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(57) Abstract: Disclosed i s a high-quality polvcrystallme silicon rod m which cracks in a polycrystalline silicon rod are detected
in a simplified manner, thereby separating a polycrystalline silicon rod with n o cracks. A polycrystalline silicon rod (100) i s hit
with a hammer (120), the hit sound i s recorded on a recorder (140) via a microphone (130). Then, the hit sound i s analyzed to cal
culate a natural ：frequency ( f 0) , and further the sound signal o f the hit souna i s fast-Fourier-transformed to display frequency distri
bution. Furthermore, a peak ：frequency (f) indicating the loudest sound volume o f the ：frequency distribution after the fast Fourier
transformation i s detected to compare the natural ：frequency (fo)(Hz) and the peak ：frequency (f) (Hz). For example, i f a ：frequency
ratio (R) (fo/f) i s 0.9<R<1 .1, i t i s determined that there are n o cracks inside and outside the polycrystalline silicon rod.
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明 細 書

発明の名称 ：

多結晶シ リコン棒および多結晶シ リコン棒の検査方法ならびに多結晶シ リ

コン棒の製造方法

技術分野

[0001 ] 本発明は多結晶シ リコン棒および多結晶シ リコン棒の検査方法な らびに多

結晶シ リコン棒の製造方法に関 し、より詳細には、多結晶シ リコン棒内外部

のひび割れ （クラック）を簡易的に検知する技術に関する。

背景技術

[0002] 半導体デバイス製造用単結晶シ リコンあるいは太陽電池製造用シ リコンの

原料 となる多結晶シ リコンの製造方法 として、シ一メンス法が知 られている

。シ一メンス法は、 クロロシランを含む原料ガスを加熱されたシ リコン芯線

に接触させることにより、該シ リコン芯線の表面に多結晶シ リコンをC V D

(Chem i c a l Vapor Depos i t i on) 法を用いて気相成長させる方法である。

[0003] シ一メンス法により多結晶シ リコンを成長する際、気相成長装置の反応炉

内にシ リコン芯線を鉛直方向 2 本、水平方向 1 本の鳥居型に組み立て、該鳥

居型のシ リコン芯線の両端を一対の芯線ホルダを介 してべ一スプレー 卜上に

配置 した一対の金属電極 に固定する。

[0004] 次に、金属電極か ら電流を導通させてシ リコン芯線を水素雰囲気中で 9 0

0 °C 以上 1 2 0 0 °C 以下の温度範囲で加熱 しなが ら、 トリクロロシランと水

素の混合ガスなどの原料ガスをガスノズルか ら反応炉内に供給すると、シ リ

コン芯線上にシ リコンが結晶成長 し、所望の直径の多結晶シ リコンが逆 U 字

状に形成される。

[0005] シ一メンス法により気相成長させた多結晶シ リコンを用いて F Z ( F Loat i n

g Zone) 法により単結晶シ リコンを製造する場合、上記逆 U 字状の多結晶シ

リコンの両端を切断 して所望の長さの多結晶シ リコン棒に調整 し （切断工程

) 、 この多結晶シ リコン棒の外周を研磨 して直径を長手方向に均一化 し （円



筒研磨工程）、さらにこの多結晶シリコン棒の一端を加工 して尖らせ （先端

加工工程）、最後に多結晶シリコン棒の表面をエッチングして不純物および

歪を除去する （エッチング工程）などの処理が施される。

[0006] このような多結晶シリコン棒は、近年の大口径化に伴い、その気相成長過

程や成長後の冷却過程において、内外部にひび割れ （クラック）が形成され

