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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
ａ）複数の単結晶ダイヤモンド粒子、
ｂ）水ベースのビヒクル、グリコールベースのビヒクル、オイルベースのビヒクル、炭化
水素ベースのビヒクル、およびそれらの組み合わせからなる群から選択される、ビヒクル
、および
ｃ）１つ以上の任意の添加剤、を含んでなり、
ここで、前記粒子の平均表面粗さが0より大きく約0.95未満である、スラリー。
【請求項２】
前記粒子は、約0.70未満の平均真球度を有する、請求項1に記載のスラリー。
【請求項３】
前記粒子の平均真球度は、約0.25 と約0.6の間である、請求項２に記載のスラリー。
【請求項４】
前記ダイヤモンド粒子は、約0.01から約60質量％の濃度である、請求項１に記載のスラリ
ー。
【請求項５】
前記ダイヤモンド粒子は約0.1から約100マイクロメートルの大きさを有する、請求項1に
記載のスラリー。
【請求項６】
前記添加剤は、分散剤、pH調整剤、界面活性剤、消泡剤、湿潤剤、粘度調整剤、二次研磨
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剤、および色調整剤からなる群から選択される、請求項1に記載のスラリー。
【請求項７】
被加工物の総材料除去は、同じサイズの、表面改質されていない、平均表面粗さが０．９
５以上である単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラリーと比較して少なくとも約20％
増加している、請求項1に記載のスラリー。
【請求項８】
該被加工物は、シリコン、サファイア、炭化ケイ素、ガラス、石英、窒化ガリウム、化合
物半導体、金属、セラミック、炭化物、サーメット、ポリマー、超研磨複合材料、焼結多
結晶複合材料、石および宝石からなる群から選択されている、請求項７に記載のスラリー
。
【請求項９】
被加工物の総材料除去は、同じサイズの、表面改質されていない、平均表面粗さが０．９
５以上である単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラリーと比較して少なくとも約50％
増加している、請求項１に記載のスラリー。
【請求項１０】
平均ウェーハ表面粗さは、同じサイズの、表面改質されていない、平均表面粗さが０．９
５以上である単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラリーと比較して少なくとも約20％
低減される、請求項１に記載のスラリー。
【請求項１１】
被加工物の総材料除去は、同じサイズの、表面改質されていない、平均表面粗さが０．９
５以上である単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラリーと比較して少なくとも約20％
増加しており、且つ、
平均ウェーハ表面粗さは、同じサイズの、表面改質されていない、平均表面粗さが０．９
５以上である単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラリーと比較して少なくとも約20％
低減される、請求項１に記載のスラリー。
【請求項１２】
ａ）複数の単結晶ダイヤモンド粒子を提供する工程、
ｂ）水ベースのビヒクル、グリコールベースのビヒクル、オイルベースのビヒクル、炭化
水素ベースのビヒクル、およびそれらの組み合わせからなる群から選択される、ビヒクル
を提供する工程、
ｃ）１つ以上の任意の添加剤を提供する工程、および
ｄ）前記粒子、前記ビヒクル、および前記任意の添加剤を組み合わせて、スラリーを形成
する工程を含んでなり、
ここで、前記粒子の平均表面粗さが0より大きく約0.95未満である、スラリーの製造方法
。
【請求項１３】
前記改質された粒子は、該粒子の元の質量の約１０％より大きい平均減量を有する、請求
項１２に記載の方法。
【請求項１４】
前記粒子の平均真球度は、約0.70未満である、請求項１２に記載の方法。
【請求項１５】
前記粒子の平均真球度は、約0.25 と約0.6の間である、請求項１２に記載の方法。
【請求項１６】
前記粒子の平均表面積は、同じ粒度分布を有する、表面改質されていない、平均表面粗さ
が０．９５以上である単結晶ダイヤモンド粒子よりも、約20％大きい、請求項１２に記載
の方法。
【請求項１７】
該粒子の平均的大きさは約0.1から約1000マイクロメートルの間である、請求項１２に記
載の方法。
【請求項１８】
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ａ）複数の単結晶ダイヤモンド粒子、
ｂ）水ベースのビヒクル、グリコールベースのビヒクル、オイルベースのビヒクル、炭化
水素ベースのビヒクル、およびそれらの組み合わせからなる群から選択される、ビヒクル
、および
ｃ）１つ以上の任意の添加剤、を含んでなり、
ここで、前記粒子の平均表面粗さが０より大きく約０.７０未満である、スラリー。
【請求項１９】
前記粒子の平均真球度は約0.25から約0.6の間である、請求項１８に記載のスラリー。
【請求項２０】
前記ダイヤモンド粒子は、約0.01から約60質量％の濃度である、請求項１８に記載のスラ
リー。
【請求項２１】
前記ダイヤモンド粒子は約0.1から約100マイクロメートルの大きさを有する、請求項１８
に記載のスラリー。
【請求項２２】
ａ）複数の単結晶ダイヤモンド粒子、
ｂ）水ベースのビヒクル、グリコールベースのビヒクル、オイルベースのビヒクル、炭化
水素ベースのビヒクル、およびそれらの組み合わせからなる群から選択される、ビヒクル
、および
ｃ）分散剤、pH調整剤、界面活性剤、消泡剤、湿潤剤、粘度調整剤、二次研磨剤、および
色調整剤からなる群から選択される１つ以上の任意の添加剤、を含んでなり、
ここで、前記粒子の平均表面粗さが0より大きく約0.95未満である、スラリー。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
関連出願
本願は、2008年9月16日付け米国仮特許出願番号61/097,422、2008年9月16日付け米国仮特
許出願番号61/097,438、および2009年6月17日付け米国仮特許出願番号61/187,789に関連
し、その利益を請求する。
【０００２】
本発明は、独特な形態を有する砥粒に関するものである。より具体的には、本発明は、産
業用アプリケーションでのパフォーマンスを向上させるため、ダイヤモンド粒子の表面粗
化に関するものである。
【図面の簡単な説明】
【０００３】
【図１】図1Aから1Fは、従来の単結晶ダイヤモンド、ニッケルコーティングプロセスを使
用した改質ダイヤモンド、および鉄粉のプロセス使用した改質ダイヤモンドの走査型電子
顕微鏡（SEM）の画像である。
【０００４】
【図２】図2は、改質前後の4-8μmのダイヤモンド粒子、例えば粉末、の物理的な特性お
よびパフォーマンスを見示す表１である。
【０００５】
【図３】図3は、従来のダイヤモンド粉末、ニッケルコーティングプロセスを使用して改
質されたダイヤモンドパウダー、および鉄粉のプロセスを使用して改質されたダイヤモン
ドパウダーの表面粗さの分布を示すグラフである。
【０００６】
【図４】図4は、従来のダイヤモンド粉末、ニッケルコーティングプロセスを使用して改
質されたダイヤモンドパウダー、および鉄粉のプロセスを使用して改質されたダイヤモン
ドパウダーの真球度の分布を示すグラフである。
【０００７】
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【図５】図5は、ニッケルコーティングプロセスを使用して改質されたダイヤモンドパウ
ダーを含む様々なダイヤモンド粉末から作られたスラリーを使用して、ラッピングプロセ
スから得られたサファイアウエハの表面仕上げおよび材料除去率を示すグラフである。
【０００８】
【図６】図6Aと6Bは、従来のダイヤモンド粒子（6A）と改質されたダイヤモンド粒子（6B
）の比較図である。
【０００９】
【図７】図7は、従来のダイヤモンド粒子のSEM像である。
【００１０】
【図８】図8は、ニッケルコーティングプロセスを使用して改質されたダイヤモンド粒子
のSEM像である。
【００１１】
【図９】図9A-9Dは、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００１２】
【図１０】図10A-10Dは、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像
である。
【００１３】
【図１１】図11A-11Dは、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像
