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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　窒化アルミニウムを主成分とし、希土類金属元素を酸化物換算で０．４ｍｏｌ％以上、
２．０ｍｏｌ％以下、酸化アルミニウム成分を０．６ｍｏｌ％以上、２．０ｍｏｌ％以下
含有しており、Ｓｉの含有量が８０重量ｐｐｍ以下であり、窒化アルミニウム粒子の平均
粒径が３μｍ以下であり、希土類－Ａｌ－Ｏからなる粒界相を窒化アルミニウム粒子の三
重点近傍に局在化させており、室温四点曲げ強度が４００ＭＰａ以上であり、希土類金属
元素を除く金属不純物元素の総含有量が３００重量ｐｐｍ以下である、ホットプレスを用
いて焼成された窒化アルミニウム焼結体によって少なくとも一部が構成されていることを
特徴とする、半導体製造装置用部材。
【請求項２】
前記希土類金属元素（酸化物換算量）と酸化アルミニウム成分とのモル比（希土類酸化物
／酸化アルミニウム成分） が０．５以上、１．６以下であることを特徴とする、請求項
１記載の部材。
【請求項３】
　マイクロビッカース硬度が１１００ＨＶ０．５以上であることを特徴とする、請求項１
または２記載の部材。
【請求項４】
　熱伝導率が１３０Ｗ／ｍＫ以上であることを特徴とする、請求項１－３のいずれか一つ
の請求項に記載の部材。
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【請求項５】
　室温における体積抵抗率が１×１０１４Ω・ｃｍ以上であることを特徴とする、請求項
１－４のいずれか一つの請求項に記載の部材。
【請求項６】
　希土類金属元素を除く金属不純物元素の総含有量が５０重量ｐｐｍ以下であることを特
徴とする、請求項１－５のいずれか一つの請求項に記載の部材。
【請求項７】
　前記焼結体からなる基材と、この基材中に埋設されている金属部材とを備えていること
を特徴とする、請求項１－６のいずれか一つの請求項に記載の部材。
【請求項８】
　前記金属部材が少なくともヒーター用電極を含むことを特徴とする、請求項７記載の部
材。
【請求項９】
　前記金属部材が少なくとも静電チャック用電極を含むことを特徴とする、請求項７また
は８記載の部材。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は、窒化アルミニウム焼結体およびこれを利用した半導体製造装置用部材に関する
ものである。
【０００２】
【従来の技術】
窒化アルミニウムを主体とする材料は、半導体製造用ヒーター、静電チャック等へ適用さ
れている。窒化アルミニウム原料粉末に対して、希土類金属酸化物、アルカリ土類金属酸
化物等の焼結助剤を添加することにより、焼結助剤が窒化アルミニウム粉末の表面の不純
物酸素（アルミナ) と反応し、希土類金属－Ａｌ－Ｏもしくはアルカリ土類金属－Ａｌ－
Ｏからなる液相を生成し、緻密化と粒成長が促進される。併せて不純物酸素のトラップ効
果( 希土類金属－Ａｌ－Ｏ生成、アルカリ土類金属－Ａｌ－Ｏ生成）により、窒化アルミ
ニウム内への酸素の固溶を抑制し、高熱伝導化する。
【０００３】
例えば、本出願人は、特開平９－３１５８６７号公報において、高純度の窒化アルミニウ
ムに酸化イットリウムを微量添加することによって、その体積抵抗率を室温で１０８－１
０１２Ω・ｃｍに制御できることを開示した。
【０００４】
また、特公昭６３－４６０３２号公報においては、酸素を１重量％含む窒化アルミニウム
を主成分とし、これにイットリウム、ランタン、プロセオジム、ニオブ、サマリウム、ガ
ドリニウム、ジスプロシウムの酸化物を０．０１－１５重量％添加した原料を得、この原
