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明 細 書

発明の名称 ：研磨剤および研磨方法

技術分野

[0001 ] 本発明は、研磨対象物の被研磨面を研磨するための研磨剤および研磨方法

に関する。 より詳 しくは、研磨対象物被研磨面の研磨において、高速研磨が

可能であ り、かつ長時間使用時の安定性 に優れる研磨剤およびそれを用いた

研磨方法に関する。

背景技術

[0002] 今後大 きな伸びが期待 される L E D やパ ワーデバイス用の基材 と して、サ

ファイア （ _ Α Ι 2 0 3 ) や炭化ケィ素 （S ί C ) 、窒化ガ リゥ厶 （G a Ν

) な どの化合物単結晶ウェハの製造 加工技術が注 目を集めている。 これ ら

基板上にはG a N な どの結晶薄膜 を形成 してデバイス化されるため、結晶学

的にも低欠陥 高品質な表面が重要 とされてお り、 これ ら低欠陥 高平滑な

表面を得 るために、化学的機械的研磨 （C h e m i c a l M e c h a n i

c a I P o l i s h i n g : 以下、 C M P ということもある。）技術が注

目されてきている。 しか しなが ら、サファイア、 S ί C 、 G a N とも非常に

硬度が高 く、かつ化学的な安定性 も高いため、特 に品質を決める最終段階の

研磨において、品質を確保 しなが ら高効率で研磨することが困難であ り、研

磨工程が非常に長 くなるという問題 を抱えていた。

[0003] これ ら単結晶基板の品質を決める最終研磨にはこれまで多 くの場合酸化ケ

ィ素微粒子が用い られてきた。酸化ケィ素微粒子を用いて研磨効率 （研磨速

度）を高める試みはこれまでもい くつかなされてきてお り、砥粒濃度 を上げ

る （非特許文献 1 参照）、粒径の異なる 2 種類以上の砥粒 を特定の割合で混

合する （特許文献 1 、 2 参照）、研磨圧/ 回転速度 を高める、などが提案さ

れている。

先行技術文献

特許文献



[0004] 特許文献 1 ：曰本国特許第 4 2 3 6 3 2 号公報

特許文献2 ：曰本国特許第 4 2 5 3 4 号公報

非特許文献

[0005] 非特許文献 1 ： 「Scratch - f ree D i e lect i c CMP Process wi t h Nano-co LLo i da

L Cer i a SLur ryJ 、 P31 - 34、 Internat i ona l Conference on PLanar i zat i on/C

MP Techno logy 、 November 19-21 , 2009

発明の概要

発明が解決しょうとする課題

[0006] しか し、酸化ケィ素微粒子を用いた単結晶基板の研磨において研磨剤は循

環使用するのが一般的であり、長時間使用 した際の安定性を考慮する必要が

あるが、砥粒濃度を高 くすると、使用により砥粒が凝集 し、研磨効率が大幅

に低下 しゃす くなるため研磨剤を長時間使用 した際の安定性が大きく低下す

るという問題がある。砥粒の混合についても、 これまで提案されてきている

混合比率では、研磨速度向上効果が限定的であるばかりでな く、長時間使用

時の研磨剤安定性が悪 くなることが課題 として挙げられる。さらに、研磨条

件を厳 しくすれば、研磨速度は高めることができるものの、ウェハ形状ゃス

クラッチなど研磨欠陥の問題を誘発 しやす くなる。

[0007] 本発明は、上記問題を解決するためになされたものであり、研磨対象物の

被研磨面をより高速度で研磨するとともに長時間使用時の安定性にも優れた

研磨剤および研磨方法を提供することを目的とする。

課題を解決するための手段

[0008] 本発明は、以下の構成を有する研磨対象物の被研磨面を研磨するための研

磨剤を提供する。

[0009] [ 1 ] 研磨対象物の被研磨面を研磨するための研磨剤であって、平均一次粒

子径が 5 ~ 2 0 n m の第 1 の酸化ケィ素微粒子と、平均一次粒子径が 4 0 ~

1 0 n m の第 2 の酸化ケィ素微粒子と、水とを含み、かつ前記第 1 の酸化

ケィ素微粒子と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量に占める前記第 1 の酸化ケ



ィ素微粒子の割合が 0 . 7 ~ 3 0 質量％である研磨剤。

[ ] 前記第 1 の酸化ケィ素微粒子および前記第 2 の酸化ケィ素微粒子が、

ともにコロイダルシ リカである前記 [ 1 ] に記載の研磨剤。

[ 3 ] 前記第 1 の酸化ケィ素微粒子と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量に占

める前記第 1 の酸化ケィ素微粒子の割合が 1 〜 1 0 質量％である前記 [ 1 ]

