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ES 2 874 899 T3

DESCRIPCION
Lechada de lapeado con un agente tensioactivo cationico
Campo técnico y aplicabilidad industrial

La presente divulgacion se refiere en general a los compuestos de lapeado y a sus procedimientos de fabricacion,
mas especificamente, a las lechadas, los compuestos o los geles de lapeado que se usan en la aplicacion de
produccion industrial para eliminar o minimizar los residuos en las piezas de trabajo y en el equipo de lapeado.

Antecedentes

Una solucién de pulido, util para eliminar materiales de barrera de, por ejemplo, dispositivos de circuitos integrados,
se describe en el documento US 2005/0236601. En particular, se divulga una soluciéon de pulido que comprende de
un 0 a un 20 por ciento en peso de oxidante, al menos un 0,001 por ciento en peso de un inhibidor para reducir la tasa
de eliminacion de los metales interconectados no ferrosos, de 10 ppb a un 4 por ciento en peso de agente complejante,
de un 0 a un 50 por ciento en peso de abrasivo y agua hasta alcanzar el equilibrio; y la solucién tiene un pH inferior a
7.

Resumen

En una realizacién, una lechada de lapeado puede comprender particulas abrasivas dispersas en un soporte, en el
que el soporte comprende agua, etilenglicol y entre aproximadamente el 0,5 % en peso y aproximadamente el 60 %
en peso de agente tensioactivo.

En otra realizacién, una composicion de lapeado puede comprender materiales superabrasivos; y un agente
tensioactivo catiénico o un polimero cationico, en el que el agente tensioactivo catiénico o el polimero catiénico se
adsorbe en la superficie de los materiales superabrasivos.

En otra realizacion, una lechada de lapeado puede comprender particulas abrasivas que estan cargadas positivamente
cuando se dispersan en etilenglicol, que tiene un pH en un intervalo de 5 a 9, tal como se demuestra por medio de los
potenciales zeta; y un agente antiespumante dispersado en etilenglicol.

Breve descripcion de los dibujos

El resumen anterior, asi como la siguiente descripcion detallada de las realizaciones, se entenderan mejor cuando se
lean junto con los dibujos adjuntos. Debera entenderse que las realizaciones representadas no se limitan a las
disposiciones y los instrumentos concretos mostrados.

FIG. 1 es una vista esquematica de la superficie de zafiro con cargas negativas durante un proceso de
lapeado segun una realizacion;

FIG. 2 es un grafico de barras que ilustra la tasa de eliminacion de material entre las formulaciones A, B, C y
D;

FIG. 3 es un grafico de barras que ilustra la rugosidad Ra de las obleas procesadas con las lechadas A, B, C
yD;y

FIG. 4 es un grafico de barras que ilustra la rugosidad Rz de la oblea procesada con las lechadas A, B, Cy
D.

Descripcion detallada

Antes de describir los presentes procedimientos, sistemas y materiales, debe entenderse que esta divulgacion no se
limita a las metodologias, los sistemas y los materiales particulares descritos, ya que éstos pueden variar. Asimismo,
debe entenderse que la terminologia usada en la descripcion tiene por objeto describir Unicamente las versiones o las
realizaciones particulares, y no pretende limitar el ambito de aplicacion. Por ejemplo, tal y como se usa aqui, las formas
singulares "un", "una" y "el" incluyen referencias plurales a menos que el contexto dicte claramente lo contrario.
Ademas, la palabra "que comprende”, tal y como se usa aqui, pretende significar "que incluye, pero no se limita a" A
menos que se definan de otro modo, todos los términos técnicos y cientificos usados en el presente documento tienen
el mismo significado que normalmente entiende una persona con un conocimiento ordinario en la técnica.

A menos que se indique lo contrario, todos los nimeros que expresan cantidades de ingredientes, propiedades tales
como el tamario, el peso, las condiciones de reaccion, etc., usados en la especificacion deben entenderse modificados
en todos los casos por el término "aproximadamente". Por consiguiente, a menos que se indique lo contrario, los
parametros numéricos expuestos en la siguiente especificacion son aproximaciones que pueden variar en funcién de
las propiedades deseadas que se pretenden obtener con la invencién. Como minimo, cada parametro numérico debe
interpretarse a la luz del niumero de digitos significativos declarados y aplicando las técnicas ordinarias de redondeo.
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Al describir y reivindicar la invencién, se usara la siguiente terminologia de acuerdo con las definiciones que se
exponen a continuacion.