である。
【００１４】
【図１２】図12は、従来の単結晶ダイヤモンド粒子の（SEM）の走査型電子顕微鏡（SEM）
画像である。
【００１５】
【図１３】図13は、一実施態様のダイヤモンド粒子の特性とパフォーマンスを記述した表
2である。
【００１６】
【図１４】図14は、一実施態様のダイヤモンド粒子の特性とパフォーマンスを示すグラフ
である。
【００１７】
【図１５】図15は、一実施態様のダイヤモンド粒子の特性を示すグラフである。
【００１８】
【図１６】図16は、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００１９】
【図１７】図17は、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００２０】
【図１８】図18は、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００２１】
【図１９】図19は、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００２２】
【図２０】図20は、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００２３】
【図２１】図21は、一実施態様のダイヤモンド粒子の走査型電子顕微鏡（SEM）画像であ
る。
【００２４】
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【図２２】図22は、一実施態様の単結晶ダイヤモンド粒子、従来の多結晶ダイヤモンド粒
子、および従来の単結晶ダイヤモンド粒子のラッピングパフォーマンスを比較したグラフ
である。
【００２５】
【図２３】図23は、実験条件を含む表3を示す。
【００２６】
【図２４】図24は、"定義"を補完する説明図である。
【００２７】
【図２５】図25は、"定義"を補完する説明図である。
【００２８】
【図２６】図26は、"定義"を補完する説明図である。
【００２９】
【図２７Ａ】図27Aは、一実施態様のダイヤモンド粒子のSEM画像である。
【図２７Ｂ】図27Bは、一実施態様のダイヤモンド粒子のSEM画像である。
【発明を実施するための形態】
【００３０】
本発明の方法システムおよび材料を説明する前に、この開示は、特定の方法論、システム
および材料に限定されないことが、理解されるべきである、というのは、これらが変更さ
れうるからである。また、説明で使用される用語は特定のバージョンまたは実施形態を説
明するためのものであり、範囲を限定するものではないことが理解されるべきである。例
えば、本明細書および添付の特許請求の範囲で使用される場合、文脈上で明確に特記する
場合を除き、単数形は、"a"、"an"、および"the"は複数の参照が含まれる。また、本明細
書で使用される場合、単語"含む”は”含むが限定はしない”ことを意味することを意図
する。本明細書で使用されるすべての技術および科学用語は、それ以外に定義がされてい
なければ、当業者によって一般的に理解されるものと同じ意味を持っている。
【００３１】
特に指示がない限り、明細書および請求項で使用されるサイズ、質量、反応条件などのよ
うな特性、成分の量を表す全ての数字は、すべての事例で、"約"という用語によって修飾
されるものとして理解される。したがって、逆に指示がない限り、以下の明細書および添
付されている請求項に記載される数値パラメータは、近似値であって、本発明によって得
られる所望の特性に応じて変化する場合がある。請求の範囲に均等論の適用を制限しよう
とする意図ではないが、少なくとも、各数値パラメータは、少なくとも記載された有効桁
数に照らして、通常の概算テクニックを適用することによって解釈されるべきである。
【００３２】
ここで使用されるように、用語"約"は、それが使用されている数の数値のプラスマイナス
10％を意味する。したがって、約50％、45％-55％の範囲内のことを意味する。
【００３３】
定義
発明の記載および請求にあたり、次の用語は、以下に記載する定義に基づいて使用される
。
【００３４】
ここで使用される、用語"研磨"とは、柔らかい素材を摩耗させるために使われる材料を意
味する。
【００３５】
ここで使用される、用語"材料の除去"は、所定の時間に除去される被加工物の質量であり
、ミリグラム、グラム、などで報告される。
【００３６】
ここで使用される、用語"材料除去率"は、時間あたりの除去される材料を意味し、1分あ
たりのミリグラム、1時間あたりのグラムとして報告される。
【００３７】
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ここで使用される用語"単結晶ダイヤモンド"は、高圧/高温合成のいずれかによって形成
されているダイヤモンド、または自然に形成されたダイヤモンドを指す。単結晶ダイヤモ
ンドの破壊は、原子切断面（atomic cleavage plane）に沿って進行する。単結晶ダイヤ
モンド粒子は、この切断面で比較的容易に破断する。
【００３８】
ここで使用される用語"粒子（単数）"または"粒子（複数）"は、別々の物体（body）であ
ることを指す。粒子は、結晶やグレインとも見なされる。
【００３９】
本明細書中で使用される用語"ピット"は、窪みまたは割れ目を指し、二次元画像での窪み
または割れ目、または対象物中の窪みまたは割れ目のいずれかを指す。
【００４０】
ここで使用される用語"多結晶ダイヤモンド"は、爆発合成によって形成されたダイヤモン
ドを意味し、これは結晶粒構造になる。それぞれの多結晶ダイヤモンド粒子は、約100オ
ングストローム未満のサイズの多数の微粒子から構成されている。多結晶ダイヤモンド粒
子は、切断面を持っていない。
【００４１】
この明細書において"スパイク"とは、粒子の中心から外向きの先鋭な突起、二次元画像の
中心から外向きの先鋭な突起、または対象物から外向きの先鋭な突起を指す。
【００４２】
ここで使用される、用語"超砥粒"は、優れた硬さと耐摩耗性を有する砥粒を指す。ダイヤ
モンドと立方晶ホウ素窒化物は、超砥粒の例であり、3500以上のヌープ硬さの値を持つ。
【００４３】
ここで使用される用語"減量"は、改質処理前と、改質処理を施した後の、ダイヤモンド粒
子や砥粒の粒子群の質量の差を指す。
【００４４】
ここで使用される用語"被加工品"とは、部品または対象物であって、そこからグラインデ
ィング、ポリッシング、ラッピングや他の物質の除去方法によって材料が除去される、部
品または対象物を指す。
【００４５】
ここで使用される用語"境界(perimeter)"は、閉じた平面図形の境界、または、2次元画像
のすべての境界(border)の合計を指す。
【００４６】
ここで使用される用語"凸状の境界"は、フェレット接点を結ぶ線を指し、ここでフェレッ
トは二次元画像または対象物の各辺の境界に接する二つの平行な接線間の距離である。図
２４～２６がこの概念を図説する。
【００４７】
ここで使用される用語"表面粗さ"は、二次元画像の測定を指し、CLEMEXの画像解析装置、
ClemexビジョンユーザーズガイドPE3.5（著作権）2001に記載されているように、オブジ
ェクトのエッジや境界のスパイクやピットの範囲や程度を定量化する。表面粗さは、境界
で割った凸状境界の比によって決定される。
　　　　　　　i　表面粗さ=　凸状境界/境界
【００４８】
ピットやスパイクの増加の程度するにつれて、表面粗さ係数が減少することに留意するこ
と。
【００４９】
ここで使用される用語"真球度"は、二次元画像またはオブジェクト（4πA）の閉じた領域
を境界の二乗（p2）で割った推定値を指す。
　　　　　　　　i.　真球度= ４πＡ／ｐ２

【００５０】
ここで使用される用語"表面積"とは、粒子の外表面を指す。複数の粒子すなわち、粉末を
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使用する場合、比表面積という用語が使用され、粉末のグラム当たりの表面積として報告
される。
【００５１】
サファイアの表面を指す、用語"ウェーハの粗さ"は、ウェハの表面上の形状である。この
形状は、研磨研磨によるトラックマークや細かい傷を含み、これらの形状は、接触または
非接触の粗を使用して測定される。
【００５２】
ダイヤモンド粒子またはダイヤモンドパウダーという用語は、本命最初において同義語と
して使用され、上記の定義されている"粒子"と同じ意味を持つ。
【００５３】
上記で定義された用語は、顕微鏡測定技術を用いた2次元粒子の形状の測定を指すが、そ
の形状は三次元形状に拡張できることが理解されることに注意することが重要である。粒
子のサイズと形状の自動画像解析は、1つの粒子の特性を測定する、信頼性の高い再現性
