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(57)【要約】
【課題】グラファイトをエッチングせず、炭化珪素を除
去するクリーニングガスの提供。
【解決手段】少なくとも一部がグラファイト構造を有す
る炭素からなる基材に堆積した炭化珪素を含有する堆積
物を除去するための、七フッ化ヨウ素を含む、クリーニ
ングガス。上述のクリーニングガスを用いて、基材を加
熱しながら基材に堆積した炭化珪素を含有する堆積物を
除去するクリーニング方法。本発明のクリーニングガス
によれば、基材を構成するグラファイトをエッチングし
て損傷を与えることなく、グラファイト構造を有する炭
素からなる基材に堆積した炭化珪素を含有する堆積物を
、十分なクリーニング速度で効率良く除去することがで
きる。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　少なくとも一部がグラファイト構造を有する炭素からなる基材に堆積した炭化珪素を含
有する堆積物を除去するための、七フッ化ヨウ素を含む、クリーニングガス。
【請求項２】
　さらに、Ｆ２、ＣｌＦ３、ＣＯＦ２、Ｏ２、Ｏ３、ＮＯ、ＮＯ２、Ｎ２Ｏ及びＮ２Ｏ４

よりなる群より選ばれる少なくとも１種のガスを含む、請求項１に記載のクリーニングガ
ス。
【請求項３】
　さらに、Ｈｅ、Ｎｅ、Ａｒ、Ｘｅ、Ｋｒ及びＮ２よりなる群から選ばれる少なくとも１
種を含む請求項１又は２に記載のクリーニングガス。
【請求項４】
　基材が、炭化珪素単結晶を製造する装置の内壁又はその付属機器である、請求項１から
３の何れかに記載のクリーニングガス。
【請求項５】
　炭化珪素単結晶を製造する装置が、炭化珪素エピタキシャル膜形成装置である、請求項
４に記載のクリーニングガス。
【請求項６】
　請求項１から５の何れかに記載のクリーニングガスを用いて、基材を加熱しながら基材
に堆積した炭化珪素を含有する堆積物を除去するクリーニング方法。
【請求項７】
　温度が、１５０～７００℃の基材にクリーニングガスを接触させる、請求項６に記載の
クリーニング方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、基材に堆積した炭化珪素を含有する堆積物を除去するためのクリーニングガ
ス及びクリーニング方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　炭化珪素（ＳｉＣ）は、重要なセラミックス材料として多方面で使用されている。近年
、炭化珪素のエピタキシャル成長技術が注目されており、特にその絶縁破壊電圧の高さや
高温作動時における信頼性から、低消費電力のトランジスタなど用途が開発されている。
【０００３】
　このような用途に用いられる炭化珪素は、高純度な単結晶である必要がある。大型の炭
化珪素単結晶の製造法としては、化学気相堆積法（Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｖａｐｏｒ Ｄｅｐ
ｏｓｉｔｉｏｎ法）を用いてプロパンガスとシランガスなどの化学反応により膜成長させ
る方法や、モノメチルシランをＣＶＤ法の原料として膜成長させる方法が知られている。
【０００４】
　これらのＣＶＤ法を用いて、高純度な炭化珪素（ＳｉＣ）単結晶を作製するには、炭化
珪素成膜時に、１５００℃以上の非常に高い温度が必要である。そのため、反応容器の内
壁やウエハを設置するサセプタなどの装置材質には、高耐熱性の材料が用いられ、主とし
てグラファイトを含む材質が用いられている（例えば、特許文献１）。
【０００５】
　また、ＣＶＤ法による膜成長では、グラファイト製の反応容器の内壁やサセプタなど意
図しない部位にも炭化珪素が付着し、堆積してしまう。それら意図しない部分に堆積した
炭化珪素の微粒子は、時として剥離・脱落し、炭化珪素薄膜の成長表面に落下・付着し、
結晶成長を阻害したり、欠陥を生じさせたりする原因となる。そのため、定期的に反応容
器の内壁の堆積した炭化珪素を取り除かなければならない。その除去方法として、従来、
炭化珪素が反応容器の内壁に堆積した場合には、工具を用いて剥離除去するか、容器を定
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期的に交換するといった方法が採用されていた。
【０００６】
　堆積した炭化珪素の削り取りや反応容器の交換などには極めて長い作業時間を要し、反