易くなつている。

[0007] 多結晶シリコン棒の内外部にひび割れが形成されていると、上述 した切断

工程、円筒研磨工程、先端加工工程、あるいはエッチング工程において折れ

てしまうことがある。また、最悪の場合には、 F Z 法による単結晶シリコン

インゴッ卜の育成工程中に、多結晶シリコン棒が割れてしまうこともある。

これらの工程中に多結晶シリコン棒が割れてしまうと、それまでの工程作業

が無駄になるばかりか、工程で使用している機器が破損されることもある。

[0008] また、多結晶シリコン棒を、 C Z (Czochra Lsk i ) 法による単結晶シリコン

インゴッ卜の育成工程における追チヤ一ジ材ゃリチヤ一ジ材として用いる場

合、多結晶シリコン棒の内外部にひび割れがあると、棒状のままで使用する

ための機械加工の際や高温に加熱されたC Z 炉内のルツボへの降下の際にひ

び割れを起点にして多結晶シリコン棒が破断して落下し、シリコン融液を飛

散させたりルツボを破壊 したりすることがある。

[0009] ここで、追チャージとは、ルツボ内に充填 したシリコン塊を溶融後、ルツ

ボ上に吊り下げた多結晶シリコン棒を融液に徐々に溶け込ませてルツボ内の

融液量を増加させることである。また、 リチャージとは、 C Z 結晶を引上げ

た後に、ルツボ上に吊り下げた多結晶シリコン棒を残液に徐々に溶け込ませ

てルツボ内の融液量を増加させることである。

[001 0] 従来より、多結晶シリコン内外部のひび割れを検出するために種々の手法

が提案されている。例えば、特開 2 0 0 - 5 4 3 号公報 （特許文献 1

) には、水中またはその他の液体中に多結晶シリコン塊を置き、その上方で

探触子を走査させながら0 . 5 ~ 1 O M H z の音波を発信および受信 し、探

触子直下における異常部を二次平面的に表示させる探傷方法が開示されてい



る。

[001 1] また、特 開 2 0 0 7 — 2 1 8 6 3 8 号公報 （特許文献 2 ) には、多結晶シ

リコンウェハの赤外線透過光 による画像データと赤外線反射光 による画像デ

—夕とを比較 し、 同 じ位置 に対応する明度 または輝度 の差分 を画素毎 にとり

、 内外部 にクラ ックがあるか どうかを判断する割れ検査方法が開示 されてい

る。

先行技術文献

特許文献

[001 2] 特 許文献 1 ：特 開 2 0 0 1 _ 2 1 5 4 3 号公報

特許文献 2 ：特 開 2 0 0 7 _ 2 1 8 6 3 8 号公報

発明の概要

発明が解決 しょうとする課題

[001 3] しか し、特許文献 1 および特許文献 2 に開示の探傷方法や割れ検査方法 は

、検査装置が大掛 か りなもの とな らざるを得 ない。 また、従来 よ り作業員の

打音 による割れ検査 も行われているが、 この打音検査 は官能検査 であるため

、必然的に、作業員毎 の判断のバ ラツキが生 じて しまう。

[0014] 本発 明は、 このような従来の多結晶シ リコンのひび割れ （クラ ック）検査

方法が抱 える問題点 を解決するため になされたものであ り、 その 目的 とする

ところは、大掛 か りな装置 を必要 とせず且つ高い精度 で多結晶シ リコンのひ

び割れ （クラ ック）の有無 を検査 する手法 を提供 し、ひいては、高品質な多

結晶シ リコン棒 を提供 することにある。

課題 を解決するための手段

[001 5] 上述 の課題 を解決するため に、本発明の多結晶シ リコン棒 の検査方法 は、

多結晶 シ リコ ン棒 を打撃 して得 られた打撃音の周波数分析 を行 い、該打撃音

の固有周波数 f 。 （H z ) と ピー ク周波数 f ( H z ) を求め、周波数比 R ( f

。Z f ) に基づいて、前記多結晶シ リコン棒 の内外部 のひび割れの有無 を判断

することを特徴 とする。



[001 6] 例 えば、前記周波数比 R ( f 。/ f ) が 0 . 9 R 1 . 1 である場合 に、

前記多結晶シ リコン棒の内外部 にはひび割れが無いと判定することと しても

よい。

[001 7] また、例 えば、前記周波数比 R ( f 。/ f ) が 0 . 9 5 R 1 . 0 5 であ

る場合 に、前記多結晶シ リコン棒の内外部 にはひび割れが無いと判定するこ

とと してもよい。

[001 8] 前記多結晶シ リコン棒 は、例 えば、 シ一メンス法 による気相成長で得 られ

たものである。

[001 9] 本発明の多結晶シ リコン棒の製造方法は、気相成長法 によ り多結晶シ リコ

ンを成長 させ、該多結晶シ リコンを多結晶シ リコン棒 と し、該多結晶シ リコ

ン棒 を打撃 して得 られた打撃音の周波数分析 を行い、該打撃音の固有周波数

