
JP 6180873 B2 2017.8.16

10

20

(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　不織布と、前記不織布の内部空隙に付与された高分子弾性体とを含む０．５～１．５ｍ
ｍの厚みを有する繊維複合シートであって、
　前記不織布は、見掛け密度０．５ｇ／ｃｍ3以上である、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の極
細繊維の長繊維の繊維束の絡合体であり、
　両面から５０μｍの厚み領域である表層部の空隙率をＶS、前記表層部に連なる全厚に
対する領域（両面から５０μｍの厚みを除いた厚み領域）である中層部の空隙率をＶmと
した場合に、ＶS／Ｖm≦０．８６であり、且つ、算術平均表面粗さ（Ｒａ）が１５μｍ以
下で、ＪＩＳ　Ｃ硬度７５～９０である表面を有することを特徴とする繊維複合シート。
【請求項２】
　前記高分子弾性体は非多孔質状であり、前記繊維束を形成する複数の前記極細繊維を集
束している請求項１に記載の繊維複合シート。
【請求項３】
　前記不織布と前記高分子弾性体との質量比率（不織布／高分子弾性体）は、９０／１０
～５５／４５である請求項１または２に記載の繊維複合シート。
【請求項４】
　請求項１～３の何れか１項に記載の繊維複合シートを含む研磨パッド材。
【請求項５】
　請求項１に記載の繊維複合シートを製造する方法であって、
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　繊度０．５ｄｔｅｘ以下の長繊維の極細繊維を形成するための海島型複合繊維からなる
繊維ウェブを製造する工程と、
　前記繊維ウェブを絡合処理することにより絡合繊維シートを得る工程と、
　前記絡合繊維シートを面積収縮率３５％以上になるように熱収縮処理することにより緻
密化された絡合繊維シートを得る工程と、
　緻密化された絡合繊維シートに感熱ゲル化剤を含有する高分子弾性体水性液を付与した
後、高分子弾性体を凝固させる工程と、
　前記海島型複合繊維の海成分を選択的に除去することにより極細繊維の繊維束の絡合体
である不織布を形成し、さらに前記感熱ゲル化剤を水洗する工程と、
　前記不織布に高分子弾性体水性液をさらに付与することにより、その両面から１２５μ
ｍの厚み領域の空隙率Ｖa、前記表層部に連なる全厚に対する領域（両面から１２５μｍ
の厚みを除いた厚み領域）である中層部の領域の空隙率をＶbとした場合に、Ｖa／Ｖb≦
０．９になるように調整する工程と、
　その表面を研削することにより、ＶS／Ｖm≦０．８６であり、且つ、算術平均表面粗さ
（Ｒａ）が１５μｍ以下で、ＪＩＳ　Ｃ硬度７５～９０である表面を形成する工程と、を
含むことを特徴とする繊維複合シートの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、高い耐摩耗性が要求される研磨パッド等として好ましく用いられる繊維複合
シートに関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来から、不織布の内部空隙に高分子弾性体を含浸付与して得られる繊維複合シートが
、高精度の平坦性を求められる研磨に用いられる研磨パッド等として好ましく用いられて
いる。高精度の平坦性が求められる研磨としては、回転する研磨パッドに砥粒のスラリー
を滴下しながら、被研磨基材を押し当てて研磨するケミカルメカニカル研磨（ＣＭＰ）が
知られている。ＣＭＰに用いられる研磨パットとして、下記特許文献１は、極細繊維の繊
維束からなる不織布に高分子弾性体を含浸させた研磨パッドを開示する。このような研磨
パッドは従来広く用いられてきたポリウレタン成形体の研磨パッドに比べて剛性が低くし
なやかであるために、被研磨基材表面の形状に対する追随性に優れ、そのために平坦化性
能に優れており、また、研磨パッド表面が柔軟であるために砥粒の凝集体に力が掛かりに
くいために、スクラッチを発生させにくいという利点があった。
【０００３】
　しかし、不織布と高分子弾性体とを含む研磨パッドは、表面が柔らかいために磨耗しや
すいという問題があった。このような問題を解決する研磨パッドとして、下記特許文献２
は、極細繊維の不織布と、不織布の内部に含浸された、高分子弾性体と無機粒子との複合
体とを含み、複合体が無機粒子を１～５０質量％含む研磨パッドを開示する。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００４】
【特許文献１】国際公開２０１０／０１６４８６号パンフレット
【特許文献２】特開２０１２－２１０６８３号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　特許文献２に開示された研磨パッドは、研磨面に硬度の高い無機粒子を配することによ
り耐摩耗性を向上させている。しかしながら、このような研磨パッドにおいては、研磨時
に無機粒子が脱落するおそれがあった。
　本発明は高い耐摩耗性が要求されるような研磨パッド等として好ましく用いられる、耐
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摩耗性の高い繊維複合シート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】
【０００６】
　本発明に係る繊維複合シートは、不織布と、不織布の内部空隙に付与された高分子弾性
体とを含み、０．５～１．５ｍｍの厚みを有し、不織布は、見掛け密度０．５ｇ／ｃｍ3

以上である、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の極細繊維の長繊維の繊維束の絡合体であり、両面
から５０μｍの厚み領域である表層部の空隙率をＶS、表層部に連なる全厚に対する領域
（両面から５０μｍの厚みを除いた厚み領域）である中層部の空隙率をＶmとした場合に
、ＶS／Ｖm≦０．８６であり、且つ、算術平均表面粗さ（Ｒａ）が１５μｍ以下で、ＪＩ
Ｓ‐Ｃ硬度７５～９０である表面を有する。このような構成によれば、繊度０．５ｄｔｅ
ｘ以下の極細繊維の繊維束の絡合体で、繊維密度の高い見掛け密度０．５ｇ／ｃｍ3以上
である緻密な不織布と高分子弾性体とを含有し、空隙率の低い、高分子弾性体と不織布と
の複合層を表層に有するために、繊維束による補強効果により高い剛性を維持するととも
に、高い表面硬度を有することにより高い耐摩耗性を実現できる。また、表層の空隙の存
在による表面斑が抑制されることにより、研磨パッドに用いた場合には高い平坦化性能が
得られる。
【０００７】
　また、本発明に係る繊維複合シートの製造方法は、上述した繊維複合シートを製造する
方法であって、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の長繊維の極細繊維を形成するための海島型複合
繊維からなる繊維ウェブを製造する工程と、繊維ウェブを絡合処理することにより絡合繊
維シートを得る工程と、絡合繊維シートを熱収縮処理することにより緻密化された絡合繊
維シートを得る工程と、緻密化された絡合繊維シートに感熱ゲル化剤を含有する高分子弾
性体水性液を付与した後、高分子弾性体を凝固させる工程と、海島型複合繊維の海成分を
選択的に除去することにより極細繊維の繊維束の絡合体である不織布を形成し、さらに感
熱ゲル化剤を水洗する工程と、不織布に高分子弾性体水性液をさらに付与することにより
、両面から１２５μｍの厚み領域の空隙率Ｖa、全厚に対する領域（両面から１２５μｍ
の厚みを除いた厚み領域）である中層部の空隙率をＶbとした場合に、Ｖa／Ｖb≦０．９
になるように調整する工程と、その表面を研削することにより、ＶS／Ｖm≦０．８６であ
り、且つ、算術平均表面粗さ（Ｒａ）が１５μｍ以下で、ＪＩＳ‐Ｃ硬度７５～９０であ
る表面を形成する工程と、を含む。
【０００８】
　上述したような製造方法においては、緻密化された絡合繊維シートに感熱ゲル化剤を含
有する高分子弾性体水性液を付与した後、高分子弾性体を凝固させることにより、高分子
弾性体が表層に偏在するマイグレーションを抑制している。そして、海島型複合繊維の極
細繊維化処理により形成される繊維束の極細繊維間の空隙に、さらに高分子弾性体を充填
することにより繊維束を構成する極細繊維を集束するとともに繊維束同士も結着される。
このとき、表層に高分子弾性体を充填するとともに、厚み調整時の表面の研削量を調整す
ることにより、研磨面となる表面付近の空隙をさらに減少させることができる。それによ
り、硬度が高く表面斑も抑制された高硬度の表面が形成される。また、表面粗さ（Ｒａ）
を１５μｍ以下になるように研削することにより、耐摩耗性が高い繊維複合シートが得ら
れる。
【発明の効果】
【０００９】
　本発明で得られた繊維複合シートは、不織布の内部空隙に高分子弾性体を付与された繊
維複合シートにおいて、例えば研磨パッド材に要求されるような、高い耐摩耗性を実現で
きる。
【図面の簡単な説明】
【００１０】
【図１】図１は、本発明の一実施形態の研磨パッド材の厚み方向断面の模式断面図を示す
。
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【発明を実施するための形態】
【００１１】
　本発明に係る繊維複合シートは、不織布の内部空隙に高分子弾性体を付与された繊維複
合シートであって、高い耐摩耗性を有する。従って、例えば、高い耐摩耗性が要求される
研磨パッド材、物品の表面を加飾する加飾シート材、等の用途に好ましく用いられる。本
実施形態においては、このような繊維複合シートを用いた研磨パッド材について、代表例
として詳しく説明する。
【００１２】
　本実施形態の繊維複合シートの一実施形態を図１を参照しながら説明する。図１に示す
本実施形態の繊維複合シート１０は、不織布１と、不織布１の内部空隙に付与された高分
子弾性体２とを含み、０．５～１．５ｍｍの厚みを有する。不織布１は、見掛け密度０．
５ｇ／ｃｍ3以上である、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の長繊維の極細繊維１ａの繊維束１ｂ
の絡合体である。そして、研磨パッド材の研磨面になる繊維複合シート１０の両面から５
０μｍの厚み領域である表層部ＬS及び表層部に連なる全厚に対する領域（両面から５０
μｍの厚みを除いた厚み領域）である中層部Ｌmを含む。そして、繊維複合シート１０は
未充填の空隙Ｖを有し、表層部ＬSの空隙率をＶS、中層部Ｌmの空隙率をＶmとした場合に
、ＶS／Ｖm≦０．８６である。また、研磨面となるその面は算術平均表面粗さ（Ｒａ）が
１５μｍ以下で、ＪＩＳ‐Ｃ硬度７５～９０である表面を有する。
【００１３】
　本実施形態における不織布は、見掛け密度０．５ｇ／ｃｍ3以上であり、繊度０．５ｄ
ｔｅｘ以下の長繊維の極細繊維の繊維束の絡合体である。
【００１４】
　極細繊維の繊度は０．５ｄｔｅｘ以下であり、好ましくは０．０００１～０．５ｄｔｅ
ｘ、さらに好ましくは０．００１～０．１ｄｔｅｘである。極細繊維の繊度が０．５ｄｔ
ｅｘを超える場合には、研磨パッド材として用いた場合に表面が粗くなりすぎることによ
り研磨レートが低下し、また、表面のソフト感が失われて研磨時に凝集した砥粒がスクラ
ッチを発生させやすくする。また、極細繊維の繊度が低すぎる場合には、研磨面近傍の極
細繊維が分繊しにくくなり、砥粒スラリーの保持性が低下する傾向がある。
【００１５】
　極細繊維及びその繊維束は長繊維であり、具体的には、１００ｍｍ以上、さらには、２
００ｍｍ以上であることが、極細繊維の繊維密度を高めることにより繊維複合シートの剛
性を高めることができるとともに、研磨パッドとしては研磨時の繊維の抜けを抑制できる
点から好ましい。極細繊維及びその繊維束の長さが短すぎる場合には繊維の抜けが発生し
やすくなるとともに、繊維密度が高くなりにくくなり、高い剛性が得られない傾向がある
。繊維長の上限は、特に限定されないが、例えば、後述するスパンボンド法により製造さ
れる不織布の場合には、物理的に切れていない限り、数ｍ、数百ｍ、数ｋｍあるいはそれ
以上であってもよい。
【００１６】
　不織布の見掛け密度は０．５ｇ／ｃｍ3以上であり、好ましくは０．５５ｇ／ｃｍ3以上
である。このような高い見かけ密度に調整することにより繊維密度の高い不織布が形成さ
れ、剛性の高い繊維複合シートが得られる。上限は特に限定されないが１．０ｇ／ｃｍ3

