少な
くとも２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多
官能材料、及び（iii）プレポリマーポリオールを含む成分の反応生成物であるイソシア
ネート末端ウレタンプレポリマー、並びに（ｂ）少なくとも一つの多官能硬化剤を含む硬
化剤系、並びに（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメントを含む成分の反応生成物であり
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、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨面が基材を研
磨するように適合されている、化学機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリア砥粒を
含む砥粒スラリーを提供する工程、基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に設置する工程
、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動的接触を生じさせる工程、及び化学機械研
磨パッドの研磨層の研磨面上、化学機械研磨パッドと基材との間の界面又はその近くに砥
粒スラリーを分配する工程を含み、露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の
表面から研磨除去する、基材を化学機械研磨する方法を提供する。
【００１２】
　本発明は、プラテン、光源及びフォトセンサを有する研磨機を提供する工程、露出した
酸化ケイ素面を有する基材を提供する工程、終点検出ウィンドウ及びポリウレタン研磨層
を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有
するように選択され、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し
、研磨面が基材を研磨するように適合されている、化学機械研磨パッドを提供する工程、
水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、基材及び化学機械研磨パッドを研
磨機に設置する工程、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動的接触を生じさせる工
程、及び化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上、化学機械研磨パッドと基材との間の界
面又はその近くに砥粒スラリーを分配して、露出した酸化ケイ素面の少なくともいくらか
を基材の表面から研磨除去する工程、及び光源からの光を終点検出ウィンドウに通して伝
達し、基材の表面から反射して終点検出ウィンドウを反対に通過してフォトセンサに入射
する光を分析することによって研磨終点を決定する工程を含む、基材を化学機械研磨する
方法を提供する。
【図面の簡単な説明】
【００１３】
【図１】本明細書の実施例において説明するマラソン研磨実験の結果のグラフ表示である
。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
詳細な説明
　セリアベース研磨スラリーを使用する従来の化学機械研磨工程においては、コンディシ
ョニングディスクの選択が、研磨のために化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上で適切
なテキスチャの形成及び維持を促進するのに不可欠であるといえる。従来のポリウレタン
研磨層をセリアベース研磨スラリーとともに使用する従来の研磨法の場合、コンディショ
ニングディスクの選択が、研磨中に実現される除去速度に対して大きな影響を及ぼす。す
なわち、従来のポリウレタン研磨層は、特にセリアベース研磨スラリーとともに使用され
る場合、限られたコンディショニング許容度しか有しないことがよく知られている。した
がって、実際に安定な除去速度を得ることは困難といえる。本出願人は、驚くことに、ポ
リウレタン研磨層が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示すように選択される、セリアベ
ース研磨スラリーを使用する化学機械研磨の方法が、≧８０％のコンディショニング許容
度を提供することを見いだした。
【００１５】
　本明細書及び添付の特許請求の範囲の中で使用される用語「ポリ（ウレタン）」とは、
（ａ）（ｉ）イソシアネートと（ii）ポリオール（ジオールを含む）との反応から形成さ
れるポリウレタン、並びに（ｂ）（ｉ）イソシアネートと（ii）ポリオール（ジオールを
含む）及び（iii）水、アミン（ジアミン及びポリアミンを含む）又は水とアミン（ジア
ミン及びポリアミンを含む）との組み合わせとの反応から形成されるポリ（ウレタン）を
包含する。
【００１６】
　本明細書及び添付の特許請求の範囲の中でポリウレタン研磨層組成を参照して使用され
る用語「酸価」は、ＡＳＴＭ試験法Ｄ７２５３－０６（２０１１年再承認）によって測定
される、原料１グラムを中和するのに必要な水酸化カリウムのミリグラム数、mg（ＫＯＨ
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）／gとして表される、ポリウレタン研磨層組成の形成に使用される原料ポリオール中の
酸性成分の測定値である。
【００１７】
　本明細書及び添付の特許請求の範囲の中でポリウレタン研磨層の研磨面を参照して使用
される用語「コンディショニング許容度」は、以下の式
　　　ＣＴ＝［（ＴＥＯＳA／ＴＥＯＳM）＊１００％］
に従って測定される。
　式中、ＣＴは、コンディショニング許容度（％単位）であり、ＴＥＯＳAは、実施例に
記載された手順に従ってアグレッシブなコンディショニングディスクを使用して計測され
るポリウレタン研磨層のＴＥＯＳ除去速度（Å／min単位）であり、ＴＥＯＳMは、実施例
に記載された手順に従ってマイルドなコンディショニングディスクを使用して計測される
ポリウレタン研磨層のＴＥＯＳ除去速度（Å／min単位）である。
【００１８】
　本発明の基材を化学機械研磨する方法は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露
出した酸化ケイ素面（例えば、オルトケイ酸テトラエチルを前駆体として使用して化学蒸
着によって生成されるＴＥＯＳタイプ酸化ケイ素面）を有する基材を提供する工程、ポリ
ウレタン研磨層を含む化学機械研磨パッドであって、ポリウレタン研磨層が、組成、下面
及び研磨面を有するように選択され、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／
g（好ましくは０．５～２５mg（ＫＯＨ）／g、より好ましくは２．５～２０mg（ＫＯＨ）
／g、さらに好ましくは５～１５mg（ＫＯＨ）／g、最も好ましくは１０～１５mg（ＫＯＨ
）／g）の酸価を示し、研磨面が基材を研磨するように適合されている、化学機械研磨パ
ッドを提供する工程、水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、基材及び化
学機械研磨パッドを研磨機に設置する工程、化学機械研磨パッドと基材との間の界面で動
的接触を生じさせる工程、及び化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上、化学機械研磨パ
ッドと基材との間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配する工程を含み、露出した酸
化ケイ素面の少なくともいくらかを基材の表面から研磨除去する。
【００１９】
　本発明は、プラテンを有する研磨機を提供する工程、露出した酸化ケイ素面を有する基
材を提供する工程、砥粒コンディショナを提供する工程、ポリウレタン研磨層を含む化学
機械研磨パッドであって、ポリウレタン研磨層が、組成、下面及び研磨面を有するように
選択され、ポリウレタン研磨層組成が≧０．５mg（ＫＯＨ）／gの酸価を示し、研磨面が
基材を研磨するように適合されており、研磨面が≧８０％（好ましくは≧８５％、より好
ましくは≧９０％、最も好ましくは≧９５％）のコンディショニング許容度を示す、化学
機械研磨パッドを提供する工程、水及びセリア砥粒を含む砥粒スラリーを提供する工程、
基材及び化学機械研磨パッドを研磨機に設置する工程、化学機械研磨パッドと基材との間
の界面で動的接触を生じさせる工程、化学機械研磨パッドの研磨層の研磨面上、化学機械
研磨パッドと基材との間の界面又はその近くに砥粒スラリーを分配して、露出した酸化ケ
イ素面の少なくともいくらかを基材の表面から研磨除去する工程、及び研磨面を砥粒コン
ディショナでコンディショニングする工程を含む、基材を化学機械研磨する方法を提供す
る。
【００２０】
　好ましくは、提供される化学機械研磨パッドはポリウレタン研磨層を含み、ポリウレタ
ン研磨層は、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、選択されるポリウレタン研
磨層の組成は、（ａ）多官能イソシアネート、（ｂ）（ｉ）１分子あたり平均で少なくと
も２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能
