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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　エッジディファインドフィルム－フェド成長法を用いた単結晶Ｃ－面サファイア材料の
形成方法であって、
　ダイ開口部の長手方向軸にほぼ垂直のＣ軸配向を有する種を溶融治具に入れること；
　該ダイの上に単結晶サファイアを結晶化させること、
　ここで、該単結晶サファイアは該サファイアの主面にほぼ垂直のＣ軸配向を示す；
　１ｃｍ以上、２０ｃｍ以下の長さを有するとともに、該ダイの開口部に隣接して位置し
、第１の温度勾配を示す第１領域に該サファイアを通過させること、
　その際、該第１領域が２０℃／ｃｍ～６０℃／ｃｍの該第１の温度勾配を示し、該サフ
ァイアが１８５０℃より高くなっている；
　続いて該サファイアを、１ｃｍ以上、３０ｃｍ以下の長さを有するとともに、該第１領
域に隣接し且つ該ダイの遠位側に位置し、第２の温度勾配を示す第２領域に通過させるこ
と、
　その際、該第２領域が３℃／ｃｍ～１５℃／ｃｍの該第２の温度勾配を示し、該サファ
イアが１８５０℃より高くなっている；及び
　１０，０００転位／ｃｍ２未満を示す材料を製造するために該Ｃ－面サファイアを冷却
すること、
　ここで、該転位密度は、ブラッグ回折に基づく透過Ｘ線回折トポグラフィーを使用して
検出される；
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　を含む、形成方法。
【請求項２】
　該第１の温度勾配は、該第２の温度勾配より少なくとも１０℃／ｃｍ大きい、請求項１
に記載の方法。
【請求項３】
　２．５ｃｍ／ｈｒよりも速い速度で該単結晶サファイアを引き上げることを含む、請求
項１に記載の方法。
【請求項４】
　３０ｃｍ以上の長さを有するサファイアプレートを製造することを含む、請求項１に記
載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本出願は、２００６年９月２２日に出願された、米国仮特許出願第６０／８２６，７２
３号、発明の名称「Ｃ－面サファイアに関する方法及び装置」の利益を主張し、参照とし
てここに組み込まれる。
【０００２】
　本発明は、セラミックス及び製造方法、並びに特にＣ－面単結晶サファイア及びＣ－面
単結晶サファイアの製造方法に関する。
【背景技術】
【０００３】
　単結晶サファイア、またはα－アルミナは、多くの分野に用いられる魅力的な特性を有
するセラミック材料である。例えば、単結晶サファイアは、硬く、透明で、そして熱に強
く、例えば、光学保護、電子保護、及び結晶成長用途に有益である。単結晶サファイアの
結晶構造に起因して、サファイアシートは、Ｃ－面、ｍ－面、ｒ－面、及びａ－面を含む
様々な面方位で形成され得る。Ｃ－面単結晶サファイアは、他の方位よりも多く利点を提
供し得る均質な特性を有する。Ｃ－面サファイアが好まれ得る１つの用途は、光学の分野
であり、その分野では例えば固有結晶学的複屈折性が無いことが有利になり得る。他の用
途には、サファイア表面からのより速い材料除去が望まれる用途が含まれる。Ｃ－面サフ
ァイアはまた、例えば、窒化ガリウムＬＥＤのようなＬＥＤの成長に有益にもなり得る。
【０００４】
　単結晶サファイアを製造するためのいくつかの技術が知られており、例えばキロプロス
法、チチョクラルスキ－法、水平ブリッジマン法、ベルヌーイ法、熱交換法、及び例えば
エッジディファインドフィルム－フェド成長法（ＥＦＧ法）のような成形結晶成長技術が
ある。
【発明の概要】
【０００５】
　本出願の対象事項は、場合によっては、相互に関係のある製造物、特有の問題への代替
案、及び／または単一システムまたは単一物品の複数の様々な使用法、を含んでもよい。
【０００６】
　一形態において、単結晶成長装置が提供され、その装置は、溶融源、溶融源に隣接した
ダイ（型）、第１の温度勾配を示す第１領域であってダイ開口部に隣接して位置する第１
領域、及び第２の温度勾配を示す第２領域であって第１領域に隣接し且つダイの遠位側に
位置する第２領域、を含む。その際第２の温度勾配が第１の温度勾配よりも小さい。