または [ 2 ] に記載の研磨剤。

[ 4 ] 前記第 2 の酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径が 4 5 0 0 n m で

ある前記 [ 1 ] ~ [ 3 ] のいずれか一項に記載の研磨剤。

[ 5 ] 前記第 1 の酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径が 5 ~ 1 5 n m である

前記 [ 1 ] ~ [ 4 ] のいずれか一項に記載の研磨剤。

[ 6 ] 前記研磨対象物が、修正モース硬度で表わされる硬度が 1 0 以上の単

結晶基板である前記 [ 1 ] ~ [ 5 ] のいずれか一項に記載の研磨剤。

[001 0] 本発明は、また以下の構成を有する研磨対象物の被研磨面を研磨するため

の研磨方法を提供する。

[ 7 ] [ ] ~ [ 6 ] のいずれか一項に記載の研磨剤を研磨パ ッ ドに供給 し

、研磨対象物の被研磨面と前記研磨パ ッ ドとを接触させて、両者間の相対運

動により研磨する研磨方法。

[ 8 ] 前記研磨パ ッ ドに供給され研磨に使用された研磨剤を回収 し、前記回

収 した研磨剤を再び研磨パ ッ ドに供給する操作を繰 り返 し行うことで前記研

磨剤を循環使用する前記 [ 7 ] 記載の研磨方法。

発明の効果

[001 1] 本発明の研磨剤およびこれを用いた研磨方法によれば、研磨対象物の被研

磨面を高速度で研磨可能であり、さらに長時間安定 して使用することができ

る。

図面の簡単な説明

[001 2 ] [ 図 1] 図 1 は、本発明の研磨方法に使用可能な研磨装置の一例を示す図である

発明を実施するための形態



[001 3] 以 下、 本 発 明 の実 施 の形 態 につ い て説 明 す る。

[0014] [ 研 磨 剤 ]

本 発 明 に係 る研 磨 剤 は、 研 磨 対 象 物 の被 研 磨 面 を研 磨 す るた め の研 磨 剤 で

あ って、 平 均 一 次 粒 子径 が 5 ~ 2 0 n m の 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 と、 平 均

— 次 粒 子径 が 4 0 ~ 1 0 n m の 第 2 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 と、 水 とを含 み、

か つ前 記 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 と第 2 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 の合 計 量 に 占め

る前 記 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 の割 合 が 0 . 7 ~ 3 0 質 量 ％ で あ る。

[001 5 ] 本 発 明 の研 磨 剤 に お い て、 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 お よび 第 2 の酸 化 ケ ィ

素 微 粒 子 は研 磨 砥 粒 と して 用 い られ る。 本 発 明 の研 磨 剤 に お い て は、 第 1 の

酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 の平 均 一 次 粒 子径 お よび 第 2 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 の平 均 一

次 粒 子径 を それ ぞれ 上 記 範 囲 とす る。 上 記 配 合 割 合 で研 磨 剤 に配 合 す る こ と

に よ り、 研 磨 に際 して、 研 磨 砥 粒 と して上 記 配 合 割 合 で 大部 分 を 占め る大粒

子径 の 第 2 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 の 間 に少量 存 在 す る小粒 子径 の 第 1 の酸 化 ケ

ィ素 微 粒 子 に よ り基 板 と砥 粒 間 の摩 擦 力 が上 が るた め 高 い研 磨 速 度 が得 られ

る もの で あ る。 また、 大粒 子径 の 第 2 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 と とも に小粒 子径