料を成形、焼結して、酸素を０．０１－２０重量％含む、熱伝導率の高い窒化アルミニウ
ム焼結体を製造しようとしている（請求の範囲）。この実施例１においては、酸素を１重
量％含有する窒化アルミニウム粉末（平均粒径１μｍ）に酸化サマリウム粉末を３重量％
添加し、混合し、圧力３００ｋｇ／ｃｍ２、温度１８００℃で１時間ホットプレスするこ
とによって、室温での熱伝導率が１２１Ｗ・ｍ／ｋの焼結体を得ている。
【０００５】
【発明が解決しようとする課題】
ＣＶＤやスパッタリングなどの製膜工程においては、ウエハー上に半導体薄膜を形成させ
る必要があるために、一般的には、ウエハーを１００℃以上、特に２００℃以上の高温領
域に加熱する必要が生じる。この際には、静電チャックに内蔵されたヒーター、あるいは
静電チャックの下方において静電チャックと接触するように設けられたヒーターなどによ
って、静電チャックの吸着面を加熱する。
【０００６】
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静電チャックにおいては、ウエハーを静電チャックの吸着面に設置した段階では、ウエハ
ーの温度が低く、吸着後にウエハーの温度が飽和温度に向かって上昇していく。こうした
静電チャックおよび半導体製造装置においては、吸着直後のウエハーと静電チャックとの
接触に伴う衝撃によって、および接触後のウエハーの熱膨張による変形によって、窒化ア
ルミニウム粒子が脱粒し、パーティクルが発生し得る。
【０００７】
本発明の課題は、窒化アルミニウム粒子が脱粒しにくく、高温領域、例えば３００～５０
０℃において１０８Ω・ｃｍ以上の高抵抗値を示し、熱伝導率も比較的高い窒化アルミニ
ウム焼結体を提供することである。
【０００８】
また、本発明の課題は、こうした窒化アルミニウム焼結体を利用することで、半導体製造
装置内で脱粒しにくく、高温領域、例えば３００～５００℃において１０８Ω・ｃｍ以上
の高抵抗値を示し、熱伝導率も比較的高い半導体製造装置用部材を提供することである。
【０００９】
【課題を解決するための手段】
　本発明は、窒化アルミニウムを主成分とし、希土類金属元素を酸化物換算で０．４ｍｏ
ｌ％以上、２．０ｍｏｌ％以下、酸化アルミニウム成分を０．６ｍｏｌ％以上、２．０ｍ
ｏｌ％以下含有しており、Ｓｉの含有量が８０重量ｐｐｍ以下であり、窒化アルミニウム
粒子の平均粒径が３μｍ以下であり、希土類－Ａｌ－Ｏからなる粒界相を窒化アルミニウ
ム粒子の三重点近傍に局在化させており、室温四点曲げ強度が４００ＭＰａ以上であり、
希土類金属元素を除く金属不純物元素の総含有量が３００重量ｐｐｍ以下である、ホット
プレスを用いて焼成された窒化アルミニウム焼結体によって少なくとも一部が構成されて
いることを特徴とする、半導体製造装置用部材に係るものである。
【００１０】
本発明者は、窒化アルミニウム焼結体の原料に対して、希土類金属元素の化合物とアルミ
ナとを添加し、ホットプレス焼成することにより、高い熱伝導率が得られるのと同時に、
焼結体内での窒化アルミニウム粒子の粒成長が抑制され、高硬度な焼結体が得られること
を見出した。
【００１１】
希土類酸化物は熱伝導率を向上させるために必要である。しかし、希土類酸化物のみを添
加した場合には、高い熱伝導率が得られるが、粒成長が促進されることと、十分な量の希
土類－Ａｌ－Ｏ粒子を分散させることができないため、高硬度と高強度とが得られない。
【００１２】
従って、窒化アルミニウム焼結体をウエハー等に対して接触させたときに、十分な脱粒特
性改善効果が得られない。
【００１３】
これに対して、希土類金属元素とアルミナとを同時添加することで、焼結体が高硬度化し