硬化剤を含む硬化剤系、及び（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメントを含む成分の反応
生成物である。より好ましくは、提供される化学機械研磨パッドはポリウレタン研磨層を
含み、ポリウレタン研磨層は、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、選択され
るポリウレタン研磨層の組成は、（ａ）多官能イソシアネート、（ｂ）（ｉ）１分子あた
り平均で少なくとも２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカル
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ボン酸含有多官能硬化剤、及び（ii）ジアミン、ジオール、アミン開始ポリオール硬化剤
、及び２，０００～１００，０００の数平均分子量ＭNを有し、１分子あたり平均で３～
１０個のヒドロキシル基を有する高分子量ポリオール硬化剤の少なくとも一つを含む硬化
剤系、並びに（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメントを含む成分の反応生成物である。
【００２１】
　好ましくは、提供される化学機械研磨パッドはポリウレタン研磨層を含み、ポリウレタ
ン研磨層は、組成、下面及び研磨面を有するように選択され、選択されるポリウレタン研
磨層の組成は、（ａ）（ｉ）多官能イソシアネート、及び（ii）１分子あたり平均で少な
くとも２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多
官能材料、及び（iii）プレポリマーポリオールを含む成分の反応生成物であるイソシア
ネート末端ウレタンプレポリマー、並びに（ｂ）少なくとも一つの多官能硬化剤を含む硬
化剤系、並びに（ｃ）任意選択で、複数の微小エレメントを含む成分の反応生成物である
。
【００２２】
　本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、基材を研磨するように
適合された研磨面を有するように選択され、基材は、露出した酸化ケイ素面（例えば、オ
ルトケイ酸テトラエチルを前駆体として使用して化学蒸着によって生成されるＴＥＯＳタ
イプ酸化ケイ素面）を有する。好ましくは、本発明の方法において研磨される基材は、磁
性基材、光学基材及び半導体基材の少なくとも一つから選択される。より好ましくは、本
発明の方法において研磨される基材は半導体基材である。
【００２３】
　好ましくは、研磨面は、穿孔及び溝の少なくとも一つから選択されるマクロテキスチャ
を有する。穿孔は、研磨面からポリウレタン研磨層の厚さの途中まで又は全部に延びるこ
とができる。好ましくは、溝は、研磨中に化学機械研磨パッドが回転すると、少なくとも
一つの溝が、研磨されている基材の表面を掃くように研磨面上に配設される。好ましくは
、研磨面は、カーブした溝、直線状の溝及びそれらの組み合わせからなる群より選択され
る少なくとも一つの溝を含むマクロテキスチャを有する。
【００２４】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、基材を研
磨するように適合された研磨面を有し、研磨面は、その中に形成された溝パターンを含む
マクロテキスチャを有する。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、同心状の溝（円
形又はらせん状であることができる）、カーブした溝、クロスハッチ溝（例えばパッド表
面上にＸ－Ｙ格子として配設）、他の規則的デザイン（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、ランダムな溝、同心
状の溝、らせん溝、クロスハッチ溝、Ｘ－Ｙ格子溝、六角形の溝、三角形の溝、フラクタ
ルな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、研磨面は、
その中に形成されたらせん溝パターンを有する。溝プロフィールは、好ましくは、まっす
ぐな側壁を有する長方形から選択され、又は、溝断面は「Ｖ」字形、「Ｕ」字形、鋸歯状
及びそれらの組み合わせであってもよい。
【００２５】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用
される多官能イソシアネートは、１分子あたり平均で少なくとも２個の反応性イソシアネ
ート基（すなわちＮＣＯ）を含む。より好ましくは、本発明の方法における使用に選択さ
れるポリウレタン研磨層の形成に使用される多官能イソシアネートは、１分子あたり平均
で２個の反応性イソシアネート基（すなわちＮＣＯ）を含む。
【００２６】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用
される多官能イソシアネートは、脂肪族多官能イソシアネート、芳香族多官能イソシアネ
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ート及びそれらの混合物からなる群より選択される。より好ましくは、本発明の方法にお
ける使用に選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用される多官能イソシアネートは、
２，４－トルエンジイソシアネート、２，６－トルエンジイソシアネート、４，４’－ジ
フェニルメタンジイソシアネート、ナフタレン－１，５－ジイソシアネート、トリジンジ
イソシアネート、パラ－フェニレンジイソシアネート、キシリレンジイソシアネート、イ
ソホロンジイソシアネート、ヘキサメチレ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、シクロヘキサンジイソシアネート及びそれらの混合物から
なる群より選択される、ジイソシアネートからなる群より選択される。最も好ましくは、
本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用される多官能イ
ソシアネートは４，４’－ジシクロヘキシルメタンジイソシアネートである。
【００２７】
　好ましくは、多官能イソシアネートは、特定の他の成分と合わされて、イソシアネート
末端ウレタンプレポリマーを形成したのち、それが、本発明の方法における使用に選択さ
れるポリウレタン研磨層の形成に使用される。好ましくは、本発明の方法における使用に
選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用されるイソシアネート末端ウレタンプレポリ
マーは、多官能イソシアネート、並びに（ｉ）１分子あたり平均で少なくとも２個の活性
水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能硬化剤、及び
（ii）プレポリマーポリオールの少なくとも一つを含む成分の反応生成物である。より好
ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用され
るイソシアネート末端ウレタンプレポリマーは、多官能イソシアネート、１分子あたり平
均で少なくとも２個の活性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン
酸含有多官能硬化剤、及びプレポリマーポリオールを含む成分の反応生成物である。
【００２８】
　好ましくは、イソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形成するために使用されるカ
ルボン酸含有多官能材料は、１分子あたり平均で少なくとも２個の活性水素及び少なくと
も１個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１個のカルボン酸官能基が反応を生き抜い
てイソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形成する材料の群より選択される。より好
ましくは、カルボン酸含有多官能材料は、（ａ）１分子あたり平均で２個のヒドロキシル
基及び１個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１個のカルボン酸官能基が反応を生き
抜いてイソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形成する材料、及び（ｂ）１分子あた
り平均で２個の活性アミン水素及び１個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１個のカ
ルボン酸官能基が反応を生き抜いてイソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形成する
材料からなる群より選択される。さらに好ましくは、カルボン酸含有多官能材料は、１分
子あたり平均で２個のヒドロキシル基及び１個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１
個のカルボン酸官能基が反応を生き抜いてイソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形
成する材料からなる群より選択される。最も好ましくは、カルボン酸含有多官能材料は、
一般式
【化１】

