
(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　金属膜と絶縁膜を含む表面被膜層を有する半導体ウエハ基板を再生する方法であって、
下記工程を含むことを特徴とする半導体ウエハ基板の再生法。
　 1)

化学エッチング剤を使用し、前記ウエハ基板材自
体を実質的に溶解しない様に前記金属膜の全てと絶縁膜の少なくとも一部を除去する化学
エッチング工程、
　 2)化学エッチングに引き続き、

残留する絶縁膜および基板材表面の変質層を除去する化学機械研磨工程、お
よび
　 3)上記化学機械研磨工程に引き続き、前記基板の少なくとも一方の面を仕上げ研磨する
工程。
【請求項２】
　化学機械研磨に用いられる研磨液が、アルカリ成分として、水酸化アルカリ、炭酸アル
カリ、水溶性珪酸アルカリ、アンモニア、ヒドラジン、アルキルアンモニウムハイドロオ
キサイド、有機アミンおよびアルカノールアミンから選ばれる少なくとも１種を含むもの
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リン酸系、硫酸系、フッ化水素酸系、塩酸硝酸系、および水で希釈したフッ硝酸系よ
りなる群から選ばれる少なくとも１種の

一次粒子径が３０～１０００ｎｍで且つ結晶子サイズが
１０ｎｍ以上である単斜晶酸化ジルコニウムを２～２０重量％含み、ｐＨが９～１２であ
る研磨液、または一次粒子径が２０００ｎｍ以下で平均粒子径が３０～５０００ｎｍであ
る酸化セリウムを１～２０重量％含むと共に珪酸成分を含み、ｐＨが９～１２である研磨
液を用いて、



である に記載の再生法。
【請求項３】
　化学機械研磨を行なうに当たり、パッドを両面に貼付した一対の定盤間にウエハを保持
してウエハ基板の両面を同時に研磨する に記載の再生法。
【請求項４】
　一次粒子径が３０～１０００ｎｍで、且つ結晶子サイズが１０ｎｍ以上である

を２～２０重量％含み、ｐＨが９～１２であることを特徴とする半導体ウ
エハ基板再生用研磨液。
【請求項５】
　一次粒子径が２０００ｎｍ以下で平均粒子径が３０～５０００ｎｍである酸化セリウム
を１～２０重量％含有すると共に珪酸成分を含み、ｐＨが９～１２であることを特徴とす
る半導体ウエハ基板再生用研磨液。
【請求項６】
　一次粒子径が１０００ｎｍ以下である に記載の半導体ウエハ基板再生用研磨液
。
【請求項７】
　アルカリ成分として、水酸化アルカリ、炭酸アルカリ、水溶性珪酸アルカリ、アンモニ
ア、ヒドラジン、アルキルアンモニウムハイドロオキサイド、有機アミンおよびアルカノ
ールアミンから選ばれる少なくとも１種を含むものである のいずれかに記載
の半導体ウエハ基板再生用研磨液。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は半導体ウエハ基板を再生する方法に関し、より詳細には、使用済み半導体ウエハ
基板から、半導体回路部品の製造に使用されるプライムウエハとほぼ同等の品質を有する
ウエハ基板を得ることのできる再生法に関するものであり、特に、使用済みウエハ再生時
におけるウエハ基板の厚さ減少量を可及的に抑え、ウエハ基板としての再生回数を通常の
２倍以上に増大することのできる再生法に関するものである。
【０００２】
【従来の技術】
半導体製造工程では、プライム級ウエハとテスト級ウエハとの２階級品質の単結晶シリコ
ンウエハが使用される。前者は実際の半導体製品を製造するために使用され、後者は製造
工程が十分に満足し得るものであるかどうかを確認するために使用されるもので、プライ
ム級ウエハの品質基準はテスト級ウエハよりも高い。半導体メーカーでは、プライム級ウ
エハ並みの品質を有するテスト級ウエハが好まれるため、標準品質のテスト級ウエハより
も高価格で販売される。典型的な使用済み半導体ウエハは、半導体成分が表（おもて）面
に注入および／または拡散されたシリコンウエハであり、導体や絶縁材からなる層がウエ
ハの注入または拡散された面の上に形成される。
【０００３】
ここで、”表面層”とは元々のウエハで注入および／または拡散された部分と、元々のウ
エハ表面上に形成または成膜された層を指す。
【０００４】
ウエハ基板の再生に当たっては、上記表面層と、注入または拡散されたウエハ表面直下部
が除去されるが、再生サービスを行う企業に送られる使用済みウエハは、様々の材料から
作られた種々の表面および表面直下の構造を有している。例えば、ある種のウエハはフィ
ルム厚さを測定するために使用されたもので、表面上に数層の膜を有しており、他のウエ
ハは、製造工程で不良品として抜き出されたもので、一枚毎に異なった膜構造、膜素材の
組み合わせ或いは注入元素を有している。
【０００５】
ところで使用済み半導体ウエハからウエハ基板を再生する方法としては、従来より幾つか
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の方法が知られているが、後述する従来の方法では、再生時におけるウエハ基板の表層部
の除去量が多いため、ウエハ当たり１～２回しか再生できないという問題があった。
【０００６】
従来法の中で現在最も汎用されているのは化学エッチング法であり、例えば特開昭５１－
１９６６号公報には、表面層を有するウエハ基板に対し、有機材料を取り除くための硫酸
、金属材料を取り除くための塩化水素酸や硝酸、及び酸化物や窒化物を取り除くためのフ
ッ化水素酸等を含むエッチング浴に浸す方法が記述されており、エッチング速度としては