以下であることが生産性に優れる点から好ましい。
【００１７】
　繊維複合シートの厚み方向の断面に存在する繊維束の断面積としては、平均断面積４０
μｍ2以上の断面積を有する繊維束が、単位面積に観察される繊維束の合計束数に対して
２５％以上、さらには４０％以上、とくには５０％以上、ことには１００％であることが
好ましい。このような場合には、研磨パッド材として用いた場合に、シリコンウエハ用、
半導体ウエハ用、半導体デバイス用の研磨パッド材として高い平坦化性能を実現すること
ができる。
【００１８】
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　また、繊維複合シートの厚み方向の断面に存在する繊維束の平均断面積としては、８０
μｍ2以上、さらには、１００μｍ2以上、とくには、１２０μｍ2以上であることが剛性
の高い繊維複合シートが得られる点から好ましい。平均断面積が小さすぎる場合には繊維
複合シートの剛性が低くなる傾向がある。
【００１９】
　さらに、繊維複合シートの厚み方向の断面に存在する繊維束の束密度としては、６００
束／ｍｍ2以上、さらには１０００束／ｍｍ2以上であり、４０００束／ｍｍ2以下、さら
には３０００束／ｍｍ2以下であることが好ましい。このような繊維束密度の場合には、
研磨パッド材として用いた場合に研磨時に研磨パッド材の表面に表出した繊維束が分繊ま
たはフィブリル化して極細繊維を形成することにより、砥粒スラリーの保持性が高くなる
とともに、表面がソフトになって、スクラッチの発生が抑制されやすくなる。繊維束密度
が低すぎる場合には、研磨パッド材表面に露出する極細繊維の繊維密度が低くなることに
より研磨レートが低下したり、平坦化性能が低下したりする傾向がある。また繊維束密度
が高すぎる場合には研磨パッド材表面が緻密になりすぎて砥粒スラリーの保持性が低下し
て研磨レートが低下する傾向がある。
【００２０】
　極細繊維を形成する樹脂成分の具体例としては、例えば、ポリエチレンテレフタレート
（ＰＥＴ），イソフタル酸変性ＰＥＴ，スルホイソフタル酸変性ＰＥＴ，ポリブチレンナ
フタレート，ポリエチレンナフタレート，ポリヘキサメチレンテレフタレート，ポリブチ
レンテレフタレート，ポリエチレンサクシネート，ポリブチレンサクシネート，ポリブチ
レンサクシネートアジペート，ポリヒドロキシブチレート－ポリヒドロキシバリレート共
重合体，ポリ乳酸等の芳香族ポリエステルや脂肪族ポリエステル；テレフタル酸とノナン
ジオールとメチルオクタンジオール共重合ナイロン，ナイロン６，ナイロン６６，ナイロ
ン１０，ナイロン１１，ナイロン１２等の脂肪族ナイロン；ポリエチレン，ポリプロピレ
ン等のポリオレフィン類；エチレン単位を２５～７０モル％含有する変性ポリビニルアル
コール；ポリウレタン系エラストマー，ナイロン系エラストマー，ポリエステル系エラス
トマー等のエラストマーなどが挙げられる。これらは単独で用いても、２種以上を組み合
わせて用いてもよい。
【００２１】
　これらの中では、ガラス転移温度（Ｔg）が５０℃以上、さらには６０℃以上で吸水率
が４質量％以下、さらには２質量％以下である熱可塑性樹脂が、研磨パッド材として用い
た場合に研磨の経時安定性に優れる点から特に好ましい。熱可塑性樹脂のＴgが５０℃未
満の場合には、剛性が不足して平坦化性能が低下し、また、研磨時に経時的に剛性が低下
して研磨安定性や研磨均一性が低下する傾向がある。また、熱可塑性樹脂の吸水率が４質
量％を超える場合には、研磨時に極細繊維が砥粒スラリー中の水分を徐々に吸収して剛性
が経時的に低下することにより、経時的に平坦化性能や研磨レートや研磨均一性が低下す
る傾向がある。
【００２２】
　Ｔgが５０℃以上で吸水率が４質量％以下である熱可塑性樹脂の具体例としては、例え
ば、ＰＥＴ（Ｔg７７℃、吸水率１質量％）、イソフタル酸変性ＰＥＴ（Ｔg６７～７７℃
、吸水率１質量％）、スルホイソフタル酸変性ＰＥＴ（Ｔg６７～７７℃、吸水率１～４
質量％）、ポリブチレンナフタレート（Ｔg８５℃、吸水率１質量％）、ポリエチレンナ
フタレート（Ｔg１２４℃、吸水率１質量％）等から形成される芳香族ポリエステル系繊
維；テレフタル酸とノナンジオールとメチルオクタンジオール共重合ナイロン（Ｔg１２
５～１４０℃、吸水率１～４質量％）等から形成される半芳香族ポリアミド系樹脂等が挙
げられる。また、ＰＥＴ，イソフタル酸変性ＰＥＴ，ポリブチレンナフタレート，ポリエ
チレンナフタレートは得られる繊維複合シートの剛性，耐水性，及び耐磨耗性にとくに優
れる点から好ましい。またＰＥＴ及びイソフタル酸変性ＰＥＴは、後述する海島型複合繊
維からなるウェブ絡合シートから極細繊維を形成する際に大幅に収縮することにより、繊
維密度の高い不織布が得られるために研磨パッド材の剛性が高くなりやすく、さらに、研



