
JP 2016-507462 A 2016.3.10

10

(57)【要約】
断熱グラファイト容器内にＳｉＣ種結晶を配置する工程
、断熱グラファイト容器内にＳｉ原子源及びＣ原子源を
配置する（Ｓｉ原子源及びＣ原子源はＳｉＣ結晶を成長
させるため種結晶へ輸送される）工程、容器を炉内に配
置する工程、炉を約２，０００℃～約２，５００℃の温
度に加熱する工程、炉を約０．０１３ｋＰａ～約１３ｋ
Ｐａ（約０．１ｔｏｒｒ～約１００ｔｏｒｒ）の圧力に
排気する工程、不活性ガスで炉を充填する工程、及び複
数の重層を形成するよう調整された流量で炉内にドーパ
ントガスを導入する（各層はすぐ下の層及びすぐ上の層
と異なるドーパント濃度を有する）工程を含むＳｉＣ結
晶の形成方法。この方法で生産された４Ｈ－ＳｉＣ結晶
。この方法から生産されたＳｉＣ結晶から切断された４
Ｈ－ＳｉＣ基板。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　物理気相輸送法によりＳｉＣ結晶を形成する方法であって、該方法が、
　ａ．断熱グラファイト容器内にＳｉＣの種結晶を配置する工程、
　ｂ．断熱グラファイト容器内にケイ素原子源及び炭素原子源を配置する工程、
　ｃ．容器を炉に配置する工程、
　ｄ．炉を排気し、次に不活性ガスを炉内に流し、８０ｋＰａ（６００ｔｏｒｒ）を超え
る圧力を達成するため圧力を調整する工程、
　ｅ．２，０００℃～２，５００℃の温度に炉を加熱する工程、
　ｆ．炉内の圧力調整を０．０１３ｋＰａ～１３ｋＰａ（０．１ｔｏｒｒ～１００ｔｏｒ
ｒ）の圧力に調節する工程、
　ｇ．炉内に窒素ガスを導入し、
　ｉ．０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有する第一堆積層であって、該種結晶の窒素
濃度の０．９～１０倍の第一窒素濃度を有する第一堆積層と、
　　ｉｉ．０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有する第二堆積層であって、該種結晶の
窒素濃度未満の第二窒素濃度を有する第二堆積層と、
　　ｉｉｉ．０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有する第三堆積層であって、第一窒素
濃度を超えかつ該種結晶の窒素濃度の０．９～１００倍以下の第三窒素濃度を有する第三
堆積層と、
　ｉｖ．０．１ｍｍ～５０ｍｍの厚さを有する最終堆積層であって、１×１０１５／ｃｍ
３～１×１０１９／ｃｍ３の窒素濃度を有する最終堆積層と、
　を形成するために窒素ガス流を調整する工程、
　を含む方法。
【請求項２】
　工程ｇ．ｉｉ．及び工程ｇ．ｉｉｉ．が、工程ｇ．ｉｖ．に移る前に複数回繰り返され
る、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記方法が、圧力をｇ．ｉ．、ｇ．ｉｉ．、ｇ．ｉｉｉ．及びｇ．ｉｖ．の間で異なる
値に調節する工程を更に含む、請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　前記種結晶が（１１～２０）に向かって０～４度のオフカットを有する４Ｈ－ＳｉＣ結
晶であり、前記種結晶の窒素濃度が１×１０１６／ｃｍ３～８×１０１８／ｃｍ３である
、請求項１に記載の方法。
【請求項５】
　前記最終堆積層を、複数のＳｉＣウェハを供給するためにスライスする工程を更に含む
、請求項４に記載の方法。
【請求項６】
　前記種結晶が請求項１に記載の方法で生産された別の種結晶から形成される、請求項１
に記載の方法により生産された４Ｈ－ＳｉＣ結晶。
【請求項７】
　請求項１に記載の方法から生産された前記ＳｉＣ結晶から切断された４Ｈ－ＳｉＣ基板
であって、該４Ｈ－ＳｉＣ基板が１／ｃｍ２未満の平均マイクロパイプ密度を有し、該４
Ｈ－ＳｉＣ基板が５，０００／ｃｍ２未満のらせん転位密度を有し、該４Ｈ－ＳｉＣ基板
が、該４Ｈ－ＳｉＣ基板上でなされた少なくとも９つの測定から決定される、５，０００
／ｃｍ２未満の基底面転位密度を有する、４Ｈ－ＳｉＣ基板。
【請求項８】
　ＳｉＣ単結晶インゴットであって、
　ａ．ＳｉＣのバルク結晶から形成された単結晶種と、
　ｂ．該種結晶の上に接触して形成された、０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有する
第一堆積層であって、該単結晶種の窒素濃度以上の第一窒素濃度を有する第一堆積層と、
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　ｃ．該第一堆積層の上に接触して形成された、０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有
する第二堆積層であって、該単結晶種の窒素濃度未満の第二窒素濃度を有する第二堆積層
と、
　ｄ．該第二堆積層の上に接触して形成された、０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有
する第三堆積層であって、第一窒素濃度を超えかつ該単結晶種の窒素濃度の０．９～１０
０倍以下の第三窒素濃度を有する第三堆積層と、
　ｅ．０．１ｍｍ～５０ｍｍの厚さを有し、１×１０１５／ｃｍ３～１×１０１９／ｃｍ
３のバルク窒素濃度を有するバルク堆積層と、
　を含むＳｉＣ単結晶インゴット。
【請求項９】
　前記第一堆積層が該単結晶種の窒素濃度の１～１００倍の窒素濃度を有する、請求項８
に記載のＳｉＣ単結晶インゴット。
【請求項１０】
　前記バルク堆積層と前記第三堆積層との間に置かれた少なくとも１つの二重の層を更に
含み、該二重の層が第二窒素濃度を有する１つの層と第三窒素濃度を有する別の層とを含
む、請求項８に記載のＳｉＣ単結晶インゴット。
【請求項１１】
　ＳｉＣ結晶を形成するシステムであって、
　ａ．種結晶及びＳｉＣ結晶の成長のため種結晶へ輸送されるＳｉ原子源とＣ原子源を支
持するように構成されたグラファイト容器と、
　ｂ．炉を２，０００℃～２，５００℃の温度に加熱する加熱器と、
　ｃ．炉を約０．０１３ｋＰａ～約１３ｋＰａ（約０．１ｔｏｒｒ～約１００ｔｏｒｒ）
の圧力に排気する手段と、
　ｄ．不活性ガスで炉を充填するガス供給システムと、
　ｅ．コントローラーであって、
　　ｉ．０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有し、該種結晶の窒素濃度の０．９～１０
倍の第一窒素濃度を有する第一堆積層を形成し、
　　ｉｉ．０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有し、該種結晶の窒素濃度未満の第二窒
素濃度を有する第二堆積層を形成し、
　　ｉｉｉ．０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有し、第一窒素濃度を超えかつ該種結
晶の窒素濃度の０．９～１００倍以下の第三窒素濃度を有する第三堆積層を形成し、
　　ｉｖ．０．１ｍｍ～５０ｍｍの厚さを有し、１×１０１５／ｃｍ３～１×１０１９／
