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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ケイ素を含むセラミック成形体の嵌め合い部に、同じくケイ素を含むペーストの接合材
を充填する工程と、成形体を嵌め合あわせ、その状態で、脱脂し、窒素を含む雰囲気中で
焼成し、嵌め合い部を嵌め合い構造と焼成前の接合材自体の付着力により固定する工程に
より、成形体及び充填部を窒化、焼結・緻密化、そして結合を同時に行うことからなるセ
ラミック接合体の製造方法であって、
　上記成形体の表面に５０万～２５０万の高分子量である特殊変性ポリエステルの共重合
体である有機物をあらかじめ塗布、又は吹きつけ、表面に該有機物のフィルムを形成し、
生強度を向上させ、かつ上記ケイ素を含むペーストとして、固形分濃度は少なくとも４５
％であり、付着性を有し、固化、接着する性質をもつ分散媒に分散させたものを用いるこ
とを特徴とするセラミック接合体の製造方法。
【請求項２】
　上記付着性を有する分散媒が、ＰＶＡ（ポリビニールアルコール）の高濃度水溶液であ
る、請求項１記載のセラミック接合体の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、セラミックス接合体及びその製造方法に関するものであり、更に詳しくは、
窒化ケイ素を主成分とし、接合部を有するユニット構造体の接合面において、向かい合う
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接合面が互いに嵌め合い形状を有し、かつ該接合面間の空隙が反応焼結を含む工程を経て
合成させた窒化ケイ素基材料により充填され、それらが強固に結合されていることで特徴
付けられるセラミックス接合体及びその製造方法に関するものである。本発明は、例えば
、液晶パネルや半導体製造に使用されるＸＹステージ等に適用が可能な高い剛性、軽量、
大型かつ高精度のセラミック接合体を提供するものである。
【背景技術】
【０００２】
　従来、セラミックス接合体の製造方法として、幾つかの方法が提案されている。例えば
、被接合Ｓｉ３Ｎ４質セラミックス間にＳｉ粉末を介在させ、窒化雰囲気中で加熱するこ
とにより、金属ボルトや接着剤を使わず、また、形状的制約や熱膨張係数の差の問題を伴
わず、高い接合強度を得る方法として、接合しようとするＳｉ３Ｎ４質セラミックスの間
にＳｉ粉末を介在させ、窒化雰囲気中で１２００～１５００℃に加熱することにより、前
記Ｓｉを窒化しつつ前記セラミックス同士を焼結させる方法が提案されている（特許文献
１）。
【０００３】
　また、微粉のケイ素と非酸化物原料から成る成形素地を仮焼し、接合面を研磨し、仮焼
体同志をケイ素微粉末と樹脂を含む接合剤を介して圧着し、窒素雰囲気で加熱、窒化する
ことにより、高強度で接合する方法として、４４μ以下の粒径のケイ素と非酸化物セラミ
ツク原料（例、窒化ケイ素）から成る成形素地を非酸化性雰囲気で６００～１５００℃の
温度域で熱処理し、６０～１００重量％の未反応ケイ素を含む仮焼体を製造し、次いで、
接合面を研磨して未反応ケイ素を表面部に露出させ、２個の仮焼体の接合面同志を、４４
μ以下の粒径のケイ素粉末と高温で分解して水素及び炭化水素を放出する樹脂とを含む接
合剤を介して圧着し、続いて窒素雰囲気中で１２００～１５００℃の熱処理を行い、ケイ
素同志を焼結し、かつ窒化することにより、連続組織をもつ目的のセラミツク接合体を得
る方法が提案されている（特許文献２）。
【０００４】
　反応焼結を利用して、窒化ケイ素の接合を行う例は、公知である。しかし、粉末を介在
させる方法や、単に樹脂を結合材として、接着、焼成により接合する方法では、充填部の
密度が低いことや、熱処理過程で接合面間距離が変化するなどの理由により、安定した強
度が得られない。また、仮焼体を作製し、接合する方法では、二回焼成（炉出し入れ）す
ることにより、生産性が悪く、コスト高となる。一方、成形体同士の間にペーストを充填
する方法が考えられるが、成形体がもろいために、作業中に破損が生じ易く、歩留まりが
低下するといった問題がある。
【０００５】
【特許文献１】特開昭５８－７９８８０号公報
