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(57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren zur Herstel-
lung von Siliciumcarbid offenbart. Das Verfahren umfasst
die Schritte: Bereitstellen eines Sublimationsofens, der ei-
nen Ofenmantel, wenigstens ein Heizelement, das auler-
halb des Ofenmantels angeordnet ist, und eine heille Zo-
ne, die im Inneren des Ofenmantels angeordnet ist, die von
einer Isolierung umgeben ist, umfasst. Die heile Zone um-
fasst einen Tiegel mit einem Siliciumcarbid-Vorlaufer, der in
der unteren Region angeordnet ist, und einem Siliciumcar-
bid-Impfkristall, der in der oberen Region angeordnet ist. Die
heilRe Zone wird erhitzt, um den Siliciumcarbid-Vorlaufer zu
sublimieren, wobei sich Siliciumcarbid an der unteren Ober-
flache des Siliciumcarbid-Impfkristalls bildet. Offenbart wird
auch der Sublimationsofen, um das Siliciumcarbid herzustel-
len, sowie das resultierende Siliciumcarbid-Material.

110

150

100 120



DE 11 2014 004 093 TS5 2016.06.23

Beschreibung
Querverweis auf verwandte Anmeldungen

[0001] Diese Anmeldung ist mit der vorldufigen US-Patentanmeldung Seriennummer 61/874,640, eingereicht
am 6. September 2013, verwandt. Der gesamte Inhalt dieser Patentanmeldung wird durch Bezugnahme hier
aufgenommen.

Hintergrund der Erfindung
1. Gebiet der Erfindung

[0002] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf einen Sublimationsofen und auf Verfahren zur Herstellung
von Massen-Siliciumcarbid mit niedriger Defektdichte.

2. Beschreibung des Standes der Technik

[0003] Siliciumcarbid (SiC) hat in Folge seiner herausragenden chemischen, physikalischen und elektrischen
Eigenschaften in den letzten Jahren bedeutsames Interesse erlangt. Es wurde insbesondere festgestellt, dass
Massen-Einkristall-SiC in Halbleiteranwendungen, einschlief3lich zum Beispiel als Substrat fur Material fir
Komponenten in Leistungselektronik und LEDs, nitzlich ist. Es sind auch andere Anwendungen fir dieses
Material, dabei, sich zu entwickeln.

[0004] Siliciumcarbid kann durch eine Vielzahl von Verfahren, die auf dem Fachgebiet bekannt sind, herge-
stellt werden. Beispielsweise werden grof3e Einkristalle von Siliciumcarbid unter Verwendung eines physika-
lischen Dampftransportverfahrens (physical vapor transport (PVT) method) hergestellt. Fur dieses Verfahren
wird eine Quelle, zum Beispiel pulverférmiges Siliciumcarbid, in einer Hochtemperaturregion eines Kristall-
wachstumsofens bereitgestellt und erhitzt. Es wird auch ein Impfkristall, zum Beispiel ein Siliciumcarbid-Ein-
kristall-Wafer, in einer Region mit niedrigerer Temperatur bereitgestellt. Das Siliciumcarbid wird unter Subli-
mieren erhitzt und die resultierenden Dampfe erreichen den kihleren Siliciumcarbid-Impfkristall, an welchem
Material abgeschieden wird. Alternativ kann die Quelle ein Gemisch aus Silicium- und Kohlenstoffpartikeln
sein, das beim Erhitzen unter Bildung von SiC reagiert, das anschliel3end sublimiert und an dem Impfkristall
wieder kristallisiert.

[0005] Obgleich grofie Einkristallkérper aus Siliciumcarbid unter Verwendung eines Kristallwachstumsofens
produziert werden kénnen, ist das Verfahren oft schwierig zu regulieren. Beispielsweise ist es kritisch, dass
die Verfahrensbedingungen, zum Beispiel der Temperaturgradient zwischen der Quelle und dem Impfkristall,
durch das Kristallwachstumsverfahren, das typischerweise Uber mehrere Tage bei Gber 2000°C stattfindet,
konstant gehalten werden, um einen Einkristallkérper zu produzieren, der durchgehend konsistente Eigen-
schaften hat. Geringe Variationen bei den Verfahrensbedingungen kénnen in groRen Anderungen bei der Qua-
litdt der gewachsenen Siliciumcarbid-Einkristallkérper fihren. Wenn das Wachstum fortschreitet, kann auch
eine Sublimation des Impfkristalls und/oder des wachsenden Kristalls auftreten, wenn die Verfahrensbedin-
gungen nicht in geeigneter Weise reguliert werden. AulRerdem kann die Produktqualitat durch die Typen von
Komponenten, die in der Kristallwachstumskammer verwendet werden, beeintrachtigt werden, da einige, ab-
hangig von den Wachstumsbedingungen, sich zersetzen kdnnen und dadurch das Wachstum chemisch st6-
ren kénnen. Als Resultat enthalt das in einem Sublimationsofen gewachsene Siliciumcarbid oft Defekte in den
Kristallen, zum Beispiel Kleinwinkelkorngrenzen, Dislokationen bzw. Versetzungen, Si- und C-Zweitphasen-
einschlisse, unterschiedliche Polytypeinschlisse und Mikroréhren, die die Leistungseigenschaften des Mate-
rials beeintrachtigen. Selbst wenn spezifische Bedingungen fur ein Einkristall-Wachstumsverfahren bzw. Ein-
kristall-Zlchtungsverfahren unter Herstellung eines Produktes hoher Qualitat aufrecht erhalten werden koén-
nen, wird darliber hinaus typischerweise auch eine Variabilitdt von Lauf zu Lauf beobachtet, da zum Beispiel
jede Schwankung bei der Quelle, dem Impfkristall oder Komponenten des Gerates Inkonsistenzen in dem
Produkt produzieren kann.

[0006] Aus diesem Grund gab es bis dato keinen Ofen oder kein Verfahren zur zuverlassigen und wieder-
holbaren Siliciumcarbid-Sublimation, der/das effizient und kosteneffektiv hochqualitative grof3e Siliciumcarbid-
Einkristalle produzieren kann. Daher gibt es in der Industrie einen Bedarf fir eine verbesserte Siliciumcarbid-
Zichtungsapparatur und ein verbessertes Siliciumcarbid-Zichtungsverfahren.
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Zusammenfassung der Erfindung

[0007] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf einen Siliciumcarbid-Einkristallkérper, der in einem Sublima-
tionsofen gebildet wurde, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper eine flache im Wesentlichen kreisférmige
aulere Oberflache, die wenigstens zwei kohlenstoffhaltige Beschichtungen umfasst, einen mittleren Abschnitt,
der eine im Wesentlichen kreisférmige Querschnittsform in einer Richtung parallel zu der flachen dufieren
Oberflache hat, und eine konische duf3ere Oberflache, die der flachen aufleren Oberflache gegeniberliegt, hat.
Vorzugsweise hat der Siliciumcarbid-Einkristallkdrper eine Gesamtdefektzahl von weniger als etwa 8.000/cm?.

[0008] Es ist zu verstehen, dass sowohl die vorstehende allgemeine Beschreibung als auch die folgende de-
taillierte Beschreibung lediglich beispielhaft und erlduternd sind und dazu bestimmt sind, eine weitere Erlaute-
rung der vorliegenden Erfindung, wie sie beansprucht wird, bereitzustellen.

Kurze Beschreibung der Zeichnungen

[0009] Fig. 1a und Fig. 1b sind perspektivische Ansichten einer Siliciumcarbid-Einkristall-Halterung, die in
verschiedenen Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung verwendet wird.

[0010] Fig. 2 ist eine schematische Ansicht eines Sublimationsofens, der in verschiedenen Ausfihrungsfor-
men der vorliegenden Erfindung verwendet wird.

[0011] Fig. 3a und Fig. 3b zeigen verschiedene Ansichten einer heiflen Zone eines Sublimationsofens, der in
verschiedenen Ausfihrungsformen der vorliegenden Erfindung verwendet wird.

[0012] Fig. 4 zeigt eine Querschnittsansicht eines Siliciumcarbid-Einkristallkérpers (silicon carbide boule), der
durch eine Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung produziert wurde.

Detaillierte Beschreibung der Erfindung

[0013] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren und eine Apparatur zur Herstellung von Sili-
ciumcarbid.

[0014] In dem erfindungsgemalien Verfahren zur Bildung von Siliciumcarbid wird ein Sublimationsofen bereit-
gestellt, der einen Ofenmantel, eine heilRe Zone und eine Isolierung, die die heile Zone in dem Ofenmantel
umgibt, umfasst. Der Ofenmantel kann ein beliebiger, der auf dem Fachgebiet bekannt ist und fiir Hochtem-
peraturkristallisationséfen verwendet wird, sein, einschliel3lich eines Quarzmantels, der eine AuRenwand und
eine Innenwand umfasst, die einen Kihlkanal zur Zirkulation eines Kihlfluids, zum Beispiel Wasser, definieren.
AuBerdem kann der Ofenmantel auch ein einwandiger Quarzmantel mit Luftkihlung sein, zum Beispiel vom
Boden des Mantels nach oben. Der Ofenmantel ist von wenigstens einem Heizelement umgeben, das Hitze
bereitstellt, um das Kristallwachstum zu begiinstigen und zu kontrollieren.