応器を長期間にわたり大気開放する必要があることから、歩留まりの悪化など生産性にも
影響を与える原因となっていた。そのため、装置を開放することなく、無機物質を効率よ
く除去するガスを用いて、装置内部に付着した炭化珪素を化学的に除去するクリーニング
方法が検討されている。
【０００７】
　特許文献１、２には、サセプタに載置されるウエハ上にＳｉＣエピタキシャル膜を形成
する半導体製造装置が開示されており、サセプタに付着したＳｉＣ膜を除去するクリーニ
ングガスとして、三フッ化塩素（ＣｌＦ３）を含むガスを用いることが記載されている。
【０００８】
　また、特許文献３には、三フッ化塩素ガスを炭化珪素の表面に接触させ、炭化珪素の表
面をエッチングする方法が開示されている。
【特許文献１】特開２０１２－２８３８５号公報
【特許文献２】特開２０１２－５４５２８号公報
【特許文献３】特開２００５－１２９７２４公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　特許文献１～３にて開示されている三フッ化塩素ガスは、プラズマ励起を必要とせず、
加熱などの熱励起だけで効率よく炭化珪素を除去することができる優れたクリーニングガ
スである。しかしながら、成膜装置の反応容器等のクリーニングにおいて、三フッ化塩素
は、腐食などの反応性が高いため、反応容器の材質が制限されるという問題点があり、通
常、三フッ化塩素と顕著に反応しない材質が用いられる。
【００１０】
　三フッ化塩素はグラファイトと反応しやすいため、三フッ化塩素ガスを用いて、ＳｉＣ
成膜装置を構成するグラファイト製の反応容器やサセプタのクリーニングを行うと、除去
目的物となる炭化珪素だけでなく、反応容器やサセプタを構成するグラファイトの表面ま
で除去されグラファイトに損傷を与えてしまう問題点があった。
【００１１】
　この問題点を改善するために、特許文献１、２には、グラファイト製の反応容器やサセ
プタとして、グラファイトの表面にＣＶＤ法によって炭化珪素（ＳｉＣ）を被覆したもの
が用いられていた。この場合、グラファイトの表面に予め被覆された炭化珪素（緻密な多
結晶）と成膜の際に堆積した炭化珪素（緻密でない多結晶）のエッチングレートを管理す
ることによって、被覆された炭化珪素（緻密な多結晶）のエッチングを防ぐ方法がとられ
ていた。
【００１２】
　しかしながら、特許文献１、２に記載の方法では、クリーニング処理の管理が煩雑にな
りやすく、グラファイト表面に被覆した炭化珪素（緻密な多結晶）のエッチングを完全に
防ぐことは難しく、クリーニング処理を繰り返すうちに下地のグラファイトが露出してし
まい、結局はグラファイトが損傷してしまうという問題点があった。
【００１３】
　このように、炭化珪素のエピタキシャル成長技術が注目される中、炭化珪素を成膜する
際にサセプタや反応容器の内壁に堆積した炭化珪素のクリーニング方法において、使用す
るサセプタや反応容器の材質、クリーニングの効率、そしてクリーニング方法の管理のし
やすさなど総合的な観点から、未だ十分なものがなく、さらなる改善が求められている。
【００１４】
　本発明は、上記の問題点に鑑みてなされたものであり、グラファイトの材質を含んだ基
材に堆積した炭化珪素を含有する堆積物のクリーニング処理において、グラファイトをエ
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ッチングし損傷を与えることなく、十分な炭化珪素のクリーニング速度で炭化珪素の除去
を行うことができるクリーニングガス及びクリーニング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】
【００１５】
　本発明者らは、上記の課題を解決するために、七フッ化ヨウ素を含むガスを、グラファ
イト構造を有する炭素からなる基材に堆積した炭化珪素に接触させると、基材を構成する
グラファイトをエッチングして顕著な損傷を与えることなく、グラファイトに対して炭化
珪素を優先的に除去できることを見出し、本発明に至った。
【００１６】
　すなわち、本発明は、少なくとも一部がグラファイト構造を有する炭素からなる基材に
堆積した炭化珪素を含有する堆積物を除去するための、七フッ化ヨウ素を含む、クリーニ
ングガスである。
【００１７】
　また、本発明において、酸化性ガスとして、さらに、Ｆ２、ＣｌＦ３、ＣＯＦ２、Ｏ２

、Ｏ３、ＮＯ、ＮＯ２、Ｎ２Ｏ及びＮ２Ｏ４よりなる群より選ばれる少なくとも１種のガ
スを含むようにしてもよい。
【００１８】
