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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有するハードディスク用基板の製造方法であって、
　研磨液組成物によって研磨されたＮｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する基板を、前記
基板の搬送方向に沿って前記研磨液組成物を用いた研磨を行う研磨装置よりも下流側に配
置された枚葉式小容量浸漬槽内に収容された第１液中に浸漬させる工程Ｉと、非イオン性
界面活性剤と水溶性アミン化合物と水とを含有し中性またはアルカリ性の洗浄剤組成物で
前記基板を洗浄する工程IIIと、前記工程Ｉの後、前記工程IIIの前に、第２液に前記基板
の全表面が接するように、前記基板を前記第２液中に浸漬させる工程IIとを含み、
　前記基板が浸漬されている時の前記第１液のｐＨが４～７であり、
　前記基板が浸漬されている時の前記第２液のｐＨが１～３．４であり、
　前記第２液中の酸は、硫酸，リン酸，硝酸，ホスホン酸、グリコール酸、シュウ酸、お
よび有機ホスホン酸からなる群から選ばれる１種以上の酸を主成分として含む、ハードデ
ィスク用基板の製造方法。
【請求項２】
　前記第１液が酸成分を含み、
　前記第１液中の前記酸成分が、前記研磨液組成物に含まれる酸成分に由来している請求
項１に記載のハードディスク用基板の製造方法。
【請求項３】
　前記工程IIにおいて、前記基板を前記第２液中に浸漬させる時間が２分間以上である請
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求項１又は２に記載のハードディスク用基板の製造方法。
【請求項４】
　前記枚葉式小容量浸漬槽は、その容量が５０～１００ｍｌである、請求項１～３のいず
れかの項に記載のハードディスク用基板の製造方法。
【請求項５】
　前記枚葉式小容量浸漬槽は、直径が前記ハードディスク用基板の直径の１．１～２．０
倍の開口を有する請求項４に記載のハードディスク用基板の製造方法。
       
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ハードディスク用基板の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　ハードディスクの製造過程には、サブストレート形成工程とメディア工程とが含まれる
。サブストレート形成工程では、基板に対して少なくとも研磨処理と洗浄処理とをこの順
で複数回繰り返し行うことにより、ハードディスク用基板を作製する。水平磁気記録方式
のハードディスクの場合、上記メディア工程において、ダイヤモンド砥粒等を用いた研磨
によりハードディスク用基板の両主面に浅い凸凹をつけてから（テクスチャー工程）、洗
浄を行い（洗浄工程）、次いで、上記両主面側に各々磁性層を形成する（磁性層形成工程
）。垂直磁気記録方式のハードディスクの場合は、上記メディア工程において、まず、ハ
ードディスク用基板の洗浄を行い（洗浄工程）、次いで、上記両主面側に各々磁性層を形
成するが（磁性層形成工程）、必要に応じて、洗浄工程の前に上記テクスチャー工程を、
洗浄工程の後に、レーザー照射によりハードディスク用基板の両主面にカルデラ状の突起
を形成する工程（レーザーテクスチャー工程）を行う場合がある（特許文献１および特許
文献２参照）。
【０００３】
　近年、ハードディスクにおける記録方式については、大容量化の要請に伴い、水平磁気
記録方式（面内磁気記録方式とも呼ばれる。）から垂直磁気記録方式へとシフトしつつあ
る。垂直磁気記録方式のハードディスクでは、水平磁気記録方式のハードディスクよりも
、より高密度記録が可能であるとともに、記録された情報の安定性が良好だからである。
【特許文献１】特開平１０－１９９０４７号公報
【特許文献２】特開２００７－９５２３８号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　サブストレート工程は、例えば、以下のように行われる。例えば、１バッチ当り５０枚
前後の基板が研磨処理される。該研磨処理後の各基板は、１枚ずつ搬送され、１枚ずつ小
容量の浸漬槽内の酸性液に浸漬された後、洗浄処理される。この洗浄処理は、酸性、中性
又はアルカリ性の洗浄液を各基板に接触させることで行われる。このようなサブストレー
ト工程を経て得られたハードディスク基板の表面を詳細に分析した結果、上記洗浄液が中
性又はアルカリ性の場合に、ハードディスク用基板の表面が、泡状のしみが存在する等の
不均一な表面状態にあること発見した。
【０００５】
　本発明では、サブストレート工程で得られるハードディスク基板の表面状態がより均一
で高度に清浄化されたハードディスク用基板の製造方法、およびこれを用いたハードディ
スクの製造方法を提供する。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　本発明のハードディスク用基板の製造方法は、Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する
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ハードディスク用基板の製造方法であって、Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する基板
を第１液中に浸漬させる工程Ｉと、中性またはアルカリ性の洗浄剤で前記基板を洗浄する
工程IIIと、前記工程Ｉの後、前記工程IIIの前に、第２液に前記基板の全表面が接する
ように、前記基板を前記第２液中に浸漬させる工程IIを含み、前記基板が浸漬されている
時の前記第１液が酸性であり、前記基板が浸漬されている時の前記第２液のｐＨが１～４
である。
【０００７】