[0015] Die heile Zone umfasst einen Tiegel mit einer Tiegelabdeckung oder einem Tiegeldeckel und sowohl
einem Siliciumcarbid-Vorlaufer (manchmal hierin als Siliciumcarbid-Quelle bezeichnet) als auch einem Silici-
umcarbid-Impfkristall, die innerhalb des Tiegels angeordnet sind. Jeder von diesen wird unten detaillierter be-
schrieben. Eine Isolierung umgibt die heilRe Zone, wenn sie im Inneren des Ofenmantels angeordnet ist, und
kann ein beliebiges Material sein, von dem auf dem Fachgebiet bekannt ist, dass es eine niedrige Warme-
leitfahigkeit besitzt, das aulerdem fahig ist, die Temperaturen und Bedingungen innerhalb des Ofens auszu-
halten, einschliellich zum Beispiel Graphit. Vorzugsweise umfasst die Isolierung eine Vielzahl von Schichten
aus faserférmiger Isolierung, zum Beispiel Graphitfilz, und die Anzahl an Schichten kann in Abh&ngigkeit von
zum Beispiel der Dicke der Schicht, der Gré3e des Ofenmantels, der Gré3e und Form des Tiegels, den Kris-
tallzichtungsbedingungen und den Kosten, variieren. Vorzugsweise entsprechen Form und Abmessung der
Isolierungsschichten der Form und Grée des Tiegels, der verwendet wird, und stellen eine geniigend niedri-
ge Warmeleitfahigkeit bereit, um den gewiinschten Warmegradienten zur Kristallziichtung bzw. zum Kristall-
wachstum aufrecht zu erhalten. Fir einen zylindrischen Tiegel zum Beispiel umfasst die Isolierung vorzugs-
weise Schichten aus faserférmigem Isolierungsmaterial, das eine Donut-Form hat, die gestapelt sind, um den
Tiegel einzuschlielen. Vorzugsweise ist die heifse Zone, die von Isolierung umgeben ist, in einem Haltebehal-
ter, z. B. einem Quarzbehélter, eingeschlossen, und zwar zur Vereinfachung der Handhabung und um eine
niedrige Warmeleitfahigkeit konsistent aufrecht zu erhalten. Ein Abstand, der zwischen der Aullenseite des
Haltebehélters und der Innenseite des Ofenmantels vorhanden ist, kann mit einem inerten Gas oder Gasge-
misch, zum Beispiel einer Kombination aus Argon und Stickstoff, gefllt sein.
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[0016] Fur das vorliegende Verfahren kénnen der Ofenmantel, die heille Zone und die Isolierung in einer
Vielzahl von Arten kombiniert sein. In einer Ausfihrungsform beispielsweise ist die Isolierung innerhalb eines
oben offenen Haltebehalters bereitgestellt und innerhalb des Ofenmantels positioniert (zum Beispiel an einem
beweglichen oder stationdren Sockel), der Heizelemente um die AuRenseite des Mantels hat, und ist die heil3e
Zone, die den Tiegel, der mit der Tiegelabdeckung dicht verschlossen ist und den Siliciumcarbid-Vorlaufer und
den Siliciumcarbid-Impfkristall enthalt, umfasst, im Inneren der Isolierung angeordnet, sodass die Isolierung
die heile Zone umgibt. Alternativ ist in einer anderen Ausfiihrungsform die Isolierung innerhalb des Ofenman-
tels angeordnet, vorzugsweise in einem Haltebehalter, und der Tiegel ist innerhalb der Isolierung positioniert.
Die Siliciumcarbid-Quelle und der Siliciumcarbid-Impfkristall sind dann innerhalb des Tiegels platziert, der mit
der Tiegelabdeckung fest verschlossen sein kann. Darlber hinaus ist in einer anderen Ausflihrungsform die
Isolierung um die heil3e Zone positioniert, entweder mit oder ohne die Quelle und den Impfkristall, und zusam-
men sind die heilRe Zone und die Isolierung innerhalb des Ofenmantels angeordnet, vorzugsweise unter Ver-
wendung eines Haltebehalters. Ungeachtet der Reihenfolge ist die heile Zone vorzugsweise horizontal (zum
Beispiel axial) in der Mitte des Ofenmantels entlang einer vertikalen Mittelachse des Mantels positioniert. Eine
vertikale Positionierung entlang dieser Mittelachse héngt zum Beispiel vom Typ und dem Ort der Heizelemen-
te, die unten beschrieben werden, wie auch von dem gewtiinschten Warmegradienten, der produziert werden
soll, ab. Vorzugsweise ist die heilRe Zone vertikal in oder Uber der Mitte des Ofenmantels wie auch der Mitte
der Heizelemente, die den Ofenmantel umgeben, positioniert. Eine spezifische vertikale Positionierung kann
fur eine optimale Ziichtungsleistung eingestellt werden. Nachdem der Tiegel mit der Siliciumcarbid-Quelle und
dem Siliciumcarbid-Impfkristall ausgestattet wurde, kann der Tiegel dann mit der Abdeckung dicht verschlos-
sen werden. Es sind auch andere Kombinationen méglich, und diese wéaren einem Fachmann auf diesem
Gebiet bekannt. Gegebenenfalls kann ein poréser Filter, zum Beispiel ein poréser Graphitfilter zwischen dem
Siliciumcarbid-Vorldufer und dem Siliciumcarbid-Impfkristall angeordnet werden.

[0017] Sobald der Sublimationsofen zusammengebaut worden ist, umfasst das Verfahren der vorliegenden
Erfindung auRerdem den Schritt des Erhitzens der heilken Zone mit den Heizelementen, um den Siliciumcar-
bid-Vorlaufer zu sublimieren, wodurch Siliciumcarbid an dem Siliciumcarbid-Impfkristall gebildet wird. Die Hei-
zelemente kénnen beliebige sein, die auf dem Fachgebiet bekannt sind, die geeignet sind, die Temperatur in-
nerhalb des Ofenmantels zu verédndern und, spezieller, innerhalb des Tiegels, um eine Sublimation der Quelle
zu bewirken. Das Heizelement kann ein einzelnes Element sein oder kann mehrere Elemente umfassen, was
fur eine verstarkte Kontrolle bevorzugt sein kann. Fir die vorliegende Erfindung sind die Heizelemente vor-
zugsweise Induktionsheizvorrichtungen, die sich um die AuRenseite des Ofenmantels wickeln und fahig sind,
induktiv mit Komponenten innerhalb des Ofenmantels, speziell dem Tiegel, zu koppeln. Um die Temperatur
innerhalb des Tiegels zu messen, aufrecht zu erhalten und/oder zu regulieren kann die heifle Zone aul’erdem
wenigstens ein Temperatursichtréhrchen, das oberhalb des Tiegels positioniert ist, umfassen. Vorzugsweise
geht das Réhrchen durch die Tiegelabdeckung zu einer Position Gber dem Siliciumcarbid-Impfkristall. Von dort
kénnen Temperaturwerte gemessen werden und, falls erforderlich, kann die Energie zu den Heizelementen
verandert werden, um sicherzustellen, dass die gewtinschten Kristallwachstumsbedingungen aufrechterhalten
werden.

[0018] Wie oben beschrieben wurde, umfasst die heille Zone einen Tiegel, eine Tiegelabdeckung, einen Sili-
ciumcarbid-Vorldufer und einen Siliciumcarbid-Impfkristall. Der Tiegel kann ein beliebiger Tiegel sein, der auf
dem Fachgebiet bekannt ist, der die Bedingungen, die in dem Sublimationsofen herrschen, aushalten kann.
Vorzugsweise umfassen der Tiegel und der Tiegeldeckel Graphit. AulRerdem kann der Tiegel eine beliebige
Form oder Gr6RRe haben, abhangig zum Beispiel von der Form und Gré3e des Ofenmantels, von der Menge an
Siliciumcarbid-Vorlaufer, die verwendet wird, und von der gewiinschten Form und GréRRe des Siliciumcarbid-
Produktes, das gebildet werden soll. Beispielsweise kann der Tiegel eine im Wesentlichen zylindrische Form
haben. Der Tiegel hat eine obere Region (die eine Region an der Oberseite des Tiegels ist) und eine untere
Region (die eine Region am Boden des Tiegels ist), und diese Regionen kénnen dieselbe oder unterschiedli-
che Form und/oder dieselbe oder unterschiedliche Querschnittsflache haben. Beispielsweise kénnen sowohl
die obere Region als auch die untere Region des Tiegels eine im Wesentlichen zylindrische Form haben, wo-
bei die obere Region einen gréReren Durchmesser als die untere Region hat. In diesem Beispiel kann sich
die Isolierung eng sowohl an die obere als auch die untere Region anpassen, wodurch sie mit der gesamten
aulleren Oberflache des Tiegels in Kontakt ist, oder vorzugsweise kann sich die Isolierung dicht an die obere
Region, nicht aber an die untere Region des Tiegels anpassen, wodurch ein Abstand zwischen dem unteren
Teil des Tiegels und der Isolierung bleibt. Der Siliciumcarbid-Vorlaufer ist in der unteren Region des Tiegels
angeordnet, wahrend der Siliciumcarbid-Impfkristall in der oberen Region des Tiegels angeordnet ist. Auf diese
Weise reagiert der Siliciumcarbid-Vorlaufer, wenn die hei3e Zone durch die Heizelemente, die den Ofenmantel
umgeben, erhitzt wird, und/oder sublimiert unter Bildung von Silicium- und Kohlenstoff-enthaltenden Dampfen,
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welche dann nach oben durch die heilRe Zone in Richtung des Siliciumcarbid-Impfkristalls gehen, an welchem
die Dédmpfe kondensieren und sich wieder verfestigen, wodurch das Siliciumcarbid-Produkt gebildet wird.

