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Abstract In this study, the crystal characteristics of commercial AlN powders with sizes of “m” and “nm” were selected
through XRD analysis and then sintered at different temperatures through an induction heating furnace to investigate the
optimized sintering temperature and physical properties. The sintering temperature was 1,500, 1,700, and 1,900

o
C in the N2

atmosphere, and the optimized sintering temperature conditions were established for the sintered AlN pellets using SEM,
XRD, and Raman analysis. Additionally, impedance analysis was performed to confirm the electrical properties of the
optimized AlN pellet without sintering additives.
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소결조제 없이 유도가열로를 이용해 소결된 질화알루미늄의 특성 연구
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요 약 본 연구에서는 m 및 nm 크기를 갖는 상용 AlN 분말을 XRD 분석을 통해 선별 후, 유도가열로를 활용하여 상

이한 온도에서 소결하여 최적화된 소결 온도 및 물성 특성을 조사하였다. 소결 온도는 1,500, 1,700 그리고 1,900
o
C N2 분

위기에서 진행되었으며, 소결된 AlN 펠렛은 SEM, XRD, Raman 분석을 이용하여 최적화된 소결 온도 조건을 확립하였다.

또한 Impedance 분석을 진행하여 소결 조제 없이 제작된 AlN 펠렛의 전기적 특성을 확인하였다.

1. 서 론

AlN 세라믹스는 6.2 eV의 넓은 에너지 밴드 갭으로

인한 우수한 절연성, Si과 유사한 열팽창 계수(4.2 × 10
6

/
o
C) 그리고 높은 이론 열전도도 값(320 W/m∙K)을 가지

는 소재로 반도체 증착 공정에 들어가는 세라믹 히터

(ceramic heater), 식각 공정에 들어가는 정전척(electro

static chuck, ESC) 및 방열 기판에 적용에 주목받고 있

는 소재이다[1-4]. AlN은 공기 중 수분과 반응하여 수산

화알루미늄(Al(OH)3)으로 가수분해 되기 쉽고, 공유결합

성의 물질로 강한 방향성 때문에 원자들의 이동도가 매

우 낮아 소결 조제 없이 상압 소결을 시키는 것은 매우

어려운 것으로 알려져 있다. 일반적으로 AlN 소결에는

소결 조제로 Y2O3나 CaO 등을 첨가하고 가압소결(hot

press sintering)을 통해 수행되고 있다[5-7]. 하지만 이러

한 소결 조제의 첨가는 이차상의 발현과 또한 산소의 질

소자리로의 치환 고용으로 인한 산소 결함과 알루미늄

공극이 전기전도도 및 열전도에 영향을 주는 것으로 알

려져 있다. 한편 유도가열방식은 코일 등에 의해 자기장

을 발생시키고 이 자기장 내에 위치한 저항체에 전류가

유도되어 이를 이용하여 발열 시키는 방식으로 집중 가

열이 용이하며 고 에너지를 빠르게 소결체에 전달할 수

있는 장점이 있는 소결 방식으로 알려져 있다.
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본 연구에서는 소결조제없이 AlN 소결체 제작을 위하

여 기존 가압 소결 방법이 아닌 유도가열방식으로 소결

을 진행하여 최적화 소결 조건을 탐색하였다. 또한 소결

조제에 의한 이차상의 발현을 억제하며 산소의 결정립내

유입을 최소화하여 전기적 저항 특성 평가를 수행하였다.

2. 실험 방법

본 연구에서는 nm 크기를 갖는 AlN 상용 분말(< 100

nm particle size, Sigma Aldrich)와 m 크기를 갖는

AlN 상용 분말(1 m Sigma Aldrich)을 사용하였다. 소

결체 제작에 앞서 m 및 nm 크기를 갖는 AlN 상용 분

말을 에탄올에 분산 후 지르코니아 볼을 이용하여 2시

간 동안 볼밀을 진행한 후 균질 하게 분산된 슬러리를

건조기에서 80
o
C 24시간 건조하여 분말을 제작하였다.