毎分１２μｍ程度が望ましいとされている。またシリコンウエハの再生用エッチング液と
しては、大部分の膜や注入元素を除去できるという理由から、硝酸（ＮＨＯ 3）とフッ酸
（ＨＦ）の混合物を用いることが多い。
【０００７】
次にウエハの再生は、基本的にはラッピング（機械的な研磨）によっても行うことができ
る。この方法によれば、化学エッチングと違ってウエハ上の様々な材料を表面層の構造や
パターン、材質に関わりなく単一の工程で除去できる。ラッピングを行う場合、回転する
金属定盤に試料を押し付け、試料表面と定盤との間に研磨液が供給される。両面ラッピン
グを行う場合は、互いに逆方向に回転する一組の対向する金属定盤間でウエハを押さえ付
け、回転する金属定盤（大抵の場合は鋳鉄定盤）で砥粒に運動を与えることにより、砥粒
がウエハ表面に衝突してウエハ表面直下に微小な破砕力を作用させ、ウエハ表面から材料
を除去する。
【０００８】
さらに、ラッピング法でサブサーフェスダメージを減少させる方法として、特開平９－１
７１９８１号公報には、基板表面に形成された表面層を除去する半導体ウエハの再生法で
あって、砥粒を含む研磨液を用いると共に、回転するパッドを該半導体ウエハに圧接させ
て軽度の研磨力を作用させることにより、上記表面層に軽度のマイクロクラックを導入し
つつ該表面層を除去する工程と、基板表面を化学的にエッチングする工程を組み合わせた
再生法が開示されている。
【０００９】
次にポリシング法についてであるが、この方法を片面ポリシングを例にとって説明すると
、試料表面を回転するパッドに押し付け、砥粒を含む研磨液をパッドと試料表面間に供給
することによって表面の材料除去を行なう方式である。両面ポリシングの場合は、互いに
逆方向に回転する一組のパッド間にウエハを挟み、その間に微小粒径の砥粒を供給するこ
とによって試料表面を砥粒で極微小量除去するもので、砥粒による材料の除去単位が非常
に小さいため、上記ラッピング法に比べてサブサーフェスダメージは著しく抑えられる。
【００１０】
実際のポリシングに当たっては、様々の薬品を研磨液に添加することでメカノケミカルポ
リシング（ mechanochemical　 polishing;化学機械研磨）を採用することが多い。薬品と
しては、ポリンシングされる試料表面の原子間結合を断ち切ったり弱めたりする薬剤が選
ばれ、砥粒が表面の材料を拭い取る作用を強める働きをする。シリコンウエハのポリシン
グでは通常片面ポリシングが採用され、水酸化カリウム（ＫＯＨ）や水酸化アンモニウム
（ＮＨ 4ＯＨ）、有機アミンと共に、砥粒として１μｍ以下の微細なコロイダルシリカが
使用される。
【００１１】
砥粒加工学会誌、 Vol.40,No.1,p19(1996年 )には、シリコンの加工に適した砥粒を求めて
アルミナ、チタニア、ジルコニア、セリア、シリカ等あらゆる砥粒種を検討した例が示さ
れているが、シリカ以外の砥粒加工では OSF(Oxidation　 Induced　 Stacking　 Fault)を生
じることが明らかにされている。アルカリ性コロイダルシリカがシリコンウエハの研磨に
特異的に適している理由については様々な見解がなされている。基本的には、シリカ微粒
子による機械的な除去作用とアルカリ成分による化学エッチング作用の組み合わせによる
化学機械研磨が、この様な特異な研磨特性を実現していると考えられているものの、その
詳細は必ずしも明確になっていない。ポリシングの目的は、ラッピング工程で生じたサブ
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サーフェスダメージを除去し、表面を滑らかにして鏡面を得ることにある。
【００１２】
化学機械研磨法でも、ウエハ表面の様々の膜を除去することができる。最近における半導
体デバイスの製造では、膜構造を多層にする手法が普及しつつあるが、膜構造を多層にす
るにつれて膜表面に高低差が生じ、デバイスのパターンを露光する際に焦点ずれが生じ易
くなるため、多層膜配線においては膜表面を平坦化する工程を追加することが多く、この
平坦化工程として化学機械研磨が採用される。デバイス平坦化工程における化学機械研磨
の目的は、特定の膜材料のみを効率よく除去して膜表面の平坦性を高める点にある。これ
を実現するための化学機械研磨としては、全ての膜材質を除去するのではなく特定の膜材
質のみを他の膜材質より効率的に除去することが求められており、いわゆる膜材質除去の
”選択性”を高める方向で開発が進められている。
【００１３】
例えば、アルミ配線層を平坦化する場合は、絶縁層となる酸化珪素等を極力除去しない様
、研磨液として酸化アルミニウム砥粒に過酸化水素や硝酸鉄等を添加した酸性研磨液が使
用される。他方、酸化珪素等の絶縁層を平坦化する場合は、金属配線層等を極力除去しな
い様、研磨液として酸化珪素（ヒュームドシリカ）砥粒に水酸化カリウム（ＫＯＨ）や水
酸化アンモニウム（ＮＨ 4ＯＨ）、有機アミン等を添加したアルカリ性研磨液が使用され
る。
【００１４】
しかし、上記化学エッチング法の場合、比較的小径のウエハを再生する場合は、ウエハ表
面の膜が比較的単純であることもあって、エッチング面を比較的簡単且つ均一に再生でき
るが、大径ウエハでは、表面の膜の並び方や材質が複雑であるため表面を均一に再生する
ことは難しくなる。多層膜に対する均一な化学エッチングが非常に難しいのは、各層の膜
材質に応じて夫々異なったエッチング液が必要となるためであり、特定のウエハに対して
