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(57)【要約】
【課題】ハロゲン系腐蝕性ガスに対する耐蝕性に優れた
実用的な耐蝕性部材を提供すること。
【解決手段】耐蝕性部材１００は、下部耐熱性部材１０
１及び上部耐熱性部材１０２からなる耐熱性部材の表面
を窒化アルミニウムの被覆膜１０３が覆って保護してお
り、上部耐熱性部材１０２の内部には、静電チャック用
の電極１０４ａ、１０４ｂとウエハを加熱するヒータ１
０５が内蔵されている。窒化アルミニウム膜１０３は、
化学気相成長法により成膜されたＣＶＤ膜であり、相対
密度が５０％以上９８％未満であり、硬度は２ＧＰａ以
上１０ＧＰａ以下である。このような窒化アルミニウム
膜１０３は、膜厚を十分に厚くしても割れや欠けが生じ
難く、熱プロセスを受けた場合でもパーティクルの発生
が抑制されるため、ハロゲン系腐蝕性ガスに対する耐蝕
性に優れた実用的な耐蝕性部材が提供される。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　耐熱性部材と該耐熱性部材の表面の少なくとも一部を覆う被覆膜とを備え、前記被覆膜
は相対密度が５０％以上９８％未満の窒化アルミニウムである、耐蝕性部材。
【請求項２】
　前記窒化アルミニウムの硬度は、２ＧＰａ以上１０ＧＰａ以下である、請求項１に記載
の耐蝕性部材。
【請求項３】
　前記窒化アルミニウムからなる被覆膜は化学気相成長法により成膜されたＣＶＤ膜であ
り、該成膜はアルミニウムの有機金属化合物とアンモニアを８００℃～１２００℃の温度
範囲下で反応させて得られたものである、請求項１又は２に記載の耐蝕性部材。
【請求項４】
　前記窒化アルミニウムからなる被覆膜は化学気相成長法により成膜されたＣＶＤ膜であ
り、該成膜は塩化アルミニウムとアンモニアを８００℃～１２００℃の温度範囲下で反応
させて得られたものである、請求項１又は２に記載の耐蝕性部材。
【請求項５】
　前記耐熱性部材は、熱分解窒化硼素、窒化硼素と窒化アルミニウムの混合焼結体、熱分
解窒化硼素コートグラファイト、窒化アルミニウム、希土類酸化物、酸化アルミニウム、
酸化珪素、ジルコニア、サイアロン、グラファイト、高融点金属の何れかを主成分とする
部材である、請求項１乃至４の何れか１項に記載の耐蝕性部材。
【請求項６】
　前記耐熱性部材は、静電チャックである、請求項１乃至５の何れか１項に記載の耐蝕性
部材。
【請求項７】
　前記耐熱性部材は、ウエハを加熱するヒータ部を内蔵している、請求項１乃至６の何れ
か１項に記載の耐蝕性部材。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は耐蝕性部材に関し、ハロゲン系腐蝕性ガスに対する耐蝕性に優れた耐蝕性部材
に関する。
【背景技術】
【０００２】
　半導体の製造工程では、腐蝕性の高いハロゲン系ガスが頻繁に用いられる。例えば、化
学気相成長法（ＣＶＤ法）によりシリコンウエハ上に酸化膜や配線用のメタル膜等を成膜
する場合、ＣＶＤ装置や当該装置内で用いられる治具等に付着した膜成分を除去するため
のセルフクリーニングが定期的に行なわれ、当該クリーニングのためにハロゲン系ガスが
用いられる。また、エッチング装置内には熱エッチングやプラズマエッチングにより膜成
分が付着するため、これを除去する目的でもハロゲン系ガスが用いられる。このようなハ
ロゲン系ガスとしては、例えば、腐食性の高いＮＦ３、ＣＦ４、ＣｌＦ３等のフッ素系ガ
スがあり、何れも高い腐蝕性を有している。
【０００３】
　半導体製造に用いられるサセプタやクランプリング或いはフォーカスリングなどの治具
は、上述のような高腐蝕性ガスに頻繁に曝されることとなるが、これらの材料としては、
従来、シリコン（Ｓｉ）や石英ガラス或いは炭化珪素等が用途に応じて選択されてきた。
【０００４】
　しかし、従来から用いられてきたこれらの材料においても種々の問題があった。例えば