준비된 상용 분말을 X-선 회절 장치(Ultima IV, Rigaku,

Japan)를 이용하여 이차상 및 불순물의 유무를 확인하여

소결 공정에 사용할 분말을 선정하였다.

펠렛 제작은 AlN 상용 분말을 10Ø 몰드에 0.5 g 투입

후 2 ton의 압력으로 3분 동안 일축가압성형으로 진행하

였다. 소결은 (주)세라컴에서 자체 제작한 유도가열로를

이용하여 2 step으로 수행되었다. 상온에서 1,000
o
C까지

는 승온 속도는 50~150
o
C/min, 1,000

o
C부터는 10

o
C/min

의 승온 속도를 가지고 진행하였으며, 1,500, 1,700 그리

고 1,900
o
C에서 3시간 동안 유지 소결 후 자연 냉각을

진행하였다. 사용 가스는 압력을 유지하기 위해 N2 6N급

을 사용하였으며, 0.2 sccm으로 투입하면서 APC valve를

이용하여 압력을 조절하였다.

제조된 소결체는 X-선 회절 장치(Ultima IV, Rigaku

Japan)를 이용하여 각 소결체의 상분석을 수행하였으며,

FE-SEM(MIRA II LHM, TESCAN, Czech Republic)

을 이용해 미세구조 분석을 수행하였다. Raman 분석

(Nanobase, Korea)을 통해 AlN 펠렛의 구조 및 원료로

부터의 미세 불순물의 유입 유무를 검증하였다.

시편의 화학적 결합 상태 및 표면 원소 분석을 하기

위해 X-선 광전자 분광법(XPS, AXIS-NOVA, Kratos

Inc.)을 단색 Al K 소스를 1,486.6 eV 수행하였으며,

샘플의 결합 에너지는 C 1s의 측정된 결합 에너지를

284.5 eV로 설정하여 보정하였다.

AlN 펠렛의 전기적 저항 분석을 위해 2-Probe AC

Impedance(MFIA, Zurich Instruments, Swiss) 분석을

1~5 MHz 범위에서 수행하였다. 전극 제작은 소결된 시

편양 면에 Ag paste를 도포 후 70
o
C 오븐에서 건조 후,

7 cm의 Ag wire를 Ag paste를 이용해 양 면에 연결 후,

210
o
C에서 2시간 건조하였다. 측정 온도는 500~700

o
C

범위 내에서 수행하였으며, 700
o
C에서 50

o
C 간격으로

하강하며 측정하였다.

3. 결과 및 고찰

Figure 1은 소결 공정에 사용할 AlN 분말 선정을 위

해 Sigma Aldrich사의 m 및 nm의 크기를 갖는 AlN

분말의 XRD 분석 결과를 나타내고 있다. 분석 결과

m 크기를 갖는 AlN 상용파우더는 이차상이 존재하지

않는 단일상을 나타냈지만 nm 크기를 갖는 AlN 상용파

우더는 Al(OH)3와 N
2
O

2
와 같은 이차상이 검출되었다.

이와 같은 이차상 검출은 분말을 nm 크기로 제작하기

위한 제조 공정 시 형성된 것으로 판단 된다. 따라서 본

실험에서는 Sigma Aldrich사의 m 크기를 갖는 상용

AlN 분말을 사용하였다. Figure 2는 m 크기를 갖는

AlN 분말을 사용하여 유도가열로에서 1,500, 1,700 그

Fig. 1. XRD pattern of commercial AlN powder with m and 
nm size.

Fig. 2. XRD results of AlN powder and AlN pellets sintered at 
1,500, 1,700 and 1,900

o
C.
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리고 1,900
o
C에서 3시간 동안 N2 분위기에서 소결된 소

결체의 XRD 분석 결과를 나타내고 있다. 소결체 제작

시 AlN 분말 외 소결 조제는 첨가되지 않아 이차상이

없는 단일상의 AlN 다결정체를 얻을 수 있었다.