f 0 ( H z ) とピ一ク周波数 f ( H z ) を求め、周波数比 R ( f o ) が 0

. 9 ≤ R ≤ . 1 か ら外れる領域 を除去することを特徴 とする。

[0020] また、本発明の多結晶シ リコ ン棒の製造方法は、気相成長法 によ り多結晶

シ リコ ンを成長 させ、該多結晶シ リコ ンを多結晶シ リコ ン棒 と し、 該多結晶

シ リコ ン棒 を打撃 して得 られた打撃音の周波数分析 を行い、該打撃音の固有

周波数 f 。 ( H z ) とピーク周波数 f ( H z ) を求め、周波数比 R ( f o

) が 0 . 9 5 R 1 . 0 5 か ら外れる領域 を除去することと してもよい。

[0021 ] 前記気相成長法は、例 えば、 シ一メ ンス法である。

[0022] 本発明の多結晶シ リコン棒 は、該多結晶シ リコン棒の打撃音の波形か ら求

めた固有周波数 f 。 （H z ) と前記打撃音 を周波数分析 して得 られる ピーク周

波数 f ( H z ) との比 R ( f o ) が 0 . 9 R 1 . 1 であることを特徴

とする。

[0023] 前記 R値 は 0 . 9 5 R 1 . 0 5 と してもよい。

[0024] 前記多結晶シ リコン棒 は、例 えば、 シ一メンス法 による気相成長で得 られ

たものである。

発明の効果

[0025] 本発明は、例 えば、多結晶シ リコ ン棒 を打撃するハ ンマ ー と、打撃音 を録



音するボイスレコーダと周波数分析に用いるソフ 卜および P C (パソコン）

があれば実施できるので、大掛かりな装置を必要とすることなく簡易に行う

ことができる。

[0026] また、ひび割れの有無を一義的に判断できるので、官能検査などのような

バラツキが生じない。

[0027] 本発明によれば、多結晶シリコン棒内外部のひび割れ （クラック）を簡易

的に検知することが可能となり、この手法に基づいてひび割れのない多結晶

シリコン棒を選別して高品質な多結晶シリコン棒を製造することが可能とな

る。

図面の簡単な説明

[0028] [ 図1]本発明の多結晶シリコン棒の検査方法の一態様を説明するための概略図

である。

[図2]本発明において多結晶シリコン棒からの打撃音を周波数分析する手順を

説明するためのフローチヤ一卜である。

[図3A]打撃音の音響信号の一例を示す図である。

[図3B]打撃音の音響信号を高速フーリエ変換して得られた周波数分布の一例

を示す図である。

[図4A]多結晶シリコン棒について、固有周波数をピーク周波数で除した値と

ピーク周波数の関係を求めた結果を示す図である。

[図4B]多結晶シリコン棒について、固有周波数をピーク周波数で除した値と

ピーク周波数の関係を求めた結果を示す図である。

[図5] 内外部にひび割れの無い多結晶シリコン棒を選別するための工程例を示

すフ口一チヤ一卜である。

[図6]多結晶シリコン棒の製造に用いる装置の構成例を示す概略図である。

[図7]多結晶シリコン棒の製造装置が備える炭素電極の構成例を示す概略図で

ある。

発明を実施するための形態
[0029] 以下に、図面を参照して、本発明を実施するための形態について説明する



[0030] 図 1 は、本発明の多結晶シ リコン棒の検査方法の一態様 を説明するための

概略図である。図中、符号 1 0 0 は検査対象である多結晶シ リコン棒であ り

、 ここで例示 した多結晶シ リコン棒 1 0 0 は、上述 したシ一メンス法による

気相成長により得 られたもので、直径は約 1 1 O m mであ り、長さは約 1 6

0 0 m mである。 また、符号 1 1 0 はこの多結晶シ リコン棒 1 0 0 を載せる

コロであ り、符号 1 2 0 は多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 を叩 くハ ンマ一であ り、

符号 1 3 0 はハ ンマ一 1 2 0 による打撃 により発生する多結晶シ リコ ン棒 1

0 0 か らの音を拾 うためのマイクであ り、符号 1 4 0 はマイク 1 3 0 で拾 つ

た打撃音を記録する録音機である。

[0031 ] 本発明の検査方法では、多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 をハ ンマ一 1 2 0 で叩き

、 これにより生 じた打撃音の周波数 を解析 して多結晶シ リコン棒 1 0 0 内外

部のひび割れの有無乃至その程度 を判断する。 このため、多結晶シ リコ ン棒

1 0 0 の本来の打撃音を得 るためには、多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 はなるべ く

