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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　珪素源と、アミン非含有の炭素源と、重合又は架橋触媒とを含む液状混合物が容器内に
収容され、前記容器に収容された液状混合物に不活性ガスが導入され、前記容器から排出
ガスが排気される第１工程と、
　前記液状混合物が乾燥室内に配置された状態で、前記容器が減圧雰囲気下に配置され、
前記乾燥室内において前記液状混合物が乾燥させられることによって、固形物が生成され
る第２工程と、
　生成された前記固形物が加熱炉内に配置されて、前記加熱炉内において前記固形物が炭
化させられることによって、炭化珪素粉体が生成される第３工程と
　を有することを特徴とする炭化珪素粉体の製造方法。
【請求項２】
　請求項１に記載の炭化珪素粉体の製造方法において、前記アミン非含有の炭素源は、ア
ミン系触媒を利用せずに合成されたフェノール樹脂であることを特徴とする炭化珪素粉体
の製造方法。
【請求項３】
　請求項１又は請求項２に記載の炭化珪素粉体の製造方法において、前記加熱炉の炉材は
、予めハロゲンガス中で高純度化処理されていることを特徴とする炭化珪素粉体の製造方
法。
【発明の詳細な説明】
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【技術分野】
【０００１】
　本発明は、炭化珪素単結晶の製造工程に適用して好適な炭化珪素粉体の製造方法に関す
る。
【背景技術】
【０００２】
　従来、炭化珪素粉体は、以下に示す工程により製造されていた。すなわち、（１）珪素
源、炭素源、及び重合又は架橋触媒が含まれた液状混合物が乾燥させられることによって
、液状混合物の固形物が生成される。（２）（１）で生成された固形物がアルゴン雰囲気
下で炭化させられることによって、仮焼成粉末が生成される。（３）仮焼成粉末がアルゴ
ン雰囲気下で焼成されることによって、炭化珪素粉体が生成される。
【特許文献１】特開平１１－７９８４０号公報
【発明の開示】
【０００３】
　従来の炭化珪素粉体の製造方法では、炭素源としてアミン系触媒を利用して合成される
フェノール樹脂が用いられていた。従って、従来の炭化珪素粉体の製造方法によれば、炭
化珪素粉体中に必ずアミン系触媒に由来する窒素成分が混入する。そのために、炭化珪素
粉体の窒素含有量を１００［ｐｐｍ］以下まで低減させることは困難であった。
【０００４】
　本発明は、上記課題を解決するためになされたものであり、その目的は、焼成後の窒素
含有量を低減可能な炭化珪素粉体の製造方法を提供することにある。
【０００５】
　本発明に係る炭化珪素粉体の製造方法は、第１工程、第２工程、及び第３工程を有する
。
【０００６】
　第１工程では、珪素源と、アミン非含有の炭素源と、重合又は架橋触媒とを含む液状混
合物が容器内に納められた状態で液状混合物中に不活性ガスが導入される。不活性ガスが
導入されることによって排出されたガスが容器の外に排気される。
【０００７】
　第２工程では、液状混合物が納められた容器が乾燥室内に配置される。その後、容器内
が減圧される。これにより、液状混合物が乾燥されることによって、液状混合物の固形物
が生成される。
【０００８】
　第３工程では、第２工程で生成された固形物が加熱炉で焼成されることによって、炭化
珪素粉体が生成される。
【０００９】
　本発明に係る炭化珪素粉体の製造方法では、アミン非含有の炭素源を原料として用いて
液状混合物が生成される。生成された液状混合物中に、減圧雰囲気下において、不活性ガ
スが導入される。不活性ガスが導入されることによって排出されたガスが容器の外に排気
される。
【００１０】
　これにより、液状混合物中に溶存する窒素が低減させられる。従って、本発明に係る炭
化珪素粉体の製造方法によれば、焼成後の窒素含有量を低減させることができる。
【図面の簡単な説明】
【００１１】
【図１】図１は、本発明の実施形態となる炭化珪素粉体の製造方法の流れを示す図である
。
【図２】図２は、本願発明及び従来の製造方法により製造された炭化珪素粉体の窒素含有
量を示す図である。
【発明を実施するための最良の形態】
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【００１２】
　以下、図面を参照して、本発明の実施形態となる炭化珪素粉体の製造方法の流れを、図
１を用いて説明する。
【００１３】
　炭化珪素粉体の製造方法の第１工程では、珪素源としてのエチルシリケート４０（ＥＳ
４０）と、炭素源としての液状のフェノール樹脂（ＰＬ－２８１８）と、重合又は架橋触
媒としてのマレイン酸とが混合されることによって、液状混合物が生成される。生成され
た液状混合物が容器内に納められる。容器は、減圧雰囲気下に配置される。
【００１４】
　フェノール樹脂（ＰＬ－２８１８）は、アミン系触媒を利用せずに合成されたものであ
る。そのためフェノール樹脂（ＰＬ－２８１８）は、窒素原子（アミン）を含まない。従
って、液状混合物の窒素含有量は、アミン系触媒を利用して合成されたフェノール樹脂を
炭素源として用いた場合と比較して大幅に低くなる。