設定されたエッチング手法では、膜順や膜質の異なるウエハの再生には適用できない。
【００１５】
更に各層がパターン付きである場合、ある特定の層における特定部分の除去速度（エッチ
ング速度）が他の場所とは異なるため、最下層の表面は不規則な形状にならざるを得ない
。例えばタングステンシリサイド（ＷＳｉ）は、化学エッチング法による除去が非常に困
難な材料である。
【００１６】
硝酸（ＨＮＯ 3）とフッ酸（ＨＦ）の混合液を使用すれば、大部分の膜や注入元素を除去
することができるので、複雑な膜構造や膜質を有する表面層の除去に有効であるが、基板
であるシリコンウエハも急速且つ不均一にエッチングを受ける。これは、拡散がシリコン
と酸混合物との反応を支配するためであり、拡散が不十分であればエッチング面は不均一
となる。実際のところ、酸は拡散によって置き換わるよりも早く消費されるため、ウエハ
径が大きくなると、ウエハ外周側から拡散してくる酸はウエハ中心部に到達する前になく
なってしまう。そのため、中心部のエッチング速度が周辺部に比べて遅くなり、再生ウエ
ハの中心部は外周側に比べて厚くなり易いという問題があった。
【００１７】
そのため使用済みシリコンウエハの再生に酸を使用すると、エッチング後の表面の不均一
さは一層拡大されることになる。酸化膜や窒化膜を含めた大抵の材料は、シリコンよりも
エッチング速度が小さい。
【００１８】
使用済みシリコンウエハを酸混合物に浸漬すると、外周部がまず除去され、次いで中心部
が除去される。シリコン基板は、このエッチング液に晒されると急速にエッチングされる
ため、再生ウエハの外周側は中心部に比べて薄くなる。こうしたエッチング速度の不均一
による板厚偏差は、８インチウエハの場合で２０～４０μｍにも達するため、均一な板厚
という顧客の要望を満たし得なくなる。
【００１９】
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またラッピング法に関しては、定盤に硬い金属を使用するとウエハ表面下に深いサブサー
フェスダメージを生じるという問題がある。半導体ウエハにとって該サブサーフェスダメ
ージが最終再生品にまで残ると、ごみや汚染の原因となって品質上大きな欠陥となる。そ
こで、ウエハ表面からマイクロクラックを除去して良好な表面性状を確保するため、ラッ
ピング処理後に化学エッチングやポリシングが必要となる。この工程で除去される量は、
最も深いマイクロクラックの深さで決まるため、たとえラッピング時の除去量を小さく抑
えたとしても、最終的な板厚減少量は非常に大きくなり、１枚のウエハ当たりの再生回数
が減少してくるという問題が生じてくる。また、金属定盤に替えてパッドを用いた場合で
も、マイクロクラックを皆無にすることはできないため、板厚除去量が大きくなるという
問題を生じる。従って、再生工程における板厚減少量を最小限に抑えることのできる技術
の確立が望まれている。
【００２０】
化学機械研磨でシリコンウエハ上の膜を除去できれば、加工後のウエハ表面は鏡面になり
、新規ウエハ研磨の粗研磨終了後にほぼ対応した研磨面を実現できる。そのため、後工程
の負担を大幅に低減でき、工程の簡略化に伴うコスト低減が期待できる。この場合、半導
体製造工程での平坦化とは異なり、対象となる膜種を特定できないこと、また膜との境界
面近傍の変質層を取り除くために、シリコンウエハ自体もある程度研磨する必要があるこ
と等から、膜とウエハの両者に対して効果的な汎用性の高い研磨液が求められる。
【００２１】
しかしながら、従来知られている研磨液は、ある特定の材料に対して効果的となる様に砥
粒の選定や添加剤の配合設計がなされているため、多種類の材料に対して同じ様に効率よ
く研磨する用途には不適である。例えば、シリコンウエハ用の研磨液であるアルカリ性コ
ロイダルシリカは、前述の様にシリコン自体の研磨には適した特性を有しているものの、
酸化膜や窒化膜に対しては効果的でない。また、酸化セリウムは、シリコンの酸化膜や窒
化膜を効果的に研磨できるものの、シリコンウエハの研磨には適さないという様に、多種
類の材料に適用できる研磨液はなかった。
【００２２】
再生工程における化学機械研磨では、単一の研磨液で全ての膜種に適応することが困難で
あるため、複数種類の膜構造を有する表面層の除去には適用できず、表面層除去後に最終
仕上げ表面を得るために使用されるのみであった。
【００２３】
【発明が解決しようとする課題】
本発明は上記の様な問題点に着目してなされたものであり、その目的は、半導体ウエハ基
板の再生工程で、ウエハ基板の板厚減少量を最小限に抑え、ウエハ基板としての再生使用
回数を増大することのできる再生法を提供することである。
【００２４】
また本発明の他の目的は、シリコンウエハおよびウエハ上に形成されたシリコン膜、シリ
コン酸化膜、シリコン窒化膜などの非金属膜を効率よく研磨、除去することができ、膜除
去後のウエハ表面を平滑な鏡面にできる研磨液を提供することにある。
【００２５】
【課題を解決するための手段】
上記課題を達成し得た本発明に係る再生法とは、金属膜と絶縁膜を含む表面被膜層を有す
る半導体ウエハ基板を再生する方法であって、下記工程を含むところに要旨を有している
。
【００２６】
1)化学エッチング剤を使用し、前記ウエハ基板材自体を実質的に溶解しない様に前記金属
膜の全てと絶縁膜の少なくとも一部を除去する化学エッチング工程、
