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(54) 질화알루미늄질 세라믹스, 반도체 제조용 부재 및질화알루미늄 소결체의 제조 방법

요약

본 발명은 실온에 있어서의 체적 저항율이 낮고, 또한 사마륨 함유량이 비교적 적은 질화알루미늄 소결체를 제공하는 것을

과제로 한다.

질화알루미늄질 세라믹스는 질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며,

질화알루미늄 입자와 사마륨-알루미늄 산화물상을 포함하고, 이 사마륨-알루미늄 산화물상의 길이가 7 ㎛ 이상이다. 혹

은, 질화알루미늄질 세라믹스는 질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이

며, 질화알루미늄 입자와 사마륨-알루미늄 산화물상을 포함하고, 상기 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름이 5 ㎛ 이상

이다.

대표도

도 2

명세서
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도면의 간단한 설명

도 1은 실시예 1의 소결체의 미세 구조 사진을 도시한다.

도 2는 도 1의 사진을 화상 처리한 후의 사진을 도시한다.

도 3은 실시예 6의 미세 구조 사진(화상 처리후)이다.

도 4는 도 3의 사진을 화상 처리한 후의 사진을 도시한다.

도 5는 실시예 13의 미세 구조 사진(화상 처리후)이다.

도 6은 도 5의 사진을 화상 처리한 후의 사진을 도시한다.

도 7은 실시예 16의 미세 구조 사진(화상 처리후)이다.

도 8은 도 7의 사진을 화상 처리한 후의 사진을 도시한다.

도 9는 비교예 1의 미세 구조 사진(화상 처리후)이다.

도 10은 도 9의 사진을 화상 처리한 후의 사진을 도시한다.

도 11은 실시예 3의 소결체의 X선 회절 프로파일을 도시한다.

도 12는 실시예 12의 소결체의 X선 회절 프로파일을 도시한다.

발명의 상세한 설명

발명의 목적

발명이 속하는 기술 및 그 분야의 종래기술

본 발명은 질화알루미늄질 세라믹스 및 반도체 제조용 부재에 관한 것이다.

반도체 웨이퍼를 흡착하고, 유지하는 방법으로서는 존슨·라벡 힘(Johnson-Rahbek effect)을 이용한 정전 척 방식

(electrostatic chuck system)이 유용하다. 정전 척 기재의 체적 저항율을 108-1013Ω·cm으로 함으로써, 높은 흡착력과

높은 응답성을 얻을 수 있다. 따라서, 정전 척을 개발할 때의 포인트는 기재의 체적 저항율을, 사용 온도 범위에서 108-

1013Ω·cm로 제어하는 것이다.

본 출원인은 특허문헌 1에서, 고순도의 질화알루미늄에 산화이트륨을 미량 첨가함으로써, 그 체적 저항율을 실온에서

108-1013Ω·cm로 제어할 수 있음을 개시했다.

<특허문헌 1> 일본 특허 공개 평성 제9-315867호 공보

또, 특허문헌 2에서는 산소를 1 중량% 포함하는 질화알루미늄을 주성분으로 하고, 이것에 이트륨, 란탄, 프라세오디뮴

(praseodymium), 니오비움, 사마륨, 가돌리늄(gadolinium), 디스프로슘(dysprosium)의 산화물을 0.01-50 중량% 첨가

한 원료를 얻고, 이 원료를 성형, 소결하여, 산소를 0.01-20 중량% 포함하는, 열전도율이 높은 질화알루미늄 소결체를 제

조하려고 하고 있다(청구범위). 이 실시예 1에 있어서, 산소를 1 중량% 함유하는 질화알루미늄 분말(평균 입자 지름 1 ㎛)

에 산화사마륨 분말을 3 중량% 첨가하고, 혼합하여, 압력 300 kg/cm2, 온도 1800℃에서 1시간 핫프레스함으로써, 실온

에서의 열전도율이 121 W·m/k의 소결체를 얻고 있다.
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<특허문헌 2> 일본 특허 공고 소화 제63-46032호 공보

또, 본 출원인은 특허문헌 3에서, 질화알루미늄 소결체 중의 사마륨 함유량을 0.04 mol% 이상으로 하고, 사마륨-알류미늄

산화물상을 연속화시킴으로써, 1012Ω·cm 이하의 실온 체적 저항율을 얻는 것을 개시했다.

<특허문헌 3> 미국 특허 번호 제2002/0110709A1호

발명이 이루고자 하는 기술적 과제

특허문헌 1에서는 이트륨 이외의 희토류 원소의 첨가에 의한 질화알루미늄 소결체가 체적 저항율에 미치는 효과는 문제로

하고 있지 않다.

특허문헌 2에서는, 질화알루미늄 원료 분말에 희토류 원소를 첨가하고 있지만, 이 목적은 열전도율이 높은 질화알루미늄

소결체를 얻는 데에 지나지 않으며, 체적 저항율의 변화에 주목하고 있지 않다. 또, 특허문헌 2에서는 산화사마륨을 희토

류 원소로 환산하여 3 중량% 첨가하여, 핫프레스함으로써, 질화알루미늄 소결체를 얻고 있다. 그러나, 이 소결체의 체적

저항율의 변화는 검토되어 있지 않다.

또, 특허문헌 3에 기재된 질화알루미늄 소결체에서는 1012Ω·cm 정도의 실온 체적 저항율을 얻기 위해서는 사마륨을 산화

물 환산으로 0.04 mol% 이상 함유시킬 필요가 있다고 기재되어 있어, 사마륨 첨가량을 증가시킬수록 실온 체적 저향율이

한층 저하된다.