　また、本発明において、不活性ガスとして、さらに、Ｈｅ、Ｎｅ、Ａｒ、Ｘｅ、Ｋｒ及
びＮ２よりなる群から選ばれる少なくとも１種を含むようにしてもよい。
【００１９】
　また、本発明において、基材が、１５００℃以上の高温度で製造される炭化珪素単結晶
を製造する装置の内壁又はその付属機器であることが好ましい。炭化珪素単結晶を製造す
る装置としては、炭化珪素単結晶を成膜する薄膜形成装置であり、薄膜形成装置が、炭化
珪素エピタキシャル膜形成装置であることが特に好ましい。また、付属機器は、半導体ウ
エハを設置するためのサセプタであることが好ましい。
【００２０】
　また、本発明は、上述のクリーニングガスを用いて、基材を加熱しながら基材に堆積し
た炭化珪素を含有する堆積物を除去するクリーニング方法である。
【発明の効果】
【００２１】
　本発明のクリーニングガスによれば、基材を構成するグラファイトをエッチングして損
傷を与えることなく、グラファイト構造を有する炭素からなる基材に堆積した炭化珪素を
含有する堆積物を、十分なクリーニング速度で効率良く除去することができる。また、本
発明のクリーニングガスを用いたクリーニング方法は、従来の方法に比べ優れた炭化珪素
のクリーニング速度を有するので、クリーニング時間が短く、グラファイトへの影響を懸
念せず、グラファイトに損傷を与える程度を大幅に軽減できる。
【図面の簡単な説明】
【００２２】
【図１】本発明の実施例及び比較例で用いたクリーニング装置の概略図である。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２３】
　本発明のクリーニングガスは、七フッ化ヨウ素（以下、単にＩＦ７と呼ぶことがある）
を含むものであり、少なくとも一部がグラファイト構造を有する炭素からなる基材に堆積
した炭化珪素を含有する堆積物を対象とするものであり、前記基材に損傷を与えずに堆積
物を除去することを特徴としている。
【００２４】
　以下、本発明について詳細に説明する。本発明において使用する七フッ化ヨウ素（ＩＦ

７）は、工業的規模で製造されており購入して使用することができ、特に制限されるもの
ではない。また、ＩＦ７は、従来公知の製造方法で入手できる、例えば、本出願人の出願
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に係る特開２００９－２３８９６号で提唱した製造方法で製造入手することができる。
【００２５】
　本発明のクリーニングガスは、通常、七フッ化ヨウ素の含有率が、１～１００体積％、
好ましくは１０～１００体積％の範囲で使用される。七フッ化ヨウ素は、単独で使用する
ことも可能であるが、適宜目的に応じて、種々の添加剤を加えることができる。例えば、
クリーニング性能を調整するために、添加剤としては、酸化性ガスを加えることができる
。また必要に応じ、不活性ガスなどを加えてもよい。酸化性ガスは、クリーニング速度を
向上させるために添加される。不活性ガスは、使用するクリーニングガスのコストを低減
させる、また、クリーニング速度を調整するために添加される。
【００２６】
　酸化性ガスとしては、Ｏ２、Ｏ３、ＣＯ２、ＣＯＣｌ２、ＣＯＦ２、Ｎ２Ｏ、ＮＯ、Ｎ
Ｏ２、などの酸素含有ガス、Ｆ２、ＮＦ３、Ｃｌ２、Ｂｒ２、Ｉ２、ＹＦｎ（Ｙ＝Ｃｌ、
Ｂｒ、Ｉ、１≦ｎ≦５）などのハロゲンガスが例示される。これらのうち、Ｏ２、Ｎ２Ｏ
、ＮＯ、ＣＯＦ２、Ｆ２、ＮＦ３、Ｃｌ２が好ましく、特に、Ｏ２、Ｎ２Ｏ、ＮＯはクリ
ーニング速度の向上に効果的である（実施例参照）。
【００２７】
　酸化性ガスの添加量は、使用するクリーニング装置の性能、形状及びクリーニング条件
に依存するが、通常、体積比において、七フッ化ヨウ素：酸化性ガス＝１０：９０～９０
：１０、好ましくは、３０：７０～７０：３０である。
【００２８】
　還元性ガスの添加量は、七フッ化ヨウ素：還元性ガス（体積比）＝１０：１～１：５、
好ましくは５：１～１：１である。添加量が多すぎる場合には、クリーニングに働くＦラ
ジカルが著しく減量し、生産性が低下することがある。
【００２９】
　また、その他の添加ガスとして、本発明のクリーニングガスの効果を損なわない範囲、
クリーニングガス組成物中において、１～９９体積％において、パーフルオロカーボン類
など一般的にクリーニングガスとして使用されるガスを加えることもできる。例えば、Ｃ
Ｆ４、ＣＨＦ３、ＣＨ２Ｆ２、ＣＨ３Ｆ、Ｃ２Ｆ６、Ｃ２Ｆ４Ｈ２、Ｃ２Ｆ５Ｈ、Ｃ３Ｆ

８、Ｃ３Ｆ７Ｈ、Ｃ３Ｆ６Ｈ２、Ｃ３Ｆ５Ｈ３、Ｃ３Ｆ４Ｈ４、Ｃ３Ｆ３Ｈ５、Ｃ３Ｆ４