[0019] Der Siliciumcarbid-Vorldufer kann direkt in die untere Region des Tiegels positioniert werden oder kann
alternativ in einem getrennten selbststehenden Behélter, der in der unteren Region angeordnet ist, bereitge-
stellt werden. Der Siliciumcarbid-Vorldufer kann zum Beispiel in einem Quellenmodul enthalten sein, das in-
nerhalb des Tiegels angeordnet ist. Das Quellenmodul, das eine Vorlduferkammer oder mehrere Vorldufer-
kammern haben kann, kann ein beliebiger Behalter sein, der geeignet ist, die Bedingungen, die zur Bildung
von Siliciumcarbid benétigt werden, auszuhalten, und der auRerdem nicht mit Kontaminanten interferiert oder
Kontaminanten dem Produkt hinzufligt. Vorzugsweise umfasst das Quellenmodul Graphit. Die Form des Mo-
duls kann in Abhangigkeit von zum Beispiel der Menge der Vorlduferbeschickung und der Form des Tiegels
variieren. Beispielsweise kann das Quellenmodul ein zylindrischer Einsatz sein, der angeordnet ist, um eine
ringfdrmige Kammer in der unteren Region des Tiegels zu bilden. Auf diese Weise kann die dulRere ringformi-
ge Kammer, die ndher an den Heizelementen ist, den Siliciumcarbid-Vorldufer enthalten, wahrend die innere
zylindrische Kammer Raum flr eine Passage der Sublimationsprodukte, um den Siliciumcarbid-Impfkristall
zu erreichen, bereitstellt. FUr diese Ausfihrungsform umfasst das zylindrische Quellenmodul vorzugsweise
porésen Graphit, der in der Lage ist, eine Diffusion von Dampfen, die durch Sublimation des Siliciumcarbid-
Vorlaufers produziert werden, zuzulassen.

[0020] Der Siliciumcarbid-Vorldufer umfasst Siliciumcarbid und kann in einer beliebigen Form, einschlief3lich
in der von Pulver, Kérnern, Feststoff oder einer Kombination davon, sein. Vorzugsweise ist der Siliciumcarbid-
Vorlaufer im Wesentlichen fest, hat eine sehr niedrige Konzentration an partikuldrem Material, einschlieBlich
zum Beispiel weniger als 10% partikulares Material, weniger als 5% partikulares Material und weniger als 1%
partikuldres Material. AuRerst bevorzugt ist der Siliciumcarbid-Vorldufer ein festes Material, das im Wesentli-
chen kein partikulares Material hat. Aulierdem kann der Vorlaufer auch entweder ein pordser Feststoff niedri-
ger Dichte oder ein nichtpordser Feststoff hoher Dichte, verglichen mit der Dichte von Siliciumcarbid, sein.

[0021] Der Siliciumcarbid-Vorldufer kann auf eine Vielzahl von unterschiedlichen Wegen hergestellt werden.
Beispielsweise kann ein Reagenziengemisch, das Silicium und Kohlenstoff, zum Beispiel Graphit umfasst, her-
gestellt und anschlieRend erhitzt werden, um ein im Wesentlichen festes Siliciumcarbid-Vorldufergemisch, das
Siliciumcarbid umfasst, zu bilden. Alternativ kann partikuldres Siliciumcarbid bereitgestellt werden und auch
erhitzt werden, um zu einem im Wesentlichen festen Siliciumcarbid-Vorlaufer umgewandelt zu werden. Das
Ausmal der Umwandlung kann zum Beispiel durch das Ausmal} des Erhitzens, die Temperatur und, fir ein
Reagenziengemisch, das Verhaltnis von Silicium zu Kohlenstoff und die Form des Gemisches variiert werden.
Beispielsweise kénnen Siliciumpartikel und Kohlenstoffpartikel unter Bildung eines partikuldaren Gemisches
kombiniert werden, welches den Oberflachenbereich erhdht, der fir eine Reaktion unter Bildung des Silicium-
carbids des Vorlaufers verfiigbar ist. Vorzugsweise wird ein molarer Oberschuss an Kohlenstoff verwendet, um
die Umwandlung des Siliciums zu Siliciumcarbid anzutreiben. Beispielsweise ist das Molverhaltnis von Koh-
lenstoff zu Silicium, das zur Herstellung des Siliciumcarbid-Vorldufers verwendet wird, vorzugsweise gréflier
als 1,0, bevorzugter von etwa 1,05 bis etwa 1,5 und auferst bevorzugt von etwa 1,1 bis etwa 1,3.

[0022] Ein beliebiges bekanntes partikulares Siliciumcarbid oder Silicium- und Kohlenstoffpartikel kénnen ver-
wendet werden, um den Siliciumcarbid-Vorlaufer herzustellen. Wenn zum Beispiel ein partikulares Gemisch
verwendet wird, haben die Siliciumpartikel vorzugsweise eine durchschnittliche Partikelgrée von etwa 0,1 mm
bis etwa 10 mm, bevorzugter von etwa 0,5 mm bis etwa 5 mm und dufRerst bevorzugt von etwa 1 mm bis etwa
4 mm. AuRerdem haben die Kohlenstoffpartikel vorzugsweise eine durchschnittliche Partikelgréf3e im Bereich
von etwa 50 Mikrometer bis etwa 1000 Mikrometer, bevorzugter von etwa 75 Mikrometer bis etwa 750 Mikro-
meter und dullerst bevorzugt von etwa 85 Mikrometer bis etwa 500 Mikrometer. Partikel in diesen Bereichen
kdnnen unter Verwendung eines beliebigen Verfahrens, das auf dem Fachgebiet verfugbar ist, einschlief3lich
zum Beispiel durch Sieben, hergestellt werden.

[0023] Das partikuldre Gemisch kann entweder als ein homogenes oder nahezu homogenes Gemisch von
Silicium- und Kohlenstoffpartikeln gebildet werden, zum Beispiel durch Kombinieren von Reagenzienpartikeln
und Bewegen oder Mischen oder als heterogenes Gemisch durch Kombinieren von Reagenzienpartikeln oder
absichtliches Mischen. Beispielsweise kénnen die Siliciumpartikel und Kohlenstoffpartikel in abwechselnden
Schichten aus Silicium und Kohlenstoff kombiniert werden, wobei jede Kohlenstoffschicht im Wesentlichen
gleiche Mengen an Kohlenstoff hat und jede Siliciumschicht im Wesentlichen gleiche Mengen an Silicium hat.
Das partikuldre Gemisch kann in der unteren Region des Tiegels bereitgestellt werden, wie es oben beschrie-
ben ist, und erhitzt werden, oder kann alternativ in einem Quellenmodul, wie es oben beschrieben ist, bereitge-
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stellt werden, welches entweder in dem Tiegel positioniert und erhitzt werden kann oder getrennt erhitz werden
kann und dann in der unteren Region des Tiegels positioniert werden.