、石英ガラスは、反応性の高いフッ素系ガスの存在下ではフッ化珪素等反応生成化合物の
蒸気圧が高く気体となって揮散するため、腐蝕が連続的に進行して部材の消失が生じてし
まう。
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【０００５】
　また、炭化珪素は、基本的には石英ガラスよりも耐食性が優れているが、半導体製造装
置用として使用する炭化珪素は、主にシリコン含浸炭化珪素であるため、シリコン部が石
英ガラスと同様にフッ素系ガスとの反応により消失してしまい、構造組織が粗密化される
ために炭化珪素が離脱し易く、パーティクルの発生原因となる。
【０００６】
　これらに対して、金属アルミニウム、酸化アルミニウム（アルミナ）、窒化アルミニウ
ム等のアルミニウム系材料は、フッ素系ガスと反応して生成されるフッ化アルミニウム（
ＡｌＦ３）の蒸気圧が著しく低いため、耐腐蝕性の高い材料として期待されその使用が試
みられてきている。
【０００７】
　例えば、特開平６－１６３４２８号公報（特許文献１）では、窒化アルミニウムからな
る被覆膜を備えた耐蝕性部材が提案されている。また、平滑な表面を得ることを目的とし
てはいるものの、表面に窒化アルミニウム層が蒸着された窒化アルミニウム焼結体も提案
されている特開平２－５９４７４号公報（特許文献２）。
【特許文献１】特開平６－１６３４２８号公報
【特許文献２】特開平２－５９４７４号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　窒化アルミニウムの被覆膜を備えた治具の耐蝕性を長期間に渡って維持しようとすると
、必然的に、その膜厚を予め厚くしておく必要がある。しかし、このような比較的厚膜の
窒化アルミニウム被覆膜は、プロセス中での昇降温サイクルにより受ける熱ストレス等に
よって割れ易くなり、半導体の製造歩留まりを低下させる要因であるパーティクルの発生
原因となってしまうという問題があった。また、これらの材料は一般に高価であるため、
消耗品としてはコストが高くつき過ぎるという問題もあった。このような理由により、製
造現場での実用化には至っていないというのが現状である。
【０００９】
　本発明は、上述のような問題に鑑みてなされたもので、その目的とするところは、ハロ
ゲン系腐蝕性ガスへの曝露に対して、長期間に亘って高い耐蝕性を維持することが可能で
、かつ、パーティクルの発生原因となり難い耐蝕性部材を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　上述の課題を解決するために、本発明の耐蝕性部材は、耐熱性部材と該耐熱性部材の表
面の少なくとも一部を覆う被覆膜とを備え、前記被覆膜は相対密度が５０％以上９８％未
満の窒化アルミニウムであることを特徴とする。
【００１１】
　好ましくは、前記窒化アルミニウムの硬度は、２ＧＰａ以上１０ＧＰａ以下である。
【００１２】
　このような窒化アルミニウムからなる被覆膜は、例えば、化学気相成長法により成膜さ
れたＣＶＤ膜であり、該成膜はアルミニウムの有機金属化合物とアンモニアを８００℃～
１２００℃の温度範囲下で反応させて得られたものである。
【００１３】
　また、窒化アルミニウムからなるＣＶＤ被覆膜は、アルミニウムの有機金属化合物とア
ンモニアを８００℃～１２００℃の温度範囲下で反応させて得ることとしてもよい。
【００１４】
　前記耐熱性部材は、例えば、熱分解窒化硼素、窒化硼素と窒化アルミニウムの混合焼結
体、熱分解窒化硼素コートグラファイト、窒化アルミニウム、希土類酸化物、酸化アルミ
ニウム、酸化珪素、ジルコニア、サイアロン、グラファイト、高融点金属の何れかを主成
分とする部材である。
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【００１５】
　前記耐熱性部材は、例えば、静電チャックであり、或いは、ウエハを加熱するヒータ部
を内蔵した耐蝕性部材である。
