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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
反応部を有する反応器と、基板を保持するためのサセプタと、該サセプタに保持される基
板を加熱するための加熱手段と、III族ハロゲン化物ガスと窒素源ガスとの組み合わせか
らなる原料ガスを前記反応部内に供給する原料ガス供給手段と、を備え、前記原料ガスを
前記基板表面に沿った流れで供給すると共に前記反応部内で該原料ガスを反応させて加熱
された前記基板表面にIII族窒化物からなる層を形成するIII族窒化物製造装置において、
　前記反応部は、前記サセプタが収納可能な穴を有する平坦な底面を有し、前記サセプタ
は、該サセプタに保持される基板面に対して垂直な軸を回転軸として回転可能に、且つ該
サセプタの基板を保持する側の面が前記底面と実質的に同一面を形成するようにして前記
穴の内部に収納設置されており、更に該サセプタには、加熱された前記基板表面にIII族
窒化物からなる層を形成する稼動時において、該サセプタの周縁端部の温度を基板の温度
よりも１５０℃以上低温とする断熱機構及び／又は冷却機構が配設されていることを特徴
とするIII族窒化物製造装置。
【請求項２】
断熱機構及び／又は冷却機構が、
　（１）前記サセプタにおいてその真上に基板を載置する基板載置部と該基板載置部を囲
繞する周縁部との間に両者を隔てるように形成された溝、
　（２）前記周縁部を強制冷却する冷却装置、および
　（３）放熱又は断熱により前記周縁部の外周角部の温度を加熱された基板の温度よりも
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１５０℃以上低温となるような十分な幅を有する前記周縁部
からなる群より選ばれる少なくとも一つであることを特徴とする請求項１に記載のIII族
窒化物製造装置。
【請求項３】
前記基板載置部および前記周縁部の基板を載置する側の面が、非酸化物セラミックス又は
炭素で構成される請求項１又は２に記載のIII族窒化物製造装置。
【請求項４】
前記加熱手段による基板の加熱が、前記サセプタの基板の下層に位置する部分を発熱させ
る事により行われる請求項1乃至３のいずれかに記載のIII族窒化物製造装置。
【請求項５】
原料ガスとして三塩化アルミニウムとアンモニアとの組合せを使用し、III族窒化物から
なる層として窒化アルミニウム単結晶層を形成する請求項１乃至４のいずれかに記載のII
I族窒化物製造装置。
【請求項６】
請求項１乃至５の何れかに記載のIII族窒化物製造装置を用いてIII族窒化物を製造する方
法であって、前記サセプタを回転させながら１０００℃以上の温度に加熱された前記基板
表面にIII族窒化物からなる層を形成すると共に、原料ガスと接触する前記周縁部外側端
部の温度を基板温度よりも１５０℃以上低く制御することを特徴とする方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、III族窒化物膜およびIII族窒化物バルク結晶基板の作製に用いることの出来
る、原料としてIII族ハロゲン化物ガスと窒素源ガスとを用いたIII族窒化物製造装置に関
する。
【背景技術】
【０００２】
　III族窒化物（ＡｌＸＧａＹＩｎ１－Ｘ－ＹＮ，０≦Ｘ≦１，０≦Ｙ≦１，０≦Ｘ＋Ｙ
≦１）半導体は可視領域から紫外領域に相当するエネルギー帯の全領域で直接遷移型のバ
ンド構造を持ち、高効率な発光デバイスの作製が可能である。また、高い絶縁耐圧を有す
ることから、次世代の電子デバイス材料としても注目を集めている。
【０００３】
　一般的に、III族窒化物半導体デバイスは、精密な膜厚制御が可能な有機金属化学気相
堆積法（ＭＯＣＶＤ法）、分子線エピタキシー法（ＭＢＥ法）などによって単結晶基板上
にIII族窒化物膜の積層構造を形成することにより製造される。
【０００４】
　単結晶基板材料としては、III族窒化物と格子整合する基板の入手が困難なため、主に
サファイア、Ｓｉなどが用いられているが、III族窒化物との格子定数差が大きいため、I
II族窒化物膜内に多くの貫通転位や積層欠陥が内包されてしまい、高い結晶性を有するII
I族窒化物膜を得ることは困難であった。
【０００５】
　近年、ハライド気相エピタキシー法（ＨＶＰＥ）法により製造された高い結晶性を有す