[0024] Die heil’e Zone umfasst aulerdem einen Siliciumcarbid-Impfkristall, der in der oberen Region des Tie-
gels positioniert ist, an dem Siliciumcarbid gebildet wird. Der Impfkristall ist monokristallin, um eine Bildung ei-
nes im Wesentlichen Einkristall-Siliciumcarbids sicherzustellen. Es kann ein beliebiger Impfkristall, der auf dem
Fachgebiet bekannt ist, verwendet werden. Vorzugsweise ist der Siliciumcarbid-Impfkristall ein Siliciumcarbid-
Wafer, insbesondere ein kreisférmiger Siliciumcarbid-Wafer, wie er zum Beispiel durch Schneiden eines Silici-
umcarbid-Einkristallkdrpers in Scheiben verflgbar ist. Der Durchmesser des Siliciumcarbid-Impfkristall-Wafers
kann in Abhangigkeit von einer Vielzahl von Faktoren, zum Beispiel der Grof3e des Tiegels und der gewtinsch-
ten GréRe von Siliciumcarbid, das hergestellt werden soll, variieren. Beispielsweise kann ein Siliciumcarbid-
Impfkristall ein kreisférmiger Siliciumcarbid-Wafer sein, der einen Durchmesser hat, der gréf3er als etwa 75 mm
(zum Beispiel von etwa 80 mm bis etwa 85 mm) ist, gré3er als etwa 100 mm (zum Beispiel von etwa 105 mm
bis etwa 115 mm), gréRer als etwa 150 mm (zum Beispiel von etwa 160 mm bis etwa 170 mm) und gréR3er als
etwa 200 mm (zum Beispiel von etwa 210 mm bis etwa 230 mm) ist. Die Dicke des Siliciumcarbid-Impfkristalls
kann auch in Abh&ngigkeit von solchen Faktoren wie Kosten und Verfiigbarkeit variieren. Beispielsweise kann
der Siliciumcarbid-Impfkristall ein kreisférmiger Siliciumcarbid-Wafer mit einer Dicke von etwa 0,5 mm bis etwa
3,5 mm, zum Beispiel von etwa 0,6 mm bis etwa 1,3 mm und von etwa 0,7 mm bis etwa 1,1 mm, sein.

[0025] Der Siliciumcarbid-Impfkristall hat eine obere Oberflache und eine untere Oberflache und ist in der
oberen Region des Tiegels angeordnet, wobei die untere Oberflache dem Siliciumcarbid-Vorlaufer, der in der
unteren Region des Tiegels angeordnet ist, zugewandt ist. Da der Impfkristall monokristallines Siliciumcarbid
ist, hat der Impfkristall eine Siliciumflache und eine Kohlenstoffflache, und der Impfkristall kann so positioniert
werden, dass jede Seite in Richtung des Vorlaufers gerichtet ist, abh&ngig von dem zu bildenden Polytyp von
Siliciumcarbid. Beispielsweise kann 6H-Siliciumcarbid gebildet werden, wenn die Siliciumseite eines Silicium-
carbid-Impfkristall-Wafers die untere Seite ist, wahrend 4H-Siliciumcarbid von der Kohlenstoffseite des Impf-
wafers bzw. Impfkristall-Wafers wachsen gelassen werden kann. Vorzugsweise wird der Siliciumcarbid-Impf-
kristall in einem getrennten unabhangigen Impfkristall-Modul bereitgestellt, und das Impfkristall-Modul wird in
der oberen Region des Tiegels angeordnet. Das Impfkristallmodul kann ein beliebiger Behéalter sein, der in
der Lage ist, die Siliciumcarbid-Kristallziichtungsbedingungen auszuhalten, und es kann auRerdem den Silici-
umcarbid-Impfkristall enthalten, wobei der Impfkristall in Position gehalten wird, ohne dass das Siliciumcarbid-
Wachstum gestért wird. Das Impfkristallmodul umfasst vorzugsweise eine Impfkristall-Halterung, die den Impf-
kristall enthalt, wobei die untere Oberflache des Impfkristalls, an welcher Siliciumcarbid wéachst, freigelassen
wird, gegenliber der oberen Region des Tiegels exponiert wird. Vorzugsweise werden bis zu 75% der unteren
Oberflache exponiert, bevorzugt 80% und aulerst bevorzugt 90%. Auf diese Weise ist die Kristallwachstums-
oberflachenexposition maximiert.

[0026] Aufierdem ist auch vorzugsweise die obere Oberflache des Siliciumcarbid-Impfkristalls, der in der Impf-
kristall-Halterung enthalten ist, gegenlber der oberen Region des Tiegels exponiert. Insbesondere sind mehr
als etwa 75% der oberen Oberflache des Impfkristalls in der Impfkristall-Halterung exponiert bzw. freiliegend,
einschliellich mehr als etwa 80% und mehr als etwa 90%. Dies steht im Gegensatz zu dem, was typischer-
weise auf dem Fachgebiet der Fall ist. Ein Fachmann wiirde die obere Oberflache des Impfkristalls an eine
Schutzbarriere, zum Beispiel einen dicken Graphitblock, der als Deckel des Tiegels fungieren kann, kleben. Es
wulrde erwartet, dass ein Freilassen der oberen Oberflache des Impfkristalls den Impfkristall zersetzen wiirde
und Defekte innerhalb des wachsenden Siliciumcarbid-Kristalls erzeugen wirde. Allerdings hat ein Befestigen
bzw. Ankleben des Impfkristalls an einen Block deutliche Nachteile, und zwar insbesondere da eine thermische
Fehlpassung zwischen dem Block und dem Impfkristall Spannungen und Defekte in dem wachsenden Kris-
tall erzeugt. Dartiber hinaus fligen Klebstoffe, die in der Lage sind, die Wachstumsbedingungen auszuhalten,
weitere Kosten zu dem Verfahren hinzu und kénnen Kontaminanten in die Impfkristallwachstumsumgebung
einflhren.

[0027] Uberraschenderweise wurde gefunden, dass die obere Oberflache des Siliciumcarbid-Impfkristalls ge-
genuber der oberen Region des Tiegels exponiert gelassen werden kann, wobei die exponierte Oberflache
unbefestigt an oder aufgehangt an einer beliebigen Komponente Uber dem Impfkristall in der heiRen Zone,
einschlielllich des Tiegels oder Tiegeldeckels, ist, und dass als Resultat Siliciumcarbid an dem Impfkristall mit
verringerten Gesamtkristalldefekten gebildet werden kann. Um sicherzustellen, dass die obere Oberflache des
Siliciumcarbid-Impfkristalls sich wahrend des Siliciumcarbid-Wachstums nicht verschlechtert, ist es bevorzugt,
dass die obere Oberflache des Impfkristalls eine Impfkristall-Schutzschicht umfasst, die als Barriere gegeniber
der Kristallwachstums-Umgebung in der oberen Region des Tiegels wirken kann. Bevorzugter umfasst die
gesamte obere Oberflache des Siliciumcarbid-Impfkristalls die Impfkristall-Schutzschicht. Diese Schicht kann
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eine einzelne Schicht sein oder kann mehrere Schichten umfassen, ist aber insgesamt im Vergleich zu der
Dicke des Impfkristalls sehr diinn. Vorzugsweise hat die Impfkristall-Schutzschicht eine Dicke von weniger als
etwa 250 ym und bevorzugter ist sie weniger als etwa 100 Mikrometer dick, zum Beispiel etwa 10 Mikrometer
bis etwa 90 Mikrometer, etwa 30 Mikrometer bis etwa 80 Mikrometer und etwa 50 Mikrometer bis etwa 70
Mikrometer dick. Die Impfkristall-Schutzschicht kann ein beliebiges Material umfassen, das in der Lage ist,
eine Reaktion mit der oberen Oberflache des Impfkristalls zu verhindern, ohne unerwiinschten thermischen
Stress, insbesondere infolge einer Fehlanpassung beim Warmeausdehnungskoeffizienten. Die Impfkristall-
Schutzschicht kann zum Beispiel eine oder mehrere kohlenstoffhaltige Schicht(en) umfassen, zum Beispiel ei-
ne Beschichtung, die Graphit umfasst, oder eine Photoresistschicht, die bei hoher Temperatur gehartet worden
ist. Wenn die Impfkristall-Schutzschicht wenigstens zwei Beschichtungsschichten umfasst, kann die Dicke der
Schichten variieren, solange die Gesamtdicke vorzugsweise unter etwa 250 Mikrometer bleibt. Beispielsweise
kann jede Schicht etwa 1 Mikrometer bis etwa 100 Mikrometer sein, einschliel3lich von etwa 2 Mikrometer bis
etwa 5 Mikrometer, wenn die Schicht ein gehartetes Photoresist ist, und von etwa 20 Mikrometer bis etwa 30
Mikrometer, wenn die Schicht eine Graphitbeschichtungsschicht ist.

[0028] Die Impfkristall-Schutzschicht kann auf die Siliciumcarbid-Impfkristalloberflache unter Verwendung ei-
ner beliebigen Beschichtungstechnik, die auf dem Fachgebiet bekannt ist, die in der Lage ist, eine dinne
Oberflachenschicht herzustellen, aufgetragen werden. So wird in einer Ausflihrungsform des Verfahrens der
vorliegenden Erfindung ein Impfkristall-Modul durch ein Verfahren bereitgestellt, das den Schritt des Auftra-
gens wenigstens einer Beschichtung auf eine Oberflache des Siliciumcarbid-Impfkristalls und gegebenenfalls
Harten der resultierenden Beschichtung, abhéngig von dem verwendeten Material, umfasst. Die Oberflache
kann entweder die Siliciumseite des Impfkristalls oder die Kohlenstoffseite des Impfkristalls sein. Sobald sie
beschichtet ist, wird die Oberflache, die die Impfkristall-Schutzschicht umfasst, als die obere Oberflache des
Impfkristalls verwendet, und der Impfkristall, der vorzugsweise in einem Impfkristall-Modul enthalten ist, wird
in dem Tiegel mit dieser geschitzten Oberflache, die gegenliber der oberen Region des Tiegels exponiert ist,
in dem Tiegel positioniert.