【００１５】
　また、第１工程では、容器内の液状混合物中に、アルゴンガス等の不活性ガスがバブリ
ングによって導入される。不活性ガスが導入されることによって排出されたガスが容器の
外に排気される。第１工程では、液状混合物中の窒素が不活性ガス成分と置換され、排出
ガスとして排気される。
【００１６】
　続く、第２工程では、容器が乾燥室内に配置された状態で、容器内が減圧される。乾燥
室内において液状混合物にマイクロウェーブ（電磁波）が照射されることによって、液状
混合物が乾燥させられ、液状混合物の固形物が生成される。すなわち、液状混合物の減圧
脱気が行われる。従って、液状混合物の窒素含有量をさらに低減させることができる。
【００１７】
　第３工程では、第２工程で生成された固形物が加熱炉内の坩堝に配置される。固形物が
９００［℃］程度の窒素以外の不活性ガス雰囲気下で、炭化させられることによって、仮
焼成粉末が生成される。仮焼成粉末が、さらに１９００［℃］程度の不活性ガス雰囲気下
で焼成されることによって、炭化珪素粉体が生成される。
【００１８】
　続いて、炭化珪素粉体と液状のフェノール樹脂（ＰＬ－２８１８）とが混合されること
により、造粒体が生成される。生成された造粒体が不活性ガス雰囲気等の非酸化性雰囲気
下で焼結されることにより、炭化珪素焼結体が得られる。また、炭化珪素粉体を用いて炭
化珪素を結晶成長させることにより、炭化珪素単結晶が製造される。
【００１９】
　以上の説明から明らかなように、本発明の実施形態となる炭化珪素粉体の製造方法では
、炭素源として液状のフェノール樹脂（ＰＬ－２８１８）を用いて液状混合物が生成され
る。生成された液状混合物に、不活性ガスがバブリングにより導入される。不活性ガスが
導入されることによって排出されたガスが容器の外に排気される。これにより、液状混合
物中に溶存する窒素が低減される。
【００２０】
　ここで、加熱炉を形成する断熱材、坩堝等の炉材には、予めハロゲンガス中で高純度化
処理が施される。この処理により、炭化珪素粉体の内部に不純物として含有される窒素原
子の量をより低減させることができる。
【００２１】
　また、固形物が炭化される工程（第３工程）においては、カーボン製の炉材の代わりに
、石英製の炉材が使用されることが好ましい。また、加熱炉が開封される際に、不活性ガ
スが導入されることが好ましい。更に、不活性ガスには、純度を高める処理が施されるこ
とが好ましい。これらの処理を行うことにより、炭化珪素粉体の内部に不純物として含有
される窒素原子の量をより低減させることができる。
【００２２】
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＜実施例＞
　異なる炭素源を用いて炭化珪素粉体を製造した。製造された炭化珪素粉体毎の窒素含有
量を比べた。結果を図２に示す。
【００２３】
　実施例１では、炭素源として液状のフェノール系樹脂（ＰＬ－２８１８）を用いた。
【００２４】
　実施例２では、炭素源として微粒子状のフェノール系樹脂（高機能性微粒子状フェノー
ル樹脂「ベルパール」（エア・ウォーター株式会社製））を用いた。
【００２５】
　実施例３では、炭素源としてキシレン系樹脂（レゾール型キシレン樹脂「ニカノールＰ
Ｒ－１４４０Ｍ」（三菱ガス化学(株)製））を用いた。
【００２６】
　比較例１では、炭素源としてアミン系触媒を利用して合成されたフェノール樹脂を用い
た。
【００２７】
　炭化珪素粉体における窒素含有量は、酸素・窒素同時分析装置ＴＣ－６００（ＬＥＣＯ
社）によって測定された。
【００２８】
　図２に示すように、炭素源として、アミン系触媒を利用しないで合成されたフェノール
系樹脂を用いることにより、炭化珪素粉体の窒素含有量を著しく低減させることができる
。なお、図２に示す結果により、アミン系触媒を利用しないで合成されたフェノール系樹
脂、及びアミン系触媒を利用しないで合成されたキシレン系樹脂を炭素源とした場合、ど
ちらも炭化珪素粉体の窒素含有量を低減させる効果が高いことが判明した。
【００２９】
　炭化珪素粉体の収率の観点からは、キシレン系樹脂よりもフェノール系樹脂を用いる方
が好ましい。
【００３０】
　図２に示すように、本実施形態の炭化珪素粉体の製造方法により製造された炭化珪素粉
体は、従来の製造方法により製造された炭化珪素粉体よりも、焼成後の窒素含有量を低減
させることができる。
【００３１】
　以上、本発明の実施形態について説明したが、本発明は、この実施形態による本発明の
開示の一部をなす論述及び図面により限定されることはない。すなわち、上記実施の形態
に基づいて当業者等によりなされる他の実施の形態、実施例及び運用技術等は全て本発明
の範疇に含まれることは勿論であることを付け加えておく。
【００３２】
　なお、日本国特許出願第２００７－２３１７４９号（２００７年９月６日出願）の全内
容が、参照により、本願明細書に組み込まれている。
【産業上の利用可能性】
【００３３】
　本発明に係る炭化珪素粉体の製造方法によれば、焼成後の窒素含有量を低減させること
ができるため、高純度の炭化珪素単結晶ウェハへの応用に有用である。
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