Ｈ２、Ｃ３Ｆ５Ｈ、Ｃ３ＣｌＦ３Ｈ、Ｃ４Ｆ８、Ｃ４Ｆ６、Ｃ５Ｆ８、Ｃ５Ｆ１０等のガ
スを挙げることができる。
【００３０】
　また、クリーニング性能を向上させるために、ハロゲン化水素として、ＨＦ、ＨＣｌ、
ＨＢｒを加えることが好ましく、中でも特にＨＦが好ましい。ＨＦを添加するとクリーニ
ング性能が向上する現象の原因は特定できていないが、ＨＦの作用により炭化珪素を含有
する堆積物の科学的な結合が弱まりクリーニング速度が向上するものと推測される。
【００３１】
　フッ化水素（ＨＦ）の添加量は、体積比において、七フッ化ヨウ素：フッ化水素＝１０
０：１～１００：７０、好ましくは１００：４０～１００：６０である。
【００３２】
　なお、本発明のクリーニングガスは、適宜、上述の酸化性ガスと同時にＮ２、Ｈｅ、Ａ
ｒ、Ｎｅ、Ｋｒ等の不活性ガスを添加することも可能である。不活性ガスを添加する場合
、適当な濃度に希釈して使用すればよく濃度は限定されるものではないが、通常、クリー
ニングガス組成中において、通常１～９９体積％、好ましくは５～５０体積％程度の含有
率で使用される。
【００３３】
　次に、本発明のクリーニングガスを用いたクリーニング方法について説明する。
【００３４】
　本発明のクリーニングガスが対象とする堆積物は、少なくとも一部がグラファイト構造
を有する炭素からなる基材の表面に付着している炭化珪素を含有する堆積物である。なお
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、本明細書において、別途定義しない限り、「堆積物」とは「不要な堆積物」を意味する
。
【００３５】
　本発明の適用対象となる堆積物は、堆積物中の主成分として炭化珪素を含んでいれば特
に限定されるものではなく、炭化珪素が単独成分としてなるものでもよい。具体的には、
化学的気相堆積法（ＣＶＤ法）、有機金属気相成長法（ＭＯＣＶＤ法）、スパッタリング
法、ゾルゲル法、蒸着法等の方法を用いて薄膜、厚膜、粉体、ウイスカ等を製造する際に
、製造装置の内壁または半導体ウエハを設置するためのサセプタなどの冶具、配管等の付
属装置に付随的に堆積した不要な堆積物である。
【００３６】
　また、炭化珪素の薄膜、厚膜等のみではなく六方晶ＳｉＣウエハなどの大型バルク結晶
成長を行う製造装置の内壁またはその付属部品に付着した不要な堆積物にも適用可能であ
る。例えば、特開２００４－２２４６６３号公報に開示されたような、炭化珪素の原料を
加熱昇華させて種結晶上に炭化珪素の結晶成長を行い大型バルク結晶成長させる昇華再結
晶法（改良レリー法）を挙げることができる。
【００３７】
　本発明の基材は、少なくとも一部がグラファイト構造を有する炭素からなる基材であり
、グラファイト単一成分またはグラファイトの表面を炭化珪素などの保護膜で被覆した１
５００℃以上の高温条件に耐えうる基材である。具体的には、上述の炭化珪素の製造装置
を構成する物品であり、炭化珪素製造装置の内壁または半導体ウエハを設置するためのサ
セプタなどの冶具、配管等の付属装置を挙げることができる。この中でも、本発明のクリ
ーニングガスは、不要な堆積物が堆積しやすい製造装置の内壁または半導体ウエハを設置
するためのサセプタに対して好適である。
【００３８】
　本発明は、七フッ化ヨウ素を含むクリーニングガスを用いて、上述の基材を反応器の外
部に設置されたヒーターで加熱しながら基材の表面に形成されている炭化珪素を含有する
堆積物を除去するクリーニング方法である。クリーニングガスとして用いる七フッ化ヨウ
素の熱分解によって生じたフッ素ラジカルが堆積物中の炭化珪素のケイ素（Ｓｉ）成分と
反応することによって、基材に堆積した不要な堆積物を除去される反応機構が考えられて
いる。
【００３９】
　通常、ＩＦ７などの高次のフッ化ヨウ素化合物を加熱すると、下記式（１）のようにＩ
Ｆ５などの低次のフッ化ヨウ素化合物とフッ素ラジカルが生成する。また、下記式（２）
のように炭化珪素のクリーニングガスとして従来使用されてきたＣｌＦ３も加熱によって
同様な反応が進行する。
【００４０】
【化１】

【００４１】

【化２】

【００４２】
　一般的に、クリーニングガスとＳｉＣとの反応性は、使用するクリーニングガスの化学
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的性質、例えば、結合解離エネルギー、イオン性など種々の要素に起因すると考えられて