그러나, 예컨대 정전 척 기재와 같이 반도체 제조 용도에 있어서는, 금속 오염(metal contamination)을 최대한 배제할 필

요가 있으므로, 질화알루미늄 이외의 첨가 중금속의 비율을 가능한 한 저감시키는 것이 바람직하다.

본 발명의 과제는 실온에 있어서의 체적 저항율이 낮고, 또한 사마륨 함유량이 비교적 적은 질화알루미늄 소결체를 제공하

는 것이다.

발명의 구성 및 작용

본 발명은 질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며, 질화알루미늄 입자

와 사마륨-알루미늄 산화물상을 포함하고, 이 사마륨-알루미늄 산화물상의 길이가 7 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화

알루미늄질 세라믹스에 관한 것이다.

본 발명자는 질화알루미늄질 세라믹스 중에 사마륨을 함유시켜, 사마륨-알루미늄 산화물상을 생성시킨 경우에 있어서, 사

마륨의 함유량이 적다 하여도 사마륨-알루미늄 산화물상의 길이가 7 ㎛ 이상으로 충분히 성장하고 있으면, 질화알루미늄

의 실온 체적 저항율을 충분히 낮게 할 수 있어, 예컨대 1012Ω·cm 이하로 할 수 있음을 발견했다. 이로써, 사마륨 함유량이

적고, 금속 오염의 가능성이 적은 데다, 더욱이 실온 체적 저항율이 충분히 낮은 질화알루미늄질 세라믹스를 제공하는 데

에 성공했다.

특허문헌 3에서는, 이와 같이 소량의 사마륨 함유량에 있어서, 사마륨-알루미늄 산화물상의 길이가 7 ㎛ 이상까지 성장한

미세 구조는 개시되어 있지 않다.

또, 본 발명은 질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며, 질화알루미늄

입자와 사마륨-알루미늄 산화물상을 포함하고, 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름이 5 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는

질화알루미늄질 세라믹스에 관한 것이다.

본 발명자는 질화알루미늄질 세라믹스 중에 사마륨을 함유시켜, 사마륨-알루미늄 산화물상을 생성시킨 경우에 있어서, 사

마륨의 함유량이 0.025 mol% 이상, 0.06 mol% 이하라면, 질화알루미늄의 실온 체적 저항율을 충분히 낮게 할 수 있어, 예

컨대 1012Ω·cm 이하로 할 수 있음을 발견했다. 이로써, 사마륨 함유량이 적고, 금속 오염 가능성이 적은 데다, 더욱이 실온

체적 저항율이 충분히 낮은 질화알루미늄질 세라믹스를 제공하는 데에 성공했다.
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또, 본 발명은 질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며, 질화알루미늄

입자와 사마륨-알루미늄 산화물상을 포함하고, 소결에 의해서 얻어진 질화알루미늄질 세라믹스로서, 소성시의 최고 온도

가 1850℃ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스에 관한 것이다.

본 발명자는 질화알루미늄질 세라믹스 중에 사마륨을 함유시켜, 사마륨-알루미늄 산화물상을 생성시킨 경우에 있어서, 사

마륨의 함유량이 적다 하여도, 소결시의 최고 온도를 충분히 높여 1850℃ 이상으로 함으로써, 질화알루미늄의 실온 체적

저항율을 충분히 낮게 할 수 있어, 예컨대 1012Ω·cm 이하로 할 수 있음을 발견했다. 이로써, 사마륨 함유량이 적고, 금속

오염 가능성이 적은 데다, 더욱이 실온 체적 저항율이 충분히 낮은 질화알루미늄질 세라믹스를 제공하는 데에 성공했다.

이것은 소결시의 최고 온도를 높게 함으로써, 질화알루미늄 입자의 성장 및 도전상(導電相)의 사마륨-알루미늄 산화물상

의 성장을 촉진하여, 사마륨-알루미늄 산화물상이 연속적인 도전 경로를 형성하는 것을 돕기 때문이라고 생각된다.

질화알루미늄질 세라믹스에 있어서의 알루미늄의 함유량은 질화알루미늄 입자가 주상(主相)으로서 존재할 수 있을 만큼

의 양일 필요가 있으며, 바람직하게는 35 중량% 이상이고, 더욱 바람직하게는 50 중량% 이상이다.

본 발명에 있어서, 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것이 바람직하다. 여기서, 메쉬 구조란, 질화알

루미늄 입자의 입계를 따라 사마륨-알루미늄 산화물상이 존재하고 있어, 인접하는 2개의 질화알루미늄 입자 주위의 각 사

마륨-알루미늄 산화물상이 연속하고 있음을 의미하고 있다. 이러한 구조는 EPMA에 의해서 확인할 수 있다.

본 발명의 질화알루미늄 소결체에서는 바람직하게는, 탄소의 함유량이 0.05 중량% 이하이다.

질화알루미늄 소결체의 상대 밀도는 95% 이상인 것이 바람직하다.

또한, 반도체 용도 등의 고도로 불순물을 꺼리는 용도에 알맞은 높은 내식성의 소결체를 제공한다고 하는 관점에서는, 알

루미늄 및 희토류 원소(사마륨을 포함함)를 제외한 금속 원소의 함유량을 100 ppm 이하로 하는 것이 바람직하고, 50 ppm

이하로 하는 것이 한층 더 바람직한 경우가 있다.

사마륨-알루미늄 산화물상은 바람직하게는 SmAl11O18 상을 포함하며, 특히 바람직하게는 SmAlO3 상을 전혀 포함하지

않거나, 소량밖에 포함하지 않는다. 이들 상은 상태도(phase diagram)를 참조하면서, 실시예에 기재한 조건을 사용한 X선

회절 장치에 의해서 확인할 수 있다.

