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1.は  じ  め  に

ナノメータ研削を実現するための有効な手段は,砥 粒

切込み深さを100nm以 下に保ち,延 性モ
ードで材料除

去を行うことであると言われている
1)。
そのような微小

な砥粒切込み深さを得る1つの手段として, きわめて微

粒な砥石を使用することが有効とされている
2)～4).た

だし,砥 石が均質でない場合,砥 石に不均
―な欠けが生

じ被加工物上にスクラッチが形成されてしまう.ま た,

砥石の結合力が不適当な場合,日 づまりや過剰な脱粒が

生じてしまい鏡面は創成できない.上 記の点で超微粒砥

石の製造はきわめて困難であり,鏡 面研削に実用可能な

ものはいまだ市場に出ていないのが現状である
4).

そこで,既 報では微粒子が液相において電荷を持つこ

とに着目し,電 気泳動現象を利用した均質な超微粒砥石

の作成法を提案した
5).本
報ではこの作成法により,従

来から砥石の結合剤として実績のある高分子材料を用い

て超微粒砥石の作成を試みた。これが可能であれば,今

まで蓄積された製造上の知見を活かして,発 展性のある

砥石づくりが期待されるためである。

2.電 気泳動現象を利用した超微粒砥石の作成

2.1 超 微粒子の電気泳動現象

超微細シリカ砥粒は (Si02, φ10～20nm)は pH 2

以上の液中で負に帯電すること力液口られている。この液

中に電場を与えると砥粒は陽極へ引きつけられる こ の

現象を電気泳動現象という
6).

とから,超 微粒砥石としての適用が考えられる.

2.2 結合剤の選定
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削砥石として用いるには,乾 燥後も形状を維持すること

が不可欠である。そのために本作成法では結合剤として

次のことが要求される.① 個々の砥粒表面に満遍無く吸

着する物質であること.② 電気泳動現象により砥粒とと

もに一極に移動して吸着層を形成する物質であること。

これらより,結 合剤として砥粒と電気的に吸着し電気的

保護作用をする高分子電解質,砥 粒と水素結合し立体的

保護作用をする非イオン性高分子の2種類の高分子材料

が挙げられる。このうち従来のスポンジ砥石に用いられ

ている高分子材料は後者に属するポリビニルアルコ
ール

(以降PVAと 略す)で ある.PVAは 水溶性高分子であ

り,抗 張力,抗 圧力,衝 撃や摩擦に対して強いことが知

られている。ただし,PVAは 非イオン性高分子である

ため,単 独では電気泳動現象を起こさない
8).しかし,

PVAを シリカ砥粒表面に吸着させれば,砥 粒に使乗す

る形で同時に一極に電気泳動させることができるはずで

ある。これにより,均 質なPVAボ ンド超微粒シリカ砥

石の作成が期待できる.

2.3 砥 石の作成実験

まず, コロイダルシリカ (砥粒濃度30wt%)と PVA

水溶液 14.8wt%)の 混合液を砥石作成装置に移し,図

1の ようにして電気泳動現象を起こさせた.

a.吸 着層の成長速度 :混合比を体積比 (コロイダル

シリカ/PVA水 溶液)で 定義し,混 合比0.6～3.0の液

を用いて表 1の条件で作成実験を行った.吸 着層の成長

速度を図 2に示す。これにより,印 加電圧10V,通 電時

間20分で2.5～3.5mmの 厚みに成長することがわかった。

レット状に成形したのち乾燥させたものをEPD

(DeCtr。2110retic⊇epoSitiOn)ペレットと称することに
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さらに電極材の選定により,陽 極上に砥粒の多分子層  吸 着層の状態を図3に示す.吸 着層は透明であることが

吸着が観察される
7).この吸着層は比較的密で均

一なこ わ かる.こ の吸着層を電極棒の軸に垂直に切断し,ペ

このようにしてできた砥粒の吸着層は,乾燥すると形  し た
5).

状が維持できずに崩壊してしまう。この砥粒吸着層を研  b.乾 燥時の割れ発生率 :砥石として形状を維持する
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件は混合比を除いて表 1と同じである.混 合比0.6では

乾燥前の吸着層はゼリー状で成形が困難であった 混 合

比0.8は成形可能であり,乾 燥後の割れも発生しなかっ

た.ま た,混 合比が1.5以上になると割れの発生率が高

まり,混 合比2.4でペレットは乾燥後崩壊した.

