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< (57) Abstract: e purpose o i the present invention i s t o provide a silicon-doped n-type aluminum nitride monocrystalline substrate

having high performance. Provided i s a silicon-doped n-type aluminum nitride monocrystalline substrate, wherein: i n a photolumin -
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(57) 要約： シ リコンを ドー ピング した、高性能な n 型窒化アル ミニウム単結晶基板 を提供す ることを目的
とする。シ リコンが ドー ピングされた n 型窒化アル ミニウム単結晶基板であって、 2 3 °Cにおけるフォ ト
ル ミネセ ンス測定において、 3 7 0 〜 3 9 0 n m に ピークを有する発光スペク トル強度 （I 1 ) と窒化ァ
ル ミ二ゥ厶のバ ン ド端の発光 ピーク強度 （I 2 ) の比 （I 1 ノ I 2 ) が 0 . 5 以下であ り、厚みが 2 5 〜
5 0 0 µ であ り、 2 3 °Cにおける電子濃度 とシ リコン濃度の比 （電子濃度ノシ リコン濃度）が 0 . 0 0
0 5 〜 0 . 0 0 1 である n 型窒化アル ミニウム単結晶基板 を提供する。



明 細 書

発明の名称 ： n 型窒化アル ミニ ウム単結晶基板

技術分野

[0001 ] 本発明は、シ リコンが ドー ピングされた、 自立性のある n 型単結晶窒化ァ

ル ミニゥ厶基板 （n 型窒化アル ミニウム単結晶基板）に関する。

背景技術

[0002] 現在、パ ワーデバイス材料 と して主にシ リコンが用い られているが、 さら

に高性能なパ ワーデバイスを実現 しうる材料 と して、窒化ガ リゥ厶ゃ炭化珪

素などのワイ ドバ ン ドギャップ半導体が注 目されている。窒化アル ミニウム

は、 これ らの材料 に比べて、 さらに広いバ ン ドギャップエネルギー （6 . 2

e V ) を持 っていることに加え、絶縁破壊耐圧 （1 2 M V c m ) 、熱伝導

率 （3 . OW c m - i K - 1 ) も優れているため、上述の材料 を用いた場合 より

さらに高い耐電圧特性 を有するパ ワーデバイスを実現することが可能である

[0003] 高い素子性能 （大容量 高耐電圧）を実現する為の素子構造 と して、窒化

ガ リゥ厶および炭化珪素を用いたデバイスでは、導電性基板 を支持基板 と し

て用いた、縦型、つまり素子の表面か ら裏面の間に電流が流れる、 も しくは

電圧が印加 される半導体素子構造が提案されている （特許文献 1 〜 3 参照）

。縦型構造を採用することにより、横型、つまりデバイスを駆動 させる為の

電流の流れ方向が横方向のデバイスにおいて課題であった、耐電圧特性 を向

上することが可能になる。 さらに、縦型構造を採用することにより、デバイ

スに印加する電力を大 きくすることが可能 となる。 また、縦型構造が有効な

デバイスと して半導体 レ一ザ一などの発光デバイスも挙 げられる。縦型デバ

ィス構造を採用することによって、横型構造で問題 となるメサ構造端部での

電流集中を回避 し、活性層への均一な電流注入が可能 とな り、素子の信頼性

が向上することが期待される。

[0004] このような縦型の素子構造を実現する為 には、上述の通 り、導電性基板 を



使用する必要がある。導電性を有する窒化アルミニウムに関 しては、有機金

属気相エピタキシー （M 〇V P E : M e t a l o r g a n i c V a p o r

P h a s e E p i t a x y ) 法やハイ ドライ ド気相エピタキシー （H V

P E : H y d r i d e V a p o r P h a s e E p i t a x y ) 法なこ

の化学的気相成長法によってシリコンを ド一プすることによりn 型導電性結

晶層を形成する手法が知られている （特許文献 4 〜 6 ) 。

[0005] しか しながら、特許文献 4 、 5 、 6 においては、サファイア基板や炭化珪

素基板のような異種基板上に n 型窒化アルミニゥ厶単結晶層を形成 している

ため、高品質かつ基板として使用できる程の膜厚を有する n 型窒化アルミ二

ゥ厶単結晶層を作製することは困難であつた。

[0006] —方、高品質な窒化アルミニウム単結晶層を形成する方法として、同種、

すなわち、窒化アル ミニウム単結晶からなるベース基板上に、窒化アル ミ二

ゥ厶単結晶層を成長させる方法も開発されている （非特許文献 1 ) 。非特許

文献 1 に記載の方法によれば、窒化アル ミニウム単結晶からなるベース基板

と同程度の結晶品質であり、高純度な窒化アルミニウム厚膜層を形成するこ

とができる。そ して、この方法によれば、 n 型窒化アルミニウム単結晶層は

、転位密度が 1 0 6 c m - 2程度のものを得ることができる。

[0007] また、同種基板上に窒化アルミニウム単結晶の厚膜を化学的気相成長によ

り形成させた例は特許文献 7 、非特許文献 2 にも記載されている。

[0008] また、転移密度が低 く、結晶性のよいIII 族窒化物単結晶を安定 して成長さ

せる方法としては、昇華法などの物理的気相成長法が知られている。昇華法

によれば、厚みのあるIII 族窒化物単結晶が得 られる。特許文献 8 には、III

族窒化物単結晶の成長速度を高め、結晶性を向上させるためにS i 等の不純

物元素の共存下で昇華を行うことが教示されている。

先行技術文献

特許文献

[0009] 特許文献1 ：特開 2 0 0 3 —0 8 6 8 1 6 号

特許文献2 ：特開 2 0 0 6 _ 1 0 0 8 0 1 号



特許文献 3 ：：特 開 2 0 0 9 - 0 5 9 9 1 2 号

特許文献 4 ：：特 開 2 0 0 0 - 0 9 1 2 3 4 号

特許文献 5 ：：特 開 2 0 0 3 - 2 7 3 3 9 8 号

特許文献 6 ：：W O 2 0 0 8 / 0 9 6 8 8 4

特 許文献 7 ：：W O 2 0 1 5 / 0 5 6 7 1 4

特 許文献 8 ：：W O 2 0 0 7 / 1 1 1 2 1 9

非特許文献

[001 0] 非 特 許文献 1 ：A p p に P h y s . E x p r e s s . 5 ( 2 0 1 ) 0 5 5

5 0 4

非特許文献 2 ：A p p に P h y s . E x p r e s s . 5 ( 0 1 ) 1 2 5

5 0 1

発 明の概要

発 明が解決 しょ うとする課題

[001 1] 特 許 文献 8 に記載 の よ うに、昇華法 によれば、転位密度 が低 く結晶性 が良

好であ り、厚 みのあ るΠ Ι族窒化物単結晶 を得 る ことがで きる。 そ して、特許

文献 8 の方法 によ り得 られ る窒化 アル ミニ ウム単結晶 には、不純物元素 と し

てのシ リコン （S i ) が混 入す る。混 入 したシ リコンが ドナ一 と して作用す

れば、得 られ る単結晶 は n 型導 電性 を有 す る と期待 で きる。 しか し、 シ リコ

ンが混 入 した昇華法窒化 アル ミニ ウム単結晶 は、他 の不純物 や、 アル ミニ ゥ

厶ゃ窒素 が欠落 した点欠陥の影響 であ る と考 え られ るが、 シ リコン の 含有量

か ら期待 され るほ どには n 型導 電性 を発現 しない場合 があ る。