る窒化ガリウム（ＧａＮ）バルク基板が開発され、青色発光素子や電子デバイス用途の高
品位基板として使用されている。
【０００６】
　しかしながら、高いＡｌ組成を必要とする半導体デバイス、例えば３００ｎｍ以下の紫
外線を発生する発光ダイオードを作製する場合においては、ＧａＮバルク基板が、紫外線
吸収体となり、高い発光効率を得ることは困難となる。また、Ａｌ組成の増加に伴い、Ｇ
ａＮバルク基板上のIII族窒化物膜中には引っ張り応力が働くため、III族窒化物膜にクラ
ックが発生するなどの問題も発生する。
【０００７】
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　このような状況に鑑みて、現在、次世代の単結晶基板として窒化アルミニウム（ＡｌＮ
）バルク基板の開発が活発に行われている。ＡｌＮはバンドギャップが６．０ｅＶ程度で
、実質的に２１０ｎｍ以上の光に対して透明であり、またIII族窒化物の中で最も格子定
数が小さいため、ＡｌＮ基板上に積層したIII族窒化物膜に圧縮応力が加わり、クラック
の抑制効果も期待される。
【０００８】
　単結晶ＡｌＮバルク基板の製造方法としては、昇華法、安熱法、融液法、ＨＶＰＥ法な
ど様々な手法が検討されているが、上記手法により製造したＡｌＮバルク体を基板として
使用するためには、少なくとも１００μｍ以上の厚みを有していることが好ましいことか
ら、大きな成長速度が期待できるＨＶＰＥ法は、製造上の観点から優れた手法であると考
えられる。
【０００９】
　ＨＶＰＥ法を用いてアルミニウム系III族窒化物結晶を成長させる場合には、一例を挙
げると図４に示すような水平型ＨＶＰＥ装置４００が使用される。図４に示す装置は、円
筒状の石英ガラスなどの材質で構成される筒状の反応管４１０と、該反応管４１０の外部
に配置される加熱手段４２０と、該反応管４１０の内部に配置されるサセプタ（基板支持
台）４３０と、を有する。反応管４１０は通常水平に設置され、その一方の端部に位置す
る原料ガス供給手段４５０からキャリアガス及び原料ガスが、反応管４１０の長さ方向に
沿って、サセプタ４３０の上に載置される基板（たとえばサファイア基板）４４０の面に
対して平行に流れるように供給され、他方の端部からキャリアガス及び未反応の反応ガス
を排出されるような構造となっている。なお、通常、基板は水平に置かれるので反応ガス
も水平方向に流れることから、このような装置は一般に水平型装置と呼ばれている。
【００１０】
　原料ガス供給手段４５０は、反応管の一方の端部から所定の領域に二重管４５１が挿入
された同心円状の三重管ノズル構造であり、二重管４５１の内管４５２の内側の空間を通
路としてキャリアガス（たとえば水素ガス）で希釈されたIII族元素源ガスである“ハロ
ゲン化アルミニウムを含むIII族ハロゲン化物ガス”が供給され、二重管４５１の外管４
５３と反応管４１０の間の空間を通路としてキャリアガス（たとえば水素ガス）で希釈さ
れた窒素源ガス（たとえばアンモニアガス）が供給され、二重管の内管４５２と外管４５
３の間の空間を通路として、バリアガス（たとえば窒素ガス）ガスが供給される。バリア
ガスは、ガス吐出口となる二重管端部近傍でIII族元素源ガスと窒素源ガスとが直ちに混
合反応し、このときに生成する生成物がガス吐出口付近に析出して該ガス吐出口を閉塞さ
せてしまうのを防止するために供給される。
【００１１】
　また、サセプタ４３０の上には基板（たとえばサファイア基板）４４０が載置され、加
熱手段により基板を加熱し、該基板４４０上にIII族元素源ガスと窒素源ガスとの反応に
よりアルミニウム系III族窒化物が成長する。良好な結晶層（成長層）を得るためには、
基板は通常１０００℃以上に加熱される。基板を加熱する方法（加熱手段）としては、(1
)反応管の外部に取り付けられたヒーターにより反応管を直接加熱し、反応器壁を介して
の熱伝導や輻射熱により基板を加熱する方法、(2)反応管の内部に取り付けられた円筒型
発熱部材（たとえばカーボン）に反応管外部から高周波加熱により円筒型発熱部材を加熱
し、その輻射熱により基板を加熱する方法、(3)基板をカーボン製の基板支持台（サセプ
タ）上に保持し、反応管外部から高周波加熱により基板を直接加熱する方法、(4)反応管
外部から光を照射して基板を加熱する方法、(5)サセプタ自体に発熱体を埋め込み、通電