【０００７】
　他の形態において、単結晶Ｃ－面サファイア材料の形成方法が提供され、その方法は、
ダイ開口部の長手方向軸にほぼ垂直のＣ軸配向を有する種を溶融治具に入れること、サフ
ァイアの主面にほぼ垂直のＣ軸配向を示す単結晶サファイアをダイの上に結晶化させるこ
と、そして１０，０００転位／ｃｍ2よりも少ない転位を示す材料を製造するためにＣ－
面サファイアを冷却すること、を含む。
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【０００８】
　他の形態において、Ｃ－面単結晶サファイアの形成方法が提供され、その方法は、サフ
ァイアを第１の温度勾配を示す第１領域に通すこと、そして続いてサファイアを第１の温
度勾配よりも小さい第２の温度勾配を示す第２の領域に通すこと、を含む。上記サファイ
アを第１領域に通しているときサファイアは１８５０℃よりも高くなっており、上記サフ
ァイアを第２領域に通しているときサファイアは１８５０℃よりも高くなっている。
【０００９】
　他の形態において、Ｃ－面単結晶サファイアプレートが提供され、そのプレートは５ｃ
ｍ以上の幅を有し且つ１平方センチメートルあたり１０００転位未満である。
【００１０】
　他の形態において、サファイアウエハが提供され、そのウエハは１平方センチメートル
あたり１００転位未満である。
【００１１】
　他の形態において、単結晶サファイアが提供され、その単結晶サファイアは、１ｃｍよ
り大きい寸法を有し且つ１平方センチメートルあたり１００転位未満である。
【００１２】
　他の形態において、単結晶サファイアの製造装置が提供され、その装置はダイ、少なく
とも１つのキャビティと流体連結するように構成され且つ調整された溶融源、溶融源を加
熱するために構成され且つ調整された第１ヒーター、及びダイの下流の装置の領域を加熱
するために構成され且つ調整された第２ヒーターを含む。
【００１３】
　他の形態において、単結晶サファイアの製造装置が提供され、その装置は、溶融源、溶
融源と流体連結しているダイ、並びに溶融源及びダイの下流の装置の領域の両方を能動的
に加熱するように構成され且つ調整されたヒーターを含む。
【図面の簡単な説明】
【００１４】
【図１】ａ－面単結晶材料の結晶方位の模式図である。
【図２】Ｃ－面単結晶材料の結晶方位の模式図である。
【図３Ａ】単結晶成長装置の一実施態様の断面模式図である。
【図３Ｂ】図３Ａの装置の一部の拡大図である。
【図４】単結晶成長装置の一実施態様の別の断面模式図である。
【図５】Ｃ－面単結晶サファイアの製造用成長装置の一実施態様の断面模式図である。
【図６】高い多結晶性を示すＣ－面リボンのＸ線トポグラフ像である。
【図７】低い多結晶性を示す一実施態様のＣ－面単結晶サファイアリボンのＸ線トポグラ
フ像である。
【図８】本明細書に記載した方法を用いて製造したプレートから形成した直径１０ｃｍの
Ｃ－面ウエハのＸ線トポグラフ像である。
【図９】チョクラルスキー法を用いて製造した５ｃｍのＣ－面ウエハのＸ線トポグラフ像
である。
【図１０】キロプロス法を用いて製造した５ｃｍのＣ－面ウエハのＸ線トポグラフ像であ
る。
【図１１】熱交換法を用いて製造した５ｃｍのＣ－面ウエハのＸ線トポグラフ像である。
【図１２】従来のＥＦＧ法を用いて製造した５ｃｍのＣ－面ウエハのＸ線トポグラフ像で
ある。
【図１３】本明細書に記載した方法を用いて製造した１０ｃｍ×３０ｃｍのＣ－面リボン
のＸ線トポグラフ像である。
【発明を実施するための形態】
【００１５】
　この開示に記載する材料と方法は、Ｃ－面単結晶サファイア並びにＣ－面サファイアの
製造方法及び製造装置を含む。Ｃ－面サファイアは、その物理的、化学的、機械的、及び
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光学的特性のために、他の結晶方位よりも好まれ得る。例えば、Ｃ－面サファイアは、固
有結晶学的複屈折性が無いために光学用途に好まれ得る。Ｃ－面サファイアのリボンまた
はシートは、例えばエッジディファインドフィルム－フェド成長法（ＥＦＧ法）のような
、成形結晶成長法を用いて成長されてもよい。上記成長装置は様々な温度勾配を示す領域