[001 2] 非 特 許文献 1 、 2 、特許文献 7 の同種基板 を用 いた化学 的気相成長法 によ

れば、 高 い結晶品質 かつ高純度 の窒化 アル ミニ ウム厚膜層 を形成 す る ことが

で きる。 そ して、特許文献 7 には、 n 型導 電性 を発現 す る窒化 アル ミニ ウム

厚膜層 （基板 ） について記載 されている。 しか しなが ら、近年、 よ り一層高

い n 型導 電性 を発揮 す る窒化 アル ミニ ゥ厶単結晶基板 が求め られてお り、 こ

れ ら公知技術 は改善 の余地 があ った。

[001 3] 窒 化 アル ミニ ウ ム 単結晶 に ド一 プされた シ リコ ン は、 一部 は熱 的 に励起 さ



れて ドナ一 と して機能するが、上述 した他 の不純物や点欠陥 によって補償 さ

れる結果、 ドナ一 と して機能するのではな く、多 くは結晶中の異物 と して存

在 し、 n 型導 電性 の発現 には寄与 しない と推定 される。 このような n 型導 電

性 の発現 に寄与 しないシ リコ ン等 は、結晶性 を損 な う要因 とな り、 また転移

の発生や、望 ま しくない着色 を引 き起 こす とも推定 される。 このため、 シ リ

コンの補償要因 となる他 の不純物や点欠陥の混入が抑制 され、 ド一 プされた

シ リコンの多 くが n 型導 電性 の発現 に寄与 しうる n 型窒化 アル ミニ ウム単結

晶基板 が望 まれる。

[0014] したが って、本発 明は、上記の様 な現状 を鑑みてなされ、 シ リコンが ド一

プされ、高い n 型導 電性 を有 し、 自立性 のある n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶

基板 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

[001 5] 本発 明者等 は、上記課題 を解決するため、鋭意検討 した。 その結果、種 々

の製造条件 を検討 した ところ、 n 型導 電性 を補償 するアル ミニ ウム （A I )

欠陥の割合 を低減することによ り、 n 型導 電特性 を低下 させ るァクセ プタ一

性補償 中心密度 が低減 し、 その結果、高い n 型導 電性 を有 し、 自立 した基板

と して使用で きる程度 の厚みの高品質な n 型単結晶窒化 アル ミニ ウム単結晶

層 を形成 で きることを見出 し、本発 明を完成 するに至 った。 n 型導 電性 向上

のメカニズムは必ず しも明 らかではないが、適切 な成長条件 を選択 すること

によ り、 シ リコンの補償 中心 となる他 の不純物や、 アル ミニ ウム欠陥の割合

が低下することによって、 シ リコンが ドナ一 と して機能する割合 が増加 する

ため と考 え られる。

[001 6] すなわち、第一の本発 明は、 シ リコンが ドー ピングされた n 型窒化 アル ミ

二 ゥ厶単結晶基板 であ って、 2 3 °C おけるフ ォ トル ミネセ ンス測定 において

、 3 7 0 〜 3 9 0 n m に ピークを有 する発光スぺ ク トル強度 （し ） と窒化 ァ

ル ミ二 ゥ厶のバ ン ド端 の発光 ピーク強度 （I 2 ) の比 （I ， I 2 ) が 0 . 5 以

下であ り、厚みが 2 5 〜 5 0 0 m であ り、 2 3 °C における電子濃度 とシ リ

コ ン濃度 の比 （電子濃度 / シ リコ ン濃度）が 0 . 0 0 0 5 〜 0 . 0 0 1 の n



型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 である。下記 に詳述するが、 3 7 0 〜 3 9 0

n m に ピークを有 する発光スぺ ク トル強度 （I ，）は、 A I 欠陥の量 を表 す こ

とが知 られている。 また、窒化 アル ミニ ウムのバ ン ド端 の発光 ピーク （I 2 )

は、 2 1 0 n m付近 に確認で きる。

[001 7] そ して、本発 明の n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 は、前記 n 型窒化 アル

ミニ ゥ厶単結晶中に含 まれる、 ァクセ プタ一の濃度 が 1 O i s c m - 3以下であ

り、 かつシ リコン濃度 を超 えない ことが好 ま しい。 このような条件 を満たす

ことによ り、良好な n 型導 電性 を得 ることが可能 となる。

[001 8] また、本発 明の n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 は、転位密度 が 1 0 6 c m

一2以下であることが好 ま しい。 この条件 を満足することによ り、本発 明の n

型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 を使用 した低抵抗 かつ高い信頼性 の縦型電子

デバ イスを作製 することがで きる。

[001 9] さ らに、本発 明の n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 は、 2 3 °C における電

子濃度 が 1 X 1 0 1 3 〜 1 X 1 0 1 7 c m - 3 であることが好 ま しい。

[0020] 第二の本発 明は、前記 n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 の上下 に電極 を備

えた縦型窒化物半導体デバ イスである。

発明の効果

[0021 ] 本発 明によれば、従来実現 されていない、高い n 型導 電性 を有 する、 自立

性 のある n 型窒化 アル ミニ ゥ厶単結晶基板 が提供 され、 n 型窒化 アル ミニ ゥ

厶基板 による縦型半導体デバ イスの作製 が可能 となる。 なお、 この縦型窒化

物半導体デバ イス とは、 n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 の上下面 に電極 が

形成 された構造であ り、 シ ョッ トキ一バ リアダイオー ド、 トランジスタ、発

光 ダイォ一 ド、 レーザ一ダイォ一 ドな ど種 々の半導体デバ イスに適用するこ

とが出来 る。

発明を実施するための形態

[0022] ( n 型窒化 アル ミニ ゥ厶単結晶基板）

本発 明において、 n 型窒化 アル ミニ ウム単結晶基板 は、 シ リコンを ドナ一

と して含む窒化 アル ミニ ウム単結晶か らなる基板 である。 n 型基板 とは、 電



圧の印加により電流を生 じ、電荷を運ぶキヤリアとして自由電子が使われる

半導体基板である。負の電荷を持つ自由電子がキヤリアとして移動すること

で電流が生 じる。つまり、多数キャリアが電子となる半導体基板である。

[0023] 本発明の n 型窒化アル ミニウム単結晶基板は、 2 3 °C におけるフォ トル ミ

ネセンス測定において、 3 7 0 〜 3 9 0 n mにピークを有する発光スぺク 卜

ル強度 （I ，）と窒化アルミニウムのバン ド端の発光ピーク強度 （I 2 ) の比

( I ， I 2 ) が 0 . 5 以下である。

[0024] 2 3 °C におけるフォ トルミネセンス測定において、 3 7 0 〜 3 9 0 n mの

ピークを有する発光スぺク トルは、 n 型導電性を補償するA I 欠陥であるこ

とが報告されている （例えば非特許文献 A p p に P h y s . L e t t . 8

6 ( 2 0 0 5 ) 2 2 2 1 0 8 参照）。また、 3 7 0 〜 3 9 0 n mのピークを

有する発光スぺク トルは、不純物の混入量が増加すると共に発光ピーク強度

が強 くなることも示唆されている （例えば非特許文献 A p p に P h y s .

