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電気泳動現象利用による表面研磨 (FFF) (第 2報)*

加工圧力付与による窒化けい素の研磨

黒部利次** 高 山昌也 *** 中田邦夫 † 上 田修治 †

Electric  Field-assisted  Polishing Using  Electrophoresis Phenomenon (2nd Report)
-Polishing of  Silicon Nitride under  Applied Load-

Toshiji Kurobe,  Masaya Takayama, Kunio Nakada and Shuji Ueda

Polishing of silicon nitride has been conducted by using a newly-developed finishing setup 

which is able to give the polishing pressure to the  workpiece. The polishing is made by using 

an  electrophoresis phenomenon of  fine grain in liquid. When the electric power of DC voltage 

is  supplied to the electrode set into the polishing compound, the grain moves and causes the 

polishing action to the workpiece surface. The polishing pad is put onto the stainless disc 

electrode.  It  is found  from the  experiments that  unwoven  polishing pad and  reddish  ferrite 

grain  are  suitable for the  finishing of silicon  nitride.  Experimental  results show that the 

stock removal rate increases with both the applied potential and load. The  characteristics 

of surface polished are examined by X-ray  photo spectroscopy. Photo electron  spectra observed 

suggest that the mechanochemical actions arise on the surface of silicon nitride during the 

polishing process. 

Key  words: polishing, unwoven polisher, reddish ferrite grain, electrophoresis phenomenon, 

silicon nitride, stock removal, finishing control

1 . 緒 言

一般に微粉砥粒を液体中に分散させると,何 らかの

原因で砥粒の表面には電気二重層が発生して砥粒は帯

電する.こ の砥粒混合液体に電場を印加すると,砥 粒

は表面の電荷により電場から力を受けて運動する.こ

の現象を電気泳動現象1)という.前 報2)3)で は,本

現象の表面研磨への適用の可否について理論的考察を

行い,あ わせて若干の実験的検討をシリコンウエハに

ついて行った.そ の際,研 磨加工は加工物と対向電極

の問に間隙を設けて非接触の状態で行った.実 験の結

果,印 加電圧が増すにつれて加工量が増大すること,

極性(印 加方向)に よって加工量に差異が生ずること

等が明らかとなった.

本研究は,フ ァインセラミックス (窒化けい素)の

表面研磨に電気泳動現象利用の加工法が適用可能かど

うか,ま た,そ れによって加工能率の向上が図れるの

かを実験的観点から検討したものである。本研究では,

加工能率の視点から,前 報とは異なり,対 向電極の片

方にポリシャを貼付し,加 工物とポリシャを接触させ

てポリシング圧力を付与して研磨実験を行った.

研究は次の順序で行った.ま ず始めに,窒 化けい素

の研磨に最適と思われるポリシャと砥粒を実験を通じ

て選定し,そ の後電気泳動研磨実験を行った.評 価は
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加工量と表面粗さについて行 った.

2 . 実 験 方 法

本研究のために新しく設計 ・製作した研磨装置の模

式図を図1に 示す.装 置は,研 磨槽,試 料保持具,電

源より構成されている.研 磨槽は,ポ リシャを貼付し

たステンレスの円盤(外径196mmの 上に塩ビ製の側壁を

設けたものから成っている.砥 粒を懸濁させた研磨剤

(スラリー)は その中に入れられる.ス テンレス製の

円盤は,中 央部を大きくくり抜いた鋼製の回転ディス

クに固定されている.く り抜いた箇所には水道水が通

水され,加 工に伴う研磨液の昇温を防止している.

加工物は上部回転軸下端に取り付けられる.上 部回

転軸はリニアボールベアリングを介してスムーズに上

下に移動でき,か つ脱着も可能となっている.軸 の自

重はコイルスブリングにより打ち消され,加 工圧とし

て作用することはない.ポ リシ圧は死荷重を回転軸に

載置することにより付与した.