の 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 が上 記 配 合 割 合 の よ うに少量 存 在 す る こ とで水 等

の分 散 媒 中 で の分 散 安 定性 の 向上 に も寄 与 して、 長 期 使 用 時 の安 定性 が得 ら

れ る もの で あ る。

[001 6] ( 1 ) 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 お よび 第 2 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子

本 発 明 の研 磨 剤 に お い て、 第 1 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 お よび 第 2 の酸 化 ケ ィ

素 微 粒 子 は平 均 一 次 粒 子径 が異 な る以 外 は 同様 の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 を用 い る

こ とが可 能 で あ り、 とも に種 々の 公 知 の方 法 で製 造 され る もの を使 用 で きる

。 例 え ば、 四塩 化 ケ ィ素 を酸 素 と水 素 の 火 炎 中 で 気相 合 成 した ヒ ュ ー ム ドシ

リカゃ ケ ィ酸 ナ 卜リゥ厶 を イオ ン交換 、 も しくは 中和 後 脱 塩 した コ ロイ ダル

シ リカ また は ケ ィ素 アル コキ シ ドを液 相 で加 水 分 解 した コ ロイ ダル シ リ力等

の酸 化 ケ ィ素 微 粒 子 が挙 げ られ る。 これ らの うち で も、 本 発 明 の研 磨 剤 に お

い て は、 品種 の 多様 性 の観 点 か らケ ィ酸 ナ 卜リゥ厶 を 出発 原 料 とす る コ ロイ

ダル シ リカが よ り好 ま しい。



[001 7] 本発 明の研磨剤 が含有 する第 1 の酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径 は、

上記の通 り 5 ~ 2 0 n m であるが、好 ま しくは 5 ~ 1 5 n m であ り、 よ り好

ま しくは 7 ~ 1 3 n m である。

5 n m よ り小 さい第 1 の酸化ケィ素微粒子は、安定 に存在 出来ないおそれ

があ り、 また 2 0 n m を超 える第 1 の酸化ケィ素微粒子 を用いると好 ま しい

研磨速度 を得 られない可能性 がある。

[001 8] また、本発明の研磨剤 が含有 する第 2 の酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子

径 は、上記の通 り4 0 ~ 1 1 0 n m であるが、好 ま しくは 4 5 ~ 1 0 0 n m

である。 1 0 0 n m を超 える第 2 酸化ケィ素微粒子 を用いると、研磨対象物

の被研磨面の面精度 が悪 くなるおそれがあ り、 4 0 n m よ り小 さい第 2 酸化

ケィ素微粒子 を用いると好 ま しい研磨速度 が得 られない可能性 がある。

[001 9] な お、本明細書 において、酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径 とは、窒素

吸着 B E T 法 によ り測定 され る比表面積 を、球状粒子の直径 に換算 したもの

である。

[0020] さ らに、本発明の研磨剤 における、上記第 1 の酸化ケィ素微粒子 と第 2 の

酸化ケィ素微粒子の配合割合 は、上記の通 り第 1 の酸化ケィ素微粒子 と第 2

の酸化ケィ素微粒子の合計量 に占め る第 1 の酸化ケィ素微粒子の割合が 0 .