L e t t . 9 0 ( 2 0 0 7 ) 1 5 1 9 0 8 参照）。一方、窒化アルミニウム

のバン ド端は、 2 1 0 n m付近に観察することができる。

[0025] 本発明の n 型窒化アルミニウム単結晶基板は、 3 7 0 〜 3 9 0 n mにピ一

クを有する発光スペク トル強度 （I ，）と窒化アルミニウムのバン ド端付近 （

約 2 1 0 n m ) の発光ピーク強度 （I 2 ) の比 （I ， I 2 ) が 0 . 5 以下であ

る。発光ピークの強度比 （I ， I 2 ) が 0 . 5 を超える場合には、 n 型導電

性が低下するため好ましくない。高い n 型導電性を維持するためには、発光

ピークの強度比 （I ， I 2 ) は 0 . 3 以下であることが好ましく、 0 . 2 以

下であることがより好ましい。発光ピークの強度比 （I ， I 2 ) は、低けれ

ば低いほど好ましいが、工業的な生産を考慮すると、下限値が 0 . 0 0 1 で

ある。

[0026] また、本発明の n 型窒化アルミニウム単結晶基板は、厚みが 2 5 〜 5 0 0

mである。所望の用途、設計に応 じて上述の範囲内で基板の厚みを適時決

定すればよい。基板の厚みが 2 5 m未満の場合は、基板としての自立性を

確保することが困難となり、さらにはデバイス製造プロセス中のクラック発



生要因となり、歩留りの低下を招 くため好ましくない。一方、基板の厚みが

5 0 0 斗mを超える場合は、後述する n 型窒化アルミニウム単結晶基板の製

造時間が長 くなることによる生産性の低下に加え、デバイスの特性面におい

て縦方向の抵抗値の増加要因となる。 n 型窒化アルミニウム単結晶基板の厚

みは、好ましくは3 0 〜 3 0 0 m 、さらに好ましくは 5 0 〜 2 0 0 m で

ある。

[0027] また、本発明の n 型窒化アルミニウム単結晶基板は、 2 3 °C における電子

濃度とシ リコン濃度の比 （電子濃度/ シ リコン濃度）が、 0 . 0 0 0 5 〜 0

. 0 0 1 である。電子濃度とシ リコン濃度の比が高いことは、電子伝導に寄

与するシリコンの割合が高くなること、すなわち ドナ一活性化率が高いこと

を意味 している。また別の観点からは、電子濃度とシ リコン濃度の比が高く

なるということは、 n 型導電性を補償するァクセプタ一性欠陥の形成量が少

ないこと、もしくは炭素、マグネシウム、カルシウムなどのァクセプタ一性

不純物の混入量が少ないことを指す。その結果、デバイスの信頼性や n 型導

電性が向上する。電子濃度とシリコン濃度の比の理想値は 1、すなわち ド一

ビングされたシリコンが全て電子伝導に寄与することである。 しか し、窒化

アルミニウムにおけるシリコンの活性化エネルギーを考慮すると、何 ら限定

的に解釈されるべきではないが、上限値は0 . 0 0 1程度と推定される。よ

つて、室温における電子濃度とシリコン濃度の比は、好ましくは0 . 0 0 0

7 〜 0 . 0 0 1 である。

[0028] 2 3 °C における電子濃度は、所望のデバイス特性を実現するためには、幅

広い範囲で任意に制御できることが好ましく、広範囲な用途で使用可能な縦

型デバイスとするためには 1 X 1 0 1 3〜 1 X 1 0 1 7 c m - 3であることが好ま

しい。ただ し、電子濃度の最適値は、目的とするデバイスによりそれぞれ異

なるので、 n 型窒化アルミニウム単結晶基板を用いたデバイスの用途に応 じ

て、 1 X 1 0 1 3 〜 1 X 1 0 1 7 c m - 3、好ましくは 1 X 1 0 1 4〜 1 X 1 0 1 7 c

m - 3、さらに好ましくは 5 X 1 0 14〜 1 X 1 0 7 c m - 3の範囲から適宜決定

することが好ましい。



[0029] —方、 n 型窒化アル ミニ ウム単結晶基板中のシ リコ ン濃度は、電子濃度、

および電子濃度 とシ リコ ン濃度の比が上述の範囲内になるように、適宜決定

すればよい。電子濃度は、公知のホール効果測定、 C V 測定などにより測定

することができるが、本発明で規定する電子濃度は、測定温度 2 3 °C におけ

るホール効果測定によって測定 している。シ リコン濃度は、セシウムイオン

を 1 次イオンに用いた S I M S 分析 により定量する。

[0030] また、本発明の n 型窒化アル ミニウム単結晶基板は、結晶中に含 まれる、

ァクセプタ一濃度が 1 0 1 8 c m - 3以下であ り、かつシ リコ ン濃度 を超えない

ことが好ま しい。 n 型窒化アル ミニウム単結晶基板中のァクセプタ一濃度は

、非特許文献 （A p p に P h y s . L e t t . 8 9 ( 2 0 0 6 ) 1 8 1

) に記載 されている n 型窒化アル ミニウム薄膜 と同様 に、電子濃度の温

度依存性か ら算出できる。 n 型窒化アル ミニゥ厶単結晶中のァクセプタ一と

して機能する要素 と して、 ァクセプタ一性欠陥およびァクセプタ一性不純物

が挙 げられ、それ らの総和が結晶中のァクセプタ一濃度 と等 しいと考え られ

る。 ァクセプタ一性不純物 と しては、炭素、マグネシウム、カルシウムなど

が挙 げられるが、 これ ら元素に限定されるものではない。 ァクセプタ一性不

純物濃度は、 2 次イオン質量分析法 （S I M S ) な どの公知の技術 によって

測定することができる。

[0031 ] ァクセプタ一濃度は、シ リコン濃度以下であって、かつ、低 ければ低い方

が、高い電子濃度 とシ リコ ン濃度の比 （電子濃度 / シ リコ ン濃度）が得 られ

るため好ま しい。そのため、 ァクセプタ一濃度は、シ リコ ン濃度未満であ り

、かつ 1 0 1 8 c m - 3 以下であることが好ま しく、 さらに好ま しくは 1 0 1 6 c

m - 3以下であ り、最 も好ま しくは 1 0 1 5 c m - 3以下である。 また、その下限

値は、理想的では 0 であるが、不可避的混入、測定精度や不純物濃度の検 出

下限値 を考慮すると、 1 0 1 。c m - 3程度である。

[0032] また、本発明の n 型窒化アル ミニウム単結晶基板は、転位密度が 1 0 6 c m

一2以下であることが好ま しい。

[0033] n 型窒化アル ミニウム単結晶基板中の転位は、電子の移動度 を低下させる



要因となり、その結果、 n 型導電特性が低下する。また、縦型デバイス用基

板として本発明の n 型窒化アルミニウム単結晶を使用する場合、転位が電流

のリーク源となり、デバイスの信頼性を低下させる。このような n 型導電特

性およびデ/ くィス信頼性の低下を抑制するためには、 n 型窒化アルミニゥ厶

単結晶基板中の転位密度は 1 0 6 c m - 2以下であることが好ましく、より好ま

しくは 1 0 4 c m - 2以下である。転位密度の好適な下限値は0 c m - 2であるが

、工業的な生産を考慮すると 1 0 2 c m - 2である。転位密度の測定は、透過型