他の部材 と接触 していないことが望 ま しい。つまり、正確な周波数解析 を行

うためには、他部材 との接触面積が可能な限 り狭 くなる状態で多結晶シ リコ

ン棒 1 0 0 を保持することが望 ま しい。そこで、図 1 に示 した例では、 2 つ

のコロ 1 1 0 の上に多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 を載置 している。

[0032] 多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 の打撃 に用いるハ ンマ一 1 2 0 は、打撃時に多結

晶シ リコ ン棒 1 0 0 への重金属汚染が殆 ど無い材質のものであることが望 ま

しい。例えば、 プラスチ ックハ ンマ一やタングステ ンハ ンマ一を用いること

が望 ま しい。

[0033] 多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 をハ ンマ一 1 2 0 で叩 くと、 1 0 0 H z ~ 5 0 0

0 H z の打撃音がする。多結晶シ リコ ン棒 1 0 0 が長尺になるほど打撃音の

周波数は低 くなる。 また、多結晶シ リコン棒 1 0 0 の内外部 にひび割れがあ

ると、打撃音の周波数は低 くなる。

[0034] 多結晶シ リコン棒 1 0 0 か らの打撃音は、マイク 1 3 0 により拾われ、録

音器 1 4 0 に収録 される。録音器 1 4 0 と して、例えばデジタルボイス レコ



—ダ一を用いると、音響信号がアナ ログか らデジタル に変換 されて録音 され

る。

[0035] 図 2 は、本発明において、多結晶シ リコン棒 か らの打撃音 を周波数分析 す

る手順 を説明するための フローチ ヤ一 卜である。先ず、ハ ンマ一 1 2 0 を用

いて多結晶シ リコン棒 1 0 0 の打撃 を行 い （S 1 0 1 ) 、 この打撃音 をマイ

ク 1 3 0 を介 して録音器 1 4 0 に収録 する （S 1 0 2 ) 。 そ して、 この打撃

音 を解析 して固有周波数 f 。 （H z ) を算 出 し （S 1 0 3 ) 、 さ らに、打撃音

の音響信号 を高速 フー リエ変換 （Fast Four i e r Transform ：F F T ) して周

波数分布 を表示 させ る （S 1 0 4 ) 。

[0036] 図 3 A および図 3 B は、 それぞれ、打撃音の音響信号の一例 および当該音

響信号 を高速 フ一 リエ変換 して得 られた周波数分布の一例 である。

[0037] 図 3 A に示 した打撃音の音響信号波形 の山か ら次の山 （あるいは谷か ら次

の谷） までの時間、 すなわち周期 をまず読み取 り、 その値 の逆数 を固有周波

数 f 。と して得 る。続 いて、 図 3 B に示 したように、音響信号の高速 フー リエ

変換 によ り周波数分布 を得 る。 なお、デジタル に変換 された音響信号 を高速

フー リエ変換 するフ リー ソフ 卜は、 ィ ンタ一ネ ッ 卜で入手可能である。

[0038] ハ ンマ一 1 2 0 で多結晶シ リコン棒 1 0 0 のひび割れの無 い部位 を叩いた

際 に生 じる打撃音の波形 は正弦波 に近 く、高速 フー リエ変換後 の周波数分布

において認め られ る大 きな音量 を示す周波数 は 1 つか 2 つである。

[0039] これ に対 し、多結晶シ リコン棒 1 0 0 のひび割れがある部位 をハ ンマ一 1

2 0 で叩 くと、恰 も、長 さが少 しずつ異 なる複数 の多結晶シ リコン棒 を一度

に叩いた ときに得 られ るかのような打撃音が生 じる。具体的には、振動数 が

ご く僅 か異 なる多数 の音波が形成 され、打撃音の波形 は 1 周期 内に多数 の山

と谷 を有 する唸 りのような波形 となる。 このため、波形 の周期 は長 くな り、

周波数 は低 くな つて打撃音が低 く聞 こえるようになる。 このような打撃音の

音響信号 を高速 フー リエ変換 すると、多数 の周波数 が比較 的大 きな音量 をも

つ周波数分布が得 られ る。

[0040] そ こで、本発明では、高速 フー リエ変換後 の周波数分布の中で、最 も大 き



な音量を示す ピーク周波数 f を検出する （S 1 0 5 ) 。 この ピーク周波数 f

は打撃音を形成する主な周波数であ り、打撃音の波形が仮に単一の正弦波に

