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1．緒言
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2．原理 お よび 実験方法

ダイ ヤモ ン ドは、
（1） 非 常に 硬 い た め 、切 削工 具や摺動部材に 利 用 で

きる

（2） ワ イ ドギ ャ ッ プ の 半 導体 で あ り、熱伝導度が大

き い

などの 優れた特性 を持 つ 材料 で あ り、種 々 の 工 業 的用 途 が

検討 さ れ て い る 。
い うま で も な く炭素の 常 温 常圧 安定相 は

グ ラ フ ァ イ トで あ るが、CVD 法 に よる 非平衡の 化学反応 を利

用 した薄膜作製技術は完成の 域 に達 して い る 。

　実用化 に あ た っ て 表 面の 役 割 は 極 め て 重 要 で あ る。工 具

に用 い た場 合 は μ m 以 下 の精密切削に適用され、工具表面が

加 工 物 に転 写 され る の で、加 工 物 に お い て 十分な面粗 さ を

得 る た め に は、工 具表面 の 凹 凸 が数 10nm オーダ以下 で あ る

こ とが 好 ま しい 。 ま た、半導体基 板 と して 用 い る場合 は 、
リソ グ ラ フ ィ

ー技術 を用 い る こ と が 前提 とな る た め、平 坦

な表面で なけれ ば な らな い 。 さらに 1 個 1 個の 素 子 が 1μ m

程 度の 大 き さ で あ るた め 、こ こ に 微細構造を作 り込 む た め

に は n皿 オー
ダ以下の 粗 さで な い と製品 の 歩留 りに 悪影響 を

及ぼ す こ とが 予 想 され る 。

　CVD 法 で作製 し た 薄膜 にお い て 、下 地 を所定の 幾何学 的形

状 に し てお けば 巨視的 な 形状寸法 を達成す る こ と は それ ほ

ど困難 で な い
。 と こ ろ が 堆 積 され た ダイ ヤ モ ン ドが 多結晶

で あ る た め、結晶粒 の フ ァ セ ッ トが表面 に現 わ れ 、面 粗 さ

の 観点 か らは 改善 が 要求され る。 通常 にお い て は研 磨加 工

を用 い て 平坦 化 を行 うが 、  ）ダイ ヤ モ ン ド薄膜に適用 した

場合 に は 、

　　　 （1）ダイ ヤ モ ン ド 自身 が非常 に 硬 い た め、長時 間の

　　　　　 加 工 が 必 要で ある。
　　　 （2）脆性 的 に破墳 しやす く、微小破砕 に よ り除去 が

　　　　　 行 われ た 場 合 に は 面 粗さは 改善 され な い 。 ま た、

　　　　　粒界強度が 弱い た め脱粒 を起 こ しやすい。
な どの 困難 が伴 う。
　 こ れ らの 問題 は、機械的作 用 に よ り除去 を行 お うと した

こ とに 原因が あ る 。 こ の た め 本研 究 に お い て は 、化学的作

用 を併 用 し た 簡 便 な 研 磨 方 法 を 開 発 し た （Chemical　 and

Mechanical　PolisinS   P 法）。 砥 粒 の 擦過 に よる機械的作

用 は 化 学 反応 を誘起す るた め の ア シ ス トと し て 働 く。こ の

ため 除去自身は化学反応 に よ るた め 加 工 物の 硬度 は 関与 せ

ず、損傷 を 与 え な い
。 そ して 加 工 単位 が 原 子 オ ーダ と な る

た め、高 晶位 の 平滑面 を得 る こ とがで き るの が利点で ある。

2．1 触媒反応 に よ る ｛me 加 工 法 ［1｝

　研磨 にお い て は加 工 単位 が 原子 ・分子 オ
ー

ダになるた め、
機械的作用 に 化学的作用 が 重畳する。特に 軟質 砥粒 に お い