してサセプタを加熱し、その熱伝導により基板を加熱する方法、(6)サセプタおよび／ま
たは基板をマイクロ波等の電磁波で加熱する方法等がある。
【００１２】
　そして、このような水平型の装置を用いることにより、毎時１００μｍ以上という速度
で窒化アルミニウム単結晶膜を形成することができるといわれている。
【００１３】
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【特許文献１】特開２００３－３０３７７４号公報
【特許文献２】特開２００６－０７３５７８号公報
【特許文献３】特開２００６－１１４８４５号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１４】
　しかしながら、上記したような従来の水平型装置では、サセプタは反応管に単に挿入さ
れた状態で設置されているため、基板表面と接触しない原料ガスの割合が多く、経済的で
ないばかりでなく、サセプタの側面と衝突することによってガスの流れに乱れが生じ、安
定に膜成長を行うことが困難となる傾向がある。
【００１５】
　このような問題は、図２に示す装置２００のように、サセプタを収容できるような穴２
１４の開いた仕切り板２１２を反応管２１０内に設置し、この穴２１４の中にサセプタ２
３０を、仕切り板の上面とサセプタの上面が同一面を形成するようにして収容するように
設置して、仕切り板で仕切られた上部の空間にのみ原料ガスを含むガスが流通させるよう
にすることにより解決することができると考えられる。
【００１６】
　そこで、本発明者らは図２に示すような装置を作製し、該装置を用いて、良好な単結晶
膜の形成が可能な条件下で長時間成長を行うことにより３００μｍを越えるような厚さの
ｌＮ単結晶膜の形成を実際に試みた。
【００１７】
　その結果、原料ガスの有効利用という点では所期の効果を得ることができたが、成膜時
間の経過に伴い実効的なＡｌＮ成長速度が低下し、最終的には実効的なＡｌＮ成長速度が
０と見積もられる状態となってしまうという問題が発生することが明らかとなった。
【００１８】
　そこで、本発明は、図２に示すような水平型の装置を用いたときに起こるこのような問
題、すなわち経時的に成膜速度が低下するという問題の発生を防止して厚い単結晶窒化ア
ルミニウム膜を安定して効率良く製造することができる方法を提供することを目的とする
。
【課題を解決するための手段】
【００１９】
　本発明者らは、上記したような問題が発生する原因を検討するため、ＡｌＮ成長後の炉
内の状況を注意深く観察した。その結果、上流側に位置する仕切り板の孔の周縁部の角部
近傍２６０に多量の堆積物が形成されていることを確認した。
【００２０】
　本発明者等はこのような観察結果から、前記問題の発生機構を次のように推定した。す
なわち、図２に示すような装置では、サセプタは狭い空間に収納されガスの流通による空
冷効果もないために熱がこもりやすく、ＡｌＮ成長過程においてはサセプタの周縁部やそ
れと近接する仕切り板の孔の周縁部も基板温度に近い高温となってしまうと考えられる。
基板表面のような平坦部と比べて角部や凸部などは結晶核が形成され易いため、基板より
も上流側におけるサセプタの周縁部やそれと近接する仕切り板の孔の周縁部では結晶核が
形成されやすい状態にあるといえる。そして、何らかのきっかけで結晶核が形成してしま
うと、該部分の温度は結晶形成に十分な温度となっているので結晶形成が一気に進んでし
まい、最終的に肥大化した多結晶体もしくはアモルファス状の堆積物となる。さらに、該
堆積箇所は非駆動箇所であるため、一旦形成された堆積物はＡｌＮ成長終了時まで基板上
流場側で肥大化し続け、該堆積物によって基板上への原料の供給が遮蔽されることにより
、基板表面における成膜速度が低下すると推定した。
【００２１】
　そして、本発明者等は、このような推定に基づき、基板上流部において結晶核形制を抑
制し、急激な堆積物の生成を防止する方法について様々検討を行った。その結果、成膜時
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にサセプタを回転させると共に、サセプタに断熱機構及び／又は冷却機構が配設してサセ
プタの周縁端部の温度を基板の温度よりも１５０℃以上低温とした場合には、成膜速度を
長時間安定保つことができることを見出し、本発明を完成するに至った。