(6) JP 6180873 B2 2017.8.16

10

20

30

40

50

磨時の水分による経時変化も小さい点から最も好ましい。
【００２３】
　本実施形態の繊維複合シートにおいては、質量比率（不織布／高分子弾性体）が９０／
１０～５５／４５、さらには８５／１５～６５／３５になるように、不織布の内部空隙に
高分子弾性体が付与されていることが好ましい。不織布／高分子弾性体の質量比率がこの
ような範囲である場合には、繊維複合シートの剛性が高くなるとともに、研磨パッド材と
して用いる場合には表面に露出する極細繊維の密度を高めることにより、研磨安定性、研
磨レート、及び、平坦化性能を高めることができる。
【００２４】
　また、本実施形態の繊維複合シートにおいては、高分子弾性体は繊維束を形成する長繊
維の極細繊維を集束するように存在することが好ましい。ここで、長繊維の極細繊維が集
束されているとは、繊維束内部に存在する長繊維の極細繊維の大部分が繊維束内部に存在
する高分子弾性体により接着されて拘束されている状態を意味する。極細繊維が高分子弾
性体に集束されていることにより、繊維複合シートの剛性が高くなる。極細繊維が集束さ
れていない場合には、極細繊維が柔軟性を帯びるために、研磨パッド材として用いる場合
に平坦化性能が低下する傾向がある。また、研磨時に繊維の抜けが多くなり、抜けた繊維
に砥粒が凝集してスクラッチが発生しやすくなる。さらに、複数の繊維束同士は繊維束の
外側に存在する高分子弾性体により結着されて塊（バルク）状に存在していることが好ま
しい。このように、繊維束同士が結着されることにより、形態安定性が向上して研磨安定
性等が向上する。
【００２５】
　極細繊維を集束している高分子弾性体、及び、繊維束同士を結着している高分子弾性体
は非多孔質状であることが好ましい。なお、非多孔質状とは、多孔質状、または、スポン
ジ状（以下、単に、多孔質状とも言う）の高分子弾性体が有するような独立気泡を実質的
に有さない状態を意味する。具体的には、例えば、溶剤系ポリウレタンを凝固させて得ら
れるような、独立気泡を多数有する高分子弾性体ではないことを意味する。集束または結
着している高分子弾性体が非多孔質状である場合には、高い剛性が得られるために耐摩耗
性により優れた繊維複合シートが得られる。また、研磨パッド材として用いる場合に研磨
安定性が高くなり、また、摩耗しにくく、また、研磨時のスラリー屑やパッド屑が空隙に
堆積しにくくなるために、高い研磨レートを長時間維持することができ、さらに、極細繊
維に対する接着強度が高くなるために、繊維の抜けに起因する研磨時のスクラッチの発生
を抑制することができる。
【００２６】
　高分子弾性体の具体例としては、例えば、ポリウレタン系樹脂、ポリアミド系樹脂、（
メタ）アクリル酸エステル系樹脂、（メタ）アクリル酸エステル－スチレン系樹脂、（メ
タ）アクリル酸エステル－アクリロニトリル系樹脂、（メタ）アクリル酸エステル－オレ
フィン系樹脂、（メタ）アクリル酸系エステル－（水添）イソプレン系樹脂、（メタ）ア
クリル酸エステル－ブタジエン系樹脂、スチレン－ブタジエン系樹脂、スチレン－水添イ
ソプレン系樹脂、アクリロニトリル－ブタジエン系樹脂、アクリロニトリルーブタジエン
ースチレン系樹脂、酢酸ビニル系樹脂、（メタ）アクリル酸エステル－酢酸ビニル系樹脂
、エチレン－酢酸ビニル系樹脂、エチレン－オレフィン系樹脂、シリコーン系樹脂、フッ
素系樹脂、及び、ポリエステル系樹脂等が挙げられる。これらは単独で用いても、２種以
上を組み合わせて用いてもよい。これらの中では、ポリウレタン系樹脂が、極細繊維を集
束したり、繊維束同士を結着したりするための接着性に優れるために繊維複合シートの硬
度を高め、研磨パッド材として用いる場合に研磨時の経時的安定性に優れている点から好
ましい。
【００２７】
　高分子弾性体としては、吸水率が０．５～８質量％、さらには１～６質量％である高分
子弾性体が研磨パッド材として用いる場合に研磨時における経時安定性に優れる点から特
に好ましい。高分子弾性体の吸水率が低すぎる場合には研磨時に研磨パッド材に対する砥
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粒スラリーの濡れ性が低下することにより、研磨レートが低下したり、研磨均一性や研磨
安定性が低下したり、砥粒が凝集しやすくなってスクラッチが発生しやすくなる傾向があ
る。また、高分子弾性体の吸水率が高すぎる場合には、研磨時に研磨パッド材の剛性が経
時的に低下して平坦化性能が低下することにより研磨レートや研磨均一性が変動しやすく
なる。なお、高分子弾性体の吸水率とは、乾燥処理した高分子弾性体のフィルムを室温の
水に浸漬して飽和膨潤させたときの吸水率である。また、２種以上の高分子弾性体を含有
する場合には各高分子弾性体の吸水率に質量分率を乗じた値の和としても理論上算出され
る。
【００２８】
　このような吸水率を有する高分子弾性体は、高分子弾性体を構成する高分子の架橋度を
調整したり、親水性の官能基を導入したりすること等により得ることができる。高分子弾
性体においては、カルボキシル基、スルホン酸基、及び、炭素数３以下のポリアルキレン
グリコール基からなる群から選ばれる少なくとも１種の親水性基を有することが、吸水率
や親水性を調整することにより、研磨時の研磨パッド材の砥粒スラリーに対する濡れ性を
向上させることができる点から好ましい。このように濡れ性を向上させることにより、研
磨レート、研磨均一性、及び研磨安定性が向上する。このような親水性基は高分子弾性体
を製造する際のモノマー成分として、親水性基を有する成分を共重合することにより、高
分子弾性体に導入することができる。このような親水性基を有するモノマー成分の共重合
割合としては、０．１～２０質量％、更には、０．５～１０質量％であることが、吸水に
よる膨潤軟化を最小限に抑えつつ、吸水率や濡れ性を高めることができる点から好ましい
。また、とくに、カルボキシル基、スルホン酸基、及び、炭素数３以下のポリアルキレン
グリコール基からなる群から選ばれる少なくとも１種の親水性基を有するポリウレタン系
樹脂が、研磨パッド材として用いる場合に、剛性、濡れ性、及び研磨時の経時的安定性が
高い点から好ましい。
【００２９】
　さらに、高分子弾性体としては、１５０℃における貯蔵弾性率［Ｅ’（１５０℃、ｄｒ
ｙ）］が０．１～１００ＭＰａ、さらには、１～８０ＭＰａであることが好ましい。この
ような弾性率は、高分子弾性体に架橋構造を形成させることにより得ることができる。な
お、高分子弾性体が親水性基を有する場合には、水で膨潤しやすく吸水率が高くなる傾向
がある。このような場合には、架橋構造の度合いを調整することにより、吸水率も制御さ
れる。なお、２種以上の高分子弾性体を含有する場合には各高分子弾性体の［Ｅ’（１５
０℃、ｄｒｙ）］に質量分率を乗じた値の和としても理論上算出される。
【００３０】
　このような本実施形態の繊維複合シート１０は、図１に示すように、両面側に、表面か
ら５０μｍの厚み領域である表層部ＬS及び表層部に連なる全厚に対する領域（両面から
５０μｍの厚みを除いた厚み領域）である中層部Ｌmを有し、表層部ＬSの空隙率をＶS、
中層部Ｌmの空隙率をＶmとした場合に、ＶS／Ｖm≦０．８６である。本実施形態の繊維複
合シートにおいては、表面から５０μｍの厚み領域である表層部に高分子弾性体を高充填
することにより、表層部の空隙を低減させて繊維束を強く拘束している。その結果、繊維
複合シートの表面硬度を高くすることができる。空隙率ＶSと空隙率Ｖmの関係は、ＶS／
Ｖm≦０．８６であり、ＶS／Ｖm≦０．８３、さらには、ＶS／Ｖm≦０．８０であること
が好ましい。ＶS／Ｖm＞０．８６の場合には、表層部が高分子弾性体で高充填されていな
いために、繊維束に対する補強が不充分になり、高い表面硬度が得られなくなる。
【００３１】
　表層部ＬSの空隙率ＶS及び中層部Ｌmの空隙率Ｖmは、例えば、次のようにして求める。
繊維複合シートの厚み方向の断面を走査型電子顕微鏡で倍率３０倍で撮影し、得られた画
像から、厚み方向断面の両面から５０μｍの厚み領域である表層部の空隙率ＶS及び表層
部に連なる中層部の空隙率Ｖmをそれぞれ求める。具体的には、各領域それぞれの空隙率
は、画像解析ソフトPopimaging（Digital being kids．Co製）を用い、動的閾値法でその
領域の画像を二値化し、空隙部に内接円を描き、各領域において、描いた内接円面積の中
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で３５０μｍ2未満のものをノイズとみなし除去し、残りの円の面積の合計を空隙量とし
て算出する。そして、得られた空隙量を各領域の断面積で割った値を空隙率（ＶS、Ｖm）
とする。
【００３２】
　また、そのような表面は算術平均表面粗さ（Ｒａ）は１５μｍ以下であり、１４μｍ以
下、さらには１３μｍであることが好ましい。Ｒａが１５μｍを超える場合には、表面の
繊維束が高分子弾性体で充分に補強されなくなり、高い表面硬度が得られなくなる。
【００３３】
　さらに、その面のＪＩＳ－Ｃ硬度は、７５～９５であり、７６～９３、さらには７７～
９０であることが好ましい。ＪＩＳ－Ｃ硬度が７５未満の場合には研磨レートが低くなり
、また、表面の耐摩耗性も低下する。また、ＪＩＳ－Ｃ硬度が９５を超える場合は研磨パ
ッド材として用いる場合に研磨装置へセットしにくくなることがある。
【００３４】
　本実施形態の繊維複合シートの厚みは０．５～１．５ｍｍ、好ましくは０．８～１．４
ｍｍである。また、その見掛け密度は、０．５～１．２ｇ／ｃｍ3、さらには、０．６～
１．２ｇ／ｃｍ3であることが、剛性に優れる点から好ましい。
【００３５】
［繊維複合シートの製造方法］
　次に、本実施形態の繊維複合シートをその製造方法の一例に沿って、さらに詳しく説明
する。
【００３６】
　本実施形態の繊維複合シートは、例えば、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の長繊維の極細繊維
を形成するための海島型複合繊維からなる繊維ウェブを製造する工程と、繊維ウェブを絡
合処理することにより絡合繊維シートを得る工程と、絡合繊維シートを熱収縮処理するこ
とにより緻密化された絡合繊維シートを得る工程と、緻密化された絡合繊維シートに感熱
ゲル化剤を含有する高分子弾性体水性液を付与した後、高分子弾性体を凝固させる工程と
、海島型複合繊維の海成分を選択的に除去することにより極細繊維の繊維束の絡合体であ
る不織布を形成し、さらに感熱ゲル化剤を水洗する工程と、不織布に高分子弾性体水性液
をさらに付与することにより、少なくともその一面側において、その両面から１２５μｍ
の厚み領域の空隙率Ｖa、両面から１２５μｍの厚み領域に連なる全厚に対する領域（両
面から１２５μｍの厚みを除いた厚み領域）である領域の空隙率をＶbとした場合に、Ｖa

