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第１章 序論  

 

１．１ 従来技術  

従来，研磨加工は遊離砥粒研磨によって行われてきた．この加工方

法は比較的簡単な装置によって高精度の表面品質が得られる反面，高

度な熟練技能が必要であった．現在では研磨装置の精度向上や，周辺

環境を安定化させることにより，一度最適な研磨条件を見出せば，高

度な熟練技能がなくても安定して加工できるようになってきた．その

例として，半導体デバイスの多層配線を作るときに必要な化学的機械

的研磨加工（ CMP: Chemical  Mechanical  Pol i shing）１ ） や，ハードディ

スク基板の表面研磨 ２ ） ， ３ ） ， ４ ） ，テクスチャリング加工等がある．

しかし，大量の廃棄物がその加工によって生ずるという問題点がある．

この廃棄物の問題に関しては未だ根本的には解決されていない．遊離

砥粒研磨における廃液のリサイクルをする試み ２ ０ ） もされているが，

実用化には至っていない．  
こうした中で研磨加工の廃棄物問題を解決する手段の一つとして

研磨工具（研磨パッド，研磨プレート）に砥粒を固定して研磨加工を

行うという考え方がある．しかし，従来の固定砥粒研磨工具は砥粒を

樹脂で固め，保持する構造で，性能があまり良くない．これを解決す

るために，ケミカル作用の付加を目的として KOH などを工具内に入

れる試み ７ ） ， ８ ） がなされていた．この他にも，固定砥粒研磨工具を

用いた技術として，工具速度が 0.1m/s までの加工である研磨方式で

の新しい試み １ ） ， ５ ） － １ １ ） ， １ ３ ） － １ ６ ） ， １ ８ ） と工具速度が 1m/s 以上

の加工である研削方式での新しい試み １ ２ ） ， １ ７ ） － １ ９ ） の２つのアプ

ローチがなされている．研削方式では新たな装置の開発が必要となり，

研究に多大な時間と費用が掛かり，その技術が確立されても普及が見

込めない等の問題点がある．研磨方式の場合は，現在使われている装

置をそのまま利用できる可能性がある．また，研磨方式はスクラッチ

傷が入りにくいため最終研磨への適用も可能である．しかし，良好な

表面粗さと高い研磨レートとを両立させる事が困難 １ ） － ３ ） であり，

実用化されている方法はまだ存在しない．  
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１．２ 本研究の意義  

本研究では，図 1.1 に示すような廃棄物が少なく環境循環に適した

新しい循環型研磨システムの構築を最終目標とし，研磨方式による新

しい研磨工具の開発により，研磨加工の高能率化，高品位化、低廃棄

物化を目指した．図 1.2 に本研究の構成を示す．  
第 2 章では，セリアスラリーによるガラスディスクの研磨加工にお

いて性能向上を目指し，脂肪酸塩を加えることによるセリアスラリー

の改良を検討した．  

第 3 章では，アルミニウムに Ni-P メッキを施したアルミディスク

のテープテクスチャリングにおけるテクスチャリング加工液の改良

について潤滑剤・添加剤・砥粒濃度・砥粒形状の観点から検討した．  

第 4 章では，第 2 章の結果を基に，砥粒を完全に保持しない砥粒緩

内包 (LHA: Loose Held Abrasive)構造の研磨パッド（ LHA 研磨パッド）

を考案し，シリコンウェーハの研磨に対する有効性，廃棄物量の検討

を行った．  

第 5 章 で は ， 第 4 章 で 提 案 し た 砥 粒 緩 内 包 (LHA: Loose Held 

Abrasive)構造の LHA 研磨パッド化学的機械的研磨 (CMP: Chemical  

Mechanical  Pol ishing)，特に層間絶縁膜 ( ILD: Inter  Layer  Dielectr ics)  

CMP (ILD-CMP)に適用することが可能かどうか調査した．また，素子

間分離膜 (STI:  Shal low Trench Isolat ion)  CMP (STI-CMP)にも適応可能

か検討した．   

第 6 章では，第 3 章の結果を基に，砥粒内包研磨パッドの樹脂母材

にキレート基を固定し研磨パッドに接した部分のみを優先的に研磨

する砥粒内包キレート樹脂研磨パッド (AC Pad :  Involving abrasive 

grains  and chelat ing res in  pol ishing pad)を提案し，これを用いて化学作

用の強い（環境負荷の大きい）研磨液を使用しない Cu-CMP の可能性

を探る試みを行った．  

第 7 章では，得られた結論と意義について述べた．  
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第２章 隙間剤入りスラリーを用いたガラスディスクの

循環型研磨加工  

 

２．１ 緒言  

カーナビゲーションやノートパソコン等に内蔵されているハー

ドディスクドライブには，ガラスディスクが使われている．このガ

ラスディスクの表面は非常に細かい表面粗さ（ Ra で数Å）を要求

されるが，それを実現するために何段階もの加工工程を経て最後に

ポリッシュ（研磨）が行なわれる．ガラスディスク表面の表面粗さ

に対する要求精度は年々厳しくなる一方である．ガラスディスク加

工の最終工程であるポリッシュ（研磨）工程では，セリアなどの砥

粒を水に分散させたスラリーをかけながらポリッシュ（研磨）が行

われる．このスラリーは循環させながら使用するが，スラリー中の

砥粒が破砕する等して研磨レートが低くなり，また異物が混入し傷

が入りやすくなるため定期的（例えば 1 日毎）に廃棄される．この

廃棄は環境負荷が大きく，廃棄コストがかなりかかる．このとき研

磨能率が高ければガラスディスク１枚あたりの廃棄物量は少なく

なり，加工のトータルコストも低くなる．また，従来法より高品位

加工ができる研磨方法を見出せば，加工工程を減らすことが出来，

それによりコストダウンを実現し，さらに廃棄物量も少なくできる． 

本章ではガラスディスク加工のトータルコスト削減と環境負荷

の低減を実現する研究の一環として，従来のガラスディスク研磨加

工に対して一段と高い高能率化，高品位化を目指して研磨スラリー

に加える添加物を検討した．その結果，新しい研磨スラリーを提案

するに至りこれを報告する． 

 

２．２ 基礎研磨試験  

２．２．１  研磨スラリー  

本章では研磨スラリーに加える添加物として脂肪酸塩を用いる．

脂肪酸塩は研削油剤などに用いられ研磨能率を向上させる効果が

あるとされており １ ） ， ２ ） ，また，金属の切削においても効果が確

認されている ３ ） ， ４ ） ．さらに脂肪酸塩自体は天然に存在する物質
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であり，自然環境の下でバクテリア等により分解される為，環境へ

の負荷が少ない． 

最初の実験には各種脂肪酸塩の効果を調査する為に，表 2.1 に示

すような炭素数が 8(C8)から 22(C22)までの脂肪酸カリウム塩を用

い，濃度は 0.5mass％， 1mass％， 2mass％の 3 種類用意した．これ

らの液に砥粒として平均粒径約 0.8µm のセリアを 10mass％添加し，

スラリーとした． 

表面張力の測定には滴下法を用い，それぞれ 20 回測定を行い，

その平均値を用いた． 

 

２．２．２ 研磨試験方法  

研磨方式 

研磨方式としては，図 2.1 に示すように，片面研磨方式の研磨

機を用いて回転する研磨パッドに各スラリーを供給しつつ，ガラ

スディスクをワークピースホルダーに固定し，研磨パッドに押し

当てながら片面研磨を行った．  
 

研磨条件 

研磨条件を表 2.2 に示す．研磨試験時のワークピースホルダー

と研磨パッドのとの回転中心軸間距離は 100mm とした．また，研

磨パッドのコンディショニングについてはダイヤモンドコンディ

ショナー SD#100 を用い，定盤貼付け直後の研磨パッドに対しては

全面当たりするまでコンディショニングを行い，さらに各試験前

にも 10 分間行った．研磨試験は各研磨スラリーにつき 5 回ずつ実

施した． 

 
評価方法 

研磨後のガラスディスクに対し，純水中で超音波洗浄を 10 分間，

500rpm で 5 分間スピン乾燥（約 25℃）を行った．研磨レートは各

ガラスディスクの研磨前後の重量を精密電子天秤で 0.01mg の単

位まで読み取り，その変化量と密度より厚みの変化を計算し研磨

レートを導き出した．表面粗さ (Ra)については干渉型顕微鏡 (Zygo 
New View 200)により測定し，各ガラスディスクにつき 4 箇所測定

しその平均値を用いた．粘度測定は B 型粘度計にて 23℃で行った． 
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Table 2.1  Fatty Acid Salts  
 

Surface  Tension 10-3N/m 

Concentrat ion of  Fat ty  Acid 
Sal ts  

 

Fat ty  Acid 
Sal ts  

Fat ty  Acid 
/  Kal ium 

Rat io  
mol/mol  0 .5  

mass% 
1 .0  

mass% 
2 .0  

mass% 

C8-K1 
Potass ium 
Capryla te  

1  /  1  61  46  33  

C12-K1 
Potass ium 
Laura te  

1  /  1  37  31  30  

C16-K1 
Potass ium 
Palmi ta te  

1  /  1  69  62  53  

C18-K1 
Potass ium 
Steara te  

1  /  1  68  91  89  

C18-K2 
Potass ium 
Steara te  

1  /  2  74  69  74  

C18:F1-K1 
Potass ium 
Olea te  

1  /  1  28  29  28  

C22-K1 
Potass ium 
Behenate  

1  /  1  70  71  72  
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Table 2.2  Pol i sh ing Condit ions (S ingle S ide Pol i sh ing) 
 

Pol i sh ing  Pad  Rodel  Ni t ta  MH-C15A  (φ320mm) 
Pol i sh ing  Pad  Revolu t ions  0 .5s - 1  
Work  p iece  Aluminos i l ica te  Glass   (φ65mm) 
Work  p iece  Revolut ions  0 .5s - 1  
Pol i sh ing  Pressure  18 .7kPa  
Abras ive  Gra ins  Mirek  E-10   (10mass%)  
Slur ry  F low 0 .17cm3・ s - 1  
Pol i sh ing  Time 600s  

 

 

Load

Work piece Holder

Work piece

( Glass Disk)
Polishing pad

Platen

Slurry

 

 
F ig.2.1  A schematic of the pol i shing exper imental  setup 
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２．３ 基礎研磨試験結果  

２．３．１ 基礎研磨試験結果と考察  

図 2.2 に C8-K1,C12-K1,C16-K1 を示し，図 2.3 に C18-K1，C18-K2，
C18:F1-K1,C22-K1 を 示 す ． 炭 素 数 16 以 下 の 脂 肪 酸 塩

(C8-K1,C12-K1,C16-K1)はそれぞれ濃度の影響をあまり受けず，研

磨レートは低い．これらの中では C12-K1 の研磨レートが最も高く，

表面粗さも最も細かくなった．これは C12-K1 の表面張力が低い為，

砥粒の分散が良好であり，作用砥粒が多くなった為と考えられる． 

また， C18:F1-K1 も C12-K1 と同じような研磨レートと表面粗さ

であるが，これも表面張力が同様に低い値である事が原因と考えら

れる．  
C18-K1 と C22-K1 の研磨性能はよく似た挙動を示し，研磨レー

トは濃度 2mass％で最高となり，表面粗さは濃度 0.5mass%以上で

は濃度が濃くなるに従い細かくなる．これらはともに濃度 2mass％
までは脂肪酸塩の析出が適度であり，この析出した脂肪酸塩が砥粒

の動きを拘束する事により，砥粒が効率的に働き，研磨能率が上昇

するものと考えられる． 

また， C18-K2 は濃度 0.5mass％， 1mass％で研磨レートが高く，

今回の試験の中で最高値を示している．また，表面粗さも今回の試

験サンプルの中で最も細かくなっている． 
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F ig.2.2  Inf luence of change in Concentrat ion of Fatty Acid 
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２．３．２ 抜粋研磨試験  

ここで，試験サンプルの中で研磨レートの最高値が高いものから

3 点， C18-K1， C18-K2， C22-K1 について，脂肪酸塩の濃度の影響

が明確になるように更に濃度 4mass％のスラリーを作り，比較した． 

 

脂肪酸塩濃度とスラリー粘度 

脂肪酸塩濃度とスラリー粘度との関係を図 2.4 に示す． C18-K1
は濃度 2mass％までは粘度が低いまま推移し，濃度 2mass％を過ぎ

てから急に粘度が高くなる．これは脂肪酸塩が析出して出来たゲル

が点在していたものが，濃度 2mass％を過ぎてから密集し繋がり粘

度が高くなった為と考えられる． 

C18-K2 は濃度 0.5mass％から 1mass％の間で粘度上昇があり，そ

の後緩やかになり濃度 2mass％からさらに大きく上昇している．

C18-K2 はカリウムイオンが C18-K1 に対し 2 倍でアルカリ性が強

く水に溶け易いので濃度 0.5mass％から 2mass％においては濃度転

移形 ( lyot ropic)液晶状態 ５ ） ， ６ ） になる．この為 C18-K1 より粘度が

高くなり， 2mass％以上では脂肪酸塩の析出により，更に粘度が高

くなるものと考えられる． 

C22-K1 は濃度 0.5mass％から 1mass％まで粘度が上昇し，濃度

1mass％から 4mass％までは緩やかな粘度上昇である． C22-K1 は

C18-K1 より水に溶けにくく，濃度 0.5mass％から 1mass％までは脂

肪 酸 塩 が 析 出 し て ゲ ル 状 に な る 為 ， 粘 度 が 急 上 昇 す る ． 濃 度

1mass％から 4mass％までは C22-K1 は疎水性が強い為，結晶が成長

せず粘度の上昇が緩やかになっていると考えられる． 

 

スラリーの粘度と研磨性能 

スラリー粘度と研磨性能との関係を調査する為，ポリエチレング

リコール入りスラリーと C18-K1， C18-K2， C22-K1 との比較を行

った．ポリエチレングリコールは粘度因子以外，研磨加工にほとん

ど影響がないと考えられるため対照として用いた．スラリーとして

の調整は平均分子量 400 のポリエチレングリコール（ PEG#400）の

水溶液（濃度 0,  25,  50,  75,  100mass％）に平均粒径 0.8µm のセリア

を 10mass％添加した．C18-K1，C18-K2，C22-K1 については図 2.4
のデータを基にし，脂肪酸塩の添加量を変化させ粘度を調整した．
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添 加 量 の 範 囲 は ス ラ リ ー と し て 流 動 性 を 維 持 で き る 範 囲 で あ る