【００２２】
　すなわち、第一の本発明は、反応部１１１を有する反応器１１０と、基板を保持するた
めのサセプタ１３０と、該サセプタに保持される基板を加熱するための加熱手段１２０と
、III族ハロゲン化物ガスと窒素源ガスとの組み合わせからなる原料ガスを前記反応部内
に供給する原料ガス供給手段１５０と、を備え、前記原料ガスを前記基板表面沿った流れ
で供給すると共に前記反応部内で該原料ガスを反応させて加熱された前記基板表面にIII
族窒化物からなる層を形成するIII族窒化物製造装置において、前記反応部は、前記サセ
プタが収納可能な穴１１４を有する平坦な底面１１３を有し、前記サセプタ１３０は、該
サセプタに保持される基板１４０の面に対して垂直な軸を回転軸１３１として回転可能に
、且つ該サセプタの基板を保持する側の面（基板側面）１３２が前記底面と実質的に同一
面を形成するようにして前記穴の内部に収納設置されており、更に該サセプタには、加熱
された前記基板表面にIII族窒化物からなる層を形成する稼動時において、該サセプタの
周縁端部１３３の温度を基板の温度よりも１５０℃以上低温とする断熱機構及び／又は冷
却機構が配設されていることを特徴とするIII族窒化物製造装置１００である。
【００２３】
　また、第二の本発明は、上記本発明のIII族窒化物製造装置を用いてIII族窒化物を製造
する方法であって、前記サセプタを回転させながら１０００℃以上の温度に加熱された前
記基板表面にIII族窒化物からなる層を形成すると共に、原料ガスと接触する前記周縁部
外側端部の温度を基板温度よりも１５０℃以上低く制御することを特徴とする方法である
。
【発明の効果】
【００２４】
　本発明の装置は、サセプタを反応部底面に設けられた穴の中に収納し、反応ガスの流通
の障害とならないように設置しているので、反応部（反応ガスの流路ともなる）を狭くす
ることができ、反応ガスの利用率を高くすることができる。また、反応ガスがサセプタの
側面と衝突して気流が乱れることがないので、安定して反応を行うことができ、その条件
制御も容易に行うことができる。さらに、サセプタを回転させることによりサセプタ周縁
部の状態の均一化を図り、局所的な堆積物の肥大化が起こりにくい状態とするとともにサ
セプタに断熱機構及び／又は冷却機構が配設することによりサセプタの周縁部やそれと近
接する仕切り板の孔の周縁部の温度上昇を抑制し、結晶成長自体が起こりにくい状態とし
ているので、長時間成膜を行っても成膜速度が急激に低下することなく安定して成膜を続
けることが可能となっている。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２５】
　本発明のIII族窒化物製造装置は、従来の水平型ＨＶＰＥ装置と同様に、反応部を有す
る反応器と、基板を保持するためのサセプタと、該サセプタに保持される基板を加熱する
ための加熱手段と、III族ハロゲン化物ガスと窒素源ガスとの組み合わせからなる原料ガ
スを前記反応部内に供給する原料ガス供給手段と、を備えている。そして、前記原料ガス
を前記基板表面に沿った流れで供給すると共に前記反応部内で該原料ガスを反応させて加
熱された前記基板表面にIII族窒化物からなる層を形成する。
【００２６】
　本発明の装置は、後述する特徴点を除いて、従来の水平型ＨＶＰＥ装置と特に変わる点
はなく、従来の水平型ＨＶＰＥ装置で採用されている基板加熱手段および原料ガス供給手
段が何ら制限なく採用できる。たとえば、原料ガス供給手段としては図４に示される装置
と同様の手段、すなわち同心円状の三重管構造となっているガス導入菅からキャリアガス
で適宜稀釈された原料ガスおよびバリアガスを供給する手段が採用できる。該手段に於い
ては、三重管の中心部の流路からキャリアガスで希釈されたIII族ハロゲン化物ガスが供
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給され、最も外側の流路から空間を流路としてキャリアガスで希釈された窒素源ガスが供
給され、両者の中間の流路からバリアガスガスが供給される。
【００２７】
　III族ハロゲン化物ガスとしては、三塩化アルミニウム等のハロゲン化アルミニウム、
一塩化ガリウム等のハロゲン化ガリウム、三塩化インジウム等のハロゲン化インジウム、
又はこれらの混合物が使用できる。これらIII族ハロゲン化物ガスは、アルミニウム、ガ