ｃｍ３の窒素濃度を有するバルク堆積層を形成する、
　ように設定された変流量で、窒素ガスを炉内に導入するため予めプログラムされている
コントローラーと、
　を含むシステム。
【請求項１２】
　区別可能なドーパント濃度の重層を有するＳｉＣ結晶であって、
　種結晶と、
　該種結晶上に形成された複数の重層であって、それぞれの層がすぐ下の層及びすぐ上の
層と異なる区別可能なドーパント濃度を有する複数の重層と、
　１×１０１５／ｃｍ３～１×１０１９／ｃｍ３のドーパント濃度を有する、該重層の上
のバルク層と、
　を含むＳｉＣ結晶。
【請求項１３】
　前記ドーパントが窒素を含む、請求項１２に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１４】
　前記ドーパントがホウ素（Ｂ）、リン（Ｐ）及びアルミニウム（Ａｌ）のうちの１つを
含む、請求項１２に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１５】
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　前記複数の重層の第一層が、直接前記種結晶上に形成され、０．１μｍ～１，０００μ
ｍの厚さを有し、該種結晶の窒素濃度の０．９～１０倍の第一窒素濃度を有する、請求項
１２に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１６】
　前記複数の重層の第一層が、直接該種結晶上に形成され、０．１μｍ～１，０００μｍ
の厚さを有し、該種結晶の窒素濃度以上の第一窒素濃度を有する、請求項１２に記載のＳ
ｉＣ結晶。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　（関連出願の相互参照）
　本出願は２０１３年７月８日出願の米国特許出願番号第１３／９３７，１４９号及び２
０１３年２月５日出願の米国仮特許出願番号第６１／７６１，１６５号の優先権利益を主
張する。
　（発明の分野）
【０００２】
　開示される本発明は炭化ケイ素（ＳｉＣ）結晶及びウェハの製造に関する。
【背景技術】
【０００３】
　炭化ケイ素（ＳｉＣ）は、結晶性半導体材料であり、材料科学、電子工学及び物理学に
精通した者には、その広いバンドギャップ特性、更にまた、超高硬度、高熱伝導性及び化
学的不活性といった特性に関して有利であると認識されている。これらの特性は、ＳｉＣ
を、パワー半導体素子の作製にとって非常に魅力的な半導体としており、ケイ素のような
より一般的な材料から生産された素子に勝るパワー密度及び性能強化が可能となる。
【０００４】
　最も一般的なＳｉＣの形態は、原子の立方晶配列又は六方晶配列からなる。Ｓｉ層とＣ
層の積層は、ポリタイプとして知られる、多くの形態をとり得る。炭化ケイ素結晶の種類
は、積層シーケンスにおける繰り返し単位の数を示す数字と、それに続く結晶様式を表す
文字によって示される。例えば、３Ｃ－ＳｉＣポリタイプとは、繰り返し単位が３で、か
つ立方（Ｃ）格子であることを指し、４Ｈ－ＳｉＣポリタイプとは、繰り返し単位が４で
、かつ六方（Ｈ）格子であることを指す。
【０００５】
　炭化ケイ素ポリタイプが異なると、材料特性（最も顕著には電気特性）において多少の
バリエーションが生じる。４Ｈ－ＳｉＣポリタイプが比較的広いバンドギャップを有する
一方で、３Ｃ－ＳｉＣはより狭いバンドギャップを有し、他のほとんどのポリタイプのバ
ンドギャップは、これらの間に収まる。高性能パワー装置用途に関して、バンドギャップ
がより広い場合、理論上、材料は相対的により高いパワー性能及び熱伝導性能を提供する
ことができる。
【０００６】
　ＳｉＣ結晶は、天然には産生されず、それ自体は合成されなければならない。ＳｉＣ結
晶の成長は、昇華又は化学蒸着によって行うことができる。
【０００７】
　昇華（物理気相輸送法－ＰＶＴともいわれる）によるＳｉＣの成長は非常に挑戦的なこ
とである。昇華によるＳｉ／Ｃ化学種の蒸気流を生成するには２，０００℃を超える温度
が必要であり、このことが反応セルの構成部品及び炉の設計に大きな制限を課す。元来は
、アチソン法のような方法により形成されたＳｉＣ研磨材が、結晶用にＳｉ原子源及びＣ
原子源として使用されていたが、技術が成熟し、複数のグループが特にＳｉＣ結晶成長用
のＳｉＣ原料粉末を合成する方法を開発した。成長は、一般に真空チャンバ内のグラファ
イト容器の中で行われる。このグラファイト容器は抵抗法又は誘導法のいずれかにより加
熱される。容器は、容積内に制御された温度勾配を生じるように綿密な方法で断熱される
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。通常板状又はディスク状の形状である、種結晶が使用される。典型的には、種結晶はそ
の成長面が原料物質に対向するように置かれる。容器内での種結晶の位置は、容器が加熱
されたとき、種が相対的により低い温度位置にあり、一方でＳｉ－Ｃ原料物質はより高い
温度位置にあるように設計される。容器が原料物質を昇華させるのに十分な温度まで加熱
されたとき、この蒸気は、低温領域へ向かって移動し、種結晶上で凝結する。概念として
は単純と思われるものの、実際にはＳｉＣの成長は非常に複雑であり、実務者には、実行
が非常に困難なものとして認識されている。
【０００８】
　歴史的には、ＳｉＣの昇華に基づいた結晶成長における初期の発展は、Ｌｅｌｙ（米国
特許第２，８５４，３６４号）によって最初に記述され、彼の、種を使用しない結晶成長
法は小さな六方晶ＳｉＣの板状晶をもたらした。１９７０年代及び１９８０年代では、生
産装置にとって魅力的なサイズの最初の結晶を生産する技術が、ロシアにて、Ｔａｉｒｏ
ｖ及びＴｓｖｅｔｋｏｖによって生み出された（Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｃｒｙｓｔａｌ
　Ｇｒｏｗｔｈ，５２（１９８１）ｐ．１４６～５０及びＰｒｏｇｒｅｓｓ　ｉｎ　Ｃｏ
ｎｔｒｏｌｌｉｎｇ　ｔｈｅ　Ｇｒｏｗｔｈ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｔｙｐｉｃ　Ｃｒｙｓｔａ
ｌｓ　ｉｎ　Ｃｒｙｓｔａｌ　Ｇｒｏｗｔｈ　ａｎｄ　Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏ
ｎ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｔｙｐｅ　Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ，Ｐ．Ｋｒｉｓｈｎａ，ｅｄ．，Ｐ
ｅｒｇａｍｍｏｎ　Ｐｒｅｓｓ，Ｌｏｎｄｏｎ，ｐ．１１１（１９８３））。彼らの手法
は、Ｌｅｌｙの結晶を種として使用し、上述したような昇華及び輸送によって成長させた
。これらの成果は、種の選択、圧力調整及び温度勾配によるポリタイプ制御法を示した。
その後、Ｄａｖｉｓ（米国特許第４，８６６，００５号）は、原料物質の賢明な選択及び
勾配制御による改善を発表した。Ｔａｉｒｏｖ、Ｔｓｖｅｔｋｏｖ、及びＤａｖｉｓの方
