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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　成長面に、幅が０．７ｍｍ以上２ｍｍ未満である溝を有する炭化珪素単結晶育成用種結
晶を用い、昇華再結晶法により、該種結晶上の溝部以外はＣ軸方向に炭化珪素単結晶を成
長させ、溝内部はＣ軸にほぼ垂直に炭化珪素単結晶を成長させて得られた、口径が５０ｍ
ｍ以上３００ｍｍ以下である炭化珪素単結晶インゴットであり、該炭化珪素単結晶インゴ
ットを切断および研磨して口径が５０ｍｍ以上３００ｍｍ以下である｛０００１｝面ウェ
ハとした際の貫通転位密度が１×１０４ｃｍ－２以下、かつ、マイクロパイプ欠陥密度が
３．１ｃｍ－２以下であることを特徴とする炭化珪素単結晶インゴット。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、炭化珪素単結晶インゴットに関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　炭化珪素（ＳｉＣ）は、耐熱性及び機械的強度にも優れ、放射線に強い等の物理的、化
学的性質から耐環境性半導体材料として注目されている。また、近年、青色から紫外にか
けての短波長光デバイス、高周波・高耐圧電子デバイス等の基板ウェハとしてＳｉＣ単結
晶ウェハの需要が高まっている。しかしながら、大面積を有する高品質のＳｉＣ単結晶を
、工業的規模で安定に供給し得る結晶成長技術は、未だ確立されていない。それゆえ、Ｓ
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ｉＣは、上述のような多くの利点及び可能性を有する半導体材料であるにもかかわらず、
その実用化が阻まれていた。
【０００３】
　従来、研究室程度の規模では、例えば昇華再結晶法（レーリー法）でＳｉＣ単結晶を成
長させ、半導体素子の作製が可能なサイズのＳｉＣ単結晶を得ていた。しかしながら、こ
の方法では、得られる単結晶の面積が小さく、その寸法及び形状を高精度に制御すること
は困難である。また、ＳｉＣが有する結晶多形及び不純物キャリア濃度の制御も容易では
ない。また、化学気相成長法（ＣＶＤ法）を用いて、珪素（Ｓｉ）等の異種基板上にヘテ
ロエピタキシャル成長させることにより、立方晶のＳｉＣ単結晶を成長させることも行わ
れている。この方法では、大面積の単結晶は得られるが、基板との格子不整合が約２０％
あることにより、積層欠陥等の結晶欠陥が入り易く、高品質のＳｉＣ単結晶を得ることは
難しい。
【０００４】
　これらの問題点を解決するために、ＳｉＣ単結晶｛０００１｝面ウェハを種結晶として
用いて昇華再結晶を行う改良型のレーリー法（以下、改良レーリー法）が提案され（非特
許文献１）、多くの研究機関で実施されている。この方法では、種結晶を用いているため
結晶の核形成過程が制御でき、また、不活性ガスにより雰囲気圧力を１００Ｐａから１５
ｋＰａ程度に制御することにより結晶の成長速度等を再現性良くコントロールできる。
【０００５】
　図１を用いて改良レーリー法の原理を説明する。種結晶２１となるＳｉＣ単結晶と原料
となるＳｉＣ結晶粉末２２は坩堝２３（通常黒鉛製）の中に収納され、アルゴン等の不活
性ガス雰囲気中（１３３～１３．３ｋＰａ）で、２０００～２４００℃に加熱される。こ
の際、原料のＳｉＣ結晶粉末２２に比べ、種結晶２１がやや低温になるように、温度勾配
が設定される。原料のＳｉＣ結晶粉末２２は昇華後、濃度勾配（温度勾配により形成され
る）により種結晶２１に向かって拡散、輸送される。単結晶成長は、種結晶２１に到着し
た原料ガスが種結晶２１上で再結晶化することにより実現される。この際、結晶の抵抗率
は、不活性ガスからなる雰囲気中に不純物ガスを添加する、あるいはＳｉＣ結晶粉末２２
中に不純物元素あるいはその化合物を混合することにより、制御可能である。ＳｉＣ単結
晶中の置換型不純物として代表的なものに、窒素（ｎ型）、ホウ素（ｐ型）、アルミニウ
ム（ｐ型）がある。改良レーリー法を用いれば、ＳｉＣ単結晶の結晶多形（６Ｈ型、４Ｈ
型、１５Ｒ型等）及び形状、キャリア型及び濃度を制御しながら、ＳｉＣ単結晶を成長さ
せることができる。
【０００６】
　現在、上記の改良レーリー法で作製したＳｉＣ単結晶から口径２インチ（５０．８ｍｍ
）から３インチ（７６．２ｍｍ）のＳｉＣ単結晶ウェハが切り出され、エピタキシャル薄
膜成長、デバイス作製に供されている。しかしながら、これらのＳｉＣ単結晶ウェハには
、成長方向（結晶ｃ軸方向）に貫通するマイクロパイプ欠陥、転位欠陥が１０４ｃｍ－２