リウム、インジウムなどのIII族金属とハロゲン化水素を反応させることにより得ること
ができる。また、III族ハロゲン化物ガスは、ハロゲン化アルミニウム、ハロゲン化ガリ
ウム、ハロゲン化インジウム等のIII族ハロゲン化物そのものを加熱、気化させることに
より得ることもできる。この場合、III族ハロゲン化物には無水結晶であり、かつ不純物
の少ないものを使用するのが好ましい。原料ガスに不純物が混入すると形成される結晶に
欠陥が発生するばかりでなく、物理的化学的特性の変化をもたらすため、ガスの原料とな
る物質は高純度品を用いる必要がある。III族窒化物として窒化アルミニウムを製造する
場合には、三塩化アルミニウムが好適に使用される。なお、III族ハロゲン化物ガスは、
ガス温度が１００℃以下になった場合に配管や反応装置内に析出する恐れがあるため、１
００℃以上、より好ましくは１５０℃以上に加熱して、ガス温度を管理することが望まし
い。
【００２８】
　窒素源ガスとしては、窒素を含有する反応性ガスが採用されるが、コストと取扱易さの
点で、アンモニアガスが好ましい。
【００２９】
　キャリアガス及びバリアガスとしては水素、窒素、ヘリウム、またはアルゴンの単体ガ
ス、もしくはそれらの混合ガスが使用可能であり、あらかじめ精製器を用いて酸素、水蒸
気、一酸化炭素或いは二酸化炭素等の不純ガス成分を除去しておくことが好ましい。
【００３０】
　また、基板加熱手段としては、図４で示す装置において適用可能とされている加熱手段
（背景技術に於いて(１)～(６)として示されている方法）を採用することができる。
【００３１】
　本発明のIII族窒化物製造装置は、従来の水平型ＨＶＰＥ装置と比較して、下記１～３
に示す特徴点を有する。
  １．　前記反応部の底面を平坦にし、該底面に穴を設けて、該穴の中に前記サセプタを
、該サセプタの基板を保持する側の面が前記底面と実質的に同一面を形成するようにして
収納設置した点。
  ２．　サセプタを該サセプタに保持される基板面に対して垂直な軸を回転軸として回転
可能に設置した点。
  ３．　加熱された前記基板表面にIII族窒化物からなる層を形成する稼動時において、
該サセプタの周縁端部の温度を基板の温度よりも１５０℃以上低温とする断熱機構及び／
又は冷却機構をサセプタに配設した点。
【００３２】
　以下、図面を参照してこれら特徴点について詳しく説明する。
【００３３】
　図１は、代表的な本発明のIII族窒化物製造装置１００の模式図（部分断面の模式図）
である。該装置１００は、水平型の装置であり、筒状の反応器１１０の内部に仕切り板１
１２を設置し、該仕切り板で区切られた上部の空間が反応部１１１となっている。上記仕
切り板１１２には、穴１１４が設けられており、該穴１１４の内部にサセプタ１３０が収
納設置されている。サセプタ１３０はその基板側面１３２を上向きに、該基板側面１３２
と仕切り板１１２の上面とが実質的に同一面を形成するようにして収納されている。した
がって、反応部の底面１１３は仕切り板１１２の上面とサセプタ１３０の基板側面１３２
で構成されることになる。なお、上記基板側面１３２と仕切り板上面が実質的に同一面を
形成するとは、原料ガス流通の障害となるような凹凸は極力排除されている状態を指し、
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具体的には両者の高低差が５ｍｍ以下、好ましくは２ｍｍ以下であることを意味する。
【００３４】
　反応部は、反応器内壁と仕切り板上面で囲われた空間であり、原料ガス供給手段１５０
から供給される原料ガスやキャリアガスなどのガスがこの空間を流れることからフローチ
ャンネルと呼ばれることもある。該反応部壁面を構成する材料（すなわち、反応器および
仕切り板を構成する材料）としては、サセプタからの熱輻射に対する耐熱性および、原料
ガスに対するガス耐性を有している材料の中から任意に選択することが出来るが、加工の
容易さなどから、石英、ＳＵＳ、ＡｌＮ焼結体、ＡｌＮおよびＢＮ混合焼結体などを用い
ることが好ましい。石英もしくはＳＵＳを使用する場合は、それぞれの材料の耐熱性能を
考慮して、石英においては１１００℃以上、ＳＵＳについては８００℃以上に加熱されな
いように注意を払う必要がある。
【００３５】
　また、反応部壁面を冷媒流通管と接触させ、該流通管内に冷媒を循環させて上記の温度