Tal como se usa aqui, el término "aproximadamente" significa mas o menos el 10 % del valor numérico del nimero
con el que se esta usando. Por lo tanto, alrededor del 50 % significa en el intervalo del 45 %-55 %.

El término "abrasivo", tal como se usa aqui, se refiere a cualquier material usado para desgastar material mas blando.

El término "eliminacion de material", tal como se usa aqui, se refiere al peso de una pieza de trabajo eliminado en un
periodo de tiempo determinado, expresado en miligramos, gramos, etc.

El término "tasa de eliminacion de material”, tal y como se usa en este documento, se refiere al material eliminado
dividido por el intervalo de tiempo, expresado en miligramos por minuto, gramos por hora, o micras de espesor por
minuto, etc.

El término "diamante monocristalino”, tal y como se usa en este documento, se refiere al diamante que se forma
mediante sintesis a alta presion/alta temperatura o a un diamante que se forma de forma natural. La fractura del
diamante monocristalino se produce a lo largo de los planos de rotura atémicos. Una particula de diamante
monocristalino se rompe con relativa facilidad por los planos de rotura.

El término "particula" o "particulas", tal como se usa aqui, se refiere a un cuerpo discreto o a cuerpos discretos. Una
particula también se considera un cristal o un grano.

El término "fosa", tal como se usa aqui, se refiere a una hendidura o una grieta en la particula, ya sea una hendidura
0 una grieta en la imagen bidimensional o una hendidura o una grieta en un objeto.

El término "diamante policristalino”, tal como se usa aqui, se refiere al diamante formado por sintesis de explosion que
da lugar a una estructura de particulas policristalinas. Cada particula de diamante policristalino esta formada por un
gran numero de microcristalitos de un tamafio inferior a unos 100 angstroms. Las particulas de diamante policristalino
no tienen planos de rotura.

El término "superabrasivo", tal como se usa aqui, se refiere a un abrasivo que posee una dureza y una resistencia a
la abrasién superiores. El diamante y el nitruro de boro cubico son ejemplos de superabrasivos y tienen valores de
dureza de indentacién Knoop superiores a 3500.

El término "pérdida de peso", tal y como se usa aqui, se refiere a la diferencia de peso de un grupo de particulas antes
de ser sometidas al tratamiento de modificacion y el peso de la misma masa de particulas de diamante o de particulas
abrasivas después de ser sometidas al tratamiento de modificacion.

El término "pieza de trabajo", tal y como se usa aqui, se refiere a las piezas o los objetos de los que se elimina material
mediante esmerilado, pulido, lapeado u otros procedimientos de eliminacién de material.

El término "perimetro”, tal como se usa aqui, se refiere al limite de una figura plana cerrada o a la suma de todos los
bordes de una imagen bidimensional.

El término "area de superficie", tal como se usa aqui, se refiere a la superficie externa de una particula. Cuando se
usa con una pluralidad de particulas, es decir, polvo, se usa el término area de superficie especifica y se expresa
como area de superficie por gramo de polvo.

El término "rugosidad de la oblea" cuando se refiere a la superficie del zafiro son las caracteristicas de la superficie de
la oblea. Estas caracteristicas, que incluyen los finos arafiazos o las huellas del pulido abrasivo, se miden con un
perfildbmetro de contacto o sin contacto.

Los términos particula o particulas de diamante y polvo o polvos de diamante se usan como sinénimos en la presente
solicitud y tienen el mismo significado que "particula" definido anteriormente.

El término "superabrasivo”, tal y como se usa aqui, se refiere a los materiales que tienen una dureza Knoop superior
a aproximadamente 4000. El término "Ra", tal y como se usa aqui, se refiere a un valor medio aritmético de desviacion
del perfil con respecto a la linea central. El término "Rz", tal y como se usa aqui, se refiere a una medida de altura de
diez puntos y, en EE.UU., es la altura media de pico a valle.