を含んでもよい。これらの領域は、製造プロセス内または製造装置内の様々な時間または
位置で、様々なリボン冷却速度を提供してもよい。
【００１６】
　「単結晶サファイア」はα－Ａｌ2Ｏ3を意味し、主に単結晶であるコランダムとしても
知られている。
【００１７】
　「Ｃ－面単結晶サファイア」は、ほぼ平面の単結晶サファイアを言い、そのＣ軸は、材
料の主平面に対してほぼ垂直（＋／－１０度）である。概して、上記Ｃ軸は主平面の垂直
軸に対して約１度未満である。図２を参照されたい。「サファイアのＣ－面」は当技術分
野で知られているように、概して０００１のミラー指数と２．１６５オングストロームの
間隔ｄを有するサファイアの面である。
【００１８】
　「転位」は、当業者に用いられるのと同様に本明細書で用いられ、ブラッグ回折に基づ
くＸ線回折トポグラフィーを使用して検出され得る結晶欠陥を表す。
【００１９】
　「温度勾配」は、単結晶サファイア製造装置内の２点間の距離にわたった温度の平均変
化を意味する。２点間の距離は、製造プロセスの間の単結晶サファイアの成長に沿った線
上で測定される。例えば、エッジディファインドフィルム－フェド成長法では、加熱炉内
の第１ポジションと加熱炉内の第２ポジションの間で温度差は５０℃になり得る。温度勾
配の単位は、例えば「１センチメートルあたりの温度」または「１インチあたりの温度」
である。断りがなければ、温度変化は、サファイア結晶が第１位置から第２位置に勾配を
通過するときの高温側から低温側である。
【００２０】
　「リボン」は、成形結晶成長技術を用いて形成したプレートを言う。
【００２１】
　単結晶サファイアの均質なａ－面シートを、エッジディファインドフィルム－フェド成
長法を用いて効率的に製造することができることが示されている（米国特許出願公開２０
０５／０２２７１１７を参照）。しかしながら、Ｃ－面シートは、概して、例えばチョク
ラルスキー法を用いて、異なる成長方位に沿って成長するブールからスライスされる。ブ
ールは様々な形状を有することができ、そして様々なブール内に様々なＣ軸配向ができる
ように配向され得る。ウエハを作製するために、所望の直径のシリンダーをブールから抜
き取ることができ、そして所望のウエハをシリンダーから切り取ってもよく、例えばワイ
ヤソーを用いてシリンダーの直径を切り出す。切断後、その薄片は、概して、Ｃ－面ウエ
ハを製造するために研削され研磨される。ウエハの厚みは、最初に上記薄片をあらかじめ
選んだ幅に切断すること、及び次いで所望の寸法にラッピングすること、によって選ばれ
てもよい。ブールからプレートまたはウエハを形成するためにこの製造方法を用いて、そ
れぞれのシートまたはウエハは、少なくとも一度その主平面に沿って切断されなければな
らない。単結晶サファイアの極端な硬さは、切断ステップに費用がかかり且つ時間がかか
り得ることを意味する。また、追加の調整ステップが必要になり得る。その上、より大き
いサイズ、例えば５または１０ｃｍ以上の直径のウエハの製造は、１つには、第２の及び
第３の操作のために数週間かかることもある。ウエハの直径に１インチ加えると、必要と
なる製造時間が２倍になり得る。
【００２２】
　シートやリボンに形成されるＣ－面単結晶サファイアは、多くのこれらの調整ステップ
を削減し短くすることができる。この理由及び他の理由のため、良好な光学特性を示し、
そして適切な厚みのシートに形成されるＣ－面シートは、Ｃ－面単結晶サファイアの好ま
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しい供給源を提供することができる。
【００２３】
　転位は、概して、結晶内に望ましくなく、より少ない転位の結晶が好まれ得る。例えば
、サファイア結晶ウエハのような結晶ウエハが、例えばＧａＮのような他の結晶を成長さ
せるために基板として使用される場合、ウエハ内のより低い転位密度がＧａＮ結晶内の転
位数を減少させることにつながり得る。多数の転位は、多結晶性に分かれることにつなが
り得ると考えられている。
【００２４】
　転位密度は、特定の結晶のＸ線トポグラフから明らかな個々のヘアーライン転位を数え
ること、そして上記結晶の表面積によって上記転位の総数を割ることによって決定しても