7 ~ 3 0 質量％ となる配合割合であるが、 この配合割合 は、好 ま しくは 1 ~

0 質量％であ り、 よ り好 ま しくは 3 ~ 1 0 質量％である。

[0021 ] 本発 明の研磨剤 中の第 1 の酸化ケィ素微粒子および第 2 の酸化ケィ素微粒

子の含有量 は、第 1 の酸化ケィ素微粒子 と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量

と して、研磨剤全質量 に対 して 1 0 ~ 5 0 質量％の範 囲で研磨速度、均一性

、材料選択性、分散安定性等 を考慮 して適宜設定することが好 ま しい。第 1

の酸化ケィ素微粒子および第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計含有量が、研磨剤

全質量 に対 して 1 0 質量％未満では、十分な研磨速度 が得 られない ことがあ

り、 5 0 質量％ を超 えると、砥粒濃度 の増加 に見合 った研磨速度 の向上が認

め られず、 また、研磨剤 の粘性 が上が り過 ぎた り、研磨剤 のゲル化 を促進す

る場合がある。



[0022] さらに、本発明の研磨剤における第 1 の酸化ケィ素微粒子および第 2 の酸

化ケィ素微粒子の合計含有量は、研磨剤全質量に対 して 1 5 ~ 3 0 質量％の

範囲がより好ましい。

[0023] ( 2 ) 水

本発明の研磨剤が含有する水は、研磨砥粒である上記第 1 の酸化ケィ素微

粒子および第 2 の酸化ケィ素微粒子を分散させるとともに、その他必要に応

じて添加される任意成分を分散 溶解するための媒体である。水については

、特に制限はないが、他の配合成分に対する影響、不純物の混入、 p H等へ

の影響から、純水または脱ィ才ン水が好ましい。水は研磨剤の流動性を制御

する機能を有するので、その含有量は、研磨速度、平坦化特性等の目標とす

る研磨特性に合わせて適宜設定することができる。

[0024] 本発明の研磨剤において、水は、研磨剤全質量に対 して4 0 ~ 9 0 質量％

の範囲で含まれることが好ましい。水の含有量が、研磨剤全質量に対 して4

0 質量％未満では、研磨剤の粘性が高くなり流動性が損なわれる場合があり

、 9 0 質量％を超えると、研磨砥粒である上記第 1 の酸化ケィ素微粒子およ

び第 2 の酸化ケィ素微粒子の濃度が低 くなり十分な研磨速度が得 られないこ

とがある。

[0025] ( 3 ) 研磨剤の調製および任意成分

本発明の研磨剤は、必須成分として含有する上記 （1 ) の第 1 の酸化ケィ

素微粒子および第 2 の酸化ケィ素微粒子と、 （2 ) の水を、例えば、上記配

合量となるように秤量 し、混合することにより調製できる。

ここで、上記第 1 の酸化ケィ素微粒子および第 2 の酸化ケィ素微粒子とし

て、ともにコロイダルシリカを用いた場合、コロイダルシリカはあらか じめ

酸化ケィ素微粒子が水に分散 した状態で供給されるため、上記第 1 の酸化ケ

ィ素微粒子を含むコ口ィダルシリカと、上記第 2 の酸化ケィ素微粒子を含む

コロイダルシリ力を所望の割合で混合 し、適宜水によって希釈するだけで本

発明の研磨剤として調製できる。

[0026] なお、本発明の研磨剤には、上記本発明の効果を損なわない範囲において



、上記 （1 ) 、 ( 2 ) の必須成分以外に、通常の化学的機械的研磨用の研磨

剤が含有するような任意成分を含有 させてもよい。

[0027] ( 4 ) 研磨対象物

本発明の研磨剤は、研磨対象物の被研磨面を研磨するための研磨剤であ り

、研磨対象物 と しては特 に制限されない。具体的には、 ガラス基板、シ リコ

ンウェハ、半導体デバイス配線基板、化合物単結晶基板等が挙げられる。 こ

れ らのうちでも本発明の研磨剤は、化合物単結晶基板 を研磨する際により大

きな効果を上げることが可能であ り、特 に、修正モー ス硬度 による硬度が 1

0 以上の単結晶基板 に用いることで、 より高速研磨、長時間安定使用の効果

が大 きく期待できる。

[0028] 上記修正モース硬度が 1 0 以上の単結晶基板 と して具体的には、サフアイ

ァ （ _ Α I 2 0 3 ) 基板 （硬度 ：1 2 ) 、炭化ケィ素 （S i C ) 基板 （硬度

: 1 3 ) 、窒化ガ リウム （G a N ) 基板 （硬度 ：1 3 ) 等が挙げられる。本

発明の研磨剤は、 これ らのなかでも、特 にサファイア基板の研磨に好ま しく

用い られる。

[0029] [ 研磨方法 ]