て は、前者 の 作用 が 小 さい た め、後者 が 支配 的で あ る と考

えられ て い る。こ の 化学反 応と して は、
　　　 （1） 砥 粒 と加 工物 の 固相反応

　　　（2） 雰 囲 気 （加 工 液 ）と加 工物 の 固液 反応

　　　 （3＞砥 粒 の 触媒的作用

などが 挙げ られ る。

　特に （3）に 関 して は、Si3N4お よ び S正C セ ラ ミ ッ クス の 酸化

ク ロ ム （Cr203， ク ロ ミ ア）砥 粒 に よ る乾 式 研 磨 が代 表 例 で あ

る e こ れ らの セ ラ ミ ッ ク ス とク ロ ミア は硬度的 に は 非常 に

大きな差 が あ り、機械 的除去 は不 可 能 で ある。とこ ろが ク

ロ ミア は 酸 化 触媒 と して 作 用 す る こ と が 知 られ て お り、そ

の 表 面 に は過剰な酸素が保持 され てい る。一
方、こ れ ら の

セ ラ ミ ッ ク ス は 根 本 的 に は 熱 力 学的 に酸 素 に対 して 不 安 定

性を持 つ 。実際 に 常温 ・常圧 に お い て酸 化 が進行 しない の

は、反応障 壁 が高 い た めで あ る。こ の た め、砥 粒 が 擦 過 し

た 場 合、微視的に は 酸紊が 加工 物 表面 に押 し付 け られ 、
　　　 （1）その 時の 機械的エ ネル ギーが反応障壁を上 回 る

　　　 （2）触媒作用 に よ り反応障壁を下げる

の い ずれ か の 理 由 に よ り反応 が 進行 し、ガ ラ ス 状の 生 成 物

が 生成 ・脱離す る と考え られ て い る。

（H202） CO ， ，CO

ダイ

　　　　　　　　　　　　 Si基板
Fig．　1　驅echanoche 旧icai　reaction 　bet胃 een 　dia皿 ond 　sur

−

face　and 　C】馳03　 abrasive

日本機械学会東海支部岐阜地区講演会講演論文集 （
’
Ol．9．15） ）aiO13− 2

一42一

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society of Mechanical Engineers

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　of 　Meohanioal 　Engineers

　 ダイ ヤ モ ン ドも 同 様 に 酸素 に 対す る 不 安 定 性 を 持 っ 。こ

の た め 、酸化触媒 の 作用 を 持 っ 物 質 を砥 粒 と して用 い れ ば、

　　　C （ダ イ ヤ モ ン ド）組 （砥 粒 上 ）→ CO もし くは CO2

の ガ ス 化 反 応 に よ り 除去 が 可 能 で あ る （Fig．1）。さ らに、

酸素の 活量（activity ）を上 げ れ ば 、反応 が 促 進 され 、除去

が速 くな る こ と も予 想 され る e

2．2 実験方法

（1）CVD ダイ ヤ モ ン ド薄膜は General　 Vacuum 社 よ り購入 し

た （Si（001＞基 板 上 に 堆 積， 熟 フ ィ ラ メ ン ト法 ， 厚 さ約

0．5  ）。
（2）別報［2］で 述べ た 装置を用い て 湿 式 研 磨 を行 っ た （過酸

化 水 素 原 液 を用 い る た め、加 工 中 に飛 散す る と危険で あ り、
安全の た め密閉雰囲気 で なければならない ）。

（3）酸化 触媒の 作用 を持 つ 砥 粒 と して ク ロ ミア （5g，公 称 粒

径 1μ m ）を用 い た。機 械 的作用 に よ る研磨 と比 較する ため、
ダイ ヤ モ ン ド砥 粒 （公 称粒径 1 μ te）を用 い た 加 工 も行 っ た。
（4）加 工 液 の 量は 50tuLと し、純 水 の 他 に、酸化 剤 で あ る過

