
Journal of the Korean Crystal Growth and Crystal Technology

Vol. 33, No. 4 (2023) 153-157

https://doi.org/10.6111/JKCGCT.2023.33.4.153

p-ISSN 1225-1429

e-ISSN 2234-5078

Effect of AlF3 addition to the plasma resistance behavior of YOF coating

deposited by plasma-spraying method

Young-Ju Kim, Je Hong Park*, Si Beom Yu*, Seungwon Jeong*, Kang Min Kim**
,†
 and Jeong Ho Ryu*

,†

R&D Center, Daechan Technology Co., Ltd., Eumseong 27739, Korea

*Department of Materials Science and Engineering, Korea National University of Transportation, Chungju 27469, Korea

**Korea Institute of Industrial Technology, Gangneung 25440, Korea

(Received August 3, 2023)

(Revised August 17, 2023)

(Accepted August 17, 2023)

Abstract In order to manufacture a semiconductor circuit, etching, cleaning, and deposition processes are repeated. During
these processes, the inside of the processing chamber is exposed to corrosive plasma. Therefore, the coating of the inner wall of
the semiconductor equipment with a plasma-resistant material has been attempted to minimize the etching of the coating and
particle contaminant generation. In this study, we mixed AlF3 powder with the solid-state reacted yttrium oxyfluoride (YOF) in
order to increase plasma-etching resistance of the plasma spray coated YOF layer. Effects of the mixing ratio of AlF3 with YOF
powder on crystal structure, microstructure and chemical composition were investigated using XRD and FE-SEM. The plasma-
etching ratios of the plasma-spray coated layers were calculated and correlation with AlF3 mixing ratio was analyzed.

Key words YOF, AlF3, Plasma-spray coating, Plasma-etching ratio

플라즈마-스프레이법에 의해 코팅한 옥시불화이트륨(YOF) 증착층의 플라즈마
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요 약 반도체 회로를 제조하기 위해서 에칭, 세척, 증착 등의 공정들이 반복적으로 진행된다. 따라서 이러한 공정이

진행되면 진공장비 내부는 부식성이 높은 가혹한 플라즈마 환경에 노출되게 된다. 따라서 반도체 공정 장비의 내부를 플라

즈마 노출에 강한 재료를 사용하여 코팅층의 에칭과 오염 입자의 생성을 최소화하여야 한다. 본 연구에서는 고상합성법에

의해 합성된 옥시불화이트륨 (YOF)를 이용한 증착층의 플라즈마 식각 특성을 향상시키기 위하여 YOF 분말에 AlF3 분말을

혼합하여 플라즈마 스프레이 공정으로 Al 금속위에 증착시키고 그 특성을 분석하였다. AlF3 혼합비율의 증가에 따른 증착

층의 결정구조, 미세구조 및 화학조성 변화를 조사하고 증착된 코팅층의 플라즈마 식각율을 측정하여 AlF3 혼합비율과의

상관관계를 분석하였다.

1. 서 론

반도체 및 디스플레이 웨이퍼는 부품화하는 가공을 위

해 화학기상증착, 스퍼터링, 포토리소그래피, 에칭, 이온

주입 등의 공정이 반복적으로 수행되며, 이 때 웨이퍼의

안정적인 고정과 이송은 제품 수율 및 품질 향상에 직결

된다. 정전기력에 의해 웨이퍼를 고정 및 이송시켜주는

정전척(electrostatic chuck, ESC)은 진공 또는 대기환경

에 영향이 없고 우수한 흡착력을 바탕으로 증착 공정 및

식각공정 등 웨이퍼 가공 전반에 사용 가능한 핵심 장비

이다[1,2].
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정전척은 정전기력 제어를 위해 하나의 전극을 사용하

는 모노폴라 타입과 두 개의 전극을 사용해 양전압과 음

전압을 인가하는 바이폴라 타입으로 구분되며, 특히 바

이폴라 정전척의 경우 강한 플라즈마 환경의 식각공정에

서 사용되기 때문에 OLED 대면적 패널 제작 및 반도체

산업에서 필수적으로 사용되고 있다[3,4].