加工物は常圧焼結の窒化けい素であり,そ の大きさ

は口9×厚さ2糊mである.研 磨の際,試 料の片当たりを

防ぐため加工物を3個 板ガラス(φ25mm)に 貼り付け

(120℃等間隔),そ れを上部回転軸に取り付けて研磨

実験を行った.

3 . 最適研磨工具の選定

3 . 1 ポ リシャの選定

半導体材料 のポ リシングには一般に多孔性の高分子

材料が使用されている.し かし,使 用目的に応 じて,

発 泡構造や力学的特性 の異なるポ リシャが経験的に選

ばれている.本 研究に供 した窒化 けい素の研磨 にもこ

れ ら半導体用ポ リシャが適用 し得 るものと考え,卿2

に 示す表面構造の異な る4種 のポ リシャについて,そ

の研磨能を実験的に検 討 した.

ポ リシャの役割 としては,(1)砥 粒 の backin8, (2)加

工 物の凹凸に対する"な じみ",(3)研 磨剤 の保持 ・供

給,等 が考えられるが,こ れ らはいずれもポ リシャの

表層構造と深 くかかわ っているものと考え られる.図

において,(a)は 不織布ポ リシャ,(b),(c)は 発泡ポ リ

ウレタン水 リシャで,(b)と(c)は 発泡構造 が異なって

いる.(d)は ゴ ムポ リシャである.(a)の 不 織布ポ リシ

ャは,高 分子繊維が無秩序 ・方向性無 く配列 した構造

のポリシャであ り,そ れ ら繊維は所 々ボ リウレタン樹

脂で含浸固着されている.断 面はレンコンの輪切面に

似た構造 となっている.(b),(c)の 水 リシャは,表 層

に発泡層 を有 して いる.

研磨には分 散媒 として蒸留水を使用 し,そ れにベン

ガラ砥粒を所定量懸濁 させたスラ リーを用いて実験を

行 った.加 工条件 を表1に 示す.

図3に,加 工量 と加 工時間に関する実験結果を示す,

図 から,加 工量はいずれのポ リシャとも加工時間が増

すにつれ増加す ることがわかる.し か し,ゴ ムボ リシ

ャの場合,長 時間側で加工量は飽和する傾向が見 られ

る.(d),(b),(c),(a)の ボ リシャの順 に加工量が多 く

(a ) (b )

(c ) (d )

Fig . 1 Polishing setup Fig . 2 SEM micrographs of polishing pad
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なっている.こ れ らの現象は,回 転速度や砥粒濃度に

関する実験についても観察 された.以 上の測定結果か

ら,窒 化けい素の研磨には(a)の ポ リシャが適 してい

るといえる.こ れは,(a)の 不 織布ポ リシャは他のポ

リシャに比 してこわ く,ま た,そ の構造にもとつく砥

粒のbacking能 が優れて いるためと考えられる。

3 . 2 砥粒 の選定

窒化けい素の研磨に適する砥粒を選定するため,種

々の砥粒を実験に供 した.ベ ンガラ( Fe203),ア

ル ミナ(A1203),酸 化 セ リウム (CeO袋),ジ

ル コニア(ZrO2),酸 化 チ タン (Tio), 酸化

マグネシウム(Mgo),シ リカ (SiO2) ,炭 化

けい素(SiC),炭 酸 カルシウム (Caco3) の

計9種 である.砥 粒の大きさは材種により若干異な る

が,大 略5μm以 下である.実 験にはポ リシャとして

不織布 を使用 した.実 験は表1に 示す条件 で行 った.