法についての改良が、今日に至るまで継続して発表されている。
【０００９】
　より大きな結晶を生産する方法が出現すると、結晶中の欠陥を制御することにもまた焦
点が移った。欠陥は、インクルージョン及び結晶転位として分類することができる。Ｓｉ
Ｃ結晶における主要な結晶欠陥は、らせん転位である。らせん転位の中でも、マイクロパ
イプ又は中空コアらせん転位として知られる、特別なケースがある。加えて、基底面転位
及び貫通刃状転位がある。これらの欠陥は、多くの原料源に由来するものである。例えば
、種結晶内に包含されていた欠陥が新成長結晶容積へと移行する場合がある。温度勾配及
び熱膨張の不一致から生じ、種及び成長中の結晶にかかる応力が、転位の形成をもたらす
場合がある。昇華での蒸気流がＳｉＣを形成するために必要な蒸気流から化学量論的に逸
脱していると、不安定なポリタイプの成長をもたらすことがあり、ひいては、成長結晶中
におけるポリタイプのインクルージョンにつながり、これにより、ポリタイプの境界にお
いて転位の形成が引き起こされる。転位間の相互作用でさえ、転位を生み出したり、又は
消滅させたりする場合がある。
【００１０】
　確認されている方法によって生産されたＳｉＣ結晶は、転位濃度が大きい。本出願の時
点で一般的に報告されている、らせん転位及び基底面濃度の値は、名目上それぞれ５，０
００～１０，０００／ｃｍ２である。転位は、結晶の対称軸に対して垂直な平面で、結晶
を薄片化することによって最も一般的に調べられる。３５０～５００℃の範囲の温度で、
水酸化カリウムなどの溶融塩で、露出した結晶表面をエッチングすることで、転位が明ら
かになる。それぞれの種類の転位は、特有の形状を有しているため、区別して数えること
ができる。一般的に、転位は数えられて、検査面積で割った数として報告される。この評
価法は、結晶平面上に形成された平面半導体素子に包含される欠陥の相関を容易にするの
で、有用である。文献に、転位が観測平面に均一に分布していないことを示す多くの例が
ある。特に、今日の検査が１００ｍｍ径円以上の区画に求められる場合があるので、転位
の数の多さが全ての転位の１つ１つ数えることを極めて非現実的にしている。それで、エ
ッチングされたエリアが、転位の量を測定するためにサンプリングされる。不正確なサン
プリング法は、より大きな結晶に関連する転位濃度の推定に誤差をもたらす場合がある。
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ほとんどの報告において、サンプリング法の詳細が提供されておらず、報告された結果の
再現は、不可能でないとしても、大抵は困難である場合が多い。
【００１１】
　固体物理学及び半導体素子の分野で経験を有する科学者たちは、転位が材料の理論上の
特性を下回る素子性能をもたらすことと知っている。それ故、近年の、半導体ＳｉＣ結晶
の品質改善に焦点を合わせた取組みは、結晶成長に由来する欠陥を減少させることができ
る因子を特定し、制御することを目指している。
【００１２】
　一旦十分に大きい結晶が生産されると、平面的な作製方法を使用して半導体素子を作製
するに有用とするため、結晶は切断されてウェハに加工されなければならない。多くの半
導体結晶（例えば、ケイ素、ヒ化ガリウムなど）の開発及びウェハ製品への商品化に成功
しているため、バルク結晶からウェハを作製する方法は公知である。ウェハ作製への一般
的な手法及びウェハ作製についての要件、並びに標準的な評価方法の考察は、Ｗｏｌｆ　
ａｎｄ　Ｔａｕｂｅｒ，Ｓｉｌｉｃｏｎ　Ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ＶＬ
ＳＩ　Ｅｒａ，Ｖｏｌ．１－Ｐｒｏｃｅｓｓ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｃｈａｐｔｅｒ　
１（Ｌａｔｔｉｃｅ　Ｐｒｅｓｓ－１９８６）に見出すことができる。
【００１３】
　その硬度のために、ＳｉＣをウェハ基板に作製するには、ケイ素又はヒ化ガリウムのよ
うな他の一般的な半導体結晶の加工と比較して、特有の課題を提示する。機械に改良を加
えなければならず、かつ研磨剤の選択は一般的に使用される材料の範疇を超えて変更され
なければならない。実質的な表面下の損傷は、鏡面研磨したＳｉＣウェハ上で観察可能で
あり、この表面下の損傷は、シリコン産業で使用されているものに類似した、化学的に増
強した機械的研磨法を使用することにより、減少又は除去されることができると報告され
ている（Ｚｈｏｕ，Ｌ．，ｅｔ　ａｌ．，Ｃｈｅｍｏｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　Ｐｏｌｉｓ
ｈｉｎｇ　ｏｆ　Ｓｉｌｉｃｏｎ　Ｃａｒｂｉｄｅ，Ｊ．Ｅｌｅｃｔｒｏｃｈｅｍ．Ｓｏ
ｃ．，Ｖｏｌ．１４４，ｎｏ．６，Ｊｕｎｅ　１９９７，ｐｐ．Ｌ１６１～Ｌ１６３）。
【００１４】
　ＳｉＣウェハ上に半導体素子を構築するためには、更なる結晶性ＳｉＣ膜が、必要な導
電性値及び導体の種類を有する素子活性領域を生み出すためウェハ上に堆積されなければ
ならない。典型的には、この作業は、化学蒸着（ＣＶＤ）法を使用して行われる。１９７
０年代より、ＣＶＤエピタキシーによるＳｉＣの成長のための技術が、ロシア、日本及び
米国のグループから発表されてきた。ＣＶＤによるＳｉＣの成長に関する、最も一般的な
ケミストリーは、ケイ素含有原料ガス（例えば、モノシラン類又はクロロシラン類など）
と、炭素含有原料ガス（例えば、炭化水素ガスなど）との混合物である。欠陥の少ないエ
ピタキシャル層の成長の鍵となる要素は、結晶の対称軸から遠ざかるように基板表面を傾
斜させて、基板の結晶によって確立された積層順における表面に化学原子を付着させるこ
とを可能にすることである。この傾斜が適切でないときは、ＣＶＤ法は表面に三次元的な
欠陥を生じ、そのような欠陥は非稼働半導体素子をもたらす。表面の欠陥（クラック、表
面下の損傷、ピット、粒子、傷又は汚染など）は、ＣＶＤ法によるウェハの結晶構造の再
現実験を妨げる（例えば、Ｐｏｗｅｌｌ　ａｎｄ　Ｌａｒｋｉｎ，Ｐｈｙｓ．Ｓｔａｔ．
Ｓｏｌ．（ｂ）２０２，５２９（１９９７）を参照されたい）。ウェハを作製するのに使
用される研磨及び洗浄工程が表面欠陥を最小化することが重要である。これらの表面欠陥
の存在下では、基底面転位及び立方体型のＳｉＣインクルージョンなどを含むいくつかの
欠陥が、エピタキシャル膜に発生する場合がある（例えば、Ｐｏｗｅｌｌ，ｅｔ．ａｌ．
Ｔｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓ　Ｔｈｉｒｄ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ　Ｈｉｇｈ－Ｔｅ
ｍｐｅｒａｔｕｒｅ　Ｅｌｅｃｔｒｏｎｉｃｓ　Ｃｏｎｆｅｒｅｎｃｅ，Ｖｏｌｕｍｅ　
１，ｐｐ．ＩＩ－３～ＩＩ－８，Ｓａｎｄｉａ　Ｎａｔｉｏｎａｌ　Ｌａｂｏｒａｔｏｒ
ｉｅｓ，Ａｌｂｕｑｕｅｒｑｕｅ，ＮＭ　ＵＳＡ，９～１４　Ｊｕｎｅ　１９９６を参照
されたい）。