た理由は、以下のように推定される。即ち、希土類－Ａｌ－Ｏからなる粒界相を窒化アル
ミニウム粒子の三重点近傍に局在化させたことによって、粒子分散効果が得られたものと
考えられる。これにより焼結体の強度も向上している。アルミナの添加は、ＡｌＮ中の希
土類－Ａｌ－Ｏ相の体積を増やし、分散粒子量を増やすために必要であり、かつ粒成長を
抑制する効果を得る上でも必要である。
【００１４】
窒化アルミニウム焼結体の硬度を高くし、かつ耐蝕性の低い金属元素を少なくすることに
よって、ウエハー吸脱着時の擦れによる窒化アルミニウム粒子の脱粒を低減できる。
【００１５】
焼結体における希土類金属元素の量は、酸化物換算で０．３ｍｏｌ％以上とし、これによ
って高い熱伝導率が得られる。この観点からは０．４ｍｏｌ％以上とすることが更に好ま
しい。焼結体における希土類金属元素の量は、酸化物換算で２．０ｍｏｌ％以下とし、こ
れによって硬度等が特に高くなる。この観点からは１．５ｍｏｌ％以下とすることが一層
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好ましい。
【００１６】
焼結体における酸化アルミニウム成分の量は０．６ｍｏｌ％以上とし、これによって、窒
化アルミニウム粒子の粒径が低く抑えられ、焼結体の硬度、強度が高く保持される。
【００１７】
焼結体における酸化アルミニウム成分の量は酸化物換算で２．０ｍｏｌ％以下とし、これ
によって、熱伝導率の低下を少なくすることができる。この観点からは、１．５ｍｏｌ％
以下とすることが更に好ましい。
【００１８】
希土類金属元素（酸化物換算量）と酸化アルミニウム成分とのモル比（希土類酸化物／酸
化アルミニウム成分）を０．５以上、１．６以下とすることによって、より高い熱伝導率
と硬度および強度との両立が可能である。この観点から、前記モル比を０．５５以上とす
ることが更に好ましく、また、１．３以下とすることが更に好ましい。
【００１９】
希土類元素としては、Ｙ、Ｌａ、Ｃｅ、Ｐｒ、Ｎｄ、Ｐｍ、Ｓｍ、Ｅｕ、Ｇｄ、Ｔｂ、Ｄ
ｙ、Ｈｏ、Ｅｒ、Ｔｍ、Ｙｂ、Ｌｕが好ましい。
【００２０】
Ｓｉは、成膜プロセスにおいて特にハロゲン系クリーニングガスに対して腐食されやすい
。窒化アルミニウム材料内に不純物として混入したＳｉは、粒内固溶及び／又は粒界析出
の形で存在しているが、このＳｉの腐食速度は大きいことが予想され、選択的に腐食され
る。この結果、Ｓｉの近傍にある窒化アルミニウム粒子の脱粒が促進され、もしくはＳｉ
の近傍にある窒化アルミニウム粒子同士の結合を弱くし、ウエハーの吸脱着時の擦れによ
る脱粒が促進される。
【００２１】
Ｓｉ以外の不純物金属も、Ｓｉと同様に耐食性が低い傾向がある。このため、脱粒を低減
するには、不純物金属を少なくすることが望ましい。この観点からは、希土類金属元素を
除く金属不純物元素（アルミニウムは当然除くが、珪素原子は含む）の総含有量を３００
重量ｐｐｍ以下とすることが好ましく、５０重量ｐｐｍ以下とすることが一層好ましい。
【００２２】
本発明においては、窒化アルミニウム粒子を微細化することにより、焼結体表面を研磨仕
上げした後の表面粗さを非常に小さく制御できる。これにより、ウエハー吸脱着時のウエ
ハーと窒化アルミニウムとの接触点数（吸着箇所) が増えることにより、吸脱着にかかる
窒化アルミニウム粒子への応力（負荷)が分散され、脱粒しにくくなる。窒化アルミニウ
ム粒子径とＲａ、Ｒｔにも概ね相関があり、粒径が小さいほどＲａ、Ｒｔの小さい表面仕
上げが可能である。
【００２３】
本発明の焼結体においては、１３０Ｗ／ｍｋ以上の熱伝導率が得られる。本発明の焼結体
では、希土類金属の化合物に加え、アルミナを添加し、更に粒成長を抑制していることか