より形成されている場合は、 ピーク周波数 f と固有周波数 f 。が完全に一致す

る。一方、多数の音波が重なって打撃音の波形を形成 している場合は、 ピー

ク周波数 f と固有周波数 f 。がずれて くる。

[0041 ] そこで、固有周波数 f 。とピーク周波数 f を比較する （S 1 0 6 ) 。

[0042] 打撃音の波形を形成する音波の数が比較的少な く、それ らの周波数の差が

小さい場合には、打撃音の波形は正弦波の周期が少 し長 くなる程度なので、

固有周波数 f 。は ピーク周波数 f よりやや小さくなる。

[0043] これに対 して、打撃音の波形を形成する音波の数が多 くな り、唸 りの波形

がはっきり認め られるようになると、唸 りの周波数が ピーク周波数 f となる

。 このとき、唸 りの周期は打撃音の周期よりも長いので、固有周波数 f 。は ピ

—ク周波数 f より大きくなる。

[0044] 発明者 らの検討によれば、総計 3 本の多結晶シ リコン棒について固有周

波数 f 。とピーク周波数 f を測定 してひび割れとの関係を調査 したところ、ひ

び割れを有する多結晶シ リコン棒が 1 0 本、ひび割れの無い多結晶シ リコン

棒が 2 1 本あった。 また、 これ らの多結晶シ リコン棒のそれぞれにっき固有

周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 （R ) を求めたところ、 0 以上 2 以下

であった。

[0045] 次 に、固有周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 （R ) の上限値を徐々に

下げ下限値を徐々に上げて範囲を次第に限定 していき、その限定範囲内に属

するひび割れ有 りの多結晶シ リコン棒の本数 とひび割れ無 しの多結晶シ リコ

ン棒の本数を調べた。その結果を表 1 に示す。

[0046]



[表 1]

[0047] 表 1 に示すように、固有周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 （R ) を0

. 5 以上 1 . 5 以下に限定 したときは、ひび割れ有 りの 1 0 本の多結晶シリ

コン棒のうちの 7 本、すなわち 7 0 %が、ひび割れ無 しの多結晶シリコン棒

と区別できなかった。 しか し、 R値の範囲を0 . 9 以上 1 . 1 以下に限定す

ると、ひび割れ無 しの多結晶シリコン棒と区別できないひび割れ有 りの多結

晶シリコン棒は僅かに 1本のみとなった。

[0048] R値の範囲を0 . 9 以上 1 . 1 以下に限定 した場合、このR値範囲にある

ひび割れ無 しの多結晶シリコン棒は 1 9 本であり、全体の本数 （2 1本）か

ら2 本少ないだけである。つまり、ひび割れ無 しの多結晶シリコン棒の殆ど

は、そのR値が 0 . 9 以上 1 . 1 以下の範囲にあることがわかる。これに対

し、 0 . 9 以上 1 . 1 以下の R値範囲にあるひび割れ有 りの多結晶シリコン

棒の本数は 1本のみであり、ひび割れ有 りの多結晶シリコン棒の殆どは、そ

のR値が 0 . 9 未満であるか 1 . 1 を超えているかの何れかである。

[0049] さらに、 R値を0 . 9 5 以上 1 . 0 5 以下の範囲に限定すると、当該 R値

範囲にある多結晶シリコン棒は全てがひび割れ無 しのものであった。すなわ

ち、固有周波数 f 。とピーク周波数 f を比較することにより、多結晶シリコン

棒のひび割れの有無を判断することができることがわかる。なお、このR値



範囲にある多結晶シ リコン棒の本数は 1 1 であるか ら、ひび割れ無 しの 2 1

本の多結晶シ リコン棒のうち 1 0 本は、 R値が当該範囲にないこととなる。

[0050] 図 4 A および 4 B は、表 1 に纏めたものとは別の多結晶シ リコン棒の母集

団について、上記 R値 とピーク周波数の関係を求めた結果を示す図で、図 4

A と4 B では縦軸のスケールが異なっている。なお、 これ らの図において、

黒丸はひび割れが無い多結晶シ リコ ン棒の値を示 し、 白丸はひび割れが有る

多結晶シ リコン棒の値を示 している。

[0051 ] 図 4 B に示すように、ひび割れが有る多結晶シ リコン棒 （白丸）は、その

殆 どが 0 . 9 未満 または 1 . 1 超の R値 を示すが、中には、 0 . 9 以上 1 .