【００１５】



(7) JP 2016-507462 A 2016.3.10

10

20

30

40

50

　ＳｉＣにおける欠陥が、その欠陥の上に形成された半導体素子の動作を制限するか、又
は破壊することが知られている。Ｎｅｕｄｅｃｋ及びＰｏｗｅｌｌは、中空コアらせん転
位（マイクロパイプ）が、ＳｉＣダイオードの電圧阻止性能を大きく制限することを報告
している（Ｐ．Ｇ．Ｎｅｕｄｅｃｋ　ａｎｄ　Ｊ．Ａ．Ｐｏｗｅｌｌ，ＩＥＥＥ　Ｅｌｅ
ｃｔｒｏｎ　Ｄｅｖｉｃｅ　Ｌｅｔｔｅｒｓ，ｖｏｌ．１５，ｎｏ．２，ｐｐ．６３～６
５（１９９４））。１９９４年、Ｎｅｕｄｅｃｋは、パワー装置における、結晶（ウェハ
）及びエピタキシー由来の欠陥の影響について考察し、らせん転位及び形態的なエピタキ
シー欠陥に起因するパワー装置の機能の制限に焦点を当てた（Ｎｅｕｄｅｃｋ，Ｍａｔ．
Ｓｃｉ．Ｆｏｒｕｍ，Ｖｏｌｓ　３３８～３４２，ｐｐ．１１６１～１１６６（２０００
））。Ｈｕｌｌは、ダイオードがより低いらせん転位密度を有する基板上に作製されたと
き、高電圧ダイオード逆バイアス漏れ電流の分布でより低い値へのシフトについて報告し
た（Ｈｕｌｌ，ｅｔ．ａｌ．，Ｍａｔ．Ｓｃｉ．Ｆｏｒｕｍ，Ｖｏｌ．６００～６０３，
ｐ．９３１～９３４（２００９））。Ｌｅｎｄｅｎｍａｎｎは、バイポーラダイオードに
おける順電圧劣化は、基板での基底面転位に由来した、エピ層における基底面転位と関連
していると報告した（Ｌｅｎｄｅｎｍａｎｎ　ｅｔ．ａｌ．，Ｍａｔ．Ｓｃｉ．Ｆｏｒｕ
ｍ，Ｖｏｌｓ．３３８～３４２，ｐｐ．１１６１～１１６６（２０００））。
【００１６】
　４Ｈ－ＳｉＣ結晶成長についての近年の技術は、転位の種類全般に渡り同時制御を可能
にする結晶成長法の大量生産法を開発することに成功していない。先行技術において開示
された様々な方法は、結晶成長に使用される具体的工程に関して、又は欠陥濃度の評価及
び再現性を示すのに使用される方法に関して、大抵詳細に欠けている。現在のところ、７
６ｍｍを超える直径を有し、マイクロパイプ、らせん転位及び基底面転位の低い値を有す
るＳｉＣ結晶を生産する方法は開示されていない。
【発明の概要】
【００１７】
　以下の本発明の概要は、本発明のいくつかの態様及び特徴の基本的な理解を提供するた
めに記載される。この概要は、本発明の広範な全体像ではなく、それ自体は本発明の鍵と
なる要素若しくは重要な要素を具体的に特定したり、又は本発明の範囲を詳細に記述した
りすることを意図していない。その概要の唯一の目的は、以下に提示するより詳細な説明
への導入部として、簡潔な形式にて本発明のいくつかの概念を提示することである。
【００１８】
　本明細書で開示される実施形態が、昇華結晶成長でＳｉＣ結晶のマイクロパイプ、らせ
ん転位及び基底面転位を減少させる方法を提供する。方法は、ドーピング濃度が各層で変
化している、いくつかの層を形成する結晶成長の初期の段階を制御することを含む。各層
について同じドーピング元素が使用される。転位はそれら層の接触面で変形され、最終的
には側壁で結晶から分離するか又は抜け出るであろう。その結果は、出発種より少ないマ
イクロパイプ、らせん転位及び／又は基底面転位を有する結晶である。結晶から新しい種
が取り入れられ、その後の成長に使用される。この工程が繰り返されて、結晶中の全転位
を所望のレベルまで減少させる。
【００１９】
　４Ｈ－ＳｉＣ結晶は、７６ｍｍくらいの小さい径又は最高１５０ｍｍまでの及びそれを
超える径の種を使用して成長させることができる。
【００２０】
　本発明の態様はＳｉＣ結晶を形成する方法を提供し、該方法は：グラファイト容器内に
ＳｉＣの種結晶を配置する工程；断熱グラファイトで容器を包囲し、断熱グラファイト容
器内にケイ素原子源及び炭素原子源を配置する（ケイ素原子源及び炭素原子源はＳｉＣ結
晶の成長のため種結晶へ輸送される）工程；容器を炉に配置する工程；炉を約２，０００
℃～約２，５００℃の温度に加熱する工程；炉を約１．３ｋＰａ～約１３ｋＰａ（約１０
ｔｏｒｒ～約１００ｔｏｒｒ）の圧力に排気する工程；炉を不活性ガスで充填する工程；
約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さを有し、種結晶の窒素濃度の約０．９～約１０倍
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の第一窒素濃度を有する第一堆積層と、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さを有し、
種結晶の窒素濃度未満の第二窒素濃度を有する第二堆積層と、約０．１μｍ～約１，００
０μｍの厚さを有し、第一窒素濃度を超えかつ種結晶の窒素濃度の約０．９～約１００倍
以下の第三窒素濃度を有する第三堆積層と、０．０１３ｋＰａ～１３ｋＰａ（０．１ｔｏ
ｒｒ～１００ｔｏｒｒ）の圧力範囲で、約０．１ｍｍ～約５０ｍｍの厚さを有し、約１×
１０１５／ｃｍ３～１×１０１９／ｃｍ３の窒素濃度を有する最終堆積層を形成するよう
に調整された流量で窒素ガスを炉内に導入する工程；を含む。
【００２１】
　他の態様は、結晶配向（１１～２０）に向かって０～４度のオフカットを有する４Ｈ－
ＳｉＣ結晶であり、種結晶の窒素濃度が約１×１０１６／ｃｍ３～約８×１０１８／ｃｍ
３である、種結晶を提供する。
【００２２】
　更なる態様は、約１／ｃｍ２未満の平均マイクロパイプ密度を有する４Ｈ－ＳｉＣ基板
を提供し、ここにおいて４Ｈ－ＳｉＣ基板は約５，０００／ｃｍ２未満のらせん転位密度
を有し、４Ｈ－ＳｉＣ基板はこの４Ｈ－ＳｉＣ基板上でなされた少なくとも９つの測定か
ら決定される約５，０００／ｃｍ２未満の基底面転位密度を有する。全ての指標は同時に
達成された。
【００２３】
　また更なる態様はＳｉＣ結晶を提供し、ＳｉＣ結晶はＳｉＣのバルク結晶から形成され
た種結晶と、種結晶の上に接触して形成された、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さ
を有し、種結晶の窒素濃度の約０．９～約１０倍の第一窒素濃度を有する第一堆積層と、
第一堆積層の上に接触して形成された、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さを有し、
種結晶の窒素濃度未満の第二窒素濃度を有する第二堆積層と、第二堆積層の上に接触して
形成された、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さを有し、第一窒素濃度を超えかつ種
結晶の窒素濃度の約０．９～約１００倍以下の第三窒素濃度を有する第三堆積層と、約０
．１ｍｍ～約５０ｍｍの厚さを有し、１×１０１５／ｃｍ３～約１×１０１９／ｃｍ３の
バルク窒素濃度を有するバルク堆積層と、を含む。
【００２４】
　別の態様はＳｉＣ結晶を形成するシステムを提供し、システムは：種結晶及びＳｉＣ結
晶の成長のため種結晶へ輸送されるＳｉ原子源とＣ原子源を支持するように構成されたグ
ラファイト容器と；炉を約２，０００℃～約２，５００℃の温度に加熱する加熱器と；炉