2)化学エッチングに引き続き、残留する絶縁膜および基板材表面の変質層を除去する化学
機械研磨工程、および
3)上記化学機械研磨工程に引き続き、前記基板の少なくとも一方の面を仕上げ研磨する工
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程。
【００２７】
この再生法を採用することにより、半導体ウエハ基板の再生回数を大幅に増大できると共
に、再生時におけるウエハ基板の総板厚減少量を２０μｍ程度以下に抑えることができる
。
【００２８】
上記化学エッチングに使用される好ましいエッチング剤としては、リン酸系、硫酸系、フ
ッ化水素酸系、フッ硝酸系および塩酸硝酸系のエッチング剤が挙げられ、これらは単独で
使用し得るほか、必要により２種以上を混合しあるいは順次組み合わせて使用することが
できる。
【００２９】
また化学機械研磨には、酸化アルミニウム、酸化ジルコニウム、酸化セリウム、酸化珪素
のうち少なくとも１種を含む砥粒またはゾルを含み、ｐＨが８～１２のものを使用するこ
とが好ましい。該砥粒としては、平均一次粒子径が２μｍ以下のものを使用し、研磨液中
の砥粒の含有量は１重量％以上とするのがよい。またより好ましくは、一次粒子径が３０
～１０００ｎｍで結晶子サイズが１０ｎｍ以上である単斜晶酸化ジルコニウム２～２０重
量％含むｐＨ９～１２のもの、もしくは、一次粒子径が２０００ｎｍ以下、より好ましく
は１０００ｎｍ以下で、平均粒子径が３０～５０００ｎｍである酸化セリウムを１～２０
重量％含有すると共に珪酸成分を含むｐＨ９～１２のものが好適である。
【００３０】
また該研磨液に、水酸化アルカリ、炭酸アルカリ、水溶性珪酸アルカリ、アンモニア、ヒ
ドラジン、アルキルアンモニウムハイドロオキサイド、有機アミンおよびアルカノールア
ミンから選ばれる少なくとも１種を適量含有させれば、研磨効率を一段と高めることがで
きるので好ましい。
【００３１】
該化学機械研磨を行うに当たっては、パッドを両面に貼付した一対の定盤間にウエハ基板
を保持し、再生すべきウエハ基板の両面を同時に研磨する方法を採用すると、表裏面を同
時に効率よく化学機械研磨することができるので有利である。
【００３２】
本発明の上記好ましい実施形態を採用すれば、再生時におけるウエハ基板の総板厚減少量
は２０μｍ以下に抑えられ、ウエハ基板としての再生回数を一層増大させることができる
。
【００３３】
更に、本発明にかかる半導体ウエハ基板再生用研磨液は、
・一次粒子径が３０～１０００ｎｍで結晶子サイズが１０ｎｍ以上である単斜結晶ジルコ
ニウムを２～２０重量％含み、ｐＨが９～１２の研磨液、または、
・一次粒子径が２０００ｎｍ以下、好ましくは１０００ｎｍ以下で平均粒子径が３０～５
０００ｎｍである酸化セリウムを１～２０重量％含むと共に珪酸成分を含有し、ｐＨが９
～１２の研磨液
であり、これらの研磨液において、アルカリ成分として水酸化アルカリ、炭酸アルカリ、
水溶性珪酸アルカリ、アンモニア、ヒドラジン、アルキルアンモニウムハイドロオキサイ
ド、有機アミン、アルカノールアミンから選ばれる１種あるいは２種以上を含むものは、
より好ましい研磨液として推奨される。
【００３４】
そして、この様な研磨液を使用することにより、半導体ウエハ基板としての再生回数をよ
り一層増大させ得ると共に、再生時におけるウエハ基板の総板厚減少量を２０μｍ以下に
抑えることができる。
【００３５】
【発明の実施の形態】
以下、シリコン半導体ウエハ基板の再生を主体にして本発明を詳細に説明するが、本発明
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は勿論これに制限されるわけではなく、例えばガリウム－砒素、サファイア、ＧＧＧ、イ
ンジウム－リンといった他の材料からなるウエハの再生にも有効に活用できる。
【００３６】
本発明の好適な実施形態にかかる再生法において、シリコン半導体ウエハ基板を再生する
際の工程を概略的に示すと、次の通りである。
【００３７】
a)金属膜と絶縁膜を含む表面被覆層を有する使用済みウエハ基板材を、化学エッチング液
に浸し、前記ウエハ基板材自体を実質的に溶解しない様に前記金属膜の全てと絶縁膜の一
部あるいは全部を除去する化学エッチング工程；
b)上記工程の後、ウエハ基板の表面に残留した被膜および基板表面の変質層を含む化学機
械研磨により除去する工程；そして、
c)ウエハ基板の表（おもて）面および裏面のうち少なくとも一方の面をポリシングする工
程。
【００３８】
ここで、「ウエハ基板自体を実質的に溶解しない」とは、金属膜と絶縁膜を含む表面被覆
層を有するウエハ基板材において、前記金属膜と絶縁膜の少なくとも一部を除去し、かつ
ウエハ基板の除去厚さを１μｍ以下とするものである。
【００３９】
図１は、再生前の使用済みウエハの部分拡大断面図、図２はエッチングにより表面層被膜
を除去した後の部分拡大断面図である。
【００４０】
ウエハ基板１の表（おもて）面には、注入層２や絶縁膜３、金属配線膜４などが１層また
は複数層形成されている。
【００４１】
上記化学エッチングに使用される好ましいエッチング剤としては、リン酸系、硫酸系、フ
ッ化水素酸系、フッ硝酸系および塩酸硝酸系のエッチング剤が挙げられ、これらは単独で
使用し得る他、必要により２種以上を混合し或いは順次組合わせて使用することができる
。リン酸系、硫酸系、フッ化水素酸系、塩酸硝酸系のエッチング剤は高濃度でもシリコン
を溶解することがなく、またフッ硝酸系のエッチング液はシリコンを溶解するが、水で希