[0029] Es kann eine Vielzahl verschiedener Typen von Impfkristall-Halterungen verwendet werden, und die
Halterung kann aus einem beliebigen Metall bestehen, das in der Lage ist, die Hochtemperaturbedingungen,
die fur Siliciumcarbid-Kristallwachstum notwendig sind, auszuhalten, einschliel3lich zum Beispiel Graphit. Fir
das Verfahren der vorliegenden Erfindung umfasst die Impfkristall-Halterung vorzugsweise eine oder mehre-
re Dampffreisetzungso6ffnung(en), welche Raume sind, die in der Halterung bereitgestellt werden, um zu er-
lauben, dass produzierte Dampfe, zum Beispiel aus der Sublimation des Siliciumcarbid-Vorlaufers, aus dem
Tiegel abziehen. Die Dampffreisetzungséffnungen sind vorzugsweise unter der unteren Oberflache des Sili-
ciumcarbid-Impfkristalls angeordnet, wenn sie in der Impfkristall-Halterung enthalten sind, und sind benach-
bart zu oder auBerhalb des Umfangs des Impfkristalls, wodurch erméglicht wird, dass tiberschiissige Dampfe
nach oben in Richtung des und um den Impfkristall(s) und dann aus dem Tiegel gehen, welcher vorzugsweise
auch ein oder mehr Liftungslécher umfasst, damit der Dampf durchgehen kann. Ferner kann auch ein Dampf-
freisetzungsring eingeschlossen sein, und zwar entweder in der Impfkristall-Halterung oder zwischen der Au-
Renseite der Impfkristall-Halterung und der Tiegelwand. Der Ring umfasst ein Loch oder mehrere Lécher, die
nach den Luftungsléchern in dem Tiegel ausgerichtet sein kénnen. Obere Dampffreisetzungslécher in dem
oberen Teil der Impfkristall-Halterung kénnen ebenfalls verwendet werden. Eine Einstellung des Rings kann
die Dampfmenge, die aus dem Tiegel und in die umgebende Isolierung ausgetragen wird, durch Anderung der
Ausrichtung der Locher variieren.

[0030] Die Zahl der Dampffreisetzungséffnungen der Impfkristall-Halterung kann variiert werden, wie es auch
ihre Form und GréRe kann, und die Offnungen kénnen an verschiedenen Positionen an der Impfkristall-Hal-
terung lokalisiert sein. Beispielsweise kann die Impfkristall-Halterung eine Vielzahl von Dampffreisetzungsoff-
nungen umfassen, die um eine Mittelachse der Halterung, die senkrecht zu der unteren Oberflache des Silici-
umcarbid-Impfkristalls ist, positioniert sind. Fir einen Siliciumcarbid-Impfkristall, der ein kreisférmiger Wafer ist,
kann die Vielzahl von Dampffreisetzungséffnungen insbesondere symmetrisch um die Au3enseite des Impf-
kristalls im gleichen Abstand von der Mittelachse positioniert sein. Die Form der Offnungen kann zum Beispiel
kreisférmig, oval, rechteckig oder quadratisch sein und die Offnungen kénnen innerhalb des Kérpers der Impf-
kristall-Halterung oder entlang eines Randes positioniert sein. Als besonderes Beispiel kann die Impfkristall-
Halterung eine Vielzahl von quadratischen Dampffreisetzungséffnungen umfassen, die symmetrisch um den
unteren Rand der Impfkristall-Halterung, der der Quelle zugewandt ist, positioniert sein, wobei im Wesentlichen
die Form eines Schlossturms gebildet wird.

[0031] Somit umfasst das Verfahren zur Bildung von Siliciumcarbid der vorliegenden Erfindung die Schritte
des Bereitstellens eines Sublimationsofens, der einen Ofenmantel, Isolierung und eine heifle Zone umfasst,
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wobei die heilRe Zone einen Tiegel umfasst, der einen Siliciumcarbid-Vorlaufer in der unteren Region und einen
Siliciumcarbid-Impfkristall in der oberen Region hat. In einer Ausfiihrungsform ist der Siliciumcarbid-Vorlaufer
in einem Quellenmodul enthalten und/oder ist der Siliciumcarbid-Impfkristall in einem Impfkristall-Modul ent-
halten. Diese Module werden aul3erhalb des Tiegels in getrennten Schritten hergestellt und dann spater darin
positioniert. So kénnen die Quelle, der Impfkristall oder beide als vorverpackte Komponenten bereitgestellt
werden, die von dem Sublimationsofen getrennt sind. Die Quelle wird wahrend der Siliciumcarbid-Herstellung
verbraucht, und der Siliciumcarbid-Impfkristall wird Teil des gezilichteten bzw. gewachsenen Siliciumcarbid-
Produktes und wird mit dem produzierten Material entfernt. Demnach ist ein Verfahren der vorliegenden Erfin-
dung ein Verbrauchsverfahren zur Herstellung von Siliciumcarbid in der heilen Zone eines Sublimationsofens.
Der Ofen wird bereitgestellt, das verbrauchbare Quellenmodul und/oder das verbrauchbare Impfkristall-Modul
werden in der unteren bzw. oberen Region der heiflen Zone angeordnet, Siliciumcarbid wird gebildet und bei-
des, Quelle und Impfkristall, werden entfernt, um durch eine andere Quelle und einen anderen Impfkristall fir
einen nachfolgenden Lauf der Siliciumcarbid-Herstellung ersetzt zu werden.

[0032] Im Folgenden wird eine spezifische Ausfiihrungsform des Verfahrens der vorliegenden Erfindung be-
schrieben. Allerdings sollte dem Fachmann klar sein, dass diese lediglich veranschaulichender Natur ist und
nicht beschrénkend ist, wobei sie lediglich als Beispiel angefihrt wird. Zahlreiche Modifikationen und andere
Ausfuhrungsformen liegen im Rahmen des Fachwissens eines Fachmanns auf diesem Gebiet und werden als
in den Rahmen der vorliegenden Erfindung fallend angesehen. Auflerdem sollte der Fachmann auf diesem
Gebiet erkennen, dass die spezifischen Bedingungen und Konfigurationen beispielhaft sind und dass tatsach-
liche Bedingungen und Konfigurationen von dem spezifischen System abh&ngen werden. Der Fachmann wird
auch in der Lage sein, Aquivalente zu den spezifischen Elementen, die gezeigt sind, zu erkennen und zu iden-
tifizieren, und zwar ohne mehr als Routineexperimente zu verwenden.

[0033] In einem ersten Beispiel des Verfahrens der vorliegenden Erfindung wurde ein im Wesentlichen fes-
tes Siliciumcarbid-Vorldufergemisch hergestellt, indem 660 g partikulares Silicium (gesiebt zu einem Partikel-
gréfRenbereich von 1,0 bis 3,35 mm, durchschnittliche Partikelgréfe 2,18 mm) und 340 g partikularer Kohlen-
stoff (gesiebt zu einem PartikelgrofRenbereich von 90 bis 500 Mikrometer, durchschnittliche PartikelgroRe 294
Mikrometer) in die dul3ere ringférmig Kammer eines zylindrischen Graphit-Quellenmoduls, das eine mittlere
ringférmige Wand aus porésem Graphit hat, das am Boden eines zylindrischen Graphittiegels positioniert ist,
gegeben wurden. Die Silicium- und Kohlenstoffpartikel wurden in abwechselnden Schichten angeordnet, wo-
bei jede Schicht etwa gleiche Mengen an Material hatte (6 Schichten aus Kohlenstoffpartikeln abwechselnd
mit 5 Schichten aus Siliciumpartikeln). Uber den mehreren Schichten wurde ein poréser Graphitfilter positio-
niert, allerdings nicht im Kontakt mit dem Vorlaufergemisch, sondern mit einem Abstand von etwa 20 mm, und
der Tiegel wurde mit einem Tiegeldeckel, der ein zylindrisches Temperatursichtrohr enthielt, dicht verschlos-
sen. Der teilweise gefilllte Tiegel wurde dann in einen zylindrischen Quarzbehalter gestellt, der von mehreren
Schichten von weichem Graphitfilz mit einer Dicke von etwa 0,25 Inch umgeben war, der Behéalter wurde gefllt
und der geflllte Behalter wurde in einen Ofenmantel gestellt und durch Induktionsheizvorrichtungen, die um die
AuBenseite des Ofenmantels positioniert waren, auf eine Temperatur von etwa 1400°C fir 2 Stunden, gefolgt
von einer Temperatur von etwa 2240°C fir weitere 2 Stunden erhitzt. Das resultierende im Wesentlichen feste
Siliciumcarbid-Vorldufergemisch wurde, so wie es war, zur Herstellung von Siliciumcarbid verwendet.