を約０．０１３ｋＰａ～約１３ｋＰａ（約０．１ｔｏｒｒ～約１００ｔｏｒｒ）の圧力に
排気する手段と；不活性ガスで炉を充填するガス供給システムと；コントローラーであっ
て、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さを有し、種結晶の窒素濃度の約０．９～約１
０倍の第一窒素濃度を有する第一堆積層を形成し、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚
さを有し、種結晶の窒素濃度未満の第二窒素濃度を有する第二堆積層を形成し、約０．１
μｍ～約１，０００μｍの厚さを有し、第一窒素濃度を超えかつ種結晶の窒素濃度の約０
．９～約１００倍以下の第三窒素濃度を有する第三堆積層を形成し、約０．１ｍｍ～約５
０ｍｍの厚さを有し、約１×１０１５／ｃｍ３～約１×１０１９／ｃｍ３の窒素濃度を有
するバルク堆積層を形成するように設定された変流量で、窒素ガスを炉内に導入すること
を予めプログラムされているコントローラーと；を含む。
【００２５】
　更なる態様は、区別可能な窒素濃度の重層を有するＳｉＣ結晶を提供し、ＳｉＣ結晶は
、種結晶と：複数の重層であって、それぞれの層がすぐ下の層及びすぐ上の層と異なる区
別可能な窒素濃度を有する複数の重層と；約１×１０１５／ｃｍ３～約１×１０１９／ｃ
ｍ３の窒素濃度を有するバルク層とを含む。
【００２６】
　更なる態様は、ＳｉＣ種結晶を気相輸送炉内に配置し、ケイ素原子源及び炭素原子源を
気相輸送炉内に配置する工程；種結晶に向けて原料源からＳｉ原子及びＣ原子の気相輸送
を引き起こすために炉を操作する工程；気相輸送炉内への窒素流を変化させて、それによ
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り種結晶上にＳｉＣ重層の成長を形成（ＳｉＣ重層は、それぞれの層がすぐ下の層及びす
ぐ上の層と異なる、異なる窒素濃度を有するように層状化されている）する工程を含む、
転位の数が少ないＳｉＣ結晶を形成する方法を提供する。
【００２７】
　本発明の別の態様及び特徴は、以下の図を参照して記載される詳細な記述から明らかな
ことになる。詳細な記述及び図は、添付の特許請求の範囲により定義される、本発明の様
々の実施形態の様々な限定されない例を提供することと認識されるべきである。
【図面の簡単な説明】
【００２８】
　本明細書に組み込まれ、かつその一部を構成する添付の図面は、本発明の実施形態を例
示するものであり、記述とともに、本発明の原理を説明し、例示する役割を果たすもので
ある。これらの図面は、図表の方式で例示的な実施形態の主要な特徴を示すことを意図し
たものである。これらの図面は、実際の実施形態の全ての特徴も、示された要素の相対的
な寸法も描写することを意図されておらず、また一定の縮尺で描かれていない。
【００２９】
【図１】１つの実施形態による方法を説明するフローチャートである。
【図２】物理気相輸送法によるＳｉＣ結晶の成長装置を示し、装置は窒素源のバルブ、ア
ルゴン源のバルブ、真空ライン及び加熱器を制御するコントローラーを含む。
【図３】本発明の実施形態による成長を有する種を説明する概略図である。
【発明を実施するための形態】
【００３０】
　以下は本発明の実施形態による作製方法の実例を提供し、それは比較的大きな径の基板
をもたらし、その上低いマイクロパイプ密度、らせん転位密度及び基底面転位密度を示す
。下記の実例は窒素をドナードーパントとして使用することに関するが、同様の方法はア
クセプタドーパント、例えばホウ素（Ｂ）、リン（Ｐ）及びアルミニウム（Ａｌ）などを
使用して実行され得る。
【００３１】
　ここで留意すべきは、ここでの議論はＰＶＴにより成長したバルク結晶中に形成される
転位に関することであり、エピタキシャルＣＶＤにより結晶ウェハの上に後で形成される
薄膜層ではないことである。ＰＶＴによるバルクの成長は三次元プロセスである島で起こ
るが、ＳｉＣ上のエピタキシャルＣＶＤ成長は二次元の、ステップフロー成長工程である
。また、ＰＶＴ法の反応物質は金属蒸気であり、一方で、エピタキシャルＣＶＤでは反応
物質は水素化物又は塩化物である。ＰＶＴとＣＶＤとの違いによって、エピタキシャルＣ
ＶＤのマイクロパイプの閉鎖は開放コアの過形成により促進され、ＣＶＤ法は１ｃらせん
転位（閉鎖コア）の濃度を減少させることができない。ＰＶＴでは、転位減少は、結晶の
成長につれて結晶内の応力分布をコントロールすることにより主として対応される。
【００３２】
　以下の実施形態によれば、プロセスは、一般に成長結晶と同じくらいの直径の円形ウェ
ハの形状である、ＳｉＣ種から始まる。種結晶は磨かれ、及び／又は炭素面にエッチング
されて、表面に機械的損傷がないことを確実にする。種結晶は、成長温度で安定である物
質で成長面の反対側にコーティングされてもよい。保護がないと種中に空隙（「熱蒸発空
洞」）が形成される場合があるので、保護炭素コーティングの存在は、結晶成長工程中に
種の劣化を抑えるのに役立ち得る。ＳｉＣ種は種層を形成し、この上に、以下に記述する
ように更なる複数の層が成長する。
【００３３】
　次に、円筒形のグラファイト反応セルはＳｉ蒸気とＣ蒸気のための固形原料源で底に充
填される。原料源はＳｉＣ粉末でもＳｉ粒と炭素粉末との混合物でもよい。ＳｉＣの種結
晶はグラファイト反応セルの最上部に配置される。グラファイト容器はぴったり合ったね
じ蓋で閉じられる。容器は断熱グラファイトフェルト又はフォームで包囲され、その装置
は粉末よりも僅かに低い温度で種を保持するように設計されている。容器は誘導炉内に配
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置される。炉は排気され、アルゴンのような非酸化性気体で充填（バックフィル）される
。圧力は大気圧近く（６７～９３ｋＰａ（５００～７００ｔｏｒｒ））に設定され、容器
はおよそ１，６００～２，５００℃に加熱される。
【００３４】
　圧力はその後下げられ、気相輸送プロセスを開始する。この方法では、圧力は最初に１
．３～１３ｋＰａ（１０～１００ｔｏｒｒ）の範囲に下げられる。ドーピングガス、この
実施例では窒素ガスが炉に加えられる。
【００３５】
　種結晶上の第一堆積物の物質は、種中の窒素濃度に同程度か、最も有利にはより高い平
均窒素濃度を有する層をもたらす。具体的には、窒素濃度が、種の窒素濃度と平均して同
等か、又はそれより高い、また最高１０倍まで高いならば、改善された結果が得られるこ
とができる。この第一層は厚さ１～１，０００ミクロン（μｍ）でもよい。第一層に種よ
り高い窒素濃度を有することは、転位を減少させるメカニズムの一部である。第一層で種
よりも窒素が少ないと、より多くの転位が形成されることになると実験は示している。第
一層は核形成層であり、それは未加工の種表面上に成長するので、次の複数の層と異なる
役割を担うことは注目される。このように、第一層の窒素濃度を調整することはマイクロ
パイプの核形成を減少させることに関連している。他方では、次の複数の層中の窒素濃度