（式中、ｍ及びｎは、独立して、０～１００、好ましくは１～５０、より好ましくは２～
２５、最も好ましくは４～１０からなる群より選択される整数である）
によって示される、ペンダントカルボン酸官能基を有する直鎖状飽和ポリエステルジオー
ルからなる材料の群より選択される。
【００２９】
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　イソシアネート末端ウレタンプレポリマーの調製に使用されるプレポリマーポリオール
は、好ましくは、ジオール、ポリオール、ポリオールジオール、それらのコポリマー及び
それらの混合物からなる群より選択される。好ましくは、プレポリマーポリオールは、ポ
リエーテルポリオール（例えば、ポリ（オキシテトラメチレン）グリコール、ポリ（オキ
シプロピレン）グリコール、ポリ（オキシエチレン）グリコール）、ポリカーボネートポ
リオール、ポリエステルポリオール、ポリカプロラクトンポリオール、それらの混合物；
並びにエチレングリコール（ＥＧ）、１，２－プロピレングリコール、１，３－プロピレ
ングリコール、１，２－ブタンジオール、１，３－ブタンジオール、２－メチル－１，３
－プロパンジオール、１，４－ブタンジオール（ＢＤＯ）、ネオペンチルグリコール、１
，５－ペンタンジオール、３－メチル－１，５－ペンタンジオール、１，６－ヘキサンジ
オール、ジエチレングリコール、ジプロピレングリコール及びトリプロピレングリコール
からなる群より選択される一つ以上の低分子量ポリオールとのそれらの混合物からなる群
より選択される。より好ましくは、プレポリマーポリオールは、任意選択でエチレングリ
コール（ＥＧ）、１，２－プロピレングリコール、１，３－プロピレングリコール、１，
２－ブタンジオール、１，３－ブタンジオール、２－メチル－１，３－プロパンジオール
、１，４－ブタンジオール（ＢＤＯ）、ネオペンチルグリコール、１，５－ペンタンジオ
ール、３－メチル－１，５－ペンタンジオール、１，６－ヘキサンジオール、ジエチレン
グリコール、ジプロピレングリコール及びトリプロピレングリコールからなる群より選択
される少なくとも一つの低分子量ポリオールと混合したポリカプロラクトンポリオール、
ポリテトラメチレンエーテルグリコール（ＰＴＭＥＧ）、ポリプロピレンエーテルグリコ
ール（ＰＰＧ）及びポリエチレンエーテルグリコール（ＰＥＧ）の少なくとも一つからな
る群より選択される。最も好ましくは、プレポリマーポリオールは、ポリカプロラクトン
ジオール、エチレングリコール（ＥＧ）、１，２－プロピレングリコール、１，３－プロ
ピレングリコール、１，２－ブタンジオール、１，３－ブタンジオール、２－メチル－１
，３－プロパンジオール、１，４－ブタンジオール（ＢＤＯ）、ネオペンチルグリコール
、１，５－ペンタンジオール、３－メチル－１，５－ペンタンジオール、１，６－ヘキサ
ンジオール、ジエチレングリコール、ジプロピレングリコール及びトリプロピレングリコ
ールの少なくとも一つを含む。
【００３０】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層の形成に使用
される硬化剤系は少なくとも一つの多官能硬化剤を含む。より好ましくは、多官能硬化剤
は、（ｉ）ジアミン、（ii）ジオール、（iii）１分子あたり平均で少なくとも２個の活
性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有するカルボン酸含有多官能硬化剤、（
iv）アミン開始ポリオール硬化剤、及び（ｖ）２，０００～１００，０００の数平均分子
量ＭNを有し、１分子あたり平均で３～１０個のヒドロキシル基を有する高分子量ポリオ
ール硬化剤、並びにそれらの混合物からなる群より選択される。
【００３１】
　好ましくは、ジアミンは、ジエチルトルエンジアミン（ＤＥＴＤＡ）、３，５－ジメチ
ルチオ－２，４－トルエンジアミン及びその異性体、３，５－ジエチルトルエン－２，４
－ジアミン及びその異性体（例えば、３，５－ジエチルトルエン－２，６－ジアミン）、
４，４’－ビス－（sec－ブチルアミノ）－ジフェニルメタン、１，４－ビス－（sec－ブ
チルアミノ）－ベンゼン、４，４’－メチレン－ビス－（２－クロロアニリン）、４，４
’－メチレン－ビス－（３－クロロ－２，６－ジエチルアニリン）（ＭＣＤＥＡ）、ポリ
テトラメチレンオキシド－ジ－ｐ－アミノベンゾエート、Ｎ，Ｎ’－ジアルキルジアミノ
ジフェニルメタン、ｐ，ｐ’－メチレンジアニリン（ＭＤＡ）、ｍ－フェニレンジアミン
（ＭＰＤＡ）、４，４’－メチレン－ビス－（２－クロロアニリン）（ＭＢＯＣＡ）、４
，４’－メチレン－ビス－（２，６－ジエチルアニリン）（ＭＤＥＡ）、４，４’－メチ
レン－ビス－（２，３－ジクロロアニリン）（ＭＤＣＡ）、４，４’－ジアミノ－３，３
’－ジエチル－５，５’－ジメチルジフェニルメタン、２，２’，３，３’－テトラクロ
ロジアミノジフェニルメタン、トリメチレングリコールジ－ｐ－アミノベンゾエート、そ
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れらの異性体、ジオール及びそれらの混合物からなる群より選択される。最も好ましくは
、ジアミンは４，４’－メチレン－ビス－（２－クロロアニリン）（ＭＢＯＣＡ）である
。
【００３２】
　好ましくは、ジオールは、ポリカプロラクトンジオール、エチレングリコール（ＥＧ）
、１，２－プロピレングリコール、１，３－プロピレングリコール、１，２－ブタンジオ
ール、１，３－ブタンジオール、２－メチル－１，３－プロパンジオール、１，４－ブタ
ンジオール（ＢＤＯ）、ネオペンチルグリコール、１，５－ペンタンジオール、３－メチ
ル－１，５－ペンタンジオール、１，６－ヘキサンジオール、ジエチレングリコール、ジ
プロピレングリコール、トリプロピレングリコール及びそれらの混合物からなる群より選
択される。より好ましくは、ジオールは、ポリカプロラクトンジオール、エチレングリコ
ール（ＥＧ）、１，２－プロピレングリコール、１，３－プロピレングリコール、１，２
－ブタンジオール、１，３－ブタンジオール、２－メチル－１，３－プロパンジオール、
１，４－ブタンジオール（ＢＤＯ）、ネオペンチルグリコール、１，５－ペンタンジオー
ル、３－メチル－１，５－ペンタンジオール、１，６－ヘキサンジオール、ジエチレング
リコール、ジプロピレングリコール、トリプロピレングリコール及びそれらの混合物から
なる群より選択される。最も好ましくは、ジオールは、ポリカプロラクトンジオール、エ
チレングリコール（ＥＧ）、１，２－ブタンジオール、１，３－ブタンジオール及びそれ
らの混合物からなる群より選択される。好ましくは、ポリカプロラクトンジオールはエチ
レングリコール開始ポリカプロラクトンジオールである。より好ましくは、ポリカプロラ
クトンジオールは、一般式