程度含まれており、高性能のデバイス製造を妨げていた。
【０００７】
　上記したように、従来の技術で作られたＳｉＣ単結晶にはマイクロパイプ欠陥や貫通転
位欠陥が多量に含まれていた。これらの欠陥は、非特許文献２によれば、結晶成長方向で
あるｃ軸にほぼ平行に伸びている。これらは、種結晶中に既に存在していたものが成長結
晶中に引き継がれたものと、結晶成長初期に何らかの原因（異種ポリタイプ混在、３次元
核発生、熱応力等）で新たに導入されたものの２つに大別される。さらに、これらの欠陥
は素子を作製した際に、特に高耐圧素子で漏れ電流を引き起こし、その低減はＳｉＣ単結
晶のデバイス応用上最重要課題の一つとされている。
【０００８】
　このｃ軸方向にほぼ平行に伝播するマイクロパイプ欠陥及び貫通転位欠陥は、｛０００
１｝面に垂直な面を種結晶として用いて、＜０００１＞ｃ軸方向と垂直方向にＳｉＣ単結
晶を成長させることにより、完全に防止できることが、非特許文献２に開示されている。



(3) JP 5370025 B2 2013.12.18

10

20

30

40

50

この方法では、成長したインゴットからデバイス作製に有用な｛０００１｝面ウェハを取
り出そうとした場合、インゴットを成長方向に切断する必要がある。しかしながら、非特
許文献３に示されているように、通常、インゴットの成長方向への大型化は容易ではなく
、成長インゴットは径方向に比べ成長方向に短い形状となっている。このため、インゴッ
トを成長方向に切断すると、大口径化の観点では極めて不利になる。
【０００９】
　一方、特許文献１には、低マイクロパイプ欠陥密度の大口径ＳｉＣ単結晶の製造方法が
記載されている。同公報では種結晶の成長表面に幅２ｍｍ以上の矩形の溝を形成すること
によって、溝内にｃ軸に垂直方向の結晶成長を誘起し、その後、溝部が埋められた後、結
晶をｃ軸方向に成長させることによって、マイクロパイプ欠陥の発生及び伝播を防止でき
ることが記載されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１０】
【特許文献１】特開２００２－１２１０９９号公報
【非特許文献】
【００１１】
【非特許文献１】Ｙｕ．　Ｍ．　Ｔａｉｒｏｖ　ａｎｄ　Ｖ．　Ｆ．　Ｔｓｖｅｔｋｏｖ
，　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｃｒｙｓｔａｌ　Ｇｒｏｗｔｈ，　Ｖｏｌ．５２　（１９８
１）　ｐｐ．１４６～１５０
【非特許文献２】Ｊ．　Ｔａｋａｈａｓｈｉ　ｅｔ　ａｌ．，　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　
Ｃｒｙｓｔａｌ　Ｇｒｏｗｔｈ，　Ｖｏｌ．１６７　（１９９６）　ｐｐ．５９６～６０
６
【非特許文献３】古賀　他、真空、Ｖｏｌ．３０　（１９８７）　ｐｐ．８８６～８９２
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１２】
　先に述べた特許文献１に記載されている方法も含めて、現在までに種々のマイクロパイ
プ欠陥低減法が確立され、低マイクロパイプ密度（ウェハ全面平均で５ｃｍ－２以下）の
ＳｉＣ単結晶基板が市販されるに至っている。しかしながら、ｃ軸方向に貫通する転位欠
陥に関しては、その低減法が未だ確立されておらず、大きな問題となっている。
【００１３】
　本発明は、上記事情に鑑みてなされたものであり、転位欠陥の少ない良質の大口径｛０
００１｝面ウェハを、再現性良く製造し得るためのＳｉＣ単結晶インゴットを提供するも
のである。
【課題を解決するための手段】
【００１４】
　本発明は、以下ように構成される。
【００１５】
　（１）成長面に、幅が０．７ｍｍ以上２ｍｍ未満である溝を有する炭化珪素単結晶育成
用種結晶を用い、昇華再結晶法により、該種結晶上の溝部以外はＣ軸方向に炭化珪素単結
晶を成長させ、溝内部はＣ軸にほぼ垂直に炭化珪素単結晶を成長させて得られた、口径が
５０ｍｍ以上３００ｍｍ以下である炭化珪素単結晶インゴットであり、該炭化珪素単結晶
インゴットを切断および研磨して口径が５０ｍｍ以上３００ｍｍ以下である｛０００１｝