4mass%以下とした．但し，C18-K1，C18-K2 については粘度 3mPa･
s～ 100ｍ Pa･s 付近で状態が変化しやすく安定しにくいためこの範

囲の粘度に調整できなかった．図 2.5 にその結果を示し，各試験で

のばらつきをエラーバーで表記する． 

PEG#400 は粘度が高くなるにしたがって指数関数的に研磨レー

トが低くなり，表面粗さは粘度約 80mPa･s までほぼ一定でそれ以

上で細かくなる．これは粘度が高くなるにつれて液膜層が厚くなり，

砥粒径とほぼ同じになり砥粒のガラスに対する接触が少なくなる

為，研磨レートが低くなり，表面粗さが細かくなるものと考えられ

る． 

C18-K1 と C18-K2 は共に粘度が約 3mPa･s で研磨レートが急に高

くなり，粘度 100mPa･s まではほぼ一定（ C18-K1 は若干下がる）

で 100mPa･s 以上で研磨レートが下がり始める． C22-K1 は粘度約

100mPa ･ s で ピ ー ク を 迎 え る ． 単 純 に 粘 度 因 子 だ け 考 え る な ら

PEG#400 と同様に粘度上昇と共に研磨レートが下がり始めるはず

であるが， C18-K1， C18-K2 はいずれも一旦研磨レートが上昇し，

高い研磨レートを維持してから下がる．また C22-K1 は上昇しすぐ

に降下する．このことより粘度以外の因子の影響を受けている可能

性が高い． 

表面粗さについては C18-K1 と C18-K2 は PEG#400 より細かくな

る．これは脂肪酸塩の分散剤としての効果により，砥粒がより分散

した為と思われる． C22-K1 は分散効果が低いため，表面粗さが粗

くなる．粘度 80mPa･s  以上では C18-K1， C18-K2， C22-K1 のいず

れもが PEG#400 と同様に液膜層が厚くなり砥粒径と同じ厚みにな

り砥粒のエッジのみが作用する為，細かくなるものと思われる． 

今回の研磨試験条件においては PEG#400 で研磨レートが 0 にな

る粘度 80～ 100mPa･s 以上では液膜層が砥粒径より厚くなり，それ

が原因で C18-K1， C18-K2， C22-K1 の研磨レート低下と，表面粗

さ Ra の低下が生じると考えられる． 
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スラリーのｐＨと研磨性能 

一般にセリアによるガラスの研磨においては pH の影響を受け易

いと言われている ７ ）．スラリーの pH と研磨性能との関係を調査す

る為，KOH 水溶液（ 0N,0.001N,0.005N,0.01N,0.1N）に平均粒径 0.8µm
のセリアを 10mass％添加したスラリーを対照とし，C18-K1，C18-K2，
C22-K1 との比較を行った． C18-K1， C18-K2， C22-K1 については

図 2.4 のデータを基にし，脂肪酸塩添加量 4mass%以下の範囲で添

加量を変化させ pH を調整した． C22-K1 については pH7.8 以上で

は添加量が多くなり，スラリーとして流動性を維持できなかった．

図 2.6 にその結果を示し，各試験でのばらつきをエラーバーで表記

する． 

KOH 水溶液では pH6～ 13 の範囲において，pH が高くなるに従っ

て研磨レートは緩やかに上昇している．表面粗さについては pH が

高くなるに従って僅かに細かくなっている．これに対し C18-K1 は

pH9.3 に研磨レートのピークがあり，表面粗さは pH7.6 で急に細か

くなりその後緩やかに細かくなっている． KOH 水溶液とは異なっ

た変化をしているので， C18-K1 の研磨性能が pH の影響を受けて

いるとは考えられない．また， C18-K2 は pH12 まで研磨レートが

上昇し pH12～ 13 で急激に研磨レートが変化する．表面粗さも pH8
～ 12 は少しずつ粗くなり pH12～ 13 で急激に変化しており，研磨性

能が pH の影響を受けているとは考えられない． C22-K1 も pH が 7
～ 8 の狭い範囲で研磨レートと表面粗さが大きく異なっている．こ

れらの事から pH と研磨性能との関連性は低い． 
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脂肪酸塩と研磨性能 

以上の様に脂肪酸塩水溶液を濃度転移形 ( lyot ropic)液晶状態から

析出ゲルの状態で研磨スラリーとして使用する場合， PEG#400 で

得られた「研磨スラリーの粘度上昇と共に液膜が厚くなり砥粒が作

用しにくくなり研磨性能が悪くなる」現象とは異なる現象がおきて

いる．また，この現象は pH の影響を直接受けているものでも無い． 

C8-K1 のように常温で液体である低分子量の脂肪酸塩の場合は，

2mass%以 下 の 濃 度 で は ゲ ル 状 態 に な ら な い ． ま た ， C18-K1 の

0.5mass%もゲル状にはなっていない．表面張力が比較的近い C8-K1
と  C18-K1 の 0.5mass%の研磨レートを比較するとあまり差は無い．

このため，脂肪酸塩の分子量差で生じる化学的性質による研磨性能

への影響はほとんど無いものと考えられる．  
ここで C18-K2(1mass%)スラリーの水分を蒸発させ，その SEM 写

真を図 2.7 に示す．この処理は約 25℃で行ったので，スラリー中

の構造がほぼそのまま残っていると考えられる 8)．針状または繊維

状の結晶になった脂肪酸塩が砥粒に絡まっている様子がわかる．こ

の写真により，スラリー中で液晶またはゲル状態（針状または繊維

状の結晶）になっている脂肪酸塩が隙間材（ Interspace Mater ia l）と

なって砥粒に対し機械的に動きを拘束している事が判明した． 

図 2.8 の右側に示す様に，針状または繊維状の結晶になった脂肪

酸塩（隙間材）がある場合にはワークピースに作用する砥粒数が多

くなり，また砥粒が均質に作用する為，研磨レートが向上し表面粗

さが細かくなる．隙間材がない場合は図 2.8 の左側のようにワーク

ピースに作用する砥粒数が少なく不均質になる．特にワークピース

の端面部に砥粒が集まり端面ダレを起こしやすくなる．  
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F ig.2.7  SEM micrographs of the dry C18-K2 (1mass%) S lurry  
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２．４ 新しい研磨スラリーの提案  

基礎研磨試験の結果を基に，添加物として針状または繊維状の結

晶 に な っ た 脂 肪 酸 塩 （ 隙 間 材 ） を 使 っ た ， 隙 間 材 入 り （ ISM: 
Interspace Mater ia l）研磨スラリーを提案する．基礎研磨試験におい

て研磨性能が最も良好である C18-K2 (1mass％ )を基にして針状結

晶が維持出来るように微量のアミンを添加し，平均粒径 0.8µm の

セリアを 10mass％加えてこれを ISM 研磨スラリーとした．その概

略構造を図 2.9 に示す． 

研磨スラリーに機械的作用を及ぼす添加物を加える手法として

は，盧らが提案する複合粒子研磨法 9） があるが，これは研磨パッ

ドの代わりにスラリー中にポリマー粒子を導入しようというもの

である．これに対し，本報の提案は従来型研磨パッドを用いスラリ

ー中に隙間材を用いる事によりスラリー中の砥粒の動きをある程

度拘束し，これにより研磨性能を向上させようという点で異なる．

また，スラリーを循環使用しようとした場合，ポリマー粒子は砥粒

より大きい為，異物除去フィルターを通過できないが，ISM スラリ

ーはスラリー中に添加するものが脂肪酸塩である為，供給前の異物

除去フィルターを比較的通過し易い．また，使用済みスラリーを廃

棄する際に，微生物による分解も可能である為，環境に対する負荷

が少ない． 
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２．４．１ 研磨試験方法  

この ISM 研磨スラリーを用いて両面研磨試験を行った．対照の

スラリーとしては純水に平均粒径 0.8µm のセリアを 10mass％加え

たものを用いた．試験条件を表 2.3 に，研磨試験装置を図 2.10 に

示す．スラリーは循環式で供給され，循環過程の途中に 2µm 以下

を通すフィルターを設置した．研磨パッドのコンディショニング

に は 基 礎 研 磨 試 験 と 同 様 に ダ イ ヤ モ ン ド コ ン デ ィ シ ョ ナ ー

SD#100 を用いた．定盤貼付け直後の研磨パッドに対しては全面当

たりするまでコンディショニングを行い，さらに各試験前にも 10
分間行った．各スラリーでの研磨試験は 1 バッチ 3 枚のガラスデ

ィスクを用い， 5 回実施した． 

研磨後のガラスディスクに対し，基礎研磨試験と同様に純水中

で超音波洗浄を 10 分間， 500rpm で 5 分間スピン乾燥（約 25℃）

を行った．研磨レートは基礎研磨試験と同様にして求め， 5 回の

試験の平均値を用いた．表面粗さ (Ra)，微小うねり (Wa)は干渉型

顕微鏡（ Zygo New View 200）により測定した．また，ガラスディ

スク表面付着物量は干渉型顕微鏡の 3 次元映像より突起をカウン

トして導き出した．これらの測定値は，各ガラスディスクにつき

片面 2 箇所ずつ合計 4 箇所測定しその平均値より導き出した．端

面ダレ (Duboff )は斜入射干渉型平面度測定機（ TROPEL MF200HR）

で測定した． 
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Table 2.3  Pol i shing Condit ions (Double S ide Pol i shing) 
 

Pol i sh ing  Pad  Rodel  Ni t ta  MH-C15A  (φ320mm) 
Over  P la te  Revolu t ions  -0 .25s - 1  
Under  P la te  Revolu t ions   0 .75s - 1  
Work  p iece  Alminos i l ica te  Glass   (φ65mm) 
Pol i sh ing  Pressure  9 .8kPa  
Abras ive  Gra ins  Mirek  E-10   (10mass%)  
Slur ry  F low 13 .9cm3・ s - 1  
Pol i sh ing  Time 7200s  
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F ig.2.10  A schematic of the pol i shing exper imental  setup 
(Double S ide Pol i shing) 
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２．４．２ 両面研磨試験の結果と考察 

図 2.11 に研磨量の比較を示す． ISM 研磨スラリーは純水スラリ

ーと同様に研磨量が安定して増加しており，さらに純水スラリーよ

り増加量が多い．これは隙間材である針状結晶が長時間安定して，

壊れる事なく作用している証拠と考えられる．この試験の間の研磨

パッドの摩耗は上下両面共に，マイクロメータ（最小単位１ µｍ）

による測定では 8 箇所の平均値で１ µm 以下であった．  
図 2.12 に図 2.11 における 7200s 研磨加工後の研磨レート，表面

粗さ，微小うねり，端面ダレ，ガラスディスク表面付着物量の比

較を示す． 

研磨レートに付いては純水スラリーに対し ISM 研磨スラリーは

5 割ほど高い．これは ISM 研磨スラリーの方が隙間材により作用

砥粒数が多くなる為（図 2.8 参照）と考えられる． 

微小うねりに付いては純水スラリーに対し ISM 研磨スラリーの

方が 4 割ほど小さくなっている．これは脂肪酸塩の分散剤として

の効果と隙間材による砥粒の機械的拘束効果により砥粒の局在化

が防止できている為であると考えられる． 

表面粗さに付いては，純水スラリーに対し ISM 研磨スラリーの

方が 1 割ほど細かくなっている．これも微小うねりの場合と同じ

で砥粒の機械的拘束効果により砥粒の局在化が防止できている為

であると考えられる．表面粗さであまり差が出なかったのは，表

面粗さは研磨パッドの表面状態（うねりや凹凸等）の影響を受け

易く，今回の研磨試験条件では性能差がはっきりするほど研磨パ

ッドの表面粗さが細かくなかったものと考えられる． 

端面ダレに付いては純水スラリーに対し ISM 研磨スラリーの方

が 3 割ほど小さくなっているが，これは純水スラリーでは砥粒が

動き易く，図 2.8 の左側の様にガラスディスクの端部に砥粒が集

り易い為に端面ダレが大きくなるのに対し， ISM 研磨スラリーで

は図 2.8 の右側の様に砥粒の動きが隙間材により拘束されガラス

ディスクの端部に砥粒が集り難い為と考えられる． 

ガラスディスク表面付着物量については，その殆どがセリアの

付着であるが，純水スラリーに対し ISM 研磨スラリーは 5 分の 1
以下となり，圧倒的に少ない．セリアはガラスに付着し，ガラス

成分をもぎ取る事によって研磨が進むと考えられる．純水スラリ
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ーを使用した従来法では，ガラス成分をもぎ取らずに付着したま

まになったものがガラスディスク表面の付着物となるため，セリ

アによる研磨後はある程度の付着物の存在は避けられない． ISM
研磨スラリーは図 2.13 のように結晶化しなかった脂肪酸塩が界

面活性剤となってガラスディスク表面（シリカ活性層）とセリア

粒子（砥粒）をソフトに取り囲み，ガラスディスク表面へのセリ

アの付着を防ぐ．セリア粒子（砥粒）がガラスディスク表面（シ

リカ活性層）に押し付けられた時だけ脂肪酸塩が押しのけられ，

セリア粒子（砥粒）がガラスディスク表面（シリカ活性層）に吸

着し研磨作用を起こすと考えられる．  
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F ig.2.11  Comparison of  stock removal (Double S ide Pol i shing) 
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２．５ 結言 