　本発明のハードディスクの製造方法は、本発明のハードディスク用基板の製造方法でハ
ードディスク用基板を形成する、サブストレート工程と、前記ハードディスク用基板の両
主面側にそれぞれ少なくとも磁性層を形成する、メディア工程と、を含む。
【発明の効果】
【０００８】
　本発明によれば、高度に清浄化されたハードディスク用基板を形成可能な、ハードディ
スク用基板の製造方法、およびこれを用いたハードディスクの製造方法を提供できる。
【発明を実施するための最良の形態】
【０００９】
　本発明者らは、ハードディスク用基板の表面に発生する泡状のしみの原因を以下のよう
に推定した。
【００１０】
　研磨処理がなされた基板は、製造ライン中の研磨処理が行われるエリアから洗浄処理が
行われるエリアへ搬送される。洗浄処理では、一般に、超音波洗浄とスクラブ洗浄の両方
が行われ、さらに、すすぎが行なわれる。超音波洗浄は、例えば、超音波振動が与えられ
ている洗浄剤組成物を基板に射出し、または、超音波振動が与えられている洗浄剤組成物
中に基板を浸漬することにより行われる。スクラブ洗浄は、例えば、洗浄剤組成物を射出
により基板の両主面に供給し、かつ、洗浄剤組成物が供給された両主面を洗浄用ブラシや
スポンジ等でこすることにより行われる。そのため、一般に、研磨処理が一度に複数枚の
基板に対して行われるのに対して、研磨処理がなされた基板の搬送は、１枚ずつ順次なさ
れる。そして、搬送途中の基板は、その表面の乾燥防止と待機時間の確保のために、枚葉
式小容量浸漬槽に収容された水中に順次浸漬される。上記水は、基板に付着した研磨液組
成物中に由来する酸成分によって酸性になるので、浸漬された基板の表面は薄くエッチン
グされる。なお、枚葉式小容量浸漬槽は、直径がハードディスク直径の１．１～２．０倍
、好ましくは１．１～１．６倍の円が内接する、好ましくは円形の開口を有する。その容
量は、好ましくは５０～１００ｍｌであり、内面が、好ましくはすり鉢状であり、材質は
、好ましくはステンレス、アルミニウム、より好ましくはステンレスである。
【００１１】
　しかし、基板表面に付着した研磨液組成物の残渣の存在により、上記搬送中に、基板表
面に乾燥ムラが生じる場合がある。また、基板を、上記枚葉式小容量浸漬槽内の小容量の
水に浸漬する際に、水に微小気泡が巻き込まれることがある。さらに、基板に付着した研
磨液組成物に由来する成分が加水分解等して、水中で極微小気泡が発生し基板に付着する
ことがある。
【００１２】
　本発明者らは、ハードディスク用基板の表面に観察される上述の泡状のしみの発生原因
の一つは、上記乾燥ムラ、微小気泡、または極微小気泡等の存在により酸液によるエッチ
ングが均一になされないことにあると推定した。そして、この推定に基づいて、本発明者
らは、Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する基板を、枚葉式小容量浸漬槽内の第１液中
に浸漬させた（工程Ｉ）後、第２液に基板の全表面が接するように、基板を第２液中に浸
漬させてから（工程II）、中性又はアルカリ性の洗浄液で洗浄処理を行う（工程III）こ
とにより、上記泡状のしみの発生を抑制でき、高度に清浄化されたハードディスク用基板
を得ることができることを見出した。ただし、基板が浸漬されている時の第１液は酸性で
あり、基板が浸漬されている時の第２液のｐＨは１～４である。
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【００１３】
　また、本発明のハードディスクの製造方法は、ハードディスク用基板と、ハードディス
ク用基板の両主面側に各々形成された磁性層とを含む、ハードディスクの製造方法であっ
て、Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する基板に対して、少なくとも研磨処理と洗浄処
理とを、この順で１回以上繰り返し行い、最後に行われる前記洗浄処理を中性またはアル
カリ性の洗浄剤を用いて行って、ハードディスク用基板を形成する、サブストレート形成
工程と、ハードディスク用基板の両主面側にそれぞれ少なくとも磁性層を形成する、メデ
ィア工程と、を含む。
【００１４】
　サブストレート形成工程では、例えば、まず、アルミニウム板などの金属板をディスク
状に切断し、面取りをする。次いで、ディスク状の金属板に対して、熱処理をした後、両
主面を研削し、再度、熱処理する。次に、金属板の全面に例えばＮｉ－Ｐメッキ処理をし
、次いで、熱処理して、金属板がＮｉ－Ｐ含有被膜によって覆われた基板を形成する。そ
の後、両最外層としてＮｉ－Ｐ含有層を有する基板の両主面に対して、アルミナ等の研磨
材を含む研磨液組成物を用いて粗研磨処理をした後、洗浄処理（第１洗浄処理）をする。
次いで、シリカ等の研磨材を含む研磨液組成物を用いて仕上げ研磨処理をした後、洗浄処
理（第２洗浄処理）をする。
【００１５】
　本発明では、サブストレート形成工程において、例えば、仕上げ研磨処理の後、第２洗
浄処理の前に、基板を第１液中に浸漬させ（工程I）、次いで、第２液に基板の全表面が
接するように、基板を第２液中に浸漬させる（工程II）。ただし、基板が浸漬されている
時の第１液は酸性であり、基板が浸漬されている時の第２液のｐＨは１～４である。なお
、本発明において、基板を第１液中に浸漬させる工程Iと、基板を第２液中に浸漬させる
工程IIとを、仕上げ研磨処理（最後の研磨処理）と仕上げ研磨処理の後に行われる洗浄処
理（最後の洗浄処理）との間に行う限り、サブストレート工程において行われる研磨処理
および洗浄処理の回数について特に制限はない。
【００１６】
　ハードディスクの記録方式が水平磁気記録方式である場合、メディア工程では、ダイヤ
モンド砥粒等を用いた研磨によりハードディスク用基板の両主面に浅い凸凹を形成した後
（テクスチャー工程）、ハードディスク用基板を洗浄し、次いで、上記両主面側に少なく
とも各々磁性層を形成する。