／Ｖb≦０．９になるように調整する工程と、その表面を研削することにより、ＶS／Ｖm

≦０．８６であり、且つ、算術平均表面粗さ（Ｒａ）が１５μｍ以下で、ＪＩＳ‐Ｃ硬度
７５～９０である表面を形成する工程と、を備える製造方法により得ることができる。
【００３７】
　本実施形態の製造方法においては、はじめに、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の長繊維の極細
繊維を形成するための海島型複合繊維からなる繊維ウェブを製造する。
【００３８】
　海島型複合繊維とは、繊維断面において、マトリクスとなる海成分のポリマー中に、海
成分とは異なる種類のドメインとなる島成分のポリマーが分散されており、後に海成分を
除去することにより、島成分のポリマーを主体とする繊維束状の極細繊維を形成する繊維
である。
【００３９】
　海島型複合繊維の繊維ウェブは、例えば、海成分の熱可塑性樹脂と島成分の熱可塑性樹
脂とを溶融紡糸することにより複合化した後、スパンボンド法により、延伸後、ネット上
に堆積させることにより得られる。このようなスパンボンド法により繊維ウェブを形成す
ることにより、研磨パッド材として用いる場合に研磨時の繊維の抜けが少なく、繊維密度
が高く、形態安定性が良好な長繊維の極細繊維を形成する海島型複合繊維からなる繊維ウ
ェブが得られる。なお、必要に応じて堆積された繊維ウェブを部分的に圧着してもよい。
このようにして得られる繊維ウェブの目付量は特に限定されないが、例えば、２０～５０