面ウェハとした際の貫通転位密度が１×１０４ｃｍ－２以下、かつ、マイクロパイプ欠陥
密度が３．１ｃｍ－２以下であることを特徴とする炭化珪素単結晶インゴット。
【発明の効果】
【００２９】
　本発明によれば、転位欠陥が少ない良質のＳｉＣ単結晶を得ることができる。また、こ
のようなＳｉＣ単結晶から切り出したウェハ及びエピタキシャルウェハを用いれば、光学
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的特性の優れた青色発光素子、電気的特性の優れた高周波・高耐圧電子デバイスを製作す
ることができる。
【図面の簡単な説明】
【００３０】
【図１】改良レーリー法の原理を説明する図である。
【図２】本発明の効果を説明する図である。
【図３】本発明で用いられる溝の形状例を示す図である。
【図４】本発明で用いられる単結晶成長装置の一例を示す構成図である。
【発明を実施するための最良の形態】
【００３１】
　本発明に係るＳｉＣ単結晶の製造方法では、種結晶として、表面に特定形状の溝を有し
たＳｉＣ単結晶を用いることにより、転位欠陥を低減し、さらに大口径の｛０００１｝面
ウェハを得ることができる。
【００３２】
　図２を用いて、本発明の効果を説明する。本発明に係るＳｉＣ単結晶育成用種結晶は、
図２（ａ）に模式的に示された矩形の溝、あるいは、例えば図２（ｂ）に模式的に示され
た｛０００１｝面から傾斜した面を構成面とするＶ字型の溝、を成長面に有していること
を特徴とする。ただし、成長面の溝の形態は、以下に述べる効果を発現するものであれば
、図２（ｂ）に示された形態に限定されるものではなく、例えば図３に示されたような形
状の溝でも、同様な効果が期待できる。
【００３３】
　まず、図２（ａ）に示した矩形の溝を成長面に有したＳｉＣ単結晶を種結晶として用い
た場合について説明する。この場合、種結晶上の溝以外の部分においては、従来法の場合
と同様に、成長はｃ軸方向に平行に進行する。この際、種結晶中に存在していた貫通転位
（Ａ）、あるいは成長初期に新たに導入されたｃ軸方向に伸びる貫通転位は、そのまま成
長結晶中をｃ軸方向に伝播する。一方、溝部においては、成長のまず初期段階では、成長
はｃ軸にほぼ垂直方向に進行することになる。これは、｛０００１｝面に比べ、｛０００
１｝面に垂直な面の方が、結晶成長に寄与する原子の付着確率が高いためである。その結
果、溝内部は、ｃ軸に垂直に成長したＳｉＣ単結晶によって埋められることになる。この
際、非特許文献２に示されているように、この部分においては、ｃ軸方向に伝播する貫通
転位（Ｂ）の引き継ぎ及び新たな発生は完全に抑制される。
【００３４】
　一方、このようにｃ軸方向の貫通転位が抑制された領域（溝部に成長した領域）には、
　Ｊ．　Ｔａｋａｈａｓｈｉ　ｅｔ　ａｌ．，　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｃｒｙｓｔａｌ
　Ｇｒｏｗｔｈ，　Ｖｏｌ．１８１　（１９９７）　ｐｐ．２２９～２４０に示されてい
るように、｛０００１｝面積層欠陥が存在するが、その後の成長においては、再度ｃ軸と
平行方向に結晶が成長するため、成長後半、溝部が埋められた上に成長した結晶部位には
、｛０００１｝面の面欠陥である積層欠陥は引き継がれない。すなわち、本発明に係る一
実施形態である、矩形の溝を成長面に有する種結晶を用いたＳｉＣ単結晶成長では、種結
晶の溝部上に成長した部位には、種結晶の極く近傍を除けば、ｃ軸方向に伝播する貫通転
位及び積層欠陥は皆無あるいは極めて少量しか存在しないことになる。種結晶の溝部以外
の部分上に成長した結晶部位には従来通りｃ軸方向に伸びる貫通転位が存在するが、本発
明に係る方法を、溝部の領域を変えて何度か実行すれば、結晶全域に渡って低転位密度の
ＳｉＣ単結晶を得ることができる。
【００３５】
　種結晶の成長面上の溝の配置としては、縞状あるいは格子（十字）状が、溝加工の容易
性の観点から好ましいが、上記のような成長様式が実現できれば、他の配置でも構わない
。また、溝の配置の規則性（例えば、溝を等間隔に配置する等）も、上記のような成長様