【特許文献２】特開昭６０－１７１２７４号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　このような状況の中で、本発明者らは、上記従来技術に鑑みて、大型部材に好適に適用
できて、高精度、高密度で、高い生産性で安定な接合部を得ることができる新しいセラミ
ックス接合体の作製技術を開発することを目標として鋭意研究を積み重ねた結果、セラミ
ックス接合体の向かい合う接合面を互いに嵌め合い構造とし、かつ接合面間の空隙に反応
焼結を含む工程を経て合成された窒化ケイ素基材料を充填し、それらを強固に結合させる
ことにより所期の目的を達成し得ることを見出し、本発明を完成するに至った。本発明は
、大型部材に適用できる、高精度、高密度で安定な接合部を有するセラミックス接合体及
びその製造方法を提供することを目的とするものである。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　上記課題を解決するための本発明は、以下の技術的手段から構成される。
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（１）ケイ素を含むセラミック成形体の嵌め合い部に、同じくケイ素を含むペーストの接
合材を充填する工程と、成形体を嵌め合あわせ、その状態で、脱脂し、窒素を含む雰囲気
中で焼成し、嵌め合い部を嵌め合い構造と焼成前の接合材自体の付着力により固定する工
程により、成形体及び充填部を窒化、焼結・緻密化、そして結合を同時に行うことからな
るセラミック接合体の製造方法であって、
　上記成形体の表面に５０万～２５０万の高分子量である特殊変性ポリエステルの共重合
体である有機物をあらかじめ塗布、又は吹きつけ、表面に該有機物のフィルムを形成し、
生強度を向上させ、かつ上記ケイ素を含むペーストとして、固形分濃度は少なくとも４５
％であり、付着性を有し、固化、接着する性質をもつ分散媒に分散させたものを用いるこ
とを特徴とするセラミック接合体の製造方法。
（２）上記付着性を有する分散媒が、ＰＶＡ（ポリビニールアルコール）の高濃度水溶液
である、前記（１）記載のセラミック接合体の製造方法。
【０００８】
　次に、本発明について更に詳細に説明する。
　本発明は、窒化ケイ素を主成分とし、接合部を有するセラミック接合体であって、向か
い合う接合面が共に嵌め合いとなる形状を有しており、かつ前記接合面間の空隙が反応焼
結を含む工程を経て合成された窒化ケイ素基材料により充填され、それらが強固に結合さ
れていることを特徴とするものである。
【０００９】
　本発明では、上記接合面間に充填された反応焼結を含む工程を経て合成された窒化ケイ
素基材料の気孔率が、４０％以下であること、上記接合面間に充填された反応焼結を含む
工程を経て合成された窒化ケイ素基材料が、酸素及びＦｅ，Ｃｅ，Ａｌ，Ｍｇ，Ｙの少な
くとも１種を含むものであること、を好ましい実施の態様としている。
【００１０】
　また、本発明は、上記セラミック接合体を製造する方法であって、ケイ素を含むセラミ
ック成形体の嵌め合い部に、同じくケイ素を含むペーストの接合材を充填する工程と、成
形体を嵌め合あわせ、その状態で、脱脂し、窒素を含む雰囲気中で焼成し、嵌め合い部を
嵌め合い構造と焼成前の接合材自体の付着力により固定することにより、成形体及び充填
部を窒化、焼結・緻密化、そして結合を同時に行うことを特徴とするものである。
【００１１】
　本発明では、上記ケイ素を含むペーストが、固形分濃度は４５％以上であり、付着性を
有し、固化、接着する性質をもつ分散媒に分散させたものであること、上記付着性を有す
る分散媒が、ＰＶＡ（ポリビニールアルコール）等の高濃度水溶液であること、上記成形
体の表面に５０万～２５０万の高分子量である特殊変性ポリエステルの共重合体である有
機物をあらかじめ塗布、又は吹きつけ、表面に該有機物のフィルムを形成し、生強度を向
上させること、を好ましい実施の態様としている。上記有機物としては、塗布、又は吹き
つけ後、成形体内に浸透し、室温で固化するものであれば同様に使用することができる。
【００１２】
　これらについて更に具体的に説明すると、成形体は高い圧力（例えば、１トン／ｃｍ２

）を付与して高密度化できるのに対して、接合部に介在させるペーストは、高圧を利用せ