1 以下の範囲の R値を示すものがある。 しか し、 0 . 9 5 以上 1 . 0 5 以下

の範囲に属するものは全 く無い。

[0052] すなわち、図 4 B に示すように、固有周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した

値 R が 0 . 9 未満 または 1 . 1 超の部分、より望 ま しくは 0 . 9 5 未満 また

は 1 . 0 5 超の領域を切断等で除去することにより、ひび割れの無い多結晶

シ リコン棒 1 0 0 を選別することができる。

[0053] そこで本発明では、上述 したような原理に基づき、多結晶シ リコン棒内外

部のひび割れの有無を判断する （S 1 0 7 ) 。

[0054] 図 5 は、内外部にひび割れの無い多結晶シ リコン棒を選別するための工程

例を示すフローチヤ一 卜である。 また、図 6 および図 7 はそれぞれ、多結晶

シ リコ ンの製造に用いる装置の構成例を示す概略図および当該多結晶シ リコ

ンの製造装置が備える炭素電極の構成例を示す概略図である。

[0055] 図 6 を参照すると、多結晶シ リコンの製造装置 5 0 は、シ一メンス法によ

りシ リコン芯線の表面に多結晶シ リコンを気相成長させるための装置であ り

、ベ一スプレー 卜1 と反応容器 1 0 により概略構成され、得 られる多結晶シ

リコン 1 0 0 は、鳥居型に組み立てたシ リコン芯線 5 の鉛直部分 5 a に気相

成長する直胴部 1 0 0 a と水平部分 （ブリッジ部 5 b ) に気相成長するプリ

ッジ部 1 0 0 b か らなる。

[0056] ベ一スプレー 卜1 には、シ リコン芯線 5 に電流を供給する金属電極 2 と、



窒素ガス、水素ガス、 トリクロロシランガスなどのプロセスガスを供給する

ガスノズル 3 と、排気ガスを排出する排気口4 が配置される。

[0057] 金属電極 2 は、不図示の別の金属電極 に接続されるか或いは反応炉外に配

置された電源に接続され、外部か らの電力供給を受ける。 この金属電極 2 の

側面には絶縁物 7 が設けられており、 この絶縁物 7 に挟 まれた状態でベース

プレー 卜1 を貫通 している。

[0058] 図 6 に示 したように、多結晶シ リコンを気相成長させる際には、反応炉 1

0 内に、鉛直方向に 2 本 （5 a ) と水平方向に 1 本 （5 b ) の芯線を鳥居型

に組み立ててシ リコン芯線 5 と し、シ リコン芯線 5 の鉛直方向部分 5 a の両

端部をそれぞれ炭素電極 3 0 に保持された芯線ホルダ 2 0 により固定 し、金

属電極 2 に供給された外部電力を、炭素電極 3 0 を介 してシ リコン芯線 5 へ

と通電させる。

[0059] なお、金属電極 2 とべ一スプレー 卜1 と反応炉 1 0 は、冷媒を用いて冷却

される。 また、芯線ホルダ 2 0 と炭素電極 3 0 は共にグラフアイ ト製である

[0060] 炭素電極 3 0 の少な くとも一方は、図中の水平面内で全方位に摺動可能な

構造 とされている。炭素電極 3 0 は、シ リコン芯線 5 への通電用外部電極で

ある金属電極 2 の上に固定された下部電極 3 2 と、該下部電極 3 2 の上に載

置された上部電極 3 とか らなる。上部電極 3 の上面側には、シ リコン芯

線 5 a を保持する芯線ホルダ 2 0 の固定部が設けられている。

[0061 ] また、上部電極 3 1 には、図 7 に示すように上面 3 3 か ら下面 3 4 に貫通

する孔部 （貫通孔） 3 5 が設けられており、棒状の締結部材であるボル ト3

6 がヮッシャ 3 7 を介 して上部電極 3 の上面 3 3 か ら孔部 3 5 に揷入され

、下部電極 3 2 でネジ止めされて固定されている。

[0062] 図 7 に示 したように、孔部 3 5 内においてボル ト3 6 の直胴部 との間に間

隙 3 8 が生 じるように、孔部 3 5 の直径はボル 卜3 6 の直胴部の直径よりも

大きく形成されている。孔部 3 5 内におけるボル ト3 6 の直胴部 との間の間

隙は、上部電極 3 が下部電極 3 2 の上面 との接触面である載置面 （図 7 で



は上部電極 3 の下面 3 4 と接する下部電極 3 2 の上面）の面内での全方位

の摺動を可能とするため、気相成長工程中にあらゆる方位に伸縮 しうる多結

晶シリコンのひびや割れの発生に対する抑制効果を奏することとなる。

[0063] 先ず、図 6 で例示 した構成の装置で、シ一メンス法により逆 U字状の多結

晶シ リコンを気相成長する （S 2 0 1 ) 。

[0064] 多結晶シ リコンの気相成長終了後、反応炉 1 0 から逆 U字状の多結晶シリ

コンを取り出し、直胴部 1 0 0 a とプリツジ部 1 0 0 b に分ける。ただ し、

多結晶シリコン棒 1 0 0 の両端にはひび割れが残存 していることが多いので

、多結晶シリコン棒 1 0 0 の両端は切断する （S 2 0 2 ) 。

[0065] 次に、図 1 に示 したように、多結晶シリコン棒 1 0 0 をコロ 1 1 0 の上に

載せてハンマ一 1 2 0 で叩き、マイク 1 3 0 を介 して打撃音を収録する。そ

して、図 2 を参照 して説明 した要領で上記衝撃音の周波数分析を行い、固有

周波数 f 。をピ一ク周波数 f で除 した値 Rが全ての領域で 0 . 9 以上 1 . 1 以

下あるいは0 . 9 5 以上 1 . 0 5 以下であるかどうかを確認する （S 2 0 3

)

[0066] なお、簡便法として、多結晶シリコン棒 1 0 0 全体をハンマ一 1 2 0 で叩

き、音が比較的低い領域の打音のみを収録 し、周波数分析 してもよい。

[0067] 固有周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 Rが 0 . 9 R 1 . 1 あるい