よい。例えば、図１０に示す直径１０ｃｍの円状のウエハは、１平方センチメートルあた
り約１０００転位の転位密度を意味する約８０，０００転位を示す。
【００２５】
　例えばエッジディファインドフィルム－フェド成長法のような成形結晶成長法は、単結
晶サファイアの大きなシートを成長させるために用いることができる。例えば、参照とし
てその全体が本明細書に組み込まれる共有された米国特許出願公開第２００５／０２２７
１１７号を参照されたい。エッジディファインドフィルム－フェド成長法の装置の断面図
が図３Ａに提供される。結晶成長装置１００は、融液１２０を含み得るるつぼ１１０を含
む。誘導加熱コイル１３０によって、るつぼの温度が高められ、融液の融点よりも高く保
持される。融液は、毛細管供給ダイを通して上方向にくみ上げられ、ダイの最上部の融液
界面１５０で結晶を形成することができる。リボンが上方に引かれるにつれて、リボンが
所望の長さになるまで成長が垂直方向に進む。リボンの成長を本明細書で議論するが、上
記方法と装置はチューブ及び／または他の形状に等しく適用されてもよい。
【００２６】
　エッジディファインドフィルム－フェド成長法を使用して、大きなシートが、一つには
用いられるダイの形状によって決定されるシートの厚みで成長され得る。これらのシート
は概して「ａ－面」シートであり、すなわち、そのａ軸は主平面に垂直である。例えば、
図１を参照されたい。対照的に、本明細書に記載される多くの方法は、図２に示すように
、「Ｃ－面」の、シート、チューブ、またはリボンの形成を対象とする。その図の視覚的
な比較は、結晶方位が約９０度回転してＣ軸をシートの主面（最大領域の表面）に垂直に
する、図１と図２のプレート間の違いを示す。シートの幅は「ｘ」、長さは「ｙ」、及び
厚みは「ｚ」で示される。図１と図２の両方で、シートの中央の垂直ｙ軸と結晶のｍ軸が
ほぼ同じ方向にあるが、それは回転し得る。例えば、結晶はＣ軸の周りを回転することが
でき、ａ軸とｍ軸が位置を変えることができる。また、当業者に知られた中間の方向も発
生し得る。
【００２７】
　単結晶材料の結晶方位は、種結晶を融液界面、例えば毛細管供給ダイの上部表面に置く
ことで固定され得ることが多い。その種はサファイアまたは他の材料でもよい。融液から
形成される単結晶材料は、概して、上記種の方位に合わせた方位に結晶化される。したが
って、ａ－面シートの代わりにＣ－面シートを形成するために、上記種はａ－面ポジショ
ンからその垂直軸について９０度回転されてもよい。上記単結晶材料が形成されるとき、
その結晶方位は上記種の方位に合わされ、Ｃ－面配向を有する単結晶シートを製造しても
よい。
【００２８】
　Ｃ－面単結晶サファイアをエッジディファインドフィルム－フェド成長法によって製造
する試みは、上記種をａ－面ポジションから９０度回転させること、及びａ－面材料の製
造に成功した条件下で融液を引き上げることで実行された。これらの知られた方法を用い
ることによる結果物は、著しい多結晶を伴って多くの用途に使用することができない製造
物をもたらし、不満足なものであった。Ｃ－面材料は特異的性質を有し、１以上の特性が
、これらの方法を用いて製造することができなかった理由を説明し得る。例えば、他の方
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位と比較して、Ｃ－面材料は特異的な唯一の結晶面を有してもよい。他の単結晶サファイ
アの方位と比較して、Ｃ－面材料は、最大の表面密度、高い自由表面エネルギー、さまざ
まな熱伝導性、及び様々な成長速度を有してもよい。１以上のこれらの特性は、ａ－面及
び／または他の結晶方位のものと異なる結晶成長のふるまいを生じ得る。
【００２９】
　高品質のＣ－面単結晶サファイアリボンが、エッジディファインドフィルム－フェド成
長法を用いて、良好に作製できることが見出されている。成功した技術は、例えばＥＦＧ
装置内の様々な点での様々な温度勾配を用いることを含んでもよい。例えば、結晶成長装
置は第１の温度勾配を有する第１領域、及び第２の温度勾配を有する第２領域を含んでも
よい。いくつかの実施態様では、第２の温度勾配は製造プロセスの後半に位置されてもよ