ず、高密度化でき、更に被接合部に行き渡るよう、流動性が高いこと、更にハンドリング
時に成形体同士のずれがないよう、結合させておくことが必要である。ＰＶＡの高濃度水
溶液を分散媒として使用し、ケイ素粉末を混ぜ込むと比較的流動性に優れ、結合力の高い
ペーストを得ることができる。また、乾燥時に水分が蒸発し、それに伴い実質的な充填密
度を高めることができる。一方、本発明では、組み合せる成形体同士のクリアランスもで
きるだけ小さいことが必要となるが、成形体自身、強度はほとんど無いに等しく、結合時
に欠け、破損を生じやすい。こうした問題は、成形体の表面に浸透しやすく、常温で固化
する有機物を塗布することで解決できる。更に、本発明は、セラミック大型部材であって
、上記セラミック接合体のユニット構造体を複数接合させて大型化したことを特徴とする
ものである。
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【００１３】
　更に、本発明のセラミック接合体の製造方法について説明すると、本発明では、ケイ素
を含むセラミック成形体の嵌め合い部に、同じくケイ素を含むスラリー、又はペーストの
接合材を充填し、成形体を嵌め合あわせ、その状態で、脱脂し、窒素を含む雰囲気中で焼
成し、嵌め合い構造と焼成前の接合材自体の付着力により固定する。これにより、各工程
中における接合面間の距離を維持したまま、成形体及び充填部を窒化、焼結・緻密化、そ
して結合を同時に行うことができる。接合面が共に嵌め合いとなる形状を作製するには、
原料粉末を、所定量のＰＶＡ等の有機バインダー、水とともに配合し、ボールミルにより
混合後、スプレードライヤーを使って造粒し、ＣＩＰにより成形体を得る。この段階で、
生加工等により形成することができる。その場合、嵌め合いの形状及び構造は特に制限さ
れるものではないが、好適には、テーパをつけた、櫛歯あるいは鋸歯状が例示される。
【００１４】
　上記ペーストとしては、固形分濃度が４５％以上であり、付着性を有し、かつ適度に揮
発し、徐々に固化、接着する性質をもつ、例えば、ＰＶＡ（ポリビニールアルコール）、
でんぷん糊の高濃度水溶液等の分散媒に分散させたものが好適なものとして例示される。
【００１５】
　上記製造方法において、成形体の表面に有機物をあらかじめ塗布、吹きつけ、表面に有
機物のフィルムを形成し、生強度を向上させることが好ましい。この場合、有機物として
、５０万から２５０万の高い分子量をもつ、特殊変性ポリエステルの共重合体が例示され
る。窒化ケイ素基材料の気孔率が４０％を上回ると、焼結後、多くの気孔が残り、強度低
下を生じるため好ましくない。接合面間に充填された反応焼結を含む工程を経て合成され
た窒化ケイ素基材料は、酸素及びＦｅ，Ｃｅ，Ａｌ，Ｍｇ，Ｙの少なくとも１種を含むも
のであることが好ましい。充填部の窒化、焼結・緻密化、そして結合を同時に行う方法及
び条件としては、ペーストを介在させて、室温で乾燥した後、６００～７００℃で加熱し
、脱脂後、１４００～１４５０℃の窒素雰囲気中で焼成する条件があげられる。本発明に
おいて、大型部材を得る方法としては、上記セラミックス接合体を構成するユニット構造
体を所定の数量、組み上げ、前記方法及び条件で成形、焼成することがあげられる。
【００１６】
　従来法では、反応焼結を利用して、窒化ケイ素の接合を行う手法を利用して、粉末を介
在させる方法や、単に樹脂を結合材として、接着、焼成により接合する方法が採られてい
るが、これらの方法では、充填部の密度が低いことや、熱処理過程で接合面間距離が変化
するなどの理由により、安定した強度が得られない。また、仮焼体を作製し、接合する方
法では、二回焼成（炉出し入れ）することにより、生産性が悪く、コスト高となる。一方
、成形体同士の間にペーストを充填する方法が考えられるが、成形体がもろいために、作
業中に破損が生じ易く、歩留まりが低下するといった問題がある。
【００１７】
　これに対し、本発明では、セラミック接合体において、該セラミック接合体の向かい合
う接合面を共に嵌め合い構造とし、かつ接合面間の空隙を反応焼結を含む工程を経て合さ
れた窒化ケイ素基材を充填することで、上記従来技術の問題を確実に解決し、特に、大型