현재 국내 정전척 제품의 경우 95 % 이상이 플라즈마

용사코팅 공정으로 제작되고 있으며, 이는 모재위에 고

융점의 세라믹 절연층 형성 및 전극을 원하는 형상으로

빠르고 두껍게 코팅할 수 있기 때문이다. 플라즈마 용사

코팅 공정을 이용한 바이폴라 정전턱 제작은 금속 모재

(Al, Ti) 표면에 전극 및 절연층을 증착하는 공정으로 이

루어진다. 따라서, 최근 반도체 산업에서 사용되는 가혹

한 플라즈마 환경에서 오염입자 저감과 식각특성이 우수

한 세라믹 소재의 개발이 절실한 상황이다[5-7].

현재 반도체 또는 디스플레이 제조 공정중 플라즈마

챔버 내부의 부식 방지를 위해 산화이트륨(Y2O3)이 코팅

된 산화알루미늄(Al2O3) 소재가 사용되고 있다. 기존의

Y2O3 코팅층은 불소계 플라즈마 환경에 오랜 시간 노출

될 경우, 표면에 다량의 YF
3
 입자가 형성되어 오염을

유발하게 된다. 최근에는 더 우수한 플라즈마 저항성을

가지는 옥시불화이트륨(yttrium oxyfluoride, YOF) 조성

을 이용하여 코팅층을 형성하거나 부품을 제조하여 오염

을 저감시키기 위한 연구가 진행되고 있다[8-10].

불소를 포함하는 YOF 코팅이 적용되면 불소계 플라

즈마에서 향상된 내플라즈마 특성, 즉 오염입자의 저감

효과 및 내플라즈마 특성을 기대할 수 있을 것으로 판단

된다. 본 저자들은 이미 Y2O3와 YF3 분말을 이용한 고

상반응 공정으로 YOF 분말을 성공적으로 합성하였고,

합성된 YOF 분말을 이용하여 알루미늄(Al) 기판에 세

라믹 절연층을 제작하여 그 특성을 분석한 바 있다[11].

일반적으로 플라즈마 용사코팅 공정은 순간적으로 매

우 높은 온도에서 진행되기 때문에 YOF 분말의 불소

(fluorine, F) 성분이 분해되어 Y2O3와 같은 이차상이 증

착되고, 결과적으로 플라즈마 내식각 특성이 저하될 우

려가 발생한다[12,13]. 이러한 불소 성분의 휘발에 의한

감소를 보충하기 위해서 불소를 함유한 원료분말을 YOF

원료분말에 혼합하여 용사코팅 과정중의 불소함량 감소

를 최소화할 수 있을 것으로 판단된다. 본 연구에서는

비교적 가격이 저렴한 AlF3 분말을 YOF 원료분말과 여

러 가지 비율로 혼합하여 용사코팅 후 내플라즈마 특성

의 변화를 고찰하고자 하였다.

2. 실험 방법

YOF의 고상합성을 위하여 Y
2
O

3
(> 99.99 %, Kojundo

Chemical, Japan)와 YF
3
(> 99.99 %, Kojundo Chemical,

Japan)를 사용하였다. YOF 원료를 고상으로 합성하기

위하여 Y2O3와 YF3를 1.0:1.4 몰비로 칭량하고 지르코

니아 볼을 사용하고 알코올 용매를 사용하여 4시간 동안

150 rpm으로 볼밀 하였다. 볼밀링이 끝난 혼합 원료를

80
o
C 오븐에서 12시간 이상 건조시킨 후 알루미나 도가

니에 담아 1000
o
C에서 4시간 공기분위기에서 열처리하

였다[11]. 합성된 YOF 분말과 AlF
3
(> 99.99 %, Kojundo

Chemical, Japan) 분말을 Table 1의 질량비로 5개 조성

비의 혼합분말을 건식으로 4시간 동안 100 rpm으로 균

질하게 혼합하였다.

플라즈마 스프레이(Plasma-spray) 코팅 공정을 위하여

axial 공급 방식을 사용하여 플라즈마 건으로 혼합된 원

료분말을 플라즈마 건의 중심부에서 플라즈마 제트에 공

급하였다. 직경 10 mm의 알루미늄 디스크를 기판으로

사용하였고 플라즈마 건의 궤적을 가로 및 세로 길이가

각각 50 cm 및 10 cm 영역에서 건의 이동 간격이 5 mm

가 되도록 조정하였다. 이때 플라즈마 건의 속도를 1.0

m/sec로 하여 상기 면적을 모두 통과하는 과정을 반복하

여 코팅을 진행하였다. 코팅공정이 완료된 후 표면의 결

정상을 XRD로 분석하고, 단면의 미세구조와 화학조성

을 FE-SEM 및 EDS 측정으로 분석하였다.