いる。通常、結合解離エネルギーが重要な要素の一つと考えられており、結合解離エネル
ギーの低い化合物ほどＳｉＣとの反応速度が速いと考えられており、ＣｌＦ３は、ＩＦ７

やＩＦ５などのフッ化ヨウ素化合物に比べて結合解離エネルギーが低いため（下記の表１
参照）、ＳｉＣとの反応性が高いと考えられる。
【００４３】
　なお、表１における各種データについて、Ｆ２に関しては、独立行政法人 日本学術振
興会・フッ素化学第１５５委員会 編「フッ素化学入門２０１０」三共出版, ２０１０,ｐ
２であり、ＣｌＦ３、ＩＦ７、ＩＦ５に関しては、J. C. BAILAR JR., COMREHENSIVE INO
RGANIC CHEMISTRY, II, PERGAMON PRESS Ltd, 1973, p1491-p1496である。
【００４４】
【表１】

【００４５】
　ところが、本発明者らが検討したところ、七フッ化ヨウ素は、結合解離エネルギーが比
較的高いにも関わらず、１５０℃以上に加熱された状態ではＣｌＦ３に比べて炭化珪素と
の反応速度が早く、さらに、グラファイトに損傷を与えない特異な結果が得られた（後述
の実施例等参照）。反応機講は定かではないが、七フッ化ヨウ素の加熱分解によって生じ
た低次のフッ化ヨウ素化合物（ＩＦ５）はＣｌＦ３の場合に生じるＣｌＦに比べて分子の
サイズが大きく、この反応生成物の分子の大きさがグラファイトの保護に影響を与えてい
るものと推測される。また、炭化珪素との反応性に関しては、フッ素ラジカルのみではな
くＩＦ７やＩＦ５などのフッ化ヨウ素化合物自身が炭化珪素と反応していると推測される
。
【００４６】
　クリーニングの反応条件に関しては、炭化珪素を含む堆積物が堆積した基材の温度は、
特に制限されることはないが、通常、１５０～７００℃、好ましくは、３００～６００℃
の範囲で行われる。１５０℃より低い温度でクリーニングを行うとグラファイトの層間に
熱分解しない七フッ化ヨウ素が侵入して化合物を形成し十分なクリーニング性能が得られ
ない場合があるため好ましくない。７００℃より高い温度の場合、エネルギーの無駄にな
り消費電力などランニングコストが高くなるため好ましくない。
【００４７】
　次に、圧力については、通常、減圧状態が好ましいが、大気圧下でもよく特に制限され
るものではない。５００℃を超えると１３．３ｋＰａ（１００Ｔｏｒｒ）以下にすること
が好ましく、６．６ｋＰａ（５０Ｔｏｒｒ）以下がより好ましい。１３．３ｋＰａ（１０
０Ｔｏｒｒ）を超えると腐食が起こり好ましくない。また、使用するクリーニングガスの
流量は、クリーニング装置の反応器容量により適宜調整される。
【００４８】
　本発明のクリーニングガスによるクリーニングは、操作の簡便性、コストなどの観点か
ら、熱分解法が用いられるが、その他の励起方法として光分解法、プラズマ法を用いても
よい。本発明のクリーニングガスは、加熱処理のみだけのプラズマレスで効率よく炭化珪
素を除去することができるため、装置の内部をプラズマ雰囲気とするための装置の制約が
少ないうえ装置の材質に対する負荷がない利点を有する。
【００４９】
　本発明のクリーニング方法の被処理装置として、ＣＶＤ法により、半導体デバイス、コ
ーティング工具などの薄膜を形成する炭化珪素製膜装置やウイスカ、粉末などを製造する
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炭化珪素製造装置に適用できる。また、炭化珪素の薄膜、厚膜等のみではなく六方晶Ｓｉ
Ｃウエハなどの大型バルク結晶成長を行う製造装置の内壁またはその付属部品に付着した
不要な堆積物にも適用可能である。これらのうち、製膜装置への適用が特に好ましく、特
に、高温条件での製膜が行われる炭化珪素のエピタキシャル膜成長を行う製膜装置に使用
するのがさらに好ましい。
【実施例】
【００５０】
　以下、実施例によって本発明を詳細に説明するが、本発明は係る実施例に限定されるも
のではない。
【００５１】
　図１に本発明の実施例及び比較例に使用したクリーニング装置の概略図を示す。図１に
示すように、クリーニング装置は、反応容器として円筒形の反応管１（アルミナ製）を備
えた外熱式横型反応炉を使用した。円筒形の反応管１には、クリーニングガスを供給する
ガス供給部２と希釈用ガス供給部３が接続されており、反応管１の下流には、ガスを反応
管から排出する排気部４が設けられている。さらに、反応管１の外周部には外部ヒーター
として誘導加熱コイルが設置され、この誘導コイルによって反応管の内部を加熱すること