本章においては，セリアスラリーによるガラスディスクの研磨

において，脂肪酸塩（特にステアリン酸カリウムが有効）をセリ

アスラリーに加える事により研磨性能が向上する事を確認した．

このメカニズムとして，スラリー中の脂肪酸塩の結晶（液晶）状

態が影響を及ぼしている事が明らかになった．これを基にして，

針 状 も し く は 繊 維 状 の 脂 肪 酸 塩 の 結 晶 を 隙 間 材 と し て 添 加 し た

ISM 研磨スラリーを提案し，研磨性能の調査を行ったところ，特

に研磨レートの向上，微小うねりの低減，ガラスディスク表面の

付着物量の低減に効果がある事が判明した． 

ISM 研磨スラリーはガラスディスクの研磨加工の高能率化（低

コスト化），高品位化に大いに寄与すると期待できる．また添加

物が脂肪酸塩である為，微生物による分解が可能で廃棄物処理の

点でも有効である． 
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第３章 キレート剤入りスラリーによるアルミディスク

のテクスチャリング  

 

３．１ 緒言  

ハードディスクドライブの磁気記録部は高速回転している磁気

ディスク基板と，その高速回転により生じた空気層流により僅かに

浮上している磁気ヘッドとで構成されている．この磁気ディスク基

板の素材としてアルミニウムに Ni-P メッキを施したアルミディス

ク基板と，化学強化ガラスもしくは結晶化ガラスから成るガラスデ

ィスク基板が主に用いられている．特にアルミディスク基板はサー

バーやデスクトップパソコンなどを中心に 3.3 インチ以上の磁気デ

ィスク基板として使われている． 

このアルミディスク基板は空気層流を生じさせ，磁性体を同心円

状に並べる為に，その表面を鏡面に研磨し，微小な凹凸を付けるテ

クスチャリング加工が施される．このテクスチャリング加工法とし

てはレーザーゾーンテクスチャリングやフォトリソグラフィを用

いたもの １ ） ， ２ ） などあるが，比較的量産に向く方法としては，図

3.1 に示すテープテクスチャリングがある ３ ） ． 

このテクスチャリング加工工程は，記録密度競争（現在は 60～
80Gbpsi［ Gbit / inch2］程度の記録密度）と低価格化が激しいハード

ディスク ４ ） ， ５ ） において，高密度化を実現するキーポイントの一

つである．磁気ディスクのテクスチャリング加工面の表面粗さを細

かくすることにより空気層流を薄くし，磁気ヘッドを接近させて記

録密度を上げることが可能となる．また加工能率を向上させること

によりコスト削減が可能となる． 

本章ではテープテクスチャリング加工におけるテクスチャリン

グ加工液中の潤滑剤の種類選定，砥粒濃度の最適化，キレート剤の

添加，砥粒の改質により，加工能率を向上させつつ表面粗さを細か

くする試みを行なった． 
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Fig.3.1  The method of a Tape Textur ing 
 

 



35 

３．２ 試験方法  

３．２．１ テープテクスチャリング加工試験  

一般にテープテクスチャリング加工は図 3.1 に示すようにスラリ

ーをかけながらテープを揺動させアルミディスク基板に押しあて

てアルミディスク基板を回転させテープを少しずつ送るというメ

カニズムで行われる．本研究においては試験を簡易化するため図

3.2 に示すような試験装置を用いた．加工中はテープを送らず，ア

ルミディスク基板を交換する毎にテープを 10ｍｍずつ送り，揺動

無しで加工を行った．表 3.1 に加工条件を示す．各試験は 3 回ずつ

行い，加工レートについてはテープテクスチャリング加工前後のア

ルミディスク基板の重量差を計り，比重から厚みに換算し加工時間

で割りことにより導き出し，その平均値をもちいた．また，表面粗

さについては AFM (Nanopics2100)を用い，各ディスクにつき 4 箇

所ずつ測定し，その平均値を用いた．  
 

３．２．２ エッチング試験  

エッチング試験はエッチング液を恒温水槽中で 23℃に安定させ，

300cm3 のエッチング液に Ni-P めっきが施されたアルミディスク基

板（ 3.5inch P-sub）を所定の時間浸す事により行った．また，エッ

チング能率はその前後の重量を測定し，その重量差を厚みに換算し

エッチング時間で割ることにより導き出した．  
 

３．２．３ テクスチャリング加工液の性状測定  

表面張力の測定は滴下法を用い，水を 71×10 - 3 N/m，エタノール

を 23×10 - 3N/m として傾斜補正し，10 回測定した値の平均値を用い

た．また，浸透性の測定はポリエステル不織布を基布としたウレタ

ン樹脂系の人工スウェードに，各液を 30mg 滴下し，浸透するまで

（目視判定）の時間を 5 回計測し，その平均値を用いた．  
 

３．２．４ ダイヤモンド砥粒の改質  

ダイヤモンド砥粒の改質法として，ポットミル（内径 80mm）内

に直径 0.5mm のジルコニア玉石を 2500g と，ダイヤモンドスラリ
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ー（平均粒径 0.12µm の多結晶ダイヤを 0.045mass%）を 500g 入れ，

300rpm で所定の時間（ 20 時間と 40 時間）回転し，目開き 0.2mm
のポリエチレン網を通し，スラリーのみ回収した．  
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Table 3.1  Tape Textur ing Condit ions 
 

Te x t u r i n g  t a p e  C h i y o d a  2 5 0 1 - N F  

D i s k  3 . 5 i n c h  P - s u b  

D i s k  r e v o l u t i o n s  7 . 5 s - 1  

Te x t u r i n g  t i m e  2 0 s  

Te x t u r i n g  l o a d  1 8 . 2 N  

S l u r r y  f l o w  0 . 1 7 c m 3 / s × 2 s i d e  
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Fig.3.2  A schematic of the exper imental  setup 
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３．３ 結果と考察  

３．３．１ 潤滑剤の効果  

はじめに，テクスチャリングスラリーにおける潤滑剤の効果を探

るために砥粒として平均粒径 0.12µm の多結晶ダイヤを 0.1mass%，

アルカリ剤としてトリエタノールアミン 0.33mass%，潤滑剤として

脂肪酸を 0.17mass%，残りを水とするスラリーを 5 種類の脂肪酸に

ついて作製した．脂肪酸としてはカプリル酸，ラウリン酸，ステア

リン酸，オレイン酸を用い，対照として脂肪酸を未混入のスラリー

を用いた．  
図 3.3 に示すように，ラウリン酸の加工能率は他の脂肪酸に対し

約 2 倍となり，大変良好であることが判明した．これは表 3.2 に示

すようにラウリン酸の表面張力が低く，また，浸透性が非常に良好

であるため，テクスチャリング加工液がテープに行きわたり易くな

ったためと考えられる．表面張力がラウリン酸に次いで低いオレイ

ン酸が他の脂肪酸と同レベルの加工能率に止まっているのは，浸透

性がラウリン酸の 10 倍以上悪いため，ラウリン酸ほどテクスチャ

リング加工液がテープに行きわたらなかったためと考えられる．こ

のことから加工能率を向上させるには，潤滑剤は低い表面張力と良

好な浸透性を兼ね備える必要がある．  
 

３．３．２ 砥粒濃度の最適化  

砥粒濃度と加工性能との関係を調べるために，砥粒として平均粒

径 0.12µm の多結晶ダイヤを用い，アルカリ剤としてトリエタノー

ルアミン 0.33mass%，潤滑剤として最も良好であったラウリン酸を

0.17mass%，残りを水とするスラリーを作り，テクスチャリング加

工試験を行った．このときアルミディスクは表面粗さの変化が判り

やすいように Ra が 0.62nm のものを使用した．その加工性能の結

果を図 3.4 に示す．  
0 .03mass%から 0.04mass%に加工性能の変極点が存在し，この変

極点以上の濃度では加工性能がほぼ一定になる．ダイヤモンド砥粒

はかなり高価であるため，コストと安定性をあわせて考えると変極

点より若干濃度の高い 0.045mass%あたりが最適と考えられる．  
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Tab le  3 .2  P roper t i e s  o f  S lu r r y  

F a t t y  a c i d  
S u r f a c e  t e n s i o n  

× 1 0 - 3 N / m  
P e r m e a b i l i t y  

s  

F r e e  7 1  3 4 . 0  

C a p r y l i c  a c i d  5 9  2 4 . 0  

L a u r i c  a c i d  2 3  0 . 3  

S t e a r i c  a c i d  5 6  5 . 1  

O l e i c  a c i d  2 6  4 . 0  
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３．３．３ キレート剤の効果  

ｐＨとエッチング性 

一般に，テープテクスチャリング加工中に付着したテクスチャリ

ング加工液の影響で，加工終了後からアルミディスク基板の洗浄を

行うまでの間に，アルミディスク基板のエッチングが進行する．こ

れによりアルミディスク基板表面にムラが発生し表面品位が悪く

なる可能性がある．  
キレート剤のエッチング性を見るため代表的キレート剤である

エチレンジアミン四酢酸 (EDTA)を用いてエッチング能率の pH 依

存性を調査した． EDTA 0.01mass%の水溶液を塩酸とアンモニア水

で pH 調整したもの 5 種類を用意し，それをエッチング液とし，60
分間アルミディスク基板をエッチングした．その結果を図 3.5 に示

す．  
EDTA を用いたエッチング液は pH 全域にわたってエッチング能

率は低い値である．特に pH=7 以上で低い値で安定するため，テク

スチャリング加工液は pH=7 以上であれば，良好な表面品位を保つ

ことが出来る．  
 

キレート剤の種類とテクスチャリング性能 

表 3.3 に示すように 5 種類のキレート剤入りテクスチャリング加

工液とキレート剤の入っていない対照のテクスチャリング加工液

6 点にてテクスチャリング加工試験を行った．テクスチャリング加

工液の構成としては，pH 依存性試験と同様の調合を用い，砥粒（平

均 粒 径 0.12µ ｍ の 多 結 晶 ダ イ ヤ ） は 0.45mass% ， ラ ウ リ ン 酸

0.17mass%，キレート剤は 0.3mass%，トリエタノールアミンはキレ

ート剤を安定して溶かすため 1.33mass%とした．いずれのテクスチ

ャリング加工液も pH が 7 以上になった．  
まず，化学作用性を確認するため No.１から No.6 を用いてエッ

チング試験を行った．各エッチング時間は 20 分とした．その結果

を図 3.6 に示す．キレート剤はエッチングを促進するため No.2 か

ら No.6 は対照の No.1 と比べるとエッチング能率が高いが，いずれ

も加工終了後のエッチング促進によるアルミディスク基板表面品

位を劣化させるほどのレベルではない．  
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Tab le3 .3  Te s t  s l u r r y  and the i r  p roper t i e s  

Sample  Che la te  agent  pH 

No .1  None  8 .1  
No .2  EDTA(e thy lend iamine  t e t ra  ace t i c  a c id )  8 .0  

No .3  
CyHDTA(t rans - cyc l ohexane -1 ,2 -d iamine  
t e t ra  ace t i c  a c id )  

8 .1  

No .4  
DTPA(d ie thy lenet r iamine -N ,N,N ’ ,N ’ ’ ,N ’ ’ - pen
taace t i c  a c id )  

8 .1  

No .5  IDA( iminod iace t i c  a c id )  8 .1  

No .6  En(e thy l ened iamine )  10 .7  
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次に，エッチング試験と同じテクスチャリング加工液を用いテク

スチャリング試験を行った．その結果を図 3.7 に示す．  
No.2 から No.5 の加工能率は高く，エッチング能率の結果とよく

似たものとなり，これらの中では No.2 の EDTA が最も加工能率が

高く 55%向上し，表面粗さも最も細かい．  
エッチング試験の結果からは No.6 のエッチング能率が最も高い

ため，その加工能率も高いと予想できるが，実際は No.1 より加工

能率が低い．これは No.2 から No.5 がカルボン酸系キレート剤であ

るのに対し No.6 はアミン系のキレート剤であるため， pH が 10.7
とアルカリが強くなりすぎて，表 3.4 に示すように表面張力と浸透

性のバランスが崩れてしまい，砥粒による機械的作用が弱まったこ

とが原因と考えられる．  
この様にエッチング能率と加工能率が必ずしも一致していない

のは，図 3.8 に示すように Ni 層と Ni と EDTA が造ったキレート

層を砥粒により機械的に削り取り，むき出しになった Ni 表面に

EDTA が作用し，また Ni と EDTA が造ったキレート層が出来ると

いうように，化学的作用と機械的作用が相乗的に働いているためと

考えられる．  
 

３．３．４ ダイヤモンド砥粒改質の効果  

アルミディスクのテクスチャリング加工面について，現在の記録

密度レベルを実現するためには，表面粗さ Ra が 0.3nm 以細である

必要がある．しかし，カルボン酸系のキレート剤は加工能率向上に

効果があることは判明したが，表面粗さが Ra で 0.3nm 以細になる

ものは No.2 から No.5 の中にはない．このため，ダイヤモンド砥粒

がポットミルを用いて改質されることにより表面粗さ Ra が 0.3nm
以細を実現することを試みた．対照として No.1 の加工液と，最も

加工能率が高かった No.2 の加工液に対してそれぞれ改質処理を 20
時間と 40 時間行った．改質後の粒度分布を図 3.9 に，メシアン径

を表 3.5 に示す．  
No.1 と No.2 は共に改質後の砥粒の粒子径が小さくなるが， 20

時間後と 40 時間後の差があまりない．これは初めの 20 時間では比

較的大きな形状変化が起こり，残りの 20 時間では砥粒のエッジ欠

けのような小さな形状変化が起こっているものと考えられる．  
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Tab le  3 .4  P roper t i e s  o f  Tes t  s l u r ry  

S a m p l e  
S u r f a c e  t e n s i o n  

× 1 0 - 3 N / m  
P e r m e a b i l i t y  

s  

N o . 1  2 3  0 . 3  

N o . 2  2 4  0 . 3  

N o . 3  2 4  0 . 3  

N o . 4  2 5  0 . 4  

N o . 5  2 4  0 . 3  

N o . 6  2 4  0 . 6  
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Fig.3.9  Comparison of  Abrasive Grain S ize 
 

 

 

Tab le  3 .5  Compar i son  o f  Abras i ve  Gra i n  medi an  S i ze  

R e f o r m e d  Ti m e  
N o . 1  
n m  

N o . 2  
n m  

 0  h r  1 8 3  2 11  

2 0  h r  1 3 0  1 2 9  

4 0  h r  1 2 9  1 2 7  
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改質後のテクスチャリング加工液を用いてテープテクスチャリ

