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(57)【要約】
【課題】気相合成法により高品質で大型な単結晶を作製
することを可能とするダイヤモンド単結晶基板を提供す
ること
【解決手段】一部、又は全てが気相合成法で作製したダ
イヤモンド単結晶である基板において基板内で厚み分布
がある面を持ち、厚みの最大部分と最小部分との比（最
大厚み／最小厚み）が１．０５以上１．３以下であり、
厚みの最大部分が該基板の面積で外周位置にあり、厚み
の最小部分が最大部分よりも基板中央部分にあることを
特徴とするダイヤモンド単結晶基板。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　一部、又は全てが気相合成法で作製したダイヤモンド単結晶である基板において基板内
で厚み分布がある面を持ち、厚みの最大部分と最小部分との比（最大厚み／最小厚み）が
１．０５以上１．３以下であり、厚みの最大部分が該基板の面積で外周位置にあり、厚み
の最小部分が最大部分よりも基板中央部分にあることを特徴とするダイヤモンド単結晶基
板。
【請求項２】
　前記の基板内で厚み分布がある面が気相合成法で作製されたダイヤモンド単結晶からな
ることを特徴とする請求項１記載のダイヤモンド単結晶基板。
【請求項３】
　ダイヤモンド単結晶における気相合成法で作製された部分が５～１０００ｐｐｍの窒素
原子を含有していることを特徴とする請求項１又は２に記載のダイヤモンド単結晶基板。
【請求項４】
　請求項１～３のいずれかに記載のダイヤモンド単結晶基板上に気相合成法によってダイ
ヤモンドをエピタキシャル成長させることを特徴とするダイヤモンド単結晶基板の製造方
法。
【請求項５】
　請求項４に記載の製造方法によって得られたことを特徴とするダイヤモンド単結晶基板
。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ダイヤモンド単結晶基板とその製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　ダイヤモンドは高熱伝導率、高い電子・正孔移動度、高い絶縁破壊電界強度、低誘電損
失、そして広いバンドギャップといった、半導体材料として他に類を見ない、優れた特性
を数多く備えている。特に近年では、広いバンドギャップを活かした紫外発光素子や、優
れた高周波特性を持つ電界効果トランジスタなどが開発されつつある。このような用途に
利用されるに際し、基板の大型化は必須技術であり、小さなサイズの基板からエピタキシ
ャル成長させることで大型化する方法が一般的である。
【０００３】
　例えば、マイクロ波プラズマＣＶＤ法によるダイヤモンド単結晶成長において、水素、
炭素源ガス例えばメタンガスを使うことに加えて、窒素ガスを同時に導入し、ダイヤモン
ド基板の載置部が外周縁部に対して隆起した形状の基板支持体を用いることによって、ダ
イヤモンドを高速に成長させる方法が開示されている（特許文献１参照）
　しかしながら、特許文献１には前記の方法により基板の厚み方向の成長速度が増したこ
とについては記載されているが、基板の幅方向への成長については何ら開示がない。
【０００４】
　また特許文献２には、基板載置部が凹部によって形成されている金属製の基板支持体を
用い、この凹部にダイヤモンド種結晶からなる基板を載置し、凹部の内壁面と基板の側面
との間隔を変化させることによって、ダイヤモンドの表面形状を凸状や凹状になるように
制御することが記載されており、成長したダイヤモンドを目的とする形状に研磨する必要
がなくなることが記載されている。
　特許文献２には、凹凸の大きさについては規定されていないが、従来の技術の問題点に