本発明の研磨剤 を用いて、研磨対象物の被研磨面を研磨する方法 と しては

、研磨剤 を研磨パ ッ ドに供給 しなが ら、研磨対象物の被研磨面 と研磨パ ッ ド

とを接触 させ、両者間の相対運動により研磨を行 う研磨方法が好ま しい。

[0030] 上記研磨方法において、研磨装置 と しては従来公知の研磨装置を使用する

ことができる。図 1 に、本発明の実施形態に使用可能な、研磨剤 を循環使用

する研磨装置の一例 を示 し、以下に説明するが、本発明の実施形態に使用さ

れる研磨装置はこのような構造のものに限定されるものではない。

[0031 ] この研磨装置 1 0 は、研磨対象物 1 を保持する研磨へ ッ ド2 と、研磨定盤

3 と、研磨定盤 3 の表面に貼 り付けられた研磨パ ッ ド4 と、研磨剤 5 を貯留

するタンク 8 と、 タンク 8 か ら研磨剤供給ポンプ 7 を用いて、研磨パ ッ ド4

に研磨剤 5 を供給する研磨剤供給配管 6 とを備えている。研磨装置 1 0 は、

研磨剤供給配管 6 か ら研磨剤 5 を供給 しなが ら、研磨へ ッ ド2 に保持された



研磨対象物 1 の被研磨面を研磨パッド4 に接触させ、研磨へッド2 と研磨定

盤 3 とを相対的に回転運動させて研磨を行うように構成されている。

[0032] このような研磨装置 1 0 を用いて、研磨対象物 1 の被研磨面の研磨を行う

ことができる。ここで、研磨装置 1 0 は研磨対象物の片面を被研磨面として

研磨する研磨装置であるが、例えば、研磨対象物の上下面に研磨装置 1 0 と

同様の研磨パッドを配 した両面同時研磨装置を使用 して研磨対象物の被研磨

面 （両面）を研磨することも可能である。

[0033] 研磨ヘッド2 は、回転運動だけでなく直線運動をしてもよい。また、研磨

定盤 3 および研磨パッド4 は、研磨対象物 1 と同程度またはそれ以下の大き

さであってもよい。その場合は、研磨ヘッド2 と研磨定盤 3 とを相対的に移

動させることにより、研磨対象物 1 の被研磨面の全面を研磨できるようにす

ることが好ましい。さらに、研磨定盤 3 および研磨パッド4 は回転運動を行

なうものでなくてもよく、例えばベル 卜式で一方向に移動するものであって

もよい。

[0034] このような研磨装置 1 0 の研磨条件には特に制限はないが、研磨へッド2

に荷重をかけて研磨パッド4 に押 しつけることで、より研磨圧力を高め、研

磨速度を向上させることも可能である。研磨圧力は 1 0 ~ 5 0 k P a 程度が

好ましく、研磨速度の研磨対象物 1 の被研磨面内均一性、平坦性、スクラッ

チなどの研磨欠陥防止の観点から、 1 0 ~ 4 0 k P a 程度がより好ましい。

研磨定盤 3 および研磨へッド2 の回転数は、 5 0 ~ 5 0 0 r p m程度が好ま

しいがこれに限定されない。また、研磨剤 5 の供給量については、被研磨面

構成材料や研磨剤の組成、上記各研磨条件等により適宜調整、選択されるが

、例えば、直径 5 0 m mのウェハを研磨する場合には、概ね 5 ~ 3 0 0 c m 3

/ 分程度の供給量が好ましい。

[0035] 研磨パッド4 としては、一般的な不織布、発泡ポリウレタン、多孔質樹脂

、非多孔質樹脂などからなるものを使用することができる。また、研磨パッ

ド4 への研磨剤 5 の供給を促進 し、あるいは研磨パッド4 に研磨剤 5 が一定

量溜まるようにするために、研磨パッド4 の表面に格子状、同心円状、 らせ



ん状などの溝加工が施されていてもよい。

[0036] また、必要により、パッドコンディショナーを研磨パッド4 の表面に接触

させて、研磨パッド4 表面のコンディショニングを行いながら研磨 してもよ

い。

[0037] また、図 1 に示す研磨装置 1 0 は、研磨に使用した研磨剤 5 を研磨パッド

4 から回収する回収ユニット （図示せず）を有 し、回収 した研磨剤 5 がタン

ク8 に輸送される構成となっている。タンク8 に戻った研磨剤 5 は、再び研

磨剤供給ポンプ 7 を用いて研磨剤供給配管 6 を経て研磨パッド4 に供給され

る。研磨剤 5 は、このようにして循環使用される。