を調整することは、以下に述べるように応力をコントロールすることに関連している。
【００３６】
　窒素流はその後第二層中の窒素濃度を調整するために一定量減少させられる。つまり、
窒素流は、第二層が第一より低い窒素濃度で形成されるように調整される。この第二層は
厚さ１～１，０００ミクロン（μｍ）でもよい。
【００３７】
　窒素流はその後第三層中の窒素濃度を調整するために一定量増加される。つまり、窒素
流は、第三層が第二層よりも高いが種結晶中の濃度を超えない窒素濃度で形成されるよう
に調整される。窒素濃度は、成長中の結晶内応力をコントロールするために第三層で増加
される。具体的には、複数の層が低ドーピングと高ドーピングを切り替えるので、界面変
化での応力は特質で、低ドープ層が高ドープ層の上に成長したとき、その層内応力は圧縮
であり、高ドープ層が低ドープ層の上に成長したとき、その層内応力は引張である。更に
、第一層内のドーピング目標が少し外れても、第三層内への適切なドーピングで正常な状
態に戻され得る。
【００３８】
　層二及び層三に関しての工程は、転位を消滅させるのに必要な回数繰り返されてもよい
。圧力及び温度は、転位の最適な減少を達成するために必要に応じて、各層で変化させる
ことができる。
【００３９】
　転位減少層複数が堆積されると、最終層が、種層の値に近い窒素濃度で形成されること
になる。
【００４０】
　この時点で、圧力、温度及び窒素流は、結晶の残り部分を形成するのに必要な条件に変
更される。成長した結晶の残りの厚さは５～５０ｍｍの範囲で、バルク層が形成され、後
にウェハにスライスされ、スライスは素子作製に使用されるかそれとも研磨され別の成長
の種として使用され得る。圧力の典型的な値は０．０１３～１．３３ｋＰａ（０．１ｔｏ
ｒｒ～１０．０ｔｏｒｒ）の範囲に、温度は２，０００～２，５００℃の範囲である。
【００４１】
　成長工程の終わりに、圧力はおよそ８０ｋＰａ（６００ｔｏｒｒ）に上げられる。これ
はそれ以上の気相輸送を抑制する。炉はその後室温に冷却される。容器が開けられると、
種結晶と同じポリタイプのＳｉＣ単結晶が種結晶上に形成されていた。
【００４２】
　新しい種が、この方法により成長させた結晶から作り出され、新たな結晶を作製するた
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めに使用され得る。成長した結晶の各世代が転位密度の減少を示すと理解される。
【００４３】
　上述の実施形態の特徴は、窒素重層構造を有する結晶を提供し、よって方法は大型（直
径＞７６ｍｍ、長さ＞２５ｍｍ）結晶を成長させる任意の戦略に組み込まれることができ
る。それぞれ得られた結晶はスライスされ、それぞれに続く成長がより少ない転位を示し
、所望の転位密度に達するまで再度スライスされより良い種を生産するように、工程を繰
り返すためのいくつかの種を提供することができる。
【００４４】
　結晶中の転位を評価するため、結晶はスライスされ、全てのスライスが研磨される。マ
イクロパイプは、最初に溶融塩エッチングでマイクロパイプを明らかにして、手作業及び
自動化法にて数えるか、又はレーザー光散乱分光計及び画像処理アルゴリズムで研磨され
たスライスを走査してマイクロパイプを数えることにより検査され得る。例えばこれなど
の方法は、Ｊ．Ｗａｎ，ｅｔ．ａｌ．，「Ａ　Ｎｅｗ　Ｍｅｔｈｏｄ　ｏｆ　Ｍａｐｐｉ
ｎｇ　ａｎｄ　Ｃｏｕｎｔｉｎｇ　Ｍｉｃｒｏｐｉｐｅｓ　ｉｎ　ＳｉＣ　Ｗａｆｅｒｓ
」Ｐｒｏｃ．２００５　Ｉｎｔ’ｌ　Ｃｏｎｆ．Ｏｎ　ＳｉＣ　ａｎｄ　Ｒｅｌａｔｅｄ
　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ，Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　Ｆｏｒｕｍ（２００６）
，ｐ．４４７、及びＪ．Ｗａｎ，ｅｔ．ａｌ．，「Ａ　Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ　Ｓｔｕ
ｄｙ　ｏｆ　Ｍｉｃｒｏｐｉｐｅ　Ｄｏｃｏｒａｔｉｏｎ　ａｎｄ　Ｃｏｕｎｔｉｎｇ　
ｉｎ　Ｃｏｎｄｕｃｔｉｖｅ　ａｎｄ　Ｓｅｍｉ－Ｉｎｓｕｌａｔｉｎｇ　Ｓｉｌｉｃｏ
ｎ　Ｃａｒｂｉｄｅ　Ｗａｆｅｒｓ，」Ｊ．Ｅｌｅｃｔｒｏｎｉｃ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ
，Ｖｏｌ．３４（１０），ｐ．１３４２に記述されている。欠陥の全数が数えられると、
この値は測定したスライスの面積で割られ、単位面積当たりの数にして欠陥密度を導き出
す。
【００４５】
　らせん転位及び基底面転位は、上述された溶融塩エッチング又はＸ線トポグラフィーを
必要とする。計数は、一般にスライス上のいくつかのエリアをサンプリングし、欠陥を数
えることにより行われる。欠陥を報告するために典型的に使用される方法は、ウェハの中
心、ウェハ半径の５０％で９０度離れた４箇所、及びウェハ半径の＞８０％で９０度離れ
、半径５０％での箇所に対し４５度回転した４箇所での測定を含む。各箇所での数が合計
され、その後合計は測定面積で割られ、単位面積当たりの数にして欠陥密度を導き出す。
より大きいウェハのサンプリング法はウェハを評価するのに重要であるので、測定箇所の
数値も欠陥の正味数も報告することが多くの場合妥当である。
【００４６】
　図１は１つの実施形態による方法を説明するフローチャートである。方法は以下の工程
の１つ以上を含むことができ、工程１００はＳｉＣ種とストックを反応器内に配置するこ
とにより始まる。反応器は、真空排気されかつ反応温度に加熱される真空炉内に配置され
る。工程１０５で、最初のドーパント流、ここでは窒素（Ｎ２）流が設定され、工程１１
０で第一層が最初の窒素流を使用して形成される。工程１５５で、Ｎ２流は変化させられ
、成長は続き、変更された窒素流から得られる窒素濃度を有する別の層を形成する。この
例では、変更された窒素流はより低い窒素濃度を第二層にもたらすように設定される。窒
素流の変動及び後続層の成長はＮ回繰り返されてもよい。その後、工程１２０で、最終の
Ｎ２流が設定され、次に１２５でプロセスは結晶のバルクを成長させる。この実例では、
成長は様々な窒素流設定間で止められない。
【００４７】
　図２は、１つの実施形態にしたがっての物理気相輸送法によるＳｉＣ結晶の成長装置を
示す。蓋４３を有するＰＶＴ反応セル４０が例示され、それはＳｉＣ結晶成長用に構成さ
れている。反応セルは好ましくはグラファイト器から形成される。粒状化ＳｉＣ、又は粉
砕されたシリコンと炭素粉末との混合物４２がセルの底に配置される。セルの最上部の内
側に備え付けられた種結晶４８は器の上部の位置に置かれる。器全体がグラファイトフェ
ルト又はフォームなどの断熱材５４で包囲されている。反応セル４０は真空炉７０内に配
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置される。真空炉７０はセルが抵抗加熱されるなら鋼鉄製であってよく、又はセルが誘導
加熱されるならガラス製であってもよい。示された実施形態では、真空炉はガラス製であ