電子顕微鏡 （T E M ) による観察、又は簡易的にアルカリ溶液に浸潰 した後

のエッチピット密度の観察により行うことができる。なお、本発明において

は、エッチピット密度を転位密度とした。

[0034] この他、 n 型窒化アル ミニウム単結晶基板の主面の面方位は、C面 （A I

極性面）および—C 面 （N極性面）であり、目的に応 じてM軸もしくはA 軸

に傾斜させた、いわゆるオフ角度を有する面であっても良い。オフ角度は、

特に限定されるものではないが、一般的には0 〜 3 ° 程度である。

[0035] また、本発明の n 型窒化アルミニウム単結晶基板は、シリコン以外の ドナ

—不純物が少ない方が好ましい。具体的には、ゲルマニウム、スズ、酸素等

のシリコン以外の ドナ一不純物量が多いと、実効的な ドナ一活性化率が悪化

して、シ リコン濃度に対する電子濃度の比が低下する等の不具合が生 じる場

合がある。よって、 ドナ一不純物として機能するシ リコン以外の不純物濃度

はシリコン以下であり、かつ 1 0 1 7 c m - 3以下、さらに好ましくは 1 0 1 6 c

m - 3以下であることが好ましい。

[0036] ( n 型窒化アルミニゥ厶単結晶基板の製造方法）

次に、本発明の n 型窒化アルミニゥ厶単結晶基板の製造方法について説明

する。先ず、 n 型窒化アルミニウム単結晶基板を製造するために使用する、

窒化アルミニゥ厶単結晶種基板を準備する。この窒化アルミニゥ厶単結晶種

基板上に、各種の方法によりn 型窒化アルミニウム単結晶層を成長させた後

、該種基板を分離することにより、 n 型窒化アルミニウム単結晶基板を製造

する。



[0037] (窒化アルミニゥ厶単結晶種基板）

窒化アルミニウム単結晶種基板の転位密度は、 1 0 4 c m - 2以下、さらには

1 0 - 3 c m - 2以下であることが好ましい。転位密度が 1 0 4 c m - 2を超える

場合には、窒化アルミニゥ厶単結晶種基板上に n 型窒化アルミニゥ厶単結晶

層を形成する際に、 n 型窒化アルミニウム単結晶膜中に応力が蓄積され、膜

厚が厚 くなるにしたがってクラックが発生 しやすくなる傾向にある。また、

転位密度が 1 0 4 c m - 2を超える場合には、得られる n 型窒化アルミニウム単

結晶層 （n 型窒化アルミニウム単結晶基板）の転位密度を 1 0 6 c m - 2以下と

することが難 しくなる傾向にある。そして、 n 型窒化アルミニウム単結晶層

の転位密度が 1 0 6 c m - 2を超えている場合には、成長時の n 型窒化アルミ二

ゥ厶単結晶層表面に多数のヒロックが形成されており、それに伴つて表面平

滑性が低下する傾向にある。このような現象が生 じると、 n 型窒化アルミ二

ゥ厶単結晶層の結晶品質が低下するのみでなく、 n 型窒化アルミニウム単結

晶層中に意図せず混入するシリコン以外の不純物濃度が高くなり、得られる

n 型窒化アルミニウム単結晶基板の n 型導電性を低下させる要因となる。

[0038] なお、窒化アルミニウム単結晶種基板の転位密度の下限値は0 c m - 2であ

るが、工業的な生産を考慮すると 1 0 2 c m - 2である。転位密度の測定は、透

過型電子顕微鏡 （T E M ) による観察、又は簡易的にアルカリ溶液に浸潰 し

た後のエッチピット密度の観察により行うことができる。なお、本発明にお

いては、エッチピット密度を転位密度とした。

[0039] 上記に示 した低転位密度の窒化アルミニウム単結晶種基板は、公知の方法

で製造することができる。そして、上記の特性が得られれば、その方法は特

に限定されるものではないが、昇華法 （例えば、 J o u r n a l o f C

r y s t a I G r o w t h . 3 1 2 . 2 5 1 9 に記載）や、特開 2 0 1 0

- 8 9 9 7 1 に提案されるような手法を用いることができる。

[0040] 窒化アルミニウム単結晶種基板は、 n 型窒化アルミニウム単結晶層を形成

する主面がC面であることが好ましい。さらに、主面の表面粗さは、 n 型窒

化アルミニウム単結晶層の結晶品質を低下させないため、原子層レベルで平



滑であることが好ま しい。具体的には、種基板の主面全面において平均二乗

粗 さ （R M S ) で 0 . 2 n m以下であることが好ま しい。表面粗 さが上述の

範囲を超える場合や、種基板の主面に、研磨 による傷などが存在する場合は

、転位密度が多い場合 と同様、 n 型窒化アル ミニウム単結晶層のクラックの

発生要因となる。

[0041 ] n 型窒化アル ミニゥ厶単結晶層を成長する主面の面方位はC 面であること

が好ま しく、 C 面か らの傾 き （オフ角度）は、特 に限定されるものではない

が、 0 〜 3 ° 程度であることが好ま しい。

[0042] また、窒化アル ミニウム単結晶種基板の厚みは、特 に制限されるものでは

ないが、通常 0 . 3 〜 1 . O m m程度である。 このような種基板 を準備する

ことで、高い結晶品質の n 型窒化アル ミニゥ厶単結晶層を形成することが可

能 となる。

[0043] (種基板上の n 型窒化アル ミニウム単結晶層の成長方法）

次に、 この窒化アル ミニウム単結晶種基板上に成長させる、 n 型窒化アル

ミニゥ厶単結晶層の成長方法ついて説明する。

[0044] n 型窒化アル ミニウム単結晶層は、 H V P E 法、 M O V P E 法、分子線ェ

ピタキシ一 （M B E : M o l e c u l e B e a m E p i t a x y ) 法な

ど、公知の結晶成長法によって製造される。中でも、比較的高い結晶成長速

度で高品質の単結晶層が得 られるなどの生産性 を考慮すると、 H V P E 法 も

しくはM 〇V P E 法が好ま しく、最 も高い成長速度で高品質の単結晶層が得

られる H V P E 法が最 も好ま しい。

[0045] ( H V P E 法による n 型窒化アル ミニウム単結晶層の成長方法）

H V P E 法を採用する場合は、 アル ミニウム源 と してハ ロゲン化アル ミ二

ゥ厶 （例えば、 3 塩化アル ミニウムガス等）、窒素源 と してアンモニア、及

びシ リコン源 と して S i H C I 4 — ( は 0 〜 3 の整数である）のガスを窒

化アル ミニウム単結晶種基板上に、水素および窒素などのキヤ リァガスと共

に供給 し、 η 型窒化アル ミニウム単結晶層を成長させることが好ま しい。そ

の他、シ リコン源 と して石英 （S i 〇 2 ) やシ リコン （S i ) な どのシ リコン



供給源材料を使用することもできる。

[0046] n 型窒化アルミニウム単結晶層を成長させる際の種基板の温度は、 1 2 0

0 〜 1 5 0 0 °C とすることが好ましく、さらに 1 3 5 0 〜 1 4 5 0 °C とする

ことが好ましく、特に 1 4 0 0 〜 1 4 5 0 °C とすることが好ましく、 1 4 1