[0034] Getrennt davon wurde ein Impfkristall-Modul hergestellt, indem eine Impfkristall-Schutzschicht auf die
Siliciumseite eines polierten 80-mm-Siliciumcarbid-Wafers (Dicke zwischen 0,8 und 1,0 mm) aufgetragen wur-
de und der geschitzte Impfkristall in eine Impfkristall-Halterung gegeben wurde. Auf die polierte Siliciumseite
des Siliciumcarbid-Wafers wurde insbesondere eine erste Photoresistschicht (Megaposit SPR, eine viskose
Cresol-Novolak-Harzlésung, erhéltlich von Rohm und Haas Electronic Materials) aufgetragen und gehértet,
um eine erste Schicht mit einer Dicke von 2 bis 4 Mikrometer zu bilden. Dann wurde eine zweite Photoresist-
schicht auf die erste Schicht aufgetragen und auch gehartet (die Dicke war 2 bis 4 Mikrometer). Danach wur-
de eine kohlenstoffhaltige Schicht durch Spriihauftragung von Graphit (Aerodag G, eine nichtwéssrige Gra-
phit-Sprihdispersion) auf die zweite Photoresistschicht bei etwa 120°C aufgetragen (die Dicke war 20 bis 30
Mikrometer). Das Verbundmaterial wurde dann flr zwei Stunden unter Vakuum auf 1150°C erhitzt, um eine
vollstadndige Hartung und Abdeckung sicherzustellen. Es wurde auch eine dritte Photoresistschicht auf die po-
rése kohlenstoffhaltige Schicht aufgetragen, was eine minimale Dicke hinzufligte, da die Photoresistschicht
die pordse Schicht auffillte, worauf eine Spruhauftragung einer zweiten Graphitschicht (die Dicke war 20 bis
30 Mikrometer) als Dichtungsmittel folgte. Das gesamte Verbundmaterial wurde schlieflich fir 8 Stunden bei
Atmospharendruck unter Stickstoff auf 300°C erhitzt, um einen Siliciumcarbid-Impfkristall-Wafer herzustellen,
der einen mehrschichtigen Impfkristall-Schutz an seiner Siliciumseite hat.
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[0035] Der geschitzte Siliciumcarbid-Impfkristall wurde in eine Graphit-Impfkristall-Halterung, die mehrere
Dampffreisetzungsotffnungen umfasste, gegeben, wodurch das Impfkristall-Modul gebildet wurde. Dieses ist
in Fig. 1a, welche eine Ansicht der Oberseite eines Impfkristall-Moduls ist, und Fig. 1b, welche eine Ansicht
der Unterseite ist, gezeigt. So wurde der Siliciumcarbid-Impfkristall 100, der die Impfkristall-Schutzschicht 110
an der Siliciumseite umfasste, die wie oben beschrieben hergestellt worden war, in Impfkristall-Halterung 120
positioniert, welche eine Vielzahl von rechteckigen Dampffreisetzungséffnungen 130 symmetrisch um den un-
teren Umfang der Halterung in einer Burgturmkonfiguration umfasste. Auflerdem umfasst Impfkristall-Halte-
rung 120 ferner zuséatzliche Dampffreisetzungséffnungen 140 im oberen Teil der Halterung, die nach Liftungs-
I6chern im Tiegel ausgerichtet werden kdnnen, wie es in Fig. 2 gezeigt ist und unten diskutiert wird. Damp-
fe, die durch Sublimation eines Siliciumcarbid-Vorldufers produziert werden, kénnen daher an Siliciumcarbid-
Impfkristall 100 herankommen und durch Dampffreisetzungséffnung 130 und zusatzliche Dampffreisetzungs-
6ffnungen 140 durch Liftungslécher in dem Tiegel entweichen und in die umgebende Isolierung gehen, wie
es zum Beispiel durch Pfeil A dargestellt ist. Siliciumcarbid-Impfkristall 100 ist in Impfkristall-Halterung 120 mit
der nach oben gerichteten Impfkristall-Schutzschicht 110 platziert, was an der unteren Oberflache des Impf-
kristalls, der Kohlenstoffseite, 4H-Siliciumcarbid wachsen lasst. Wie in Fig. 1a und Fig. 1b gesehen werden
kann, sind obere Oberflache 150 und untere Oberflache 160 des Siliciumcarbid-Impfkristalls 100 in Impfkristall-
Halterung 120 exponiert bzw. freiliegend.

[0036] Fig. 2 ist eine schematische Ansicht von Sublimationsofen 200, der Ofenmantel 201, umgeben von
Induktionsheizelementen 202, umfasst und der auflerdem heilke Zone 203 innerhalb des Ofenmantels 201
umfasst, und zwar positioniert entlang einer Mittelachse 215 von Ofenmantel 201 leicht oberhalb der Mitte der
Induktionsheizelemente 202 und umgeben von Isolierung 204, welche eine Vielzahl von Schichten aus Gra-
phitfilz umfasst. Heile Zone 203 und Isolierung 204 sind in Quarzbehalter 205 eingeschlossen, wobei Abstand
206 mit einem Gemisch aus Argon und Stickstoff gefilllt ist. Wie in Fig. 3a und Fig. 3b gezeigt ist, umfasst
heilRe Zone 203 Tiegel 210, der aus Graphit besteht, der eine im Allgemeinen zylindrische Form hat, wobei der
Durchmesser in der oberen Region 220 grofer ist als der Durchmesser in der unteren Region 240. Impfkristall-
Halterung 120, die Siliciumcarbid-Impfkristall 100 umfasst, ist in der oberen Region 220 von Tiegel 210 posi-
tioniert, wobei beide, obere Oberflache 150 und untere Oberflache 160, des Siliciumcarbid-Impfkristalls 100
gegeniber der oberen Region 220 exponiert sind. Untere Oberflache 160 liegt dem im Wesentlichen festen
Siliciumcarbid-Vorldufergemisch 230, welches in der unteren Region 240 von Tiegel 210 positioniert ist gegen-
Uber, welches wie oben beschrieben in der duf3eren ringférmigen Kammer 231 von Quellenmodul 235 mit einer
offenen ringférmigen Region 232, gebildet durch die porése Graphitwand 233, hergestellt ist. Im Wesentlichen
festes Siliciumcarbid-Vorlaufergemisch 230 ist von Impfkristall-Halterung 120 durch porésen Graphitfilter 225
getrennt, welcher, wie gezeigt ist, nicht mit der Quelle oder dem Impfkristall in Kontakt ist. Impfkristall-Halte-
rung 120 umfasst rechteckige Dampffreisetzungséffnungen 130 (in der in Fig. 3 bereitgestellten Ansicht nicht
sichtbar), welche einen Weg fiir die Passage von Dampfen aus Tiegel 210 durch Liftungslécher 260 und aus-
gerichtete Locher 270 in Dampffreisetzungsring 280 bereitstellen. Tiegel 210 ist mit Tiegelabdeckung 215, in
die ein Temperatursichtrohr 290 eingesetzt ist, das tiber dem Siliciumcarbid-Impfkristall 100 zur Uberwachung
der Temperatur in der heilen Zone 203 positioniert ist, dicht verschlossen.

[0037] In diesem beispielhaften Verfahren der vorliegenden Erfindung wird nach Vorbereitung des Sublimati-
onsofens 100 heilRe Zone 203 mit Induktionsheizelementen 202 auf eine Temperatur von zwischen 2080°C
und 2110°C erhitzt, wahrend gleichzeitig der Reaktionsdruck auf etwa 0,5 Torr gesenkt wird, und diese Bedin-
gungen werden fir etwa 100 Stunden aufrecht erhalten (mit einem Temperaturhalten innerhalb eines Bereichs
von 50°C). Innerhalb des Tiegels wird ein Temperaturgradient entwickelt, wobei es in der unteren Region um
etwa 20 bis 40°C heiler ist als in der oberen Region 220. Auf diese Weise wird im Wesentlichen festes Sili-
ciumcarbid-Vorlaufergemisch 230 sublimiert und Massen-Siliciumcarbid wird an der unteren Oberflache 160
von Siliciumcarbid-Impfkristall 100 gebildet, wobei tiberschiissige Dampfe durch Dampffreisetzungséffnungen
130 austreten.