증착된 코팅층의 플라즈마 내식성은 다음과 같이 평가

하였다. 증착된 시편을 세척하고 완전건조 후 전자저울

을 이용하여 측정하으며, CF4, Ar, O2 가스를 이용하여

60분 동안 플라즈마 식각과정을 진행하고, 식각 전후의

무게차이를 계산하여 식각율을 결정하였다.

3. 결과 및 고찰

일반적으로 플라즈마 스프레이 코팅법은 분말상태의

재료를 부품 표면에 분사해 코팅하는 기술이다. 이 과정

에서 정밀하게 코팅하기 위해서는 원료분말의 크기가 균

일하고 유동성이 우수해야 한다. 특히, 원료분말의 크기

가 작아질수록 분사 과정에서 서로 뭉쳐 균일하게 코팅

하게 어렵다는 문제가 있다. Figure 1은 batch(E)의 혼합

분말을 관찰한 결과이다. 합성된 YOF는 구형의 균일한

분말 특성을 나타내고 있으며, 첨가된 AlF3 분말은 YOF

에 비해 입도가 크고 비교적 불균일한 입형을 보여주고

있다. Figure 1에서 확인할 수 있듯이, YOF와 AlF3 분말

Table 1
Mixing ratios of YOF with AlF3 addition for 5 batches

Batches (A) (B) (C) (D) (E)

YOF (g) 300 285 270 255 240

AlF3 (g) 0 15 30 45 60
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은 균일하게 혼합되어 있으며, 플라즈마 코팅 공정시에

원활한 흐름성을 보여줄 수 있음을 예상할 수 있다.

Figure 2는 YOF와 AlF3의 혼합분말을 이용하여 플라

즈마 스프레이 공정으로 증착한 샘플들의 단면 미세구조

를 보여주고 있다. Fig. 2(a), (b), (c) 및 (d)는 Table 1의

(A), (B), (C) 및 (E) 조성 분말을 코팅한 결과를 보여준

다. Table 1의 (D) 조성의 코팅층의 양상은 (E) 조성에

Fig. 2(d)와 유사한 경향을 보여주었다. 순수한 YOF 분

말을 이용하여 증착한 코팅층의 경우 대체로 150 m 정

도의 균일하고 치밀한 특성을 보여주고 있다. YOF에 대

한 AlF3의 혼합비율이 증가할수록 순수한 YOF를 이용하

여 증착한 코팅층에 비해 코팅층의 두께는 커지고 내부

의 기공(void)의 비율이 증가하는 것을 관찰할 수 있었다.

따라서, AlF3의 혼합비는 플라즈마 내식성 특성을 확인하

여 최적의 혼합비를 결정하여야 할 것으로 판단된다.

Figure 3은 YOF와 AlF3의 혼합분말을 이용하여 플라

즈마 스프레이 공정으로 증착한 샘플들의 XRD 측정결

과를 보여주고 있다. Figure 3에서 확인할 수 있듯이,

모든 혼합분말 조성의 경우에 플라즈마 스프레이 공정

중의 고온의 영향으로 YOF 분말의 불소가 휘발되고

Y2O3 결정이 이차상의 형태로 발견되는 것올 확인할 수

있다. 또한 AlF3의 혼합비율이 높은 batch들의 경우

AlF3에서 분해된 Al 성분과 YOF에서 분해된 Y 성분이

결합한 Al
3
Y 결정이 미량 확인되었으며(Fig. 3(d)), 분해

Fig. 1. (a) Powder morphology and (b) EDS mapping results for batch (E).

Fig. 2. Cross-sectional FE-SEM images of the plasma spray coated layer using mixed powder with YOF and AlF3. The (a), (b), (c) 
and (d) are for the batch (A), (B), (C) and (E) in Table 1, respectively. The image for the batch (D) of Table 1 is similar to the image 

of (d) for the batch of (E).
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되지 않고 잔존한 AlF3의 결정상들이 AlF3의 혼합비율

에 비례하여 발견되었다. 따라서, AlF
3
의 혼합비율이 증

가하면서 증착된 코팅층의 불소(F) 함량이 증가하고, 이

에 따라 플라즈마 식각에 대한 저항 특성이 향상될 것으

로 예상할 수 있다.