【００１７】
　一方、ハードディスクの記録方式が垂直磁気記録方式である場合、サブストレート工程
後は、まず、ハードディスク用基板の洗浄を行い、次いで、ハードディスク用基板の両主
面側に少なくとも各々磁性層を形成するが、必要に応じて、ハードディスク用基板の洗浄
の前に上記テクスチャー工程を、ハードディスク用基板の洗浄の後に、レーザーテクスチ
ャー工程を行う。
【００１８】
　磁性層の材料としては、例えば、鉄、ジルコニウム、ニオブ、クロム、タンタル、また
は白金等と、コバルトとの合金であるコバルト合金等が挙げられる。磁性層の形成方法に
ついて特に制限はなく、従来から公知の形成方法、例えば、スパッタ法等を採用すればよ
い。
【００１９】
　次に、サブストレート工程について詳述する。
【００２０】
　＜研磨処理＞
　研磨処理は、例えば、アルミナ微粒子やシリカ微粒子等の無機微粒子からなる研磨材と
、この研磨材の分散溶媒（例えば水）とを含む研磨液組成物を用いて行われる。
【００２１】
　研磨材の平均一次粒子径は、０．０１～３μｍが好ましく、より好ましくは０．０２～
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３μｍ、さらに好ましくは０．０３～３μｍである。また、一次粒子が凝集して二次粒子
を形成している場合、その平均二次粒子径は、０．０２～３μｍが好ましく、より好まし
くは０．０５～３μｍ、さらに好ましくは０．１～３μｍである。
【００２２】
　研磨液組成物中の研磨材の含有量は、０．０５～４０重量％が好ましく、より好ましく
は０．２～３０重量％、さらに好ましくは１～２５重量％である。
【００２３】
　研磨液組成物には、酸を含むものが一般的に用いられ、酸としては、無機酸及び有機酸
の双方が使用できる。無機酸としては、硝酸、亜硝酸、硫酸、亜硫酸、アミド硫酸、リン
酸、ポリリン酸及びホスホン酸等が挙げられる。有機酸としては、グリコール酸、シュウ
酸、コハク酸、マレイン酸、フマル酸、イタコン酸、リンゴ酸、酒石酸、クエン酸、ホス
ホノヒドロキシ酢酸、ヒドロキシエチリデン－１、１－ジホスホン酸（、ホスホノブタン
トリカルボン酸及びエチレンジアミンテトラメチレンホスホン酸等が挙げられる。
【００２４】
　研磨液組成物中の酸の含有量は、０．０５～１０重量％が好ましく、より好ましくは０
．０８～７．５重量％、さらに好ましくは０．１～５重量％である。
【００２５】
　研磨液組成物は、さらに酸化剤を含むこともある。酸化剤としては、過酸化物、金属の
ペルオキソ酸又はその塩、及び金属の酸素酸又はその塩等が挙げられる。
【００２６】
　研磨液組成物中における酸化剤の含有量は、０．００２～２０重量％が好ましく、より
好ましくは０．００５～１０重量％、さらに好ましくは０．０１～５重量％である。
【００２７】
　研磨液組成物中の分散媒体としては、水が使用でき、水としては、蒸留水、イオン交換
水、純水及び超純水等が挙げられる。研磨液組成物中の分散媒体の含有量は、５５～９９
．８重量％が好ましく、より好ましくは７５～９９．３重量％、さらに好ましくは９０～
９８．８重量％である。
【００２８】
　研磨液組成物のｐＨは、Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する基板の洗浄が容易にな
り、加工機械の腐食を防止し、作業者がより安全に作業でき、かつ、保存安定性が高まる
ことから、２５℃において、１～１２が好ましく、より好ましくは１．２～１１、さらに
好ましくは１．４～１０である。被研磨基板が金属材料である場合は、研磨速度向上の観
点から、２５℃におけるｐＨは、７未満が好ましく、より好ましくは６以下、さらに好ま
しくは５以下、さらにより好ましくは４以下である。なお、ｐＨは、ｐＨメータ（東亜電
波工業株式会社、ＨＭ－３０Ｇ）を用いて測定できる。
【００２９】
　研磨液組成物は、さらに、殺菌剤、抗菌剤、増粘剤、分散剤、防錆剤、塩基性物質及び
ｐＨ調整剤等を含んでもよい。
【００３０】
　基板の研磨は、例えば、基板と研磨パッドとの間に、上記研磨液組成物を供給し、基板
と研磨パッドとが接した状態で、基板に所定の圧力（荷重）をかけながら、研磨パッドを
基板に対して相対運動させることにより行える。なお、上記研磨は、従来公知の研磨装置
を用いて、一度に複数枚の基板に対して行うことができる。
【００３１】
　研磨液組成物は、そのまま使用してもよいし、濃縮液であれば希釈して使用すればよい
。濃縮液を希釈する場合、その希釈倍率は、特に制限されず、濃縮液における各成分の濃
度（研磨材の含有量等）や研磨条件等に応じて適宜決定できる。
【００３２】
　研磨パッドは、特に制限されず、従来公知のものが使用できる。研磨パッドの材質とし
ては、有機高分子等が挙げられ、有機高分子としては、ポリウレタン等が挙げられる。研
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磨パッドの形状は、不織布状が好ましい。
【００３３】
　研磨荷重は、研磨時に基板の研磨面に加えられる定盤の圧力を意味する。本発明のハー
ドディスク用基板の製造方法における研磨荷重は、ロールオフを効果的に抑制しながら生
産性を向上させるために、３～５０ｋＰａが好ましく、より好ましくは５～４０ｋＰａ、
さらに好ましくは７～３０ｋＰａである。研磨荷重の調整は、定盤や基板等への空気圧や
重りの負荷を調整することにより行うことができる。
【００３４】
　研磨液組成物の供給速度は、コスト低減と研磨速度の向上の両立の観点から、基板１ｃ
ｍ2あたり０．０１～０．２５ｍＬ／ｍｉｎ分が好ましく、より好ましくは０．０２５～
０．２ｍＬ／ｍｉｎ、さらに好ましくは０．０５～０．１５ｍＬ／ｍｉｎである。
【００３５】
　研磨処理後、洗浄処理前に、必要に応じて、研磨された基板に対して水による軽いすす
ぎ処理を行っても良い。すすぎ処理は、例えば、研磨装置を用い上記研磨液組成物に代え
て水を供給することにより行える。