이 관점에서는, 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함유 비율

이 2% 이하이다. 이것은 더욱 바람직하게는 1% 이하이며, 가장 바람직하게는 0.5% 이하이다.

SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

이와 같이, 본 실시형태의 세라믹스는 사마륨의 함유량을 적게 하고, 입계상을 실질적으로 도전상만으로 형성할 수 있기

때문에, 고순도이며 또한 체적 저항율이 낮은 것이다.

적합한 실시형태에 있어서는, 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/Al2O3)가 0.01∼0.05

이다. 이와 같이, 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/Al2O3)를 작게 함으로써, 반도체

등의 오염 가능성을 한층 더 저감시킬 수 있다. 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/

Al2O3)는 0.048 이하인 것이 더욱 바람직하다.

여기서, (Sm2O3 함유량)은 질화알루미늄 소결체 내에 포함되는 사마륨량의 분석치로부터 Sm2O3로서 산출한다. 소결체

중의 전체 산소량으로부터, Sm2O 3 보유 산소량을 뺀 나머지 산소가 Al2O3의 형태로 존재하는 것으로 가정하여, Al2O 3

함유량을 산출한다.
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본 발명의 질화알루미늄질 세라믹스 중에는 사마륨 이외의 제2 희토류 금속 원소를 첨가하는 것도 가능하다. 제2 희토류

금속 원소는 사마륨-알루미늄 산화물상 내에 고체 용융하는 것으로 추정된다. 다만, 조성에 따라서는 Re(Re는 제2 희토류

금속을 지칭)-알루미늄 산화물상, 예컨대 Re3Al5O12 상이 생성된다.

사마륨 이외의 희토류 원소는 스칸듐, 이트륨, 란탄, 세륨, 프라세오디뮴, 네오디뮴, 프로메튬, 유로피움, 가돌리늄, 테르븀,

디스프로슘, 홀뮴, 에르븀, 툴륨, 이테르븀, 루테튬의 16개의 원소를 말한다.

또, 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름은 본 발명의 관점에서는, 5 ㎛ 이상인 것이 바람직하고, 6 ㎛ 이상인 것이 더욱 바

람직하다. 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름의 상한은 특별히 없지만, 예컨대 20 ㎛ 이하로 할 수 있다.

질화알루미늄의 원료는 직접질화법, 환원질화법, 알킬알루미늄으로부터의 기상합성법 등의 여러 가지 제법에 의한 것을

사용할 수 있다.

질화알루미늄의 원료 분말에 대하여, 산화사마륨을 첨가할 수 있다. 혹은, 질화알루미늄의 원료 분말에 대하여, 질산사마

륨, 황산사마륨, 옥살산사마륨 등, 가열에 의해서 산화사마륨을 생성하는 화합물(산화사마륨 전구체)을 첨가할 수 있다. 산

화사마륨 전구체는 분말 상태로 첨가할 수 있다. 또, 질산사마륨, 황산사마륨 등의 화합물을 용제에 용해시켜 용액을 얻고,

이 용액을 원료 분말에 첨가할 수 있다. 이와 같이, 산화사마륨 전구체를 용매 중에 용해시킨 경우에는 질화알루미늄 입자

사이에 사마륨을 고도로 분산시킬 수 있다.

소결체의 성형은 건식프레스, 닥터블레이드(doctor blade)법, 압출, 주입, 테이프성형법 등, 공지의 방법을 적용할 수 있

다.

또, 제2 희토류 원소를 첨가하는 경우에는, 제2 희토류 금속 원소의 산화물을 첨가할 수 있고, 혹은 제2 희토류 원소의 질

산염, 황산염, 알콕시드 등의 화합물을, 이들 화합물이 가용성인 적당한 용제에 용해시켜 용액을 얻고, 이 용액을 질화알루

미늄 원료 분말에 대하여 첨가할 수 있다. 이로써, 제2 희토류 원소의 첨가량이 미량이라도, 제2 희토류 원소가 소결체의

각 부분에 균일하게 분산된다.

조합(調合) 공정에서는 용제 중에 질화알루미늄 원료 분말을 분산시키고, 이 속에 희토류 원소 화합물을, 상기한 산화물 분

말이나 용액의 형태로 첨가할 수 있다. 혼합할 때는, 단순한 교반에 의해서도 가능하지만, 상기 원료 분말 중의 응집물을

해쇄(解碎)할 필요가 있는 경우에는 포트밀, 트롬멜, 초미분쇄기(Attrition mill) 등의 혼합 분쇄기를 사용할 수 있다. 첨가

물로서, 분쇄용의 용매에 대하여 가용성인 것을 사용한 경우에는, 혼합 분쇄 공정을 행하는 시간은 분말의 해쇄에 필요한

최소한의 단시간이라도 좋다. 또, 폴리비닐알콜 등의 바인더 성분을 첨가할 수 있다.

이 혼합용 용제를 건조하는 공정은 스프레이드라이법이 바람직하다. 또, 진공건조법을 실시한 후에, 건조 분말을 체를 통

과시켜 그 입도를 조정하는 것이 바람직하다.

분말을 성형하는 공정에 있어서, 원반 형상의 성형체를 제조하는 경우에는, 금형프레스법을 사용할 수 있다. 성형 압력은

100 kgf/cm2 이상으로 하는 것이 바람직하지만, 보형(保型)이 가능하다면, 특별히 한정되지는 않는다. 분말 상태에서 핫

프레스 다이스 중에 충전하는 것도 가능하다.