【発明の効果】
【００１６】
　本発明の耐蝕性部材は、その相対密度が適当な範囲に選択されているため、膜厚を十分
に厚くしても割れや欠け等が生じ難くなり、半導体製造時の熱プロセスにおいてもパーテ
ィクルの発生を大幅に抑制することが可能となる。これにより、ハロゲン系腐蝕性ガスに
対する耐蝕性に優れた実用的な耐蝕性部材の提供が可能となる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１７】
　以下に、図面を参照して本発明の耐蝕性部材について説明する。
【００１８】
　本発明者らは、窒化アルミニウムの被覆膜を備えた耐蝕性部材において、高い耐蝕性を
長期間に渡って維持可能とし、且つ、被覆膜の厚みを比較的厚くした場合においても熱ス
トレス等による割れや欠けが生じ難い窒化アルミニウム膜についての研究を重ね、本発明
をなすに至った。
【００１９】
　本発明者らは、耐熱性部材の表面の少なくとも一部が窒化アルミニウムの被覆膜で覆わ
れた耐蝕性部材において、当該窒化アルミニウムの被覆膜の相対密度を５０％以上９８％
未満とすることにより、窒化アルミニウム被覆膜の膜厚を十分に厚くしても熱ストレス等
による割れや欠けが生じ難く、半導体製造の歩留まりを低下させるパーティクルの発生を
抑制することができるという知見を得るに至った。
【００２０】
　また、このような窒化アルミニウム被覆膜は加工切削性が良好であるため、例えば消耗
した被覆膜を機械加工により除去するなどの作業を容易に行なうことができるため、被覆
膜で覆われている耐熱性部材（基材）への加工ダメージも少なくて済む。その結果、消耗
した被覆膜を除去した後の基材に再度、新たな被覆膜を設けて基材を再利用することも可
能となる。
【００２１】
　ここで、「相対密度」は、窒化アルミニウム被覆膜の厚みと重量を求め、相対密度１０
０％の窒化アルミニウム膜（空隙ゼロの膜）の密度を３．２５ｇ／ｃｍ３と仮定して求め
られる値である。
【００２２】
　この相対密度が５０％未満の場合には、基材である耐熱性部材にまで腐食性ガスが浸透
してしまう結果、基材が腐蝕されて窒化アルミニウム被覆膜の剥がれが生じてしまう。一
方、相対密度が９８％以上の場合には、耐蝕性は向上するものの被覆膜の割れや欠けが発
生し易くなる。なお、窒化アルミニウム被覆膜のより好ましい相対密度範囲は、６０％以
上９５％未満である。
【００２３】
　このような窒化アルミニウム被覆膜は、２ＧＰａ以上１０ＧＰａ以下の硬度を有するこ
とが好ましい。被覆膜の硬度を上記範囲のものとすることにより、割れや欠けの低減効果
、および、加工切削性の向上効果を更に高めることができる。なお、窒化アルミニウム被
覆膜のより好ましい硬度範囲は、３ＧＰａ以上９ＧＰａ未満である。
【００２４】
　上記窒化アルミニウム被覆成膜はＣＶＤ法などにより成膜されるが、その厚さは、例え
ば、１μｍ以上５００μｍ以下とする。厚みが１μｍ未満では部分的に欠陥を生じ易く、
当該欠陥部分から腐蝕性ガスが進入して基材（耐熱性部材）が腐蝕されてしまう。一方、
膜厚が５００μｍを超え程の厚膜になると、耐熱性部材との境界部分から被覆膜が分離し
易くなることに加え、成膜時間も長くなって製造コストも高くならざるを得ない。なお、
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窒化アルミニウム被覆成膜の好ましい膜厚範囲は、１０μｍ以上３００μｍ以下である。
【００２５】
　上記窒化アルミニウム被覆膜で保護される耐熱性部材に特別な制限はないが、例えば、
熱分解窒化硼素、窒化硼素と窒化アルミニウムの混合焼結体、熱分解窒化硼素コートグラ
ファイト、窒化アルミニウム、希土類酸化物、酸化アルミニウム、酸化珪素、ジルコニア
、サイアロン、グラファイト、高融点金属などが例示され、これら材料の何れかを主成分
とする部材であってもよい。このような材料であれば、５００℃以上の熱プロセスにおい
ても十分に対応可能である。
