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(54) 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법

요약

본 발명은 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법에 관한 것으로, 이소프로판올의 혼합
비를 변화시키면서 TEOS를 증류수, 염산, 암모니아와 함께 이소프로판올에 용해시켜 가수분해하고, 이 
가수분해의 결과물에 염산과 암모니아를 각각의 졸 조건에 따라 다른 비율로 첨가하고 반응시켜 각 졸 
조건에 따른 콜로이달 실리카 졸을 제조하며, 각 콜로이달 실리카 졸 용액의 산도, 점도, 농도 등의 특
성을 파악하고 각 콜로이달 실리카 졸 용액을 초임계건조반응시켜 실리카 연마제 분말을 제조한 후, 실
리카 연마제 분말을 염기성 용액과 반응시켜 최종적인 슬러리를 제조하므로써, 선택할 수 있는 슬러리의 
범위를 확장시킬 수 있고, 슬러리의 입도 균일성 및 연마 특성을 향상시킬 수 있는 반도체 소자의 산화
막 연마용 슬러리 제조방법이 제시된다.

색인어

슬러리, TEOS, 이소프로판올, 졸-겔 분말합성법, 초임계건조

명세서

발명의 상세한 설명

    발명의 목적

        발명이 속하는 기술 및 그 분야의 종래기술

본 발명은 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법에 관한 것이다.

일반적으로 CMP(Chemical Mechenical Polishing) 공정에서 산화막 평탄화용으로 사용되는 슬러리
에는 염기성계의 용액에 미세한 실리카(SiO2)가 포함되는데, 이와 같은 슬러리는 제조공정 후의 연마제의 

형상에 따라 콜로이달계 실리카와 퓸드 실리카로 대별할 수 있다.

콜로이달계 실리카의 제조 방법은 다음과 같다. 먼저, 출발물질로 소듐실리케이트에 물을 첨가하

여 가수분해한다. 이후, 양이온 교환법에 의해 Na2
+

,  K
+

,  Ca2
+

,  Mg2
+

와 같은 알카리 성분을 추출하고 
산도(pH)가 2 내지 3인 산성 실리카졸을 1차적으로 결합시킨다. 여기에 연마 실리카 입자의 입도 안정성
을 위하여 NaOH나 Na2Si2O8과 같은 염기성 용액을 결합하여 최종 pH 범위가 10 내지 11인 산화막 연마용 

실리카가 제조된다. 이러한 방법으로 제조된 상용 슬러리로는 Fujimi사의 4101 산화막용 슬러리와 Rodel 
사의 Klebosol 1050 산화막용 슬러리가 있다.

퓸드 실리카의 제조 방법은 다음과 같다. 먼저, 출발물질로 실리콘클로라이드(SiCl4)에 산소와 수

소를 동시에 공급하면서 분무열분해 시켜 실리카 합성물을 얻는다. 이후, 이 실리카 합성물로부터 HCl 
성분과 물 성분을 제거시키는 방법으로 1차 퓸드 실리카 연마입자를 추출하고, 이를 염기성 용액에 분산
제와 함께 기계적인 방법에 의해 분산시키므로써 슬러리가 제조된다. 이러한 방법으로 제조된 상용 슬러
리에는 Cabot사의 SS 시리즈와 Moyco사의 P-1500 슬러리가 있다.

이러한 실리카계 슬러리의 제조공정 중에서, 1차로 합성된 연마제 까지의 화학적인 제조공정을 
정확하게 조절하는 것이 연마입자의 순도, 평균입자 크기와 분포 및 비중 등 최종 슬러리의 물성에 중요
한 영향을 미치고 있기 때문에, 이에 대한 정밀한 검토 및 제어가 필요하게 된다. 실제적으로 상용되고 
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있는 일련의 슬러리들을 연마에 적용한 결과 다량의 스크래치(scratch)와 연마된 막 표면의 오염이 심각
한 문제로 대두되고 있으며, 이는 슬러리 중에 포함된 연마입자들의 입도 불균일에 의한 것으로 판단되
고 있다.

        발명이 이루고자하는 기술적 과제

따라서, 본 발명은 졸-겔 분말합성 방법과 초임계건조 방법에 의하여 매우 균일화되고 작은 입자 
크기를 갖는 실리카 분말의 코로이달 실리카 입자를 제조하므로써 슬러리의 입도 균일성을 향상시키고 
연마 특성을 향상시킬 수 있는 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법을 제공하는데 그 목적이 
있다.

상술한 목적을 달성하기 위한 본 발명에 따른 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법은 
이소프로판올의 혼합비를 달리하면서 TEOS를 증류수, 염산, 암모니아와 함께 이소프로판올에 용해시켜 
가수분해하는 단계; 상기 가수분해의 결과물에 염산과 암모니아를 각각의 졸 조건에 따라 다른 비율로 
첨가하여 반응시키고, 이로 인하여 각각의 졸 조건에 따른 콜로이달 실리카 졸이 제조되는 단계; 상기 
각 콜로이달 실리카 졸 용액의 산도, 점도, 농도 등의 특성을 파악하고 각 콜로이달 실리카 졸 용액을 
초임계건조반응시켜 실리카 연마제 분말이 제조되는 단계; 상기 실리카 연마제 분말을 염기성 용액과 반
응시키는 단계를 포함하여 이루어지는 것을 특징으로 한다.