実験結果を図4に 示す.図 は,横 軸にモース硬度を

とっている.各 砥粒の硬度は文献4)か ら求めた.図 か

ら明らかなように,窒 化けい素の研磨にはベンガラや

セリカ,そ れに,ア ル ミナがよいことがわかる.ベ ン

ガラやセリカは窒化けい素よりも柔らかい物質である,

以下に,こ れら3種 の砥粒についてさらに詳しくそ

の研磨能について調べてみた.測 定結果の一例を図5

に示す.図 は加工量と加工時間の関係を表す.図 から,

アルミナは加工量の観点からはよくないことがわかる,

これは,ア ルミナの液中での分散性が悪いことと凝集

体を作りやすいことが原因していると考えられる.
一方 ,セ リカとベンガラは同程度の研磨能を有して

いることを図は示している.そ こで,先 に開発した電

気泳動分級装置5)を用いて両砥粒の電気泳動試験を行

Table  1  Polishing  conditions

Fig . 3  Relation  between  stock  removal 

and machining time

Fig . 4  Relation  between  stock  removal  and  Mohs 

hardness

Fig . 5  Relation  between  stock  removal 

and machining time
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った.測 定結果を図6に 示す.図 から,セ リカに比し

てベンガラが泳動能に優れていることがわかる.

4 . 実験結果及び考察

以上の研究から,窒 化けい素の電気泳動研磨には,

ポリシャ(a)と ベンガラ砥粒が最適であることがわ

かった.こ の実験結果を踏まえて以下の研磨実験を行

った.そ の際,次 のように扇形電極を作製した.電 極

の大きさは幅37mm,厚 さ7mm,頂 角60。 で,材 質はス

テンレス鋼である.電 極は加工物の近傍に配置した.

上部電極と下部電極の間隙は5.5mmで ある.実 験条件

を表2に 示す.

図7に 実験結果を示す.図 は加工量と電圧の関係を

表す.図 中に示すFU〓の記号は砥粒を上方向に(上 部

電極側),FL〓 は下方向(ポ リシャ側)に 泳動させる

方向に電場を印加することを意味している.NonFは

電圧を印加しないことを示す.図 から,加 工量は電場

の印加の仕方に影響を受けることがわかる.砥 粒を上

部電極側に引きつけた場合のほうが,電 場を印加しな

い場合よりも加工量が増大することがわかる.一 方,

砥粒を下部電極に引きつけても効果がないこともわか

る.FU〓 の場合,加 工量は電圧が高くなるにつれて次

第に増えるが,300Vあ たりで飽和する傾向が見られる.

300V,400Vあ たりの高電圧側で比較した場合, NonF

の場合より約1.5倍加工量が増えていることがわかる.

これらの実験結果は次の理由によって生 じたものと

考えられる.加 工物とポリシャは軸の回転によって相

対運動し,そ れに伴って加工液も流動する.電 場を印

加(FU〓)し て砥粒を重力場に逆らって上方に泳動させ

た場合,そ の砥粒は加工液の流れに乗って流動し,泳

動砥粒は加工面に移送されることになる.電 場を印加

しない場合に比して見かけ上作用砥粒数がそれだけ増

加すると考えられる.す なわち,加 工量の増大につな

がったものと推察される.砥 粒の泳動能(状 態)は 印

加電圧の大きさに依存し,電 圧が大きい程泳動も活発

となる.図 に見られる加工量の電圧依存性は,泳 動に

伴う作用砥粒数の増加が要因と推察される.図 で300V

以上の高電圧側で加工量に飽和現象が見られるのは,

それ以上の電圧では泳動すべき砥粒が飽和するためで

はないかと考えられる.

図 8 に加工時間と加工量の関係を示す.図 から,電

気泳動を利用 した場合,加 工量は加工時間に比例して

増加することがわかる.電 気泳動の効果は長時間側で

顕著となる.こ れは,印 加電圧(FU〓)を 一定とすれ

ば,単 位時間当たりに浮上する砥粒数も一定になると

考えられ,し たがって加工時間が増すにつれ加工量も

リニアに増大したものと考えられる.