【００２６】
　耐熱性部材は、例えば、内部にウエハを加熱するヒータ部が内蔵されている静電チャッ
クなどであり得る。
【００２７】
　図１は、内部にウエハを加熱するヒータ部が内蔵されている静電チャックの表面を上述
の窒化アルミニウム被覆膜で保護した耐蝕性部材の例を説明するための断面概略図で、こ
の静電チャックは図中のＣ－Ｃ軸を中心軸とする板状の形状を有している。
【００２８】
　図１において、符号１００は耐蝕性部材、１０１及び１０２は耐熱性部材、１０３は窒
化アルミニウム被覆膜、１０４ａ及び１０４ｂは静電チャックのための電極、１０５はウ
エハを加熱するためのヒータ、そして、１０６は冷却用のガス孔である。
【００２９】
　つまり、この耐蝕性部材１００は、下部耐熱性部材１０１及び上部耐熱性部材１０２か
らなる耐熱性部材の表面を窒化アルミニウムの被覆膜１０３が覆って保護しており、上部
耐熱性部材１０２の内部には、静電チャック用の電極１０４ａ、１０４ｂとウエハを加熱
するヒータ１０５が内蔵されている。また、耐熱性部材には、冷却用のガス孔１０６が設
けられている。
【００３０】
　上述したとおり、窒化アルミニウムの被覆膜１０３は、相対密度が５０％以上９８％未
満であり、硬度は２ＧＰａ以上１０ＧＰａ以下である。
【００３１】
　窒化アルミニウム膜１０３は、化学気相成長法により成膜されたＣＶＤ膜であり、アル
ミニウム含有有機金属化合物や塩化アルミニウムなどとアンモニアを８００℃～１２００
℃の温度範囲下で反応させて得られたもので、その相対密度は５０％以上９８％未満であ
り、硬度は２ＧＰａ以上１０ＧＰａ以下である。
【００３２】
　窒化アルミニウム膜のＣＶＤ成膜に際し、アルミニウムの供給源である有機金属化合物
や塩化アルミニウムと、窒素の供給源であるアンモニアは、２重管構造の管状部材から反
応炉内に供給することが好ましい。具体的には、２重管の外側管から窒素の供給源である
アンモニアを供給し、内側管からアルミニウムの供給源である有機金属化合物や塩化アル
ミニウムを供給する。
【００３３】
　このような原料供給方式を採用した場合には、窒化アルミニウム膜の特性制御がし易く
、相対密度が５０％以上９８％未満で、硬度が２ＧＰａ以上１０ＧＰａ以下の窒化アルミ
ニウム膜を容易に得ることができる。これに対して、窒素の供給源であるアンモニアと、
アルミニウムの供給源である有機金属化合物や塩化アルミニウムを、別々の管状部材から
供給した場合には、窒化アルミニウムは膜状になり難く、寧ろ粉体状の塊になってしまう
傾向がある。
【００３４】
　本発明の耐蝕性部材は、図１に示したような静電チャックの態様のもの以外にも、種々
の態様のものとすることができる。例えば、試料ホルダ（ウエハホルダ）の表面を窒化ア
ルミニウム被覆膜で保護した耐蝕性部材（図２）や、リング部品の表面を窒化アルミニウ
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【実施例】
【００３５】
　以下に、実施例と比較例により、本発明の耐蝕性部材についてより具体的に説明する。
先ず、２０ｍｍ角で厚さが２ｍｍの窒化アルミ焼結体の表面全体に、熱ＣＶＤ法により窒
化アルミニウムの被覆層を形成した耐蝕性部材を数種類作製した。
【００３６】
　上記ＣＶＤ成膜に際しては、上述の２重管構造の管状部材により上述の手法で原料供給
を行なうこととし、アルミニウム供給源として有機金属化合物であるトリメチルアルミニ
ウムを用いた。トリメチルアルミニウムは、バブリング用のガスとしてＡｒガスを用いて
、バブラー法にて反応炉内に供給した。なお、バブリング用のガスとしては、Ｎ２やＨ２

或いはＨｅ等を用いてもよい。
【００３７】
　トリメチルアルミニウム原料は、温度が３５℃一定となるように恒温槽に入れ、バブリ
ング用のＡｒ流量を２リットル／分とし、シリンダ内の圧力を１０ｋＰａとなるように制
御した。その際のトリメチルアルミニウムの供給量は０．３モル／ｈｒである。
【００３８】