【化２】

（式中、ｍ及びｎは、独立して、１～１００、好ましくは１～５０、より好ましくは２～
２５、最も好ましくは４～１０からなる群より選択される整数である）
によって示される材料から選択される。好ましくは、使用されるポリカプロラクトンジオ
ールは、１，０００～１０，０００（より好ましくは１，０００～５，０００、最も好ま
しくは１，５００～３，０００）の数平均分子量ＭNを有する。
【００３３】
　好ましくは、カルボン酸含有多官能硬化剤は、１分子あたり平均で少なくとも２個の活
性水素及び少なくとも１個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１個のカルボン酸官能
基が反応を生き抜いて多官能イソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形成する材料の
群より選択される。より好ましくは、カルボン酸含有多官能硬化剤は、（ａ）１分子あた
り平均で２個のヒドロキシル基及び１個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１個のカ
ルボン酸官能基が反応を生き抜いて多官能イソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形
成する材料、及び（ｂ）１分子あたり平均で２個の活性アミン水素及び１個のカルボン酸
官能基を有し、少なくとも１個のカルボン酸官能基が反応を生き抜いて多官能イソシアネ
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くは、カルボン酸含有多官能硬化剤は、１分子あたり平均で２個のヒドロキシル基及び１
個のカルボン酸官能基を有し、少なくとも１個のカルボン酸官能基が反応を生き抜いて多
官能イソシアネート末端ウレタンプレポリマーを形成する材料からなる群より選択される
。最も好ましくは、カルボン酸含有多官能硬化剤は、一般式
【化３】