플라즈마 스프레이 공정에 의해 증착된 코팅층의 화학

조성 분석을 위하여 EDS 분석을 이용하였다. Figure 4(a)

는 batch (D) 분말을 이용하여 코팅한 샘플의 단면을 나

타내고 있으며, Fig. 4(a) 정사각형 부분에 EDX spectrum

과 이를 이용하여 계산한 화학양론비를 Fig. 4(b)에 나

타내었다. Figure 4(b)의 결과에서 확인할 수 있듯이, 첨

가된 AlF3에 의해 휘발되지 않고 남아 있는 Al 원소를

확인할 수 있었으며, F의 비율은 YOF 분말의 화학양론

비에 비해 낮게 측정되었다. 이는 플라즈마 스프레이 공

정중의 고온환경에서 YOF 분말의 불소(F) 원소들이 휘

발되었음을 예상할 수 있다.

Fig. 3. XRD patterns of the plasma spray coated layer using 
mixed powder with YOF and AlF3 powder. The mixing ratios 

of YOF with AlF3 powder are the same with Table 1.

Fig. 4. (a) Cross-sectional FE-SEM image of the plasma spray coated layer for mixed powder with YOF and AlF3. the batch (d) of 
Table 1. (b) EDX spectrum and calculated atomic concentration for the rectangular region of Fig. 4(a).

Fig. 5. Calculated atomic concentration of the plasma spray 
coated layer for the batches of Table 1 by using EDS.

EDS 분석을 통하여 측정된 각각의 batch들에 대한 O,

Y, F 및 Al 원소에 대한 화학양론비 변화를 Fig. 5에 나

타내었다. 산소(O)와 이트륨(Y)의 농도는 AlF3의 혼합비

율에 크게 좌우되지 않았다. 그러나, AlF3의 혼합비율이

증가할수록 알루미늄(Al)의 농도는 미세하게 증가하였으

며, 특히 플라즈마 식각율에 큰 영향을 미칠 것으로 판

단되는[12,13] 불소(F)의 농도는 급격히 증가함을 확인

할 수 있었다. 이러한 원소함량의 비율 변화는 YOF에

첨가한 AlF3 분말의 불소(F) 원소가 플라즈마 스프레이

공정의 순간적인 고온환경에서 심하게 휘발되지 않고 증

착되었음을 확인할 수 있었다.

Table 2에는 증착된 시편의 플라즈마 식각율을 측정한

결과를 보여주고 있다. Table 2에서 확인할 수 있듯이,

AlF3를 혼합하지 않은 YOF 분말의 경우 증착층의 플라

즈마 식각율이 4.51 %를 나타내었다. YOF 분말에 AlF3

분말을 혼합하여 플라즈마 스프레이 증착한 코팅층의 경

우 식각률이 1.03 %까지 급격히 낮아짐을 확인할 수 있
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었다. 이러한 내플라즈마 식각 특성의 향상은 YOF 원료

분말에 AlF3 분말의 혼합으로 인해 코팅과정 중에 발생

할 수 있는 불소(F) 성분의 휘발을 억제하여, 플라즈마

식각에 대한 저항성을 상승시킨 것으로 판단된다[14].

이러한 현상은 Fig. 3의 XRD 결과 및 Fig. 5의 EDS

분석 결과와 일치한다.

4. 결 론

Y2O3와 YF3를 출발원료로 고상합성한 YOF 분말에

플라즈마 스프레이 공정으로 증착한 코팅층의 플라즈마

시각에 대한 저항 특성을 AlF3 분말을 혼합함으로써 크

게 향상시키는데 성공하였다. 플라즈마 스프레이 코팅공

정에서 YOF에 대한 AlF3의 혼합비율이 증가할수록 순

수한 YOF를 이용하여 증착한 코팅층에 비해 코팅층의

두께는 커지고 내부의 기공(void)의 비율이 증가하는 것

을 관찰할 수 있었다. 모든 혼합분말 조성의 경우 플라

즈마 스프레이 공정 중의 고온의 영향으로 YOF 분말의

불소가 휘발되고 Y2O3 결정이 이차상의 형태로 발견되

는 것올 확인할 수 있었다. AlF3를 혼합하지 않은 YOF

분말의 경우 증착층의 플라즈마 식각율이 4.51 %를 나

타내었으나, YOF 분말에 AlF3 분말을 혼합하여 증착한

코팅층의 경우 식각률이 1.03 %까지 급격히 낮아짐을

확인할 수 있었다. 이는, 플라즈마 식각율에 큰 영향을

미칠 것으로 판단되는 코팅층의 불소(F) 농도가 AlF3의

혼합비율이 증가할수록 급격히 증가하는 현상에 기인하

는 것으로 예상할 수 있었다.
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