【００３６】
　＜工程Ｉ＞
　工程Ｉでは、研磨処理がなされた、Ｎｉ－Ｐ含有層を両最外層として有する基板を、第
１液中に浸漬する。ここで、第１液は、基板が浸漬される前は、水であってもよいし、水
と酸成分とを含んでいてもよい。第１液を過度に酸性にする必要がない場合、基板が浸漬
される前の第１液は水であってもよい。基板が浸漬される前の第１液が水である場合、第
１液は、基板が浸漬されることにより、基板に付着した研磨液組成物中に由来する酸成分
（プロトンおよび／または水に溶けてプロトンを生じる物質）を含むことによって酸性を
呈するようになる。第１液が繰り返し使用されることにより減少するときは、第１液に水
を添加して第１の液量を調整すればよい。
【００３７】
　第１液は、基板の搬送方向に沿って、研磨液組成物を用いた研磨を行う研磨装置よりも
下流側に配置された枚葉式小容量浸漬槽内に収容されている。工程IIIで行われる洗浄が
、基板を１枚単位で洗浄する枚様式洗浄である場合には、工程IIが行われるエリアから工
程IIIが行われるエリアに基板を円滑に搬送可能であるという理由から、工程Iにおいて、
上記基板は１枚単位で第１液に投入される枚葉式浸漬方法により、第１液に浸漬されるこ
とが好ましく、枚様式小容量浸漬槽内に収容された十分な量の第１液に浸漬されることが
より好ましい。
【００３８】
　第１液中の水は、不要な不純物を基板に付着させないという理由から、超純水または純
水のうちの少なくとも１種の水が好ましい。第１液の温度は、基板の過度の腐食を抑制す
るという理由から、１０～４０℃であると好ましく、１５～３０℃であるとより好ましく
、２０～３０℃であるとさらに好ましい。
【００３９】
　基板が浸漬されている時の第１液のｐＨは、例えば、基板に付着した研磨液組成物中の
酸成分の量に応じて変動するが、研磨された基板が第１液に浸漬されるまでの間に生じう
る乾燥ムラを効果的に抑制をする観点からは、３～５が好ましく、基板を第１液に浸漬さ
せる際に生じる空気の巻込みに起因して生じる泡状のしみを効果的に抑制する観点から３
～７であると好ましく、５を超え７以下であるとより好ましく、６～７であるとさらに好
ましい。第１液が複数枚の基板に対して使用されることによって、第１液のｐＨが変動す
る場合は、水および／または酸等を用いて、第１液のｐＨを上記範囲内の所望のｐＨ値に
調整してもよい。
【００４０】
　基板の第１液への浸漬時間は、後述する工程IIにおける基板の第２液への浸漬時間およ
び工程II後に行われる洗浄（工程III）に要する時間等を考慮し、かつ、基板の過剰エッ
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チングを防ぐ観点から、１～１０分であると好ましく、１～５分であるとより好ましく、
１～３分であるとさらに好ましい。
【００４１】
　工程Ｉでは、第１液の液面に対して略垂直に支持された状態の基板を、その状態のまま
第１液に浸漬させると、基板を第１液中に浸漬する際の第１液への微小気泡の巻き込みを
抑制でき、そのため、泡状のしみの発生を抑制できるので、好ましい。
【００４２】
　＜工程II＞
　工程IIでは、基板を第２液中に浸漬させる。第２液は、少なくとも水と酸とを含み、基
板が浸漬されている時の第２液のｐＨが１～４である。第２液は、基板の搬送方向に沿っ
て、第１液が収容された水槽（例えば、枚葉式小容量浸漬槽）よりも下流側に配置された
槽内に収容されている。上記基板を、例えば、１枚単位で第２液に投入する枚葉式浸漬方
法により第２液に浸漬すると、ハードディスク用基板に発生し得る泡状のシミを効果的に
低減できるという理由から好ましい。
【００４３】
　第２液に含まれる水としては、不要な不純物を研磨後基板に付着させないという理由か
ら、超純水または純水のうちの少なくとも１種の水が好ましい。基板が浸漬されている時
の第２液のｐＨは、１～４であるが、基板に発生した泡状のしみを好適に除去可能であり
、かつ、基板の過剰エッチングを防ぐ観点から、１～３であると好ましい。第２液が複数
枚の基板に対して使用されることによって、第２液のｐＨが変動する場合は、水および／
または酸等を用いて、第２液のｐＨを上記範囲内の所望のｐＨ値に調整してもよい。
【００４４】
　第２液に含まれる酸としては、無機酸及び有機酸の双方が使用できる。第２液に含まれ
る酸は、第２液を低いｐＨに調整でき、基板に対するエッチング力が大きいという理由か
ら、硝酸、亜硝酸、硫酸、亜硫酸、アミド硫酸、リン酸、ポリリン酸及びホスホン酸等の
無機酸が好ましい。同様の理由により、グリコール酸、シュウ酸、コハク酸、マレイン酸
、フマル酸、イタコン酸、リンゴ酸、酒石酸、クエン酸、ホスホノヒドロキシ酢酸、有機
ホスホン酸、及びホスホノブタントリカルボン酸等の有機酸が好ましい。有機ホスホン酸
としては、１－ヒドロキシエチリデン－１、１－ジホスホン酸（ＨＥＤＰ）、エチレンジ
アミンテトラメチレンホスホン酸等が挙げられるが、なかでも、ＨＥＤＰが好ましい。同
様の理由から、硫酸，リン酸，硝酸，ホスホン酸、グリコール酸、シュウ酸、有機ホスホ
ン酸からなる群から選ばれる１種以上の酸を主成分として含んでいるとより好ましく、硫
酸および有機ホスホン酸からなる群から選ばれる１種以上の酸を主成分として含んでいる
とさらに好ましい。なお、ハードディスク基板の腐食を抑制するという理由から、塩酸の
ような塩素を含有する酸は避けた方が好ましい。
【００４５】
　第２液は、本発明の効果を損なわない範囲で、上記水及び酸以外の化合物を含有しても
よい。例えば、第２液は、工程IIIでの洗浄に悪影響を与えることなく、工程IIでも基板
を予備的に洗浄できるという理由から、工程IIIで使用する洗浄剤を構成する成分を含有
していてもよい。
【００４６】
　基板の第２液への浸漬時間は、基板に発生した泡状のしみを好適に除去可能であり、か
つ、基板の過剰エッチングを防ぐ観点から、２～６０分であると好ましく、２～４０分で