（式中、ｍ及びｎは、独立して、０～１００、好ましくは１～５０、より好ましくは２～
２５、最も好ましくは４～１０からなる群より選択される整数である）
によって示される、ペンダントカルボン酸官能基を有する直鎖状飽和ポリエステルジオー
ルからなる材料の群より選択される。
【００３４】
　好ましくは、アミン開始ポリオール硬化剤は、１分子あたり平均で少なくとも１個の窒
素原子（好ましくは１～４個の窒素原子、より好ましくは２～４個の窒素原子、最も好ま
しくは２個の窒素原子）を含み、１分子あたり平均で少なくとも３個（好ましくは３～６
個、より好ましくは３～５個、最も好ましくは４個）のヒドロキシル基を含む。好ましく
は、アミン開始ポリオール硬化剤は、≦７００（より好ましくは１５０～６５０、さらに
好ましくは２００～５００、最も好ましくは２５０～３００）の数平均分子量ＭNを有す
る。アミン開始ポリオール硬化剤は、好ましくは、３５０～１，２００mgＫＯＨ／g（よ
り好ましくは４００～１，０００mgＫＯＨ／g、最も好ましくは６００～８５０mgＫＯＨ
／g）の水酸基価を有する（ＡＳＴＭ試験法Ｄ４２７４－１１によって測定）。
【００３５】
　市販されているアミン開始ポリオール硬化剤の例は、Voranol（登録商標）ファミリー
のアミン開始ポリオール（The Dow Chemical Companyから市販）、Quadrol（登録商標）
スペシャルティーポリオール（Ｎ，Ｎ，Ｎ’，Ｎ’－テトラキス（２－ヒドロキシプロピ
ルエチレンジアミン））（BASFから市販）、Pluracol（登録商標）アミン系ポリオール（
BASFから市販）、Multranol（登録商標）アミン系ポリオール（Bayer MaterialScience L
LCから市販）、トリイソプロパノールアミン（ＴＩＰＡ）（The Dow Chemical Companyか
ら市販）及びトリエタノールアミン（ＴＥＡ）（Mallinckrodt Baker Inc.から市販）を
含む。いくつかの好ましいアミン開始ポリオール硬化剤を表１に掲げる。
【００３６】
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【表１】

【００３７】
　好ましくは、高分子量ポリオール硬化剤は、１分子あたり平均で３～１０個（より好ま
しくは４～８個、さらに好ましくは５～７個、最も好ましくは６個）のヒドロキシル基を
有する。好ましくは、高分子量ポリオール硬化剤は、２，０００～１００，０００（より
好ましくは２，５００～１００，０００、さらに好ましくは５，０００～５０，０００、
最も好ましくは７，５００～１５，０００）の数平均分子量ＭNを有する。
【００３８】
　市販されている高分子量ポリオール硬化剤の例は、Specflex（登録商標）ポリオール、
Voranol（登録商標）ポリオール及びVoralux（登録商標）ポリオール（The Dow Chemical
 Companyから市販）、Multranol（登録商標）スペシャルティーポリオール及びUltracel
（登録商標）フレキシブルポリオール（Bayer MaterialScience LLCから市販）並びにPlu
racol（登録商標）ポリオール（BASFから市販）を含む。いくつかの好ましい高分子量ポ
リオール硬化剤を表２に掲げる。
【００３９】