ができる構成とした。なお、クリーニング試験は、試料５として単結晶炭化珪素基板およ
びグラファイト板を反応管の内部に設置して行った。
【００５２】
　図１の装置を用いて、本発明のクリーニングガスを用いて炭化珪素のクリーニング速度
を測定しクリーニング試験を行った。また、各クリーニング試験と同時にグラファイトへ
の影響を調べるために、クリーニング試験前後におけるグラファイトの重量変化率を調べ
た。なお、グラファイトの重量変化率は、クリーニング前後のグラファイト板の重量を測
定し、その変化量から算出した。実施例及び比較例におけるクリーニング条件とグラファ
イトの重量変化率の結果を表２に示した。なお、クリーニング速度については、下記の一
般式（３）を用い試料の重量変化より算出した。
【００５３】
【化３】

【００５４】
　［実施例１］
　反応容器内にＣＶＤ法により作製された単結晶炭化珪素基板およびグラファイト板（い
ずれも幅０．５ｃｍ、長さ１ｃｍ、厚さ０．５ｍｍ）を試料のテストピースとして挿入し
、反応容器の外部に設置されたヒーターを２５０℃まで加熱した状態で、ガス供給部１か
ら七フッ化ヨウ素（ＩＦ７）ガスをガス流量０．１Ｌ／ｍｉｎで供給しながら反応容器内
の圧力を６．６ｋＰａ（５０ｔｏｒｒ）にて１時間保持した。なお、グラファイト板はニ
ラコ株式会社製（純度９９．９９％）のものを使用した。その結果、炭化珪素のクリーニ
ング速度は１０ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイトの重量変化率は１時間で０．０２％であった
。
【００５５】
　［実施例２］
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　反応容器の温度を３００℃にした以外は、実施例１と同じ条件にてクリーニング試験を
行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は２６ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の
重量変化は１時間で０．１０％であった。
【００５６】
　［実施例３］
　反応容器の温度を３５０℃にした以外は、実施例１と同じ条件にてクリーニング試験を
行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は５６ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の
重量変化は１時間で０．４８％であった。
【００５７】
　［実施例４］
　反応容器の温度を４００℃にした以外は、実施例１と同じ条件にてクリーニング試験を
行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は２１２ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板
の重量変化は１時間で１．２％であった。
【００５８】
　［実施例５］
　反応容器の温度を５００℃にした以外は、実施例１と同じ条件にてクリーニング試験を
行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は７１０ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板
の重量変化は１時間で２．２％であった。
【００５９】
　［実施例６］
　反応容器内の圧力を１０１ｋＰａ（７６０Ｔｏｒｒ）にした以外は、実施例４と同じ条
件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は５２６ｎｍ
／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で３．０％であった。
【００６０】
　［実施例７］
　組成が、七フッ化ヨウ素：１０体積％、窒素（Ｎ２）：９０体積％の混合ガスを用いて
、圧力を６６．７ｋＰａ（５００ｔｏｒｒ）にした以外は、実施例４と同じ条件にてクリ
ーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は２３１ｎｍ／ｍｉｎ、
グラファイト板の重量変化は１時間で１．６％であった。
【００６１】
　［実施例８］
　組成が、七フッ化ヨウ素：５０体積％、フッ化水素（ＨＦ）：５０体積％の混合ガスを
用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素