のある方法として、当業者によって認識されている。 CLEMEX画像解析装置を使用したが
、同じようなデバイスは、データを再現することが可能である。
【００５４】
一実施形態では、単結晶ダイヤモンド粒子を用いることができる。約100マイクロメート
ル未満の大きさの単結晶ダイヤモンド粒子が有用である。しかし、約100マイクロメート
ル以上のサイズのダイヤモンド粒子も同様に使用することができる。このダイヤモンド粒
子のサイズは、約0.1から約1000マイクロメートルの範囲である。使用することができる
ダイヤモンド粒子の一例は、合成工業用ダイヤモンドは、ダイヤモンドイノベーション社
（ワージントン、オハイオ州、米国）製の、SJK-5　4～8マイクロメートル、工業合成ダ
イヤモンド粒子である。
【００５５】
別の実施形態では、天然ダイヤモンド粒子、焼結多結晶ダイヤモンド、またはショック合
成多結晶ダイヤモンド粒子は、後述する改質処理を施してもよい。
【００５６】
一実施形態では、他の研磨剤は、改質処理を施してもよい。研磨剤の例としては、鉱物な
どの材料を含み、それらはシェーピングまたは被加工品の仕上げのために使用される。天
然および合成ダイヤモンドおよびホウ素、炭素および窒素化合物などの超砥粒材料を用い
ることができる。適当なダイヤモンド材料は、結晶または多結晶であってもよい。砥粒グ
レインの他の例としては、炭酸カルシウム、エメリー、ノバキュライト、軽石ダスト、紅
(rouge)、砂、セラミックス、アルミナ、ガラス、シリカ、炭化珪素、ジルコニアアルミ
ナを含むことができる。
【００５７】
別の実施形態では、反応性コーティングは、研磨剤や砥粒を改質するために使用される。
このような反応性コーティングは、水酸化リチウム、水酸化ナトリウム、水酸化カリウム
、炭酸カリウム、過酸化ナトリウム、二クロム酸カリウムと硝酸カリウムなどのアルカリ
金属水酸化物を含むが、これらに限定されない。反応性コーティングはまた、アルカリ金
属水酸化物の組み合わせを含めることができる。
【００５８】
反応性コーティングとして利用することができる金属のさらに他の例では、周期表第VIII
族に含まれるもの、それらの金属化合物およびそれらの組み合わせである。反応性コーテ
ィングとして使用される素材の他の例は、米国2947609で教示される触媒金属、およびア
メリカ2947610で教示される触媒金属が含まれる。
【００５９】
一実施形態では、金属コーティングは反応性コーティングとして使用され、研磨材はダイ
ヤモンドである。金属コーティングに対するダイヤモンド粒子の質量比は約10質量％から
約90質量％Niまたは約10質量％から約60質量％ニッケルである。しかし、これらの比率は
、技術的な有効性の問題ではなく、経済効率の問題であることに留意する必要がある。一
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実施形態では、金属コーティングは、少なくとも部分的にダイヤモンド粒子をカバーする
。あるいは、金属コーティングが均一にそれぞれのダイヤモンド粒子を囲んでもよい。そ
れは金属が化学的にダイヤモンドに結合されている必要はない。ニッケルおよび/または
ニッケル合金は、ダイヤモンドコーティングとして使用することができる。ダイヤモンド
にニッケルを適用するメソッドは、無電解メッキプロセスを伴うが、電解めっき、物理蒸
着または化学蒸着などの方法を、ニッケルの層でダイヤモンド粒子をコーティングするた
めに使用することができる。
【００６０】
一実施形態では、ダイヤモンド粒子は約10から約60質量％のニッケルリン皮膜でコーティ
ングされている。このコーティングプロセスは、最初にコロイド、パラジウムの溶液にコ
ーティングされていないダイヤモンド粒子を晒す。微細なパラジウム粒子がダイヤモンド
の表面に均一に吸着し、その表面をニッケルの無電解メッキのため自己触媒にする。プロ
セスの次の段階では、活性化されたダイヤモンドが、リットルあたり約10グラムの溶解ニ
ッケルを含むスルファミン酸ニッケル溶液中に配置される。活性化されたダイヤモンドと
ニッケル懸濁液が混合されている間、ナトリウム次リン酸が懸濁液に追加され、およびコ
ーティング浴の温度が約80度℃に維持される。次リン酸溶液を追加するとき、溶液中の溶
解したニッケルのすべてが、活性化ダイヤモンド表面に自己触媒的に堆積する。
【００６１】
ダイヤモンドにどのくらいのニッケルが堆積するかに応じて、使用済みニッケル/次リン
酸溶液を新鮮な溶液で置換すること、およびそのプロセスを繰り返すことによって、より
多くのニッケルが追加されることがある。粒子を均一にコーティング場合は、それぞれの
ダイヤモンド粒子の上に十分に均一なニッケル被覆を得るために、いくつかのサイクルが
必要な場合がある。サイクル数を監視し、温度、pH、混合エネルギーのようなコーティン
グのバスパラメータを制御することにより、ダイヤモンドにニッケル含有量は非常に再現
可能である。コーティングされたダイヤモンドは、コーティング中のダイヤモンド粒子と
ニッケルメッキの相互作用の結果として、あるレベルの凝集を有することは珍しいことで
はない。凝集体を含む個々の粒子がいくらかの量のニッケルコーティングを含む限り、そ
の凝集体の存在は、プロセスの品質には影響せず、凝集体を除去する試みも必要でない。
【００６２】
ダイヤモンド粒子がコーティングされた後、被覆粒子は炉内に配置され、水素雰囲気、真
空雰囲気、または不活性ガス雰囲気中で、約650から約1000℃に加熱される。約700℃から
約950℃または約800℃から約900℃の温度を使用することができる。コーティングされた
ダイヤモンドは、約5分から約5時間までの時間加熱してもよい。約三十分から約2時間、
または約一時間から約2時間の範囲の時間を用いることができる。
【００６３】
加熱サイクルが完了し、粒子が冷却された後、改質されたダイヤモンド粒子は、そのニッ
ケル被覆ダイヤモンドを一般的な酸に溶解することにより回収される。使用することがで
きる酸は、塩酸、フッ化水素酸、硝酸、その特定の組み合わせが含まれている。酸、また
はそれらの組み合わせは、酸対被覆ダイヤモンドの比が100:1から1000:1の容積比で追加
される。混合物は、約6～約8時間、約約100℃から120℃の間で加熱される。次に溶液を冷
却し、解放されたダイヤモンドが沈殿し、溶液はデカントされる。実質的にすべての金属
コーティングが消化されるまで、酸洗浄および加熱の手順が繰り返される。
【００６４】
続いて、任意の変換グラファイト（ニッケルとの反応中にダイヤモンドからグラファイト
に変換された炭素）が、当技術分野で知られている任意の溶解処理方法を介してダイヤモ
ンド粒子から除去される。一般的な溶解処理の例としては、HNO3とH2SO4.の混合物を含む
酸性溶液中で約150℃から約180℃の間に徐々に加熱することによる、黒鉛炭素の酸化が含
まれる。
【００６５】
選択された炉の条件に応じて、金属とダイヤモンドの間に多かれ少なかれ反応は、発生す
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ることがある。金属がダイヤモンドにエッチングするほど、より多くのグラファイトが形
成され、その結果、より多くの質量がダイヤモンドの分失われる。完全に黒鉛を解除する
には、より多くの酸が使用されてもよく、または追加の溶解処理が必要な場合がある。そ
の後、ダイヤモンド粒子が例えば水中で洗浄され、酸および残渣が除去される。続いて、
ダイヤモンド粒子は、オーブン乾燥、空気乾燥、マイクロ波乾燥、または当該技術分野で
知られている他の乾燥方法で、乾燥される。
【００６６】
一実施形態では、単結晶ダイヤモンドは、図1Cと1Dに示すように、非常に粗く、不規則な
表面を有する。図1Dは、ダイヤモンド粒子の集団を示し、図1Cは、図1Ｄの粒子の拡大を
示す。粒子は、上記の方法を使用して改質されている。粗い外観に加え、改質されたダイ
ヤモンド粒子は、図1Aおよび1Bに示される従来の単結晶ダイヤモンドと比較して、特有の
特性を有する。図1Bは、単結晶ダイヤモンド粒子の集団を示し、図1Aは、図1Bの粒子の拡
大を示す。粉砕によって製造された従来の単結晶ダイヤモンドは、改質処理を施していな
い。
【００６７】
図1Dに示すように、改質されたダイヤモンド粒子は、図1Aに示される、従来の単結晶ダイ
ヤモンドよりもかなり多くのスパイクやピットを含む。スパイクは研磨剤を含まないスラ
リー用途で使用される場合、切れ刃として機能する。本願のダイヤモンド粒子が研磨剤を
含まないラッピング研磨用途で液体スラリーまたは懸濁液内で使用される場合、該ダイヤ
モンド粒子の性能が大幅に改善することが発見されている。改質されたダイヤモンド粒子
は、固定結合系で使用されている場合、ピットやスパイクは、結合系内の粒子の固定を強
化する。