【表２】

【００４０】
　好ましくは、多官能イソシアネート中の未反応イソシアネート（ＮＣＯ）基に対する硬
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化剤系中の反応性水素基（すなわち、アミン（ＮＨ2）基とヒドロキシル（ＯＨ）基との
合計）の化学量論比は、０．６～１．４（より好ましくは０．８０～１．３０、最も好ま
しくは１．１～１．２５）である。
【００４１】
　本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層組成は、任意選択で、複数
の微小エレメントをさらに含む。好ましくは、複数の微小エレメントは、本発明の方法に
おける使用に選択されるポリウレタン研磨層全体に均一に分散している。好ましくは、複
数の微小エレメントは、閉じ込められた気泡、中空コアポリマー材料、液体充填中空コア
ポリマー材料、水溶性材料、不溶相材料（例えば鉱油）及びそれらの組み合わせから選択
される。より好ましくは、複数の微小エレメントは、ポリウレタン研磨層全体に均一に分
散した閉じ込められた気泡及び中空コアポリマー材料から選択される。好ましくは、複数
の微小エレメントは、１５０μm未満（より好ましくは５０μm未満、最も好ましくは１０
～５０μm）の重量平均直径を有する。好ましくは、複数の微小エレメントは、ポリアク
リロニトリル又はポリアクリロニトリルコポリマーのシェル壁を有するポリマーマイクロ
バルーン（例えば、Akzo NobelのExpancel（登録商標））を含む。好ましくは、複数の微
小エレメントは、０～３５容量％の気孔率（より好ましくは１０～２５容量％の気孔率）
でポリウレタン研磨層に組み込まれる。
【００４２】
　本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層組成は≧０．５mg（ＫＯＨ
）／gの酸価を示す。好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン
研磨層組成は、０．５～２５mg（ＫＯＨ）／g（より好ましくは２．５～２０mg（ＫＯＨ
）／g、さらに好ましくは５～１５mg（ＫＯＨ）／g、最も好ましくは１０～１５mg（ＫＯ
Ｈ）／g）の酸価を示す。
【００４３】
　本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、好ましくは、≧８０％
のコンディショニング許容度を示す研磨面を有する。好ましくは、本発明の方法における
使用に選択されるポリウレタン研磨層は、≧８５％（より好ましくは≧９０％、最も好ま
しくは≧９５％）のコンディショニング許容度を示す研磨面を有する。
【００４４】
　本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、多孔構造及び無孔（す
なわち非充填）構造の両方で提供することができる。好ましくは、本発明の方法における
使用に選択されるポリウレタン研磨層は、ＡＳＴＭ　Ｄ１６２２に従って計測して０．６
よりも大きい比重を示す。より好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリ
ウレタン研磨層は、ＡＳＴＭ　Ｄ１６２２に従って計測して０．６～１．５（さらに好ま
しくは０．７～１．３、最も好ましくは０．９５～１．２５）の比重を示す。
【００４５】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、ＡＳＴＭ
　Ｄ２２４０に従って計測して５～８０のショアＤ硬度を示す。より好ましくは、本発明
の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、ＡＳＴＭ　Ｄ２２４０に従って
計測して４０～８０（より好ましくは５０～７０、最も好ましくは６０～７０）のショア
Ｄ硬度を示す。
【００４６】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、ＡＳＴＭ
　Ｄ４１２に従って計測して１００～５００％の破断点伸びを示す。好ましくは、本発明
の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、ＡＳＴＭ　Ｄ４１２に従って計
測して１００～４５０％（さらに好ましくは１２５～４５０％）の破断点伸びを示す。
【００４７】
　好ましくは、本発明の方法における使用に選択されるポリウレタン研磨層は、その中に
組み込まれた砥粒＜１ppmを含有する。
【００４８】
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　本発明の方法における使用に提供される化学機械研磨パッドは、好ましくは、研磨機の
プラテンとの界面で接続するように適合されている。好ましくは、本発明の方法における
使用に提供される化学機械研磨パッドは、研磨機のプラテンに貼り付けるように適合され
ている。好ましくは、本発明の方法における使用に提供される化学機械研磨パッドは、感
圧接着剤及び真空の少なくとも一つを使用してプラテンに貼り付けることができる。好ま
しくは、本発明の方法における使用に提供される化学機械研磨パッドはさらに、プラテン
への貼付を容易にするために感圧プラテン接着剤を含む。当業者は、感圧プラテン接着剤
としての使用に適切な感圧接着剤を選択する方法を知るであろう。好ましくは、本発明の
方法における使用に提供される化学機械研磨パッドはまた、感圧プラテン接着剤の上に適
用される剥離ライナを含むであろう。
【００４９】
　本発明の方法における使用に提供される化学機械研磨パッドは、任意選択で、ポリウレ
タン研磨層との界面で接続する少なくとも一つのさらなる層をさらに含む。
【００５０】
　基材研磨作業における重要な工程は、加工の終点を決定することである。終点検出のた
めの一つの一般的なインサイチュー法は、選択された波長の光に対して透過性であるウィ
ンドウを化学機械研磨パッドに設けることを含む。研磨中、光ビームがそのウィンドウを
通してウェーハ表面に当てられると、そこで反射し、ウィンドウを反対に通過して検出器
（例えば分光光度計）に達する。この戻り信号に基づき、終点検出のために基材表面の特
性（例えばその上の膜の厚さ）を測定することができる。そのような光ベースの終点検出
法を容易にするために、本発明の化学機械研磨パッドは、任意選択で、終点検出ウィンド
ウをさらに含む。好ましくは、終点検出ウィンドウは、ポリウレタン研磨層に組み込まれ
た一体型ウィンドウ及び化学機械研磨パッドに組み込まれたプラグ配置（plug in place
）ウィンドウブロックから選択される。当業者は、所期の研磨工程に使用するための終点
検出ウィンドウに適切な構成材料を選択することを知るであろう。
【００５１】
　本発明の方法における使用に提供される砥粒スラリーは、好ましくは、セリア砥粒及び