セラミック部材に適用可能なセラミック接合体及びその製造方法を提供することを可能と
している。
【００１８】
　本発明により、向かい合う接合面間の元の空隙が反応焼結窒化ケイ素で充填されており
、反応焼結を含む工程を経て、充填部の固形分体積率が約４５％以上に高密度化されて、
被接合体との界面に欠陥がなく、ユニット部分と同程度の強度で強固に結合されている接
合部を有するセラミック接合体を作製し、提供すること、及びこれらのユニット構造体を
更に大型化したセラミック大型部材を作製し、提供することが可能である。
【発明の効果】
【００１９】
　本発明により、次のような効果が奏される。
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（１）本発明により、高精度、高密度で安定な接合部を有するセラミック接合体を作製し
、提供することができる。
（２）従来の反応焼結を利用して、窒化ケイ素の接合を行う方法と比べて、充填部の密度
を高め、熱処理過程で接合面距離を変化させることなく、安定した強度を有するセラミッ
ク接合体を作製することができる。
（３）本発明のセラミック接合体及びその製造方法を利用することにより、大型セラミッ
ク部材を高生産性で作製し、提供することが実現可能となる。
（４）本発明により、小さな成形設備で大きな製品を作製することができる。
（５）大型部品の場合、欠陥が生じやすく、かつその発生箇所を制御、特定が困難である
が、本発明では、欠陥の発生位置が、ほぼ接合部に特定できるため、欠陥を検出しやすく
、結果として信頼性を高めることができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２０】
　次に、本発明を実施例に基づいて具体的に説明するが、本発明は、以下の実施例によっ
て何ら限定されることはない。
【実施例１】
【００２１】
　平均粒径が１．５μｍのケイ素粉末、同２０μｍの炭化ケイ素粉末を、重量比で６０：
４０となるように秤量した。粉末総重量に対して１４０ｗｔ％の水を配合し、ボールミル
により混合した。これにアクリル系バインダーを添加し、更に、３０分間混合した。該混
合物にスプレードライヤー処理を施し、造粒粉末を得た。ＣＩＰ成形（１トン／ｃｍ２）
と生加工により、図１に示す構造のユニット構造体を得た。このとき、リブの厚さは２ｍ
ｍ程度と薄肉化した。
【００２２】
　次に、高濃度のＰＶＡ溶液（フエキ製、オーグルーＧＦ５）と平均粒径１．５μｍのケ
イ素粉末を重量比で１：１．４となるように秤量し、乳鉢で十分混練し、ペースト状にし
た。得られたペーストを、前記ユニット構造体（４個）の嵌め合い部に塗布し、乾燥後、
６００℃まで大気中で加熱して脱脂した。９気圧の窒素雰囲気中で最高１４００℃まで加
熱して、接合、焼結、窒化を同時に行った。得られた試料の外観を、図２に示す。
【実施例２】
【００２３】
　実施例１で得られた接合体の接合部分をＳＥＭ（走査型電子顕微鏡）で観察した。その
結果を図３に示す。もともとの隙間は、反応焼結窒化ケイ素で充填されており、被接合体
との界面に欠陥はなく、強固に結合されている様子が確認された。
【００２４】
比較例１
　スラリーあるいはペーストを接合材として、嵌め合い面に塗布し、実施例１と同様の工
程を経て得られた接合部の状態を図４に示す。低密度（充填）スラリーを使用した場合（
同図右）には、固形分体積率は２５％であり、充填部密度が低下し、空隙が生じやすいこ
とが分かった。一方、本発明（高密度（充填）スラリーを使用した場合）で得た接合体の
場合（同図左）、固形分体積率は約４５％であり、高密度化されており、強固に結合され
ている様子が分かる。
【実施例３】
【００２５】
　実施例１では、安定した接合面が得られるが、成形体を嵌合させる場合、成形体の生強
度が低いため、チッピング、欠け等が生じやすい。そこで、成形体表面に、高分子スプレ
ー（日本ファインケミカル製、ＦＣ１３６）を塗布した。その結果、成形体表面に、フィ
ルムが形成され、また、滑りもよくなるため、安定した接合体を得ることができた。実施
例３で得られた部材について、接合面を含むようにして得られた焼結体から曲げ試験片を
切り出し、４点曲げ強度の測定を行ったところ、平均で２８２ＭＰａ、ワイブル係数は１