図9に 加工圧と加工量の関係を示す.図 から,加 工

圧が増えるにつれて加工量がリニアに増大することが

わかる.こ の場合も,FU〓 の加工量がほかのものに比

して多い.図10に 加工時間と表面粗さとの関係を示す

図から,電 場を印加した場合のほうが粗さの低減が大

きいことがわかる.特 に加工時間が短い場合に電場の

効果が大きいと言える.電 場印加による作用砥粒数の

増大が研磨初期の表面粗さの低減に大きく寄与したた

めではないかと考えられる.図11に 砥粒濃度の影響に

Fig . 6 Electrophoresis rate of grain

Table 2 Experimental conditions

Fig . 7 Relation between stock removal and 

potential
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ついて調べた結果を示す.図 の横軸は片対数表示とな

っている.図 から,低 濃度域から高濃度域にわたって,

全般的に電場を印加した場合のほうが加工量が多いこ

とがわかる.電 気泳動の効果は,低 濃度よりも高濃度

域において大きいように思われる.ま た,帯 電微粉砥

粒の電気泳動の効果は,加 工面への作用砥粒数の増加

をもたらすだけでなく,メ カニカルな研磨作用のほか

にエレクトロニックな研磨効果も付加しているものと

思われる.

以上の実験から,電 場を印加し砥粒を上部電極側に

引きつけた場合に加工能率の向上が図れると言える.

しかし,3.2節 に記したように,ベ ンガラ砥粒は窒化

けい素よりも軟らかい砥粒でありどうしてこのような

高加工量が得られるのか以上の測定だけからは説明す

ることはできない.軟 質粒子(パ ウダ)に よる硬質無

機材料の研磨に関しては安永らの研究6)が ある.研 磨

はメカノケミカルポリシングにより進行するとされて

いる.そ こで,X線 光電子分析装置((株)島 津製作所

ESCA850型)を 用いて窒化けい素の研磨状態を分析

してみた.表 面のみならずアルゴンエッチングにより

深さ方向の状態も観察した.X線 源としてMgを 用い

た.

測定結果を図12に示す.図 の縦軸は深さ (エッチン

グ時間で表示)を 示し,横 軸は結合エネルギーを表す.

Fig . 8  Relation  between  stock  removal  and 

machining time

F1g . 9  Relation between stock removal and 

pressure

Fig . 10 Relation between surface roughness and 

machining time

Fig . 11 Relation between stock removal 

and grain concentration
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縦軸の.00は表面を示す.図 から,研 磨面ではいずれ

の元素のスベクトルも著しいケミカルシフ トを起こし

ていることがわかる. Fe2O3 砥粒と Si3N4 窒化け

い素が回転に伴う力学的接触運動によって,何 らかの

化学反応を起こしていることがうかがわれる.多 分,

表面には反応生成物が形成されているものと推察され

る.そ の反応生成物は未反応砥粒もしくはポリシャに

よってぬぐい取られ研磨が進行すると考えられる.

また,図12か ら, N, Si, O の各元素は表面から

約1min 間のエッチング時間(約300A)あ たりまで変

化していることがわかる.す なわち,化 学反応域はこ

のあたりの深さまで及んでいると考えられる.し かし,

なぜその深さに及ぶのかは明らかでなく,今 後検討す

べき課題である.ホ ッ トブレス窒化けい素に関する研

究によれば加工変質層は 10nm オーダになるとの報告7)

がある.

5 . 結 論

微粉砥粒の電気泳動現象を利用 して,圧 力付与によ

る窒化けい素の研磨実験を行い,次 の結論を得た.

(1 ) 圧力付与のできる電気泳動研磨装置を作製し,

所期の機能を有することを確認した.

(2 ) 窒化けい素の電気泳動研磨にベンガラ砥粒が,

またポリシャとして不織布バッドが適してい

ることがわかった.

(3 ) 砥粒を上部電極に引きつける方向に電圧を印加

した場合のほうが,下 部電極に引きつける場

合や無電場の場合に比べて加工量は多い.

(4 ) 加工量は印加電圧を大きくする程増大する.ま

た,加 工圧力を増すとそれに伴って加工量は

増加 し,そ の増加の割合は電圧印加の場合が

多い.

(5 ) 表面粗さの低減に電場の印加は効果がある.砥

粒濃度を変えても電場印加の有効性は薄れず,

その効果は保持される.

終わりに,実 験に際し種々ご協力を得た金沢大学西

川勝信氏に深謝する.
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