Figure 3은 m 크기를 갖는 AlN 상용파우더와 1,500,

1,700 그리고 1,900
o
C에서 소결된 AlN 소결체의 FE-

SEM 이미지이다. 소결 온도가 1,500
o
C에서는 상용 파

우더의 형상과 크게 다르지 않았고 미세한 소결이 일어

난 결과를 나타냈다. 1,700
o
C에서 소결한 경우 확산에

의한 소결이 진행 되었으나 일부 구형의 결정립 형상이

존재하며 치밀하지 못한 기공이 존재하는 미세구조를 나

타내고 있다. 1,900
o
C에서 소결한 경우 대부분이 육각형

의 입자 모양을 나타내고 있으며 결정립계에 액상석출이

없는 것으로 나타났다. 따라서 소결 조제 없이 유도가열

로에의한 소결의 경우 1,900
o
C에서 3시간 동안 N2 분위

기에서 소결된 경우가 최적의 소결 조건으로 확인되었다.

Figure 4는 SEM 결과로부터 측정된 소결 온도에 따른

AlN입자 사이즈 분석을 한 결과이다. AlN 파우더의 입

자사이즈는 0.98 m이며 1,900
o
C에서 소결한 경우 3.2

m의 입자사이즈를 나타내고 있다. 온도 증가와 함께

입자 사이는 증가하는 경향을 나타내고 있으며 이는

XRD 분석에서와 같이 온도 증가와 함께 Intensity의 증

가 및 반치폭이 감소하는 것과 일치하는 경향을 나타내

고 있다.

Raman 분석은 단결정 및 다결정체의 구조해석 및 결

함과 분순물의 영향을 해석하는데 유용한 방법으로 알려

져 있다. Figure 5는 AlN 분말과 1,500, 1,700 그리고

1,900
o
C에서 소결된 AlN 소결체의 Raman 스펙트럼이

다. 252, 614, 658, 670, 894, 및 912 cm
1
에서 검출된

피크는 E2(low), A1(TO), E2(high), E1(TO), A1(LO) 그

리고 E1(LO)의 광학 포논 모드에 해당된다[8]. 여기서

Al 부격자와 N 원자의 진동에 해당하는 라만 활성 모드

는 스펙트럼에서 비극성 E2(low) 및 E2(high) 모드를 유

발하는 것으로 알려져 있으며 모든 모드 중에서 가장 강한

Fig. 3. SEM micrographs of AlN powder and AlN pellets sintered at 1,500, 1,700 and 1,900
o
C.

Fig. 4. Particle size distribution of AlN powder and AlN pellets 
sintered at 1,500, 1,700 and 1,900

o
C.
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모드는 다결정 AlN Hexagonal Wurzite 구조의 E
2
(high)

모드이며 이 피크의 폭으로 결함 또는 불순물과의 관련

성을 해석하는데 사용하고 있다. E2(high) 피크의 반치폭

이 넓을수록 산소와 관련된 결함 및 불순물이 많은 것으

로 보고 되고 있다. 상용 파우더의 E2(high) 피크의 반

치폭이 가장 넓은 것은 불순물인 탄소의 양이 많아서 나

타난 결과로 추정된다. 또한 1500
o
C에서 1,900

o
C로 소

결온도를 높임에 따라 E2(high) 피크의 강도는 낮아지고

반치폭은 넓어지는 것으로 나타났다. 이결과는 Sigma

Aldrich사의 상용 파우더는 약 0.8 wt%의 산소를 함유하

고 있어 높은 온도에서 소결할 경우 Al-O 결합이 형성

될 가능성이 높아 반치폭이 넓어진 것으로 추정된다.

Figure 6는 제작한 AlN 소결체의 표면 화학적 조성

상태를 확인하기 위해 XPS 분석을 실시하였다. XPS는

C 1s 피크 중 C-C 피크의 결합 에너지를 284.5 eV을

기준으로 피크 보정을 하였다. Figure 6(a)는 AlN 상용

분말 및 1,500, 1,700 그리고 1,900
o
C에서 소결된 AlN

소결체의 XPS survey 스펙트럼을 나타내며 Al, N 이외

에 O, C의 존재를 확인하였다. 상용 파우더의 C 1s 피

Fig. 5. Raman spectrum of AlN powder and AlN pellets sintered 
at 1,500, 1,700 and 1,900

o
C.