あるとより好ましく、５～３０分であるとさらに好ましい。第２液の温度は、過度の基板
の腐食を抑制するという理由から、１０～４０℃であると好ましく、１５～３５℃である
とより好ましく、２０～３０℃であるとさらに好ましい。但し、ｐＨを安定化させ、泡状
のしみの発生を効果的に抑制する観点から、第２液は、酸性下で塩を形成しうるアルカリ
成分又はその塩を含まないことが好ましい。
【００４７】
　工程IIでは、ハードディスク基板の全表面が第２液と接するように、ハードディスク基
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板を第２液に浸漬する。具体的には、ハードディスク基板全体を収容可能な容積を有する
浸漬槽に、上記基板の全体を完全に第２液中に浸漬させることが可能な容量の第２液を浸
漬槽に満たし、気泡を巻き込まないように、第２液にハードディスク基板を浸漬させれば
よい。気泡を巻き込むことなく基板を第２液に浸漬させるためには、例えば、第２液の液
面に対して略垂直に支持された状態の基板を、その状態のまま第２液に浸漬させればよい
。このようにすれば、基板を第２液中に浸漬する際の第２液への微小気泡の巻き込みを抑
制でき、好ましい。
【００４８】
　＜工程III＞
　工程IIIで行われる洗浄処理は、例えば、（ａ）基板を洗浄剤組成物に浸漬するか、お
よび／または、（ｂ）洗浄剤組成物を射出して、基板の表面上に洗浄剤組成物を供給する
ことにより行える。
【００４９】
　（ａ）において、基板の洗浄剤組成物への浸漬条件としては、特に制限はないが、例え
ば、洗浄剤組成物の温度は、安全性および操業性の観点から２０～１００℃であると好ま
しく、浸漬時間は、洗浄性と生産効率の観点から１０秒～３０分間であると好ましい。ま
た、研磨材等の粒子の除去性および粒子の分散性を高める観点から、洗浄剤組成物には超
音波振動が付与されていると好ましい。超音波の周波数としては、好ましくは２０～２０
００ｋＨｚであり、より好ましくは１００～２０００ｋＨｚであり、さらに好ましくは１
０００～２０００ｋＨｚである。
【００５０】
　（ｂ）では、粒子の洗浄性や油分の溶解性を促進させる観点から、超音波振動が与えら
れている洗浄剤組成物を射出して、基板の両主面に洗浄剤組成物を接触させて洗浄するか
、又は、洗浄剤組成物を基板の両主面上に射出により供給し、両主面を洗浄用ブラシやス
ポンジ等でこする、いわゆるスクラブ洗浄をすることが好ましい。さらには、超音波振動
が与えられている洗浄剤組成物を射出により両主面に供給し、かつ、洗浄剤組成物が供給
された両主面を洗浄用ブラシやスポンジ等でこすることにより洗浄することが好ましい。
【００５１】
　洗浄剤組成物を基板の両主面上に各々供給する手段としては、スプレ－ノズル等の公知
の手段を用いることができる。また、洗浄用ブラシとしては、特に制限はなく、例えばナ
イロンブラシやＰＶＡスポンジブラシ等の公知のものを使用することができる。超音波の
周波数としては、（ａ）で例示されるものと同様であればよい。
【００５２】
　洗浄方法は、上記（ａ）及び／又は上記（ｂ）に加えて、揺動洗浄、スピンナー等の回
転を利用した洗浄、パドル洗浄等の公知の洗浄手段を用いる工程を１つ以上含んでもよい
。
【００５３】
　工程IIIの洗浄処理に用いられる洗浄剤組成物は、中性の洗浄剤組成物およびアルカリ
性の洗浄剤組成物のいずれでもよいが、アルカリ性の洗浄剤組成物を用いる場合の方が、
中性の洗浄剤組成物を用いる場合よりも、工程IIを経ることによって得られる泡状のシミ
の低減効果が顕著に観察される。以下に、洗浄剤組成物の一例の詳細について説明する。
【００５４】
　洗浄剤組成物は、少なくとも、非イオン性界面活性剤（成分Ａ）、水溶性アミン化合物
（成分Ｂ）、及び水（成分Ｃ）とを含有する。
【００５５】
　《成分Ａ》
　非イオン性界面活性剤としては、非イオン性界面活性剤としては、下記の式（１）で表
される非イオン性界面活性剤が、洗浄性、排水処理性、及び環境保全性のいずもが優れて
いるという理由から好ましい。
Ｒ1－Ｏ－（ＥＯ）ｍ（aＰＯ）ｎ－Ｈ （１）
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【００５６】
　式（１）中、Ｒ1は炭素数８～１８のアルキル基、炭素数８～１８のアルケニル基、炭
素数８～１８のアシル基、又は炭素数１４～１８のアルキルフェニル基である。ＥＯはエ
チレンオキシ基、ＰＯはプロピレンオキシ基である。ｍ及びｎは、それぞれＥＯ及びＰＯ
の平均付加モル数である。ｍは１～２０の数、ｎは０～２０の数を表す。ＥＯとＰＯの配
列はブロックでもランダムでもよい。ＥＯとＰＯの配列がブロックである場合、ＥＯのブ
ロックの数、ＰＯのブロックの数は、各平均付加モル数が上記範囲内にある限り、それぞ
れ１個であってもよいが２個以上であってもよい。また、ＥＯ又はＰＯからなるブロック
の数が２個以上である場合、各ブロックにおけるＥＯ又はＰＯの繰り返し数は、相互に同
じであってもよいが、異なっていてもよい。
【００５７】
　Ｒ1は、洗浄剤組成物の洗浄性をより向上させる観点から、炭素数８～１４のアルキル
基、炭素数８～１４のアルケニル基、炭素数８～１４のアシル基、又は炭素数１４～１６
のアルキルフェニル基であるとより好ましく、洗浄性の向上と、排水処理性の向上、及び
環境保全性の向上とをより良好に両立させる観点から、炭素数８～１４のアルキル基がよ
り好ましい。
【００５８】
　ＥＯとＰＯの配列がブロックまたはランダムである場合、ＥＯとＰＯとのモル比〔ＭEO

／ＭPO〕が好ましくは９．５／０．５～５／５、より好ましくは９．５／０．５～７／３
、更に好ましくは９．５／０．５～８／２であると、油分の溶解性と高い水溶性とを両立
させることができる点で好ましい。また、ｍは、水溶性及び低泡性の両立の観点から、好
ましくは１～１５、より好ましくは５～１２、更に好ましくは８～１２である。ｎは、水