ング加工試験を行った．その加工性能を図 3.10 に，加工表面の AFM
像の比較を図 3.11 に示す．  

No.1 と No.2 のいずれも改質処理 20 時間で表面粗さ Ra が 0.3nm
以細を実現し， 40 時間では共に表面粗さ Ra が約 0.22nm を実現し

ている．改質処理に伴い加工能率も低下してしまうが，これはキレ

ート剤入りテクスチャリング加工液を用いることにより補うこと

ができる．No.1 に対して No.2 の方が加工能率は高く，表面粗さが

細かい傾向は維持したまま推移している．  
AFM 像では，No.1 より No.2 の加工表面の条痕の溝幅が狭く，本

数も多くなっている．一般に，条痕密度が高いほうが良好なテクス

チャリング加工であると言われているため， No.2 の方がテクスチ

ャリング加工液として良好と考えられる．  
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Fig.3.10  Comparison of  a textur ing performance 
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R e f o r m e d  Ti m e  N o . 1  N o . 2  

0  h r  

2 0  h r  

4 0 h r  

Fig.3.11  Comparison of textur ing surfaces at Reformed 
 

 

1 µm  
5nm 
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３．４ 結言  

テープテクスチャリング用の加工液について潤滑剤，添加剤，砥

粒濃度，砥粒改質の検討を行った．  
潤滑剤としては，ラウリン酸をアルカリ液に溶かしたものが，製

造コストに大きくかかわる加工能率の向上に寄与することが判明

した．  
テクスチャリング加工液中の砥粒濃度の最適値を調査したとこ

ろ，0.04 重量％以上はほとんどテクスチャリング性能が変化しなく

なり，安定性とコストの点から 0.045 重量％が最適であることが判

明した．  
テクスチャリング加工液にキレート剤を混入することにより，加

工能率と表面品質を向上させ，特に EDTA の効果があることが判

明した．  
さらにポットミルによる改質により，表面粗さをより細かく出来

ることが判明し，キレート剤の混入により，加工能率をあまり落と

さずに表面品質を向上させることが可能であることも確認した．  
今後，さらに多くの種類のキレート剤入り加工液でのテクスチャ

リング加工性能の評価を行い， Ra=0.2nm 若しくはそれ以下のクラ

スの表面性状の実現を目指したい．  
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第４章 新しい構造の砥粒（セラミックスナノ粒子）内包

研磨パッドによるシリコンウェーハの研磨  

 

４．１ 緒論  

シリコンウェーハの研磨では，発砲ポリウレタンや，不織布などの

研磨パッドに押し当て，外部から砥粒（シリカなどのセラミックスナ

ノ粒子）の入った研磨液を供給しながら，遊離砥粒研磨が行われてい

る．しかし，この方法では研磨で使用された研磨液は，（一定の処理

が施され）廃棄される事になり，これが大量の廃棄物となっている．

これを解決する手段として固定砥粒研磨の試みがなされているが，良

好な表面粗さと高い研磨レートとを両立させる事が困難 １ ） － ３ ） であ

り，実用化されている方法はまだ存在しない．  

第 2 章の結果から，良好な表面粗さと高い研磨レートとを両立させ

るためには，砥粒を遊離砥粒研磨に近い作用をさせながら砥粒を保持

（拘束）する必要があると考えた．そこで，本章では，砥粒と樹脂母

材とを強固に接着させず，砥粒を樹脂母材に内包し，ゆるく抱え，砥

粒の動きが抑制され，かつ遊離砥粒が研磨パッド内から少しずつ発生

する砥粒緩内包 (LHA: Loose Held Abrasive)構造の研磨パッドである

LHA 研磨パッドを考案し，その有効性について検討を行なった．  
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４．２ 試験方法  

４．２．１ 研磨パッドの試作  

LHA 研磨パッドは，ポリフッ化ビニリデン (PVDF)樹脂と平均粒径

250nm の球状シリカ砥粒を N,N-ジメチルホルムアミド (DMF)溶媒中

で混合し鋳型に入れ， DMF 溶媒を蒸発させ， 500×500×2mm のシート

状に成形し，そこから必要な大きさに切り出すことにより作成した．

その断面の様子を図 4.1 に示す．また，比較の為，エポキシ樹脂で球

状 シ リ カ 砥 粒 を 固 定 し た エ ポ キ シ 樹 脂 固 定 砥 粒 研 磨 パ ッ ド (EFA 

Pad :Epoxy Resin  Fixed Abrasive  Pol ishing Pad)も試作した．これは，

球状シリカ砥粒とビスフェノール A 系エポキシ主剤とポリアミン系

硬化剤とを混合し， 60℃で 24 時間加熱硬化したものである．各研磨

パッドの組成を表 4.1 に示す．  

 

４．２．２ 砥粒の遊離性の確認方法  

表 4.2 の 条 件 に て 図 4.2 に 示 す 方 法 で 摩 擦 試 験 を 行 な い ， 摩 擦

試 験 前 後 の 研 磨 パ ッ ド の 表 面 を SEM 写 真 に て 観 察 し ，比 較 し た ．
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Abrasive grainMatrix Resin

 

 
 
F ig .4 .1  SEM mi c rograph  and out l i ne  f igu re  o f  po l i sh ing  pad 

c ros s  sect i on  
 

１μｍ  
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Tab le  4 .1  Compos i t ion  o f  the  Po l i sh ing  Pad 
 

Volume Composi t ion 

vol% 

Mass Composi t ion 

mass% Sample 

Pad A b r a s i v e  

G r a i n  

M a t r i x  

R e s i n  
Pore 

A b r a s i v e  

G r a i n  

Matr ix  

Resin 

LHA Pad    3 6 . 4     2 9 . 8    3 3 . 8     6 0 . 0      4 0 . 0  

EFA Pad    3 7 . 1     5 6 . 4     6 . 5     5 2 . 7      4 7 . 3  
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Table 4.2  Rubbing Test Condit ions 

 

P o l i s h i n g  P a d  S i z e  φ1 0 m m  

R u b b i n g  S p e e d  1 0 m m・ s - 1  

Wo r k  p i e c e  ( 1 0 0 )  s i l i c o n  w a f e r (φ1 0 0 × t 0 . 5 m m )  

P r e s s u r e  0 . 1 2 k P a  

Ti m e  3 s  

 

Load

WaferPolishing pad

 
F ig .4 .2  A  schemat ic  o f  the  rubb i ng  exper imenta l  se tup  
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４．２．３ 研磨試験方法  

今回試作した研磨パッドの研磨性能を評価するために，図 4.3 に示

す装置を用いて研磨試験を行なった．また，研磨試験を行なう前には，

図 4.4 に示す方法で，研磨パッドの表面のコンディショニングを行な

い，安定化を図った．  
 

基 礎 評 価 試 験 （ 第 1 研 磨 試 験 ）  

基礎研磨性能を調査する目的で第１研磨試験として表 4.3 に示す

研磨条件，表 4.4 に示すコンディショニング条件を用い，表 4.5 に示

す研磨パッドとスラリー，ルブリカントの組み合わせで研磨試験を行

なった．この試験を行なう際に，プラテンの温度を 300K になるよう

にチラーを使いコントロールした．また，この研磨試験では，一般に

流通している遊離砥粒研磨用研磨パッドであるロデール・ニッタ製

IC1000/SUBA400 を用い，化学機械的研磨 (CMP: Chemical  Mechanical  

Pol ishing)に用いられている研磨スラリーであるキャボット製 SS-25

を 50%に希釈したもの (No.1)と，シリコンウェーハ研磨専用のフジミ

インコーポレーテッド製 HP-20 を 5%に希釈したもの (No.2)を研磨性

能の目安にした ４ ） ．さらに，遊離砥粒研磨との純粋な比較を行うた

めに LHA 研磨パッドと EFA パッドに使用した砥粒を KOH 水溶液

(No.3)とピペラジン水溶液 (No.4)に分散させた研磨スラリーとの比較

も行った．  
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Tab le  4 .3  Po l i sh ing  cond i t ions  ( the  f i r s t  exper iment )  
 

P o l i s h i n g  P a d  

R e v o l u t i o n s  
0 . 5  s - 1  

Wo r k  p i e c e  
( 1 0 0 )  s i l i c o n e  w a f e r  

(φ1 0 0  ×  t 0 . 5  m m )  

Wo r k  P i e c e  R e v o l u t i o n s  0 . 5  s - 1  

P o l i s h i n g  P r e s s u r e  9 . 3  k P a  

F l u i d  F l o w  1 6 7  m m 3  s - 1  

P o l i s h i n g  Ti m e  1 8 0 0  s  

 

 

LoadCarrier

Wafer

Polishing pad

Platen

Slurry or Lubricant

 
F ig .  4 .3  A  schemat ic  o f  the  po l i sh ing  exper imenta l  se tup  

 



63 

 
 

Tab le  4 .4  Cond i t i on ing  cond i t ions  ( the  f i r s t  exper i ment )  
 

P o l i s h i n g  P a d  

 R e v o l u t i o n s  
0 . 5  s - 1  

C o n d i t i o n e r  

 

D i a m o n d  t o o l  φ1 5 0 m m  

( N o r i t a k e  S D 2 0 0 PA 6  ;  φ2 0 m m  x  1 2 )

C o n d i t i o n e r  R e v o l u t i o n s  0 . 5  s - 1  

C o n d i t i o n i n g  P r e s s u r e  5 . 3  k P a  

F l u i d  F l o w  2 5 4  m m 3  s - 1  

C o n d i t i o n i n g  Ti m e  6 0 0  s  

 
 

Load

Conditioner

Diamond tool

Polishing pad

Platen

Water

 

F ig .4 .4  A  schemat ic  o f  the  co nd i t ion ing  exper i menta l  se tup  
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Table 4.5  Pol i shing Pad and Fluid (the f i rst  exper iment) 
 

T e s t  

N u m b e r  
P o l i s h i n g  P a d     P o l i s h i n g  F l u i d  

1  
R O D E L  

I C 1 0 0 0 / S U B A 4 0 0  
C a b o t  S S - 2 5  ( 5 0 % )  

2  
R O D E L  

I C 1 0 0 0 / S U B A 4 0 0  
F u j i m i  H P - 2 0  ( 5 % )  

3  

 

R O D E L  

I C 1 0 0 0 / S U A B 4 0 0  
K O H  s o l u t i o n  ( 1 0 m o l・ m - 3 )  
 + s i l i c a  b e a d s  ( 2 5 0 n m )  1 2 . 5 m a s s %  

4  

 

R O D E L  

I C 1 0 0 0 / S U B A 4 0 0  
p i p e r a z i n e  s o l u t i o n  ( 5 0 m o l・ m - 3 )   
 + s i l i c a  b e a d s  ( 2 5 0 n m )  1 2 . 5 m a s s %  

5  E F A  P a d  K O H  s o l u t i o n  ( 1 0 m o l・ m - 3 )  

6  L H A  P a d  K O H  s o l u t i o n  ( 1 0 m o l・ m - 3 )  

7  L H A  P a d  p i p e r a z i n e  s o l u t i o n  ( 5 0 m o l・ m - 3 )  
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研磨性能の評価方法としては，シリコンウェーハが厚み寸法で品質

管理される場合が多いため，研磨厚みを使用した．研磨厚みはシリコ

ンウェーハの研磨重量を量り，密度 ρ=2.336g・cm- 3 として変換して使

用した．  

 
 
 
 
      V＝ 研 磨 厚 み  
      m＝ 研 磨 重 量  
      ρ＝ シ リ コ ン ウ ェ ー ハ 密 度  
      Ａ ＝ シ リ コ ン ウ ェ ー ハ 表 面 積  

研磨レート η は研磨厚みを研磨時間で割ることにより導き出した． 

 
 
 
 
      η＝ 研 磨 レ ー ト  
      V＝ 研 磨 厚 み  
      t＝ 研 磨 時 間  

また，表面性状の評価として表面粗さ Ra を用い，測定方法として

光干渉顕微鏡 Zygo New View200 を用いた．研磨ワークとして用いた

シリコンウェーハは単結晶で， (100)面が研磨面となるようにした．  

 

      m  

V＝            ( 4 . 1 )  
     ρ×Ａ  

      V  

η＝            ( 4 . 2 )  
     t  
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温 度 依 存 性 評 価 試 験 （ 第 2 研 磨 試 験 ）  

第 2 研磨試験として，より実際に近い状態で研磨を行うために，表

4.6 と表 4.7 に示すように全体のサイズを大きくし，研磨荷重も高く

した．さらに，研磨性能と研磨パッド表面の温度依存性との関連も調

査した．この調査を行ったのは，現業で使われている研磨装置はさら

に大型であり，本研究の研磨試験より高温で研磨が行われている可能

性がある ５ ） ためである．温度の範囲としては常温から通常使用で考

えられる限界である約 315K までとした．研磨性能は第 1 研磨試験と

同 様 に (4 .1)式 と (4 .2)式 を 用 い て 研 磨 レ ー ト を 出 し ， 光 干 渉 顕 微 鏡

Zygo New View200 を用いて表面粗さ Ra を測定した．研磨パッドの表

面温度の制御はプラテンの温度と研磨スラリーまたは研磨ルブリカ

ントの温度を調節することにより行なった．さらに研磨パッド表面の

温度測定には赤外線表面温度計を用いた．また，この研磨試験では表

4.8 に示すように，対照の研磨パッドとしてシリコンウェーハ研磨専

用であるロデール・ニッタ製 SUBA400 を用い，研磨スラリーとして

キャボット製 SS-25 を 50%に希釈したものとピペラジンが入っている

と推測できるフジミインコーポレーテッド製 HP-20 を 5%に希釈した

ものを使用した．また，コンディショニングと研磨の前後に LHA 研

磨パッドの厚みを測定し，その差から摩耗量を算出した．  
この第 2 研磨試験で使用した研磨パッドであるロデール・ニッタ製

SUBA400 と LHA 研磨パッドについて湿式で硬度の温度分布を測定し

た．硬度は ASTM D2240(ISO7619)に基づき D 型デュロメーターで測

定し，各々一定の温度に保った水に 50×50mm の研磨パッドの試験片

を 600s 間浸し， 5 点測定後，その平均値を硬度の値とした．また，

その時赤外線表面温度計にて研磨パッド表面の温度を測定した．  
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Table 4.6  Pol i sh ing Condit ions (the second exper iment) 
 