ら、熱伝導率は通常１６０Ｗ／ｍｋ以下となることが多い。
【００２４】
窒化アルミニウム焼結体の相対密度は、９５％以上であることが好ましい。
【００２５】
好適な実施形態においては、高純度原料粉末の使用によりＳｉ量を少なくする。このため
には、ＡｌＮ、Ｙ２Ｏ３、Ａｌ２Ｏ３ともに高純度粉末を原料として使用する。
【００２６】
窒化アルミニウム原料粉末は、低温で均質に焼結させる必要があるため、粒度分布がシャ
ープで微粒なものが望ましい。市販粉末の中では、還元窒化粉末もしくはアルキルアルミ
ニウムによる気相合成粉末が適している。直接窒化粉末の中では、粒度分布がブロード、
粒径が大きく、かつ不純物量が多いものは不適当である。
【００２７】
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希土類金属元素の酸化物粉末及びアルミナ粉末は、高純度な微粒粉末が望ましい。希土類
金属元素の化合物としては、酸化物以外に、硝酸塩、硫酸塩、シュウ酸塩、アルコキシド
など、加熱によって酸化物を生成する化合物（酸化物の前駆体）を使用できる。希土類金
属元素酸化物の前駆体は、粉末の状態で添加できる。また、硝酸塩、硫酸塩，アルコキシ
ドなどの化合物を溶剤に溶解させて溶液を得、この溶液を原料粉末に添加できる。このよ
うに、酸化物の前駆体を溶媒中に溶解させた場合には、窒化アルミニウム粒子間に希土類
金属元素酸化物を高度に分散させることができる。
【００２８】
また、原料としては、硝酸アルミニウム、硫酸アルミニウム、シュウ酸アルミニウム、ア
ルミニウムアルコキシドなど、加熱によってアルミナを生成する化合物（アルミナの前駆
体）を使用できる。アルミナの前駆体は、粉末の状態で添加できる。また、硝酸アルミニ
ウム、硫酸アルミニウム、アルミニウムアルコキシドなどの化合物を溶剤に溶解させて溶
液を得、この溶液を原料粉末に添加できる。
【００２９】
焼結体の成形は、乾式プレス、ドクターブレード法、押し出し、鋳込み等公知の方法を適
用できる。
【００３０】
本発明の焼結体は、ホットプレスを用いて焼成される。特に、被焼成体を５０ｋｇｆ／ｃ
ｍ２以上の圧力下でホットプレス焼結させることが好ましい。ホットプレス焼成により、
比較的に低温で緻密化と粒成長の抑制の両立が可能であり、ポアフリーな焼結体が得られ
る。
【００３１】
焼結体中におけるＡｌＮ相以外の結晶相は、例えばイットリアを添加した場合には、現在
のところＹＡＧ（Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２）、ＹＡＬ（ＹＡｌＯ３）、ＹＡＭ（Ｙ４Ａｌ２Ｏ９

）の単相及び複相から構成されるが、脱粒特性との明確な関係は見出されていない。
【００３２】
本発明の焼結体は、シリコンウエハーの処理装置や液晶ディスプレイ製造装置のような半
導体製造装置内の各種部材として、好適に用いることができる。また、フラットパネルデ
ィスプレー装置における基板として好適である。
【００３３】
この半導体製造用部材は、特に好ましくは、半導体製造装置用のサセプター等の耐蝕性部
材である。また、この耐蝕性部材中に金属部材を埋設してなる金属埋設品に対して好適で
ある。耐蝕性部材としては、例えば半導体製造装置中に設置されるサセプター、リング、
ドーム等を例示できる。サセプター中には、抵抗発熱体、静電チャック電極、高周波発生
用電極等を埋設できる。
【００３４】
また、本発明の焼結体は前記のように抵抗値が高く、かつ高純度であることから、高温静
電チャックの基材に対して特に有用である。この静電チャックの基材の内部には、静電チ
ャック電極の他、抵抗発熱体、プラズマ発生用電極等を更に埋設できる。
【００３５】