釈することで、シリコン自体を実質的に溶解しない（１μｍ以内の板厚減少量）条件で金
属膜を効率よく除去することが可能となる。
【００４２】
例えば、フッ硝酸系エッチング液を使用すると、Ｓｉ基板自体も溶解するが、その濃度組
成を調整し、例えば硝酸（６９％）：フッ化水素酸（４９％）：水＝１：１：５（体積比
）とすると、使用済みウエハを常温で１０分間浸漬するだけで、アルミニウムやタングス
テンなどの金属配線膜のみならず、酸化珪素や窒化珪素などの絶縁膜の一部も除去できる
が、水の割合が少ない場合に比べてエッチング力が弱まるため、一部の硬質窒化膜や酸化
膜等の絶縁膜が残留する。硬質窒化膜の例としては、高温で化学蒸着（ＣＶＤ）された窒
化膜等が挙げられる。また、表面被膜が除去された後に露出したウエハ基板材も一部除去
されるが、このエッチング液では、常温において１０分間エッチングしてもウエハ基板の
板厚減少量は１μｍ以下であり、該濃度組成のエッチング液による基板平坦度の悪化は実
用上問題にならない。
【００４３】
あるいは、例えばペルオキソ２硫酸ナトリウムの２５％水溶液と濃硫酸（９６％）を体積
比１：１で混合したエッチング液を１００℃に加熱し、これにウエハ基板を１０分間浸し
てから水洗し、更にフッ酸（４９％）：水＝１：１ (体積比 )のエッチング液に１０分間浸
すと、アルミニウムやタングステンなどの金属膜と酸化珪素主体の絶縁膜をほぼ完全に除
去することができる。これらのエッチング液でＳｉウエハ基板を処理した場合、エッチン
グによる板厚減少量は０．０５μｍ程度である。
【００４４】
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エッチング液の配合組成は上記例に限定されることはなく、金属膜と絶縁膜を含む表面被
覆層を有するウエハ基板において、前記金属膜と絶縁膜の少なくとも一部を除去し、更に
ウエハ基板の板厚減少量が１μｍ以下である限り他の組成のエッチング液を使用すること
も勿論可能である。
【００４５】
次に、エッチング後のウエハ基板（図２）を化学機械研磨する。化学機械研磨後のウエハ
基板を図３に示す。ウエハ基板上に形成される被膜は、半導体回路が形成される表（おも
て）面のみでなく裏面まで及んでいる場合が多いため、化学機械研磨はウエハ基板の両面
共に行うことが望ましい。化学機械研磨法としては、市販の片面または両面研磨機のいず
れを用いてもよい。片面研磨機を用いる場合は、ウエハ基板を片面ずつセラミックスプレ
ートに貼り付けるか、またはバキュームチャックによって吸引保持し、またはテンプレー
トに保持し、回転するパッドに押し付けて研磨液を流しながら研磨を行う。両面研磨機を
用いる場合には、ウエハ基板をキャリアに保持し、対向して回転する一対のパッド間に挟
み、研磨液を流して両面を同時に研磨する。ウエハ基板は、前述の如く両面を研磨するこ
とが望ましいので、実施にあたっては両面研磨機を用いるのがよい。また、上記化学機械
研磨時の好ましい圧力は８０ｇｆ /ｃｍ 2以上である。
【００４６】
パッドとして好ましく使用されるのは、ポリウレタンまたは不織布を樹脂で固めたもので
、硬さがＡＳＴＭのタイプＤで２０以上、７０以下のものである。またこの工程で除去す
べき被膜は、前記エッチング工程で除去されなかった膜のみで金属膜は既に存在せず、酸
化膜や窒化膜などの絶縁膜のみであるから、これら絶縁膜および不純物拡散層を含むウエ
ハ基板材をほぼ同様の速度で研磨できる研磨液を使用する。
【００４７】
研磨液としては、砥粒の平均一次粒子径が２μｍ以下であり、材質として酸化アルミニウ
ム、酸化ジルコニウム、酸化セリウム、酸化珪素のいずれかから選ばれる砥粒またはゾル
が好ましく使用される。これらの微細砥粒とパッドの組み合わせにより、前述した純粋な
機械研磨であるラッピングとは異なり、砥粒による機械的な除去作用と、砥粒と被膜およ
びウエハ基板材に対する化学的除去作用との複合により、ウエハ基板表面層を効率よく除
去することができる。より好ましくは、平均一次粒子径が１μｍ以下の酸化ジルコニウム
または酸化セリウム砥粒（またはゾル）を使用すると、研磨後の表面にスクラッチを生じ
ることがなく、残留被膜の除去効率が高められると共に、汚染されたウエハ基板材表面の
除去効率も高められる。
【００４８】
更に好ましくは、一次粒子径が３０～１０００ｎｍで結晶子サイズが１０ｎｍ以上である
単斜晶酸化ジルコニウム、または一次粒子径が２０００ｎｍ以下、好ましくは１０００ｎ
ｍ以下で平均粒子径が３０～５０００ｎｍである酸化セリウムを用いることで、研磨後の
表面にスクラッチがなく、残留する被膜の除去効率が高い上に、ウエハ基板の除去効率も
更に良好となる。また、研磨液のｐＨは９～１２の範囲が望ましい。このｐＨ範囲は、研
磨を効率よく行なえるだけでなく、酸化ジルコニウム微粒子を再凝集させることなく安定
に分散できる。勿論、安定な分散を実現するために、適切な界面活性剤や表面修飾剤を使
用することも有効である。
【００４９】
一般に、粒子は一次粒子と呼ばれる基本粒子が凝集した形態で存在しており、この凝集し
た砥粒粒子の平均径を平均粒子径と定義する。
【００５０】
また、該研磨液にアルカリ成分を加えると、化学的除去作用を更に高めることができるの
で好ましい。アルカリ成分の種類は特に限定されないが、好ましいアルカリ成分としては
、水酸化アルカリ、炭酸アルカリ、水溶性珪酸アルカリ、アンモニア、ヒドラジン、アル