P o l i s h i n g  P a d  S i z e  φ4 5 0 m m  

P o l i s h i n g  P a d  R e v o l u t i o n s  1 s - 1  

Wo r k  p i e c e  
( 1 0 0 )  s i l i c o n  w a f e r  

(φ1 5 0 × t 0 . 6 m m )  

Wo r k  p i e c e  R e v o l u t i o n s  1 s - 1  

P o l i s h i n g  P r e s s u r e  3 4 . 5 k P a  

F l u i d  F l o w  1 3 3 3 m m 3・ s - 1  

P o l i s h i n g  Ti m e  1 8 0 0 s  

 
 
 
 
 

Table 4.7  Condit ioning Condit ions (the second exper iment) 
 

P o l i s h i n g  P a d  R e v o l u t i o n s  1 s - 1  

C o n d i t i o n e r  
D i a m o n d  t o o lφ2 3 0 m m  

( N o r i t a k e  S D 1 0 0 PA 6 ;φ2 0 m m × 1 2 )  

C o n d i t i o n e r  R e v o l u t i o n s  1 s - 1  

C o n d i t i o n i n g  P r e s s u r e  4 . 1 k P a  

F l u i d  F l o w  2 5 4 m m 3・ s - 1  

C o n d i t i o n i n g  Ti m e  3 0 0 s  ( S U B A 4 0 0 ) , 6 0 s  ( L H A P a d )  
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Table4.8  Pol i shing Pad and Fluid (the second exper iment) 
 

Te s t  

N u m b e r  

P o l i s h i n g  P a d  

 

P o l i s h i n g  F l u i d  

 

8  R o d e l  S U B A 4 0 0  C a b o t  S S - 2 5  ( 5 0 % )  

9  R o d e l  S U B A 4 0 0  F u j i m i  H P - 2 0  ( 5 % )  

1 0  L H A P a d  K O H  s o l u t i o n  ( 1 0 m o l・ m - 3 )  

11  L H A P a d  p i p e r a z i n e  s o l u t i o n  ( 5 0 m o l・ m - 3 )  
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４．３ 結果と考察  

４．３．１ LHA Pad の砥粒の遊離性  

図 4.2 の方法で摩擦試験を行ない，その前後の SEM 写真の比較を

行うことにより， LHA 研磨パッドの遊離性の確認を行なった．その

SEM 写真を図 4.5 に示す． (a)は LHA 研磨パッドの摩擦試験前で (a’)

は LHA 研磨パッドの摩擦試験後である．(b)は EFA パッドの摩擦試験

前で (b’)は EFA パッドの摩擦試験後である． (a’)は (a)に比べ砥粒がな

くなっている箇所がいくつか存在するが， (b’)は  (b)に対してほとん

ど差がない．これにより LHA 研磨パッドは固定砥粒研磨パッドであ

る EFA パッドより砥粒の遊離性と移動性が良い事が判明し，当初の

目的通りの構造になっている事が証明された．  
 

４．３．２ 基礎評価試験（第 1 研磨試験）  

図 4.6 に研磨量の比較，図 4.7  に研磨レート，そして図 4.8 に研

磨後の表面粗さを示す．図 4.6 からは 1800s 以内なら，何れもほぼ安

定して研磨量が増えていくことが判る．ただし，試験 No.2 は 300s ま

での間研磨量の増え方がやや少ない．この理由として No.2 で使用し

たフジミインコーポレーテッド製 HP-20 は化学反応性が高い研磨ス

ラリーであるため，安定するまでに時間がかかったためと考えられる． 

図 4.7 の研磨レートと図 4.8 の表面粗さとをあわせて検討する．一

般に，研磨レートが高い場合，表面粗さが粗くなる傾向がある．しか

しながら No.1 と No.2 を比較すると No.2 の研磨レートが高いにもか

かわらず，表面粗さはほぼ同等で良好である．これはフジミインコー

ポレーテッド製 HP-20 の中にピペラジン（シリコンウェーハの研磨に

対し化学的研磨作用がある）が入っており，それが効果的に働いてい

ることが原因と考えられる ６ ）．  

 
 
 
 



70 

 
 
 

 

F ig .4 .5  Su r face  o f  LHA Pad and EFA  Pad.  (a )LHA  Pad su r face  
befo re  rubb ing  exper i ment .  (a ’ )  LH A Pad su r face  
a f te r  rubb i ng  exper i ment .  (b )EFA  Pad s u r face  
befo re  rubb i ng  exper i ment .  (b ’ )  EFA  Pad  su r face  
a f te r  rubb i ng  exper i ment .  

 
 
 

(a)  (a ’ ) 

(b)  (b ’ ) 

１ μ m 
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LHA 研磨パッドに内包されているシリカ砥粒と同じシリカ砥粒を

用い，KOH を添加した研磨スラリーでの研磨試験である No.3 は，研

磨レートが低く， No.1， No.2 に比べて表面粗さも粗い． No.3 と同じ

シリカ砥粒を用いピペラジンを添加した研磨スラリーでの試験であ

る No.4 はピペラジンの効果で研磨レートは高いが，表面粗さが非常

に粗い．一般的にシリコンウェーハをシリカ（砥粒）スラリーで研磨

する場合，図 4.9 の様にシリカ砥粒がシリコンウェーハ表面のシリカ

膜に脱水縮合反応により吸着し，加水分解反応によりシリカ膜をもぎ

取るというメカニズムで研磨が進むと考えられる ７ ） ．ところが No.4

はピペラジンの化学反応性のためシリカ砥粒とシリコンウェーハ表

面との吸着反応だけでなく，シリカ砥粒同士を吸着させてしまい，そ

の吸着したシリカ砥粒同士が大きな砥粒として働き，表面粗さが粗く

なったものと思われる．しかしながらフジミインコーポレーテッド製

HP-20 は凝集を防止する分散剤が添加されているため，表面粗さが細

かいものと推測される．このため，ピペラジンは研磨レートを上昇さ

せる効果はあるが，遊離砥粒研磨で使う場合は砥粒の分散性を高める

方法を考える必要がある．  

No.5 は砥粒を樹脂母材に固定しただけの構造であるため，砥粒が

転がらず，図 4.9 のメカニズムが働かないため，研磨レートが低く，

砥粒がシリコンウェーハを引っかくため表面粗さが粗くなったもの

と思われる．これに対し LHA 構造の No.6 では砥粒が転がるため No.5

より研磨レートが高くなっているものと考えられる． No.7 ではピペ

ラジン水溶液をかけながら研磨を行なっている． No.4 の時と同様に

No.6 より研磨レートが高くなっているが，表面粗さは No.6 より細か

い．これは LHA 構造により，砥粒の動きがある程度拘束され砥粒同

士が凝集しにくいため No.4 のように表面粗さが粗くならずにすんで

いると考えられる．また，No.7 の研磨レートは No.2 とほぼ同等であ

るが，表面粗さはやや粗い．これはフジミインコーポレーテッド製

HP-20 のシリカ砥粒の大きさが 80 から 100nm であるのに対し， LHA

研磨パッドのシリカ砥粒は 250nm なので表面粗さが粗くなっている

ものと考えられる．表面粗さについては LHA 研磨パッドの砥粒の粒

径を小さくするか，あるいは研磨条件を最適化することで細かく出来

ると思われる．  
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４．３．３ 研磨性能の温度依存性の調査（第 2 研磨試験）  

研磨レートと研磨パッド表面の温度との関係を図 4.10 に，表面粗

さと研磨パッド表面の温度との関係を図 4.11 に示す．また，LHA 研

磨パッドとロデール・ニッタ製 SUBA400 の湿式での硬度の温度依存

性を図 4.12 に示す．  

ロデール・ニッタ製 SUBA400 研磨パッドを用いた No.8， No.9 は

300K 付近では研磨レートが非常に低く，そこから 305K 付近まで研

磨レートの急激に上昇し， 305K 以降は緩やかな上昇となる．このと

き No.8 の表面粗さは各温度でほぼ一定の値であるが，No.9 の表面粗

さは 305K 付近まで急激に粗くなり，それ以降は緩やかな上昇となる．

この 300K から 305K の急激な変化は 図 4.12 に示すようにロデール・

ニッタ製 SUBA400 の硬度が各温度で一定であることから，研磨パッ

ドが直接的な原因ではなく研磨スラリー中のシリカ砥粒とシリコン

ウェーハ表面の薄いシリカ膜との化学反応に起因するものと考えら

れる．すなわち，遊離砥粒としてのシリカ砥粒は（アルカリ性下で）

305K 以上で安定して研磨作用を起こすと考えられる．  

No.9 の 表 面 粗 さ 変 化 に つ い て は フ ジ ミ イ ン コ ー ポ レ ー テ ッ ド 製

HP-20 に含まれていると推測される分散剤の効果が 305K 以上で弱ま

ったものと考えられる．この様に不織布研磨パッドであるロデール・

ニッタ製 SUBA400 と遊離砥粒との組合せでは 305K 以下では温度に

対する研磨レートの変化が大きい．赤松ら ８ ） ， ９ ） の研究によるとシ

リコンウェーハの温度分布により研磨ムラが生ずる事が報告されて

いる .よってこの組合せでシリコンウェーハの温度分布が 300K から

305K では非常に大きな研磨ムラが発生することになる．  

LHA 研磨パッドを使用した試験である No.10，No.11 の研磨レート

は，ほぼ線形的に温度と共に上昇している．これは図 4.12 に示すよ

うに温度上昇とともに LHA 研磨パッドの硬度が低くなるため，砥粒

が遊離しやすく，且つ動きやすくなることと，同時にシリカ砥粒とシ

リコンウェーハが反応しやすくなることとの相乗効果のためと考え

られる．また，ピペラジン水溶液を使った No.11 は No.10 に対し各温

度で研磨レートが高い．これは前項と同じくピペラジンの化学反応性

が高いことに起因していると考えられる．No.11 の研磨レート直線は

No.8，No.9 の 305K 以上の研磨レート直線とほぼ同等であり，温度全
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般で見ると同等以上の研磨レートである．また， No.10， No.11 の表

面粗さはほぼ同等で安定しているが， No.11 の 300K 付近の表面粗さ

がやや粗い．この原因については，温度が低いため，砥粒の遊離性が

悪くなり，さらにシリカ砥粒とシリコンウェーハとの化学反応性が低

くなり，機械的研磨作用が強くなったことが原因の可能性がある．  

 こ こ で ， 予 備 試 験 に お い て L H A 研 磨 パ ッ ド の D 型 デ ュ ロ メ ー

タ ー 硬 度 が 約 297K で 25 の も の と 50 の も の に つ い て 性 能 評 価 を

行 っ た が ， 本 章 で 用 い た も の と 研 磨 性 能 に 大 差 無 か っ た こ と を 付

け 加 え て お く ．  
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４．３．４ 砥粒の使用量  

No.8～ 11 について砥粒の使用量について検討する． No.8， No.9 で

の砥粒の時間当たり使用量は下記のように簡単に導き出すことがで

きる．  

 
 
 
 
      R＝ 時 間 当 た り 砥 粒 使 用 量  
      c＝ 研 磨 ス ラ リ ー 中 の 砥 粒 濃 度  
      f＝ 研 磨 ス ラ リ ー 流 量  
      ρ l＝ 研 磨 ス ラ リ ー 密 度  

研磨スラリー中の砥粒濃度は NO.8 においては 12.5mass%とし，No.9

においては 1mass%とした．  

No.10， No.11 については，コンディショニング時と研磨時の LHA

研磨パッドの磨耗量から導き出すことにしたが，表 4.9 に示すように

コンディショニング時の磨耗量に比べ研磨時の磨耗量は少なく測定

不能であった．このため表 4.6 より 1800s に一回の割合でコンディシ

ョニングを行なうと仮定し下記の式より時間当たり砥粒使用量を導

き出した．  

 
 
 
 
      R＝ 時 間 当 た り 砥 粒 使 用 量  
      W g＝ L H A P a d 中 の 砥 粒 率  
      ρ p＝ L H A P a d の 密 度  

A p＝ L H A P a d の 表 面 積  
d＝ L H A P a d の 磨 耗 量  

      t＝ 研 磨 時 間  
図 4.13 に式 (4 .3)， (4 .4)より導き出した時間当たり砥粒使用量を示

す．No.11 は No.8 に対して約 1 万分の 1，No.9 に対して約 200 分の 1

であり，廃棄物となる使用済み砥粒を大幅に減らすことが可能である． 

       f  

R  ＝ c ×          ( 4 . 3 )  
         ρ l  

          A p × d  

R  ＝ W g ×          ( 4 . 4 )  
          ρ p × t  
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４．４ 結言  

シリコンウェーハの研磨において LHA 研磨パッドは遊離砥粒研磨

並みの研磨レートと表面粗さとを両立する研磨パッドであることを

確認した．  

LHA 研磨パッドの砥粒の使用量は遊離砥粒研磨に比べて約 200 分

の 1 から 1 万分の 1 と少なく，研磨時の廃棄物を大幅に削減できる．

このため LHA 研磨パッドを用いれば環境に優しい研磨システムの構

築が可能となる．  

今後は LHA 研磨パッドを用いた研磨においてシリコンウェーハの

面内均一性の確認と研磨性能の安定性の確認が必要ではあるが，LHA

研磨パッドが新しい環境に優しい研磨システムを実現することにな

るであろう．  
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第５章 新しい構造の砥粒（セラミックスナノ粒子）内包

研 磨 パ ッ ド に よ る シ リ コ ン ウ ェ ー ハ 酸 化 膜 の

CMP への応用  

 

５．１ 緒言  

現在，パーソナルコンピュータ・多機能ホームゲーム機等に使われ

ている CPU や，携帯電話・ IT 家電・カーナビゲーション等に使われ

ているシステム LSI といった集積密度の高い半導体デバイスは多層

配線技術により成り立っている．この多層配線技術の核となるのが各

配 線 層 を 平 坦 化 す る 研 磨 技 術 で あ る 化 学 的 機 械 的 研 磨 (CMP:  