ついて、「成長したダイヤモンドを目的とする形状に研磨することが必要となり、これが
作業時間、コストの増大の一因となっている」と記載されていることからも、凹凸の大き
さをできるだけ小さくするように制御するための技術を発明したものである。
【０００５】
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　しかし、表面において厚み分布が凸型である場合には更に気相合成で成長を行う際に横
方向への成長速度が遅くなり大型サイズの単結晶作製が困難となり、凹型である場合にも
厚みの最大部分と最小部分の比が一定の値よりも小さい場合には同様である。また、凹型
で厚みの最大部分と最小部分の比が一定の値よりも大きくなりすぎた場合には、種基板の
表面　例えば（１００）面に対して平行ではなく斜面：（１００）とは異なる面ができて
しまい、この面は多結晶生成の原因となってしまう。
【０００６】
【特許文献１】特開２００５－２５５５０７号公報
【特許文献２】特開２００７－１９１３６２号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　本発明は、気相合成法により高品質で大型な単結晶を作製することを可能とするダイヤ
モンド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】
【０００８】
　本発明者等はダイヤモンド単結晶において成長面の形状を規定することにより、高品質
で大型な単結晶を作製することが可能であることを見出して本発明を完成した。
　すなわち、本発明は以下の構成を有するダイヤモンド単結晶及びその製造方法に係るも
のである。
（１）一部、又は全てが気相合成法で作製したダイヤモンド単結晶である基板において基
板内で厚み分布がある面を持ち、厚みの最大部分と最小部分との比（最大厚み／最小厚み
）が１．０５以上１．３以下であり、厚みの最大部分が該基板の面積で外周位置にあり、
厚みの最小部分が最大部分よりも基板中央部分にあることを特徴とするダイヤモンド単結
晶基板。
（２）前記の基板内で厚み分布がある面が気相合成法で作製されたダイヤモンド単結晶か
らなることを特徴とする（１）に記載のダイヤモンド単結晶基板。
（３）ダイヤモンド単結晶における気相合成法で作製された部分が５～１０００ｐｐｍの
窒素原子を含有していることを特徴とする（１）又は（２）に記載のダイヤモンド単結晶
基板。
（４）（１）～（３）のいずれかに記載のダイヤモンド単結晶基板上に気相合成法によっ
てダイヤモンドをエピタキシャル成長させることを特徴とする大型ダイヤモンド単結晶の
製造方法。
（５）（４）に記載の製造方法によって得られたことを特徴とするダイヤモンド単結晶基
板。
【発明の効果】
【０００９】
　本発明では作製したダイヤモンド厚みの最大部分と最小部分を規定することにより、そ
の基板上に気相合成により成長を行った場合に、厚みの最大部分と最小部分の比が小さい
場合には横方向への成長速度が遅くなるなどの問題を防ぐことができ、また厚みの差が大
きくなりすぎた場合の、種基板の表面、例えば（１００）面に対して平行ではなく斜面：
（１００）とは異なる面で多結晶が生成してしまう問題を防ぐことができるので、高品質
で大型な単結晶を作製することが可能となる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１０】
　本発明のダイヤモンド単結晶基板は、一部、又は全てが気相合成法で作製したダイヤモ
ンド単結晶からなり、基板内で厚み分布がある面を持ち、厚みの最大部分と最小部分との
比（最大厚み／最小厚み）が１．０５以上１．３以下であり、厚みの最大部分が該基板の
面積で外周位置にあり、厚みの最小部分が最大部分よりも基板中央部分にあることを特徴
とする。