したがって,砥 石形状を維持するには混合比を0.8～

1.5の範囲で混合することが望ましいことが半J明した。

3.EPDペ レットの物理特性

ここでは,乾 燥時の諸変化,か さ比重,組 織,機 械的

強度について調査した な お,電 気泳動現象の効果を明

確にするために,混 合液を自然乾燥させたゲル (以降キ

セログルと呼ぶ)と EPDペ レットの比較を行った.

3.1 乾 燥時の変化

まず,ペ レットの乾燥にともなう寸法,重 量変化を調

査した.調 査結果は各変化率 (乾燥後の測定値×100/乾

燥前の測定値)に して図 5に示す こ れにより,混 合比

0.8の場合,重 量変化率33.3%,寸 法変化率67.9%と な

り,混 合比力Ⅵ さヽいほど収縮が大きくなることがわかる.

したがって,PVAが 多く含まれるものほど収縮が著し

いことがわかった.
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3 . 2  かさ上ヒ重

次に,乾 燥後のかさ比重および乾燥前後のかさ比重変

化率の測定を行った。その結果を図6に示す こ れによ

り,PVAを 多く含む液から作成したEPDペ レットや

キセロゲルほど,こ れらの値が大きくなっていることが

わかる。特にキセロゲルでは,い ずれもかさ比重変化率

が100%以 上である。また,EPDペ レットではPVAの

混合量が多い0.8で100%以 上の値を示している.こ れは,

PVAが 乾燥後のかさ比重の増加に影響を及ぼすことを

示している。すなわち,PVAは シリカ粒子に比べて水

分子との結合量が圧倒的に多い。それゆえ,PVAが 多

く含まれる場合,乾 燥時には収縮が著しく,比 重も増大

すると考えられる.さ らに同図により,EPDペ レット

よりもキセログルの方がいずれも大きな値を示している

ことがわかる.こ の原因については,キ セログルが

EPDペ レットよりもPVAを 多く含んであることが考

えられる.す なわち,PVAは 単独では電気泳動現象を

起こさないため,電 気泳動現象で集まるPVAは シリカ

砥粒と結合したもののみと考えられるからである.

したがって,電 気泳動現象は余分な結合剤による砥石

の不均質化,過 剰な硬化を防止するために重要な役割を

担っていることが考えられる.

図3 電 気泳動現象により形

成された吸着層

表 1 作 成条件

轟湛11lI灘鞠凛靭路P→
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図 1 電 気泳動現象を利用した

超微粒砥石の作成法

図4 混 合比を変えて作成した

EPDペ レットの様子

“1ぇture ratlo,  Silica/PVA

図5 乾 燥によるペレットの寸

法 ・重量変化

Xixturo ratio,  SilicaノPVA

図 6 乾 燥時のかさ比重および

その変化率
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3.3 組 織

走査型電子顕微鏡による組織の観察結果を図7(axb)に

示す.こ れにより,EPDペ レットの組織は均一な状態

であることがわかる.一 方,キ セログルでは乾燥時に大

きさの異なる塊が形成されており,不 均―な組織である

ことがわかる。これは,キ セログルがシリカ粒子と結合

していないPVAを 多量に含むために,著 しい収縮が各

所で生じ大きさの異なる塊が形成されたものと考えられ

る.

3.4 機 械的強度

まず,表 2に示す条件でEPDペ レットの引っかき試

験を行った.そ の結果を図8に示す。これより,引 っか

き強度はPVAを 多く含む液から作成したものほど高い

ことがわかる。したがって,PvAは 結合剤としての役

割を果たしていることがわかった.

次に,図 9に EPDペ レット,キ セログルの硬度試験

結果を示す.こ れにより,PVAに おけるキセログルの

硬度はEPDペ レットの硬度に比べ約 2倍 の50Hvで あ

ることがわかる.PVAの 含有量が多い場合,硬 度が高

くなる傾向をもつことより,キ セログルが EPDペ レッ

トよりもPVAを 多く含むという考察は正しいものと考

えられる.