Chemical  Mechanical  Pol ishing)である １ ）．様々な種類の CMP の中で，

最も一般的で基本的な CMP は，絶縁膜であるシリコン酸化膜に対し

行う CMP である．シリコン酸化膜に対する CMP は大きく分けると

ILD(Inter  Layer  Dielectr ics)-CMP と STI(Shal low Trench Isolat ion)-CMP

の 2 種類がある． ILD-CMP は上下の配線層を分離絶縁する層間絶縁

膜の CMP である． STI-CMP は半導体デバイスの最下層にあり平面方

向に並んでいるトランジスタ素子同士を分離絶縁する素子間分離膜

（トレンチ分離膜）の CMP である．それぞれの CMP のプロセスを図

5.1 に示す．  

ILD-CMP は，セラミックスナノ粒子（主にシリカとセリア）を砥粒

としてアルカリ性水溶液に分散した研磨スラリーをかけながら遊離

砥粒研磨として行われている．このため遊離砥粒研磨特有の端面ダレ

が起こりやすいのでウェーハ外周部ではオーバーポリッシュとなり，

デバイスチップを作ることが出来ないという問題点が有る．これを解

決するため CMP 装置や研磨条件の最適化が試みられてきた ２ ），３ ）が，

制御系等が大変複雑な系となり，巨大で高価なシステムとなってしま

う．また， STI-CMP はシリコン酸化膜を研磨し，シリコン窒化膜で

研磨を止める必要があるためシリコン酸化膜は良く研磨できシリコ

ン窒化膜は研磨しないと言う研磨選択性を持ったシステムが必要で

ある．しかし，遊離砥粒による従来型スラリーを用いた研磨の場合，

砥粒がシリコン窒化膜にも作用してしまうため，選択研磨性が高くな

いという問題点が有る．  
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さらに CMP 時にはシリコンウェーハの研磨の場合と同様に大量の

廃棄物（使用済み研磨スラリー）が発生している．この対策として研

磨スラリーを再生する試みがなされている ４ ） が実用化に至っていな

い． 

こ れ ら の 問 題 を 解 決 す る た め ， 第 ４ 章 で 提 案 し た 砥 粒 緩 内 包

(LHA:Loose Held Abrasive) 構 造 の LHA 研 磨 パ ッ ド が 層 間 絶 縁 膜

CMP(ILD-CMP) ，素子間分離膜 CMP(STI-CMP)に適用することが可能

かどうか調査した． 
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５．２ 試験方法  

５．２．１ 研磨パッドの試作  

LHA 研磨パッドは，ポリフッ化ビニリデン (PVDF)樹脂と平均粒径

250nm の球状シリカもしくは平均粒径 800nm のセリアを N,N-ジメチ

ルホルムアミド (DMF)溶媒中で混合し鋳型に入れ，DMF 溶媒を蒸発さ

せ， 500×500×2mm のシート状に成形し，そこから必要な大きさに切

り出すことにより作成した．各研磨パッドの組成を表 5.1 に示す．そ

の断面の様子を図 5.2 に示す．   

 

５．２．２ 研磨試験方法  

試作した研磨パッドの研磨性能を評価するために，図 5.3 に示す装

置を用いて研磨試験を行なった．また，研磨試験を行なう前には表

5.2 に示す条件で，研磨パッドの表面のコンディショニングを行ない，

安定化を図った．研磨試験を行なう際に，プラテンの温度を 300K に

なるようにチラーを使いコントロールした．  
 

基 礎 評 価 試 験 （ 第 1 研 磨 試 験 ）  

基礎研磨性能を調査する目的で第１研磨試験として 表 5.2 に示すコ

ンディショニング条件，表 5.3 に示す研磨条件を用い，表 5.4 に示す

研磨パッド，スラリーまたはルブリカントの組み合わせで No.1 から

No.4 の研磨試験を行なった．この研磨試験では，対照として一般に

流通している遊離砥粒研磨用研磨パッドであるロデール・ニッタ製

IC1000/SUBA400 を用い，ILD-CMP 用研磨スラリーであるキャボット

製 SS-25 を 50%に希釈したものを使用した．ワークピースとしては本

来 ILD タイプを使うべきであるが，面内均質性の測定に支障をきた

さないように酸化膜付きシリコンウェーハを用いた．また，この酸化

膜付きシリコンウェーハは熱酸化膜タイプを使用した．  
 

材 料 選 択 性 試 験 （ 第 2 研 磨 試 験 ）  

STI-CMP への適用の可能性を検討する目的で第 2 研磨試験として窒

化膜の研磨試験を行い，酸化膜と窒化膜との選択研磨性を調査した．

窒化膜への研磨試験は表 5.2 に示すコンディショニング条件，表 5.3
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に示す研磨条件を用い，表 5.4 の No.5 から No.8 に示す研磨パッド，

スラリーまたはルブリカントの組み合わせで行った．  

 

評 価 方 法  

研磨レートは光干渉式膜厚測定装置（ラムダエース VM-1200）にて

酸化膜等の透明膜厚を測定し，研磨前後の膜厚差を各ウェーハにつき

13 点測定しその平均値を研磨時間で割ることにより求めた．表面粗

さは AFM (Nanopics2100)にて各ウェーハにつき 10 点測定しその平均

値を用いた．ウェーハ面内均質性に付いては光干渉式膜厚測定装置

（ラムダエース VM-1200）により 13 点測定した値より σ 値を計算し

その値を研磨量で割った値 σ /SR で評価を行った．  

 

５．３ 結果と考察  

５．３．１ 基礎評価試験（第 1 研磨試験）  

図 5.4 に研磨量の比較，図 5.5 に研磨レートの比較，図 5.6 に表面

粗さの比較，図 5.7 に面内均質性の比較を示す．図 5.4～ 5.7 に示され

ているデータは 5 回実施した試験の平均値である．  

研磨量については No.1， No.3 が線形的に増加しているのに対し，

No.2,  No.4 は 600s まで多めに増加し，その後緩やかな増加をしてい

る． No.1 は遊離砥粒研磨であるため線形的に増加するが，砥粒内包

型である No.2， No.4 は作用する砥粒数が時間と共に少なくなるため

研磨量の増加が徐々に減っていくものと考えられる．これに対し砥粒

内包型でありかつセリア入りの LHA 研磨パッドと水の組合せである

No.3 は研磨量が線形的に増加している． LHA 研磨パッドは図 5.8 に

示すように砥粒が脱水反応により SiO2 活性層に吸着し，加水分解反

応により砥粒が SiO2 活性層をもぎ取るというメカニズムで研磨が進

むと考えられる．しかし研磨液が水の場合 SiO2 活性層が薄いため，

ウェーハ側に吸着し離れない砥粒が多い．その砥粒が LHA 研磨パッ

ド表面に対しセルフコンディショニング効果（砥粒を掘り起こす作

用）を持っているものと考えられる．  

研磨レートについては No.3 が最も高く，対照である No.1 に対し 6

割ほど高い．これはシリコン酸化膜に対する反応性がシリカに対して

セリアの方が圧倒的に高いためである ５ ） ．これに対し， No.4 はセリ
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ア入り No.3 と同じセリア入り LHA 研磨パッドであるにもかかわらず

No.1 と同程度の研磨レートである．この理由として No.4 は研磨液と

して KOH 水溶液を使用しているためアルカリ性が強くなる（ pH12.6）．

このため砥粒がシリコン酸化膜に吸着する脱水反応が起こり難くな

り，図 5.8 に示すメカニズムで研磨が進み難くなっているものと考え

られる．またシリカ入りの LHA 研磨パッドである No.2 は No.1 の半

分ほどの研磨レートしかない．この原因を考察すると， No.1 に使わ

れている研磨スラリー SS-25 中のシリカ砥粒は 80～ 100nm であるのに

対し，LHA 研磨パッドに内包されているシリカ砥粒は 250nm である．

このため LHA 研磨パッドは作用砥粒数が少なく，砥粒とウェーハ（シ

リコン酸化膜）の接触点が圧倒的に少なく， No.2 の研磨レートが低

くなったものと考えられる．  

表面粗さについては，いずれもほとんど差がないが， No.3 が僅か

に粗めである．これは前述したように No.3 はウェーハへの砥粒の吸

着が多く，研磨中に吸着した砥粒が，あまり加水分解を伴わずに（機

械的に）剥がれ落ち，その時シリコン酸化膜を機械的にもぎ取る作用

が多くなったためと考えられる．  

面内均質性については膜圧測定値の分散である σ 値を研磨量で割

った σ /SR 値で比較する． No.2 が最も低く良好で， No.1 が最も悪い．

遊離砥粒研磨の場合砥粒がウェーハ外周部から入り，外周部で砥粒濃

度が高いために No.1 のように外周部が端面ダレを起こしている．こ

れに対し No.2 は砥粒が研磨パッド表面に均質に分散し，ウェーハに

偏り無く作用するためかなり平坦である．No.3 は No.2 と同様に砥粒

が均質に作用するはずであるが，シリカよりセリアの反応性が高いた

め，研磨中の温度が高いウェーハ中心部で，脱水反応が起こりやすい．

これにより中心部で研磨が促進され ６ ） ， No.2 より面内均質性が劣る

ものと考えられる． No.4 はウェーハ外周部から脱水反応を阻害する

KOH 水溶液が入ってくるためウェーハ外周部で研磨が進まず，ウェ

ーハ外周部が厚くなったものと考えられる．  

総合的に判断すると，セリア入り LHA 研磨パッドと水の組合せで

ある No.3 が最も良好である．  
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Tab le  5 .1  Compos i t ion  o f  the  Po l i sh ing  Pad 
 

Volume Composi t ion 

vol% 

Mass Composi t ion 

mass% 
Sample Pad 

A b r a s i v e  

G r a i n  

M a t r i x  

R e s i n  
Pore

A b r a s i v e  

G r a i n  

Matr ix  

Resin 

LHA Pad 

(Si l ica)  
2 5 . 4  2 8 . 8  4 5 . 8  5 0 . 0  5 0 . 0  

LHA Pad 

(Ceria)  
2 3 . 7  2 6 . 9  4 9 . 4  7 6 . 8  2 3 . 2  

 
 

 

 

 

 

 

 
F ig .5 .2  SEM Mi c rographs  o f  Po l i sh i ng  Pad Cros s  Sect i on  

 

 

 

LHA Pad 
(S i l ica)  

LHA Pad 
(Cer ia )  

1µm 
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Slurry
(Abrasive grains + Additive + Water )

Wafer

Form polyurethane Pad

Load

Lubricant
(Water or Water + Additive)

Wafer

LHA Pad

Load

Loose abrasive polishing Loose held abrasive polishing

Conditioner

PlatenPlaten

 

Fig.  5.3  A schematic of  the pol i shing exper imental  setup  
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Tab le  5 .2  Cond i t i on ing  cond i t ions  
 

P o l i s h i n g  P a d  

 R e v o l u t i o n s  
0 . 5  s - 1  

C o n d i t i o n e r  

 

D i a m o n d  t o o l  φ1 5 0 m m  

( N o r i t a k e  S D 1 0 0 PA 6  ;  φ2 0 m m  x  1 2 )

C o n d i t i o n e r  R e v o l u t i o n s  0 . 5  s - 1  

C o n d i t i o n i n g  P r e s s u r e  5 . 3  k P a  

F l u i d  F l o w  2 5 4  m m 3  s - 1  

C o n d i t i o n i n g  Ti m e  6 0 0  s  

 

 

Table 5.3  Pol i shing Condit ions 
 

P o l i s h i n g  M a c h i n e  
L a p m a s t a r  L P - 1 5  

( TA I S E I  L a p i n g  S y s t e m )  

P o l i s h i n g  P a d  S i z e  φ3 0 0  m m  

P o l i s h i n g  P a d  R e v o l u t i o n s  0 . 5  s - 1  

Wo r k  p i e c e  
O x i d e  S i l i c o n  Wa f e r (φ1 0 0 m m )  

N i t r i d e  S i l i c o n  Wa f e r  (φ1 0 0 m m )  

Wo r k  p i e c e  R e v o l u t i o n s  0 . 5  s - 1  

P o l i s h i n g  P r e s s u r e  9 . 3  k P a  

F l u i d  F l o w  1 6 7  m m 3  s - 1  

P o l i s h i n g  Ti m e  1 8 0 0  s  
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Table 5.4  Pol i shing Pad, F lu id and Work piece 
 

Te s t  

N o .  
P o l i s h i n g  P a d  P o l i s h i n g  F l u i d  Wo r k  p i e c e  

N o . 1  I C 1 0 0 0 / s u b a 4 0 0  S S - 2 5 ( 5 0 % )  
O x i d e  

S i l i c o n  

N o . 2  L H A P a d  ( s i l i c a )  K O H  S o l u t i o n  ( 1 0 0 m o l / m 3 )  
O x i d e  

S i l i c o n  

N o . 3  L H A P a d  ( c e r i a )  Wa t e r  
O x i d e  

S i l i c o n  

N o . 4  L H A P a d  ( c e r i a )  K O H  S o l u t i o n  ( 1 0 0 m o l / m 3 )  
O x i d e  

S i l i c o n  

N o . 5  I C 1 0 0 0 / s u b a 4 0 0  S S - 2 5 ( 5 0 % )  
N i t r i d e  

S i l i c o n  

N o . 6  L H A P a d  ( s i l i c a )  K O H  S o l u t i o n  ( 1 0 0 m o l / m 3 )  
N i t r i d e  

S i l i c o n  

N o . 7  L H A P a d  ( c e r i a )  Wa t e r  
N i t r i d e  

S i l i c o n  

N o . 8  L H A P a d  ( c e r i a )  K O H  S o l u t i o n  ( 1 0 0 m o l / m 3 )  
N i t r i d e  

S i l i c o n  
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Fig.5.5  Comparison of Removal Rate  
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Fig.5.6  Comparison of  Surface Roughness  
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No.1 

Range =  317nm 

σ  =   92nm 

σ /SR =  0 .16 

 