【００６８】
一実施形態では、金属粒子がダイヤモンド粒子を改質するために使用される。ダイヤモン
ド粒子の金属粒子に対する質量比が1:5～5:1である。しかし、これらの比率は、技術的な
問題ではなく、経済効率の有効性の問題であることに留意する必要がある。金属粒子の大
きさは、通常、ダイヤモンド粒子のサイズよりも小さい。一実施形態では、鉄粒子を用い
ることができる。一実施形態のプロセスで使用することができる鉄粒子の例としては、グ
レードＨＱの1μmのカルボニル鉄粉（BASF社、Ludwigshafen、ドイツ）が含まれる。
【００６９】
プロセスを実施する際に使用される粉末として、鉄粉が記載されているが、コバルト、ニ
ッケル、マンガン、クローム、およびそれらの金属化合物およびそれらの組み合わせのよ
うな他の金属を用いることができる。
【００７０】
改質されたダイヤモンド粒子を作る別の態様において、均一な混合物を実現する任意の適
切な混合方法を使用して、約10から約80質量％のダイヤモンド粒子および約20から約90質
量％の鉄粒子が混合される。一実施形態では、鉄、ダイヤモンド粒子の計量された分が瓶
に入れられ、密封され、混合装置、たとえばTurbula（登録商標）のシェーカーミキサー
（グレンミルズ社、クリフトン、ニュージャージー州、米国）に、少なくとも一時間か、
あるいは、約30分から約1時間のあいだ、挿入される。バインダーは必要に応じ混合する
前に混合物に添加することができる。バインダーは、粒子表面に潤滑性を提供し、金属粉
末とダイヤモンドの間のより親密な接触、およびより密なパッキングを可能にする。バイ
ンダーもグリーン体として一緒に圧縮本体を保持するのに役立つ。
【００７１】
次いで、この混合物は、ダイヤモンド粒子および鉄粒子の親密な混合物を作成するために
圧縮される。ダイヤモンド粒子および鉄粒子が、親密な混合物を形成し、これらの粒子が
お互いに非常に密着するように、ダイヤモンド粒子および鉄粒子を圧縮するために、あら
ゆるメソッドが使用することができる。混合物を圧縮するための一つの方法は、固定プレ
スにセットされたダイに混合物を配置することである。適切なプレスの例はカーバー社（
ワバッシュ、IN）に製作のカーバー（登録商標）ペレットプレスである。ダイプレスでは
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、ペレットを形成するために、混合物は約5～約50,000 psiの間、約10,000～約40,000 ps
iまでまたは約15,000～約30,000 psiまでの間の圧力を受ける。の混合物をペレット化す
ることが教示されてているが、ダイヤモンドと鉄粉の混合物粒子がペレット状に形成され
ている必要はなく、互いに密接な接触を形成するように圧縮されていればよい。変形ツー
ルを伴うモノスタティックプレスまたは静水圧プレスも密接な接触を達成するために使用
することができる。
【００７２】
また、混合物はまた、それを厚さ数ミリメートルから数インチの薄いシート、すなわち高
圧圧縮ロールや成型ロールにプレスすることによって、圧縮してもよい。次に、形成され
たシートは後述するさらなる処理のために小さなセクションにカットされてもよい。鉄、
ダイヤモンド粒子との混合物を圧縮する別の方法は、圧力下で、混合し、混合物を押し出
すことを含む。タンブリング装置でのダイヤモンドと鉄粉の混合物のタンブリング、また
はペレタイザーを介した混合物のペレット化も、混合物を圧縮するために使用することが
できる代替メソッドである。これらの方法によって形成されるペレット、レンガ、ブリケ
ットやケーキは、その後さらに後述する処理がされてもよい。
【００７３】
鉄とダイヤモンド粒子との混合物を圧縮する追加的な方法は、射出成形、押出成形、混合
物をコンテナまたはテープキャスティングにプレスすることを含む。また、個々のダイヤ
モンド粒子は、鉄およびダイヤモンド粒子が互いに密着している限り、イオン注入法、ス
パッタリング法、噴霧乾燥、電解コーティング、電解コーティングまたは任意の他の適切
な方法によって、金属粒子でコーティングしてもよい。
【００７４】
ダイヤモンドと鉄粉の混合物を圧縮した後、ペレット、凝集物またはその他の凝縮された
形態であってもよい、圧縮された混合物は、炉内に配置され、水素雰囲気、真空雰囲気、
または不活性ガス雰囲気中で、約650℃から約1000℃に加熱される。約700℃から約900ま
たは約750℃から約850℃の温度を使用することができる。圧縮された混合物は約5分から
約5時間までの時間加熱してもよい。約三十分から約2時間、約一時間から約2時間の範囲
の時間でもよい。
【００７５】
加熱サイクルが完了して圧縮された混合物は冷却された後、改質されたダイヤモンド粒子
は、一般的な酸に鉄粒子を溶解することにより回収される。使用することができる酸は、
塩酸、フッ化水素酸、硝酸およびこれらの組み合わせが含まれる。酸、またはそれらの組
み合わせ、酸：圧縮された混合物（すなわち、ペレット）比が100:1から1000:1（体積比
）までで追加される。次に、混合物は、約6～約8時間、約100℃から約150℃の間に加熱さ
れる。次に、溶液が冷却されて、解放ダイヤモンドが沈殿し、溶液はデカントされる。酸
洗浄、加熱の手順は実質的にすべての鉄が消化されるまで繰り返される。
【００７６】
続いて、任意の変換グラファイト（鉄との反応中にダイヤモンドからグラファイトに変換
された炭素）が、当技術分野で知られている任意の溶解処理方法を介して粒子から除去さ
れる。一般的な溶解処理の例としては、HNO3とH2SO4.の混合物を含む酸性溶液中で約150
℃から約180℃の間に徐々に加熱することによる、黒鉛炭素の酸化が含まれる。
【００７７】
選択された炉の条件に応じて、金属とダイヤモンドの間に多かれ少なかれ反応は、発生す
ることがある。金属がダイヤモンドにエッチングするほど、より多くのグラファイトが形
成され、その結果、より多くの質量がダイヤモンドの分失われる。完全に黒鉛を解除する
には、より多くの酸が使用されてもよく、または追加の溶解処理が必要な場合がある。そ
の後、ダイヤモンド粒子が例えば水中で洗浄され、酸および残渣が除去される。続いて、
ダイヤモンド粒子は、炉乾燥、空気乾燥、マイクロ波乾燥、または当該技術分野で知られ
ている他の乾燥方法で、乾燥される。
【００７８】
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一実施形態では、単結晶ダイヤモンドは、図9A-9D、図10A-10D、および図11A-11Dに示す
ように、非常に粗く、不規則な表面を有する。粗い外観に加え、ダイヤモンド粒子は、図
12に示される従来の単結晶ダイヤモンドと比較して、特有の特性を有する。図12に示され
るように、粉砕によって製造された従来の単結晶ダイヤモンドは、改質処理を施していな
い。
【００７９】
図3を参照すると、表2は、単結晶ダイヤモンド粒子（9μm）のサンプルのサイズ、減量、
表面積、材料除去、粗さと真球度を含むデータが含まれている。また、同様の粒子サイズ
の従来の単結晶ダイヤモンド粒子と従来の多結晶ダイヤモンド粒子の両方の比較データが
表示される。このデータは、後述する、図14および15のグラフを作成するために使用され
た。
【００８０】
図9A-9D、図 10A-10D、および図11 A -11Dに示すように、該ダイヤモンド粒子は、図12に
示されるような従来の単結晶ダイヤモンドと比較して外観が非常に異なっている。図9A-9
Dはラン＃4のダイヤモンド粒子のSEM像を示し、図10A-10Dはラン＃5のダイヤモンド粒子
のSEM像を示し、図11A-11Dはラン＃9のダイヤモンド粒子のSEM像を示す。図13（表2）は
、追加サンプルのダイヤモンド粒子の対応するプロパティと特性を示す。
【００８１】
図9A-9D、図10A-10Dおよび図に11A-11D示すように、ダイヤモンド粒子は、スパイクやピ
ットを含む。スパイクは研磨剤を含まないスラリー用途で使用される場合、切れ刃として
機能する。改質されたダイヤモンド粒子が研磨剤を含まないラッピング研磨用途で液体ス
ラリーまたは懸濁液内で使用される場合、該ダイヤモンド粒子の性能が大幅に改善するこ
とが発見されている。改質されたダイヤモンド粒子は、固定結合系で使用されている場合
、ピットやスパイクは、結合系内の粒子の固定を強化する。
【００８２】
改質されたダイヤモンド粒子は、表面粗さ、真球度と材料除去のユニークな特性を示す。
図14は、改質ダイヤモンド粒子の減量と比較して、これらの特性を示している。測定値が
得られた方法などの詳細は、実施例IVに記載されている。図14に示すように、ダイヤモン
ド粒子の減量は0％から約70％の間である。
【００８３】
図14に示すように、ダイヤモンド粒子は、約0.95未満の表面粗さを示す。約0.50から約0.