[0038] In &hnlicher Weise wurden in einem zweiten Beispiel 1050-1150 g partikulares SiC (Poly-alpha-SiC,
erhaltlich von Washington Mills) in die dulRere ringférmige Kammer eines zylindrischen Graphit-Quellenmo-
duls gegeben und in einem Graphittiegel und innerhalb eines Ofenmantels positioniert, wie es in dem voran-
gehenden Beispiel beschrieben wurde. Das SiC wurde dann fir zwei Stunden auf eine Temperatur von etwa
1400°C, gefolgt von einer Temperatur von etwa 2240°C flr weitere zwei Stunden erhitzt, um einen im Wesent-
lichen festen Siliciumcarbid-Vorlaufer mit einer Dichte von etwa 1,1 g/l herzustellen. Getrennt wurde auch ein
Impfkristall-Modul, das einen 100-mm-Siliciumcarbid-Wafer mit einer Impfkristall-Schutzschicht, die auf seine
Siliciumseite aufgetragen war, der in einer Impfkristall-Halterung enthalten war, umfasste, hergestellt, wobei
ein Verfahren ahnlich dem, das im vorherigen Beispiel beschrieben wurde, angewendet wurde. Es wurde ins-
besondere eine erste Photoresistschicht (Megaposit SPR) auf die polierte Siliciumseite eines Siliciumcarbid-
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Wafers aufgetragen und gehartet, wodurch eine erste Schicht mit einer Dicke von 2—-4 Mikrometer gebildet
wurde. Dann wurde eine kohlenstoffhaltige Schicht durch Spriihauftragen von Graphit (Aerodag G) auf die ers-
te Photoresistschicht aufgetragen (die Gesamtdicke war 20-30 Mikrometer). Das Verbundmaterial wurde flr
zwei Stunden unter Vakuum auf 1150°C erhitzt, um eine vollstandige Hartung und Bedeckung sicherzustellen.
Dieser Prozess wurde wiederholt, um einen Siliciumcarbid-Impfkristall-Wafer zu produzieren, der an seiner Si-
liciumseite einen mehrschichtigen Impfkristallschutz hat. Der geschitzte Impfkristall wurde dann in die Graphit-
Impfkristall-Halterung, die in dem vorangehenden Beispiel verwendet wurde, gestellt und in der oberen Region
des Graphittiegels positioniert, wobei beide Seiten des Impfkristalls gegeniiber der oberen Region exponiert
bzw. freiliegend waren, wie es in Fig. 3a und Fig. 3b gezeigt. Die resultierende heilRe Zone wurde von einer
Isolierung umgeben, die eine Vielzahl von Schichten aus Graphitfilz mit einer Dicke von etwa 0,25 Inch und
mit einer sehr niedrigen Warmeleitfahigkeit (0,15 W/(°K-m) bei 1000°C) umfasste, und die Kombination wurde
in einen Quarzbehalter gestellt und axial im Sublimationsofen, der in Fig. 2 gezeigt ist, oberhalb der Mitte der
Induktionsheizelemente zentriert. Massen-Siliciumcarbid wurde an der unteren Oberflache des Siliciumcarbid-
Impfkristalls gebildet, wie es oben beschrieben ist.

[0039] Das resultierende Siliciumcarbid kann in Form und GréRe abhangig zum Beispiel von der Gré3e des
Siliciumcarbid-Vorlaufers, der Gré3e des exponierten Bereichs bzw. freiliegenden Bereichs der unteren Ober-
flache des Siliciumcarbid-Impfkristalls und der relativen Form des Tiegels variieren. Beispielsweise kann das
gezlchtete Siliciumcarbid die Form einer Boule bzw. eines Einkristallkérpers haben, die/das eine im Wesent-
lichen kreisférmige Querschnittsform in einer Richtung parallel zu der unteren Oberflache des Siliciumcarbid-
Impfkristalls hat. Der Einkristallkérper kann in Richtung senkrecht ab der Impfkristalloberflache im Durchmes-
ser zunehmen, und zwar bis zu einem maximalen Durchmesser, und auflerdem im Durchmesser zu einem
gerundeten Punkt abnehmen, wobei eine im Allgemeinen konische untere Oberflache bzw. Bodenoberflache
gebildet wird. Der maximale Durchmesser des Siliciumcarbid-Einkristallkérpers kann in Abhéngigkeit von der
Zeit, Uber die das Siliciumcarbid gewachsen ist, und von den Wachstumsbedingungen variieren. Im Allgemei-
nen ist der maximale Durchmesser von etwa 70 mm bis etwa 250 mm. Beispielsweise kann der maximale
Durchmesser gréfer als 75 mm sein (zum Beispiel von etwa 80 mm bis etwa 85 mm), einschlief3lich gréRer
als etwa 100 mm sein (zum Beispiel von etwa 105 mm bis etwa 115 mm), gro3er als etwa 150 mm sein (zum
Beispiel von etwa 160 mm bis etwa 170 mm) und gréer als etwa 200 mm sein (zum Beispiel von etwa 210
mm bis etwa 230 mm). Das Einkristallkérper-Gewicht hangt von Wachstumsbedingungen ab, ist aber im All-
gemeinen etwa 60% bis 80% des Anfangsgewichts des Quellenmaterials.

[0040] Das Massen-Siliciumcarbid, das im zweiten Beispiel hergestellt wurde, war zum Beispiel ein Einkristall-
korper mit einem kreisférmigen horizontalen Querschnitt und einer Form, die in Fig. 4 gezeigt ist. Wie gezeigt ist
hat der Einkristallkdrper einen oberen Abschnitt A, der eine gekrimmte auere Oberflache hat, die im Durch-
messer von dem anféanglichen Siliciumcarbid-Impfkristall-Wafer an der Oberseite zu dem gendherten Zentrum
des mittleren Abschnitts B zunimmt, welcher der breiteste Abschnitt des Einkristallkérpers ist, und zwar mit
einem maximalen Durchmesser von etwa 112 mm. Die gerundete duRere Oberflache des mittleren Abschnitts
B kann zu einer flachen Oberflache (wie gezeigt) zur Waferproduktion geschliffen werden. Der Einkristallkdrper
ist von einem Kuppelabschnitt C bedeckt, der eine gldnzende duRere Oberflache hat, wenn er gewachsen ist.
Flr dieses Beispiel hat der gewachsene Siliciumcarbid-Einkristallkdrper ein Gewicht von etwa 748 g und eine
Hohe von etwa 33 mm, wobei Abschnitt A etwa 10 mm hat und Abschnitte B und C etwa 12 mm sind.

[0041] Daher bezieht sich die vorliegende Erfindung auch auf einen Massen-Siliciumcarbid-Einkristallkdrper,
der durch das Verfahren der vorliegenden Erfindung produziert wird. Da der Einkristallkdrper an einem Sili-
ciumcarbid-Impfkristall geziichtet wurde, wie es oben beschrieben wurde, umfasst der gewachsene bzw. ge-
zuchtete Einkristallkdrper diesen Impfkristall. So hat in einer spezifischen Ausfiihrungsform der vorliegenden
Erfindung ein Siliciumcarbid-Einkristallkérper, der an einem kreisférmigen Siliciumcarbid-Wafer gewachsen ist,
eine im Allgemeinen bulbiforme Gestalt mit einerim Wesentlichen kreisformigen horizontalen Querschnittsform
und umfasst eine flache dul3ere Oberflache, welche den kreisférmigen Siliciumcarbid-Wafer umfasst und daher
eine oder mehrere, vorzugsweise wenigstens zwei, zum Beispiel 2-5, kohlenstoffhaltige Beschichtungen hat.
Der Massen-Siliciumcarbid-Einkristallkérper hat aulierdem einen mittleren Abschnitt mit einer im Wesentlichen
kreisférmigen Querschnittsform in einer Richtung parallel zu der flachen Oberflaiche mit einem Durchmesser,
der leicht groRer ist als der Durchmesser der flachen Oberflache, und einer konischen oder kuppelférmigen
aulieren Oberflache, die der flachen du3eren Oberflache gegenuberliegt. Die konische dufere Oberflache hat
vorzugsweise ein spiegelartiges Finish.

[0042] Es wurde gefunden, dass das Siliciumcarbid der vorliegenden Erfindung, das durch das Verfahren der

vorliegenden Erfindung produziert wurde, verbesserte Eigenschaften aufweist, insbesondere eine im Allgemei-
nen niedrige Gesamtzahl von Gesamtdefekten, einschlieBlich, aber nicht beschrankt auf, Stufenversetzungen,
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Schraubenversetzungen und Basisebenendefekte (Dislokationen bzw. Versetzungen und Stapelfehler). Bei-
spielsweise wurde gefunden, dass das Siliciumcarbid eine Gesamtdefektzahl von weniger als etwa 8000/cm?
und insbesondere weniger als etwa 6000/cm? hat. AuRerdem wurde gefunden, dass die Stufenversetzungs-
dichte des Siliciumcarbids niedrig ist, zum Beispiel etwa 4000/cm? und insbesondere weniger als etwa 2500/
cm?. Es wurde auch gefunden, dass das Siliciumcarbid eine Schraubenversetzungsdichte von weniger als etwa
3500/cm?, einschlieBlich weniger als etwa 3000/cm?, hat. Darliber hinaus ist auch die Basisebenendefektdichte
von Siliciumcarbid der vorliegenden Erfindung niedrig, zum Beispiel weniger als etwa 500/cm? oder weniger
als etwa 200/cm?. Vorzugsweise hat das durch das Verfahren der vorliegenden Erfindung produzierte Silicium-
carbid eine Stufenversetzungsdichte von weniger als etwa 2500/cm?, eine Schraubenversetzungsdichte von
weniger als etwa 3000/cm? und eine Basisebenendefektdichte von weniger als etwa 200/cm?.