式が実現できれば、必要ない。
【００３６】
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　溝の幅としては０．７ｍｍ以上２ｍｍ未満、溝のアスペクト比（溝の深さ÷溝の幅）と
しては０．１以上３以下、溝が種結晶の成長面上に占める面積割合（溝部の面積÷種結晶
の成長面の全面積）としては５％以上９５％以下が望ましい。
【００３７】
　溝の幅が０．７ｍｍ未満になった場合には、ｃ軸に垂直方向への結晶成長が充分に行わ
れず、非特許文献２に示されているような貫通転位の抑制効果が充分得られない。また、
２ｍｍ以上の場合には、特許文献１に記載されているようにマイクロパイプの伝播・発生
は抑制できるものの、溝の両側壁から成長した結晶の会合部（溝の中心部にできる）に新
たな転位欠陥が発生し易くなり、転位欠陥低減の観点からは好ましくない。これは、溝幅
が大きくなると、溝の両側壁から成長してきた結晶部位（図２（ａ）参照）が会合する際
に、熱歪の影響により、格子面の不整合が起こり易くなるためである。
【００３８】
　溝のアスペクト比が０．１未満になると、ｃ軸方向への結晶成長が支配的になってしま
い、非特許文献２に記載されている効果が得られない。また、アスペクト比が３を超える
と、溝の上部でのみ結晶成長が起こり易くなり、結果として溝が上部で閉息し下部が空洞
として残ってしまい、そこから欠陥が入り易くなる。
【００３９】
　さらに、溝が種結晶の成長面上に占める面積割合が５％未満では、本発明の効果が得ら
れる面積が小さく、欠陥低減の効果が充分でない。また、溝部の面積割合が９５％を超え
ると、溝以外の部分が薄くなりすぎて、その部分の熱劣化等により良好な結晶成長を行う
ことが困難となる。
【００４０】
　次に、図２（ｂ）に示した｛０００１｝面から傾斜した面を構成面とするＶ字型の溝を
成長面に有した種結晶を用いてＳｉＣ単結晶を成長した場合の効果について述べる。本発
明者らは、数多くの実験から、このような種結晶上にＳｉＣ単結晶を成長した場合に、種
結晶中に存在する、あるいは成長初期に新たに発生したｃ軸方向に伸びる貫通転位が、あ
る確率で、その伝播方向を結晶ｃ軸に平行な方向から、垂直方向に向きを変化させること
を見出した。転位の伝播方向が変化するメカニズムについては、まだ完全に解明された訳
ではないが、発明者らは、一つのメカニズムとして、成長結晶表面における鏡像力を考え
ている。鏡像力とは、転位欠陥が成長結晶中を伝播する際に、表面近傍での配置エネルギ
ーを最小とするために、成長表面に垂直方向に伝播しようとするものである。ｃ軸方向に
伝播する貫通転位は、この鏡像力によって、まずｃ軸方向から成長結晶表面に垂直方向に
偏向する。偏向した転位はｃ軸からも、ｃ軸に垂直方向からも傾いた形になるが、最終的
には最容易すべり面（転位が最も安定に存在する面）である｛０００１｝面内、すなわち
ｃ軸に垂直方向に伝播するようになる。したがって、｛０００１｝面から傾いた面を少な
くとも一つの構成面とする溝を成長面に有した種結晶上にＳｉＣ単結晶を成長した場合に
は、このような転位伝播方向の偏向のメカニズムにより、ｃ軸方向に伸びた貫通転位の密
度が低減される。図２（ｂ）に示したようなＶ字型の溝の場合には、傾斜面で種結晶表面
全域を覆うことができるので、先に述べた矩形の溝の場合と異なり、一回の結晶成長でほ
ぼ全域に亘って貫通転位密度を低減させることができる。
【００４１】
　｛０００１｝面からの傾角としては、１５°～７５°、好ましくは３０°～６０°が望
ましい。傾角が１５°未満になった場合には、成長面と貫通転位の間の角度が垂直に近く
なってしまい、転位の偏向の効果が得難い。また、７５°超の場合には、逆に成長面と貫
通転位の間の角度が平行に近くなってしまい、やはり転位の偏向の効果が得難くなってし
まう。
【００４２】
　種結晶の成長面上の溝の配置としては、縞状あるいは格子（十字）状が、溝加工の容易
性の観点から好ましいが、上記のような成長様式が実現できれば、他の配置でも構わない
。また、溝の配置の規則性も、上記のような成長様式が実現できれば、必要ない。