80の間、および約0.50から約0.70の間の表面粗さも、観察される。ダイヤモンド粒子の表
面粗さは、金属粒子のサイズ、ダイヤモンドと接触する金属粒子の量、反応時間、および
使用される温度の関数である。図14で見ることができるように、表面粗さ係数が減少（粗
さは増加）するにつれて、ラッピング研磨工程（実施例IVに記載）で材料除去する能力は
、約0.92の表面粗さのときの約125 mgから、約0.62の表面粗さのときの約200 mgに増加し
、約60％の増加であった。これは、表面改質でもたらされた切断ポイント数の増加に起因
する可能性がある。
【００８４】
図14は、また、このダイヤモンド粒子が0.70未満の真球度の測定値も示すことを示してい
る。約0.2～約0.5および約0.25から0.4の真球度の測定値も観測されている。真球度は表
面粗さから独立した性質であるが、図14に示すように真球度とダイヤモンドの研磨性能の
間に強い相関があることを観察することができる。図14では、約0.70の球形度での約125 
mgから約0.25の球形度での約200mgへ材料除去が増加することが示される。また、図14で
見ることができるように、ダイヤモンド粉末の減量と、材料（サファイア）除去の増加に
よって示される研磨性能の間に強い相関関係がある。ダイヤモンドの減量が増加するにつ
れて、ダイヤモンドの材料を除去する能力はより積極的なものになる。
【００８５】
図15は、ダイヤモンドの減量（％）対表面積を示すグラフである。測定値は9μmのダイヤ
モンド粒子の集団から採取した。35％を超える減量を有する改質されたダイヤモンドの比
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表面積は、同じ粒度分布を有する従来のダイヤモンド粒子に比べて、約20％高くなってい
る。粒子の比表面積は、改質処理プロセス中のダイヤモンド粒子と鉄粒子の反応の程度に
直接比例していることを観察することができる。たとえば、ダイヤモンド粒子の比表面積
の測定値は、約0.45から約0.90平方メートル/ gの範囲である。
【００８６】
図16から19は、鉄を伴う処理の程度を変えることを施した、様々なダイヤモンド粒子の例
を表示する。図16は、60質量％の鉄で1時間、750℃の温度で加熱し、その結果15％の減量
が発生したダイヤモンド粒子を示す。図17は、80質量％の鉄で1時間、750℃の温度で加熱
し、その結果25％の減量が発生したダイヤモンド粒子を示す。図18は、60質量％の鉄で1
時間、850℃の温度で加熱し、その結果30％の減量が発生したダイヤモンド粒子を示す。
図19は、80質量％の鉄で1時間、850℃の温度で加熱し、その結果45％の減量が発生したダ
イヤモンド粒子を示す。図20は、60質量％の鉄で2時間、850℃の温度で加熱し、その結果
53％の減量が発生したダイヤモンド粒子を示す。図21は、80質量％の鉄で2時間、850℃の
温度で加熱し、その結果61％の減量が発生したダイヤモンド粒子を示す。
【００８７】
改質されたダイヤモンド粒子は、1つ以上のピット及び/又はスパイクを含む。これらの形
状を示すダイヤモンド粒子の一例が図19に示されている。約45％の減量を有するダイヤモ
ンド粒子1は、ピット4,6を有し、スパイク2を形成している。スパイクやピットの深さの
長さは改質処理パラメータに応じて異なる。粒子のピットの平均深さは粒子の最長の長さ
の約5％から約70％の範囲のサイズである。
【００８８】
上述のように、改質された砥粒は、砥材を含まない用途、砥粒を固定した用途、ラッピン
グ、グラインディング、カッティング、ポリッシング、ドリル、ダイシング、焼結研磨ま
たは研磨成形、およびワイヤーソー用のワイヤーを含む多くの用途で有用である可能性が
ある。一般に、粗面は、ツール内またはレジン結合系内でダイヤモンド粒子の保持に役立
つことが期待される。
【００８９】
ワイヤーソー用途については、砥粒は、電気めっき、金属焼結、またはポリマーもしくは
樹脂結合、によりワイヤーに付着されてもよい。電気めっきされたワイヤーソーは、一般
的に、ニッケル金属の層とともに共堆積された砥粒の単層を含む。いくつかのワイヤーは
、ワイヤーに砥粒を添付する樹脂も使用する。改質されたダイヤモンド粒子を使用するこ
とは、金属や樹脂マトリックス中に砥粒のより良い保持を提供することに役立ち、したが
ってワイヤーソーの寿命を延長するだろう。改質された砥粒は、より自由な切削能力を伴
う、より高い材料除去率を提供することもできる。
【００９０】
通常ワイヤーソーで切断される材料は、シリコン、サファイア、SiC、金属、セラミック
ス、カーボン、石英、石、ガラス複合材料、花崗岩が含まれる。
【００９１】
砥粒は、スラリーおよび他のキャリア液体にも有用である。典型的なスラリー溶液は、約
0.1から約100マイクロメートルの範囲の大きさの改質されたダイヤモンド粒子を、水ベー
スのビヒクル、グリコールベースのビヒクル、オイルベースのビヒクル、炭化水素ベース
のビヒクル、およびそれらの組み合わせのような、主要なビヒクル、および、界面活性剤
、pH調整剤、色調整剤、粘度改質剤を含む任意の添加剤中で、約0.2質量約50％の濃度で
、含むことができる。
【００９２】
別の実施形態では、改質された砥粒と超研磨材は、改質後に必要に応じて、周期表のIVa
、VA、VIA、IIIbおよびIVb族から選択される材料およびそれらの合金やそれらの組み合わ
せなどのコーティングで被覆してもよい。使用することができる非金属被膜は炭化ケイ素
である。
【実施例】
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【００９３】
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　例１
4～8μmの単結晶ダイヤモンド粒子、例えば、6μmの公称平均サイズのダイヤモンド粉末
を、ニッケル/リン被覆（90％Ni/10％P）で被覆した。ニッケル被覆ダイヤモンド粉末は3
0質量％のNiPおよび70質量％のダイヤモンドが含まれていた。それぞれのダイヤモンド粒
子が均一にNiPコーティングで覆われていた。ニッケルコーティングされた粉末の25グラ
ムのサンプルを二つ、炉内で加熱した。一方の25グラムのサンプルは1時間825℃で加熱し
、もう一方は2時間水素雰囲気中で900℃で加熱した。加熱サイクルが完了し、被覆ダイヤ
モンド粉末は室温まで冷却された後、改質されたダイヤモンド粒子は、ニッケル被覆ダイ
ヤモンドを硝酸2リットル中に溶解することによって回収された。次いで、この混合物を5
時間にわたって120℃に加熱した。次いで、この溶液を室温まで冷却され、解放されたダ
イヤモンドを沈殿させ、溶液はデカンテーションした。酸洗浄、加熱の手順が、実質的に
すべてのニッケルが消化されるまで、時間を追加して繰り返した。
【００９４】
ニッケルをダイヤモンドから除去した後、続いて、変換グラファイト（ニッケルとの反応
中にダイヤモンドからグラファイトに変換された炭素）を、7時間150℃に加熱した2リッ
トルの硫酸を使用して、粒子から除去した。次いで、この溶液を室温まで冷却し、ダイヤ
モンドを沈殿させ、溶液をデカントした。酸洗浄、加熱の手順が、実質的にすべてのグラ
ファイトが消化されるまで、時間を追加して繰り返した。
【００９５】
この実験で回収した材料から、減量、表面粗さと真球度の測定が得られた。この分析には
、本明細書に記載される微鉄粉のプロセスを使用して改質された4-8μmのSJK-5ダイヤモ
ンドが含まれる。同様の呼び径の多結晶ダイヤモンドパウダーのデータも含まれている。
【００９６】
表面粗さと真球度は、日立モデルのS-2600N走査型電子顕微鏡（SEM）を用いて2500X倍率
で撮影された改質されたダイヤモンド粒子および基材の画像から得た。SEM画像は、TIFF
画像ファイルとして保存され、次に同じ倍率（2500X）に校正されたClemexイメージアナ
ライザビジョンPE3.5にアップロードした。この例で、この倍率では、校正は0.0446μm/p