溶性及び低泡性の両立の観点から、好ましくは１～１５、より好ましくは１～１０、更に
好ましくは１～５であり、ｍ＋ｎは、好ましくは１～２０、より好ましくは５～１５であ
る。
【００５９】
　式（１）で示される化合物としては、具体的には、２－エチルヘキサノール、オクタノ
ール、デカノール、イソデシルアルコール、トリデシルアルコール、ラウリルアルコール
、ミリスチルアルコール、ステアリルアルコール、オレイルアルコール等のアルコール類
；オクチルフェノール、ノニルフェノール、ドデシルフェノール等のフェノール類、好ま
しくはラウリルアルコール及び／又はミリスチルアルコールに、エチレンオキシ基及び／
又はプロピレンオキシ基が付加された化合物等が挙げられる。式（１）で示される化合物
は、単独で用いてもよく、二種以上を混合して用いても良い。
【００６０】
　洗浄剤組成物中における非イオン性界面活性剤の含有量は、良好な洗浄性と良好なすす
ぎ性とを両立させる観点から、０．００１～２．０重量％であると好ましく、０．００５
～１．５重量％がより好ましく、０．０１～１．０重量％がさらに好ましい。
【００６１】
　《成分Ｂ》
　洗浄剤組成物に含まれる水溶性アミン化合物としては、例えば、アルカノールアミン、
１級アミン、２級アミン、および３級アミンからなる群から選ばれる少なくとも１種が挙
げられる。
【００６２】
　アルカノールアミンとしては、例えば、モノエタノールアミン、ジエタノールアミン、
トリエタノールアミン、メチルエタノールアミン、メチルジエタノールアミン、ジエチル
エタノールアミン、モノプロパノールアミン、ジプロパノールアミン、イソプロパノール
アミン、ジイソプロパノールアミン、トリプロパノールアミン、メチルプロパノールアミ
ン、メチルジプロパノールアミン、アミノエチルエタノールアミン等のヒドロキシアルキ
ルアミンが挙げられる。１級アミンとしては、メチルアミン、エチルアミン、トリメチル
アミン、トリエチルアミン、プロピルアミン、ブチルアミン、ペンチルアミン、ヘキシル
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アミン、１，３－プロパンジアミン等が挙げられる。２級アミンとしては、ピペリジン、
ピペラジン、シクロヘキシルアミン等が挙げられ、３級アミンとしては、トリエチルアミ
ン等が挙げられる。これらの水溶性アミン化合物は単独で用いても良く、二種以上を混合
して用いても良い。また、これらの水溶性アミン化合物のなかでも、製品安定性の向上及
び環境保全性の向上の観点から、モノエタノールアミン、ジエタノールアミン、メチルエ
タノールアミン、メチルジエタノールアミン、ジエチルエタノールアミン、モノプロパノ
ールアミン、イソプロパノールアミン、ジイソプロパノールアミン、プロピルアミン、ブ
チルアミン、およびピペリジンからなる群から選ばれる少なくとも１種の水溶性アミン化
合物が好ましく、モノエタノールアミン及びメチルジエタノールアミンがより好ましく、
モノエタノールアミンがさらに好ましい。
【００６３】
　洗浄剤組成物中における水溶性アミン化合物の含有量は、洗浄剤組成物の安定性および
取り扱い性を向上させ、かつ、廃液処理性等を向上させて環境へ配慮を行う観点から０．
０００１～７重量％であると好ましいが、研磨液組成物由来のシリカ微粒子の凝集を効果
的に抑制しながら高い洗浄性は発揮させる観点から、０．０１～５重量％が好ましく、０
．０２～３重量％がより好ましい。
【００６４】
　《成分Ｃ》
　洗浄剤組成物に含まれる水（成分Ｃ）は、溶媒としての役割を果たすことができるもの
であれば特に制限はなく、例えば、超純水、純水、イオン交換水、または蒸留水等を挙げ
ることができるが、超純水、純水、またはイオン交換水が好ましく、超純水がより好まし
く使用される。例えば、２５℃での電気伝導率は、多くの場合、純水で１μＳ／ｃｍ以下
であり、超純水で０．１μＳ／ｃｍ以下を示す。なお、洗浄剤組成物は、溶媒として上記
水に加えて水系溶媒（例えば、エタノール等のアルコール）をさらに含んでいてもよいが
、洗浄剤組成物に含まれる溶媒は水のみからなると好ましい。
【００６５】
　洗浄剤組成物中における水の含有量は、８０～９９．９９重量％であるが、洗浄剤組成
物の安定性および取り扱い性を向上させ、かつ、廃液処理性等を向上させて環境へ配慮を
行う観点、９０～９９．９９重量％が好ましく、９５～９９．９９重量％がより好ましい
。
【００６６】
　《任意成分》
　洗浄剤組成物には、成分Ａ，Ｂ、Ｃ以外に、シリコン系の消泡剤、ＥＤＴＡ等のような
キレート剤（成分Ｄ）、水溶性高分子（成分Ｅ）、すすぎ性向上剤（成分Ｆ）、水溶性ア
ミン化合物以外のアルカリ剤（成分Ｇ）、アルコール類、防腐剤、酸化防止剤等が含まれ
ていてもよい。
【００６７】
　《成分Ｄ》
　洗浄剤組成物には、金属イオンに対する洗浄性を向上させる観点から、キレート剤（成
分Ｄ）が含まれていると好ましい。キレート剤としては、グルコン酸、グルコヘプトン酸
などのアルドン酸類；エチレンジアミン四酢酸などのアミノカルボン酸類；クエン酸、リ
ンゴ酸などのヒドロキシカルボン酸類；アミノトリメチレンホスホン酸、ヒドロキシエチ
リデンジホスホン酸などのホスホン酸類；およびこれらのアルカリ金属塩、低級アミン塩
、アンモニウム塩、アルカノールアンモニウム塩が挙げられる。より好ましくは、グルコ
ン酸ナトリウム、グルコヘプトン酸ナトリウム、エチレンジアミン四酢酸ナトリウム、ク
エン酸ナトリウム、またはヒドロキシエチリデンジホスホン酸ナトリウムである。これら
のキレート剤は、単独でまたは２種以上を混合して用いてもよい。
【００６８】
　キレート剤の含有量は、金属イオンに対する洗浄性を向上させる観点から、０．００１
～１重量％であると好ましく、０．００２～０．５重量％であるとさらに好ましい。
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【００６９】
　《成分Ｅ》