(6) JP 5370025 B2 2013.12.18

10

20

30

40

50

【００４３】
　溝の幅としては０．７ｍｍ以上２ｍｍ以下、溝のアスペクト比（溝の深さ÷溝の幅）と
しては０．１以上５以下、溝が種結晶の成長面上に占める面積割合（溝部の面積÷種結晶
の成長面の全面積）としては５％以上１００％以下が望ましい。
【００４４】
　溝の幅が０．７ｍｍ未満になった場合には、｛０００１｝面から傾斜した面上の結晶成
長が充分に行われず、貫通転位の偏向の効果が充分得られない。また、２ｍｍ超の場合に
は、溝の左右の傾斜面から成長してきた結晶部位が会合する際に、熱歪の影響により、格
子面の不整合が起こり易くなり、その結果新たな転位欠陥が発生し、やはり好ましくない
。
【００４５】
　溝のアスペクト比が０．１未満になると、ｃ軸方向への結晶成長が支配的になってしま
い、貫通転位の偏向の効果が得られない。また、５を超えると溝の上部でのみ結晶成長が
起こり易くなり、結果として溝が上部で閉息し下部が空洞として残ってしまい、そこから
欠陥が入り易くなる。
【００４６】
　さらに、溝が種結晶の成長面上に占める面積割合が５％以下では、本発明の効果が得ら
れる面積が小さく欠陥低減の効果が充分でない。また、溝部の面積割合が１００％という
ことは、種結晶の成長面全てがＶ字型の溝あるいは図３に例示されたような傾斜面を有す
る溝で覆われていることを意味している。
【００４７】
　種結晶への溝のつけ方については、幾つか方法が考えられる。一番簡便な方法は、機械
加工（例えば、ダイヤモンドブレードによる切削）による方法である。ブレードの先端形
状、幅等を選択し、さらにブレードによる切削を一次元的（縞状）あるいは二次元的（格
子状）に行うことにより、色々な形状、配置の溝を形成することができる。また、半導体
プロセス等で用いられているリソグラフィー工程によっても溝は形成可能である。種結晶
表面に、樹脂レジストをパターニングし、その後、エッチング（例えば、反応性プラズマ
によるドライエッチング）により、レジストの開口部に溝を形成する。レジストは、二次
元的にほぼどのような形状にもパターニングすることが可能なので、任意の溝配置が可能
である。溝形状は、エッチング条件を選択することにより制御可能である。その他、電気
化学エッチング、種結晶上へのＳｉＣ単結晶膜の選択エピタキシャル成長等によっても溝
は形成可能である。
【００４８】
　本発明に係る種結晶は、改良レーリー法の種結晶として供され、大口径のＳｉＣ単結晶
の製造に用いられる。種結晶は、図１に示されるようにＳｉＣ原料粉末と共に坩堝内に収
納され、アルゴン等の不活性ガス雰囲気中、２０００～２４００℃に加熱される。この際
、原料粉末に比べ、種結晶がやや低温になるように、温度勾配が設定される。原料は昇華
後、この温度勾配により種結晶方向へ拡散、輸送される。単結晶成長は、種結晶に到着し
た原料ガスが種結晶上で再結晶化することにより実現される。
【００４９】
　種結晶の口径としては、４０～３００ｍｍが望ましい。改良レーリー法によるＳｉＣ単
結晶成長では、種結晶とほぼ同口径の結晶が製造される。従って、種結晶の口径が４０～
３００ｍｍあれば、一回の成長で、口径５０～３００ｍｍのＳｉＣ単結晶インゴットを製
造することが可能となる。
【００５０】
　本発明のＳｉＣ単結晶基板は、５０ｍｍ以上３００ｍｍ以下の口径を有しているので、
この基板を用いて各種デバイスを製造する際、工業的に確立されている従来の半導体（Ｓ
ｉ、ＧａＡｓ等）基板用の製造ラインを使用することができ、量産に適している。また、
この基板の貫通転位密度が１×１０４ｃｍ－２以下と低いため、特に、大電流、高出力の
デバイス製造に適している。さらに、このＳｉＣ単結晶ウェハ上にＣＶＤ法等によりエピ
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タキシャル薄膜を成長して作製されるＳｉＣ単結晶エピタキシャルウェハ、あるいはＧａ
Ｎ、ＡｌＮ、ＩｎＮ及びこれらの混晶薄膜エピタキシャルウェハは、その基板となるＳｉ
Ｃ単結晶ウェハの転位密度が小さいために、良好な特性（耐電圧、エピタキシャル薄膜の
表面モフォロジー等）を有するようになる。
【実施例】
【００５１】
　（実施例１）
　以下に、本発明の実施例を述べる。図４は、本発明の種結晶付き炭化珪素単結晶インゴ
ットを製造する製造装置であり、種結晶を用いた改良レーリー法によってＳｉＣ単結晶を