ixelの解像度になった。画像解析システムは、粒子ごとに粒子の粒子サイズと形状パラメ
ータを測定した。各組の実験から少なくとも50粒子の集団の測定を、Clemexの画像解析装
置によって自動的に行った。測定値を得るために画像解析装置で使用される数学の数式は
、上記の"定義"のセクションで見つけることができ、またClemexビジョンユーザーズガイ
ドのPE3.5著作権2001でも見つけることができる。5つのダイヤモンド粒子の粉末試料の表
面特性を、図2（表1）に示す。
【００９７】
図1Cから分かるように、ニッケルコーティング法を用いて製造した改質されたダイヤモン
ドの表面の質感は、図1Aに示す出発物質の表面の質感とは大幅に異なる。800℃超の温度
で、ニッケルがダイヤモンドと反応し、この画像解析法を用いて粗さと真球度の因子によ
って記述することができる独特の風合いを生むことが、明らかである。この例で得られた
データに基づくと、ダイヤモンド35％減量に対して粗さの値が0.89から0.77に変化し、ダ
イヤモンド56％減量に対して粗さの値が0.89から0.78に変化した。変更処理後に、真球度
の値は、サンプル35％の減量に対して0.64から0.46へ変化し、ダイヤモンド56％減量に対
して0.64から0.47へ変化した。
【００９８】
図２（表１）で見られるとおり、900℃での改質プロセスは、825℃で行ったプロセスと比
較して、より大きなダイヤモンドの減量、わずかに微細なサイズ、わずかに大きな比表面
積をもたらしたが、これらの二つのサンプルの粗さおよび真球度には本質的な違いはなか
った。製造されたダイヤモンド粒子の表面の質感を定性的に、多くの小さな"歯"すなわち
切断点を持っているとして記述することができる。これらの形状は、粒子のプロファイル
の境界を見るときに、もっとも明白であるが、それらはまた、各粒子の表面全体にわたっ
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て存在している。切断点、すなわち歯の数の増加は、改質されたダイヤモンド粒子の向上
されたパフォーマンスに関係すると考えられている。図6Bは、変更されたダイヤモンド粒
子の切断点、すなわち歯、の2次元の図を示している。図6Aは、金属コーティングで改質
されていない従来の単結晶ダイヤモンド粒子の二次元の図を示している。図7は、金属コ
ーティングで改質されていない従来の単結晶ダイヤモンド粒子のSEM像である。図8は、改
質されたダイヤモンド粒子の切断点、すなわち歯を示すSEM像である。
【００９９】
区別の目的のために、改質された粒子の表面の質感は、上記の教示された鉄粉の改質プロ
セスを使用して製造された質感とは異なる。図1Eに示すように、鉄粉で改質された粒子は
深いピットやスパイクを表示する。鉄粉改質されたダイヤモンドの平均粗さは0.68であり
、平均真球度は0.34である。図3および4に示すように、これらの値はニッケルコーティン
グされた改質されたダイヤモンド粒子の測定値とは大幅に異なる。鉄粉によって改質され
た粒子は、ニッケル被覆改質されたダイヤモンドほど、境界の単位長さあたりの切断点を
持っていないが、深いピットやポケットが結合系内の優れた保持を提供する点で有用な場
合があることを、見ることも出来る。
【０１００】
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　例２
MBG - 620　70/80メッシュ単結晶ダイヤモンド粒子はニッケル/リン被覆（90％Ni/10％P
）で被覆した。ニッケル被覆ダイヤモンド粉末は56質量％のNiPおよび44質量％のダイヤ
モンドが含まれていた。それぞれのダイヤモンド粒子が均一にNiPコーティングで覆われ
ていた。ニッケルコーティングされた粉末5グラムのサンプルは、水素環境下で1時間半10
00℃で炉内で加熱した。加熱サイクルが完了し、被覆ダイヤモンド粉末は室温まで冷却さ
れた後、改質されたダイヤモンド粒子は500mlの硝酸にニッケル被覆ダイヤモンドを溶解
することによって回収された。次いで、この混合物を5時間にわたって120℃に加熱した。
次いで、溶液は室温まで冷却され、解放されたダイヤモンドを沈殿させ、および溶液はデ
カンテーションした。酸洗浄、加熱の手順を、実質的にすべてのニッケル消化されるまで
、時間を追加して繰り返した。
【０１０１】
ニッケルをダイヤモンドから除去した後、100ml硝酸と500ml硫酸を使用して、変換された
黒鉛を粒子から除去して、7時間150℃に加熱した。次いで、溶液は室温まで冷却され、ダ
イヤモンドが沈殿させ、溶液はデカントした。硫酸洗浄、加熱の手順を、実質的にすべて
のグラファイトが消化されるまで、時間を追加しての繰り返した。
【０１０２】
この実験で、14％のダイヤモンドの減量が達成された。粒子のサンプルは、図27Aおよび2
7Bに示されている。
【０１０３】
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　例３
例1のダイヤモンド粉末をさらに、サファイア研磨用途で評価した。単結晶改質ダイヤモ
ンド粒子（"ニッケルコーティング改質ダイヤモンド"）を使用して、エチレングリコール
系スラリーが作られ、そして、同一ロットから、従来の単結晶ダイヤモンド粒子"（改質
されていないダイヤモンド"）（これからニッケルコーティング改質ダイヤモンドが作ら
れる）が作られた。従来の単結晶ダイヤモンドからだけでなく、例1で説明したような鉄
粉改質ダイヤモンドからも、スラリーは作られた。ラッピングプレートは、複合銅/樹脂
材料（Lapmaster社）であった、そしてサファイアウエハは、c面、2インチ径、ラッピン
グしたまま表面テクスチャを有し、厚さ490μmであった。ラッピングプロセスは、同じ処
理条件で、同じ時間、それぞれのスラリーを用いて行った。それぞれのスラリーのダイヤ
モンドの濃度は500ミリリットルあたり10カラットであり、粘度は15～20センチポイズで
あった。各テストの前に、ラッピングプレートは、600グリットのダイヤモンドドレッシ
ングホイールを使用して5分間ドレッシングをした。それぞれのサファイアウエハの圧力
は3.2psi、ラッピングプレートの回転速度は60 rpm、およびスラリー供給速度は毎分あた
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り２～３ミリリットルとした。各サイクルの後、ウェハの減量について測定した。
【０１０４】
図５は、500ミリリットルスラリー中の10カラットのダイヤモンドを伴う、スラリー中の
従来の4～8マイクロメートルの単結晶ダイヤモンド粒子、500ミリリットルスラリー中の1
0カラットのダイヤモンドを伴う、スラリー中の従来の4～8マイクロメートルの多結晶ダ
イヤモンド粒子、およびスラリー500ミリリットルあたり10カラットのダイヤモンドを用
い、35%減量および56%減量の改質した4～8マイクロメートルの単結晶ダイヤモンドを用い
た二つのスラリーのラッピング性能を比較するグラフである。図５および図２（表１）で
見られるように、従来の4～8μmのダイヤモンドスラリーの材料除去率は、サファイアウ
エハ単位あたり126 mg/hである。多結晶ダイヤモンド粒子で作られたスラリーを使用した
場合、材料の除去率は168 mg/ hrであった。改質されたダイヤモンド粒子を使用して作ら
れたスラリーは、35％減量の粉末で279 mg/ hrの材料除去率をもたらし、56％減量の粉末
で304 mg/ hrの材料除去率をもたらした。
【０１０５】
図5に示す結果から分かるように、改質されたダイヤモンド粒子が非常に高い材料除去率
を提供するが、サファイアウエハの表面の結果の粗さ（Ra）は、従来の単結晶ダイヤモン
ドや多結晶ダイヤモンドに比べて低くなっている。多結晶ダイヤモンドスラリーで研磨し
たウェーハのウェーハ粗さは45.9nm+/-3.5nmであり、単結晶ダイヤモンドで研磨したウェ