[0043] Aus dem gewachsenen Siliciumcarbid-Einkristallkérper, der die niedrigen Defektlevel hat, kénnen eine
Vielzahl von Siliciumcarbid-Wafer entfernt werden, und die Zahl der Wafer wird von der Grof3e des mittleren
Abschnitts (mit dem maximalen Durchmesser), von der Ziel-Waferdicke und von dem Verfahren, das verwen-
det wird, um sie zu entfernen, abhangen. Fur den in Fig. 5 gezeigten Einkristallkdrper wirde erwartet werden,
dass 7-10 Wafer aus dem mittleren Abschnitt B geschnitten werden kdnnen, die, bei Bedarf, gegebenenfalls
poliert werden kénnen. Von jedem dieser Wafer, der aus einem Einkristallkérper, welcher, im Durchschnitt, eine
niedrige Defektzahl hat, resultiert, wirde erwartet werden, dass er verbesserte physikalische und Leistungsei-
genschaften hat, insbesondere fir LED- oder Hochenergieeinrichtungsanwendungen. Beispielsweise wurden
1,25-mm-Siliciumcarbid-Wafer aus Abschnitt (B) des Einkristallkérpers, der in Fig. 4 gezeigt ist, geschnitten —
einer am oberen Teil (W1) und einer aus dem unteren Teil (W2). Diese wurden zu einer Dicke von etwa 1,00
mm poliert und bezuglich der Defektlevel analysiert. Die Resultate sind in Tabelle 1 unten gezeigt:

Tabelle 1
Wafer Schraubenverset- Stufenversetzun- Basisebene Gesamte
zungen gen Defekte
WA1 915 1001 143 2058
W2 44 1210 477 1732

[0044] Wie die Daten zeigen, wurde festgestellt, dass beide Wafer Uiberraschenderweise niedrige Gesamtde-
fektzahlen haben. Dariiber hinaus nahm die Gesamtmenge an Defekten durch Abschnitt B ab, was anzeigt,
dass Defekte abnahmen, wenn das Wachstum fortschritt. Schraubenversetzungen, Stufenversetzungen und
Basisebenendefekte waren alle auch lberraschend niedrig. Mit solch niedrigen Defektleveln in jedem Wafer
wirde erwartet, dass alle Wafer aus Abschnitt B erhdhte Leistungsfahigkeit aufweisen, zum Beispiel in LED-
und Hochleistungselektronik-Anwendungen.

[0045] Die vorliegende Erfindung bezieht sich aulRerdem auf den in dem oben beschriebenen Verfahren ein-
gesetzten Sublimationsofen. Der Sublimationsofen umfasst einen Ofenmantel, wenigstens ein Heizelement,
das aullerhalb des Ofenmantels angeordnet ist, und eine heille Zone, die innerhalb des Ofenmantels angeord-
net ist, die von einer Isolierung umgeben ist. Der Mantel, die Heizvorrichtungen, die Isolierung und die Heiz-
zone koénnen beliebige der oben beschriebenen sein. Die heilRe Zone umfasst insbesondere einen Tiegel, eine
Tiegelabdeckung, die den Tiegel dicht verschlief3t, einen Siliciumcarbid-Vorlaufer, der in der unteren Region
des Tiegels angeordnet ist, und einen Siliciumcarbid-Impfkristall, der in der oberen Region des Tiegels ange-
ordnet ist. In dem Sublimationsofen der vorliegenden Erfindung kann jede dieser Komponenten, die oben be-
schrieben wurden, verwendet werden, einschlieBlich zum Beispiel eines im Wesentlichen festen Siliciumcar-
bid-Vorlaufergemisches, wie es durch Erhitzen eines partikularen Gemisches, das Silicium- und Kohlenstoff-
partikel umfasst, hergestellt werden kann, und eines Impfkristall-Moduls, das den Siliciumcarbid-Impfkristall,
speziell einen Impfkristall, der eine obere Oberflaiche und eine untere Oberflache, die gegeniiber der oberen
Region des Tiegels exponiert sind bzw. freiliegend sind, hat, umfasst, und wobei die obere Oberflache des
Siliciumcarbid-Impfkristalls eine Impfkristall-Schutzschicht umfasst.

[0046] Die vorstehende Beschreibung bevorzugter Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung wurde zu
Zwecken der Veranschaulichung und Beschreibung prasentiert. Es ist nicht beabsichtigt, dass sie erschépfend
ist oder die Erfindung auf die genaue offenbarte Form beschrankt. Im Licht der obigen Lehren sind Modifika-
tionen und Variationen moglich oder kénnen aus der Praxis der Erfindung erfasst werden. Die Ausflihrungs-
formen wurden gewahlt und beschrieben, um die Prinzipien der Erfindung und ihre praktische Anwendung zu
erlautern, um einem Fachmann zu erméglichen, die Erfindung in verschiedenen Ausfiihrungsformen und mit
verschiedenen Modifikationen, wie sie fir die bestimmte Verwendung, die in Betracht gezogen wird, geeignet
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sind, zu verwenden. Der Rahmen der Erfindung soll durch die beigefiigten Anspriiche und ihre Aquivalente
definiert werden.

Patentanspriiche

1. Siliciumcarbid-Einkristallkdrper, der in einem Sublimationsofen gebildet wurde, wobei der Siliciumcarbid-
Einkristallkérper eine flache im Wesentlichen kreisférmige duflere Oberflache, die wenigstens zwei kohlen-
stoffhaltige Beschichtungen umfasst, einen mittleren Abschnitt, der eine im Wesentlichen kreisférmige Quer-
schnittsform in Richtung parallel zu der flachen &ufReren Oberflache hat, und eine konische auf3ere Oberflache,
die der flachen &ufReren Oberflache gegeniberliegt, hat.

2. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 1, wobei wenigstens eine der kohlenstoffhaltigen Be-
schichtungen gehartet ist.

3. Siliciumcarbid-Einkristallkdrper nach Anspruch 1, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkbrper 2-5 Beschich-
tungen auf der flachen oberen Oberfldche hat, die eine Verbundmaterialschicht bilden, die unter Bildung einer
Impfkristall-Schutzschicht gehartet ist.

4. Siliciumcarbid-Einkristallkdrper nach Anspruch 1, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper einen maxi-
malen Durchmesser von gréfRer als etwa 75 mm hat.

5. Siliciumcarbid-Einkristallkbrper nach Anspruch 4, wobei der maximale Durchmesser des Siliciumcarbid-
Einkristallkérpers etwa 80 mm bis etwa 85 mm ist.

6. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 1, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkbrper einen maxi-
malen Durchmesser von gréRer als etwa 100 mm hat.

7. Siliciumcarbid-Einkristallkdrper nach Anspruch 6, wobei der maximale Durchmesser des Siliciumcarbid-
Einkristallkérpers etwa 105 mm bis etwa 115 mm ist.

8. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 1, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkbrper einen maxi-
malen Durchmesser von gréRer als etwa 150 mm hat.

9. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 8, wobei der maximale Durchmesser des Siliciumcarbid-
Einkristallkérpers etwa 160 mm bis etwa 170 mm ist.

10. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 1, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkorper einen maxi-
malen Durchmesser von gréRer als etwa 200 mm hat.

11. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 10, wobei der maximale Durchmesser des Siliciumcarbid-
Einkristallkérpers etwa 210 mm bis etwa 230 mm ist.

12. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 1, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper eine Ge-
samtdefektzahl von weniger als etwa 8.000/cm? hat.

13. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 12, wobei die Gesamtdefektzahl weniger als etwa 6.000/
cm? ist.

14. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 12, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper eine Stu-
fenversetzungsdichte (threading edge dislocation density) von weniger als etwa 4.000/cm? hat.

15. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 14, wobei die Stufenversetzungsdichte weniger als etwa
2.500/cm? ist.

16. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 12, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper eine
Schraubenversetzungsdichte von weniger als etwa 3.500/cm? hat.

17. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 16, wobei die Schraubenversetzungsdichte weniger als
etwa 3.000/cm? ist.
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18. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 12, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper eine Ba-
sisebenendefektdichte von weniger als etwa 500/cm? hat.

19. Siliciumcarbid-Einkristallkdrper nach Anspruch 18, wobei die Basisebenendefektdichte weniger als etwa
200/cm? ist.

20. Siliciumcarbid-Einkristallkérper nach Anspruch 12, wobei der Siliciumcarbid-Einkristallkérper eine Stu-
fenversetzungsdichte von weniger als etwa 2.500/cm?, eine Schraubenversetzungsdichte von weniger als et-
wa 3.000/cm? und eine Basisebenendefektdichte von weniger als etwa 200/cm? hat.

Es folgen 5 Seiten Zeichnungen
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Anhéangende Zeichnungen

FIG 1a
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FIG 4
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