キルアンモニウムハイドロオキサイド、有機アミン、アルカノールアミンから選ばれる１
種あるいは２種以上を含むものである。研磨液中の砥粒含有量は１重量％以上が望ましく
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、研磨効率を高める上でより好ましいのは５重量％以上である。
【００５１】
酸化ジルコニウムは、およそ１０００℃を境に低温型の単斜晶系と高温型の正方晶系との
間で可逆的な転移を起こすことが知られている。この相転移は、微量不純物の影響を受け
易く、転移温度が変化する。酸化カルシウム、酸化マグネシウムあるいは希土類酸化物を
数％含む場合、相転移を起こさなくなり、正方晶が安定構造となることが知られている。
この様に微量の不純物の添加により正方晶が安定構造となった酸化ジルコニウムは、安定
化ジルコニアと呼ばれる。発明者らが酸化ジルコニウムの結晶系と結晶子サイズが研磨特
性に与える影響を調べた結果、結晶子サイズが１０ｎｍ以上である単斜晶系に属するもの
が、化学機械研磨に適していることを見出した。ここで、結晶子サイズは、粉末Ｘ線回折
を用い Sherrerの方法によって求めた。結晶子サイズが１０ｎｍ以上の微粒子を得るため
には、一次粒子径として３０ｎｍ程度が最低必要である。
【００５２】
酸化ジルコニウムの微粒子は、天然のバッデリ石を破砕、分級したものでもよく、或いは
オキシ塩化ジルコニウムやオキシ硝酸ジルコニウムなどのジルコニウム塩水溶液をｐＨ調
整した後、高温雰囲気中に噴霧して合成したものでもよい。また、ジルコニウム塩水溶液
からｐＨ調整により水酸化ジルコニウムの沈殿を生成させ、それを空気雰囲気中で焼成し
て得た酸化ジルコニウムを破砕、分級したものでもよい。ジルコニウム塩水溶液から酸化
ジルコニウムを合成する場合、結晶性の高い粒子を得るためには、熱処理温度として１０
００℃以上、好ましくは１１００℃以上が必要である。一般に、熱処理温度が高いほど結
晶性がよくなり、結晶子サイズは大きくなる。三方晶系への転移点は１９００℃であるの
で、原理的にはこの温度が処理温度の上限となるが、むしろ経済的、操業技術的理由から
、これより低い温度に設定される。
【００５３】
なお、コロイダルシリカ等の水性金属酸化物ゾルの合成法として一般的に知られている、
金属塩水溶液を適切なｐＨと温度の下で脱水重合させる方法で作られた所謂水性ジルコニ
アゾルは、結晶性が低いため本発明には適さない。
【００５４】
酸化セリウム砥粒は、通常モナザイト、バストネサイトなどの希土類酸化物を含有する天
然鉱物を焼成、粉砕、分級することによって得られる。バストネサイト系砥粒の場合は、
酸化セリウム含量は約５０重量％である。また合成により酸化セリウム含量を９０重量％
以上に高めた砥粒も製造されている。本発明では、バストネサイト系砥粒でも、合成系の
砥粒でも用いることができる。砥粒径としては、研磨後の表面に発生するスクラッチを防
止するため、一次粒子径が２０００ｎｍ以下、好ましくは１０００ｎｍ以下で平均粒子径
が５０００ｎｍ以下であることが望ましい。
【００５５】
また研磨時の圧力は８０ｇｆ／ｃｍ 2以上が好ましく、研磨効率を向上させるうえでより
好ましい圧力は１３０ｇｆ／ｃｍ 2以上である。
【００５６】
本工程を経たウエハ基板は、その両面に被膜や不純物拡散層がなくウエハ基板材質そのも
のが露出した鏡面が得られる。エッチング液中には、溶解した金属が存在するため、エッ
チング後のウエハ基板表面は金属汚染された面となっているが、ウエハ基板の両面を化学
機械研磨して表面層を除去しウエハ基板材質を露出させると、金属汚染の非常に低い面が
得られる。３００ｍｍ以上の大径ウエハでは、表（おもて）面のみならず、裏面も鏡面と
することが望まれており、本工程を経たウエハ基板の裏面は、そのまま最終再生ウエハの
裏面として使用できる。
【００５７】
また、エッチングしたウエハ基板の外周エッジ部に被膜が残留する場合は、外周エッジ部
を機械的または化学機械的に研磨してこれらを除去することが望ましく、研磨の方式とし
ては、ポリエチレンフィルムの表面に酸化アルミニウムや炭化珪素等の砥粒を固定した研
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磨テープを使用し、これを回転するウエハ基板の外周エッジ部に押し当てるか、または／
およびポリウレタンまたは不織布を樹脂で固めたパッドまたは研磨テープにコロイダルシ
リカまたは一次粒子径が３０～１０００ｎｍで結晶子サイズが１０ｎｍ以上である単斜晶
ジルコニウムを２～２０重量％含むｐＨ９～１２の研磨液、または一次粒子径が２０００
ｎｍ以下、好ましくは１０００ｎｍ以下で平均粒子径が３０～５０００ｎｍである研磨液
をかけながら、回転するウエハ外周エッジ部に押し当てて研磨することが望ましい。
【００５８】
その後、表面層を除去したウエハ基板の表（おもて）面を仕上げポリシングし、プライム
ウエハ並みの表面精度に仕上げる。
【００５９】
なお、本発明の実施形態にかかる再生法を適用すれば、各工程での板厚減少量は表１の通
りとなり、全行程の板厚減少量が４０μｍにもなる従来のエッチング法やラッピング法と
比較して板厚減少量を大幅に低減できる。
【００６０】
【表１】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【００６１】
【実施例】
以下、実施例を挙げて本発明をより具体的に説明するが、本発明は下記実施例によって制