0 〜 1 4 4 0 °C とすることが最も好ましい。一般的に、S i を ドーピングし

て n 型窒化物半導体層を成長する場合は、成長時にシリコンドーピングによ

り単結晶層中に歪が蓄積され、クラックが発生するなどの現象が起こること

が知られている。 しかし、上述 したような 1 2 0 0 °C以上、好ましくは 1 3

5 0 °C以上の高温において、 n 型窒化アルミニウム単結晶を成長することに

よって、膜厚を2 5 斗m以上としても、成長中の新たな転位やクラックの発

生を大幅に低減することが可能となる。 n 型窒化アルミニウム単結晶層を成

長させる際の種基板の温度が高くなると一般に、基板周辺部材の温度も高く

なるため、周辺部材からの不純物の混入量が増加する傾向にある。また結晶

成長速度が高くなるに伴って、塩素などの原料ガス由来の不純物が増加する

ことが考えられる。そのため、過度に基板温度を高くする、もしくは結晶成

長速度が速くなると、得られるn 型窒化アルミニウム単結晶層中の電子濃度

とシリコン濃度の比 （電子濃度/ シリコン濃度）が低下し、 0 . 0 0 0 5 未

満となるおそれがある。これは、窒化アルミニウム単結晶に ド一プされたシ

リコンの多くが結晶中に異物として存在 し、 n 型導電性の発現には寄与 しな

いためと推定される。一方、結晶成長速度を適度に制御することで、 ド一プ

されたシリコンの多くが n 型導電性の発現に寄与するようになる。この原因

は必ずしも明らかではないが、結晶成長速度を比較的緩やかにすることで、

意図せぬ不純物の混入やアルミニウム欠陥の形成が抑制され、より多くのシ

リコンが ドナ一として機能するためと考えられる。 したがって、 n 型窒化ァ

ルミ二ゥ厶単結晶層を成長させる際の種基板の温度は、好ましくは 1 5 0 0

°C以下、さらに好ましくは 1 4 5 0 °C以下、特に好ましくは 1 4 4 0 °C以下

である。

[0047] さらに、アンモニアなどの窒素源となるガスとアルミニウム源となるガス



との供給モル比 （V I I I 比）は、使用する結晶成長装置の構造にも依存

するが、 0 . 5 〜 1 0 0 にすることが好ましく、さらに2 〜 2 0 とすること

が好ましい。なお、キャリアガスとして窒素を用いる場合には、上記V / I

I I 比には、キャリアガスに含まれる窒素は算入 しない。 V / I I I 比が低

いと （すなわち供給されるA I 原子が過剰であると）、結晶成長速度が速 く

なる傾向にある。また、アルミニウム源であるハロゲン化アルミニウムの供

給が過剰であると、ハロゲンが不純物として単結晶層中に残留することがあ

る。

[0048] また、 n 型窒化アルミニウム単結晶層の成長速度は、 n 型導電性や発光特

性を悪化させない範囲において、特に制限されるものではないが、 1 0 〜 1

O O m h であることが好ましく、より好ましくは 1 0 〜 5 0 m h 、

さらに好ましくは 1 5 〜 3 0 m h 、特に好ましくは 1 5 〜 2 0 m h

である。工業的な生産効率を考慮すると、成長速度は大きい方が好ましいが

、成長速度が大きくなるにつれて、成長表面にヒロックが形成され、結晶品

質が低下する傾向にある。

以上の種基板の温度、 V / I I I 比、成長速度の条件は、使用する装置の

大きさ、形状により最適値が異なるため、上記の例示範囲で最適値を決定す

ればよい。

[0049] n 型窒化アルミニウム単結晶層を成長する際のシリコンの ドーピング方法

は、例えば、シリコン源としてS i H C I 4 _ ( は 0 〜 3 の整数である）

のガスを用いて ドーピングする方法を用いることが好ましい。膜厚方向にお

けるシリコン濃度を一定にする場合は、 η 型窒化アルミニウム単結晶層成長

時のS i H C I 4 _ ガスの流量を一定に保てばよい。また、シリコンを ド一

ビングする別の方法として、窒化アルミニウム単結晶種基板を加熱するサセ

プタ一の周辺であって、石英ゃシリコンなどのシリコン供給源材料を該種基

板の上流側に設置 し、該シリコン供給源材料からの脱離シリコンを利用 して

ドーピングする方法などを用いることができる。シリコンの含有量は、上述

のS i H C I 4 - ガスの供給量、シ リコン供給源材料の量、配置を調整 して



適宜決定すればよい。ただ し、過剰量のシ リコ ンを ドー ピングするような条

件下にすると、得 られる n 型窒化アル ミニウム単結晶層 （基板）の発光 ピー

クの強度比 （I ， I 2 ) が高 くなる傾向にあ り、 n 型導電特性が低下 して し

まうため好ま しくない。

[0050] 以上のような方法を採用することで、シ リコンを ドー ピング した、高品質

かつ自立性のある n 型窒化アル ミニゥ厶単結晶層を形成することはできるが

、一般的に、成長条件は結晶成長装置の構造に大 きく影響 を受ける。例えば

、ガス供給部の構造の違いによる供給原料ガスの線速度や、被加熱部の構造

の違いによる原料ガスの対流の変化が挙 げられる。 これ らの違いによって、

種基板上での実効的な A I 原料および N原料の供給量および供給比が、装置

によって異なることが予想 される。 よって、上述 したパラメ一ターの範囲内

において、適宜成長条件 を調整することによって、本発明の n 型導電特性お

よび発光特性 を安定 して実現することが可能 となる。

[0051 ] 非特許文献 （A p p に P h y s . L e t t . 7 2 ( 1 9 9 8 ) 4 5 9 ) に

は、シ リコンを ド一 ピング した際には、 ド一 ピング量の増加 に伴 って A I 欠

陥の形成ェ ネルギ一が低下する傾向であることが示されている。上述の通 り

、 クラックの発生を抑制する観点か らは高温での成長が好ま しいが、一方で

高濃度のシ リコ ンを ドー ピングする際には、 A I 欠陥の形成 を抑制する手段

と して、上記の非特許文献 に記載の通 り、成長温度 を低 く設定することが好

ま しい。 クラックの抑制および A I 欠陥の形成の抑制の両方の観点か ら、成

長温度は 1 3 5 0 〜 1 4 5 0 °C、 さらに 1 4 0 0 〜 1 4 5 0 °C、特 に 1 4 1

0 〜 1 4 4 0 °C の範囲が好ま しい。

[0052] また成長速度 もシ リコン ドー ピング量の増加 に伴い、低 く設定することで

、 A I 欠陥の形成 を抑制 し、本発明の n 型窒化アル ミニウム単結晶の発光特

性および n 型導電性 を達成することが可能 となる。

[0053] 本発明において、 アル ミニウム欠陥濃度が低 く、結晶性がよい自立性のあ

る n 型窒化アル ミニウム単結晶層 （基板）を成長 （製造）するには、例えば

、 ( ) 成長温度が 1 3 5 0 〜 1 4 5 0 °C、好ま しくは 1 4 0 0 〜 1 4 5 0



°C、さらに好ましくは 1 4 1 0 〜 1 4 4 0 °Cの範囲であって、 （2 ) / I

I I 比が 5 〜 2 0 、 ( 3 ) n 型窒化アルミニウム単結晶の成長速度を 1 5 〜