【実施例】
　（原料調製）窒化アルミニウム粉末として、高純度還元窒化粉末２種類(A,B) を使用し
た。いずれも、酸素を除く純度は99.9％以上であり、平均粒径は1～1.5μｍ程度である。
主な不純物は、原料Ａでは、Si:10重量ppm、Fe:4重量ppm 、Ca:10重量ppm、C:320重量ppm
であり、原料Ｂでは、Si:35重量ppm、Fe:10重量ppm、Ca:240重量ppm 、C:250重量ppmであ
る。イットリア粉末としては、純度99.9％以上、平均粒径０．３μｍのものを使用した。
アルミナ粉末としては、純度９９．９９％以上、平均粒径0.5 μｍのものを使用した。
【００３６】
これらの粉末を表１、表３に示す割合となるよう秤量し、イソプロピルアルコールを溶媒
とし、ナイロン製のポット及び玉石を用いて４時間湿式混合した。混合後、スラリーを取
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り出し、110 ℃で乾燥した。更に乾燥粉末を450℃で5hr 大気雰囲気で熱処理し、混合中
に混入したカーボンを消失除去し、原料粉末を作製した。
【００３７】
（成形、焼成）
上記調合粉末を20MPa の圧力で一軸プレス成形し、直径φ100mm で厚さ20mm程度の円盤状
成形体を作製し、焼成用黒鉛モールドに収納した。次いで、ホットプレスを用い、プレス
圧力20MPa 、窒素雰囲気圧力0.15MPa 下で、所定温度、時間焼成したのち、冷却した。な
お、室温から１０００℃までは真空とし、１０００℃以上で窒素を導入した。
【００３８】
（評価）
得られた焼結体に対し、以下の評価を行った。評価結果を表１－４に示す。
嵩密度、開気孔率：アルキメデス法による水中測定。
金属成分含有量：誘導結合プラズマ(ICP) 発光スペクトル分析により定量。
酸素含有量：不活性ガス融解赤外線吸収法により定量。
Y2O3含有量( 希土類酸化物含有量) ：ICP によるY 分析値より、Y2O3量に換算。
Al2O3 含有量：酸素定量値より、Y2O3含有酸素量を引き、残りの酸素が全てAl2O3 である
として算出。
AlN 含有量：100 より上記Y2O3、Al2O3含有量を差し引き算出。
結晶相：Ｘ線回折測定装置により同定。測定条件はCuK α、35kV、20mA、2θ=20-70°。
体積抵抗率：JIS2141Cに準じた方法により、室温から600 ℃程度まで測定。試験片厚みは
1mm とし、電極形状を主電極径20mm、ガード電極内径30mm、外径40mm、印加電極45mmとし
、電圧を500V/mm 印加し、一分後の電流値より体積抵抗率を算出。
曲げ強度：JISR1601による室温四点曲げ強度。
熱伝導率：JISR1611、レーザフラッシュ法により室温の熱拡散率を測定し算出。比熱は75
3J/kgKとした。
硬度：JISR1610に準じたマイクロビッカース法により測定。試験片表面は鏡面仕上げし、
荷重は500gf とした。
表面粗さ(Ｒａ，Ｒｔ) 測定：直径75mm×厚さ1.7mm の円盤状試験片をポリッシュにより
表面を鏡面加工し、表面粗さを測定した。触針先端径は２μｍＲとし、長さ4.8mmで４カ
所測定し、平均した。
【００３９】
脱粒特性：上記鏡面仕上げした円盤状試験片の片側に電極を作製し、ヒーターの上にシリ
コンウエハー（直径１５０ｍｍ）、円盤状試験片（鏡面側をシリコンウエハーに接触） 
の順に積層した。次いで、ヒーターを加熱し、円盤状試験片の温度を400 ℃で安定化した
後、シリコンウエハーと試験片の電極間に500Vを電圧印加し、シリコンウエハーと試験片
を1 分間吸着させた。冷却後、試験片の１０－５０ｍｍ2 を電子顕微鏡により観察し、窒