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０．５と、ユニット部分と同等の値を得た。
【実施例４】
【００２６】
　実施例１の接合材成分を、ケイ素８０、スピネル１０、セリア０．５、酸化鉄０．５と
した成分を使って、同様の試験を行った。ケイ素のみでなるペーストを使用した場合に比
べて、焼成過程でガラスが生成するため、より強固な結合を得ることができた。また、ス
ピネルに変えてムライトを使用しても、同様の効果が得られることが分かった。
【００２７】
　なお、以上の実施例において、ユニットは生加工で作製しているが、成形法は何でも良
く、押し出し成形、鋳込み成形、射出、ゲルキャスト成形等で嵌め合い構造を有すること
であれば種々成形体を作製しても良い。
【００２８】
　また、一般に、成形体の状態で嵌合させ、同時焼結することが経済的にも有利な場合が
多いが、仮焼後あるいは本焼成後において、高密度でなるペーストを介在させ、嵌合させ
再度焼結しても、接合体を得ることができる
【００２９】
　大型品を一体品から作製する場合、リブを薄肉化すると、搬送、ハンドリング時に生じ
る変形でリブが破損する。これに対して、小ユニットを組み上げる本手法では、精密な薄
肉リブの形成が可能で、かつユニット自体が軽量で、ハンドリングも容易なため、薄肉化
した部分が破損することはない。
【実施例５】
【００３０】
　原料としては、Ｓｉ（山石金属＃６００）、Ｓｉ３Ｎ４（デンカ製，ＳＮ９ＦＷ）、Ｙ

２Ｏ３（日本イットリウム製、３Ｎ）、Ａｌ２Ｏ３（昭和電工製、ＵＡ５３０５）を使用
し、その配合比をＳｉ、Ｓｉ３Ｎ４、Ｙ２Ｏ３，Ａｌ２Ｏ３がこの順番に、５６．２、２
９．４、３．４、１１（ｗｔ％）とした。各粉末を所定量秤量した後、ポリエチレン製ポ
ットに入れ、窒化ケイ素製ボールを用い、エタノールを溶媒として、ボールミルにより２
４時間混合した。
【００３１】
　スプレードライヤーを用いて造粒粉末を作製し、この粉末を金型に充填し、一軸加圧成
形した後、圧力３９２ＭＰａにて冷間等方加圧処理（ＣＩＰ）を施した後、生加工して成
形体を作製した。図１に示す構造のユニットを得た。このとき、リブの厚さは２ｍｍ程度
と薄肉化した。
【００３２】
　次に、高濃度のＰＶＡ溶液（フエキ製　オーグルーＧＦ５）と、上記と同じ成分でなる
混合粉末を、重量比で１：１．４となるように秤量し、乳鉢で十分混練し、ペースト状に
した。得られたペーストを、前記ユニット構造体（４個）の嵌め合い部に塗布し、乾燥後
、６００℃まで大気中で加熱して脱脂した。９気圧の窒素雰囲気中で最高１４００℃まで
加熱して、接合、焼結、窒化を同時に行った。更に、同じく窒素雰囲気中で１８００℃ま
で加熱し、緻密化させた。接合部はユニットとともに緻密化し、良好な接合体を得ること
ができた。
【産業上の利用可能性】
【００３３】
　以上詳述したように、本発明は、セラミック接合体及びその製造方法に係るものであり
、本発明により、高精度、高密度で安定な接合部を有するセラミック接合体を作製し、提
供することができる。また、本発明により、従来の反応焼結を利用して、窒化ケイ素の接
合を行う方法と比べて、充填部の密度を高め、熱処理過程で接合面距離を変化させること
なく、安定した強度を有するセラミック接合体を作製することができる。更に、大型部材
向けとして高精度、高密度で安定な接合部を有するセラミック構造体を作製し、提供する
ことができる。本発明は、液晶パネルや半導体製造に使用されるＸＹステージ等に適用が
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可能な大型かつ高精度のセラミック接合体を提供することを可能とするものとして有用で
ある。
【図面の簡単な説明】
【００３４】
【図１】嵌め合いとなる形状を形成したユニット形状（ユニット構造、外観）の一例を示
す。
【図２】ユニットを接合させたユニット接合体（ユニットを４個接合したアセンブリー）
の一例の外観を示す。
【図３】ユニット間接合部（接合界面組織）の電子顕微鏡写真（ＳＥＭ像）を示す。
【図４】接合部（接合界面）の外観比較を示す。左は本発明、右は比較例である。
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