限されるものではなく、前・後記の趣旨に適合し得る範囲で適当に変更して実施すること
も可能であり、それらはいずれも本発明の技術的範囲に含まれる。
【００６２】
実施例１
｛１００｝面の結晶方位を有する厚さ７２５μｍの８”単結晶Ｓｉウエハ基板の表（おも
て）面上に、表２に示す膜構成の表面層を形成したウエハ基板を各種類６枚ずつ合計１２
枚準備し、夫々について再生処理を行った。
【００６３】
【表２】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【００６４】
まず、テフロン製バスに硝酸（６９％）：フッ化水素酸（４９％）：純水＝１：１：５（
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体積比）のエッチング液を入れ、これに上記表２の膜構成の使用済みウエハを浸し、室温
で５分間エッチングした。
【００６５】
その結果、Ｎｏ．１のウエハは、エッチングにより大部分が変色したが、ウエハ中央部表
面に窒化膜が残留しているため、膜の厚さに応じて緑から赤色に見えた。Ｎｏ．２のウエ
ハでは、アルミ部の全てが除去されていたが、ウエハ中央部に酸化膜が残留しているため
、ウエハ中央部のみに黄色から青色の部分が残った。次に、回転スピンドルの真空チャッ
クに各ウエハを１枚ずつ固定して４５０ｒｐｍで回転させ、平均一次粒子径５００ｎｍ、
平均粒子径１８００ｎｍの酸化セリウム砥粒を５重量％の割合で水に混濁させ、珪酸カリ
ウムを用いてｐＨ１０に調整した研磨液を、４０ｍｌ／分の割合で加工点に供給しながら
ポリウレタン製パッドを、エアシリンダーにより５００ｇでウエハエッジに押し付け、１
分間研磨した。
【００６６】
次に、直径１０３０ｍｍの一組のＳＵＳ製定盤に、ＡＳＴＭのタイプＤで硬度４５のポリ
ウレタン製パッドを貼り、両面研磨機に設置した。両面研磨機の対向するパッド間に装入
されたキャリアに各ウエハを保持し、平均一次粒子径５００ｎｍ、平均粒子径１８００ｎ
ｍの酸化セリウム砥粒を５重量％の割合で水に混濁させ、珪酸カリウムを用いてｐＨ１０
に調整した研磨液を、４００ｍｌ／分の割合で対向するパッド間に供給しつつ、研磨圧１
５０ｇｆ／ｃｍ 2で５分間研磨を行なった。
【００６７】
研磨後のウエハを純水中で超音波洗浄し付着した砥粒を除去した後、片面研磨機を用いて
元の表面をポリシングした。先ず、直径８１２ｍｍのＳＵＳ製定盤にポリウレタンパッド
を貼り、セラミックス板にワックスで貼りつけたウエハをパッド面に対向させて２００ｇ
ｆ／ｃｍ 2で加圧し、コロイダルシリカ（平均粒径６０ｎｍ）２．５重量％を含有するｐ
Ｈ１０．５の研磨液を滴下しながら定盤回転数６０ｒｐｍで１０分間研磨した。
【００６８】
次に、ウエハが貼り付けられたセラミックス板を、軟質ポリウレタンパッドを貼った定盤
に対向させて１００ｇｆ／ｃｍ 2で加圧し、コロイダルシリカ（平均粒径３５ｎｍ）１重
量％を含有するｐＨ１０．５の研磨液を滴下しながら定盤回転数６０ｒｐｍで１０分間研
磨した。研磨終了後、標準的なＲＣＡ洗浄を行ない、静電容量式非接触板厚測定器で板厚
を測定すると共に、全反射蛍光Ｘ線分析によりポリッシュ面の不純物分析を行なった。
【００６９】
その結果、全てのウエハの板厚は７１０～７１２μｍの範囲にあり、板厚減少量は１３～
１５μｍであることが確認された。不純物レベルは、Ａｌ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ｆｅ，Ｎｉ，Ｚ
ｒについて全て１０×１０ 1 0個／ｃｍ 2以下であり、エッチングによる表面汚染の影響が
ないことを確認した。
【００７０】
実施例２
｛１００｝面の結晶方位を有する厚さ７２５μｍの８”単結晶Ｓｉウエハ基板の表（おも
て）面上に、前記表２に示す膜構成の表面層を形成したウエハ基板を各種類６枚ずつ合計
１２枚準備し、夫々について再生処理を行った。
【００７１】
まず、石英製バスを用いて、ペルオキソ２硫酸ナトリウムの２５％水溶液：濃硫酸（９６
％）＝１：１（体積比）、温度１００℃のエッチング液に、各使用済みウエハを１０分間
浸し、その後、テフロン製バスにフッ酸（４９％）：水＝１：２（体積比）、室温のエッ
チング液を満たして前記ウエハを浸し１０分間エッチングした。
【００７２】
その結果、Ｎｏ．１のウエハはエッチング処理後に変色したが、膜が全面に残留していた
。Ｎｏ．２のウエハでは、アルミは全部除去されていたが、ウエハ中央部に酸化膜が残留
していたため、ウエハ中央部のみ黄色から青色の部分が残った。次に、回転スピンドルの
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真空チャックにウエハを 1枚ずつ固定し、４５０ｒｐｍで回転させながら、平均粒径６μ
ｍのＳｉＣ砥粒を固着した研磨テープおよび平均粒径２μｍのＳｉＣ砥粒を固着した研磨
テープを、夫々エアシリンダにより５００ｇでウエハエッジに押し付け、順次１分間ずつ
研磨した。
【００７３】
次に、直径１０３０ｍｍの一組のＳＵＳ製定盤に、ＡＳＴＭのタイプＤで硬度４５のポリ
ウレタン製パッドを貼って両面研磨機に設置した。両面研磨機の対向するパッド間に挿入
したキャリアに各ウエハを保持し、動的光散乱法により求めた平均一次粒子径が２００ｎ
ｍ、粉末Ｘ線回折の回折ピークの線幅から求めた結晶子サイズが１５ｎｍである単斜晶酸