본 발명의 세라믹스를 제조하기 위해서는, 적합한 실시형태에서는, 질화알루미늄 원료, Sm2O3을 0.3 중량% 이상, 0.5 중

량% 이하 및 Al2O3을 0.9 중량% 이상 포함하는 혼합 원료 분말을 성형하여, 1600℃ 이상에 있어서 50℃/hr 이상,

1000℃/hr 이하(특히 바람직하게는 300℃/hr 이하)에서 승온하고, 1850℃ 이상의 온도에서 0.5시간 이상, 4시간 이하 소

성한다.

본 발명의 소결체는 핫프레스 소성에 의한 것이 바람직하며, 피소성체를 50 kgf/cm2 이상의 압력하에서 핫프레스 소결시

키는 것이 바람직하다.

소결시의 최고 온도는 본 발명의 관점에서는, 1850℃ 이상으로 하는 것이 바람직하고, 1900℃ 이상으로 하는 것이 더욱

바람직하다. 이 상한은 특별히 없지만, 예컨대 2200℃ 이하이다.
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소결시의 최고 온도에서의 유지 시간은 1분 이상이면 가능하지만, 도전상의 생성을 촉진한다고 하는 관점에서는 0.5시간

이상인 것이 바람직하고, 2시간 이상인 것이 더욱 바람직하다.

냉각 속도는 150℃/hr 이상이 바람직하고, 450℃/hr 이상이 더욱 바람직하고, 700℃/hr 이상이 가장 바람직하다. 왜냐하

면, 냉각 속도가 커짐에 따라서, 특히 정전 척으로서 이용한 경우, 웨이퍼 탈착후의 표면 잔류 전위가 작아져, 그 소멸 속도

도 빨라진다. 예를 들면, 150℃/hr에서 냉각한 재료에서는, 500 V 인가후, Si 웨이퍼를 박리한 3초후의 표면 전위는 49 V,

0 V까지 되돌아가는 데에 50초 걸린 데 대하여, 700℃/hr에서 냉각한 재료에서는 각각, 42 V, 20초였다. 또, 미세 구조를

관찰하면, 150℃/hr에서 냉각한 재료에서는 입계상이 많은 부분과 적은 부분이 있어서, 약간 불균일한 분포가 있었지만,

700℃/hr에서 냉각한 재료에서는 매우 균일하게 입계상이 분포하고 있어, 이 입계상의 분포가 표면 잔류 전위에 영향을 주

고 있다고 생각된다. 또한 450℃/hr에서 냉각한 재료도, 입계상은 매우 균일하게 분포하고 있었다.

본 발명의 질화알루미늄질 세라믹스는 실리콘 웨이퍼의 처리 장치나 액정 디스플레이 제조 장치와 같은 반도체 제조 장치

내의 각종 부재로서, 적합하게 이용할 수 있다.

반도체 제조 장치란, 반도체의 금속 오염이 걱정되는, 폭넓은 반도체 제조 프로세스에서 사용되는 장치인 것을 의미하고

있다. 이것에는, 성막 장치 외에, 에칭 장치, 클리닝 장치, 검사 장치가 포함된다. 본 발명의 반도체 제조용 부재는 반도체

제조 장치용으로 사용 가능한 각종 부재, 예컨대 서셉터, 링, 돔을 예시할 수 있다. 서셉터 중에는 저항 발열체, 정전 척 전

극, 고주파 발생용 전극을 매설할 수 있다.

또, 본 발명의 질화알루미늄 소결체는 저항치가 낮으므로, 정전 척의 기재에 대하여 특히 유용하다. 이 정전 척 기재의 내

부에는 정전 척 전극 외에, 저항 발열체, 플라즈마 발생용 전극 등을 더욱 매설할 수 있다.

실시예

이하, 실제로 질화알루미늄 소결체를 제조하여, 그 특성을 평가했다.

(1) 질화알루미늄/산화사마륨 혼합 분말의 조제

AlN 분말은 시판되는 환원 질화 분말을 사용했다. 산화사마륨 분말은 시판되는 순도 99.9% 이상, 평균 입자 지름 1.1 ㎛

인 것을 사용했다.

각 분말을 표 1, 표 4에 나타내는 몰비가 되도록 칭량하고, 이소프로필알콜을 용매로 하여, 나일론제의 포트 및 옥석을 이

용하여 4시간 습식 혼합했다. 혼합후 슬러리를 꺼내어, 110℃에서 건조했다. 더욱이, 건조 분말을 450℃에서 5시간, 대기

분위기 속에서 열처리하여, 습식 혼합 중에 혼입한 카본 성분을 소실 제거하여, 원료 분말을 제작했다. 한편, 조합 분말의

비율(mol%)은 AlN, Sm2O3 분말 모두 불순물 함유량을 무시하고 산출한 비율을 나타낸다.

(2) 성형, 소성

(1)에 의해 얻은 원료 분말을, 200 kgf/cm2의 압력으로 일축 가압 성형하여, Φ100 mm 또는 Φ50 mm, 두께 20 mm 정도

의 원반형 성형체를 제작하여, 소성용 흑연 몰드에 수납했다.

소성은 핫프레스법을 이용했다. 프레스 압력 200 kgf/cm2로 하고, 분위기는 실온에서부터 통상 1000℃, 경우에 따라

1550℃까지는 진공으로 하고, 1000℃ 또는 1550℃에서부터 최고 온도까지는 1.5 kgf/cm2의 질소 가스를 도입했다. 소결

시의 최고 온도는 표 1, 표 3에 도시한 바와 같이 변경하고, 최고 온도에서의 유지 시간은 1분∼4시간으로 했다.

(3) 평가

생성된 소결체를 가공하여, 이하의 평가를 했다.