[0038] なお、本発明の研磨方法においては、研磨パッドに供給された研磨剤が研

磨に使用された後上記同様に回収されるが 1 回の研磨使用毎に廃棄される、

いわゆる掛け流 し構成の研磨装置を使用することも可能である。

[0039] 研磨剤が循環使用される研磨方法は、研磨剤が 1 回の研磨使用毎に廃棄さ

れる研磨方法と比較 して研磨剤の消費量を減らすことができるため好ましい

。 しかし、研磨の進行に伴い研磨により被研磨物成分が研磨剤に混入してく

るため、従来の研磨剤では、研磨砥粒の凝集やゲル化を招きやすく、パッド

の目詰まりを誘引して次第に研磨速度が低下するという問題があつた。本発

明の研磨剤によれば、上記研磨により発生する研磨物成分の混入によるゲル

化や凝集が起こりにくく、循環使用時の研磨速度の低下が抑制される。

[0040] すなわち本発明の研磨剤は、初期の研磨速度が高く、かつ循環方式で用い

た際の研磨速度の低下が抑制されるという特徴を有 している。これにより研

磨工程の効率が向上するだけでなく、研磨剤の消費量の低減や、パッドの ド

レツシングゃフラッシングなどの頻度低減によるダウンタイ厶の短縮、更に

はパッド消費量の削減にもつながり、研磨工程を効率的に行えるため、各種

デバイス製造の量産性向上に与える意義は非常に大きいといえる。

実施例

[0041 ] 以下に本発明を実施例を用いて説明するが、本発明は以下の記載に限定さ

れるものではない。例 1 ~ 6 は実施例、例 7 ~ 1 2 は比較例である。



[0042] [例 1 ]

第 1 の酸化ケィ素微粒子として平均一次粒子径が 1 0 n mのコロイダルシ

リカ （第 1 の酸化ケィ素微粒子の固形分濃度 4 0 質量％の水分散液）と、第

2 の酸化ケィ素微粒子として平均一次粒子径が 8 0 n mのコロイダルシリ力

(第 2 の酸化ケィ素微粒子の固形分濃度 4 0 質量％の水分散液）を、第 1 の

酸化ケィ素微粒子と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量に占める第 1 の酸化ケ

ィ素微粒子の配合割合が 1質量％となるような割合で混合 し、充分に撹拌 し

た。得 られた混合液に、最終的に得 られる研磨剤の全質量、すなわち、第 1

の酸化ケィ素微粒子と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量と水の量との合計質

量、に対する、第 1 の酸化ケィ素微粒子と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量

が、 2 0 質量％となるように、イオン交換水を添加 して研磨剤を調製 した。

得 られた研磨剤においては、第 1 の酸化ケィ素微粒子および第 2 の酸化ケィ

素微粒子が砥粒成分である。

[0043] 表 1 に、上記例 1 で得 られた研磨剤における、第 1 の酸化ケィ素微粒子と

第 2 の酸化ケィ素微粒子からなる砥粒成分について、各酸化ケィ素微粒子の

平均一次粒子径、配合割合を示 した。例 1 および以下に示すいずれの例 （2

~ 1 2 ) も、研磨剤における砥粒成分 ：水の存在割合は 2 0 ：8 0 (質量比

) である。

なお、研磨剤に配合 した酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径は、窒素吸着

B E T 法により比表面積を測定 して得 られた値である。以下、例 2 ~ 1 2 に

用いた酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径は全て同様の方法で測定 して得 ら

れた値である。

[0044] [例 ]

例 1 と同様にして表 1 に示す平均一次粒子径の第 1 の酸化ケィ素微粒子と

第 2 の酸化ケィ素微粒子とを砥粒成分として表 1 に示す組成となるように配

合 し、さらに研磨剤の全質量に対する、第 1 の酸化ケィ素微粒子と第 2 の酸

化ケィ素微粒子の合計量、すなわち砥粒成分の配合量が、 2 0 質量％となる

ように水を添加 して、例 2 〜例 1 2 の研磨剤を調製 した。なお、用いた酸化



ケィ素微粒子は全てコロイダルシリカである。

[0045] [評価]