成長させる装置の一例である。まず、この単結晶成長装置について簡単に説明する。結晶
成長は、種結晶１として用いた成長面に溝を有したＳｉＣ単結晶の上に、ＳｉＣ粉末原料
２を昇華再結晶化させることにより行われる。種結晶１のＳｉＣ単結晶は、黒鉛製坩堝３
の蓋４の内面に取り付けられる。ＳｉＣ粉末原料２は、黒鉛製坩堝３の内部に充填されて
いる。このような黒鉛製坩堝３は、二重石英管５の内部に、黒鉛製の支持棒６により設置
される。黒鉛製坩堝３の周囲には、熱シールドのための黒鉛製フェルト７が設置されてい
る。二重石英管５は、真空排気装置１１により高真空排気（１０－３Ｐａ以下）すること
ができ、かつ内部雰囲気をＡｒガスにより圧力制御することができる。Ａｒガスは、Ａｒ
ガス配管９を介して導入され、Ａｒガス用マスフローコントローラ１０によって流量が制
御される。また、二重石英管５の外周には、ワークコイル８が設置されており、高周波電
流を流すことにより黒鉛製坩堝３を加熱し、ＳｉＣ粉末原料２及び種結晶１のＳｉＣ単結
晶を所望の温度に加熱することができる。坩堝温度の計測は、黒鉛製坩堝３上部及び下部
を覆う黒鉛製フェルト７の中央部に直径２～４ｍｍの光路を設け黒鉛製坩堝３上部及び下
部からの光を取りだし、二色温度計を用いて行う。黒鉛製坩堝３下部の温度を原料温度、
黒鉛製坩堝３上部の温度を種結晶温度とする。
【００５２】
　次に、この結晶成長装置を用いたＳｉＣ単結晶の製造について、実施例を説明する。ま
ず、種結晶１として、口径５０ｍｍの｛０００１｝面を有した４Ｈ型のＳｉＣ単結晶ウェ
ハを用意した。次に、この種結晶１中に存在するｃ軸方向に伸びたマイクロパイプ欠陥と
貫通転位の密度をエッチピット観察により計測した。その結果、平均でマイクロパイプ欠
陥密度３．２ｃｍ－２、貫通転位密度１．５×１０４ｃｍ－２という値を得た。欠陥密度
評価後、種結晶１のＳｉＣ単結晶の（０００－１）Ｃ面を研磨し、さらにその表面に機械
加工により、矩形の溝を、幅は０．７ｍｍ、アスペクト比１、面積割合７５％で作り込ん
だ。種結晶表面における溝の配置は格子状とした。また、この機械加工により種結晶１の
成長面に形成された加工損傷層は、薬液によるエッチングにより除去した。このようにし
て作製した溝付のＳｉＣ単結晶種結晶１を黒鉛製坩堝３の蓋４の内面に取り付けた。黒鉛
製坩堝３の内部には、ＳｉＣ粉末原料２を充填した。次いで、ＳｉＣ粉末原料２を充填し
た黒鉛製坩堝３を、種結晶１を取り付けた蓋４で閉じ、黒鉛製フェルト７で被覆した後、
黒鉛製支持棒６の上に乗せ、二重石英管５の内部に設置した。そして、二重石英管５の内
部を真空排気した後、ワークコイル８に電流を流し、原料温度を２０００℃まで上げた。
その後、雰囲気ガスとして窒素を１０％含むＡｒガスを流入させ、二重石英管５内圧力を
約８０ｋＰａに保ちながら、原料温度を目標温度である２４００℃まで上昇させた。成長
圧力である１．３ｋＰａには、約３０分かけて減圧し、その後約２０時間成長を続けた。
この際の黒鉛製坩堝３内の温度勾配は１５℃／ｃｍで、成長速度は約０．８ｍｍ／時であ
った。得られた結晶の口径は５１．５ｍｍで、高さは１６ｍｍ程度であった。
【００５３】
　こうして得られたＳｉＣ単結晶をＸ線回折及びラマン散乱により分析したところ、４Ｈ
型のＳｉＣ単結晶が成長したことを確認できた。また、成長結晶中に存在するｃ軸方向に
貫通するマイクロパイプ欠陥と転位欠陥密度を評価する目的で、成長した単結晶インゴッ
トの成長後半部分を切断および研磨することにより｛０００１｝面ウェハを取り出した。
その後、約５３０℃の溶融ＫＯＨでウェハ表面をエッチングし、顕微鏡によりマイクロパ
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イプ欠陥と貫通転位欠陥に対応するエッチピットの密度を調べたところ、それぞれウェハ
全面の平均で３．１ｃｍ－２、０．８×１０４ｃｍ－２という値を得た。
【００５４】
　さらに、上記ＳｉＣ単結晶の成長後半の部位から、口径５１ｍｍの｛０００１｝面Ｓｉ
Ｃ単結晶ウェハを切出し、鏡面ウェハとした。基板の面方位は（０００１）Ｓｉ面で［１
１－２０］方向に８°オフとした。このＳｉＣ単結晶ウェハを基板として用いて、ＳｉＣ
のエピタキシャル成長を行った。ＳｉＣエピタキシャル薄膜の成長条件は、成長温度１５
００℃、シラン（ＳｉＨ４）、プロパン（Ｃ３Ｈ８）、水素（Ｈ２）の流量が、それぞれ
５．０×１０－９ｍ３／ｓｅｃ、３．３×１０－９ｍ３／ｓｅｃ、５．０×１０－５ｍ３