(Sm2O3 환산량)
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유도 결합 플라즈마(ICP) 발광 스펙트럼 분석에 의한 Sm 정량치에서, Sm2O3 량으로 환산했다.

(Al2O3 환산량)

소결체 함유 산소량으로부터 Sm2O3 함유 산소량을 뺀 나머지 산소량이 전부 Al2O3인 것으로 하여 산출했다.

(Sm2O3/Al2O3 mol비)

상기한 (Sm2O3 환산량), (Al2O3 환산량)로부터 산출했다.

(산소량)

불활성 가스 융해 적외선 흡수법에 의해 정량했다.

(TiN 환산량)

유도 결합 플라즈마 발광 스펙트럼 분석에 의한 Ti 정량치로부터, TiN량으로 환산했다.

(MgO 환산량)

유도 결합 플라즈마 발광 스펙트럼 분석에 의한 Mg 정량치로부터, MgO량으로 환산했다.

(개기공율, 부피 밀도)

순수한 물을 매체로 한 아르키메데스법에 의해 측정했다.

(소결체 조성)

상기 방법에 의해 산출한 Sm2O3, Al2O3, TiN, MgO 함유량을 100에서 뺀, 나머지를 AlN 함유량으로 했다.

AlN+Sm2O3+Al2O3+TiN+MgO= 100(mol%)이다.

(체적 저항율)

JIS C2141에 준한 방법에 의해, 진공 분위기하에서 실온에서부터 400℃ 정도까지 측정했다. 시편 형상은 Φ50 mm×1

mm 또는 50×50×1 mm으로 하여, 주전극 직경 20 mm, 가드 전극 내경 30 mm, 가드 전극 외경 40 mm, 인가 전극 직경

40 mm이 되도록 각 전극을 은으로 형성했다. 인가 전압은 500 V/mm으로 하고, 전압 인가후 1분일 때의 전류를 읽어내

어, 체적 저항율을 산출했다.

(열전도율)

레이저플래시법에 의해 측정했다.

(AlN 입자의 평균 입자 지름)

소결체를 연마하여, 전자현미경에 의해 미세 구조를 관찰하여, 30개의 입자 지름을 평균했다.

(결정상)

X선 회절 장치에 의해 확인했다. 측정 조건은 CuKα, 50 kV, 300 mA, 2θ=10-70°: 회전대음극형 X선 회절 장치 [리가쿠

덴키사 제조 「RINT」]
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(SmAl11O18 상의 확인 및 강도 측정)

다른 결정상의 피크와 중복되지 않는 SmAl11O18 상의 피크(2θ=18.8°)와, SmAlO3 상(110)과, AlN 상(200)의 피크 프로

파일을, 각각 Pseudo-Voigt 함수로 프로파일 피팅을 실시하여, 적분 강도를 도출했다.

SmAl11O18 상, SmAlO3 상 및 AlN 상의 최강선은 다른 결정상과 겹치고 있었기 때문에, 각각의 최강선의 적분 강도는 다

음과 같이 환산했다.

(SmAlO3 상의 최강선의 적분 강도의 환산)

JCPDS 카드로부터, 최강선(112)과 채용한 피크(110)의 강도비에 의해 환산했다.

(AlN 상의 최강선의 적분 강도의 환산)

JCPDS 카드로부터, 최강선(100)과 채용한 피크(200)와의 강도비에 의해 환산했다.

(SmAl11O18 상의 최강선의 적분 강도의 환산)

SmAl11O18 상은 상태도에서는 확인되고 있지만, JCPDS 카드가 존재하지 않는다. 이 때문에, Sm2O3와 Al2O3로부터

SmAl11O18 를 제작하여, X선 회절 장치에 의해 측정한 피크 프로파일로부터, 최강 피크(2θ= 34° 부근)와 2θ= 18.8°의 피

크의 적분 강도를 도출했다. 그 비를 AlN 소결체 중의 SmAl11O18 상의 최강선으로의 환산에 이용했다.

한편, 각 예의 소결체에 있어서는, SmAl11O18 상, SmAlO3 상은 함유량이 대단히 적고, AlN 상과 동일한 조건에서는 검출

할 수 없다. 이 때문에, 측정시의 계수 시간을 10배로 했다. 따라서, AlN에 관한 계수 시간은 SmAl11O18, SmAlO3의 각 계

수 시간의 1/10이기 때문에, AlN의 피크 강도를 10배로 환산했다(「환산치」라고 표기함).

(사마륨-알루미늄 산화물상의 길이)

사용 소프트 : Pranetron사 제조 ImageProPlus(Ver4.5)

하기 순서 중 「」으로 둘러싼 부분은 소프트 내의 커맨드명이다.

(1) AlN 단면 화상 파일을 취득(3000배, 40×25 ㎛ 이상의 영역을 해상도 □0.56 ㎛/1 화소의 그레이 스케일 화상으로 취

득).

(2) 측정 범위 추출을 실시(712×465 화소)하여, 「5×5 가우스」 필터를 2회 걸어 미세한 노이즈를 제거.

(3) AlN라고 생각되는 부분을 □75∼100 화소의 범위에서 절취하여 GreyScale 값의 「히스토그램을 표시」하여, 평균치

와 표준 편차를 취득.

(4) 입계로는 카운트하지 않는 극단적으로 밝은 영역이 존재하는 경우도 「히스토그램을 표시」하여 GreyScale 분포를

확인.

(5) (3)의 평균치+10(0.5≤σ<1.0), 20(1.0≤σ<1.5), 30(1.5≤σ<2.0)을 하한치로, (4)의 분포의 하한치를 상한치로 하여

화상을 「2치화」 처리한다.