上記で得られた例 1〜例 1 2 の研磨剤の研磨特性を以下の方法により評価

した。

研磨特性の評価としては、 （1 ) 研磨剤を掛け流し使用した際の研磨速度

の評価、 （2 ) 研磨剤を循環使用した際の研磨速度の持続性の評価を行った

[0046] < 被研磨物>

( 1 ) 、 ( 2 ) の評価ともに、被研磨物として、単結晶サファイア基板の

2 インチウェハ （信光社製、 （0 0 0 1 ) 面、基板の厚み4 2 0 m) を使

用した。

[0047] < 研磨方法>

研磨装置としては、S P E E D F A M社製卓上研磨装置を使用した。研磨

パッドとしては、 （1 ) 単層 I C 1 0 0 0 のK _ g r o o V e (掛け流し使

用）および （2 ) S U B A 8 0 0 - X Y - g r o o v e (循環使用） （とも

にニッタハース社製）を使用し、試験前にM E C 1 0 0 _ P H 3 . 5 L (三

菱マテリアル社製）および、ブラシを用いてコンディショニングを行った。

[0048] 研磨は、研磨剤の供給速度を （1 ) 1 0 c m 3 / 分 （掛け流し使用）、 （2

) 1 0 0 c m 3 分 （循環使用）、研磨定盤の回転数は 1 0 0 r p mとし、研

磨圧力を5 p s ί すなわち3 4 . 5 k P a 、研磨時間は （1 ) 3 0 分 （掛け

流し使用）、 （2 ) 6 0 分 （循環使用）として行った。また、研磨剤循環使

用時は6 0 分ごとに上記サファイア基板を入れ替え、途中パッドコンデイシ

ョニングは一切行わずに連続 して研磨を行った。

[0049] < 研磨速度>

研磨速度は、単位時間当たりの基板の厚さの変化量 （ m h r ) で評価

した。具体的には、上記 （1 ) 、 （2 ) の評価に用いた単結晶サファイア基

板について、厚みが既知の未研磨基板の質量と各時間研磨した後の基板質量

とを測定し、その差から質量変化を求め、更に質量変化から求めた基板の厚



みの時間当た りの変化を下記の式を用いて算出 した。

[0050] (研磨速度 （V ) の計算式）

∆ m = m 0 —m ι

V = m / m 0 X T O X 6 0 /

(式中、 ∆ ( g ) は研磨前後の質量変化、 m O ( g ) は未研磨基板の初期

質量、 m l ( g ) は研磨後基板の質量、 V は研磨速度 （ m h r ) 、 T O

は未研磨基板の基板厚み （ m ) 、 t は研磨時間 （m ί n ) を表す。）

[0051 ] < 初期研磨速度>

まず、例 1 〜例 1 2 の研磨剤 について、前記研磨方法 （1 ) に則 り、掛 け

流 し （非循環使用）研磨剤条件での研磨速度 を初期研磨速度 と して測定 算

出 した。なお、初期研磨速度は、例 7 で調製 した平均一次粒子径が 8 0 n m

の第 2 の酸化ケィ素微粒子のみを砥粒 と した研磨剤の初期研磨速度 を 1 . 0

0 と したときの比率 を求めて表 した。結果を表 1 に示す。

[0052] [ 表 1]

*例 7 の研磨速度を1. 0 0 としたときの研磨速度比

[0053] < 研磨速度の持続性>



次に研磨剤を循環して使用したときの研磨速度の持続性について以下の方

法で評価した。研磨方法は前記 （2 ) に則った方法であった。循環使用時の

研磨剤の持続性は、 6 0 分間毎に測定 算出した研磨速度が、初期の研磨速

度 （研磨開始から6 0 分間の研磨速度）に比べて 1 5 %低下するまで研磨を

行った際のサファィァ基板の累積研磨量で評価した。例 7 の研磨剤の累積研

磨量を 1 . 0 0 として、その比率によって表した。数値が 1 . 0 0 より大き

ければ、例 7 の研磨剤より研磨速度の維持性がよいことを示している。

ここで、ゲルとは分散系の一種で、ゾルのような液体分散媒のコロイドであ

るが、分散質のネットワークにより高い粘性を持ち流動性を失い、ゾルとは

異なり、系全体としては固体状になった状態をいう。

[0054] [表2]