Es importante sefialar que aunque los términos definidos anteriormente se refieren a la medicién de perfiles de
particulas bidimensionales mediante técnicas de medicién microscépica, se entiende que las caracteristicas pueden
extenderse a la forma tridimensional. El analisis de imagenes automatizado del tamafio y de la forma de las particulas
es reconocido por los expertos en la materia como un procedimientos fiable y reproducible para medir las
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caracteristicas de las particulas. Aunque se uso6 el analizador de imagenes Wyko, existen dispositivos similares que
reproducen los datos.

En una realizacién, se pueden usar particulas de diamante monocristalino. Son (Utiles las particulas de diamante
monocristalino de tamafos inferiores a aproximadamente 100 micras. Sin embargo, también pueden usarse particulas
de diamante de tamafios superiores a aproximadamente 100 micras. Los tamafios de las particulas de diamante
oscilan entre aproximadamente 0,1 y aproximadamente 1000 micras. Un ejemplo de particulas de diamante que puede
usarse es el SJK-5 de 4-8 micras, particulas de diamante industrial sintético fabricadas por Diamond Innovations, Inc.
(Worthington, Ohio, EE.UU.).

En oftra realizacién, las particulas de diamante natural, el diamante policristalino sinterizado o las particulas de
diamante policristalino sintetizado por choque pueden someterse al tratamiento de modificacién que se expone a
continuacion.

En una realizacion, otros abrasivos pueden ser sometidos a un tratamiento de modificacion. Los ejemplos de abrasivos
incluyen cualquier material, tal como los minerales, que se usan para dar la forma o el acabado a una pieza de trabajo.
Pueden usarse materiales superabrasivos tales como diamante natural y diamante sintético y los compuestos de boro,
carbono y nitrégeno. Los materiales de diamante adecuados pueden ser cristalinos o policristalinos. Otros ejemplos
de granos abrasivos pueden ser el carbonato de calcio, el esmeril, la novaculita, el polvo de piedra pémez, el colorete,
la arena, la ceramica, la alimina, el vidrio, la silice, el carburo de silicio y la alimina de circonio.

En otra realizacion, se usa un revestimiento reactivo para modificar las particulas abrasivas o superabrasivas. Los
revestimientos reactivos de este tipo incluyen, pero no se limitan a los hidréxidos de metales alcalinos, tales como el
hidréxido de litio, el hidroxido de sodio, el hidroxido de potasio, el carbonato de potasio, el peréxido de sodio, el
dicromato de potasio y el nitrato de potasio, etc. Los revestimientos reactivos también pueden incluir una combinacién
de hidréxidos de metales alcalinos.

Segun un aspecto especifico de la presente invencion, se proporciona una lechada de lapeado que comprende:
particulas abrasivas dispersas en un soporte, estando las particulas abrasivas seleccionadas de entre un grupo de
materiales de nitruro de boro cubico, diamante, diamante modificado en superficie y materiales compuestos de
diamante, en donde el soporte comprende agua, etilenglicol y entre el 0,5 % y el 60 % en peso de agente tensioactivo,
que es un agente tensioactivo catiénico que es una sal de amonio cuaternizada con alquilo que comprende al menos
una de las sales de cloruro, sal de metosulfato o sal de bromuro.

Las particulas abrasivas pueden tener un tamafio de entre aproximadamente 0,1 y aproximadamente 100 micras, y
estar presentes en una concentracion de entre aproximadamente un 0,2 y aproximadamente un 50 por ciento en peso.
El soporte puede incluir antiespumantes, ajustadores de pH y de color y agentes modificadores de la viscosidad.