以上,シ リカ砥粒,PVAか らなるEPDペ レットの

物理特性を調査した。これにより,EPDペ レットは均

表2 引 っかき試験条件

締灘p工憲郡聯盤ζ缶)

( a ) B P D  p e l l e t                ( b ) X e r O g e ]

図7 組 織の観察結果

図 8  E P Dペ レットの引っか

き試験結果

質性の高い砥石であること力消J明した。よって,電 気泳

動現象を用いた本作成法は,PVAを 結合剤に用いた超

微粒砥石の作成において妥当と考えられる.

4.EPDペ レットの研削性能

次に,EPDペ レットの研削性能を調査するため,図

10に示すようにマシニングセンタ上で正面研削を行った。

図中,マ シニングセンタの主軸に装着されたφ30mmの

砥石台金端部には,混 合比0.8で作成したEPDペ レッ

トが 2個接着されている.被 加工物にはφ20mmの シリ

コン単結晶 (110)を選択し,図 中に示す条件で乾式加

工を行った。

4.1 表 面性状

表面粗さと研削回数の関係を図11に示す。図中,● 印

はEPDペ レットによる研削結果を示している。これに

より,研 削前に2 μmRmaxだ つたシリコンが8回の研削

で10nmRmaxに 到達し,鏡 面研削が可能であることがわ

かる。ちなみに,EPDペ レットによる研削前後のシリ

コン表面のようすと加工面の粗さ曲線を図12に示す.
一方,図 11中の×印はキセログルにおける研削結果を

示している。この表面粗さは0.lμmRmaxで 横ばい状態

になり,良 好なものは得られなかった。この時,加 工面

には多数のスクラッチが観察された。

4.2 研 削抵抗

研削抵抗を図13に示す.EPDペ レットの場合,15回

までは研削回数とともに研削抵抗は増大する.そ れ以降

はほぼ一定の値になり安定して加工できることがわかる.

それに対し,キ セログルでの研削加工では研削抵抗が

その都度大きくばらついた.

:‖

:]|0 8  1 0   1 2  1 4  1 6
Mixture ratio, Slllca/PVA

E P Dペ レットおよびキセ

ロゲルのビッカース硬度

図 9
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Pass IIu■bor of grinding

研削抵抗力と研削回数の

関係

(a)EPD pellets                  (b)xerogel

図14 研削に使用した後のペレットの表面状態

4.3 砥 石寿命の評価

研削後の砥石表面状態を図14に示す.(a)は EPDペ

レットであり,(b)はキセロゲルである。これにより,

EPDペ レット表面には目づまり,欠 けが生じていない

ことがわかる.こ の原因としては,電 気泳動現象によっ

てペレット内の均質性が得られたこと, 自生発刃が生じ

るのに適した結合力を有していたことが考えられる。
一方,キ セログルでは目づまり状態が観察された。自

生発刃が生じるにはキセログル内の結合力は大きすぎた

ものと考えられる。さらに,キ セログルでは縁力ヽ まろぼ

ろに欠けてしまった.こ れはキセログルが不均質であっ

たことに起因するものと考えられる.こ れらにより,キ

セログルでは研削抵抗がばらつき,鏡 面が創成できな

かったものと考えられる.

以上より,PVAを 用いたEPDペ レットはドレッシ

ングが不要で,継 続して鏡面研削に使用できる砥石であ

ることが判明した.

5.お  わ  り  に

電気泳動現象を利用することにより,PVAを 結合剤

とする鏡面研削用超微粒砥石の作成が可能となった.

本研究で得られた結果は次のとおりである.

(1)コロイダルシリカとPVAを 混合した液で電気泳

動現象が生じることを確認した.吸 着層は印加電圧10V,

通電時間20分で2.5～3.5mm成 長した.

(2)混合比0.8～1.5の液で作成 した EPDペ レットは

乾燥時に割れず成形可能であった.

(3)電子顕微鏡観察により,EPDペ レットの組織が均
―であることを確認 した。電気泳動現象は砥石の均質化

に有効に作用することがわかった.

(4)引っかき試験により,PVAが 結合剤 として作用

していることがわかった.

(5)EPDペ レットを用いて,シ リコンの研削加工を

行った結果, 8パ スでスクラッチのない10nmRmaxの 表

面粗さを得ることができた.

(6)EPDペ レットは目づまりを起 こさないため, ド

レッシングが不要で継続して使用可能なものであった。

(1993年3月10日受理)
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