ーハのウェーハ粗さは51.3nm+/-2.7nmであった。比較すると、35％減量ダイヤモンドを用
いて研磨したサファイヤウエハのウェーハ粗さは32.8nm +/- 1.8nmであり、56％減量ダイ
ヤモンドスラリーを用いて研磨したサファイヤウエハのウェーハ粗さは33.7nm +/- 2.7nm
であり、この値はVeeco社のワイコモデルNT1100光表面測定機で測定した。
【０１０６】
図２（表１）で示されるように、単結晶改質されたダイヤモンド粒子の比表面積は、35％
および56％減量のダイヤモンドそれぞれについて、1.29 m2/g、1.55 m2/gである。これは
0.88m2/gの比表面積と比べて、47％および76％の増加である。これは非常に重要である、
というのは2つのサンプルの粒径分布は同じだからである。表面積の増加は、改質された
単結晶ダイヤモンド粒子の表面に追加的な領域が作成されるためである。
【０１０７】
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　例４
9μmの平均サイズを有する、6～12μmの単結晶ダイヤモンドの粉末を、3μmの平均サイズ
を有する鉄粉とを（30質量％のダイヤモンド粒子と70質量％の鉄粉の配合比率（バインダ
ーはなし）で、混合した。カーバー社製プレスを用いて20,000psiの圧力で、混合物を2セ
ンチメートルx0.5センチメートルのペレットに圧縮した。ペレットを、水素雰囲気中で2
時間700℃で加熱した。ダイヤモンド粒子は、酸分解プロセスを使用して回収された。こ
のサンプルのダイヤモンド粒子の特性は、図13（表2）に示される。
【０１０８】
本発明の単結晶ダイヤモンド粒子（"改質ダイヤモンド"）を使用して、エチレングリコー
ル系スラリーが作られ、そして、同一ロットから、従来の単結晶ダイヤモンド粒子"（改
質されていないダイヤモンド"）（これから改質ダイヤモンドが作られる）が作られた。
スラリーは、フラットラッピングサファイヤウェハために使用された。ラッピングプレー
トは複合銅プレートであり、サファイヤウェハは直径2インチであった。ラッピングプロ
セスは、同じ処理条件で、同じ時間、それぞれのスラリーを用いて行った。スラリーダイ
ヤモンド濃度は500ミリリットルあたり10カラットであり、粘度は15～20センチポイズで
あった。各テストの前に、ラッピングプレートは、600グリットのダイヤモンドドレッシ
ングホイールを使用して5分間ドレッシングをした。それぞれのサファイアウエハの圧力
は3.2psi、ラッピングプレートの回転速度は60 rpm、およびスラリー供給速度は毎分あた
り２～３ミリリットルとした。各サイクルの後、ウェハの減量について測定した。
【０１０９】
図22は、500ミリリットルスラリー中の10カラットのダイヤモンドを伴う、スラリー中の
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従来の6～12マイクロメートルの単結晶ダイヤモンド粒子、500ミリリットルスラリー中の
10カラットのダイヤモンドを伴う、スラリー中の従来の8～12マイクロメートルの多結晶
ダイヤモンド粒子、およびスラリー500ミリリットルあたり本発明の10カラットのダイヤ
モンドを用いた、およびスラリー500ミリリットルあたり本発明の20カラットのダイヤモ
ンドを用いた、6～12マイクロメートルの単結晶ダイヤモンド粒子（改質6-12）のラッピ
ング性能を比較するグラフである。
【０１１０】
従来の単結晶ダイヤモンド粒子（改質していないダイヤモンド）と比べて、本発明の単結
晶ダイヤモンド粒子（改質したダイヤモンド）の比表面積の増加は、0.64 m2/g 対 0.50 
m2/gであり、すなわち28%増加することが見られた。これは非常に重要である、というの
は2つのサンプルの粒径分布は同じだからである。表面積の増加は、本発明の単結晶ダイ
ヤモンド粒子の表面に追加的な領域が作成されるためである。
【０１１１】
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　例５
一連の7つの追加実験を行い、そのため9μmの従来の単結晶ダイヤモンド粒子と鉄粉のサ
ンプルを（実施例３に応じて）図23、表3に示されるような様々な時間と温度を使用して
、ペレットに圧縮した。
【０１１２】
ダイヤモンドは、処理された例４に記載したとおりに、処理し回収した。減量、表面粗さ
と真球度の測定をこれらの実験から回収したサンプルから得た。また、スラリーは、各サ
ンプルから作られ、実施例４に記載したラッピングテストでテストされた。
【０１１３】
それぞれのサンプルについて、改質されたダイヤモンド粒子の画像を日立モデルのS-2600
N走査型電子顕微鏡（SEM）を用いて2500X倍率で撮影した。SEM画像は、TIFF画像ファイル
として保存され、次に同じ倍率（2500X）に校正されたClemexイメージアナライザビジョ
ンPE3.5にアップロードした。この例で、この倍率では、校正は0.0446μm/pixelの解像度
になった。画像解析システムは、粒子ごとに粒子の粒子サイズと形状パラメータを測定し
た。各組の実験から少なくとも50粒子の集団の測定を、Clemexの画像解析装置によって自
動的に行った。測定値を得るために画像解析装置で使用される数学の数式は、上記の"定
義"のセクションで見つけることができ、またClemexビジョンユーザーズガイドのPE3.5著
作権2001でも見つけることができる。各テストの減量および比表面積に加えて、表面粗さ
および真球度を計算し、図13（表2）に報告する。例４の結果も、図13（表2）に含める。
【０１１４】
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　均等
本発明が特定の実施形態との関連で記載されているが、上記の詳細な説明と一貫性をもっ
て、開示された発明に多くの代替、修正、変形をすることができることは当業者に明らか
である。また、様々な開示された例示的な実施形態の一態様は、他の開示された実施形態
または代替となるものと組み合わせて用いられ、ここでは明示的には記載されていない追
加的な実施形態を生じることができ、それは請求の範囲の発明を組み入れ、且つ意図され
る用途または性能要求により適合したものであることも、当業者に明らかである。したが
って、本発明の精神に含まれる、そのようなすべての代替、修正、および変形が特許請求
の範囲内に包含されることを意図している。
【０１１５】
　本発明により以下の態様も可能である。
[１]
表面粗さが約0.95未満である、不規則な表面を有する単結晶ダイヤモンド粒子。
[２]
該粒子の表面粗さは約0.50と約0.80の間である、[1]に記載の粒子。
[３]
該粒子の真球度は、約0.70未満である、[1]に記載の粒子。
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[４]
該粒子の真球度は、約0.25 と約0.6の間である、[3]に記載の粒子。
[５]
該粒子の表面積は、同じ粒度分布を有する従来の単結晶ダイヤモンド粒子よりも、約20％
大きい、[1]に記載の粒子。
[６]
該粒子の大きさは約0.1から約1000マイクロメートルの間である、[1]に記載の粒子。
[７]
該粒子は、1つ以上のスパイクを備えている、[1]に記載の粒子。
[８]
該粒子は、1つ以上のピットを備えている、[1]に記載の粒子。
[９]
該ピットの深さは、該粒子の最長の長さの約5％から約70％の範囲である、[8]に記載の粒
子。
[１０]
該ピットの深さは、該粒子の最長の長さの約40％から約60％の範囲である、[9]に記載の
粒子。
[１１]
該粒子は金属コーティングを備えている、[1]に記載の粒子。
[１２]
該粒子は約0.1マイクロメートルから約1000マイクロメートルの範囲のサイズである、[1]
に記載の粒子。
[１３]
約0.70未満の真球度を有する単結晶ダイヤモンド粒子。
[１４]
該粒子の真球度が約0.2から約0.5である、[13]に記載の粒子。