以上への過昇温を防止するように反応部内の温度を管理することも、製造プロセスを安定
して行う上で非常に有用な手法である。
【００３６】
　サセプタ１３０は、真上に基板１４０を載置する基板載置部１３４と該基板載置部を囲
繞する周縁部１３５を有しており、該基板載置部１３４の内部には基板を加熱する加熱手
段１２０となる炭素製発熱体１３７が埋設されている。該炭素製発熱体には図示しない電
量供給装置から電力を気供給し、通電することによりヒーターとして機能する。
【００３７】
　また、サセプタの基板載置部１３４の表面には、基板がずれないように基板が嵌合する
ような凹部が形成されていることが好ましい。基板はこの嵌合凹部に載置せられるが、載
置された基板表面の高さはサセプタ上面の高さよりも０．０１～０．５ｍｍ、特に０．０
５～０．３ｍｍ高くなっていることが好ましい。基板表面の高さをサセプタ上面の高さよ
りも僅かに高くすることにより基板上流部に堆積物が僅かに形成されたとしても、それに
よる反応ガス流通阻害の影響を小さくするくすことができる。
【００３８】
　また、該サセプタ１３０は、これに保持される基板面に対して垂直な軸を回転軸１３１
として回転可能に設置されている。サセプタを回転させながら結晶成長を行うことにより
、サセプタ周縁部の状態の均一化を図ると共に核形成箇所を円周方向に分散させることに
より局所的な核形成が起こりにくい状態とすることができる。基板の回転は、図示しない
モーターを用いて行われる。
【００３９】
　さらに、本発明のIII族窒化物製造装置においては、加熱された前記基板表面にIII族窒
化物からなる層を形成する稼動時（成膜時）において、該サセプタの周縁端部１３３の温
度を基板の温度よりも１５０℃以上低温とする断熱機構及び／又は冷却機構が、サセプタ
に配設される。このような断熱機構及び／又は冷却機構としては、（１）前記サセプタに
おいてその真上に基板を載置する基板載置部と該基板載置部を囲繞する周縁部との間に両
者を隔てるように形成された溝、（２）前記周縁部を強制冷却する冷却装置、および（３
）放熱又は断熱により前記周縁部の外周角部の温度を加熱された基板の温度よりも１５０
℃以上低温となるような十分な幅を有する前記周縁部を挙げることができ、これらは併用
可能である。
【００４０】
　図４に示す装置では上記（１）および（３）を採用している。すなわち、（１）として
基板載置部１３４と周縁部１３５の間には、両者を隔てる環状の溝１３６が形成されてい
る。溝を設けて伝熱面積を小さくすることにより断熱し、基板載置部から周縁部への熱伝
導による周縁部の加熱が抑制される。また、周縁部１３５は上記（３）として機能するよ
うな十分な幅を有している。基板載置部から伝わった熱は、反応部を流通するガス（キャ
リアガス、原料ガスおよびバリアガスの混合ガス）との熱交換により冷却されるため、上
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記（１）による効果、更には基板を回転させる効果と相俟って、所期の効果を達成するこ
とができる。周縁部の幅は、サセプタの材質、基板を加熱するためにサセプタに供給され
る熱量、周縁部の形状、伝熱面積、流通ガスの組成、流量、温度、サセプタの回転速度な
どを勘案して、成膜時におけるサセプタの周縁端部の温度が基板の温度よりも１５０℃以
上低温となるように決定される。成膜時（稼動時）におけるサセプタの周縁端部の温度は
、基板温度よりも１５０℃以上低温、好ましくは２５０℃以上低温であればよいが、原料
ガス中のIII族ハロゲン化物の析出を防止する観点からその下限は３００℃、より好まし
くは４００℃以上とすることが好ましい。すなわち、成膜時（稼動時）におけるサセプタ
の周縁端部の温度は、３００℃～（基板温度－１５０℃）であることが好ましく、４００
℃～（基板温度－２５０℃）であることがより好ましい。
【００４１】
　なお、上記（２）の周縁部を強制冷却する冷却装置としては、周縁部の裏面に温度制御
された冷媒を接触させる装置、或いは裏面に低温の不活性ガスを吹き付ける装置などが採
用でき、このような装置を用いれば周縁部の幅を狭くすることも可能である。
【００４２】
　サセプタを構成する材料としては、耐熱性およびアンモニア耐性を有した材料が好適に
使用される。このような材料を例示すれば、ＡｌＮ焼結体、パイロリティック窒化ボロン