　洗浄剤組成物には、シリカ微粒子等の無機微粒子の分散性を向上させる観点から、水溶
性高分子（成分Ｅ）が含まれていてもよい。洗浄剤組成物に含まれる水溶性高分子として
は、アクリル酸、メタクリル酸、及びマレイン酸からなる群より選ばれる１以上の化合物
由来の構成単位（Ａ１）を、全構成単位中の２０モル％以上含む水溶性高分子が挙げられ
る。具体的には、例えば、アクリル酸共重合体、メタクリル酸共重合体、マレイン酸共重
合体、アクリル酸/メタクリル酸の共重合体、アクリル酸/マレイン酸の共重合体、メタク
リル酸/メタクリル酸ジメチルアミノエステルの共重合体、メタクリル酸/アクリル酸メチ
ルエステルの共重合体等が挙げられる。
【００７０】
　水溶性高分子は上記共重合体の塩であってもよい。かかる塩としては、特に限定されな
いが、具体的にはナトリウム塩、カリウム塩等のアルカリ金属塩；分子量３００以下の含
窒素系化合物による塩が好ましい。分子量３００以下の含窒素系化合物としては、例えば
、アンモニア、アルキルアミン又はポリアルキルポリアミンにエチレンオキサイド、プロ
ピレンオキサイド等が付加されたモノエタノールアミン、ジエタノールアミン、トリエタ
ノールアミン、メチルエタノールアミン、モノプロパノールアミン、ジプロパノールアミ
ン、トリプロパノールアミン、メチルプロパノールアミン、モノブタノールアミン、アミ
ノエチルエタノールアミン等のアミノアルコール類；テトラメチルアンモニウムハイドロ
オキサイド、コリン等の四級アンモニウム塩等が挙げられる。
【００７１】
　水溶性高分子の共重合体の重量平均分子量は、凝集の発現により微粒子除去性が低下す
るのを防ぎ、充分な微粒子除去性を得る観点から、５００～１５０，０００が好ましく、
１０００～１００，０００がより好ましく、１０００～５０，０００がさらに好ましく、
１０００～１０，０００がさらに好ましい。成分Ｅの共重合体の重量平均分子量は、例え
ば、下記条件のゲルパーミエーションクロマトグラフィー（ＧＰＣ）によって求めること
ができる。
【００７２】
　（ＧＰＣ条件）
カラム：Ｇ4000ＰＷＸＬ+Ｇ2500ＰＷＸＬ（東ソ－(株)製）
溶離液：０．２Ｍリン酸バッファ－／ＣＨ3ＣＮ＝９／１（容量比）
流量：１．０ｍＬ／ｍｉｎ
カラム温度：４０℃
検出：ＲＩ
サンプルサイズ：０．２ｍｇ／ｍＬ
標準物質：ポリエチレングリコール換算
【００７３】
　洗浄剤組成物中における、水溶性高分子の含有量は、充分な微粒子の除去性、良好な分
散安定性及び良好な排水処理性を発揮させる観点から、０．００１～５重量％が好ましく
、０．００１～３重量％がより好ましく、０．００１～２重量％がさらに好ましく、０．
００１～１重量％がさらにより好ましい。
【００７４】
　《成分Ｆ》
　成分Ｆは、例えば、ベンゼンスルホン酸、トルエンスルホン酸、ジメチルベンゼンスル
ホン酸、ヒドロキシベンゼンスルホン酸およびこれらの塩からなる群から選ばれる一種以
上の化合物である。
【００７５】
　上記化合物の含有量は、すすぎ性をより向上する観点から、洗浄剤組成物中、好ましく
は０．００１～３重量％、より好ましくは０．００１～２重量％、更に好ましくは０．０
０５～１重量％である。
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【００７６】
　トルエンスルホン酸としては、例えば、ｐ－トルエンスルホン酸が挙げられ、ジメチル
ベンゼンスルホン酸としては、例えば、２，４－ジメチルベンゼンスルホン酸等が挙げら
れる。ヒドロキシベンゼンスルホン酸としては、例えば、ｐ－ヒドロキシベンゼンスルホ
ン酸等が挙げられる。
【００７７】
　成分Ｆは、水溶性であることが好ましく、塩であることが好ましい。塩を形成させるた
めの対イオンは、特に限定されないが、ナトリウム、カリウム等のアルカリ金属のイオン
、アンモニウムイオン、アルキルアンモニウムイオン等から１種以上を用いることが好ま
しく、ナトリウムのイオン及び／又はカリウムのイオンがより好ましく、ナトリウムのイ
オンが更に好ましい。
【００７８】
　《成分Ｇ》
　洗浄剤組成物には、必要に応じて水溶性アミン化合物以外のアルカリ剤が含まれていて
もよい。アルカリ剤としては、例えば、アンモニア、水酸化カリウム及び水酸化ナトリウ
ムからなる群より選ばれる一種以上が挙げられるが、洗浄性を高める観点から、水酸化カ
リウムが好ましい。
【００７９】
　洗浄剤組成物の２５℃におけるｐＨは、シリカ微粒子等の無機微粒子の分散性を向上さ
せる観点から、９以上であると好ましく、９～１４であると好ましい。洗浄対象である被
洗浄基板の表面が金属表面である場合、洗浄剤組成物のｐＨは９～１２であるとより好ま
しく、ガラス表面である場合、洗浄剤組成物のｐＨは１１～１４であるとより好ましい。
【００８０】
　各成分が上記好適な含有量の洗浄剤組成物は、そのままで好ましく使用できるが、濃厚
組成物を製造し、該濃厚洗浄剤組成物を希釈してから用いてもよい。希釈倍率は、洗浄効
率を考慮すると、好ましくは１０～５００倍、より好ましくは２０～２００倍、更に好ま
しくは５０～１００倍である。希釈用の水は、成分Ｃと同様のものでよい。
【００８１】
　以上説明した洗浄剤組成物の好適な具体例は、例えば、特開２００７－２９１３２８に
開示されている。
【実施例】
【００８２】
　１．基板の洗浄性試験
　１－１．基板の調製
　アルミナ研磨材を含有するスラリーで予め粗研磨して得たＮｉ－Ｐメッキ基板（外径：
95mmφ、内径：25mmφ、厚さ：1.27mm、表面粗さ(Ra)：1nm）をさらに下記研磨条件で研
磨した。
＜研磨条件＞
研磨機：両面９Ｂ研磨機（スピ－ドファム(株)製）
研磨パッド：スエードタイプ(厚さ：0.9mm、平均開孔径：30μm、フジボウ(株)製)
研磨液組成物（コロイダルシリカスラリー）
　　　コロイダルシリカ（平均一次粒径19nm）   ７重量％
　　　ＨＥＤＰ（１－ヒドロキシエチリデン－１，１－ジホスホン酸）