(6) (5)의 화상에서 흰 부분을 입계상이라 규정하여, 「세선화」 필터에 의해 중심선을 추출한다.

(7) 「카운트/사이즈」 처리를 이용하여 추출한 중심선의「가지 길이」를 측정하여 중심선 길이로 한다. 중심선에 복수의

분기/합류가 있는 경우는 「가지/끝점」 필터로 「가지」와 「끝점」만을 추출하여, 분기하고 있는 부분 중 「가지 길이」
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가 길어지는 쪽을 찾아가 합계한 것을 중심선 길이로 한다. 원환형으로 된 경우는 「주위 길이」를 측정하여 중심선 길이

로 한다. 또한 (4)에서 추출한 영역의 윤곽에 대응하는 부분은 「오브젝트의 제외」를 이용하여 카운트 대상으로부터 떼낸

다.

(8) 각 중심선마다 측정한 중심선 길이 중, 최대가 되는 값에 1 화소당 해상도(0.57 ㎛/화소)를 곱해 평가 대상의 입계 길이

로 한다.

(격자 정수)

X선 회절 장치에 의해 측정한 XRD 프로파일로부터, WPPF(Whole-Powder- Pattern Fitting) 프로그램을 이용하여, 격

자 정수를 산출했다.

구체적으로는, 실시예에 따른 소결체를 분쇄한 분말에, 내부 표준으로서 격자 정수가 이미 알려진 Al2O3 분말을 중량비

1:1로 혼합하고, 모노크롬메터에 의해 CuKβ선을 제거한 CuKα선을 시료에 조사하여 프로파일을 측정했다. 측정 조건은

50 kV, 300 mA, 2q=30-120°: 회전대음극형 X선 회절 장치「리가쿠덴키사 제조 RINT-2000 시리즈」.

또한, 상기 장치에 옵션으로 부속시킬 수 있는 프로그램 「WPPF」를 이용해, 프로파일 피팅을 행하여, 격자 정수를 유도

했다. WPPF에서는, 내부 표준의 격자 정수와 AlN의 격자 정수의 근사치를 알고 있으면, 정밀화 계산이 가능하다.

구체적으로는 WPPF를 입상하여, 측정한 프로파일로부터 피팅 범위(2q)를 지정한다. 그 후, 세미오토로 피팅을 행한 후,

매뉴얼로의 피팅으로 이행한다. 메뉴얼로의 정밀화 계산은 백그라운드 강도, 피크 강도, 격자 정수, 반치폭, 피크의 비대칭

성 파라미터, 저각측의 프로파일 강도의 감쇠율, 고각측의 프로파일 강도의 감쇠율을, 각 파라미터마다 그 때마다 「고

정」이나 「가변」을 지정하여, 계산 프로파일과 측정 프로파일이 일치할[Rwp(표준 편차)=0.1 이하] 때까지 정밀화 계산

을 한다. 이 정밀화 계산에 의해, 신뢰성이 높은 격자 정수를 얻을 수 있다.

한편, WPPF에 관해서는 하기의 논문에서 상세히 진술되어 있다.

H. Toraya, "Whole-Powder-Pattern Fitting Without Reference to a Structural Model : Application to X-ray

Powder Diffractometer Data", J. Appl. CrySt. 19, 440-447(1986).
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[표 2]
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[표 3]
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[표 4]
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[표 5]
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[표 6]

이하, 각 예의 평가 결과를 기재한다.

(실시예 1 : 표 1, 표 2, 표 3)

Sm2O3 분말을 0.035 mol% 첨가한 원료 분말을 1900℃에서 소성하고, 밀도 3.26 g/cm3, 개기공율 0.01%의 치밀체를 얻

었다. Sm2O3 환산량은 0.032 mol%이며, Sm2O3 환산량/Al2O3 환산량(몰비)은 0.034이었다. 질화알루미늄 입자의 평균

입자 지름은 6 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 0.0%이었다. 소결체의 실온(25℃)에 있어서의 체적 저항율은

3.1×1011(표 2에는 「3.1E+11」라고 표기했다. 이하 동일한 표기 방법을 채용하고 있음)Ω·cm이었다.

도 1은 실시예 1의 소결체의 미세 구조 사진을 나타내고(배율 3000배), 도 2는 그 화상 처리후의 사진을 나타낸다. 콘트라

스트 상에서 검은 부위는 질화알루미늄 입자이며, 흰 부위는 입계상이다. 입계상의 길이는 23 ㎛이다. 다른 입계상은 3차

원적으로 보면 거의 연속되며, 메쉬 구조를 생성하고 있음이 분명하다.

(실시예 2∼10 : 표 1, 표 2, 표 3)
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실시예 2에서는, Sm2O3 분말을 0.035 mol% 첨가한 원료 분말을 1900℃에서 소성하여, 밀도 3.26 g/cm3의 치밀체를 얻

었다. Sm2O3 환산량은 0.032 mol%이며, Sm2O3 환산량/Al2O3 환산량은 0.033이었다. 질화알루미늄 입자의 평균 입자

지름은 5 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 0.0%이었다. 소결체의 실온(25℃)에 있어서의 체적 저항율은

2.8×1011Ω·cm이었다. 입계상의 길이는 19 ㎛이며, 3차원적으로 보면 거의 연속되어, 메쉬 구조를 생성하고 있다.