(9) JP 6180873 B2 2017.8.16

10

20

30

40

50

０ｇ／ｍ2の範囲であることが好ましい。
【００４０】
　海島型複合繊維の島成分を形成するための樹脂としては、上述した極細繊維を形成する
樹脂成分が用いられる。また、島成分は各種添加剤を含有してもよい。添加材の具体例と
しては、例えば、触媒、着色防止剤、耐熱剤、難燃剤、滑剤、防汚剤、蛍光増白剤、艶消
剤、着色剤、光沢改良剤、制電剤、芳香剤、消臭剤、抗菌剤、防ダニ剤、無機微粒子等が
挙げられる。
【００４１】
　一方、海島型複合繊維の海成分を形成するための樹脂としては、島成分との組み合わせ
において、後に選択的に除去できる樹脂であれば、特に限定なく用いられる。このような
海成分を形成するための樹脂の具体例としては、例えば、ポリビニルアルコール（ＰＶＡ
）系樹脂等の水溶性熱可塑性樹脂、ポリエチレンオキシド、ポリエチレン、ポリプロピレ
ン、ポリスチレン、エチレンプロピレン共重合体、ポリエチレングリコール及び／又はス
ルホン酸アルカリ金属塩を共重合成分として含有する変性ポリエステル、エチレン酢酸ビ
ニル共重合体、スチレンエチレン共重合体、スチレンアクリル共重合体等が挙げられる。
これらの中では、ＰＶＡ系樹脂等の水溶性熱可塑性樹脂、特にエチレン変性ＰＶＡが島成
分を構成する樹脂が熱収縮し易い点から好ましい。これらは単独で用いても、２種以上を
組み合わせて用いてもよい。
【００４２】
　そして、次に、繊維ウェブを４～１００枚程度重ねて絡合させることによりウェブ絡合
シートを形成する。ウェブ絡合シートは、ニードルパンチや高圧水流処理等を用いて繊維
ウェブに絡合処理を行うことにより形成される。以下に、ニードルパンチによる絡合処理
について詳しく説明する。
【００４３】
　はじめに、所定の目付になるように重ねられた長繊維ウェブの積重体に針折れ防止油剤
、帯電防止油剤、絡合向上油剤などのシリコーン系油剤または鉱物油系油剤を付与する。
その後、長繊維ウェブの積重体にニードルパンチを施すことにより繊維を三次元的に絡合
させる絡合処理を行う。ニードルパンチ処理を行うことにより、繊維密度が高く、繊維の
抜けを起こしにくいウェブ絡合シートが得られる。ウェブ絡合シートの目付は、目的とす
る厚みに応じて適宜選択されるが、具体的には、例えば、１００～１５００ｇ／ｍ2の範
囲であることが取扱い性に優れる点から好ましい。
【００４４】
　次に、ウェブ絡合シートを熱収縮させることにより、ウェブ絡合シートの繊維密度およ
び絡合度合を高める。熱収縮処理の具体例としては、例えば、ウェブ絡合シートを水蒸気
に連続的に接触させる方法や、ウェブ絡合シートに水を付与した後、加熱エアーや赤外線
などの電磁波によりウェブ絡合シートに付与した水を加熱する方法等が挙げられる。また
、熱収縮処理により緻密化されたウェブ絡合シートをさらに緻密化するとともに、ウェブ
絡合シートの形態を固定化したり、表面を平滑化したりすること等を目的として、必要に
応じて、さらに熱プレス処理を行うことにより繊維密度を高めてもよい。
【００４５】
　熱収縮処理は、ウェブ絡合シートを面積収縮率が３５％以上、さらには、４０％以上に
なるように収縮させることが好ましい。なお、面積収縮率（％）は、
式：（熱収縮処理前のウェブ絡合シートの面積－熱収縮処理後のウェブ絡合シートの面積
）／熱収縮処理前のウェブ絡合シートの面積×１００
により計算される。なお、各面積は、ウェブ絡合シートの表面の面積と裏面の面積の平均
面積を意味する。このように高い収縮率で収縮させることにより繊維密度が充分に高めら
れる。面積収縮率の上限は特に限定されないが収縮の限度や処理効率の点から８０％程度
であることが好ましい。
【００４６】
　熱収縮処理前後におけるウェブ絡合シートの目付の変化としては、熱収縮処理後の目付
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が、熱収縮処理後前の目付に比べて、１．２倍（質量比）以上、さらには、１．５倍以上
で、４倍以下、さらには３倍以下であることが好ましい。なお、熱収縮処理されたウェブ
絡合シートは、海島型複合繊維の熱変形温度以上の温度で加熱ロールや加熱プレスするこ
とにより、さらに繊維密度が高められてもよい。
【００４７】
　次に、熱収縮処理されたウェブ絡合シートに高分子弾性体を付与する。なお、本実施形
態の繊維複合シートを得るためには、後述する海島型複合繊維の極細繊維化処理の前工程
、及び後工程のそれぞれにおいて高分子弾性体を付与することが好ましい。詳しくは、熱
収縮処理されたウェブ絡合シートの極細繊維化処理の前工程において高分子弾性体を付与
することにより、海島型複合繊維を固定して拘束することにより極細繊維化処理の際にシ
ートの形態を安定化させることができる。また、熱収縮処理されたウェブ絡合シートを極
細繊維化処理した後にさらに高分子弾性体を付与することにより、海成分を除去すること
により形成された繊維束内部の空隙にも高分子弾性体を充填することができるために、硬
度のより高い繊維複合シートが得られる。
【００４８】
　熱収縮処理されたウェブ絡合シートに高分子弾性体を付与する方法としては、熱収縮処
理されたウェブ絡合シートに高分子弾性体の樹脂液を含浸させた後、高分子弾性体を凝固
させる方法が挙げられる。
【００４９】
　高分子弾性体の樹脂液としては、高分子弾性体の水性液を用いることが環境負荷が低い
点から好ましい。高分子弾性体の水性液とは、高分子弾性体を形成する成分を水系媒体に
溶解した水性溶液、又は、高分子弾性体を形成する成分を水系媒体に分散させた水性分散
液である。なお、水性分散液には、懸濁分散液及びエマルジョンが含まれる。また、高濃
度で粘度が低く含浸浸透性にも優れているために高充填しやすい点から水性分散液がとく
に好ましい。高分子弾性体の水性分散液の固形分濃度は、１５質量％以上、さらには、２
５質量％以上であることが、高分子弾性体を高充填しやすい点から好ましい。
【００５０】
　熱収縮処理されたウェブ絡合シートに高分子弾性体の水性液を含浸させる方法は特に限
定されないが、例えば、ナイフコーター、バーコーター、又はロールコーターを用いて、
または、ディッピングが挙げられる。
【００５１】
　なお、ウェブ絡合シートに高分子弾性体の水性分散液を含浸させる場合においては、表
面から水性液が乾燥するにつれて内層の水性液が表層に移行して、高分子弾性体が表層に
遍在する、所謂、マイグレーションという現象を生じる場合がある。このようなマイグレ
ーションの発生は、水性分散液に感熱ゲル化性を有するマイグレーション防止剤を添加す
ることにより抑制することが高充填するためには好ましい。感熱ゲル化剤としては、水溶
性である、一価、または二価の無機塩類が後述する水洗処理で容易に除去できる点から好
ましい。このような無機塩類の具体例としては、例えば、炭酸ナトリウム、硫酸ナトリウ
ム、硫酸アンモニウム、塩化カルシウム、硫酸カルシウム、硝酸カルシウム、酸化亜鉛、
塩化亜鉛、塩化マグネシウム、塩化カリウム、炭酸カリウム、硝酸ナトリウム、硝酸鉛等
が挙げられる。無機塩類の添加割合としては、例えば、高分子弾性体１００質量部に対し
て０．５～５質量部程度であることが好ましい。感熱ゲル化剤を含有する高分子弾性体の
水性分散液を用いる場合、スチーム加熱することにより、表層からの急激な水分の蒸発を
抑制しながら内部を加熱して高分子弾性体を感熱ゲル化させる。そして、感熱ゲル化され
た高分子弾性体を１５０℃の条件で乾燥することにより、高分子弾性体を厚み方向に均一
に付与することができる。
【００５２】
　高分子弾性体としては、極細繊維に対する結着性が高い点から、水素結合性高分子弾性
体が好ましい。水素結合性高分子弾性体とは、例えば、ポリウレタン系樹脂、ポリアミド
系樹脂、ポリビニルアルコール系樹脂等のように、水素結合により結晶化あるいは凝集す
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る高分子からなる弾性体である。水素結合性高分子弾性体は、接着性が高く、繊維絡合体
の形態保持性を向上させ、また、繊維の抜けを抑制する。
【００５３】
　以下に、高分子弾性体としてポリウレタン系樹脂からなる弾性体を用いる場合について
、代表例として詳しく説明する。
【００５４】
　ポリウレタン系樹脂からなる弾性体としては、平均分子量２００～６０００の高分子ポ
リオールと有機ポリイソシアネ－トと、鎖伸長剤とを、所定のモル比で反応させることに
より得られる各種のポリウレタン系樹脂が挙げられる。
【００５５】
　高分子ポリオールの具体例としては、例えば、ポリエチレングリコール，ポリプロピレ
ングリコール，ポリテトラメチレングリコール，ポリ（メチルテトラメチレングリコール
）等のポリエーテル系ポリオールおよびその共重合体；ポリブチレンアジペートジオール
，ポリブチレンセバケートジオール，ポリヘキサメチレンアジペートジオール，ポリ（３
－メチル－１，５－ペンチレンアジペート）ジオール，ポリ（３－メチル－１，５－ペン
チレンセバケート）ジオール，ポリカプロラクトンジオール等のポリエステル系ポリオー
ルおよびその共重合体；ポリヘキサメチレンカーボネートジオール，ポリ（３－メチル－
１，５－ペンチレンカーボネート）ジオール，ポリペンタメチレンカーボネートジオール
，ポリテトラメチレンカーボネートジオール等のポリカーボネート系ポリオールおよびそ
の共重合体；ポリエステルカーボネートポリオール等が挙げられる。また、必要に応じて
、トリメチロールプロパン等の３官能アルコールやペンタエリスリトール等の４官能アル
コールなどの多官能アルコール、又は、エチレングリコール，プロピレングリコール，１
，４－ブタンジオール，１，６－ヘキサンジオール等の短鎖アルコールを併用してもよい
。これらは単独で用いても、２種以上を組み合わせて用いてもよい。特に、非晶性のポリ
カーボネート系ポリオール，脂環式ポリカーボネート系ポリオール，直鎖状ポリカーボネ
ート系ポリオール，及び、これらのポリカーボネート系ポリオールとポリエーテル系ポリ
オール又はポリエステル系ポリオールとの混合物を用いることが、耐加水分解性や耐酸化
性等の耐久性に優れた研磨パッド材が得られる点から好ましい。また、炭素数５以下、特
には炭素数３以下のポリアルキレングリコール基を含有するポリウレタン系樹脂は水に対
する濡れ性がとくに良好になる点から好ましい。
【００５６】
　有機ポリイソシアネートの具体例としては、例えば、ヘキサメチレンジイソシアネート
，イソホロンジイソシアネート，ノルボルネ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等の脂肪族あるいは脂環族ジイソシアネート等の無黄変型
ジイソシアネート；２，４－トリレンジイソシアネート，２，６－トリレンジイソシアネ
ート，４，４’－ジフェニルメタンジイソシアネート，キシリレンジイソシアネートポリ
ウレタン等の芳香族ジイソシアネート，等が挙げられる。また、必要に応じて、３官能イ
ソシアネートや４官能イソシアネートなどの多官能イソシアネートを併用してもよい。こ
れらは単独で用いても、２種以上を組み合わせて用いてもよい。これらの中では、４，４
’－ジシクロヘキシルメタンジイソシアネート、２，４－トリレンジイソシアネート、２
，６－トリレ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、キシ
リレンジイソシアネートが、繊維に対する接着性が高く、また、硬度が高い研磨パッド材
が得られる点から好ましい。
【００５７】
　鎖伸長剤の具体例としては、例えば、ヒドラジン，エチレンジアミン，プロピレンジア
ミン，ヘキサメチレンジアミン，ノナメチレンジアミン，キシリレンジアミン，イソホロ
ンジアミン，ピペラジンおよびその誘導体，アジピン酸ジヒドラジド，イソフタル酸ジヒ
ドラジドなどのジアミン類；ジエチレントリアミンなどのトリアミン類；トリエチレンテ
トラミンなどのテトラミン類；エチレングリコール，プロピレングリコール，１，４－ブ
タンジオール，１，６－ヘキサンジオール，１，４－ビス（β－ヒドロキシエトキシ）ベ
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ンゼン，１，４－シクロヘキサンジオールなどのジオール類；トリメチロールプロパンな
どのトリオール類；ペンタエリスリトールなどのペンタオール類；アミノエチルアルコー
ル，アミノプロピルアルコールなどのアミノアルコール類等が挙げられる。これらは単独
で用いても、２種以上を組み合わせて用いてもよい。これらの中では、ヒドラジン、ピペ
ラジン、ヘキサメチレンジアミン、イソホロンジアミンおよびその誘導体、エチレントリ
アミンなどのトリアミンの中から２種以上組み合わせて用いることが、短時間で硬化反応
が完了する点から好ましい。また、鎖伸長反応時に、鎖伸長剤とともに、エチルアミン、
プロピルアミン、ブチルアミンなどのモノアミン類；４－アミノブタン酸、６－アミノヘ
キサン酸などのカルボキシル基含有モノアミン化合物；メタノール、エタノール、プロパ
ノール、ブタノールなどのモノオール類を併用してもよい。
【００５８】
　また、２，２－ビス（ヒドロキシメチル）プロピオン酸、２，２－ビス（ヒドロキシメ
チル）ブタン酸、２，２－ビス（ヒドロキシメチル）吉草酸などのカルボキシル基含有ジ
オール等を併用して、ポリウレタン系弾性体の骨格にカルボキシル基などのイオン性基を
導入することにより、水に対する濡れ性をさらに向上させることができる。
【００５９】
　さらに、ポリウレタン系樹脂の吸水率や貯蔵弾性率を制御するために、ポリウレタンを
形成するモノマー単位が有する官能基と反応し得る官能基を分子内に２個以上含有する架
橋剤や、ポリイソシアネート系化合物、多官能ブロックイソシアネート系化合物等の自己
架橋性の化合物を添加することにより、架橋構造を形成してもよい。
【００６０】
　モノマー単位の官能基と架橋剤の官能基との組み合わせとしては、カルボキシル基とオ
キサゾリン基、カルボキシル基とカルボジイミド基、カルボキシル基とエポキシ基、カル
ボキシル基とシクロカーボネート基、カルボキシル基とアジリジン基、カルボニル基とヒ
ドラジン誘導体、ヒドラジド誘導体などが挙げられる。これらの中では、カルボキシル基
を有するモノマー単位とオキサゾリン基、カルボジイミド基またはエポキシ基を有する架
橋剤と組み合わせ、水酸基またはアミノ基を有するモノマー単位とブロックイソシアネー
ト基を有する架橋剤との組み合わせ、およびカルボニル基を有するモノマー単位とヒドラ
ジン誘導体またはヒドラジド誘導体との組み合わせが、架橋形成が容易であり、得られる
繊維複合シートの剛性や耐磨耗性が優れる点から、特に好ましい。なお、架橋構造は、繊
維絡合体にポリウレタン系樹脂を付与した後の熱処理工程において形成することが、高分
子弾性体の水性液の安定性を維持する点から好ましい。これらの中でも、架橋性能や水性
液のポットライフ性が優れ、また安全面でも問題のないカルボジイミド基および／または
オキサゾリン基が特に好ましい。カルボジイミド基を有する架橋剤としては、例えば日清
紡績株式会社製「カルボジライトＥ－０１」、「カルボジライトＥ－０２」、「カルボジ
ライトＶ－０２」などの水分散カルボジイミド系化合物を挙げることができる。また、オ
キサゾリン基を有する架橋剤としては、例えば日本触媒株式会社製「エポクロスＫ－２０
１０Ｅ」、「エポクロスＫ－２０２０Ｅ」、「エポクロスＷＳ－５００」などの水分散オ
キサゾリン系化合物を挙げることができる。架橋剤の配合量としては、ポリウレタン系樹
脂に対して、架橋剤の有効成分が１～２０質量％、さらには１．５～１質量％、とくには
２～１０質量％であることが好ましい。
【００６１】
　また、極細繊維との接着性を高め繊維束の剛性を高める点から、ポリウレタン系樹脂中
の高分子ポリオールの成分の含有率としては、６５質量％以下、さらには、６０質量％以
下であることが好ましい。また、４０質量％以上、さらには、４５質量％以上であること
が適度な弾性を付与することにより研磨パッド材として用いた場合にスクラッチの発生を
抑制することができる点から好ましい。
【００６２】
　ポリウレタン系樹脂は、浸透剤、消泡剤、滑剤、撥水剤、撥油剤、増粘剤、増量剤、硬
化促進剤、酸化防止剤、紫外線吸収剤、蛍光剤、防黴剤、発泡剤、ポリビニルアルコール
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、カルボキシメチルセルロースなどの水溶性高分子化合物、染料、顔料、無機微粒子など
をさらに含有してもよい。
【００６３】
　ポリウレタン系樹脂を水性分散液にする方法は、特に限定されず、公知の方法を用いる
ことができる。具体的には、例えば、カルボキシル基、スルホン酸基、水酸基などの親水
性基を有する単量体を共重合成分として用いることにより、水性媒体に対する分散性をポ
リウレタン系樹脂に付与する方法、または、ポリウレタン系樹脂に界面活性剤を添加して
、乳化又は懸濁させる方法が挙げられる。
【００６４】
　乳化又は懸濁に用いられる界面活性剤の具体例としては、例えば、ラウリル硫酸ナトリ
ウム、ラウリル硫酸アンモニウム、ポリオキシエチレントリデシルエーテル酢酸ナトリウ
ム、ドデシルベンゼンスルフォン酸ナトリウム、アルキルジフェニルエーテルジスルフォ
ン酸ナトリウム、ジオクチルスルホコハク酸ナトリウムなどのアニオン性界面活性剤；ポ
リオキシエチレンノニルフェニルエーテル、ポリオキシエチレンオクチルフェニルエーテ
ル、ポリオキシエチレンラウリルエーテル、ポリオキシエチレンステアリルエーテル、ポ
リオキシエチレン－ポリオキシプロピレンブロック共重合体などのノニオン性界面活性剤
などが挙げられる。また、反応性を有する、いわゆる反応性界面活性剤を用いてもよい。
また、界面活性剤の曇点を適宜選ぶことにより、ポリウレタン系樹脂に感熱ゲル化性を付
与することもできる。ポリウレタン系樹脂の水性分散液の分散平均粒子径は特に限定され
ないが、例えば、０．０１～１μｍ、さらには、０．０３～０．５μｍであることが好ま
しい。
【００６５】
　次に、高分子弾性体が付与された熱収縮処理されたウェブ絡合シート中の海島型複合繊
維を極細繊維化処理することにより極細繊維の繊維束の絡合体である不織布を形成する。
【００６６】
　本工程は、熱収縮処理されたウェブ絡合シートを形成する海島型複合繊維を極細繊維化
処理することにより極細繊維を形成する工程である。なお、海島型複合繊維から海成分を
除去することにより極細繊維間に空隙が形成される。この空隙には、後述する高分子弾性
体を再充填する工程において高分子弾性体が充填されることにより極細繊維が集束される
。
【００６７】
　高分子弾性体が付与された熱収縮処理されたウェブ絡合シート中の海島型複合繊維は、
水、アルカリ性水溶液、酸性水溶液等で熱水処理することにより、海成分を形成する熱可
塑性樹脂を溶解除去、または、分解除去することにより島成分の樹脂から形成された極細
繊維が形成される。熱水処理の具体例としては、例えば、第１段階として、６５～９０℃
の熱水中に５～３００秒間浸漬した後、さらに、第２段階として、８５～１００℃の熱水
中で１００～６００秒間処理するような方法が挙げられる。また、溶解効率を高めるため
に、必要に応じて、ロールでのニップ処理、高圧水流処理、超音波処理、シャワー処理、
攪拌処理、揉み処理等を行ってもよい。
【００６８】
　なお、海島型複合繊維から海成分を溶解する際に、形成される極細繊維が大きく収縮す
る。この収縮により繊維密度がより緻密になるために繊維密度が高くなる。なお、高分子
弾性体の水性液に感熱ゲル化剤を付与していた場合には、この工程において、感熱ゲル化
剤も水洗除去される。
【００６９】
　次に、極細繊維から形成された繊維束内部に高分子弾性体をさらに充填することにより
、極細繊維を集束するとともに、繊維束を結着させる。上述したような海島型複合繊維に
極細繊維化処理を施した場合、形成される繊維束の内部に空隙が形成される。本工程にお
いては、このような空隙に高分子弾性体を充填することにより、極細繊維を集束するとと
もに、繊維複合シートの空隙率を低下させる。なお、極細繊維が繊維束を形成しているた
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めに毛細管現象により高分子弾性体の水性液が含浸されやすくなり、極細繊維はより集束
されやすくなる。高分子弾性体の水性液の含浸方法及び種類は、上述したものと同様の方
法及び樹脂が用いられる。
【００７０】
　なお、高分子弾性体の再付与においては、両表面から１２５μｍの厚み領域の空隙率Ｖ