のクリーニング速度は６６ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．３６
％であった。実施例８の結果より、フッ化水素を添加するとクリーニング速度が向上する
ことが分かった。
【００６２】
　［実施例９］
　組成が、七フッ化ヨウ素：２５体積％、酸素（Ｏ２）：７５体積％の混合ガスを用いた
以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリ
ーニング速度は１９５ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．３８％で
あった。実施例９の結果より、酸素を添加するとクリーニング速度が大幅に向上すること
が分かった。
【００６３】
　［実施例１０］
　組成が、七フッ化ヨウ素：５０体積％、酸素（Ｏ２）：５０体積％の混合ガスを用いた
以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリ
ーニング速度は２２８ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．４５％で
あった。
【００６４】
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　［実施例１１］
　組成が、七フッ化ヨウ素：７５体積％、酸素（Ｏ２）：２５体積％の混合ガスを用いた
以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリ
ーニング速度は１７９ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．４５％で
あった。
【００６５】
　［実施例１２］
　温度を２００℃にした以外は、実施例１と同じ条件にてクリーニング試験を行った。そ
の結果、炭化珪素のクリーニング速度は他の実施例と比較して劣るものの、グラファイト
の重量変化はほとんど認められなかった。
【００６６】
　［実施例１３］
　組成が、七フッ化ヨウ素：７５体積％、二酸化窒素（ＮＯ２）：２５体積％の混合ガス
を用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪
素のクリーニング速度は１４１ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．
４３％であった。
【００６７】
　［実施例１４］
　七フッ化ヨウ素：５０体積％、二酸化窒素（ＮＯ２）：５０体積％の組成の混合ガスを
用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素
のクリーニング速度は１５１ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．４
６％であった。
【００６８】
　［実施例１５］
　組成が、七フッ化ヨウ素：２５体積％、二酸化窒素（ＮＯ２）：７５体積％の混合ガス
を用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪
素のクリーニング速度は１５７ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．
４３％であった。
【００６９】
　［実施例１６］
　組成が、七フッ化ヨウ素：２５体積％、一酸化窒素（ＮＯ）：７５体積％の混合ガスを
用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素
のクリーニング速度は８９ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．０７
％であった。
【００７０】
　［実施例１７］
　組成が、七フッ化ヨウ素：５０体積％、一酸化窒素（ＮＯ）：５０体積％の混合ガスを
用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素
のクリーニング速度は８７９ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．４
２％であった。
【００７１】
　［実施例１８］
　組成が、七フッ化ヨウ素：７５体積％、一酸化窒素（ＮＯ）：２５体積％の混合ガスを
用いた以外は、実施例３と同じ条件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素