り、ＲＦ誘導コイル７２によって加熱される。
【００４８】
　ＳｉＣ結晶の成長装置は、真空炉７０に接続されている窒素源８４のバルブ８２を制御
し、これもまた真空炉７０に接続されているアルゴン源８８のバルブ８６を制御する、コ
ントローラー８０を含むことができる。真空炉７０内部の真空は真空ポンプ９２につなが
っているバルブ９０により制御される。この実施形態では、コントローラー８０は、真空
炉へのアルゴン及び／又は窒素流にかかわらず、炉７０内部のユーザー設定の真空レベル
を保持するため真空バルブ９０及びポンプ９２を制御するように構成されている。例えば
、チャンバ内への窒素流が増加されると、コントローラー８０は真空バルブ９０を開いて
炉から真空排気を増し設定された真空レベルを保持する。コントローラー８０はまた、Ｒ
Ｆ誘導コイル７２に印加する電力など加熱器の動作を制御する。
【００４９】
　セル４０に原料物質４２と種４８が装填されると、セルは閉じられ、ＲＦ誘導炉７０内
に配置される。炉はポンプ９２を使用して排気され、それにより炉７０の内部とセル４０
の内部との間で圧力差を作り出す。しかし、セル４０は、蓋がセルを完全に密閉しないよ
うに構築されており、それでセル４０内部から気体が炉７０に漏出し、排出される。同じ
ようにセル４０の壁は気体に対しやや多孔質であり、炉７０内部に漏出させる。その結果
として、ポンプ９２のポンプ作用は、セル４０内部と炉７０内部との間の圧力差を作り出
すことにより、セル４０内部もまた排気する。
【００５０】
　セル４０及び炉７０の内部が排気されたら、炉７０の内部はアルゴン源８８からのアル
ゴンなどの非酸化性気体で充填（バックフィル）される。圧力は真空バルブ９０を制御し
て大気圧近く（６７～９３ｋＰａ（５００～７００ｔｏｒｒ））に設定され、容器はコイ
ル７２に通電することによりおよそ１，６００～２，５００℃に加熱される。
【００５１】
　圧力はその後下げられ、気相輸送プロセスを開始する。この方法では、圧力は最初に１
．３～１３ｋＰａ（１０～１００ｔｏｒｒ）の範囲に下げられる。窒素ガスがその後、成
長結晶の伝導度を制御するために、炉に加えられるが、窒素流にかかわらず、コントロー
ラーは圧力を設定値、すなわち１．３～１３ｋＰａ（１０～１００ｔｏｒｒ）の範囲に保
持する。この段階で、圧力、温度及び窒素流が、種結晶の窒素濃度の約０．９～約１０倍
の窒素濃度を有する、ＳｉＣの第一層を形成するに必要とする条件を達成するために調整
される。所定の成長期間後、窒素流は、結晶成長を継続し、約０．１μｍ～約１，０００
μｍの厚さを有する第二堆積層を形成するために変更され、ここで第二堆積層は種結晶の
窒素濃度未満の第二窒素濃度を有する。第二層は第一層と同じ圧力か、又は異なる圧力で
堆積させることができる。この層化工程は複数回繰り返すことができる。例えば、窒素流
を再度変更して結晶成長を継続させ、約０．１μｍ～約１，０００μｍの厚さを有する第
三堆積層を形成することができ、ここで第三堆積層は第一窒素濃度を超えかつ種結晶の窒
素濃度の約０．９～約１００倍以下の第三窒素濃度を有する。所望の重層が成長したら、
圧力は０．０１３～１．３ｋＰａ（０．１～１０ｔｏｒｒ）の範囲に下げられてもよく、
窒素流は約０．１ｍｍ～約５０ｍｍの厚さを有する最終堆積層を成長させるために調節さ
れ、ここで最終堆積層は約１×１０１５／ｃｍ３～約１×１０１９／ｃｍ３の窒素濃度を
有する。この層が種上にバルクＳｉＣ結晶成長を形成させる。成長した残りの結晶の厚さ
は５～５０ｍｍの範囲内である。成長工程の終わりに、圧力はおよそ８０ｋＰａ（６００
ｔｏｒｒ）に上げられる。これはそれ以上の気相輸送を抑制する。炉はその後室温に冷却
される。容器が開けられると、種結晶と同じポリタイプのＳｉＣ単結晶が種結晶上に形成
されていた。コントローラー８０が自動的に成長工程を実行できるように、圧力、温度、
アルゴン流と窒素流、成長時間などを含めた上記の成長工程がコントローラー８０に予め
プログラムされてもよい。
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【００５２】
　図３は本発明の実施形態により生産された成長を有する種を説明する概略図である。重
層３１０は、重層のそれぞれがすぐ下の層及びすぐ上の層と異なる区別可能な平均ドーパ
ント濃度を有するように、種３００の上に成長する。しかし、成長が反応セル内部でなさ
れるので、ドーピング濃度の変化は工程変化とは対照的に漸次的に移行される。重層３１
０は、欠陥が最小限にされるように所望される数の層を含む。重層の成長終了後、成長工
程は続けて所望のドーピングレベルを有するバルクＳｉＣ結晶３２０を形成する。ここで
留意すべきは、全ての重層及びバルクＳｉＣ結晶中のドーパントは同じということである
。いくつかの実施形態では、バルクＳｉＣ結晶３２０中のドーピングは種３００中のドー
ピングと同じレベルである。
【００５３】
　はさみの絵図で示されるように、得られるインゴットは、バルクＳｉＣ結晶３２０が、
通常廃棄される種３００及び重層３１０から切り離されるように、切断される。実際には
、絵図で示されるようにバルクＳｉＣ結晶３２０を切り離すのではなく、インゴットは単
にＳｉＣウェハにスライスされ、バルクＳｉＣ結晶３２０から切断されたウェハのみが使
用される。また、新しい種は、この方法により成長した結晶をスライス、すなわちバルク
ＳｉＣ結晶３２０をスライスすることにより作り出され、新しい種は新しい結晶を成長さ
せるために使用され得る。成長した結晶の各世代が転位密度の減少を示すと理解される。
【００５４】
　本明細書に記述したプロセス及び技術は、いずれかの特定の装置に本質的に関連するも
のではなく、構成要素の任意の好適な組み合わせによって実行されてもよいことが理解さ
れるべきである。更に、様々な型の汎用装置が本明細書に記述した技術にしたがって使用
され得る。本発明は、あらゆる点で限定的というよりはむしろ説明に役立つと意図された
特定の例との関連で記述された。当業者は、多くの異なる組み合わせが本発明を実施する
に適するであろうことを、理解されよう。
【００５５】
　更に、本発明の他の実行は、当業者にとって本明細書の考察及び本明細書に開示した発
明の実施から明らかであろう。上述した実施形態の様々な態様及び／又は構成要素は、単
独で又は任意の組み合わせで使用されてもよい。本明細書及び実例は単に例示的なものと
みなされ、本発明の真の範囲及び趣旨は以下の特許請求の範囲によって示されることが意
図されている。
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【手続補正書】
【提出日】平成27年10月22日(2015.10.22)
【手続補正１】
【補正対象書類名】特許請求の範囲
【補正対象項目名】全文
【補正方法】変更
【補正の内容】
【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ＳｉＣ結晶インゴットであって、
　種結晶と、
　該種結晶の上に物理気相輸送法により形成された複数の堆積層であって、それぞれの堆