a、両表面から１２５μｍの厚み領域に連なる全厚に対する領域の空隙率をＶbとした場合
に、Ｖa／Ｖb≦０．９になるように調整することが好ましい。このように調整することに
より、ＶS／Ｖm≦０．８６になるような繊維複合シートが得られやすくなる。再付与する
高分子弾性体の量は、厚みや極細繊維化処理する前の高分子弾性体の付与の量により適宜
調整されるが、４０～１２０ｇ／ｍ2程度であることが好ましい。再付与する高分子弾性
体の量が少なすぎる場合には表層に存在する樹脂量が少なくなる傾向がある。また、再付
与する高分子弾性体の量が多すぎる場合には、含浸可能な量を上回り、経済性が低下する
傾向がある。なお、付与量の調整は表層に高分子弾性体を選択的に存在させるようにナイ
フコーター、バーコーター、又はロールコーターの条件を適宜調整する方法や、ディッピ
ングを行って表層に偏在させるようにニップ条件を調整する方法等が挙げられる。
【００７１】
　このようにして、見掛け密度０．５ｇ／ｃｍ3以上であり、繊度０．５ｄｔｅｘ以下の
極細繊維の長繊維の繊維束の絡合体である不織布と、不織布の内部空隙に高分子弾性体を
含浸付与した繊維複合シートを製造するための中間体シートが得られる。
【００７２】
　なお、このようにして得られた繊維複合シートを製造するための中間体シートは、これ
までの製造工程で用いられた物質に由来するｐＨ変化を生じる成分が含まれていることが
ある。このようなｐＨ変化を生じる成分が残留した場合には研磨パッド材として用いる場
合には研磨砥粒が凝集し研磨レートの低下、あるいはスクラッチという問題を引き起こす
ことがある。従って、中間体シートを水洗することにより、中間体シートからｐＨ変化を
生じる成分を除去することが好ましい。水洗方法の具体例としては、例えば、８０℃以上
の熱水中で水洗するような方法が挙げられる。また、溶解効率を高めるために必要に応じ
て、ロールでのニップ処理、高圧水流処理、超音波処理、シャワー処理、攪拌処理、揉み
処理等を行ってもよい。このようにして水洗された中間体シート中に含有されるイオン量
は、４００μｇ／ｃｍ3以下程度であることが好ましい。
【００７３】
　そして、このような中間体シートに対して以下に示すような仕上げ処理を施すことによ
り繊維複合シートが得られる。
【００７４】
　仕上げ処理としては、得られた中間体シートの表面から研削することにより表面の面出
しを行う。研削はサンドペーパー、針布、ダイヤモンド等によって行われる。この場合、
表層部の空隙率ＶSと中層部の空隙率Ｖmとの関係をＶS／Ｖm≦０．８６に調整するために
、研削量は、中間体シートの表面から５０～２００μｍの範囲で研削することが好ましい
。研削量が多すぎる場合には、表層に存在する高分子弾性体が脱落しやすくなるために、
極細繊維を集束して補強する効果が低下する傾向がある。また、研削量が少なすぎる場合
には、算術平均表面粗さ（Ｒａ）が１５μｍ以下のような平滑な表面が得られにくくなる
傾向がある。このような表面を形成するためには、♯６０～♯６００、さらには♯８０～
♯４００、とくには♯１００～♯３２０のような細目のサンドペーパーを使用することが
好ましい。
【００７５】
　このようにして繊維複合シートが製造される。そして、繊維複合シートを研磨パッド材
として用いる場合には、必要に応じてさらに後加工処理等が施されて研磨パッドとして用
いられる。
【００７６】
　後加工処理としては、逆シールのブラッシング処理、溝加工、熱プレス処理、積層処理
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等が挙げられる。逆シールのブラッシング処理とは、サンドペーパー、針布、ダイヤモン
ド等により繊維複合シートの表面に機械的な摩擦力や研磨力を与えて、集束された極細繊
維を分繊する処理である。また、溝加工とは、砥粒スラリーの保持性や排出性を調整する
ために研磨面に、格子状、同心円状、渦巻き状等の溝や孔を形成する処理である。また、
熱プレス処理とは、研磨パッド材に含まれる空隙を減少させたり、見掛け密度をさらに高
めたりする処理である。熱プレス処理としては、極細繊維および高分子弾性体が分解しな
い温度から選ばれ、例えば１６０～１８０℃に加熱された金属ロールを用い、線圧３０～
１００ｋｇ／ｃｍ条件でプレスするような条件が選ばれる。また、積層処理とは、繊維複
合シートを、スポンジ、編物、織物、不織布、ゴム、弾性樹脂フィルム等の各種基材に貼
り合せて積層化することにより剛性を調整する処理である。例えば、繊維複合シートを硬
度の低い弾性体シートと積層することにより、平坦化性能をさらに向上させることができ
る。弾性フィルムや弾性スポンジ体の材質は、現在汎用的に使用されているポリウレタン
を含浸した不織布（例えば、"Ｓｕｂａ４００"（ニッタ・ハース（株）製））の他、天然
ゴム、ニトリルゴム、ポリブタジエンゴム、シリコーンゴムなどのゴム；ポリエステル系
熱可塑性エラストマー、ポリアミド系熱可塑性エラストマー、フッ素系熱可塑性エラスト
マーなどの熱可塑性エラストマー；発泡プラスチック；ポリウレタンなどを採用すること
ができる。また、繊維複合シートを含有する研磨層と該研磨層よりも硬度の低い弾性体層
とが積層された研磨パッド材としても良い。それによって、被研磨材に対するローカル平
坦化性能（局所的な平坦化性能）が向上する傾向がある。なお、積層処理された研磨パッ
ド材は、研磨パッド材と弾性体層とが溶融接着等により直接接合しているものの他、接着
剤や両面粘着テープ等により両層が接着されたものや、さらに、両層の間にさらに別の層
が存在するものも含む。
【００７７】
　本実施形態の繊維複合シートを用いて得られた研磨パッド材は、ウエハ（シリコンウエ
ハ、化合物半導体ウエハ等）、液晶・表示部材（ＬＥＤ基板、ガラス基板）、ガラス製品
、金属製品、プラスチック製品、セラミック製品、水晶、ＭＥＭＳ（マイクロ－エレクト
ロ－メカニカルシステムズ）、その他の基板（ハードディスク基板、金属基板、プラスチ
ック基板、セラミック基板、光学基板、電子回路基板、電子回路マスク基板、多層配線基
板、ハードディスク基板等）等の各種被研磨基材を研磨するためのＣＭＰ等に用いられる
研磨パッドとして好ましく用いられる。
【実施例】
【００７８】
　以下、本発明を実施例により具体的に説明する。なお、本発明は実施例により何ら限定
されるものではない。
【００７９】
　はじめに、本実施例で用いた評価方法を以下にまとめて示す。
【００８０】
〈表層部の空隙率ＶS、中層部の空隙率Ｖmの測定及びＶS／Ｖmの算出〉
　得られた繊維複合シートの断面を走査型電子顕微鏡で倍率３０倍で観察し、写真を撮影
した。得られた写真から、研磨パッド材の両面から５０μｍの厚み領域である表層部の空
隙率ＶS及び表層部に連なる全厚に対する領域（両面から５０μｍの厚みを除いた厚み領
域）である中層部の空隙率Ｖmをそれぞれ求めた。具体的には、各領域それぞれの空隙率
は、画像解析ソフトPopimaging（Digital being kids．Co製）を用い、動的閾値法でその
領域の画像を二値化し、空隙部に内接円を描き、各領域において、描いた内接円面積の中
で３５０μｍ2未満のものをノイズとみなし除去し、残りの円の面積の合計を空隙量とし
て算出した。そして、得られた空隙量を各領域の断面積で割った値を空隙率（ＶS、Ｖm）
とした。さらに、ＶS／Ｖmを求めた。
【００８１】
〈繊維複合シートの中間体の表層の空隙率Ｖａ、中層の空隙率Ｖbの測定及びＶａ／Ｖbの
算出〉