0033 ] El agente tensioactivo puede ser al menos uno de los agentes tensioactivos catidnicos o el polimero catiénico.
Los agentes tensioactivos catiénicos son un grupo de agentes tensioactivos que tienen una carga positiva en su grupo
principal. La composicién de las moléculas puede variar, pero suele ser una cola hidréfoba, derivada de un acido
graso, con un grupo de cabeza que contiene nitrégeno. Cuando estos agentes tensioactivos o estos polimeros
catiénicos se afiaden a las lechadas con diamante, los agentes tensioactivos catidnicos o los polimeros catidnicos
pueden ser adsorbidos sobre la superficie de los materiales superabrasivos, tales como el diamante, de tal modo que
las particulas superabrasivas pueden estar cargadas positivamente. De manera mas especifica, las particulas
abrasivas que se dispersan en etilenglicol que tienen un pH en un intervalo de 5 a 9, lo que se puede demostrar por
medio de los potenciales zeta. El agente antiespumante disperso en etilenglicol puede ser un aditivo quimico que
reduce y dificulta la formacion de espuma en los liquidos de procesos industriales. El agente antiespumante especifico
usado en los ejemplos puede ser, por ejemplo, una emulsion de polidimetilsiloxano.

El grupo que contiene nitrégeno es probablemente una sal de amina cuaternaria o una sal de amina terciaria. Mas
concretamente, el agente tensioactivo catidnico puede ser al menos uno de una sal de amonio cuaternaria, una amina
alquilica y una sal de amina. El polimero catiénico puede comprender al menos uno del polimeros a base de cuaternio
o del polielectrolito. La sal de amonio alquil-cuaternizada puede comprender al menos una de las sales de cloruro,
metosulfato o bromuro. La sal de cloruro puede comprender al menos uno de los siguientes: cloruro de estearalconio,
cloruro de cetrimonio, cloruro de behentrimonio, cloruro de benzalconio, cloruro de cinamidopropiltrimonio, cloruro de
cocotrimonio, cloruro de dicotildimonio, cloruro de dicocodimonio, cloruro de trimetilamonio de palma hidrogenada,
cloruro de lauriltrimonio, cuaternio-15, cuaternio-22, cuaternio-82, por ejemplo. Las aminas alquiladas o las sales de
amina pueden comprender al menos una de los siguientes: lactato de estearamidopropil dimetilamina, citrato de
estearamidopropil dimetilamina, propionato de estearamidopropil dimetilamina, isoestearamidopropil dimetilamina,
isostaearamidopropil morfolina, dimetilamina amidopropilo de germen de trigo y behanamidopropil dimetilamina.

Tal como se muestra en la FIG. 1, las obleas de zafiro requieren procesos de lapeado para eliminar los dafos sub-
superficiales resultantes de los pasos anteriores, tales como el serrado con hilo y el lapeado en bruto con lodos que
contienen diamante grueso o SiC. El proceso de lapeado fino, que por lo general implican abrasivos finos de diamante
y soportes de lodos complementarios, requiere una rapida eliminaciéon de material para lograr una alta productividad.
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Ademas, la medicion de la rugosidad de la superficie, tal como Ra o Rz, junto con la inspeccion personalizada del nivel
de arafazos, puede llevarse a cabo a menudo para asegurarse de que los pasos posteriores de pulido son adecuados
para eliminar los dafios de la superficie. Por lo tanto, siempre es deseable que una composiciéon de lapeado mejore la
tasa de lapeado y disminuya o mantenga el nivel de defectos en las obleas de zafiro.

Durante el proceso de lapeado del zafiro, constantemente se elimina la superficie de las obleas y se renueva, y la
nueva superficie fresca emerge con enlaces quimicos rotos que pueden proporcionar una carga superficial en las
obleas de zafiro. Es plausible que la superficie de las obleas de zafiro pueda poseer cargas negativas como se muestra
en la FIG. 1, debido a la exposicidon continua de una nueva superficie formada por enlaces de oxigeno colgantes.

Las particulas de diamante estan cargadas positivamente debido a la adsorcién de agentes tensioactivos cationicos.
Como resultado de ello, hay una mayor afinidad entre las particulas de diamante y la pieza de trabajo debido a la
atraccion electrostatica. La eficacia del lapeado puede mejorar como resultado de un mayor tiempo de permanencia
del diamante actuando sobre la pieza de trabajo, lo cual mejora la tasa de eliminacion de material en las obleas de
zafiro.