　一方、窒素の供給源であるアンモニアは、直接液体を加熱気化させて供給量１．７モル
／ｈｒとなるように、マスフローコントローラ(ＭＦＣ)で調整して反応炉内に供給した。
【００３９】
　ＣＶＤ反応炉内は、真空ポンプでガス排気しながら、圧力５０Ｐａ程度になるように調
整した。
【００４０】
　反応温度は、好ましい成膜温度を探るため、５００℃から１４００℃の温度範囲で条件
設定し、相対密度と硬度（硬さ）が異なる窒化アルミニウム膜を厚み１００μｍで成膜さ
せて、窒化アルミ焼結体の表面全体を被覆した。
【００４１】
　この状態の耐蝕性部材をポリイミドテープでマスキングして、エッチング処理装置内に
て、ＣＦ４ガスと酸素を５０ｓｃｃｍずつ流しながら、圧力１０Ｐａの下でプラズマを発
生させて耐蝕性部材のエッチング試験を行った。当該実験は、ＲＦパワーを５００Ｗに調
整して１０時間連続で行なった。
【００４２】
　エッチング装置から耐蝕性部材を取り出した後、マスキングした箇所とエッチングされ
た箇所の段差を測定し、かつ、エッチング後の表面状態変化を目視および顕微鏡により観
察した。この結果を表１に纏めた。なお、表面状態が「×」と判定されているものからは
何れも、１０μｍ径以上のサイズのパーティクルの発生が認められた。
【００４３】
　表１の「被覆膜相対密度」は、窒化アルミニウム被覆膜の厚みと成膜前後の重量の差分
から求めた被覆膜の重量とから求めたもので、上述したように、相対密度１００％の膜の
密度を３．２５ｇ／ｃｍ３として算出している。
【００４４】
　また、「被覆膜硬さ」は、ナノインデンテーション法により求めた結果である。用いた
装置は、Agilent Technologies社製のNano Indenter XP（登録商標）である。
【００４５】
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【表１】

【００４６】
　表１に示した結果から明らかなように、相対密度が５０％以上９８％未満の窒化アルミ
ニウムを被覆膜とする本発明の耐蝕性部材（実施例１～７）は何れも、良好な表面状態を
呈しており、割れや欠け並びにこれらに伴うパーティクルの発生は認められていない。
【００４７】
　これに対して、比較例１及び２は何れも、膜剥がれや膜割れが認められており、パーテ
ィクルの発生源ともなっている。
【００４８】
　なお、アルミニウム供給源として塩化アルミニウムを用いてＣＶＤ成膜した窒化アルミ
ニウムの被覆膜としても、同様の結果であった。
【産業上の利用可能性】
【００４９】
　以上、説明したように、本発明の耐蝕性部材は、本発明の耐蝕性部材は、被覆膜を十分
に厚くしても割れや欠けが生じ難く、熱プロセスを受けた場合でもパーティクルの発生が
抑制されるため、ハロゲン系腐蝕性ガスに対する耐蝕性に優れた実用的な耐蝕性部材を提
供することが可能となる。
【図面の簡単な説明】
【００５０】
【図１】内部にウエハを加熱するヒータ部が内蔵されている静電チャックの表面を窒化ア
ルミニウム被覆膜で保護した耐蝕性部材の例を説明するための断面概略図である。
【図２】試料ホルダ（ウエハホルダ）の表面を窒化アルミニウム被覆膜で保護した耐蝕性
部材の例を説明するための断面概略図である。
【図３】リング部品の表面を窒化アルミニウム被覆膜で保護した耐蝕性部材の例を説明す
るための断面概略図である。
【符号の説明】
【００５１】
　　１００　耐蝕性部材
　　１０１、１０２　耐熱性部材
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　　１０３　窒化アルミニウム被覆膜
　　１０４ａ、１０４ｂ　電極
　　１０５　ヒータ
　　１０６　冷却用ガス孔

【図１】

【図２】
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【図３】
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