3 0 m h 、さらに 1 5 〜 2 0 m h とする、 （4 ) 成長圧力が 7 0 0

〜 7 6 0 T o r r 、さらに 7 4 0 〜 7 6 0 T o r r 、であることが好ましい

。これらの （1 ) 〜 （4 ) の成長パラメータ一は、上述の通り、 n 型窒化ァ

ルミ二ゥ厶層を成長する装置の違いによって具体的な条件は異なるものの、

本発明の好ましい範囲内において調整すればよい。本発明で使用 した装置に

おいては、上記 （1 ) 、 （2 ) 、 ( 3 ) の条件を満足することにより、優れ

た特性の n 型窒化アルミニゥ厶単結晶層を製造することができた。製造条件

の選定についての具体的指針としては、 （1 ) 成長温度が高いと成長速度が

速 くなる傾向にあり、 （2 ) V l I I 比が低いと成長速度が速 くなる傾向

にある。そ して、 （3 ) 成長速度が速いと、得 られる n 型窒化アルミニウム

単結晶層中の電子濃度とシリコン濃度の比 （電子濃度/ シリコン濃度）が低

下 し、 0 . 0 0 0 5 未満となるおそれがある。このため、たとえば成長温度

が過度に速い場合には、 V I I I 比を高くするなどの手段で成長速度が適

切な範囲となるように制御することが好ましい。

[0054] 成長速度が速い場合に、電子濃度とシリコン濃度の比 （電子濃度/ シリコ

ン濃度）が低下する理由は明らかではないが、本発明者等は次のように考察

している。すなわち、成長速度が速 くなると、塩化アルミニウムガス比の増

加に伴い、塩素 （C I ) などの意図せぬ不純の混入量が増加する結果、電子

濃度とシ リコン濃度の比が低下するものと考えられる。また、成長速度が速

くなると、 n 型窒化アルミニウム単結晶層中に含まれる欠陥 （エッチピット

密度の増加）が増加する傾向にあるため、これらの欠陥が電子濃度とシリコ

ン濃度の比を低下させる要因になると考えられる。そのため、本発明におい

ては、成長速度は比較的遅い方が好ましいと考えられる。

[0055] 以上のような方法で成長させる n 型窒化アルミニウム単結晶層の厚みは、

特に制限されるものではないが、後述の分離工程で単結晶の一部も除去され

ることがあるため、所望とする n 型窒化アルミニゥ厶単結晶基板よりも厚め



に設定する。そのため、 n 型窒化アルミニウム単結晶層は、 2 5 〜 6 0 0 从

mとすることが好ましい。

[0056] (分離方法）

上述の方法により窒化アルミニゥ厶単結晶種基板上に n 型窒化アルミニゥ

厶単結晶層が形成された積層基板を作製 した後、種基板とn 型窒化アルミ二

ゥ厶単結晶層とを分離する方法について説明する。

[0057] 分離手法は、特に制限はなく、下記で例示するような公知の技術を使用す

ることができる。例えば、積層基板を作製 した後、種基板部分を機械研磨す

る方法、水酸化力リゥ厶などのアル力リ溶液に浸潰 して種基板部分のみを溶

解する方法、特開 2 0 0 3 _ 1 6 8 8 2 0 で提案されているレーザ一光を照

射することにより分離する方法などが挙げられる。これにより自立 した n 型

窒化アルミニウム単結晶基板を得ることができる。上述の方法により窒化ァ

ルミ二ゥ厶単結晶種基板を分離 した側の面、およびその反対側の面 （成長表

面）は、化学機械 （C M P ) 研磨を行い、機械研磨および成長後の表面酸化

などによるダメージ層を除去 し、平滑性を向上させることが好ましい。なお

、成長表面のC M P研磨を行う順番は、分離後に限定されるものではなく、

適宜決定すればよく、例えば、 n 型窒化アルミニウム単結晶層の成長後に行

つてもよい。

[0058] (半導体デバイスの作製）

このようにして得 られた n 型窒化アルミニゥ厶単結晶基板において、基板

の両面 （例えば、基板の上下の面）に動作電極を形成することによって、縦

型の半導体デバイスを作製することができる。また、この縦型の窒化物半導

体デバイスにおいて、一方の主面側 （例えば、上面）にォ一ミック電極層を

形成 し、他方の主面 （例えば、下面）にショットキ一電極層を形成すること

により、縦型ショットキ一バ リアダイオー ドとすることができる。その他の

態様として、本発明の n 型窒化アルミニウム単結晶基板と電極との間に、適

宜窒化アルミニウムガリゥ厶 （A I X G a い X N 、 0 ≤ X ≤ 1 ) 層を形成する

こともできる。窒化アルミニウムガリウム層は、目的に応 じて、シリコンを



ドー ピング した n 型、 M g を ドー ピング した p 型にすることもできる し、不

純物 を ドー ピング しないアン ド一プ層であってもよい。 また、本発明の n 型

窒化アル ミニウム単結晶基板は、横型の窒化物半導体デバイスの製造にも当

然に使用できる。

[0059] 以下、実施例および比較例 をあげて本発明について詳 しく説明するが、本

発明はこれ ら実施例 に限定されるものではない。

[0060] 実施例 1

本発明の n 型窒化アル ミニゥ厶単結晶基板 を作製するための窒化アル ミ二

ゥ厶単結晶種基板 にはC 面窒化アル ミニウム単結晶種基板 （1 5 m m X l 5

乂厚み 5 0 0 ) を用いた。 この窒化アル ミニウム単結晶種基板の転

位密度 （エ ッチ ピッ 卜密度）は、 1 X 1 0 4 c m - 2であった。なお、 この転位

密度は、下記に記述する n 型窒化アル ミニウム単結晶基板の転位密度の測定

方法 と同 じ方法で求めた。

[0061 ] この種基板 を H V P E 装置内のパイロリテ ィックボ ロンナイ トライ ド製の

サセプタ一上に設置 した後、 H V P E 装置内の圧力を 7 5 0 T o r r と し、

水素、窒素の混合キャ リアガス雰囲気下で、種基板 を 1 4 3 0 °C に加熱 した

。 この際、全キャ リアガス流量 （1 0 s I m ) に対 して 0 . 5 体積％になる

ようにアンモニアガスを供給 した。次いで、 4 5 0 °C に加熱 した金属 A I と

塩化水素ガスを反応させることによって得 られる塩化アル ミニウムガスを全

キャ リアガス供給量に対 して 0 . 0 3 5 体積％になるように供給 し、種基板

上に n 型窒化アル ミニウム単結晶層を 5 0 斗 m形成 した。 こ こで、 V / I I

I 比 は 1 4 . 3 である。 この際、サセプタ一上に石英片 （2 m m X 2 m m X

厚み 1 m m ) を設置 し、加熱下で起 こる石英の自然脱離現象を利用 して、窒

化アル ミニウム単結晶層中にシ リコンを ドー ピング した。石英片は、種基板

に対 して、ガスの上流側 に 1 c mの距離 に設置 した。得 られた n 型窒化アル

ミニゥ厶単結晶層 と成長時間の関係か ら見積 もられる成長速度は 1 8 m

h であった。



[0062] n 型窒化アルミニゥ厶単結晶層が形成された積層基板をH V P E装置から

取 り出した後、高分解能X 線回折装置 （スぺク 卜リス社パナリティカル事業