は0 . 9 5 R 1 . 0 5 から外れる領域がある場合は内外部にひび割れが

存在するものと思われるため、その領域は切断除去する （S 2 0 4 ) 。なお

、この場合、ひび割れ領域を切断除去 した後に再び周波数分析を行う （S 2

0 5 ) 。また、必要に応 じ、ステップS 2 0 4 とS 2 0 5 を複数回繰 り返 し

て、最終的に、固有周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 Rが全ての領域で

0 . 9 以上 1 . 1 以下あるいは0 . 9 5 以上 1 . 0 5 以下であることを確認

して単結晶シリコン棒の選別を行う （S 2 0 6 ) 。このようにして、ひび割

れの無い多結晶シリコン棒を選別することができる。

[0068] [ 実施例 1 ] シ一メンス法による気相成長によって得 られた多結晶シリコ

ン 1 0 0 の両端を切断 して、長さ 1 . 2 m、直径 1 2 1 m mの多結晶シリコ



ン棒 1 0 0 と した。 この多結晶シ リコン棒 1 0 0 をタングステン力一バイ ド

製のハ ンマ一 1 2 0 で叩き、その打撃音をマイク 1 3 0 の付属 したデジタル

ボイス レコーダ一 1 4 0 に収録 した。収録された打撃音の固有周波数 f 。は 5

9 5 H z であった。

[0069] 続 いて、 この打撃音の音響信号を高速フー リエ変換 して周波数分布を表示

させたところ、 ピーク周波数 f は 6 0 3 H z であった。 このとき、固有周波

数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 R は 0 . 9 9 である。

[0070] この多結晶シ リコン棒 1 0 0 を蛍光灯下で目視検査 したところ、ひび割れ

は全 く無かった。そ して、多結晶シ リコン棒 1 0 0 に円筒研磨、先端加工、

及びエッチングを施 し、 F Z 法による単結晶インゴッ 卜の育成を行 ったが、

これ らの一連の工程中において、多結晶シ リコン棒 1 0 0 に割れが発生する

ことは無かった。

[0071 ] [ 比較例 1 ] 上述 した実施例 1 と同様に、シ一メンス法により得 られた長

さ 1 . 5 m、直径 1 2 2 m mの多結晶シ リコン棒の固有周波数 f 。とピーク周

波数 f を測定 した。その結果は、固有周波数 f 。が 1 4 7 H z 、 ピーク周波数

f が 7 5 . 4 H z 、固有周波数 f 。をピーク周波数 f で除 した値 R が 1 . 9 6

であった。

[0072] この多結晶シ リコン棒を蛍光灯下で目視検査 したところ、ひび割れが多 く

あ り、 F Z シ リコンインゴッ 卜育成用の多結晶シ リコン棒 としての加工は行

わなかった。

[0073] このように、本発明によれば、多結晶シ リコン棒内外部のひび割れ （クラ

ック）を簡易的に検知することが可能 とな り、 この手法に基づいてひび割れ

のない多結晶シ リコン棒を選別 して高品質な多結晶シ リコン棒を提供するこ

とが可能 となる。

産業上の利用可能性

[0074] 本発明により、割れの無い多結晶シ リコン棒のみを選別することが可能 と

な り、 F Z 法や C Z 法によるシ リコン単結晶の育成に用 られる多結晶シ リコ

ン棒の割れの発生を抑制することができる。



符号の説明

ベ一スプ レー 卜

金属電極

3 ガスノズル

4 排気 口

5 シ リコン芯線