のクリーニング速度は１０５０ｎｍ／ｍｉｎ、グラファイト板の重量変化は１時間で０．
４４％であった。
【００７２】
　［比較例１］
　七フッ化ヨウ素ガスの代わりに、三フッ化塩素ガスを用いた以外は、実施例２と同じ条
件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は７ｎｍ／ｍ
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で０．１％と七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて大きかった。
【００７３】
　［比較例２］
　七フッ化ヨウ素ガスの代わりに、三フッ化塩素ガスを用いた以外は、実施例３と同じ条
件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は３０ｎｍ／
ｍｉｎと七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて遅く、グラファイトの重量変化は１時
間で１％と七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて大きかった。
【００７４】
　［比較例３］
　七フッ化ヨウ素ガスの代わりに、三フッ化塩素ガスを用いた以外は、実施例４と同じ条
件にてクリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は９３ｎｍ／
ｍｉｎと七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて遅く、グラファイトの重量変化は１時
間で２％と七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて大きかった。
【００７５】
　［比較例４］
　七フッ化ヨウ素ガスの代わりに、フッ素ガスを用いた以外は、実施例２と同じ条件にて
クリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は２８ｎｍ／ｍｉｎ
と七フッ化ヨウ素ガスと同等であったが、グラファイトの重量変化は１時間で０．１％と
七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて大きかった。
【００７６】
　［比較例５］
　七フッ化ヨウ素ガスの代わりに、フッ素ガスを用いた以外は、実施例３と同じ条件にて
クリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は１４６ｎｍ／ｍｉ
ｎと七フッ化ヨウ素ガス以上であったが、グラファイトの重量変化は１時間で２％と七フ
ッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて大きかった。
【００７７】
　［比較例６］
　七フッ化ヨウ素ガスの代わりに、フッ素ガスを用いた以外は、実施例４と同じ条件にて
クリーニング試験を行った。その結果、炭化珪素のクリーニング速度は毎分３５０ｎｍ／
ｍｉｎと七フッ化ヨウ素ガス以上であったが、グラファイトの重量変化は１時間で３％と
七フッ化ヨウ素ガスと用いた場合に比べて大きかった。
【００７８】
　実施例１～１８及び比較例１～６の結果より、七フッ化ヨウ素（ＩＦ７）は、他のフッ
化ハロゲンガス（ＣｌＦ３）やフッ素ガスと比較して、良好なクリーニング性能を有し、
かつ、グラファイトに顕著な損傷（エッチングされない）を与えることがないことが分か
った。したがって、七フッ化ヨウ素（ＩＦ７）は、グラファイトに大きな損傷を与えるこ
となく、炭化珪素の堆積物を選択的に除去するための優れたクリーニングガスであること
が分かった。
【００７９】
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【表２】

【符号の説明】
【００８０】
１ 反応管
２ クリーニングガス供給部
３ 希釈用ガス供給部
４ 排気部
５ 試料
【産業上の利用可能性】
【００８１】
　本発明は、炭化珪素エピタキシャル膜成長や炭化珪素の大型バルク結晶などの炭化珪素
製造装置の不要な堆積物を除去するのに有用である。
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【図１】
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