水（好ましくは、脱イオン水及び蒸留水の少なくとも一つ）を含む。好ましくは、本発明
の方法における使用に提供される砥粒スラリー中のセリア砥粒は、３～３００nm（好まし
くは２５～２５０nm、より好ましくは５０～２００nm、最も好ましくは１００～１５０nm
）の平均分散粒度を示す。好ましくは、本発明の方法における使用に提供される砥粒スラ
リーは、０．００１～１０重量％（より好ましくは０．０１～５重量％、最も好ましくは
０．１～１重量％）のセリア砥粒含有率を有する。好ましくは、本発明の方法における使
用に提供される砥粒スラリーのｐＨは、２～１３（好ましくは４～９、より好ましくは５
～８、最も好ましくは５～６）の値を示す。
【００５２】
　本発明の方法における使用に提供される砥粒スラリーは、任意選択で、分散剤（例えば
ポリアクリル酸、ポリアクリル酸のアンモニウム塩）、安定剤、酸化剤、還元剤、ｐＨ調
整剤（例えば、硝酸等の無機酸、クエン酸等の有機酸）、ｐＨ緩衝剤（例えば、水酸化テ
トラメチルアンモニウム等の第四級アンモニウム水酸化物）及びインヒビターをさらに含
む。
【００５３】
　ここで、以下の実施例において本発明のいくつかの実施態様を詳細に説明する。
【００５４】
比較例Ｃ１～Ｃ２及び実施例１～６
ポリウレタン研磨層の調製
　表３に記す（ａ）５１℃のイソシアネート末端ウレタンプレポリマー、（ｂ）硬化剤系
、及び（ｃ）複数の微小エレメント（すなわちExpancel（登録商標）551DE20d60気孔形成
剤）の制御された混合によって比較例Ｃ１のポリウレタン研磨層を調製した。イソシアネ
ート末端ウレタンプレポリマーと硬化剤系との比は、イソシアネート末端ウレタンプレポ
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リマー中の未反応イソシアネート（ＮＣＯ）基に対する硬化剤系中の活性水素基（すなわ
ち、－ＯＨ基と－ＮＨ2基との合計）の比によって決まる化学量論比が表３に示された比
になるように設定した。硬化剤系の添加の前に、複数の微小エレメントをイソシアネート
末端ウレタンプレポリマーに混合した。次いで、高剪断混合ヘッドを使用して、複数の微
小エレメントが組み込まれたイソシアネート末端ウレタンプレポリマーと硬化剤系とを混
合した。混合ヘッドから出たのち、混合物を直径８６．４cm（３４インチ）の円形型の中
に５分かけて分配して、約８cm（３インチ）の全注入厚さを得た。分配された混合物を１
５分かけてゲル化させたのち、型を硬化オーブンに入れた。そして、型を、硬化オーブン
中、以下のサイクルを使用して硬化させた。周囲温度から１０４℃までオーブン設定値温
度への３０分間の上昇、次いで１０４℃のオーブン設定値温度で１５．５時間保持、次い
で１０４℃から２１℃までオーブン設定値温度への２時間の下降。
【００５５】
　その後、硬化したポリウレタンケーキを型から取り出し、３０～８０℃の温度で、２．
０mm（８０ミル）の平均厚さＴP-avgを有する比較例Ｃ１の複数のポリウレタン研磨層に
スカイビング（可動ブレードを使用して切断）した。スカイビングは、ケーキの頂部から
開始した。
【００５６】
　比較例Ｃ２及び実施例１～６のポリウレタン研磨層は、ドローダウン技術を使用して単
一シートとして調製した。実施例１～６それぞれのために、表３に記す（ａ）６０℃のイ
ソシアネート末端プレポリマー、（ｂ）硬化剤系、及び（ｃ）複数の微小エレメント（す
なわちExpancel（登録商標）551DE20d60気孔形成剤）の混合のためにボルテックスミキサ
を使用した。イソシアネート末端ウレタンプレポリマーと硬化剤系との比は、イソシアネ
ート末端ウレタンプレポリマー中の未反応イソシアネート（ＮＣＯ）基に対する硬化剤系
中の活性水素基（すなわち、ＯＨ基とＮＨ2基との合計）の比によって決まる化学量論比
が表３に示された比になるように設定した。硬化剤系の添加の前に、複数の微小エレメン
トをイソシアネート末端ウレタンプレポリマーに混合した。次いで、ボルテックスミキサ
を使用して３０秒間、複数の微小エレメントが組み込まれたイソシアネート末端ウレタン
プレポリマーと硬化剤系とを混合した。混合ののち、ドローダウンバー又はドクターブレ
ードを使用して、混合物を、約２mm（８０ミル）の厚さで、約６０×６０cm（２４×２４
インチ）のシートに流し込み成型した。分配された混合物を１５分かけてゲル化させたの
ち、型を硬化オーブンに入れた。そして、型を、硬化オーブン中、以下のサイクルを使用
して硬化させた。周囲温度から１０４℃までオーブン設定値温度への３０分間の上昇、次
いで１０４℃のオーブン設定値温度で１５．５時間保持、次いで１０４℃から２１℃まで
オーブン設定値温度への２時間の下降。
【００５７】
ポリウレタン研磨層特性の分析
　比較例Ｃ１～Ｃ２及び実施例１に従って、それぞれ気孔形成剤（Expancel（登録商標）
材料）を添加して調製した溝なしポリウレタン研磨層材料、及び実施例１～６に従って、
それぞれ気孔形成剤（Expancel（登録商標）材料）を添加せずに調製した溝なしポリウレ
タン研磨層材料を分析して、表４に報告する物性を測定した。報告する比重は、ＡＳＴＭ
　Ｄ１６２２に従って純水に対して測定したものであり、報告するショアＤ硬度は、ＡＳ
ＴＭ　Ｄ２２４０に従って測定したものであることに留意すること。
【００５８】
　ポリウレタン研磨層の引張り特性（すなわち、メジアン引張り強さ、メジアン破断点伸
び、メジアン弾性率、靱性）は、ＡＳＴＭ　Ｄ４１２に従って、MTS Systems Corporatio
nから市販されているAlliance RT/5メカニカルテスタを５０．８cm／minのクロスヘッド
速度で使用して計測したものである。すべての試験は、２３℃及び相対湿度５０％に設定
された温度・湿度制御された実験室内で実施した。試験を実施する前に、すべての試料を
前記実験室条件下で５日間コンディショニングした。ポリウレタン研磨層材料に関して報
告するメジアン引張り強さ（MPa）及びメジアン破断点伸び（％）は、五つの反復試験試
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【００５９】
　ポリウレタン研磨層材料の貯蔵弾性率Ｇ’及び損失弾性率Ｇ''は、ＡＳＴＭ　Ｄ５２７
９－０８に従って、TA Instrumentsのねじれ固定具付きARESレオメータを使用して計測し
たものである。計器に接続された液体窒素を周囲以下温度制御に使用した。試料の線形粘
弾性応答を１０rad/secの試験周波数（１．５９Hz）で－１００℃から２００℃まで３℃
／minの温度勾配で計測した。Indusco油圧スイングアーム切断機上、４７．５mm×７mmの
ダイを使用して、ポリウレタン研磨層から試料を打ち抜き、次いでハサミを使用して約３
５mmの長さにカットした。
【００６０】
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【表３－２】