酸 化 水 素 水 （｝協 ＞34％）を用 い た 。

（5） 加 工 圧 は 27kPa で あ り、加 工 速度は 3．2m／s と した。加

工 時間は最高で 3 日と した。

3．結果 お よび 考察

（1）ダイ ヤ モ ン ド砥粒 に よる 研 磨に お い て は鏡面 を得 る こ

とが で きな か っ た。加 工 面 を 走 査 電 子 顕 微鏡 で 観察 した結

果、結 晶粒 が 脆 性 的に 破壊 され、一
部 に は 脱 粒 の 痕 跡 も認

め られ た 。 した が っ て 、高品 位 の 面を得 る こ とは機械的作

用 の み で は 困 難なこ とが 改 め て 分 っ た 。

（2） ク ロ ミア 砥 粒 に よ る研磨 で は 、加 工 液 が 純 水，過 酸 化

水素水 の い ずれ に お い て も、試 料の
一

部 に で鏡 面 を得 る こ

とが で き、ク ロ ミア 砥粒 は Si弾4 や Sic の み な らずダイ ヤ モ

ン ドの 研磨 に も用 い る こ とが で き る こ と が分 っ た。
　Fig．2 に加 工 面 の S団 像を示 す。加 工 され た部分 と未 加

工 部 の 境界部を撮影 し た もの で あ り、上 部 に お い て は堆 積

後 の 結 晶粒 が 凹 凸 の 状態が 未加 工 の ま ま 残 っ て い る が、中

央部 で は 部 分 的 に 結 晶 粒 が 磨 か れ て い る様子 が 見 て 取れ 、
下部 に お い て は完 全 な平滑面となっ て い る。
（3） 純 水 中 と過酸化水素水中で の 加 工 を比 較す る と、後者

に お い て 約 10 倍 以 上 の 研 磨 速度が 得 られ 、加 工 能 率 の 向上

に有効 で あるこ とが 分 っ た。
　 そ して、酸 化 雰 囲 気 で 反 応速度 が 向 上 した こ とは 、除去

が 炭素 の 酸化 反 応 すな わ ちガ ス 化 に よ る もの で あ り、ク ロ

ミア との 直接反応 で は ない こ とを意味する。

4．ま とめ

CVDダイ ヤモ ン ド薄膜の 研磨法 と して 、ク ロ ミア 砥粒を用

い る 手 法 を 開 発 した 。 加 工 物 と砥 粒 の 硬度の 差が 極度 に 大

き い た め 、化 学的作用 が材 料 除去 の 主 な 要 因 で あ る と 考 え

られる。
　酸 化剤 溶 液 中 で 加 工 速度が 増す こ とは 、実用 に お い て 加

工 能率 の 向 上 に役 立 つ だ け で な く、そ の 除去 機 構 が炭 素 の

酸化反応 で あるこ とを意味す る。熱力学的 に は こ の 反応 は

起 こ り得 る 。 しか し実 際 に は 、通 常 条 件 で 起 こ らな い の は

反 応障壁が高い た め で あ る。こ の た め、機械的 に押 し付 け

られ た ク ロ ミ ア 砥 粒 が 触媒的 に 作用 し て い る こ とが 推測 さ

れ る。
　 しか し、反 応 の 概 略 は 判 明 した が 、詳 細 は 今後 の 課 題 で

あ る 。 Si汎 や SiC に 対 し て ク ロ ミ ア 砥 粒が 有効で あ る理 由

は Si の 酸素 に 対 す る不 安 定性 で あ るた め と考 え られ た 。 と

こ ろが、本研究 にお い て C に も有効で あ る こ とが 示 唆され 、
その 他 の 炭素材料 で あ る グ ラフ ァ イ トや D  に も同様 に適

用 で きる か とか、反応 生 成物 が CO もし くは CO． の い ずれ か

で あ る こ とを つ き とめ る の は こ の 手 法の 改 良 ・改 善 にお い

て 必要な情報 で ある。

［1］　』LKikuchi　et 　aL ：　J．　A田」Ceram．　Soc．，　75（1992＞189．
［2］　 高橋 ら： 精密工 学会誌 66（2000）198L

Fig．　2　SEM　micregraph 　of 　pol　ished　sttrface 　with 　Cr20s

abrasive 　in　HfO2　1iquid．
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