실시예 3에서는, Sm2O3 분말을 0.035 mol% 첨가한 원료 분말을 1900℃에서 소성하여, 밀도 3.26 g/cm3의 치밀체를 얻

었다. Sm2O3 환산량은 0.032 mol%이며, Sm2O3 환산량/Al2O3 환산량은 0.034이었다. 질화알루미늄 입자의 평균 입자

지름은 6 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 0.0%이었다. 소결체의 실온(25℃)에 있어서의 체적 저항율은

2.9×1011Ω·cm이었다. 입계상의 길이는 27 ㎛이며, 3차원적으로 보면 거의 연속하여, 메쉬 구조를 생성하고 있다.

도 11은 실시예 3의 소결체의 X선 회절 프로파일이다. 2θ=10∼30°를 20배로 확대하여 병기해 놓는다. SmAlO3 피크는

확인되지 않고, 실질적으로 입계상은 SmAl11O18 상뿐이다. 한편, SmAl11O18 상은 JCPDS 카드가 존재하지 않기 때문에,

CeAl11O18 상의 JCPDS 카드를 대용하여 확인했다. 즉, 도 11에 있어서, AlN 상(JCPDS No.25-1133) 이외의 이상(異相)

에 대응하는 피크 위치는 대략 CeAl11O18 상(JCPDS No.48-0055)과 일치하고 있으므로, CeAl11O18 상과 동일한 구조를

갖는 SmAl11O18 상이라고 확인했다. 한편, SmAl11O18 상은 Sm2 O3-Al2O3계의 상태도에 있어서 그 존재가 확증되고 있

다(Phase Diagrams for Ceramists 1975 Supplement, Fig. 4369).

실시예 4∼12에 있어서도, 소결체의 Sm2O3 환산량은 0.028∼0.054 mol%이며, Sm2O3 환산량/Al2O3 환산량은

0.030∼0.048이었다. 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름은 5 ㎛ 이상이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 0.3% 이하였다.

소결체의 실온(25℃)에 있어서의 체적 저항율은 1.6×1011Ω·cm 이하였다. 입계상의 길이는 11∼31 ㎛이며, 3차원적으로

보면 거의 연속하여, 메쉬 구조를 생성하고 있다.

도 3은 실시예 6의 미세 구조 사진이며(배율 3000배), 도 4는 그 화상 처리후의 사진을 나타낸다. 또, 도 12는 실시예 12의

소결체의 X선 회절 프로파일을 나타낸다. 2θ=10∼30°를 20배로 확대하여 병기하고 있다. SmAlO3 피크는 확인되지 않

고, 실질적으로 입계상은 SmAl11O18 상뿐이다.

(실시예 13∼21 : 표 4, 표 5, 표 6)

실시예 13∼21에 있어서도, 소결체의 Sm2O3 환산량은 0.039∼0.056 mol%이며, Sm2O3 환산량/Al2O3 환산량은

0.033∼0.048이었다. 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름은 5 ㎛ 또는 6 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 0.2% 이하

였다. 소결체의 실온(25℃)에 있어서의 체적 저항율은 6.9×1010Ω·cm 이하였다. 입계상의 길이는 24∼37 ㎛이며, 3차원

적으로 보면 거의 연속하여, 메쉬 구조를 생성하고 있다.

도 5는 실시예 11의 미세 구조 사진이며(배율 3000배), 도 6은 그 화상 처리후의 사진을 나타낸다. 도 7은 실시예 14의 미

세 구조 사진이며(배율 3000배), 도 8은 그 화상 처리후의 사진을 나타낸다.

(비교예 1∼3 : 표 4, 표 5, 표 6)

비교예 1에 있어서는, Sm2O3 분말을 0.020 mol% 첨가한 원료 분말을 1800℃에서 소성하여, 밀도 3.26 g/cm3, 개기공율

0.04%의 치밀체를 얻었다. 소결체의 Sm2O3 환산량은 0.022 mol%이며, Sm2O3 환산량/Al2O 3 환산량은 0.033이었다.

질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름은 4 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 0.0%이었다. 소결체의 실온(25℃)에 있어서

의 체적 저항율은 4.0×1015Ω·cm이었다.

도 9는 비교예 1의 미세 구조 사진이며(배율 3000배), 도 10은 그 화상 처리후의 사진을 나타낸다. 입계상은 고립되어 있

으며, 가늘고 길게 연장되지 않고, 3차원적으로 연속되어 있지 않다. 입계상의 길이는 4 ㎛이다.
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비교예 2에서는, 소결체의 Sm2O3 환산량은 0.200 mol%로 실시예에 비해서 많고, Sm2O3 환산량/Al2O3 환산량은 0.274

이었다. 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름은 4 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 5.1%이었다. 소결체의 실온(25℃)

에 있어서의 체적 저항율은 3.0×1011Ω·cm로 낮게 되어 있었다. 비교예 2에서는 Sm2O3 의 함유량이 많고, 소량의 Sm2O3

으로 체적 저항율을 저감한다고 하는 본 발명의 목적으로부터는 벗어난다.

비교예 3에서는, 소결체의 Sm2O3 환산량은 0.097 mol%로 실시예에 비해서 많고, 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름은

4 ㎛이며, SmAlO3/AlN(피크 강도)는 2.8%이었다. 소결체의 실온(25.C)에 있어서의 체적 저항율은 2.0×1011Ω·cm이었

다. 입계상의 길이는 12 ㎛이다. 비교예 3에서는 Sm2O3의 함유량이 많다.

발명의 효과

이상 설명한 것과 같이, 본 발명에 따르면, 실온에 있어서의 체적 저항율이 낮고, 또한 사마륨 함유량이 비교적 적은 질화

알루미늄 소결체를 제공할 수 있다.

(57) 청구의 범위

청구항 1.

질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며, 질화알루미늄 입자와 사마륨

-알루미늄 산화물상을 포함하고, 이 사마륨-알루미늄 산화물상의 길이가 7 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄

질 세라믹스.