／ｓｅｃであった。成長圧力は大気圧とした。成長時間は２時間で、膜厚としては約５μ
ｍ成長した。
【００５５】
　エピタキシャル薄膜成長後、ノマルスキー光学顕微鏡により、得られたエピタキシャル
薄膜の表面モフォロジーを観察したところ、ウェハ全面に渡って非常に平坦で、ピット等
の表面欠陥が少ない良好な表面モフォロジーを有するＳｉＣエピタキシャル薄膜が成長さ
れているのが分かった。
【００５６】
　また、上記ＳｉＣ単結晶から同様にしてオフ角度が０°の（０００１）Ｓｉ面ＳｉＣ単
結晶ウェハを切り出し、鏡面研磨した後、その上にＧａＮ薄膜を有機金属化学気相成長（
ＭＯＣＶＤ）法によりエピタキシャル成長させた。成長条件は、成長温度１０５０℃、ト
リメチルガリウム（ＴＭＧ）、アンモニア（ＮＨ３）、シラン（ＳｉＨ４）をそれぞれ、
５４×１０－６モル／ｍｉｎ、４リットル／ｍｉｎ、２２×１０－１１モル／ｍｉｎ流し
た。また、成長圧力は大気圧とした。成長時間は６０分間で、ｎ型のＧａＮを３μｍの膜
厚で成長させた。
【００５７】
　得られたＧａＮ薄膜の表面状態を調べる目的で、成長表面をノマルスキー光学顕微鏡に
より観察した。ウェハ全面に渡って非常に平坦なモフォロジーが得られ、全面に渡って高
品質なＧａＮ薄膜が形成されているのが分かった。
【００５８】
　（実施例２）
　まず、実施例１と同様に、種結晶１として、口径４８ｍｍの｛０００１｝面を有した４
Ｈ型のＳｉＣ単結晶ウェハを用意した。次に、この種結晶１中に存在するｃ軸方向に伸び
たマイクロパイプ欠陥と貫通転位の密度をエッチピットより計測した。その結果、平均で
マイクロパイプ欠陥密度２．１ｃｍ－２、貫通転位密度１．２×１０４ｃｍ－２と言う値
を得た。欠陥密度評価後、種結晶１の（０００－１）Ｃ面を研磨し、さらに表面に機械加
工により、Ｖ字型の溝を、幅は１．０ｍｍ、アスペクト比０．５、面積割合１００％、｛
０００１｝面からの傾角４５°で作り込んだ。種結晶１表面における溝の配置は縞状とし
た。また、この機械加工により種結晶１の成長面に形成された加工損傷層は、薬液による
エッチングにより除去した。このようにして作製した溝付のＳｉＣ単結晶種結晶１を黒鉛
製坩堝３の蓋４の内面に取り付けた。黒鉛製坩堝３の内部には、ＳｉＣ粉末原料２を充填
した。次いで、ＳｉＣ粉末原料２を充填した黒鉛製坩堝３を、種結晶１を取り付けた蓋４
で閉じ、黒鉛製フェルト７で被覆した後、黒鉛製支持棒６の上に乗せ、二重石英管５の内
部に設置した。そして、二重石英管５の内部を真空排気した後、ワークコイル８に電流を
流し、原料温度を２０００℃まで上げた。その後、雰囲気ガスとして窒素を１０％含むＡ
ｒガスを流入させ、二重石英管５内圧力を約８０ｋＰａに保ちながら、原料温度を目標温
度である２４００℃まで上昇させた。成長圧力である１．３ｋＰａには、約３０分かけて
減圧し、その後約２０時間成長を続けた。この際の黒鉛製坩堝３内の温度勾配は１５℃／
ｃｍで、成長速度は約０．７５ｍｍ／時であった。得られた結晶の口径は５１．５ｍｍで
、高さは１５ｍｍ程度であった。
【００５９】