　                                           ０．１３重量％
　　　硫酸                                   ０．５５重量％
　　　イオン交換水                           ９２．３２重量％
　　　ｐＨ＝１．５
　　　コロイダルシリカは、デュポン製で、Ｄ９０／Ｄ５０＝１．４
　なお、上記組成の研磨液組成物の調製は、特開２００６-２６８８５号公報の実施例２
に基づいて行った。
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本研磨：荷重 100g/cm2、時間 300秒、研磨液流量 100mL/min
水リンス：荷重 30g/cm2、時間 20秒、リンス水流量 約2L/min
【００８３】
　１－２．工程Ｉ
　上記のようにして得られた基板を、第１液に５分間浸漬させた。実施例１～７、比較例
１～３では、ガラス製時計皿（内直径１５０ｍｍ、深さ１２ｍｍ、内面がすり鉢状）内の
第１液の液面に対して略水平に支持された状態の基板全体を、そのまま第１液に浸漬させ
、かつ、略水平に支持された状態に保った。実施例８では、枚葉式小容量浸漬槽中の第１
液の液面に対して略垂直に支持された状態の基板全体を、その状態のまま第１液に浸漬さ
せ、その後、基板を斜めに傾けた。第１液の組成については表１に記載のとおりとした。
また、実施例１～７、比較例１～３では、基板の浸漬中に、基板の両主面のうちの液面か
ら遠い方の面（Ｂ面）に気泡が付着するように、第１液に１ｍｌの気泡を注射器にて注入
した（起泡処理）。なお、表１中の第１液のｐＨは、基板が浸漬されている時の値であり
、第１液を２０枚の基板に対して使用する間、変動しないように、水および／または酸を
用いて、表１に示した値に維持した。
【００８４】
　１－３.工程II
　次に、第２液に基板を浸漬させた。第２液は、実施例１～７、比較例１～３では、浸漬
槽１（内直径１５０ｍｍ、深さ１２ｍｍ、内面がすり鉢状のガラス製時計皿）に第２液を
６０ｍｌ入れ、実施例８では、浸漬槽２（縦５０ｍｍ、横１００ｍｍ、深さ２００ｍｍ、
平底のガラス容器）に第２液を深さ１５０ｍｍになるまで満たした。第１液から引き上げ
た基板を、基板の全表面が第２液に接触するように、表１に記載された浸漬時間だけ浸漬
させた。なお、実施例１～７、比較例１～３では、第１液から引き上げた基板は、基板表
面が乾燥しないように速やかに、かつ、気泡を巻き込むことなく、第２液に浸漬した。実
施例８では、第１液から引き上げた基板を、基板表面が乾燥しないように速やかに、気泡
を巻き込むことなく、かつ、第２液の液面に対して略垂直に支持された状態で、第２液に
浸漬した。第２液の組成については表１に記載のとおりとした。
【００８５】
　１－４．工程III
　次に、基板をスクラブ洗浄装置にて以下の条件で洗浄した。
工程IIを経た基板を、第２液から引き上げた。そして、基板表面が乾燥しないように速や
かに、以下の３段階で洗浄及びすすぎを行った。洗浄剤組成物の組成は表２に記載のとお
りである。
１段目：基板を洗浄機にセットし、１段目のロールブラシ部へ搬送し、次いで、６１ｒｐ
ｍで回転している基板の両主面の各々に、３９６ｒｐｍで回転しているロールブラシを押
し当て、２５℃の超純水を基板の両主面の各々に１分間あたり１．２Ｌで射出しながら２
０秒間洗浄した。
２段目：さらに基板を、２段目のロールブラシ部へ搬送し、次いで、１段目のロールブラ
シ部と同様に、６１ｒｐｍで回転している基板の両主面の各々に、３９６ｒｐｍで回転し
ているロールブラシを押し当て、２５℃の超純水を基板の両主面の各々に１分間あたり１
．２Ｌで射出しながら２０秒間すすぎを行った。
３段目：その後、基板を超音波すすぎ部へ搬送し、６１ｒｐｍで回転している基板の両主
面の各々に、超音波（３０Ｗ、９５０ｋＨｚ）が付与された２５℃の超純水を１分間あた
り２．７Ｌで射出して、２０秒間すすぎを行った。
乾燥：スピンチャックに保持されたすすぎ後の基板を、高速回転（３０００ｒｐｍで）さ
せて液切り乾燥を１分間行った。
【００８６】
　２－１．洗浄性評価
　１－４（１）～（３）を経た基板表面について、以下の方法で評価した。
【００８７】
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　ディスク表面解析装置Ｃａｎｄｅｌａ６１００（Ｔｅｎｃｏｒ社製、ＫＬＡ）のＭＯＤ
Ｅ　Ｑ－Ｐｈａｓｅで、乾燥後の基板のＢ面の全面を観察し、観察視野内で観察されるシ
ミの有無を調べた。この観察を２０枚の基板についてそれぞれ行い、下記の評価基準に基
づいて評価した結果を表１に示した。
【００８８】
＜評価基準＞
１：しみ無し。
０：しみの存在が認められる。
【００８９】
　表１に示すように、酸性の第１液に基板を浸漬した後、第２液に基板の全表面が接する
ように、基板を第２液中に浸漬させてから、洗浄処理を行った場合、泡状のシミの発生が
抑制され、より高度に清浄化されたハードディスク用基板が得られることが確認できた。
なお、表２中の第２液のｐＨは、基板が浸漬されている時の値であり、第２液を２０枚の
基板に対して使用する間、変動しないように、水および／または酸を用いて、表１に示し
た値に維持した。
【００９０】
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【００９１】
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【表２】

【産業上の利用可能性】
【００９２】
　本発明のハードディスク用基板の製造方法によれば、高度に清浄化されたハードディス
ク用基板を製造できるので、メモリーハードディスクドライブについて、さらなる高容量
化および小型化に対応できる。
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