 

No.2 

Range =  91nm 

σ  =   23nm 

σ /SR =  0 .08 

 

 

No.3 

Range = 289nm 

σ  =  112nm 

σ /SR =  0 .14 

 

 

No.4 

Range = 182nm 

σ  =   62nm 

σ /SR =  0 .10 

 

 
 

Fig.5.7  Comparison of  Within Wafer Non-uni formity  
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Fig.5.8  Pol i shing mechanism of LHA Pad  
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５．３．２ 材料選択性研磨試験（第 2 研磨試験）  

STI-CMP はシリコン酸化膜を研磨し，シリコン窒化膜で研磨を止

める必要があるため，シリコン酸化膜は良く研磨できシリコン窒化膜

は研磨しないと言う研磨選択性を持ったシステムが必要である．この

ため第１研磨試験と同じ条件でシリコン窒化膜を研磨し，シリコン酸

化膜の場合とどのように異なるかを検討する．  

図 5.9 にシリコン窒化膜研磨の研磨量の比較を，図 5.10 に研磨レ

ートを，図 5.11 に表面粗さを示す．図 5.10 と図 5.11 にはシリコン酸

化膜のデータも併記する．また図 5.9 から図 5.11 に示されているデー

タは 5 回実施した試験の平均値である．  

研磨量については， No.5 が線形的で急激に増加している．また，

300nm に至る前に試験を中断しているが，これは今回使用したウェー

ハ上のシリコン窒化膜の厚みが 300nm しかないためである． No.6 か

ら No.8 は全てにおいて絶対値が低いが，ある時間まで研磨量が増加

しその後一定になる．これはシリコン酸化膜の研磨の場合と同じで，

LHA 研磨パッドではシリコン窒化膜に作用する砥粒数が時間と共に

少なくなるため研磨量の増加が徐々に減っていくものと考えられる． 

研磨レートについては， No.5 が最も高く，シリコン酸化膜の研磨

レートに対し 6 割ほどで，選択性はまり高くない．これに対し No.6

から No.8 はいずれも研磨レートが低く，シリコン酸化膜に対する選

択性が高い．No.6 の研磨レートが低いのは No.2 の場合と同じで作用

砥粒数が少ないためと考えられるが， No.5 よりシリコン酸化膜に対

する選択比が高いのは LHA 研磨パッドのシリカ砥粒表面が窒化され

表面吸着作用が小さくなったためと思われる．遊離砥粒研磨の場合，

砥粒が次から次へと供給されるので砥粒が窒化されても研磨レート

が落ちにくい． No.7， No.8 についてはセリア砥粒がもともとシリコ

ン窒化膜を研磨しにくい砥粒であるのに加えて，砥粒の窒化が生じた

ためと思われる．  

表面粗さについては No.5 がやや粗めであるが， No.6 から No.8 は

シリコン酸化膜とほぼ同等である． No.5 の表面粗さが粗いのは No.6

から No.8 に比べ研磨レートがはるかに高く，研磨が促進されたこと

による表面の荒れであると考えられる．  
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これらのことから LHA 研磨パッドはシリコン窒化膜に比べシリコ

ン酸化膜に対する選択研磨性が強く（特にセリア砥粒入り），STI-CMP

を行うに充分な性能を持っていると考えられる．  
 

５．４ 結言  

シリコン酸化膜の CMP において LHA 研磨パッドは遊離砥粒研磨以

上の研磨レートと面内均質性を両立し，シリコン酸化膜に対する選択

研磨性も遊離砥粒研磨以上であることを確認した．  

ILD-CMP に対してはセリア入り LHA 研磨パッドと水の組合せで

CMP の実施が可能であると事が判明した．また， STI-CMP において

もセリア入り LHA 研磨パッドと水の組合せが良好であることが判明

した．   

今後は LHA 研磨パッドを用いてデバイスウェーハの研磨試験を行

い．ディッシング・エロージョンの程度を確認する必要がある．これ

らの項目をクリアすれば LHA 研磨パッドは環境に優しい CMP を実現

することになるであろう．  
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第６章 キレート樹脂砥粒（セラミックスナノ粒子）内包

研磨パッドの Cu-CMP への応用  

 

６．１ 緒言  

ますます高密度化が進む半導体デバイスの配線が 0.18µm 以細にな

りつつある現在，配線素材は Al から抵抗の低い Cu に移りつつある．

これに伴って，配線を作る CMP であるメタル CMP も Cu-CMP に徐々

に移行しつつある．Cu-CMP は図 6.1 に示すように行われ，バリアメ

タルをストッパー膜として Cu を研磨するため，ディッシング無く正

常に研磨するためには Cu に対する高い選択研磨性が必要である．ま

た，機械的作用が強くなりすぎるとエロージョンなどを起こしやすい．

このため，シリコン酸化膜の CMP より化学的な作用が必要であり １ ），

化学作用の強い研磨液を供給する必要がある．この化学作用の強い研

磨液は廃棄物処理される際に環境への負荷が大きく，出来るだけ使用

しないことが望ましい．これらの事に対応して砥粒レススラリー研磨

など環境に優しい新しい試み ２ ） ， ３ ） ， ４ ） も始まっているがまだ性能

的に安定したものとなっていない． 

シリコン酸化膜の CMP については第 5 章で述べたように LHA 研磨

パッドの適用が可能であることが明らかになったが，Cu-CMP に LHA

研磨パッドを用いても外部から化学作用の強い研磨液を供給する必

要があるため環境に優しい研磨加工とはならない． 

本章では，第 3 章で金属の超微細化工（テクスチャリング加工）に

おいてキレート基が有効であることが判明しているため，砥粒内包研

磨パッドの樹脂母材にキレート剤を固定し研磨パッドに接した部分

のみを優先的に研磨する砥粒内包キレート樹脂研磨パッド（ AC Pad :  

Involving abrasive grains  and chelat ing res in  pol ishing pad）を試作し，

これを用いて化学作用の強い研磨液を使用しない Cu-CMP の可能性

を探った．  
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６．２ 試験方法 

６．２．１  研磨パッドの試作  

AC Pad は，自然界に存在するアミノ酸でありキレート剤でもある

グリシンをエポキシ系樹脂に結合させ、平均粒径 0.25µm の球状シリ

カまたは，平均粒径 0.6µm のアルミナと混合し硬化させ作成した．そ

の組成を表 6.1 に示す．また AC Pad の断面を図 6.2 に示す．いずれ

の砥粒を内包したパッドの場合も砥粒の形状が明確に判るのは，樹脂

母材と砥粒の界面が見えているからである．このことから砥粒が樹脂

母材に接着しておらず，遊離しやすい構造になっている事が判る．  

 

６．２．２ 研磨パッドの Cu 2 +イオン吸着性確認試験  

試 作 し た 研 磨 パ ッ ド の キ レ ー ト 基 に よ る C u 2 +イ オ ン の 吸 着 性

を 確 認 す る た め A C  P a d  S を 塩 酸 と ア ン モ ニ ア 水 で p H を 調 整 し た

C u 2 +イ オ ン 水 5 0 c m 3 に 浸 漬 し ， 浸 漬 前 後 の 重 量 を 測 定 し そ の 差 を

吸 着 量 と し た ． C u 2 +イ オ ン 水 の 温 度 は 2 9 6 K に 保 っ た ま ま 6 時 間

( 2 1 6 0 0 s )浸 漬 し た ．  

試 験 に 用 い た テ ス ト ピ ー ス は A C  P a d  S を 5 0 m m×1 0 m m×1 m m

に 加 工 し ， 浸 漬 前 は 純 水 に 6 時 間 浸 漬 し ， そ の 後 3 3 3 K で 6 時 間

乾 燥 し た も の を 用 い た ． 浸 漬 後 の テ ス ト ピ ー ス は 3 3 3 K で 6 時 間

乾 燥 し た ． テ ス ト ピ ー ス の 重 量 測 定 は 精 密 電 子 天 秤 を 用 い て

0 . 0 1 m g 単 位 ま で 計 量 し た ． C u 2 + イ オ ン 水 は C u 2 + イ オ ン 濃 度 を

2 0 0 m o l / m 3 に 調 整 し p H 1 . 4，p H 2 . 1，p H 3 . 1，p H 3 . 9，p H 7 . 0，p H 8 . 3，

p H 9 . 6 の 溶 液 を 用 意 し た ．ま た ，試 験 回 数 は 各 p H に つ き 5 回 ず つ

行 っ た ．  
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Tab le  6 .1  Component  o f  Po l i sh ing  Pad  
 

P o l i s h i n g  P a d  C o m p o n e n t  

A C  P a d  S  
S i l i c a  A b r a s i v e :  3 7  v o l %  

B o n d :  4 8  v o l % ( G l y c i n e :  9 w %  i n  B o n d )  

A C  P a d  A  
A l u m i n a  A b r a s i v e :  3 5  v o l %  

B o n d :  4 5  v o l % ( G l y c i n e :  9 w %  i n  B o n d )  

 
 
 
 
 

  
 
 
F ig .6 .2  SEM mi c rographs  o f  the  po l i sh ing  pad c ros s  sect i on  
 
 
 
 

1µm 

AC Pad S  AC Pad A  
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６．２．３ 研磨試験方法  

試作した研磨パッドの研磨性能を評価するために，表 6.2 に示す条

件で図 6.3 に示す装置を用いて研磨試験を行なった．また，研磨試験

を行なう前には表 6.3 に示す条件のもとで，図 6.4 のようにコンディ

ショナを設置し，研磨パッドの表面のコンディショニングを行ない，

安定化を図った．研磨試験を行なう際に，プラテンの温度を 300K に

なるようにチラーを使いコントロールした．  
 

基 礎 評 価 試 験 （ 第 1 研 磨 試 験 ）  
基礎評価試験として AC Pad に内包されている砥粒をシリカとアル

ミナで研磨性能がどのように変わるか，また研磨液が純水と過酸化水

素水とではどのように異なるかを調査した．また対照として砥粒レス

研磨に関する鵜野・土肥らの研究 ２ ） の Basis  reagent を用いた．研磨

パッドと研磨液の組合せを表 6.4 に示す． AC Pad に対して研磨液と

して用いた過酸化水素水は，取り扱い性を考えて対照である Basis  

reagent の 3mass%より出来るだけ薄くしたかったため 0.5mass%にし

た．各試験は 1800s 間 5 回ずつ行った .  

 
材 料 選 択 性 試 験 （ 第 2 研 磨 試 験 ）  
ディッシング・エロージョンが無く Cu-CMP が行うことが可能かど

うかを検討する目的で第 2 研磨試験として Cu・窒化タンタル膜（バ

リアメタル）・シリコン酸化膜・シリコン窒化膜・ポリシリコン膜の

研磨試験を行い， Cu との選択研磨性を調査した．研磨試験は研磨パ

ッドとして AC Pad S，研磨液として 0.5mass%の過酸化水素水を用い，

表 6.5 に示す材料に対し 600s 間 5 回ずつ行った .   

 

評 価 方 法  

研 磨 レ ー ト は 各 ウ ェ ー ハ の 研 磨 前 後 の 重 量 を 精 密 電 子 天 秤 で

0.01mg の単位まで読み取り，その変化量と密度より厚みの変化を計

算し研磨試験 5 回分のデータを平均し研磨レートを導き出した．表

面粗さは AFM(Nanopics2100)にて各ウェーハにつき 10 点測定しその

平均値を用いた．   
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Tab le  6 .2  Po l i sh ing  cond i t ions  
 

P o l i s h i n g  P a d  R e v o l u t i o n s  1  s - 1  

Wo r k  p i e c e  

C u  w a f e r  (φ1 0 0 m m )  

Ta N  l a y e r  w a f e r  (φ1 0 0 m m )  

S i O 2  l a y e r  w a f e r (φ1 0 0 m m )  

S i 3 N 4  l a y e r  w a f e r  (φ1 0 0 m m )  

P o l y - S i  l a y e r  w a f e r  (φ1 0 0 m m )  

Wo r k  P i e c e  R e v o l u t i o n s  1  s - 1  

P o l i s h i n g  P r e s s u r e  9 . 3  k P a  

F l u i d  F l o w  1 6 7  m m 3  s - 1  

P o l i s h i n g  Ti m e  1 8 0 0  s , 6 0 0  s  

 

 

LoadCarrier

Wafer

Polishing pad

Platen

Slurry or Lubricant

 
F ig .  6 .3  A  schemat ic  o f  the  po l i sh ing  exper imenta l  se tup  
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Tab le  6 .3  Cond i t i on ing  cond i t ions  
 

P o l i s h i n g  P a d  

 R e v o l u t i o n s  
1  s - 1  

C o n d i t i o n e r  

 

D i a m o n d  t o o l  φ1 5 0 m m  

( N o r i t a k e  S D 1 0 0 PA 6  ;  φ2 0 m m  x  1 2 )

C o n d i t i o n e r  R e v o l u t i o n s  1  s - 1  

C o n d i t i o n i n g  P r e s s u r e  5 . 3  k P a  

F l u i d  F l o w  2 5 4  m m 3  s - 1  

C o n d i t i o n i n g  Ti m e  6 0  s  

 

 

Load

Conditioner

Diamond tool

Polishing pad

Platen

Water

 

F ig .6 .4  A  schemat ic  o f  the  co nd i t ion ing  exper i menta l  se tup  
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Table 6.4  Pol i shing Pad and Fluid (the f i rst  exper iment) 
 

Te s t  N o .  P o l i s h i n g  P a d  P o l i s h i n g  F l u i d  

N o . 1  I C 1 0 0 0 / s u b a 4 0 0  
G l y c i n e  ( 0 . 2 m a s s  % )  +  H 2 O 2  ( 3 m a s s  % ) ,

 p H  =  6 . 0  

N o . 2  A C  P a d  S  H 2 O ,  p H  =  6 . 9  

N o . 3  A C  P a d  S  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % ) ,  p H  =  6 . 7  

N o . 4  A C  P a d  A  H 2 O ,  p H  =  6 . 9  

N o . 5  A C  P a d  A  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % ) ,  p H  =  6 . 7  
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Table 6.5  Pol i shing Pad F luid and Work piece  
 