(4) JP 2010-24067 A 2010.2.4

10

20

30

40

50

【００１１】
　このような基板は、ダイヤモンド単結晶基板上にダイヤモンドを成長させる方法を採用
することによって容易に作製することができる。ダイヤモンドを成長させる方法としては
気相合成法が好ましい。気相成長を行わせるための原料ガスとしては一般に水素、炭素源
を含んだメタンなどを用いる。また必要に応じて窒素等のガスを使用することが可能であ
り、窒素を導入した場合には特許文献２でも記載されているように成膜速度を向上させる
ことが知られている。
【００１２】
　この場合のその上にダイヤモンドを成長させる単結晶基板は高温高圧法で作製されたも
のでも、気相合成法で作製されたものでも、どちらでも問題ない。しかし、全て高温高圧
法で作製するには、この後に述べる凹型の厚み分布を持たせることは困難であり、加工す
る際にはコスト、時間がかかる。
　高温高圧法で作製したものか気相合成法で作製したものかどうかは、水素含有量を調べ
ることで判断することができる。この気相合成を行なう際の基板温度、使用ガス中の炭素
濃度、窒素濃度を変更することによって作製品の厚み分布の制御が可能である。
【００１３】
　基板温度を制御するには、基板をセッティングする治具の材質を変える、またはセッテ
ィング部の形状を変えることで熱伝導量を調整することで可能となる。例えば、平面円形
５０ｍｍφ－３ｍｍｔのモリブデン板上にダイヤモンド基板を設置し成長を行なう。また
マイクロ波の投入パワーを変更することでも基板温度の制御は可能である。炭素原子濃度
は水素原子に対して０．１～３０％、窒素原子濃度は炭素原子に対して０．０１％～１０
％程度で制御を行なう。同様にガス圧力を調整することによっても制御は可能である。
【００１４】
　本発明のダイヤモンド単結晶基板は典型的には図１のような凹型の厚み分布を持った基
板である。
　　厚み分布が凸型の場合、もしくは凹型であっても厚みの最大部分と最小部分の比が１
．０５未満である場合は横方向への成長速度が遅くなり、大型サイズの単結晶作製が困難
となる問題がある。厚み分布が凹型で厚みの最大部分と最小部分の比が１．３を超える場
合には、最大厚み部分と最小厚み部分とでプラズマの集中しやすさが大きく異なり、同一
基板内でも基板温度に差が現れ、単結晶条件で保存することができない。そのために多結
晶が成長してしまう問題が起こる。
【００１５】
　また、例えば単結晶基板の（１００）面に対して垂直方向にダイヤモンドを気相合成で
成長をさせる場合に、大きな角度の斜面できてしまう問題があり、この部分では別の高次
元の面指数である面が現れてしまう。これにより位置による成膜条件が異なるために、多
結晶が生成してしまう問題が起こる。また、製品化するために表面の平坦化を行なうが、
その際に厚み差が大きい場合には研磨量は大きくなり、時間もかかる。
【００１６】
　より基板面積を大きくするためには、外周表面、側面での成長速度が速いことが好まし
い。本発明では外周部分での成膜速度を上げるために最大厚み部分が外周部分であるよう
にし、最小厚み部分を基板中央部分としている。外周部分の厚みが増すことにより、例え
ばマイクロ波プラズマ方法ではプラズマの集中が起こりやすく、成膜速度の向上を即す働
きがあるためである。
【００１７】
　また、本発明のダイヤモンド単結晶基板における気相合成法で作製したダイヤモンド単
結晶の部分では５～１０００ｐｐｍの窒素原子を含有していることが好ましい。
　含有する窒素原子濃度は、作製時の添加ガス中の窒素濃度を変化させることで調整が可
能である。該単結晶基板上にダイヤモンドの成長を行なう場合に、窒素を導入することで
成長速度が大きくなり大型面積のダイヤモンド単結晶作製のコスト低減と作製スピードア
ップが可能となるが、あらかじめ基板にも５ｐｐｍ以上の窒素原子を含有させていること
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で、その上に成長させた場合の歪を低減することが可能である。５ｐｐｍより小さい含有
量であると、窒素ガスを添加した成長中に割れが起こることがある。しかし、１０００ｐ
ｐｍより大きい含有量であると、その上に成膜する場合にも添加窒素ガス濃度を大きくし
ないと歪が起こりやすくなり、割れの原因となる。また、添加窒素ガス濃度を大きくして
成長させると、非ダイヤモンド成分ができやすくなり、製品とする場合には問題である。
【実施例】
【００１８】
［実施例１］
５ｍｍ×５ｍｍ、厚さ０．５ｍｍの高温高圧合成で作製した単結晶｛１００｝基板を用意
して、マイクロ波プラズマＣＶＤによるエピタキシャル成長を行った。基板は平面円形５
０ｍｍφ－３ｍｍｔのモリブデン板上に設置した。ガスはメタン２００ｓｃｃｍ（ｓｔａ
ｎｄａｒｄ　ｃｃ／ｍｉｎ）、水素１０００ｓｃｃｍとし、基板温度、圧力、窒素ガス流
量を表１に示す条件となるように投入マイクロ波電力を調整し、１～５と異なる条件で作
製を行なった。全ての基板について４０時間の合成を行った。
　作製したダイヤモンド単結晶において、基板の厚みと成膜を行なったダイヤモンド膜を
含めた厚みの測定を行なった。外周部、中央部含め任意に１５箇所での厚みをマイクロメ
ーターで測定を行った。その測定点の中での最大厚み部分と、最小厚み部分は以下の表１
に示す通りとなった。Ｎｏ．１～５全ての作製品について、最大厚み部分は面積で基板外
周１０％の部分にあった。
【００１９】
　次に、上記で作製したＮｏ．１～５の基板上へ、更に同様にマイクロ波プラズマＣＶＤ
によるエピタキシャル成長を行った。ガスはメタン１５０ｓｃｃｍ、水素９００ｓｃｃｍ
とし、基板温度１１００℃、圧力１１０Ｔｏｒｒ、窒素ガス流量０．５ｓｃｃｍとした。
全ての基板について５０時間の合成を行った。
　作製したものの結果は表２の通りである。
【００２０】
【表１】