（ＰＢＮ）、ＡｌＮおよびＢＮ混合焼結体、炭化タンタル（ＴａＣ）、炭化珪素（ＳｉＣ
）、炭素、石英、サファイアなどが使用できるが、加熱時に構造体中の酸素成分が脱離し
てＡｌＮ中へ取り込まれることを防ぐために、ＡｌＮ焼結体、ＰＢＮ、ＡｌＮおよびＢＮ
混合焼結体、ＴａＣ、およびＳｉＣなどの基酸化物セラミックスまたは炭素を使用するの
が好ましい。このとき、ＴａＣおよびＳｉＣについては、バルク体として使用してもよい
し、コーティング材として使用してもよい。コーティング材として使用する場合には、例
えば炭素基材のような異種材料からなる基材の表面に化学気相堆積法（ＣＶＤ法）等によ
ってコーティングを施し、ＴａＣ膜又はＳｉＣ膜を形成すればよい。また、炭素について
もバルク体、コーティング材の両方として使用可能である。
【００４３】
　しかしながら、基板載置部の材質は加熱手段としてどのような手段を採用するかによっ
て制約を受ける。例えば、高周波加熱方式でサセプタ内に直接誘導電流を発生させて加熱
する場合には、導電性を有するＴａＣ、ＳｉＣ、炭素の中から選定する必要がある。また
、抵抗加熱により加熱する場合や、別の加熱源からの熱輻射によりサセプタを過熱する場
合においては、導電性の有無は、加熱方式と関係なくなるため、上記の全ての材料の中か
ら選定することが出来る。一方、周縁部の材質としては、断熱効果の観点から、熱伝導率
の比較的低いＰＢＮ、ＡｌＮおよびＢＮ混合焼結体を使用することが好ましい。なお、サ
セプタは必ずしも単一の材質で構成される必要はなく、例えば基板載置部と周縁部を別の
材料で構成してもよく、更に周縁部を2層構造とし、それぞれを別の材料で構成してもよ
い。
【００４４】
　本発明のIII族窒化物製造装置を用いた場合には、基板を１０００℃以上の温度に加熱
してIII族窒化物の成膜を行っても、サセプタを回転させ、更に原料ガスと接触する前記
周縁部外側端部の温度を基板温度よりも１５０℃以上低く制御することができるので、サ
セプタの周縁部やそれと近接する仕切り板の孔の周縁部での結晶成長が抑制され、長時間
製膜を行っても成膜速度急激に低下することなく安定して成膜を続けることができる。
【００４５】
　本発明のIII族窒化物製造装置を用いてIII族窒化物の製造を行う場合には、先ずサセプ
タに保持てからサセプタを回転させ、水素雰囲気中で基板を１０００℃程度に加熱して表
面のクリーニングを行い、その後原料ガスの流通を開始して加熱された基板上にIII族窒
化物からなる層を形成すればよい。このとき、サセプタの回転速度は１０～４０００ｒｐ
ｍ、特に５０～５００ｒｐｍとするのが好ましい。また、III族窒化物からなる層の形成
時（成膜時）における基板温度は、１０００～１７００℃、特に１２５０～１５００℃と
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することが好ましい。成長時間は所望の膜厚が得られるように成長速度を基に適時決定す
ればよく、所定の時間が経過した後、原料ガスの供給を停止し、サセプタを室温まで冷却
し基板を反応炉から取り出せばよい。
【００４６】
　以下、実施例により本発明の内容を具体的に説明するが、本発明は該実施例に限定され
るものではない。
【００４７】
　実施例１
　図１に示すような構造を有する装置を用いて、ＡｌＮ単結晶の製造を行った。使用した
サセプタは、基板載置部と周縁部とを有しており、その間には溝が設けられている。また
、基板載置部と周縁部とは共にＰＢＮ製であり、基板載置部には炭素発熱体が埋設され、
これに通電することにより基板を加熱することができるようになっている。
【００４８】
　ＡｌＮ単結晶の製造の製造は、次のような手順で行った。すなわち、先ずサファイアＣ
面基板をサセプタ上に保持し、サセプタを１００ｒｐｍで回転させた。次いで水素を１０
ｓｌｍの流量で流しながら、サファイア基板を１２００℃まで加熱して、１０分間保持す
ることで表面のクリーニングを行った。その後、サセプタの回転状態および基板温度を保
ったままで原料ガスの流通を開始した。このとき、原料ガス及びバリアガスの流量は、三
塩化アルミニウム５ｓｓｃｃｍ、アンモニア２０ｓｃｃｍ、窒素（バリアガス）１５００
ｓｃｃｍとし、キャリアガス（水素）の流量を調節して全流量が１０ｓｌｍとなるように
した。また、反応部内の圧力は５００Ｔｏｒｒとなるようにした。
【００４９】