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　こうして得られたＳｉＣ単結晶をＸ線回折及びラマン散乱により分析したところ、４Ｈ
型のＳｉＣ単結晶が成長したことを確認できた。また、成長結晶中に存在するｃ軸方向に
貫通するマイクロパイプ欠陥と転位欠陥密度を評価する目的で、成長した単結晶インゴッ
トの成長後半部分を切断および研磨することにより｛０００１｝面ウェハを取り出した。
その後、約５３０℃の溶融ＫＯＨでウェハ表面をエッチングし、顕微鏡によりマイクロパ
イプ欠陥と貫通転位欠陥に対応するエッチピットの密度を調べたところ、それぞれウェハ
全面の平均で１．９ｃｍ－２、０．７×１０４ｃｍ－２という値を得た。
【００６０】
　さらに、上記ＳｉＣ単結晶の成長後半の部位から、口径５１ｍｍの｛０００１｝面Ｓｉ
Ｃ単結晶ウェハを切出し、鏡面ウェハとした。基板の面方位は（０００１）Ｓｉ面で［１
１－２０］方向に８°オフとした。このＳｉＣ単結晶ウェハを基板として用いて、ＳｉＣ
のエピタキシャル成長を行った。ＳｉＣエピタキシャル薄膜の成長条件は、成長温度１５
００℃、ＳｉＨ４、Ｃ３Ｈ８、Ｈ２の流量が、それぞれ５．０×１０－９ｍ３／ｓｅｃ、
３．３×１０－９ｍ３／ｓｅｃ、５．０×１０－５ｍ３／ｓｅｃであった。成長圧力は大
気圧とした。成長時間は２時間で、膜厚としては約５μｍ成長した。
【００６１】
　エピタキシャル薄膜成長後、ノマルスキー光学顕微鏡により、得られたエピタキシャル
薄膜の表面モフォロジーを観察したところ、基板の転位欠陥に起因する表面異常は観察さ
れず、ウェハ全面に渡って良好な表面モフォロジーを有するＳｉＣエピタキシャル薄膜が
成長されているのが分かった。
【００６２】
　また、上記ＳｉＣ単結晶から同様にして、オフ角度が０°の（０００１）Ｓｉ面ＳｉＣ
単結晶ウェハを切り出し、鏡面研磨した後、その上にＧａＮ薄膜をＭＯＣＶＤ法によりエ
ピタキシャル成長させた。成長条件は、成長温度１０５０℃、ＴＭＧ、ＮＨ３、ＳｉＨ４

をそれぞれ、５４×１０－６モル／ｍｉｎ、４リットル／ｍｉｎ、２２×１０－１１モル
／ｍｉｎ流した。また、成長圧力は大気圧とした。成長時間は６０分間で、ｎ型のＧａＮ
を３μｍの膜厚で成長させた。
【００６３】
　得られたＧａＮ薄膜の表面状態を調べる目的で、成長表面をノマルスキー光学顕微鏡に
より観察した。実施例１同様、ウェハ全面に渡って非常に平坦なモフォロジーが得られ、
全面に渡って高品質なＧａＮ薄膜が形成されているのが分かった。
【符号の説明】
【００６４】
１　種結晶（ＳｉＣ単結晶）、
２　ＳｉＣ粉末原料、
３　黒鉛製坩堝、
４　黒鉛製坩堝蓋、
５　二重石英管、
６　支持棒、
７　黒鉛製フェルト、
８　ワークコイル、
９　Ａｒガス配管、
１０　Ａｒガス用マスフローコントローラ、
１１　真空排気装置。
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【図２】

【図３】

【図４】
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