化アルミニウム粒子の脱粒個数をカウントし、直径75mmの面積（１４０６ｍｍ２）あたり
の個数として算出した。
平均粒径：鏡面仕上げサンプルを電子顕微鏡により観察し、窒化アルミニウム粒子30個の
コード長さを平均し、1.5を乗じた値とした。
【００４０】
【表１】



(7) JP 4514379 B2 2010.7.28

10

20

30

40

【００４１】
【表２】
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【００４２】
【表３】
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【００４３】
【表４】
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【００４４】
図１には、実施例の材料の電子顕微鏡写真を示す。この写真において、窒化アルミニウム
粒子の三重点に白く孤立している粒子がＹ－Ａｌ－Ｏ相である。
【００４５】
実施例１－８および図１に示すように、窒化アルミニウム焼結体中に所定量のイットリア
及びアルミナを含有させ、かつ粒径を３μm 以下に制御することにより、脱粒の少ない窒
化アルミニウム焼結体を得ることができる。
【００４６】
本焼結体の不純物金属含有量（希土類金属を除く） は数十重量ｐｐｍから３００重量ｐ
ｐｍ程度であり、非常に少なく、特にＳｉ含有量は３０重量ｐｐｍ以下と少なく、半導体
製造プロセス雰囲気下での高い耐食性が得られる。
【００４７】
脱粒特性の良好な焼結体は、表面の硬度が高く（１１００ＨＶ０．５以上）、曲げ強度が
大きく(400MPa以上) 、かつ表面粗さ(Ｒａ，Ｒｔ) が小さい。不純物量の一層少ない原料
Ａを用いた実施例において、特に粒成長が抑制され、脱粒特性が良好である。熱伝導率は
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130 ～160W/mK であり、高熱伝導である。
【００４８】
これら焼結体の高温電気特性を図２及び図３に示す。いずれも500℃で１×１０８Ω・ｃ
ｍ（1e8 Ω・ｃｍ）以上の高抵抗を有する。静電チャックに適応可能な抵抗範囲を1e8 か
ら1e12Ω・　cmとした場合、いずれの材料とも300～500 ℃の温度範囲でこの最適な抵抗
範囲を満足しており、この温度領域において静電チャックとしての十分な吸脱着機能を有
する。また、熱伝導率が高く、粒径の小さい焼結体ほど、体積抵抗率は高い傾向がある。
熱伝導率が高い焼結体ほど、窒化アルミニウム粒子内の欠陥が少なく、導電キャリアとな
る電子が少ないことが原因と推察する。粒径が小さい焼結体ほど、粒界抵抗が高いものと
推察する。
【００４９】
比較例１－６においては、焼結体中にイットリア及び酸化アルミニウム成分量が所定量な
いこと、もしくは粒径が３μｍより大きいこと等により、脱粒量が多くなっている。更に
、硬度、強度とも小さい傾向がある。粒成長に伴い、表面のＲａ、Ｒｔとも大きくなって
いる。
【００５０】
【発明の効果】
以上述べたように、本発明の窒化アルミニウム焼結体は、窒化アルミニウム粒子が脱粒し
にくく、高温領域、例えば300～500℃において１０８Ω・ｃｍ以上の高抵抗値を示し、熱
伝導率も比較的高い。
【図面の簡単な説明】
【図１】実施例１の材料の電子顕微鏡写真である。
【図２】実施例１－４の各焼結体の体積抵抗率ρと温度Ｔとの関係を示すグラフである。
【図３】実施例５－８の各焼結体の体積抵抗率ρと温度Ｔとの関係を示すグラフである。

【図１】

【図２】

【図３】
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