【００２１】
【表２】

【００２２】
　Ｎｏ．１では表面状態を観察したところ、１００μｍ×２００μｍ程度で５０μｍ深さ



(6) JP 2010-24067 A 2010.2.4

10

20

30

40

のへこみができており、更に詳細にへこみ部分を観察したところ底部分では多結晶が確認
された。これは、電子部品などへの使用する際には問題となる。Ｎｏ２～４については大
面積の単結晶作製に成功したが、Ｎｏ．５は厚み方向へは充分に成長しているが、最も成
長している方向に垂直な方向への成長（横成長伸び）が小さく、最も大きな面での面積は
大きくなっていなかった。
【００２３】
［実施例２］
　実施例１と同様の方法をとるが、基板温度、圧力を表３に示す通りとした。
　作製したＮｏ．６～７の基板上へ、更に同様にマイクロ波プラズマＣＶＤによるエピタ
キシャル成長を行った。ガスはメタン１００ｓｃｃｍ、水素８００ｓｃｃｍとし、基板温
度１２００℃、圧力１００Ｔｏｒｒ、窒素ガス流量０．５ｓｃｃｍとした。全ての基板に
ついて３５時間の合成を行った。作製したものの結果は表４の通りである。
【００２４】
【表３】

【００２５】
【表４】

【００２６】
　Ｎｏ．６については、大面積の基板を得ることができたが、Ｎｏ．７では最も成長して
いる方向に垂直な方向への成長（横成長伸び）が小さく、最も大きな面での面積は大きく
なっていなかった。
【００２７】
［実施例３］
　４ｍｍ×６ｍｍ、厚さ０．４ｍｍの高温高圧合成で作製した単結晶｛１００｝基板を３
枚用意して、マイクロ波プラズマＣＶＤにより、それぞれエピタキシャル成長を行った。
それぞれ、Ｎｏ．８，９，１０，１１とした。Ｎｏ．８－１１は同様の条件で導入ガスの
メタン１５０ｓｃｃｍ、水素１１００ｓｃｃｍとし、基板温度１１００℃、圧力１２０Ｔ
ｏｒｒとし、それぞれ５０時間の成長を行なった。表５には意図して添加した窒素ガス量
と、作製したものの気相合成で作製した部分である表面から１００μｍの位置においてＳ
ＩＭＳにより窒素濃度を測定した結果を示している。作製されたものは全て凹型の厚み分
布であり、その最大部分と最小部分の厚み比は、Ｎｏ．８－１１それぞれで１．０５，１
．１５，１．２２，１．２９であった。
【００２８】
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【００２９】
　この成長により作製された基板上に更にエピタキシャル成長を行なった。Ｎｏ．８－１
１共にマイクロ波プラズマＣＶＤにより成長を行なったが、導入ガスのメタン１２０ｓｃ
ｃｍ、水素１０００ｓｃｃｍとし、基板温度１２００℃、圧力１３０Ｔｏｒｒ、窒素ガス
流量０．３ｓｃｃｍとした。
　全て合成後で大面積のものが作製できており、表面を研磨処理することで平坦化を行う
こととした。結果、Ｎｏ．９，１０では問題なく研磨することが可能であったが、Ｎｏ．
８、１１では基板の端部分で割れが起こった。
【産業上の利用可能性】
【００３０】
　本発明のダイヤモンド単結晶基板上にダイヤモンドを気相合成法によってエピタキシャ
ル成長させることにより、紫外発光素子や、高周波特性を持つ電界効果トランジスタなど
の用途に適した大型のダイヤモンド基板を得ることが可能となる。
【図面の簡単な説明】
【００３１】
【図１】本発明の単結晶基板の一例を模式的に示した図である。
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【図１】
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