5 a 鉛直方向部分

5 b プ リッジ部

1 0 反応容器

0 芯線ホル ダ

3 0 炭素電極

3 上部電極

3 下部電極

3 3 上部電極 3 の上面

3 4 上部電極 3 の下面

3 5 貫通孔

3 6 ポル 卜

3 7 ヮッシャ

3 8 間隙

0 多結晶シ リコンの製造装置

1 0 0 多結晶シ リコン棒

1 1 0 〕 □

1 0 ハ ンマ一

1 3 0 マイク



請求の範囲

[ 請求項 1] 多結晶シ リコン棒であ つて、該多結晶シ リコン棒の打撃音の波形か

ら求めた固有周波数 f 。 （H z ) と前記打撃音 を周波数分析 して得 ら

れる ピーク周波数 f ( H z ) との比 R ( f o ) が 0 . 9 R 1

. 1 であることを特徴 とする多結晶シ リコ ン棒。

[ 請求項2] 前記 R値が 0 . 9 5 R 1 . 0 5 であることを特徴 とする請求項

1 に記載の多結晶シ リコン棒。

[ 請求項3] 前記多結晶シ リコン棒 はシ一メンス法 による気相成長で得 られたも

のである請求項 1 又 は 2 に記載の多結晶シ リコン棒。

[ 請求項4] 多結晶シ リコ ン棒 を打撃 して得 られた打撃音の周波数分析 を行い、

該打撃音の固有周波数 f 。 （H z ) とピーク周波数 f ( H z ) を求め

、周波数比 R ( f 。/ f ) に基づいて、前記多結晶シ リコ ン棒の内外

部のひび割れの有無 を判断することを特徴 とする多結晶シ リコ ン棒の

検査方法。

[ 請求項 5] 前記周波数比 R ( f 。/ f ) が 0 . 9 R 1 . 1 である場合 に、

前記多結晶シ リコン棒の内外部 にはひび割れが無いと判定することを

特徴 とする請求項 4 に記載の多結晶シ リコン棒の検査方法。

[ 請求項 6] 前記周波数比 R ( f 。/ f ) が 0 . 9 5 R 1 . 0 5 である場合

に、前記多結晶シ リコン棒の内外部 にはひび割れが無いと判定するこ

とを特徴 とする請求項 5 に記載の多結晶シ リコン棒の検査方法。

[ 請求項7] 前記多結晶シ リコン棒 はシ一メンス法 による気相成長で得 られたも

のである請求項 4 乃至 6 の何れか 1 項 に記載の多結晶シ リコン棒の検

査方法。

[ 請求項8] 気相成長法 によ り多結晶シ リコ ンを成長 させ、該多結晶シ リコ ンを

多結晶シ リコ ン棒 と し、該多結晶シ リコ ン棒 を打撃 して得 られた打撃

音の周波数分析 を行い、該打撃音の固有周波数 f 。 （H z ) とピーク

周波数 f ( H z ) を求め、周波数比 R ( f o ) が 0 . 9 R 1

. か ら外れる領域 を除去することを特徴 とする多結晶シ リコ ン棒の



製造方法。

[ 請求項 9] 気相成長法 によ り多結晶シ リコ ンを成長 させ、該多結晶シ リコ ンを

多結晶シ リコ ン棒 と し、該多結晶シ リコ ン棒 を打撃 して得 られた打撃

音の周波数分析 を行い、該打撃音の固有周波数 f 。 （H z ) とピーク

周波数 f ( H z ) を求め、周波数比 R ( f o ) が 0 . 9 5 R

1 . 0 5 か ら外れる領域 を除去することを特徴 とする多結晶シ リコン

棒の製造方法。

[ 請求項 10 ] 前記気相成長法はシーメンス法である請求項 8 又は 9 に記載の多結

晶シ リコ ン棒の製造方法。
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