Fig. 6. (a) XPS survey spectra of AlN powder and AlN sintered at 1,500, 1,700 and 1,900
o
C and (b) curve fitting of Al 2p.

Fig. 7. AC impedance spectra of AlN sintered at 1,900
o
C.

크 강도가 가장 높은 것으로 나타났다. 이는 1,500
o
C 이

상의 고온에서 소결할 경우 상용 파우더 내의 탄소는 탈

리 되어 탄소 피크 강도가 낮게 나타난 것으로 판단된다.

Raman 분석에서 상용 파우더의 E2(high) 피크의 반치폭

이 가장 넓은 것은 탄소의 양과 관련되는 것과 일치하는

경향을 나타냈다. Figure 6(b)의 Al 2P 궤도 분석 결과

curve fitting을 통해 Al-O와 Al-N 결합의 존재를 확인

하였다[9]. 소결 온도를 1500
o
C에서 1,900

o
C로 높임에

따라 Al-O의 피크 강도가 높게 나타나고 있다. 이는 소결

온도가 증가함에 따라 사용 파우더 내에 미량으로 존재

하는 산소가 표면 화학 반응을 더욱 촉진시켜 Al과 반

응하여 Al-O의 결합 비율이 증가하는 것으로 추정되며

Raman 분석의 결과와 일치하는 경향을 나타내고 있다.

Figure 7은 1,900
o
C에서 소결된 AlN 소결체의 AC

Impedance 측정 후 플로팅 한 결과이다. 측정 온도는

500~700
o
C 범위에서 50

o
C 간격으로 하강하며 측정하였

다. 측정 온도 증가와 함께 저항 값은 감소하는 세라믹

특성을 나타내고 있다. 일반적으로 다결정 샘플은 등가

회로를 사용하여 나타낼 수 있으며 등가 회로의 저항-커

패시터(RC)의 구성 요소는 AlN 결정립, 결정립계, 기공,
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전극 및 석출물과 같은 재료의 다양한 미세 구조 구성

요소를 나타내고 있다. 따라서 임피던스 플롯팅 결과에

석출물이나 전극 분극 효과가 없으면 등가 회로에는 결

정립과 결정립계를 나타내는 RC만 나타나게 된다. 이미

보고된 소결 조제를 첨가하여 소성한 시편의 임피던스

스펙트럼에서는 고주파에서 나타나는 결정립 특성 저주

파에서 나타나는 결정립계 및 최저 주파수에서 나타나는

전극에 기인한 특성이 반영된 3개의 반원을 나타내고

있다[10]. 본 실험에서는 소결 조제 없이 유도가열로의

해 소결한 AlN 시편을 측정하여 결정립과 결정립계의

특성만 반영된 결과를 얻은 것으로 판단된다. 본 실험의

비저항 값은 500
o
C에서 측정 한 경우 634,070 ·cm로

소결 조제로 Al2O3 및 CaF2를 첨가한 시편의 결정립계

에서의 비저항 값과 유사한 결과를 나타내고 있다.

4. 결 론

본 연구에서는 상용 AlN 분말을 활용하여 소결조제

없이 유도가열로에서 1,500, 1,700 그리고 1,900
o
C에서

3시간 동안 N2 분위기에서 소결하여 AlN 소결체 제작에

성공하였다. XRD 분석 결과 이차상이 없는 단일상의

AlN임을 확인하였다. SEM 분석결과 1,900
o
C에서 소성

한 경우 육각형의 결정립과 기공이 없는 가장 치밀한 구

조를 나타내는 것으로 확인되었다. Raman 분석 결과

AlN Hexagonal Wurzite 구조의 E2(high) 모드가 관측

되었다. AC Impedance 측정 결과 결정립과 결정립계

특성만 나타내는 임피던스 분석 결과를 나타냈다.
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