Ejemplo 1

En este caso, se enumeraron cinco formulaciones diferentes. Las formulaciones A y B (segun la presente invencion)
sirvieron como lineas de base con un Ninol 11CM, y diferentes niveles de concentraciones de diamante modificado en
la superficie. Las formulaciones comparativas C, D y E (que quedan fuera de la presente invencion) contenian
Quaternium 82 en diferentes niveles y también diferentes niveles de concentraciones de diamante modificado en la
superficie.

‘ Formulacion A | Peso (en gramos)
| Etilenglicol 11030

Ninol 11CM 150

‘Agua desionizada |30

‘Agente antiespumante |2

‘Diamante 4-6 um |4

‘Formulacién B

|Peso (en gramos)

| Etilenglicol 11030
Ninol 11CM 150
‘Agua desionizada |30
‘Agente antiespumante |2
Diamante 4-6 um 8

Formulacién C (comparativa)

|Peso (en gramos)

| Etilenglicol 11030
‘Quaternium 82 |1O

‘Diamante 4-6 uym |4

‘Agente antiespumante |2

‘ Formulacién D (comparativa) |Peso (en gramos)
| Etilenglicol 11030
‘Quarternium 82 |1O

‘Diamante 4-6 uym |8

Agente antiespumante 2

Formulacién E (comparativa)

Peso (en gramos)

| Etilenglicol 11030
‘Quarternium 82 |15
‘Diamante 4-6 uym |8
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‘Formulacién E (comparativa) |Peso (en gramos)

‘Agente antiespumante |2

Ejemplo 2

A continuacion se enumeran en la Tabla 1 algunas propiedades quimicas vy fisicas de las lechadas formuladas. Se
muestra claramente que las formulaciones C, D y E (comparativa) contienen particulas de diamante cargadas
positivamente, tal como indican los potenciales zeta positivos.

Tabla 1 Algunas propiedades quimicas y fisicas de los lodos de diamante

‘ Lechada | pH | Viscosidad (cps, Brookfield, husillo N° 2, 30 rpm) | Potencial Zeta (mv)
A |90 25 | 17
. B 89| 20 | -30
. Cc |60 33 | 10
. D |59 35 | 13
. E |59 50 | 20

Ejemplo 3

En la Tabla 2 se enumeran las condiciones de la prueba de lapeado. Todas las pruebas se realizaron en una placa
compuesta de estafio Lapmaster de 15 pulgadas con ranuras en espiral. La pieza de trabajo era una oblea de zafiro
de 2 pulgadas de plano c. Habia un conjunto de 3 obleas para cada prueba de lapeado. La tasa de eliminacion de
material se midié pesando las obleas antes y después de la prueba. La calidad de la superficie se determino con el
Veeco Wyko NT1100, en modo PSI con un aumento de 20x. Se han comunicado los resultados de Ra y Rz.

Tabla 2. Condiciones de la prueba de lapeado del zafiro

Material de lapeado | plano c, obleas de zafiro de 2", lapeadas en bruto

LapMaster 15"

Maquina lapeadora

Placa de lapeado Material compuesto de estano

Patrén de ranuras Espiral, ancho de ranura = 1,3 mm

Paso = 3,1 mm

|
|
|
|
| Profundidad de la ranura = 2 mm
|
|
|

Presion de lapeado 3.3 psi
Velocidad de rotacion de la mesa 55-60 rpm
Flujo de lodo 4 ml/min

Ejemplo 4

Tal como se muestra en la Fig. 2, las formulaciones A y C tenian la misma concentracion de diamante, mientras que
las formulaciones B y D tenian la misma concentracion de diamante. La formulacién C mejoré la MRR con respecto a
la formulacion A en aproximadamente un 25 %, y la formulacion D mejoré la MRR con respecto a la formulacion B en
aproximadamente un 20 %. A la misma concentracion de diamante, la formulacion D con Quaternium 82 superé
significativamente a las formulaciones con agentes tensioactivos aniénicos. Tal como se ha analizado anteriormente,
mientras que la nueva superficie de zafiro quedaba expuesta por el proceso de lapeado, la superficie de la pieza podia
mantener cargas negativas debido a la terminacion de los atomos de oxigeno., Debido a la adsorcion del agente
tensioactivo cationico, las particulas de diamante cargadas positivamente en el lodo resultaron atraidas a la superficie
de la pieza. La atraccion electrostatica entre las particulas abrasivas y la superficie de zafiro ayud6 a prolongar el
tiempo de residencia, mejorando asi la tasa de eliminacion de material.