部製 X ' P e r t ) により、加速電圧 4 5 k V 、加速電流 4 O m A の条件で

、 n 型窒化アル ミニウム単結晶層の （0 0 2 ) 面および （1 0 1 ) 面のX 線

口ッキングカープ測定を行った。X 線口ッキングカープの半値幅はそれぞれ

、 2 8 a r c s e c 、 1 9 a r c s e c であった。

[0063] 次に、フォ トル ミネセンス装置 （堀場製作所製 L a b R a m H R _ 8 0 0

) で n 型窒化アルミニウム単結晶層のフォ トルミネセンス測定を行った。励

起光源には 1 9 3 n mのA r F レーザ一 （コヒ一レン 卜製 E x c i S t a r

S - 2 0 0 ) を用いた。 3 0 ° 傾斜させた試料にレーザ一光を照射 し、試料

から発生 したルミネッセンスを集束 レンズにて結像 した後、分光器にて検出

し、波長に対するスペ ク トル強度を得た。測定条件は、測定温度は室温 （2

3 °C ) とし、照射時間は 1 0 秒として、積算回数は3 回、ホール径は 1 0 0

0 m 、グレーティングは3 0 0 g r o o v e s m m とした。バン ド端発

光ピーク （I 2 ) は 2 0 9 n mであり、 3 8 0 n m付近に微弱な発光ピーク （

1 2 ) が観察された。それぞれのピークの強度の比 （I ， I 2 ) は 0 . 1 3 で

あった。

[0064] その後、得 られた窒化アル ミニウム単結晶基板を 7 m m角程度の正方形形

状 A 1 〜A 4 に切断 した。切断後の基板の一つA 1 については、機械研磨に

よって種基板部分を除去 し、 n 型窒化アル ミニウム単結晶自立基板を作製 し

た。得 られた自立基板のサイズは、 6 . 5 m m X 6 . 5 m m X 厚み 3 9 m

であり、無色透明であった。

[0065] A 2 は、 3 0 0 °C に加熱 した水酸化力リゥ厶と水酸化ナ 卜リゥ厶の混合溶

液に5 m i n 浸潰 した後、微分干渉顕微鏡によって、 1 O O m角の視野範

囲で、任意の 1 0 視野を観察 し、 n 型窒化アル ミニウム単結晶層表面のエツ

チピッ卜密度 （転位密度）を観察 した。算出されたエッチピッ卜密度 （転位

密度）は 2 X 1 0 4 c m - 2であった。

[0066] A 3 は、セシウムイオンを 1次イオンに用いたS I M S 分析により、シリ



コン、酸素および炭素の定量分析を行った。濃度は、窒化アルミニウム標準

試料の窒素 2 次イオ ン強度に基づき定量 した。シ リコン濃度は、 3 X 1 0 17

c m - 3 であった。また、酸素および炭素濃度は、それぞれ 1 X 1 0 7 c m -

(今回の測定における検出下限値）以下であった。よって、この場合、ァク

セプタ一性不純物 （炭素）は 1 X 1 0 1 7 c m - 3以下と見なすことができた。

[0067] A 4 は、 4 0 °C に加熱 した塩酸中で表面を洗浄 した。次いで、その基板の

—つを使用 し、成長表面の四隅に、真空蒸着法によリオ一ミック電極層とし

て、 T i ( 2 0 n m ) / A I ( 1 0 0 n m ) T i ( 2 0 n m ) / A u ( 5

0 n m ) 電極を形成 し、窒素雰囲気中 9 5 0 °Cの条件で熱処理を行った。そ

の後、ホール効果測定装置 （東陽テク二力製 R e s i t e s t 8 3 0 0 ) に

より、周波数 1 0 0 m H z 、磁場 0 . 3 8 丁、測定温度 2 5 〜 5 2 7 °Cの条

件でホール効果測定 （n 型導電性評価）を行った。室温 （2 3 °C ) における

電子濃度は、 2 . 4 X 1 0 1 4 c m - 3であり、シ リコン濃度に対する電子濃度

の比は0 . 0 0 0 8 であった。また、電子濃度の温度依存性から見積もられ

るァクセプタ一濃度は、 8 X 1 0 1 6 c m - 3であった。

[0068] 比較例 1

厚みを2 0 0 斗m形成 し、成長温度を 1 4 5 0 °C にした以外は、実施例 1

と同様の条件で n 型窒化アルミニウム単結晶層を成長 し、同様の評価を行つ

た。基板厚みから見積もった n 型窒化アルミニウム単結晶層の成長速度は 2

2 m h であった。フォ トルミネセンス測定から得 られたピーク強度の比

は0 . 2 2 であった。実施例 1 と同様に、 7 m m角程度の正方

形形状 B 1 〜 B 4 に切断 し、同様の評価を行った。

[0069] B 1 より、 6 m m X 6 m m X 厚み 1 7 0 m の自立基板が作製できること

を確認 した。 B 2 では、エッチピット密度を測定 し、 2 X l 0 4 c m - 2 であつ

た。 B 3 で得 られたシリコン濃度は 2 X 1 0 1 7 c m - 3、酸素および炭素濃度

は、それぞれ 1 X 1 0 m - (今回の測定における検出下限値）以下であ

つた。 B 4 では、室温 （2 3 °C ) における電子濃度 5 X 1 0 1 3 c m - 3が得 ら

れ、シリコン濃度に対する電子濃度の比は0 . 0 0 0 2 5 であった。また、



電子濃度の温度依存性か ら見積 もられるァクセプタ一濃度は、 1 X 1 C 7 c

m - 3であ つ , こ0

[0070] 比較例 2

塩化アル ミニ ウム ガスの供給量を 0 . 0 4 3 体積％に変更 し、成長温度を

1 5 2 0 °C とした以外は、実施例 1 と同様の条件で、 n 型窒化アル ミニ ウム

単結晶層を 1 0 0 m 形成 した。 ここで、 V / I I I 比 は 1 1 . 6 である。

成長速度は 3 2 斗 m h であった。 フォ トル ミネセ ンス測定か ら得 られた ピ

—ク強度の比 （I ， I 2 ) は 0 . 8 1 であった。実施例 1 と同様に、 7 m m

角程度の正方形形状 C 1 〜C 4 に切断 し、同様の評価を行 った。

[0071 ] C 1 より、 6 m m X 6 m m X 厚み 7 0 m の自立基板が作製できることを

確認 した。 C 2 では、エッチ ピッ ト密度を測定 し、 2 X 1 0 4 c m - 2であった

。 C 3 で得 られたシ リコン濃度は 2 X 1 0 1 7 c m - 3、酸素および炭素濃度は

、それぞれ 1 X 1 0 1 8 c m - 3、 l X l 0 1 7 c m - 3 (今回の測定における検出

下限値）以下であった。 C 4 では、室温 （2 3 °C ) における電子濃度 3 X 1

0 1 2 c m - 3が得 られ、シ リコン濃度に対する電子濃度の比は 0 . 0 0 0 0 1

5 であった。 また、電子濃度の温度依存性か ら見積 もられるァクセプタ一濃

度は、 1 . 9 X 1 0 1 7 c m - 3であった。

[0072] 比較例 3