[１５]
該粒子の真球度が約0.25から約0.4である、[13]に記載の粒子。
[１６]
表面粗さは約0.70未満である、不規則な表面を有する単結晶ダイヤモンド粒子。
[１７]
該粒子の表面粗さは約0.60未満である、[16]に記載の不規則な表面を有する単結晶ダイヤ
モンド粒子。
[１８]
改質された砥粒を製造する方法であって：
a）複数の砥粒を提供し；
b）該粒子に反応性コーティングを提供し；
c）該コーティングされた粒子を加熱し；および
d）該改質された砥粒を回収する工程、を含み、
ここで、前記改質された砥粒は、約0.95未満の表面粗さを有する、
改質された砥粒を製造する方法。
[１９]
該砥粒はダイヤモンド粒子である、[18]に記載の方法。
[２０]
該ダイヤモンド粒子は、単結晶ダイヤモンド粒子である、[19]に記載の方法。
[２１]
該金属コーティングはニッケルを含む、[18]に記載の方法。
[２２]
該加熱する工程は、少なくとも約700℃の温度に該金属コーティング粒子を加熱すること
を含む、[18]に記載の方法。
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[２３]
砥粒に対する金属コーティングの割合は約10質量％から約90質量％である、[18]に記載の
方法。
[２４]
該改質された砥粒は、該粒子の元の質量の約5％より大きい平均減量を有する、[18]に記
載の方法。
[２５]
[18]に記載の方法によって製造された、研磨グレイン。
[２６]
[18]に記載の粒子を含むツール。
[２７]
[18]に記載の粒子を含む研磨材。
[２８]
[18]に記載の粒子を含むスラリー。
[２９]
[18]に記載の粒子を含む複合ダイヤモンド耐摩耗コーティング。
[３０]
[19]に記載の製法によって作製され、表面粗さは約0.95未満である、多結晶ダイヤモンド
粒子。
[３１]
平均表面粗さは約0.95未満である、複数のダイヤモンド粒子。
[３２]
平均表面粗さは約0.50と約0.80の間である、[31]に記載の粒子。
[３３]
該粒子の平均真球度は約0.70未満である、[31]に記載の粒子。
[３４]
該粒子の平均真球度は約0.25から約0.6の間である、[33]に記載の粒子。
[３５]
該粒子は約0.1マイクロメートルから約1000マイクロメートルの範囲のサイズである、[31
]に記載の粒子。
[３６]
材料を提供し；
ホルダーを提供し；
ラッピングプレートを提供し；
砥粒を含む研磨スラリーを提供し、
該材料は、該ホルダー内に貼付し；
該材料を、該ラッピングプレートに対向して、該材料のいずれかまたは両方の側で配置し
；
該ラッピングプレートを回転させ；
該ホルダーと該材料を、該ラッピングプレートに対向して、回転させ；および
該ラッピングプレートに該研磨スラリーを適用する工程を含み、
ここで、該砥粒の平均表面粗さは約0.95未満であり、
望ましい材料の厚さや表面仕上げが達成されるまで、該スラリーが該材料を研磨する、
該材料をラッピングするための方法。
[３７]
材料を提供し；
回転工具上の研磨パッドの上に研磨剤又はスラリーを提供し；
該研磨剤又はスラリーを含む該回転工具上の研磨パッドを回転させ；
該研磨剤又はスラリーを含む該回転工具上の研磨パッドを、該材料に対向して配置し；お
よび
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該材料上に望ましい表面仕上げが達成されるまで、該材料を研磨する工程を含み、
ここで、該研磨剤又は該スラリーは、平均表面粗さが約0.95未満である砥粒を含む、該材
料の研磨方法。
[３８]
Ｉ 複数の砥粒を提供し；
II 複数の金属粒子を提供し；
III 該砥粒と該金属粒子を混合して混合物を形成し；
IV 該混合物を圧縮し、圧縮混合物を形成し；
Ｖ 該圧縮混合物を加熱し；および
VI 改質された砥粒を回収する工程を含んでなる、
独自の表面形態を有する砥粒の製造方法。
[３９]
該圧縮工程が、該混合物をペレットに形成することを含む、[38]に記載の方法。
[４０]
バインダーを加える工程をさらに含む、[38]に記載の方法。
[４１]
該砥粒が単結晶ダイヤモンド粒子である、[38]に記載の方法。
[４２]
該金属粒子は、鉄粒子である、[38]に記載の方法。
[４３]
該加熱工程が、少なくとも約700℃の温度に該砥粒と該金属粒子を加熱する事を含む、[38
]に記載の方法。
[４４]
金属粒子に対する砥粒の割合は約20質量％から約80質量％である、[38]に記載の方法。
[４５]
該改質された砥粒は、該方法を受けていない従来の砥粒と比較して、約20％より大きい平
均減量を有する、[38]に記載の方法。
[４６]
[38]に記載の方法によって作製されたダイヤモンド粒子。
[４７]
該粒子は約0.1マイクロメートルから約1000マイクロメートルの範囲のサイズである、[1]
に記載の粒子。
[４８]
表面粗さは約0.50と約0.80の間である、[38]に記載の粒子。
[４９]
該粒子の真球度は約0.25から約0.6の間である、[38]に記載の粒子。
[５０]
該粒子の表面積は、同じ粒度分布を有する従来の単結晶ダイヤモンド粒子よりも約20％大
きい、[38]に記載の粒子。
[５１]
該粒子は、1つ以上のピットを備えている、[38]に記載の粒子。
[５２]
該ピットの深さは、該粒子の最長の長さの約5％から約70％の範囲である、[51]に記載の
粒子。
[５３]
該粒子は金属コーティングを備えている、[38]に記載の粒子。
[５４]
約0.70未満の真球度を有する単結晶ダイヤモンド粒子。
[５５]
該粒子の真球度が約0.2から約0.5である、[54]に記載の粒子。
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表面粗さは約0.70未満である、不規則な表面を有する単結晶ダイヤモンド粒子。
[５７]
ａ）複数の単結晶ダイヤモンド粒子、
ｂ）水ベースのビヒクル、グリコールベースのビヒクル、オイルベースのビヒクル、炭化
水素ベースのビヒクル、およびそれらの組み合わせからなる群から選択される、主要なビ
ヒクル、および
ｃ）１つ以上の任意の添加剤、を含んでなり、
ここで、前記粒子の平均表面粗さが約0.95未満である、スラリー。
[５８]
該粒子の平均真球度は約0.25から約0.6の間である、[57]に記載のスラリー。
[５９]
該ダイヤモンド粒子は、約0.01から約60質量％の濃度である、[57]に記載のスラリー。
[６０]
該添加剤は、分散剤、pH調整剤、界面活性剤、消泡剤、湿潤剤、粘度調整剤、二次研磨剤
、および色調整剤からなる群から選択される、[57]に記載のスラリー。
[６１]
被加工物の総材料除去は、同じサイズの従来の単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラ
リーと比較して少なくとも約50％増加している、[57]に記載のスラリー。
[６２]
平均ウェーハ表面粗さは、同じサイズの従来の単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラ
リーと比較して少なくとも約20％低減される、[57]に記載のスラリー。
[６３]
被加工物の総材料除去は、同じサイズの従来の単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラ
リーと比較して少なくとも約20％増加しており、且つ、
平均ウェーハ表面粗さは、同じサイズの従来の単結晶ダイヤモンド粒子を同じ量含むスラ
リーと比較して少なくとも約20％低減される、[57]に記載のスラリー。
[６４]
該被加工物は、シリコン、サファイア、炭化ケイ素、ガラス、石英、窒化ガリウム、化合
物半導体、金属、セラミック、炭化物、サーメット、ポリマー、超研磨複合材料、焼結多
結晶複合材料、石および宝石からなる群から選択されている、[57]に記載のスラリー。
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