積層がすぐ下の層又はすぐ上の層と異なる平均ドーパント濃度を有する複数の堆積層と、
　該複数の堆積層の上に物理気相輸送法により堆積した、０．１ｍｍを超える厚さを有し
、ウェハにスライスされるよう構成されたバルク層と、
　を含み、
　前記バルク層は１×１０１５／ｃｍ３～１×１０１９／ｃｍ３のドーパント濃度を有し
、
　前記複数の堆積層は、低ドープ層が高ドープ層の上に成長し、高ドープ層が低ドープ層
の上に成長するように低ドーピングと高ドーピングを交互に行い、
　前記種結晶、前記複数の堆積層及び前記バルク層が一体にＳｉＣ単結晶インゴットを形
成する、
　ＳｉＣ結晶インゴット。
【請求項２】
　前記ドーパントが窒素を含む、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項３】
　前記ドーパントがホウ素（Ｂ）、リン（Ｐ）及びアルミニウム（Ａｌ）のうちの１つを
含む、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項４】
　前記複数の堆積層の第一層が、直接該種結晶上に形成され、１００μｍ～１，０００μ
ｍの厚さを有し、該種結晶の平均ドーパント濃度の０．９～１０倍の第一平均ドーパント
濃度を有する、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項５】
　前記複数の堆積層の第一層が、直接該種結晶上に形成され、０．１μｍ～１，０００μ
ｍの厚さを有し、該種結晶の平均ドーパント濃度以上の第一平均ドーパント濃度を有する
、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項６】
　前記第一堆積層の上に、第一堆積層よりも低いドーパント濃度を有する第二堆積層を更
に含む、請求項５に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項７】
　前記第二堆積層の上に、第二層よりも高いが該種結晶での濃度を超えないドーパント濃
度を有する第三堆積層を更に含む、請求項６に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項８】
　前記第二堆積層が０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有し、第二堆積層が該種結晶の
平均窒素濃度未満の平均窒素濃度を有する、請求項６に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項９】
　前記第三堆積層が０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有し、前記第三堆積層が第一堆
積層を超えかつ該種結晶の平均窒素濃度の０．９～１００倍以下の平均窒素濃度を有する
、請求項７に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１０】
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　前記バルク堆積層が最大５０ｍｍまでの厚さを有する、請求項７に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１１】
　前記バルク堆積層が、４Ｈ－ＳｉＣ基板上でなされた少なくとも９つの測定から決定さ
れる、１／ｃｍ２未満の平均マイクロパイプ密度を有し、５，０００／ｃｍ２未満のらせ
ん転位密度を有し、５，０００／ｃｍ２未満の基底面転位密度を有する、請求項１に記載
のＳｉＣ結晶。
【請求項１２】
　前記種結晶が（１１－２０）に向かって０～４度のオフカットを有する４Ｈ－ＳｉＣ結
晶であり、前記種結晶の平均窒素濃度が１×１０１６／ｃｍ３～８×１０１８／ｃｍ３で
ある、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１３】
　ＳｉＣ結晶インゴットであって、
　種結晶と、
　該種結晶の上に物理気相輸送法により形成された複数の堆積層であって、それぞれの層
がすぐ下の層又はすぐ上の層と異なる平均窒素濃度を有する複数の堆積層と、
　該複数の堆積層の上に物理気相輸送法により堆積した、０．１ｍｍを超える厚さを有し
、ウェハにスライスされるよう構成されたバルク層と、
　を含み、
　前記バルク層は１×１０１５／ｃｍ３～１×１０１９／ｃｍ３の窒素濃度を有し、
　前記複数の堆積層は、
　該種結晶中と同等以上の窒素濃度である第一堆積層と、
　該第一堆積層より低い窒素濃度を有する第二堆積層と、
　該第二堆積層の上の、第二層より高い窒素濃度を有する第三堆積層と、を含み、
　前記種結晶、前記複数の堆積層及び前記バルク層が一体にＳｉＣ単結晶インゴットを形
成する、
　ＳｉＣ結晶インゴット。
【請求項１４】
　前記第三堆積層が該種結晶中の濃度を超えない窒素濃度を有する、請求項１３に記載の
ＳｉＣ結晶。
【請求項１５】
　前記複数の堆積層が、複数回繰り返された第二堆積層と第三堆積層とを有する重層を含
む、請求項１３に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１６】
　前記第一層が０．１μｍ～１，０００μｍの厚さを有し、該種結晶の平均窒素濃度の０
．９～１０倍の平均窒素濃度を有する、請求項１３に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１７】
　前記第三堆積層が第一堆積層を超えかつ該種結晶の平均窒素濃度の０．９～１００倍以
下の平均窒素濃度を有する、請求項１３に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項１８】
　前記バルク堆積層が最大５０ｍｍまでの厚さを有する、請求項１３に記載のＳｉＣ結晶
。
【請求項１９】
　前記バルク堆積層が、４Ｈ－ＳｉＣ基板上でなされた少なくとも９つの測定から決定さ
れる、１／ｃｍ２未満の平均マイクロパイプ密度を有し、５，０００／ｃｍ２未満のらせ
ん転位密度を有し、５，０００／ｃｍ２未満の基底面転位密度を有する、請求項１３に記
載のＳｉＣ結晶。
【請求項２０】
　前記種結晶が（１１－２０）に向かって０～４度のオフカットを有する４Ｈ－ＳｉＣ結
晶であり、前記種結晶の平均窒素濃度が１×１０１６／ｃｍ３～８×１０１８／ｃｍ３で
ある、請求項１３に記載のＳｉＣ結晶。
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【請求項２１】
　前記種結晶が７６ｍｍ以上の直径を有する、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項２２】
　前記種結晶が１５０ｍｍ以上の直径を有する、請求項１に記載のＳｉＣ結晶。
【請求項２３】
　前記種結晶が７６ｍｍ以上で１５０ｍｍ以下の直径を有する、請求項１に記載のＳｉＣ
結晶。
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