【００６１】
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【表４】

【００６２】
比較例ＰＣ２及び実施例Ｐ１
マラソン研磨例
　比較例ＣＰ２及び実施例Ｐ１のそれぞれのために、比較例Ｃ２及び実施例１に従って調
製したポリウレタン研磨層を感圧接着剤によってSuba（商標）IVサブパッド（Rohm and H
aas Electronic Materials CMP Inc.から市販）に貼り合わせた。
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【００６３】
　Novellus Systemsからの２００mmブランケット１５kＴＥＯＳシートウェーハ８０枚を
使用して各マラソン研磨例を実施した。Applied Materialsの２００mm　Mirra（登録商標
）研磨機を使用した。すべての研磨実験は、２０．７kPa（３psi）のダウンフォース、１
５０ml／minの化学機械研磨スラリー組成物流量、９３rpmのテーブル回転速度及び８７rp
mのキャリア回転速度を使用して実施した。使用した化学機械研磨スラリー組成物は、Asa
hi CES 333スラリーと脱イオン水との１：１希釈物であり、ｐＨ５．１であり、インライ
ン１．５μmフィルタであった。CG181060ダイアモンドパッドコンディショナ（Kinik Com
panyから市販）を使用して研磨面をコンディショニングした。研磨面を、コンディショナ
により、７lb（３．１８kg）のダウンフォースを使用して４０分間ならし運用した。研磨
パッドの中心から１．７～９．２インチまでを７lb（３．１８kg）のダウンフォースで毎
分１０スイープで研磨する間、研磨面をインサイチューでさらにコンディショニングした
。研磨の前後で、４９点スパイラルスキャンを使用するKLA-Tencor FX200計測ツールを使
用して、エッジ除外領域３mmで膜厚さを計測することによって除去速度を測定した。マラ
ソン除去速度実験の結果を図１に提供する。
【００６４】
比較例ＭＰＣ１及び実施例ＭＰ２～ＭＰ６
マイルドコンディショニング研磨例
　比較例ＭＰＣ１及び実施例ＭＰ２～ＭＰ６のそれぞれのために、比較例Ｃ１及び実施例
２～６に従って調製したポリウレタン研磨層を感圧接着剤によってSuba（商標）IVサブパ
ッド（Rohm and Haas Electronic Materials CMP Inc.から市販）に貼り合わせた。
【００６５】
　Novellus Systemsからの２００mmブランケット１５kＴＥＯＳシートウェーハに対して
研磨除去速度実験を実施した。Applied Materialsの２００mm　Mirra（登録商標）研磨機
を使用した。すべての研磨実験は、２０．７kPa（３psi）のダウンフォース、１５０ml／
minの化学機械研磨スラリー組成物流量、９３rpmのテーブル回転速度及び８７rpmのキャ
リア回転速度を使用して実施した。使用した化学機械研磨スラリー組成物は、Asahi CES3
33Fスラリーと脱イオン水との１：３希釈物であり、ｐＨ５．１であった。CS211250-1FN
ダイアモンドパッドコンディショナ（Kinik Companyから市販）を使用して研磨面をコン
ディショニングした。研磨面を、コンディショナにより、７lb（３．１８kg）のダウンフ
ォースを使用して４０分間ならし運用した。研磨パッドの中心から１．７～９．２インチ
までを７lb（３．１８kg）のダウンフォースで毎分１０スイープで研磨する間、研磨面を
インサイチューでさらにコンディショニングした。研磨の前後で、４９点スパイラルスキ
ャンを使用するKLA-Tencor FX200計測ツールを使用して、エッジ除外領域３mmで膜厚さを
計測することによって除去速度を測定した。マイルドコンディショニング除去速度実験の
結果を表５に提供する。
【００６６】
【表５】

【００６７】
比較例ＡＰＣ１及び実施例ＡＰ２～ＡＰ６
アグレッシブコンディショニング研磨例



(22) JP 2016-7701 A 2016.1.18

10

20

30

40

　比較例ＡＰＣ１及び実施例ＡＰ２～ＡＰ６のそれぞれのために、比較例Ｃ１及び実施例
２～６に従って調製したポリウレタン研磨層を感圧接着剤によってSuba（商標）IVサブパ
ッド（Rohm and Haas Electronic Materials CMP Inc.から市販）に貼り合わせた。
【００６８】
　Novellus Systemsからの２００mmブランケット１５kＴＥＯＳシートウェーハに対して
研磨除去速度実験を実施した。Applied Materialsの２００mm　Mirra（登録商標）研磨機
を使用した。すべての研磨実験は、２０．７kPa（３psi）のダウンフォース、１５０ml／
minの化学機械研磨スラリー組成物流量、９３rpmのテーブル回転速度及び８７rpmのキャ
リア回転速度を使用して実施した。使用した化学機械研磨スラリー組成物は、Asahi CES3
3Fスラリーと脱イオン水との１：３希釈物であり、ｐＨ５．１であった。8031C1ダイアモ
ンドパッドコンディショナ（Saesol Diamond Ind. Co., Ltd.から市販）を使用して研磨
面をコンディショニングした。研磨面を、コンディショナにより、７lb（３．１８kg）の
ダウンフォースを使用して４０分間ならし運用した。研磨パッドの中心から１．７～９．
２インチまでを７lb（３．１８kg）のダウンフォースで毎分１０スイープで研磨する間、
研磨面をインサイチューでさらにコンディショニングした。研磨の前後で、４９点スパイ
ラルスキャンを使用するKLA-Tencor FX200計測ツールを使用して、エッジ除外領域３mmで
膜厚さを計測することによって除去速度を測定した。アグレッシブ除去速度実験の結果を
表６に提供する。除去速度実験から計算した研磨層のコンディショニング許容度を表７に
掲げる。
【００６９】
【表６】

【００７０】
【表７】
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