Ejemplo 5
Tal como se menciond anteriormente, también es imperativo mantener o mejorar la calidad de la superficie mientras

se mejora la MRR. Las FIG. 3 y FIG. 4 demostraron que las formulaciones C y D dieron lugar a Ra y Rz similares a
los de la formulacion A y B, teniendo en cuenta la variacion de la medicién. Por lo tanto, la inclusion del agente
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tensioactivo cationico ayudd a mejorar la tasa de eliminacion de material manteniendo la calidad de la superficie de
las obleas.

Aungue se ha hecho referencia a realizaciones especificas, es evidente que otros expertos en la materia pueden idear
otras formas de realizacion y variaciones sin apartarse de su alcance. Las reivindicaciones adjuntas deben
interpretarse de manera que incluyan todas las formas de realizacion y variaciones equivalentes.
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REIVINDICACIONES

1. Una lechada de lapeado que comprende: particulas abrasivas dispersas en un soporte, estando las particulas
abrasivas seleccionadas de un grupo de nitruro de boro cubico, diamante, diamante modificado en superficie y
materiales compuestos de diamante, en donde el soporte comprende agua, etilenglicol y entre el 0,5 % y el 60 % en
peso de un agente tensioactivo que es un agente tensioactivo catiénico que es una sal de amonio cuaternizada con
alquilo que comprende al menos una de sal de cloruro, sal de metosulfato o sal de bromuro.

2. La lechada de lapeado de la reivindicaciéon 1 comprende ademas antiespumante.

3. La lechada de lapeado de las reivindicaciones 1 o 2, en la que el agente tensioactivo es también un polimero
cationico.

4. La lechada de lapeado de la reivindicacion 1, en la que el agente tensioactivo cationico comprende adicionalmente
al menos una de amina alquilica o de sal de amina.

5. La lechada de lapeado de la reivindicacion 3, en la que el polimero catiénico comprende al menos uno de un
polimero a base de cuaternio o de un polielectrolito.

6. La lechada de lapeado de la reivindicacion 1, en la que la sal de cloruro comprende al menos uno de los siguientes:
cloruro de estearalconio, cloruro de cetrimonio, cloruro de behentrimonio, cloruro de benzalconio, cloruro de
cinamidopropiltrimonio, cloruro de cocotrimonio, cloruro de dicotildimonio, cloruro de dicocodimonio, cloruro de
trimetilamonio de palma hidrogenada, cloruro de lauriltrimonio, cuaternio-15, cuaternio-22, cuaternio-82.

7. La lechada de lapeado de la reivindicacion 4, en la que las aminas de alquilo o las sales de amina comprenden al
menos una de las siguientes: lactato de estearamidopropil dimetilamina, citrato de estearamidopropil dimetilamina,
propionato de estearamidopropil dimetilamina, isostearamidopropil dimetilamina, isostearamidopropil morfolina,
dimetilamina amidopropil de germen de trigo y behanamidopropil dimetilamina.

8. La lechada de lapeado segun la reivindicacion 1, en la que:
las particulas abrasivas estan cargadas positivamente al estar dispersas en el etilenglicol que tiene un pH en
un intervalo de 5 a 9, tal como lo demuestran los potenciales zeta;
el agente tensioactivo catidonico comprende al menos uno de los siguientes: lactato de estearamidopropil
dimetilamina, citrato de estearamidopropil dimetilamina, propionato de estearamidopropil dimetilamina,
isostearamidopropil dimetilamina, isostearamidopropil morfolina, dimetilamina amidopropil de germen de trigo
y behanamidopropil dimetilamina, y
la lechada comprende ademas un agente antiespumante disperso en el etilenglicol.

9. La lechada de lapeado de la reivindicacion 8, en la que el agente tensioactivo cationico comprende ademas una sal
de amonio cuaternizada con alquilo.
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