　なお、III族原料ガスとして用いた該三塩化アルミニウムは、反応炉の上流側において
、５００℃に加熱保持した金属アルミニウムと塩化水素ガスを反応させることにより発生
させて供給した。また、配管内への三塩化アルミニウムの析出を防止するため、金属アル
ミニウムと塩化水素を反応させる反応炉から反応部までの配管は２００℃に加熱した。
【００５０】
　所定時間成膜を行った後、三塩化アルミニウムの供給のみを停止し、成膜を終了した。
なお、成膜は、成膜時間を６０分、１２０分、３６０分、および６００分と変えて４回行
った。成膜時におけるサセプタ周縁部外周領域の温度を赤外放射温度計により測定したと
ころ、その温度は、何れの場合も約９８０℃であった。
【００５１】
　三塩化アルミニウムの供給停止後、サセプタ温度が７００℃以下になったことを確認し
てからアンモニアの供給を停止し、反応部内に供給するガスを窒素ガスに切り替え炉内を
窒素置換した後、室温まで冷却してから基板を取り出した。取り出した基板の中心部を５
ｍｍ角に壁開した後、スパッタリングコーターによりＰｔを１０ｎｍコーティングした。
その後、走査型電子顕微鏡（SEM）によりサンプルの断面を観察することにより、膜厚評
価を行った。膜厚は成長時間６０分、１２０分、３６０分、６００分、でそれぞれ、４２
μｍ、７８μｍ、２３５μｍ、３９７μｍであった。図３に成長時間に対し、得られたＡ
ｌＮ単結晶膜の膜厚をプロットしたものを示す。
【００５２】
　比較例１
　図２に示す構造を有する装置、すなわち、サセプタとして周縁部及び溝を有しておらず
、回転不能に固定設置されている他は実施例１で用いたサセプタと同様のサセプタを用い
た以外は、実施例１と同様の操作を行った。膜厚は成長時間６０分、１２０分、３６０分
、６００分でそれぞれ、４０μｍ、７７μｍ、１９０μｍ、２３０μｍであった。図３に
成長時間に対し、得られたＡｌＮ単結晶膜の膜厚をプロットしたものを示す。なお、成膜
時におけるサセプタ周縁端部の温度は実施例１に比べ２００℃近く高い約１１６０℃であ
り、３６０分以上成膜を行った後にはサセプタ上流部の仕切り板の孔の周縁部の角部近傍
に結晶性の堆積物が付着していた。
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【００５３】
　比較例２
　実施例１においてサセプタを回転させない他は同様にして６００分間成膜を行った。得
られた膜の膜厚は３１０μｍであり、製膜後に装置内を観察したところサセプタ上流部の
仕切り板の孔の周縁部の角部近傍に結晶性の堆積物が付着していた。
【図面の簡単な説明】
【００５４】
【図１】本図は、代表的な本発明のIII族窒化物製造装置の模式図（部分断面の模式図）
である。
【図２】本図は、比較例１で用いたIII族窒化物製造装置の模式図（部分断面の模式図）
である。
【図３】本図は、実施例１及び比較例１において、得られたＡｌＮ単結晶膜の膜厚と製膜
時間との関係を示したグラフである。
【図４】本図は、従来の水平型ＨＶＰＥ装置の模式図（部分断面の模式図）である。
【符号の説明】
【００５５】
１００・・・III族窒化物製造装置
１１０・・・反応器
１１１・・・反応部
１１２・・・仕切り板
１１３・・・底面
１１４・・・穴
１２０・・・加熱手段
１３０・・・サセプタ
１３１・・・回転軸
１３２・・・基板側面
１３３・・・周縁端部
１３４・・・基板載置部
１３５・・・周縁部
１３６・・・溝
１３７・・・炭素製発熱体
１４０・・・基板
１５０・・・原料ガス供給手段
２００・・・III族窒化物製造装置
２１０・・・反応器
２１１・・・反応部
２１２・・・仕切り板
２１３・・・底面
２１４・・・穴
２２０・・・加熱手段
２３０・・・サセプタ
２３７・・・炭素製発熱体
２４０・・・基板
２５０・・・原料ガス供給手段
２６０・・・仕切り板の孔の周縁部の角部近傍
４００・・・水平型ＨＶＰＥ装置
４１０・・・反応管
４２０・・・加熱手段
４３０・・・サセプタ
４４０・・・基板
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４５０・・・原料ガス供給手段
４５１・・・二重管
４５２・・・二重間の内管
４５３・・・二重間の外管

【図１】 【図２】

【図３】
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