化ジルコニウム（バッデライト）を、ＺｒＯ 2換算で１０重量％含み、エタノールアミン
を用いてｐＨ１０に調整した研磨液を、４００ｍｌ／分の割合で対向するパッド間に供給
しつつ、研磨圧１５０ｇｆ／ｃｍ 2で５分間研磨を行った。
【００７４】
研磨後のウエハを純水中で超音波洗浄し付着した砥粒を除去した後、片面研磨機を用いて
元の表面をポリシングした。まず、直径８１２ｍｍのＳＵＳ製定盤にポリウレタンパッド
を貼り、セラミックス板にワックスで貼り付けたウエハをパッド面に対向させて２００ｇ
ｆ／ｃｍ 2で加圧し、コロイダルシリカ（平均粒径６０ｎｍ）２．５重量％を含有するｐ
Ｈ１０．５の研磨液を滴下しながら定盤回転数６０ｒｐｍで１０分間研磨した。
【００７５】
次に、ウエハが貼り付けられたセラミックス板を、軟質ポリウレタンパッドを貼った定盤
に対向させて１００ｇｆ／ｃｍ 2で加圧し、コロイダルシリカ（平均粒径３５ｎｍ）１重
量％を含有するｐＨ１０．５の研磨液を滴下しながら定盤回転数６０ｒｐｍで１０分間研
磨した。研磨終了後、標準的なＲＣＡ洗浄を行い、静電容量式非接触板厚測定器で板厚を
測定すると共に、全反射蛍光Ｘ線分析によってポリッシュ面の不純物分析を行った。
【００７６】
その結果、全てのウエハの板厚は７１０～７１２μｍの範囲にあり、板厚減少量は１３～
１５μｍであることが確認された。不純物レベルは、Ａｌ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｎｉ、Ｚ
ｒについて全て１０×１０ 1 1個／ｃｍ 2以下であり、エッチングによる表面汚染の影響が
ないことを確認した。
【００７７】
比較例
｛１００｝面の結晶方位を有する厚さ７２５μｍの８”単結晶Ｓｉウエハ基板の表（おも
て）面上に、前記表２に示した膜構成の表面層を形成したウエハ基板を、各種類６枚ずつ
合計１２枚一組で化学エッチング法により再生処理した。
【００７８】
まず、テフロン製バスに硝酸（６９％）：フッ化水素酸（４９％）：純水＝３：１：１（
体積比）のエッチング液に各使用済みウエハを浸し、室温で１分間エッチングした。洗浄
後、片面研磨機を用いて元の表（おもて）面をポリシングした。まず、直径８１２ｍｍの
ＳＵＳ製定盤にポリウレタンパッドを貼り、セラミックス板にワックスで貼り付けたウエ
ハをパッド面に対向させて２００ｇｆ／ｃｍ 2で加圧し、コロイダルシリカ（平均粒径６
０ｎｍ）２．５重量％を含有するｐＨ１０．５の研磨液を滴下しながら、定盤回転数６０
ｒｐｍで研磨した。
【００７９】
次にウエハが貼り付けられたセラミックス板を、軟質のポリウレタンパッドを貼った定盤
に対向させて１００ｇｆ／ｃｍで加圧し、コロイダルシリカ（平均粒径３５ｎｍ）１重量
％を含有するｐＨ１０．５の研磨液を滴下しながら、定盤回転数６０ｒｐｍで１０分間研
磨した。研磨終了後、標準的なＲＣＡ洗浄を行い、静電容量式非接触板厚測定器で板厚を
測定すると共に、全反射蛍光Ｘ線分析によってポリッシュ面の不純物分析を行った。
【００８０】
その結果、Ｎｏ．１のウエハはエッチングにより外周部が薄くなったので、ＴＴＶ（板厚
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偏差）を７μｍ以下にするためにポリシングの取り代が１５μｍ必要であり、Ｎｏ．２の
ウエハでは、外周部が薄くなると共にパターンによる段差が発生したため、ポリシングの
取り代を２１μｍにしなければならなかった。
【００８１】
全工程終了後のウエハの板厚は６７７～６８７μｍの範囲にあり、板厚減少量は３８～４
８μｍであった。不純物のレベルは、表（おもて）面はＡｌ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｎｉ、
Ｚｒについて全て１０×１０ 1 1個／ｃｍ 2以下であったものの、裏面のＡｌは２０×１０ 1

1個／ｃｍ 2以上であり、再生ウエハとして問題のあるレベルであった。
【００８２】
以上の結果より、本発明の手法により再生したウエハでは、金属汚染レベルが非常に低く
、しかも再生による板厚減少量は従来法の１／２～１／４であり、再生回数の増加が期待
できる。
【００８３】
【発明の効果】
本発明は以上の様に構成されており、例えば半導体ウエハ基板の再生に利用した場合は、
元々のウエハからの板厚減少量を２０μｍ以内に抑えることができ、従来よりも再生回数
を増大できる。しかも、化学機械研磨によりウエハ基板の表面層を除去しているので、表
（おもて）面のみならず裏面の金属汚染レベルも著しく低減できる。その結果、高品質な
再生ウエハが得られると共に、再生回数を増加させることができる。
【図面の簡単な説明】
【図１】使用済みウエハの部分断面図である。
【図２】本発明の実施形態に係る再生法を採用し、エッチングにより表面上の被膜の一部
を除去したウエハの部分断面図である。
【図３】本発明の実施形態に係る再生法を採用し、化学機械研磨により表面層を除去した
ウエハの部分断面図である。
【図４】本発明の実施形態に係る再生法を採用し、表面をポリシングしたウエハの部分断
面図である。
【符号の説明】
１　ウエハ基板
２　注入層
３　絶縁膜
４　金属配線膜
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【 図 １ 】

【 図 ２ 】

【 図 ３ 】

【 図 ４ 】
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