(16) JP 6180873 B2 2017.8.16

10

20

30

40

50

　高分子弾性体再付与後で研削前の繊維複合シート材の中間体の断面を走査型電子顕微鏡
で倍率３０倍で観察し、写真を撮影した。得られた写真から、両面から１２５μｍの厚み
領域で空隙率Ｖa及びその領域に連なる全厚に対する領域（両側の表面から１２５μｍの
厚みを除いた厚み領域）である中層部領域の空隙率Ｖbを上記「表層部の空隙率ＶS、中層
部の空隙率Ｖmの測定及びＶS／Ｖmの算出」と同様にしてそれぞれ求めた。さらに、Ｖa／
Ｖbを求めた。
【００８２】
〈見掛け密度〉
　単位面積あたりの質量（ｇ／ｃｍ2）を厚さ（ｃｍ）で除した値を見掛け密度（ｇ／ｃ
ｍ3）とし、任意の１０箇所の値を算術平均して求めた。なお、厚さは、ＪＩＳＬ１０９
６に準じて荷重２４０ｇｆ／ｃｍ2で測定した。
【００８３】
〈表面粗さ測定〉
　繊維複合シートの表面へ金を蒸着させた後、ＶｅｒｔＳｃａｎ（株式会社　菱化システ
ム）を用い、１ｃｍ×１ｃｍの範囲の凹凸高さを測定し、算術平均表面粗さ（Ｒａ）を求
めた。
【００８４】
〈表面硬度〉
　ＪＩＳ　Ｋ　６３０１に準じて表面硬度を測定した。
【００８５】
〈摩耗減量（テーバー摩耗）〉
　ＪＩＳ　Ｌ１０９６に準じ、摩耗輪としてＣＳ－１０を用い、荷重５００ｇ、１０００
回の条件で測定し、測定前後の摩耗減量を測定した。
【００８６】
［実施例１］
　水溶性熱可塑性ポリビニルアルコール系樹脂（ＰＶＡ；海成分）と変性度６モル％のイ
ソフタル酸変性ポリエチレンテレフタレ－ト（島成分）とを、海成分／島成分が２５／７
５（質量比）となるように２６０℃で溶融複合紡糸用口金（島数：２５島／繊維）より吐
出した。紡糸速度が３７００ｍ／ｍｉｎとなるようにエジェクター圧力を調整し、平均繊
度３．０デシテックスの長繊維をネット上に捕集し、目付３５ｇ／ｍ2のスパンボンドシ
ート（繊維ウェブ）を得た。
【００８７】
　得られた繊維ウェブを総目付が４８０ｇ／ｍ2になるようにクロスラッピングにより１
２枚重ねて積重体を得、針折れ防止油剤をスプレーした。次に、バーブ数１個でニードル
番手４２番のニードル針、及びバーブ数６個でニードル番手４２番のニードル針を用いて
積重体を３０７５パンチ／ｃｍ2でニードルパンチ処理して絡合させることによりウェブ
絡合シートを得た。得られたウェブ絡合シートの目付量は５４０ｇ／ｍ2、層間剥離力は
８．８ｋｇ／２．５ｃｍであった。また、ニードルパンチ処理による面積収縮率は３２％
であった。
【００８８】
　次に、得られたウェブ絡合シートを１１０℃、２３．５％ＲＨの条件で６５秒間スチー
ム処理した。このときの面積収縮率は４８％であった。そして、９０～１１０℃のオーブ
ン中で乾燥させた後、さらに、１１５℃で熱プレスすることにより、目付９８６ｇ／ｍ2