* *例7の累積研磨量を1 . 0 0としたときの累計研磨量比

[0055] 表 1および表 2 からわかるように、本発明の粒子径の第 1の酸化ケィ素微

粒子および第 2 の酸化ケィ素微粒子を本発明の配合割合で含有する研磨剤は

、比較例の研磨剤に比べて、研磨速度が大きく、また使用中の研磨速度の持

続性がよい、すなわち長期使用安定性に優れている。

[0056] 本発明を詳細に、また特定の実施態様を参照して説明したが、本発明の範

囲と精神を逸脱することなく、様々な修正や変更を加えることができること

は、当業者にとって明らかである。



本出願は、 2 0 0 年 7 月 9 日出願の日本特許出願 2 0 0 - 5 6 5 3

6 に基づくものであり、その内容はここに参照として取り込まれる。

産業上の利用可能性

[0057] 本発明によれば、研磨される研磨対象物、特に、サファイア （ _ Α Ι 2 0

3 ) 基板、炭化ケィ素 （S i C ) 基板、窒化ガリウム （G a N ) 基板等の硬度

の高い化合物単結晶基板の被研磨面の高速研磨が可能となり、かつ研磨剤の

長期使用安定性の向上が可能となる。これにより、これらの基板の生産性の

向上に寄与することができる。

符号の説明

[0058] 1 研磨対象物、 2 研磨ヘッド、 3 研磨定盤、 4 研磨パッド、 ら

研磨剤、 6 研磨剤供給配管、 7 研磨剤供給ポンプ、 8 タンク、 1 0 ···

研磨装置



請求の範囲

研磨対象物の被研磨面 を研磨するための研磨剤であ って、平均一次

粒子径が 5 ~ 2 0 n m の第 1 の酸化ケィ素微粒子 と、平均一次粒子径

が 4 0 ~ 1 0 n m の第 2 の酸化ケィ素微粒子 と、水 とを含み、かつ

前記第 1 の酸化ケィ素微粒子 と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量 に占

める前記第 1 の酸化ケィ素微粒子の割合が 0 . 7 ~ 3 0 質量％である

研磨剤。

前記第 1 の酸化ケィ素微粒子および前記第 2 の酸化ケィ素微粒子が

、 ともにコロイダルシ リ力である請求項 1 に記載の研磨剤。

前記第 1 の酸化ケィ素微粒子 と第 2 の酸化ケィ素微粒子の合計量 に

占める前記第 1 の酸化ケィ素微粒子の割合が 1 〜 1 0 質量％である請

求項 1 または 2 に記載の研磨剤。

前記第 2 の酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径が 4 5 0 0 n m

である請求項 1 ~ 3 のいずれか一項 に記載の研磨剤。

前記第 1 の酸化ケィ素微粒子の平均一次粒子径が 5 ~ 1 5 n m であ

る請求項 1 ~ 4 のいずれか一項 に記載の研磨剤。

前記研磨対象物が、修正モース硬度で表わされる硬度が 1 0 以上の

単結晶基板である請求項 1 ~ 5 のいずれか一項 に記載の研磨剤。

請求項 1 ~ 6 のいずれか一項 に記載の研磨剤 を研磨パ ッ ドに供給 し

、研磨対象物の被研磨面 と前記研磨パ ッ ドとを接触 させて、両者間の

相対運動 によ り研磨する研磨方法。

前記研磨パ ッ ドに供給 され研磨 に使用された研磨剤 を回収 し、前記

回収 した研磨剤 を再び研磨パ ッ ドに供給する操作 を繰 り返 し行 うこと

で前記研磨剤 を循環使用する請求項 7 記載の研磨方法。
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