サ セ プタ一上に設置する石英片 （2 m m X 2 m m X 厚み 1 m m ) を 3 個 に

した以外は、比較例 1 と同様に n 型窒化アル ミニ ウム単結晶層を成長 し、同

様の評価を行 った。 フォ トル ミネセンス測定か ら得 られた ピーク強度の比 （

I I 2 ) は 9 . 8 であった。基板厚みか ら見積 もった n 型窒化アル ミニ ゥ

厶単結晶層の成長速度は 2 3 斗 m h であった。実施例 1 と同様に、 7 m m

角程度の正方形形状 D 1 〜 D 4 に切断 し、同様の評価を行 った。

[0073] D 1 より、 6 m m X 6 m m X 厚み 1 7 0 m の自立基板が作製できること

を確認 した。 D 2 では、エッチ ピッ ト密度を測定 し、 3 X l 0 4 c m - 2であつ

た。 D 3 で得 られたシ リコン濃度は 8 X 1 0 1 9 c m - 3、酸素および炭素濃度

はそれぞれ 5 X 1 0 1 7 c m - 3、 l X l 0 1 7 c m - 3 (今回の測定における検出



下限値）以下であった。 D 4 では、室温 （2 3 °C ) における電子濃度 2 X 1

0 1 3 c m - 3が得 られ、シリコン濃度に対する電子濃度の比は0 . 0 0 0 0 0

0 2 5 であった。また、電子濃度の温度依存性から見積もられるァクセプタ

—濃度は、 6 X 1 0 1 9 c m - 3であった。

[0074] 実施例 2

サセプタ一上に設置する石英片数を2 個にした以外は、実施例 1 と同様の

条件で n 型窒化アルミニウム単結晶層を成長 し、同様の評価を行った。フォ

トルミネセンス測定から得 られたピーク強度の比 （I ， I 2 ) は 0 . 4 2 で

あつた。基板厚みから見積もった n 型窒化アルミニゥ厶単結晶層の成長速度

は 2 O m h であった。実施例 1 と同様に、 7 m m 角程度の正方形形状E1

〜E4 に切断 し、同様の評価を行った。

[0075] E 1 より、 6 m m X 6 m m X 厚み4 0 m の自立基板が作製できることを

確認 した。E2 では、エッチピット密度を測定 し、 4 . 2 X l 0 4 c m - 2であ

つた。E3 で得 られたシリコン濃度は 1 X 1 0 1 8 c m - 3、酸素濃度は3 X 1 0

1 7 c m - 3であり、炭素濃度は 1 X 1 0 1 7 c m - 3 (今回の測定における検出下

限値）以下であった。E4 では、室温 （2 3 °C ) における電子濃度 7 X 1 0 4

c m - 3が得 られ、シリコン濃度に対する電子濃度の比は0 . 0 0 0 7 であつ

た。また、電子濃度の温度依存性から見積もられるァクセプタ一濃度は、 3

X 1 0 1 7 c m - 3であった。

[0076] 比較例 4

成長温度を 1 4 5 0 °C、塩化アルミニウムガスの体積流量比を0 . 0 5 体

積％にした以外は、実施例 1 と同様の条件で n 型窒化アルミニウム単結晶層

を成長 し、同様の評価を行った。ここで、 V / I I I 比は 1 0 である。フォ

トルミネセンス測定から得 られたピーク強度の比 （I ， I 2 ) は 0 . 3 7 で

あつた。基板厚みから見積もった n 型窒化アルミニゥ厶単結晶層の成長速度

は3 2 m h であった。実施例 1 と同様に、 7 m m 角程度の正方形形状 F

1 〜 F 4 に切断 し、同様の評価を行った。

[0077] F 1 より、 6 m m X 6 m m X 厚み4 0 m の自立基板が作製できることを



確認 した。 F 2 では、エッチピット密度を測定 し、 1 X 1 0 5 C m - 2 であった

。 F 3 で得 られたシリコン濃度は 2 X 1 O c m - 3、酸素濃度および炭素濃

度は 1 X 1 O c m - 3 (今回の測定における検出下限値）以下であった。 F

4 では、室温 （2 3 °C ) における電子濃度 8 X 1 0 1 3 c m - 3 が得 られ、シリ

コン濃度に対する電子濃度の比は0 . 0 0 0 4 であった。また、電子濃度の

温度依存性から見積もられるァクセプタ一濃度は、 1 . l X l O i 7 c m - 3で

あった。

[0078] 参考例

市販されている昇華法により作製された窒化アルミニウム基板において、

同様の評価を行った。エッチピット密度は 9 X 1 0 3 c m - 2であった。シリコ

ン濃度は 5 X 1 0 1 8 c m - 3、酸素濃度は 2 X 1 0 1 9 c m - 3 であり、炭素濃度

は3 X 1 0 1 9 c m - 3であった。また、ホール効果測定を行ったところ、抵抗

値が高いため正確な測定結果は得 られなかった。この結果より、昇華法によ

り作製された窒化アルミニゥ厶基板は、絶縁体であり、比抵抗値は 1 0 6 Ω c

m以上と見積もられた。フォ トルミネセンス測定から得 られたピーク強度の

比 （I ， I 2 ) は 1 0 以上であった。

[0079] [表 1]

e / S i ：2 3 °Cにお ける （電子濃 度 / シ リ コ ン濃 度 ）



請求の範囲

[ 請求項 1] シ リコンが ド一 ビングされた n 型窒化 アル ミニウム単結晶基板であ

つて、

2 3 °C におけるフォ トル ミネセンス測定において、 3 7 0 〜 3 9 0

n m に ピークを有する発光スペ ク トル強度 （I ，） と窒化 アル ミニゥ

厶のバ ン ド端の発光 ピーク強度 （I 2 ) の比 （I ， I 2 ) が 0 . 5 以

下であ り、

厚みが 2 5 〜 5 0 0 m であ り、

2 3 °C における電子濃度 とシ リコン濃度の比 （電子濃度 / シ リコン

濃度）が 0 . 0 0 0 5 〜 0 . 0 0 1 である n 型窒化 アル ミニウム単結

晶基板。

[ 請求項2] ァクセプタ一濃度が 1 0 1 8 c m - 3以下であ り、かつシ リコン濃度

を超 えない請求項 1 に記載の n 型窒化 アル ミニウム単結晶基板。

[ 請求項3] 転位密度が 1 0 6 c m - 2以下である請求項 1 または 2 に記載の n 型

窒化 アル ミニゥ厶単結晶基板。

[ 請求項4] 2 3 °C における電子濃度が 1 X 1 0 1 3 〜 1 X 1 0 1 7 c m - 3 である

請求項 1 〜 3 の何 れかに記載の n 型窒化 アル ミニウム単結晶基板。

[ 請求項 5] 請求項 1 〜 4 の何 れかに記載の n 型窒化 アル ミニウム単結晶基板の

上下の主面 に電極層 を備 えた縦型窒化物半導体デバイス。

[ 請求項6] 請求項 5 に記載の縦型窒化物半導体デバイスにおいて、一方の主面

側 にォ一 ミック電極層 を有 し、他方の主面 にシ ョッ トキ一電極層 を有

する縦型シ ョッ トキ一バ リアダイオー ド。
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