청구항 2.

제1항에 있어서, 실온에서의 체적 저항율이 1×1012Ω·cm 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 3.

제1항 또는 제2항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 SmAl11O18을 포함하는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄

질 세라믹스.

청구항 4.

제3항에 있어서, 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/Al2O3)가 0.01∼0.05인 것을 특징

으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 5.

제1항 또는 제2항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한

SmAlO3 상(相)의 함유 비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

SmAlO3 상의 함유 비율=
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(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

청구항 6.

제3항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함유

비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

청구항 7.

제4항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함유

비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

청구항 8.

제1항 또는 제2항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것을 특징으로 하는 질화알루미

늄질 세라믹스.

청구항 9.

제3항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹

스.

청구항 10.

제4항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹

스.

청구항 11.

제1항 또는 제2항에 있어서, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.025 mol% 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질

세라믹스.

청구항 12.
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제3항에 있어서, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.025 mol% 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 13.

제4항에 있어서, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.025 mol% 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 14.

제1항 또는 제2항에 있어서, 상기 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름이 5 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질

세라믹스.

청구항 15.

질화알루미늄을 주성분으로 하고 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.025 mol% 이상, 0.06 mol% 이하이며, 질화알루미

늄 입자와 사마륨-알루미늄 산화물상을 포함하는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 16.

질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며, 질화알루미늄 입자와 사마륨

-알루미늄 산화물상을 포함하고, 상기 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름이 5 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루

미늄질 세라믹스.

청구항 17.

제15항 또는 제16항에 있어서, 실온에서의 체적 저항율이 1×1012Ω·cm 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라

믹스.

청구항 18.

제15항 또는 제16항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 SmAl11O18을 포함하는 것을 특징으로 하는 질화알루미

늄질 세라믹스.

청구항 19.

제17항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 SmAl11O18을 포함하는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹

스.

청구항 20.

제18항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함

유 비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.
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SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

청구항 21.

제19항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함

유 비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

청구항 22.

제15항 또는 제16항에 있어서, 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/Al2O3)가

0.01∼0.05인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 23.

제17항에 있어서, 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/Al2O3)가 0.01∼0.05인 것을 특

징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 24.

제15항 또는 제16항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것을 특징으로 하는 질화알루

미늄질 세라믹스.

청구항 25.

제17항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹

스.

청구항 26.

질화알루미늄을 주성분으로 하고, 사마륨 함유량이 산화물 환산으로 0.060 mol% 이하이며, 질화알루미늄 입자와 사마륨

-알루미늄 산화물상을 포함하고, 소결에 의해서 얻어진 질화알루미늄질 세라믹스로서, 소결시의 최고 온도가 1850℃ 이

상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 27.

제26항에 있어서, 실온에서의 체적 저항율이 1×1012Ω·cm 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.
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청구항 28.

제26항 또는 제27항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상의 길이가 7 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄

질 세라믹스.

청구항 29.

제26항 또는 제27항에 있어서, 상기 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름이 5 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미

늄질 세라믹스.

청구항 30.

제28항에 있어서, 상기 질화알루미늄 입자의 평균 입자 지름이 5 ㎛ 이상인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 31.

제26항 또는 제27항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 SmAl11O18을 포함하는 것을 특징으로 하는 질화알루미

늄질 세라믹스.

청구항 32.

제28항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 SmAl11O18을 포함하는 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹

스.

청구항 33.

제31항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함

유 비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]

청구항 34.

제32항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상 중, X선 회절 프로파일에 의해 하기의 식으로 산출한 SmAlO3 상의 함

유 비율이 2% 이하인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

SmAlO3 상의 함유 비율=

(SmAlO3 상의 최강선 피크의 적분 강도/질화알루미늄 상의 최강선 피크의 적분 강도)×100[%]
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청구항 35.

제26항 또는 제27항에 있어서, 사마륨의 산화물 환산 함유량의 알루미나 함유량에 대한 몰비(Sm2O3/Al2O3)가

0.01∼0.05인 것을 특징으로 하는 질화알루미늄질 세라믹스.

청구항 36.

제26항 또는 제27항에 있어서, 상기 사마륨-알루미늄 산화물상이 메쉬 구조를 이루고 있는 것을 특징으로 하는 질화알루

미늄질 세라믹스.

청구항 37.

제1항, 제2항, 제15항, 제16항, 제26항 및 제27항 중 어느 한 항에 기재한 질화알루미늄질 세라믹스에 의해서 적어도 일부

가 구성되어 있는 것을 특징으로 하는 반도체 제조용 부재.

청구항 38.

제37항에 있어서, 상기 질화알루미늄 소결체로 이루어지는 기재와, 이 기재 중에 매설되어 있는 금속 부재를 구비하는 것

을 특징으로 하는 부재.

청구항 39.

질화알루미늄 원료, Sm2O3을 0.3 중량% 이상, 0.5 중량% 이하 및 Al2O3 을 0.9 중량% 이상 포함하는 혼합 분말을 성형하

여, 1600℃ 이상에 있어서 50℃/hr 이상, 1000℃/hr 이하에서 승온하고, 1850℃ 이상의 온도에서 0.5시간 이상, 4시간 이

하 소성하는 질화알루미늄 소결체의 제조 방법.

청구항 40.

제39항에 있어서, 상기 소성이 핫프레스 소성인 것을 특징으로 하는 방법.

청구항 41.

제39항에 있어서, 상기 소성시의 냉각 속도가 450℃/hr 이상인 것을 특징으로 하는 방법.

도면
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도면1

도면2
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도면4
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도면12
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