、見掛け密度０．５２４ｇ／ｃｍ3、厚み１．８８ｍｍの熱収縮処理されたウェブ絡合シ
ートを得た。
【００８９】
　次に、熱収縮処理されたウェブ絡合シートに、ポリウレタン弾性体のエマルジョン（固
形分３０％）をｐｉｃｋ  ｕｐ６０％で含浸させた。なお、ポリウレタン弾性体は、ポリ
カーボネート系無黄変樹脂である。さらにエマルジョンにポリウレタン弾性体 １００質
量部に対してカルボジイミド系架橋剤４．９質量部と感熱ゲル化剤として硫酸アンモニウ
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ム６．４部添加し、ポリウレタン弾性体の固形分が１６％となるよう調整した。ポリウレ
タン弾性体は熱処理することにより架橋構造を形成する。そして、エマルジョンが含浸さ
れた熱収縮処理されたウェブ絡合シートを１１０℃、３０％ＲＨ雰囲気下で乾燥処理し、
さらに、１５０℃で乾燥処理した。このようにして、目付１０５４ｇ／ｍ2、見掛け密度
０．６９４ｇ／ｃｍ3、厚み１．５２ｍｍのシートを得た。
【００９０】
  次に、ポリウレタン弾性体が充填された熱収縮処理されたウェブ絡合シートを、ニップ
処理、及び高圧水流処理しながら９５℃の熱水中に１０分間浸漬することによりＰＶＡ及
び感熱ゲル化剤を溶解除去し、さらに、乾燥することにより、単繊維繊度０．０９ｄｔｅ
ｘ、目付７５０ｇ／ｍ2、見掛け密度０．５２９ｇ／ｃｍ3、厚み１．４２ｍｍである、ポ
リウレタン弾性体と極細繊維の長繊維の繊維束の絡合体である不織布との複合体を得た。
【００９１】
  次に、得られた複合体に、同じポリウレタン弾性体のエマルジョンを９１ｇ／ｍ2にな
るように再度含浸させた。その際、エマルジョンに、ポリウレタン弾性体 １００質量部
に対してカルボジイミド系架橋剤５．０質量部を添加し、ポリウレタン弾性体の固形分が
２０％となるよう調整した。次に、エマルジョンが含浸された複合体を１１０℃、３０％
ＲＨ雰囲気下で処理し、１５０℃で乾燥処理した中間体シートを得た。得られた中間体シ
ートは、目付８３３ｇ／ｍ2、見掛け密度０．５７３ｇ／ｃｍ3、厚み１．４６ｍｍであっ
た。また、両面から１２５μｍの厚み領域の空隙率をＶa、表層部に連なる全厚に対する
領域（両側の表面から１２５μｍの厚みを除いた厚み領域）である中層部領域の空隙率を
Ｖbとした場合に、Ｖa／Ｖb＝０．８４８であった。
【００９２】
  次に、♯２４０ペーパーと♯３２０ペーパーを用い、速度３．０ｍ／ｍｉｎ、回転数６
５０ｒｐｍの条件で両面をそれぞれ１５０μｍずつ研削することにより、目付７１５ｇ／
ｍ2、見掛け密度０．６２９ｇ／ｃｍ3、厚み１．１４ｍｍである繊維複合シートを得た。
また、この繊維複合シートの両面から５０μｍの厚み領域である表層部の空隙率をＶS、
表層部に連なる全厚に対する領域（両面から５０μｍの厚みを除いた厚み領域）である中
層部の空隙率をＶmとした場合に、ＶS／Ｖm＝０．７３３であった。また、両面とも算術
平均表面粗さ（Ｒａ）は５．１μｍ、ＪＩＳ－Ｃ硬度は８６であった。また、この表面の
摩耗減量は０ｍｇであった。結果を表１に示す。
【００９３】
【表１】

【００９４】
［実施例２］
  ポリウレタン弾性体を再付与する量を９１ｇ／ｍ2に代えて、７９ｇ／ｍ2とした以外は
実施例１と同様にして中間体シートを得た。得られた中間体シートは、目付８２０ｇ／ｍ
2、見掛け密度０．５６１ｇ／ｃｍ3、厚み１．４６ｍｍであった。また、両面から１２５
μｍの厚み領域の空隙率をＶa、表層部に連なる全厚に対する領域（両面から５０μｍの
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厚みを除いた厚み領域）である中層部の空隙率をＶbとした場合に、Ｖa／Ｖb＝０．８６
であった。そして、実施例１と同様にして、中間体シートの両面をそれぞれ研削すること
により、目付７１４ｇ／ｍ2、見掛け密度０．６２７ｇ／ｃｍ3、厚み１．１４ｍｍである
繊維複合シートを得た。この繊維複合シートの表層部の空隙率ＶSは２７％、中層部の空
隙率Ｖmは３５．２％であり、ＶS／Ｖm＝０．７６７であった。また、算術平均表面粗さ
（Ｒａ）は４．９μｍ、ＪＩＳ－Ｃ硬度は８５であった。また、この表面の摩耗減量は０
ｍｇであった。結果を表１に示す。
【００９５】
［実施例３］
　実施例１で得られた中間体シートを♯２４０ペーパーと♯３２０ペーパーを用いて研削
する代わりに、♯１８０ペーパーを用いて研削した以外は実施例１と同様にして目付６８
５ｇ／ｍ2、見掛け密度０．６０８ｇ／ｃｍ3、厚み１．１３ｍｍである繊維複合シートを
得た。この繊維複合シートの表層部の空隙率ＶSは２９．２％、中層部の空隙率Ｖmは３４
．３％であり、ＶS／Ｖm＝０．８５１であった。また、算術平均表面粗さ（Ｒａ）は９．
７μｍ、ＪＩＳ－Ｃ硬度は８０であった。また、この表面の摩耗減量は０ｍｇであった。
結果を表１に示す。
【００９６】
［比較例１］
  ポリウレタン弾性体を再付与する量を９１ｇ／ｍ2に代えて、３１ｇ／ｍ2とした以外は
実施例１と同様にして中間体シートを得た。得られた中間体シートは、目付８４９ｇ／ｍ
2、見掛け密度０．５９４ｇ／ｃｍ3、厚み１．４３ｍｍであった。また、両面から１２５
μｍの厚み領域の空隙率をＶa、表層部に連なる全厚に対する領域（両面から１２５μｍ
の厚みを除いた厚み領域）である中層部の空隙率をＶbとした場合に、Ｖa／Ｖb＝０．９
８５であった。そして、実施例１と同様にして、中間体シートの両面をそれぞれ研削する
ことにより、目付６９６ｇ／ｍ2、見掛け密度０．６０５ｇ／ｃｍ3、厚み１．１５ｍｍで
ある繊維複合シートを得た。この繊維複合シートの表層部の空隙率ＶSは３１．１％、中
層部の空隙率Ｖmは３２．０％であり、ＶS／Ｖm＝０．９７２であった。また、ＪＩＳ－
Ｃ硬度は７３であり、算術平均表面粗さ（Ｒａ）は毛羽が長く荒れていたために測定でき
なかった。また、この表面の摩耗減量は７３ｍｇであった。結果を表１に示す。
【００９７】
［比較例２］
  実施例１で得られた中間体シートを♯２４０ペーパーと♯３２０ペーパーを用い、両面
をそれぞれ１５０μｍずつ研削する代わりに、両面をそれぞれ３００μｍずつ研削した以
外は実施例１と同様にして目付５１１ｇ／ｍ2、見掛け密度０．６０９ｇ／ｃｍ3、厚み０
．８４ｍｍである繊維複合シートを得た。この繊維複合シートの表層部の空隙率ＶSは３
０．２％、中層部の空隙率Ｖmは３４．０％であり、ＶS／Ｖm＝０．８８８であった。ま
た、算術平均表面粗さ（Ｒａ）は７．１μｍ、ＪＩＳ－Ｃ硬度は８１であった。また、こ
の表面の摩耗減量は２０ｍｇであった。結果を表１に示す。
【００９８】
［比較例３］
  実施例２で得られた中間体シートを♯２４０ペーパーと♯３２０ペーパーを用いて研削
する代わりに、♯６０ペーパーを用いて研削した以外は実施例２と同様にして目付６４１
ｇ／ｍ2、見掛け密度０．５５７ｇ／ｃｍ3、厚み１．１５ｍｍである繊維複合シートを得
た。この繊維複合シートの表層部の空隙率ＶSは３０．４％、中層部の空隙率Ｖmは３４．
５％であり、ＶS／Ｖm＝０．８８１であった。また、算術平均表面粗さ（Ｒａ）は１８．
４μｍ、ＪＩＳ－Ｃ硬度は７４であった。また、この表面の摩耗減量は６．３ｍｇであっ
た。結果を表１に示す。
 
【産業上の利用可能性】
【００９９】
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　本発明で得られる繊維複合シートは、耐摩耗性に優れているために、半導体ウエハ、半
導体デバイス、シリコンウエハ、ハードディスク、ガラス基板、光学製品、または、各種
金属等を研磨するための研磨パッドの他、耐摩耗性が要求される物品の加飾表皮材等とし
て用いられる。
【符号の説明】
【０１００】
１　　不織布
１ａ　極細繊維
１ｂ　繊維束
２　　高分子弾性体
１０　繊維複合シート
ｖ　　空隙

【図１】
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