Wo r k  p i e c e  P o l i s h i n g  P a d  P o l i s h i n g  F l u i d  

C u  A C  P a d  S  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % )  

Ta N  A C  P a d  S  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % )  

S i O 2  A C  P a d  S  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % )  

S i 3 N 4  A C  P a d  S  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % )  

P o l y - S i  A C  P a d  S  H 2 O 2  S o l u t i o n  ( 0 . 5 m a s s  % )  
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６．３ 結果と考察  

６．３．１ Cu 2 +イオン吸着性試験  

試作した AC Pad のキレート樹脂は図 6.5 のような錯体を作ると予

想されるが，一般にキレート樹脂はキレート基が動きやすい状態でな

いと錯体を形成しにくい．このため AC Pad のキレート樹脂が Cu2 +イ

オンを吸着するかどうかを確認するために， pH を変えて Cu2 +イオン

の吸着性試験を行った．吸着量は AC Pad の重量で割り，単位重量当

たりの吸着率に変換した．その結果を図 6.6 に示す．  

pH の値が大きくなるにしたがって吸着量が少なくなり， pH7 付近

ではほとんど吸着しなくなる．このため， AC Pad に研磨液として水

（表 6.4 より pH6.9）を使うとキレート樹脂による Cu2 +吸着効果はほ

とんど期待できない．これに対し，研磨液として 0.5mass%の過酸化

水素水（表 6.4 より pH6.7）を用いた場合，水より若干良くなると考

えられる．  
 

６．３．２ 基礎評価試験（第 1 研磨試験）  

図 6.7 に研磨量の比較，図 6.8 に研磨レートの比較，図 6.9 に表面

粗さの比較，図 6.10 に研磨後の Cu ウェーハの表面状態の AMF 像の

比較を示す．図 6.7～ 6.9 に示されているデータは 5 回実施した試験の

平均値である．  

研磨量について No.1 は線形的に増加している．これはエッチング

効果が強く働いているためと思われる．No.2 と No.4 は共に低い値で

あり，研磨量の増加もほぼ同じレベルで低い．Cu 2 +イオンの吸着性試

験の結果から考えると No.2 と No.4 は機械的作用のみが働いている

状態で研磨が進行したと考えられる．No.3 と No.5 は対照である No.1

より研磨量が多いが，線形的ではなく，徐々に増加量が少なくなっ

ている．これは AC Pad の表面のキレート基が次から次へと錯体を作

り徐々に飽和していくことが原因と考えられる．  

研磨レートを比較すると No.1 に対して No.2 と No.4 は共に低い値

で研磨が進んでいない．これに対し No.3 は No.1 の 4 割程高く，No.5

は No.1 の 2 倍以上高い．Cu 2 +イオンの吸着性試験の結果のみからは，

水より pH が僅かに低い 0.5mass%の過酸化水素水は，これほど研磨
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レートが高いとは予想出来ない．図 6.11 に示す標準的な Cu-CMP メ

カニズムは，水や過酸化水素で Cu 表面に作られた CuO や Cu 2 O など

の Cu 酸化物が砥粒のより除去され，これを繰り返しながら進むが，

AC Pad に対し過酸化水素水を使うと研磨レートが高くなるのは次

のようなメカニズムで研磨が進むためと考えられる．図 6.12 のよう

に AC Pad から遊離してきた砥粒により水や過酸化水素で Cu 表面に

作られた CuO や Cu 2 O などの Cu 酸化物が除去される．出てきた Cu

表面に AC Pad のキレート樹脂が接近し，接触した部分のみ Cu 2 +イ

オンを吸着し奪い取る．この時，AC Pad のキレート樹脂の表面付近

のみカルボニル基により pH の低い状態が作られ，過酸化水素水によ

り Cu の電子が奪われ（酸化還元電位が正になり ５ ） ， ６ ） ） Cu 2 +イオ

ンが出やすい状態になっているものと考えられる．AC Pad と過酸化

水素水との組合せの場合，このメカニズムで研磨が進行するのであ

れば AC Pad に接した部分のみ研磨されることになり，エッチングに

よるディッシングやエロージョンが少ないことが予想される．  

表面粗さについては，対照の No.1 が最も粗く，次いで No.4，No.2

の順に細かくなり，No.3 と No.5 が最も細かくどちらかと言うと No.5

の方がやや細かい．No.1 の研磨メカニズムはグリシンが Cu 表面に吸

着し過酸化水素により Cu 2 +イオンが遊離と同時にグリシナト錯体を

形成し ７ ） ，研磨パッドによりグリシナト錯体の除去と新たなグリシ

ンを Cu 表面に供給することの繰り返しで成り立っていると考えら

れる ３ ） ．このため No.1 の表面はエッチング面となり粗い面となっ

ているものと考えられる．AFM 像からもエッチング面と推察できる．

No.2 と No.4 は機械的作用のみが働いていると考えられる． AC Pad

から遊離した砥粒によりラップ ８ ） された Cu 表面となり， No.4 の場

合は砥粒がシリカより硬いアルミナであり，また，粒径も 0.6µm と

シリカ砥粒より大きいので No.2 より粗くなったものと考えられる．

AFM 像からも No.4 が No.2 より大きな単位で変化しているのがうか

がわれる．No.3 と No.5 は図 6.12 のように AC Pad に接した部分（ Cu

表面化からより突き出た部分）のみ Cu が奪われると考えられるため，

表面粗さが細かくなるものと考えられる．No.3 と No.5 の AFM 像か

らは No.5 の方がややうねりが小さいように見受けられるが， No.5

はアルミナ砥粒であるため，より多くの（広い面積の）Cu 酸化膜を

除去し，より早くキレート基に接触しやすいためと考えられる．  
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こ の 様 に AC Pad と 過 酸 化 水 素 水 と の 組 合 せ は Cu の 研 磨 に 対

し 大 変 良 好 な 研 磨 性 能 を 示 す ．特 に ア ル ミ ナ 砥 粒 を 用 い た AC Pad  
A は 対 照 に 対 し 2 倍 以 上 の 研 磨 レ ー ト を 示 す ． 使 用 し た 過 酸 化 水

素 水 も 0 .5mass%と 薄 い の で 環 境 に 対 す る 負 荷 は 小 さ く 取 り 扱 い

も し や す い ．  
 

６．３．３ 材料選択性試験（第 2 研磨試験）  

Cu に対し良好な研磨性能を示す AC Pad (AC Pad S)と過酸化水素水

との組合せで材料の選択性を調査しその試験結果を図 6.13 に示す．  

バリアメタルである TaN は Cu に対し 1:163 と高い選択性を示すこ

とから，TaN をストッパー膜として使用する Cu-CMP の特に 1st ポリ

ッシュに適用可能と考えられる． SiO2 と Cu との選択比は 1:9 とあま

り高くないため，SiO2 を直接ストッパーとして使うとディッシングや

エロージョンを起こす可能性がある． Si3 N4 と Cu との選択比は 1:∞

となり Si 3N4 はまったく研磨できなかった．  

Cu 配線の CMP において Si3N4 を研磨する工程や，ストッパー膜と

して使う工程ははあまり考えられないが，今後の CMP において適応

の可能性はある． Poly-Si と Cu との選択比は 1:41 で高めの選択比で

ある． Poly-Si も Si3O4 の場合と同様に直接 Cu 配線の CMP において

CMP にさらされるとことはあまり無いと考えられるが半導体の構成

素材である以上，今後の CMP において適応の可能性はあると思われ

る．  

 

６．４  結言  

本章においては砥粒を内包し，キレート樹脂を用いた AC Pad を提

案し， Cu-CMP への適用を考えて Cu に対する研磨性を調査したとこ

ろ，大変良好な研磨性能を示した．  

AC Pad と 0.5mass%という環境負荷の少ない（時間がたつと水と酸

素に分解してしまう）過酸化水素水との組合せで Cu に対し高い研磨

レートと良好な表面粗さを示し，特にアルミナ砥粒を用いた AC Pad

の研磨性能が良好であることが判明した．  

また， Cu-CMP においてストッパー膜として使う TaN に対する Cu
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の選択研磨性は 1:163 と高く，ディシイングやエロージョンが生じに

くい研磨方法であることも判明した .  

今後，この研磨方法を実用化するためには実際のデバイスウェーハ

での確認試験が必要と考えられる．また，本章の試験においては過酸

化水素水を用いたが，環境に対する負荷を更に下げるなら，研磨液と

して水の供給のみで研磨できるように AC Pad に過酸化水素と同じ機

能を持たせることが必要である．  
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第７章 結論  

本研究は，廃棄物が少なく環境循環に適した新しい循環型研磨シス

テムの構築を最終目標とし，研磨方式による新しい研磨工具の開発に

より，研磨加工の高能率化，高品位化、低廃棄物化を目指して実施し

たものである．以下に各章で得られた結果を記述する．  
第 1 章では，従来型研磨加工の問題点，特に廃棄物の処理コストが

大きな問題であることを指摘し，その解決手法の一つに固定砥粒工具

（砥粒内包型工具）を用いる方法があり，様々な試みがなされている

が実用化に至っていない現状を述べた．さらに，本研究の目的は，砥

粒内包研磨工具をベースとした新しい研磨工具を開発し，それを評価

検討することであることを示し，その意義を述べた．  
第 2 章では，脂肪酸塩（特にステアリン酸カリウムが有効）をセリ

アスラリーに加える事により研磨性能が向上する事を確認した．更に

これは，スラリー中の脂肪酸塩の結晶（液晶）が砥粒の動きを抑制（拘

束）するというメカニズムによるものであることを明らかにした．こ

れを基にして，針状もしくは繊維状の脂肪酸塩の結晶を隙間材として

添加した ISM 研磨スラリーを提案した．   

第 3 章では，アルミニウムに Ni-P メッキを施したアルミディスク

のテープテクスチャリング用加工液の改良の検討を行った．潤滑剤と

してはラウリン酸をアルカリ液に溶かしたものが，製造コストに大き

くかかわる加工能率の向上に寄与することが判明した．添加剤として

は，テクスチャリング加工液にキレート剤を混入することにより，加

工能率をあまり落とさずに表面品質を向上させることが可能である

ことを確認した．また，砥粒濃度の最適化、砥粒の改質により更に表

面品質が向上することも確認した．  

第 4 章では，第 2 章の結果から，良好な表面粗さと高い研磨レート

とを両立させるためには，砥粒を遊離砥粒研磨に近い作用をさせなが

ら砥粒を保持（拘束）する必要があると考え，砥粒を完全に保持しな

い 砥 粒 緩 内 包 (LHA: Loose Held Abrasive)構 造 の 研 磨 パ ッ ド で あ る

LHA 研磨パッドを考案した．その有効性について検討を行なった結

果，シリコンウェーハの研磨において LHA 研磨パッドは遊離砥粒研

磨並みの研磨レートと表面粗さとを両立する研磨パッドであること

を確認した．また LHA 研磨パッドの砥粒の使用量は遊離砥粒研磨に
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比べて約 200 分の 1 から 1 万分の 1 と少なく，研磨時の廃棄物を大幅

に削減できることを確認し，  LHA 研磨パッドを用いれば環境に負荷

の少ない研磨システムの構築が可能となることを証明した．  

第 5 章 で は ， 第 4 章 で 提 案 し た 砥 粒 緩 内 包 (LHA: Loose Held 

Abrasive)構造の LHA 研磨パッドを化学的機械的研磨 (CMP:  Chemical  

Mechanical  Pol ishing)，特に層間絶縁膜 ( ILD: Inter  Layer  Dielectr ics) 

CMP (ILD-CMP)に適応可能かどうか調査し，また，素子間絶縁膜 (STI:  

Shal low Trench Isola t ion)  CMP (STI-CMP)にも適応可能かどうかを検

討した．その結果シリコン酸化膜の CMP において LHA 研磨パッドは

遊離砥粒以上の研磨レートと面内均質性を両立し，シリコン酸化膜に

対 す る 選 択 研 磨 性 も 遊 離 砥 粒 研 磨 以 上 で あ る こ と を 確 認 し た ．

ILD-CMP に対してはセリア入り LHA 研磨パッドと水の組合せで CMP

の実施が可能であることが判明した．また， STI-CMP においてもセ

リア入り LHA 研磨パッドと水の組合せが良好であることが判明した．  

第 6 章では，第 3 章において金属の超微細化工（テクスチャリング

加工）に対してキレート剤が有効であることが判明しているため，砥

粒内包研磨パッドの樹脂母材にキレート剤を固定し（化学結合し）研

磨パッドに接した部分のみを優先的に研磨する砥粒内包キレート樹

脂研磨パッド (AC Pad :  Involving abrasive grains  and chelat ing res in  

pol ishing pad)を提案した．これを用いることにより化学作用の強い

（環境負荷の大きい）研磨液を使用しない Cu-CMP の可能性を探った

ところ， AC Pad と 0.5mass%という低濃度の（環境負荷の少ない）過

酸化水素水との組合せは Cu に対し高い研磨レートと良好な表面粗さ

を示し，特にアルミナ砥粒を用いた AC Pad の研磨性能が良好である

ことが判明した．また，Cu-CMP においてストッパー膜として使うバ

リアメタルである TaN に対する Cu の選択研磨性は 1:163 と高く，デ

ィッシングやエロージョンが生じにくい研磨方法であることも判明

した .  
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最後に本研究で得られた成果と意義をまとめる．  
 

【１】世界で初めてシリコンウェーハに対して実用レベルの性能を発

揮する砥粒内包研磨パッドを開発し，砥粒内包研磨工具による

最終研磨への道を開いた．  
 

【２】シリコン酸化膜の CMP に砥粒内包研磨工具が適応出来ること

を示した．  
 

【３】Cu-CMP に対して砥粒（機械的作用）とキレート（化学的作用）

とを内包（固定）した研磨工具を世界で初めて開発し，これを

用いた新しい研磨方法の可能性を明らかにした．  

 

【４】これらの新しい研磨工具と研磨方法により廃棄物が圧倒的に少

ない研磨加工が実現し，研磨加工を多用する電子･半導体・光学

産業の環境循環に適応した低環境負荷産業への移行が可能とな

る．  
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