    발명의 구성 및 작용

본 발명은 슬러리를 제조하기 위한 연마입자의 제조 방법에 졸-겔 분말합성 방법과 초임계전조 
방법을 도입하여, 균일도가 매우 우수하고 입자의 크기가 미세한 실리카 분말의 콜로이달 실리카 입자를 
제조하므로써, 슬러리의 입도 불균일로 인한 단점을 보완하고 연마 특성이 우수한 슬러리를 제작할 수 
있다. 더욱 구체적으로 설명하면 다음과 같다.

본 발명에 따른 슬러리의 연마입자를 제조하기 위한 출발물질로는 TEOS와 이소프로판올 및 증류
수가 사용되고, 산성 및 염기성 촉매제로서 염산(HCl)과 암모니아(NH4OH) 용액이 사용된다.

먼저, 일정량의 TEOS를 이소프로판올에 용해시킨다. 이때에는 점도에 따른 연마 입자의 크기를 
조절하기 위하여 TEOS  및 증류수에 대한 이소프로판올의 혼합비를 변화시켜 반응시킨다. 예를 들어, 
TEOS : 이소프로판올 : 증류수 = 1 : X(X=3, 6, 9) : 1이 되도록 하고, 반응의 활성화 및 중합반응을 위
하여 상온의 반응조에 칭량된 염산과 암모니아를 각각 몰비에 맞추어 첨가하고 반응시켜 1시간동안 빠르
게 가수분해시킨다. 또한, 가수분해시에는 반응 속도를 빠르게 하기 위해 반응조를 강하게 교반시킨다. 
이상과 같은 조건 하에서 이루어진 가수분해의 결과물에 이후 형성될 졸의 점도와 졸 내의 입자 크기를 
조절하는 펩티재이션(petization)용으로 염산과 암모니아를 각각의 졸 조건에 따라 비율을 달리하여 첨
가시키고 2시간동안 반응시켜 콜로이달 실리카 졸(sol)을 얻는다. 콜로이달 실리카 졸의 점도 및 최종 

입자크기 조절을 위하여 첨가하는 염산의 양은 TEOS 1몰에 대하여 1.5 내지 2.0×10
-3

몰이 되도록 하고, 

암모니아의 양은 TEOS 1몰에 대하여 7.5 내지 8.5×10
-3

몰이 되도록 한다. 이후, 합성된 각 콜로이달 실
리카 졸 용액의 산도, 점도, 농도 등의 특성을 파악한다. 다음에, 이와 같이 제조된 여러 종류의 졸 용
액을 250℃, 1100 내지 1160psi의 조건에서 초임계건조반응시켜 최종 슬러리를 제조하기 위한 실리카 연
마제 분말을 확보한다. 이후, 실리카 연마제 분말을 염기성 용액과 결합하므로써, 최종 슬러리가 제조되
게 된다.

    발명의 효과

상술한 바와 같이 본 발명은 졸-겔 분말합성 방법과 초임계건조 방법에 의하여 매우 균일화되고 
작은 입자 크기를 갖는 실리카 분말의 코로이달 실리카 입자를 제조하므로써, 선택할 수 있는 슬러리의 
범위를 확장시킬 수 있으며, 슬러리의 입도 균일성을 향상시키고 우수한 연마 특성을 확보할 수 있는 효
과가 있다.

(57) 청구의 범위

청구항 1 

이소프로판올의 혼합비를 달리하면서 TEOS를 증류수와 함께 이소프로판올에 용해시켜 가수분해하
는 단계;

상기 가수분해의 결과물에 염산과 암모니아를 각각의 졸 조건에 따라 다른 비율로 첨가하여 반응
시키고, 이로 인하여 각각의 졸 조건에 따른 콜로이달 실리카 졸이 제조되는 단계;

상기 각 콜로이달 실리카 졸 용액의 산도, 점도, 농도 등의 특성을 파악하고각 콜로이달 실리카 
졸 용액을 초임계건조반응시켜 실리카 연마제 분말이 제조되는 단계;

상기 실리카 연마제 분말을 염기성 용액과 반응시키는 단계를 포함하여 이루어지는 것을 특징으
로 하는 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법.

청구항 2 

제 1 항에 있어서,

상기 TEOS, 증류수 및 이소프로판올의 혼합비는 TEOS : 이소프로판올 : 증류수 = 1 : X(X=3, 6, 
9) : 1이 되도록 하는 것을 특징으로 하는 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법.
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청구항 3 

제 1 항에 있어서,

상기 가수분해는 1시간동안 실시하는 것을 특징으로 하는 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 
제조 방법.

청구항 4 

제 1 항에 있어서,

상기 가수분해의 결과물에 염산과 암모니아를 첨가한 반응 과정은 2시간동안 진행되는 것을 특징
으로 하는 반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법.

청구항 5 

제 1 항에 있어서,

상기 가수분해의 결과물에 첨가되는 염산의 양은 TEOS 1몰에 대하여 1.5 내지 2.0×10
-3

몰이 되도

록 하고, 암모니아의 양은 TEOS 1몰에 대하여 7.5 내지 8.5×10
-3

몰이 되도록 하는 것을 특징으로 하는 
반도체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법.

청구항 6 

제 1 항에 있어서,

상기 초임계건조반응은 250℃, 1100 내지 1160psi의 조건에서 실시하는 것을 특징으로 하는 반도
체 소자의 산화막 연마용 슬러리 제조 방법.
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