く、そして第１の温度勾配よりも小さい勾配でもよい。装置は１、２、３、またはそれ以
上の別個の温度勾配領域を有してもよい。
【００３０】
　いくつかの実施態様では、融液から形成した直後に結晶を速い冷却速度にさらすこと、
及び続いて結晶が製造プロセスを進むにつれて冷却速度を減少することによって、多結晶
性をほとんどまたは全く示さない単結晶サファイアが製造され得る。冷却速度は、少なく
とも部分的に、装置内の温度勾配によって、及び／または結晶の成長速度によって、制御
される。一旦、上記材料が脆性－延性遷移温度未満に冷却されると、いくつかの制御が依
然として望まれていても、制御されていない冷却速度にさらされてもよい。
【００３１】
　図３Ｂは、図３Ａの装置の断面図の中央部分の拡大図を提供する。この詳細図は、毛細
管経路１４２と融液界面１５０（ダイ開口部で）を含むダイ１４０を示す。単結晶サファ
イアリボン２２２は、結晶化が始まる融液界面１５０から上方に引っ張られ得る。中心線
１５６は、リボン２２２の中心軸だけでなくダイ１４０の中心軸も通る。このように、図
３Ｂの断面図は、上記リボンと上記ダイの約半分を明らかにする。
【００３２】
　破線１５２は融液界面の高さを表す。破線１５４と１５６とは、異なる高さに位置する
リボン２２２の異なる点を表す。上記リボンが上方に引き上げられるとき、新しい材料が
融液界面１５２で、または融液界面１５２に隣接して結晶化し、そしてリボンが長くなる
につれて上方に進む。上記リボンの一部が融液界面１５２から高さ１５４または高さ１５
６に進むとき、より高温（１５２）の位置からより低温（１５４）の位置に通過するに従
って冷却されてもよい。上記リボンの冷却速度は、一つには、２つの位置間の温度差だけ
でなく装置内の位置の間をリボンが進む速度の両方に依存してもよい。２点、例えば１５
２と１５４の間の距離にわたって測定される温度勾配は、１℃／ｃｍより大きく、２℃／
ｃｍより大きく、３℃／ｃｍより大きく、５℃／ｃｍより大きく、１０℃／ｃｍより大き
く、２０℃／ｃｍより大きく、５０℃／ｃｍより大きく、１００℃／ｃｍより大きく、２
００℃／ｃｍより大きく、５００℃／ｃｍより大きく、または１０００℃／ｃｍより大き
くてもよく、そして少なくとも部分的に、１５２と１５４の間の距離に依存してもよい。
また、速い速度で引き上げられるリボンが、より短時間でより低い温度の領域に到達する
とき、上記冷却速度はリボンの成長速度を伴って変わるだろう。
【００３３】
　位置１５４と１５６との間の温度勾配は、１５２と１５４との間の温度勾配より大きい
か、小さいか、または同等でもよい。１、２、３、またはそれ以上の異なる温度勾配が、
単一の加熱炉内または単一の製造プロセス内に存在してもよい。
【００３４】
　約１８５０℃より高い温度では、サファイア結晶の冷却速度の制御が、その結晶の品質
に影響し得る。例えば、冷却が速すぎる場合は、他の結晶面を越える一結晶面の「滑り」
が発生し得る。規則的な冷却によって制御され得る結晶欠陥のもう一つのタイプは転位で
ある。一旦、結晶の温度が約１８５０℃未満に落ちると、より安定な単結晶構造の温度と
なり得て、冷却速度を注意深く調整する必要はなくてもよい。例えば、上記結晶が、その
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脆性－延性遷移温度未満の装置から抜け出る場合は、上記結晶にいかなる不可逆のダメー
ジも与えることなく、速い速度で室温まで冷却することができる。
【００３５】
　一旦、リボンの製造が開始されると、勾配が一定値に保たれることが好まれてもよいが
、上記装置の任意の特定の位置で温度勾配は変わってもよい。しかしながら、プロセスパ
ラメータの変動を相殺するために、またはリボンの品質を改良するために、製造の際に勾
配は調整されてもよい。温度勾配は、例えば、熱シールドを下げること若しくは上げるこ
と、断熱材を加えること若しくは除去すること、及び／または上記装置の一箇所若しくは
複数個所を能動的に加熱若しくは冷却することによって、制御されてもよい。
【００３６】
　温度勾配は、勾配の長さにわたってほぼ一定でもよい。例えば、温度勾配は、１ｃｍよ
り短い、１ｃｍより長い、２ｃｍより長い、３ｃｍより長い、５ｃｍより長い、１０ｃｍ
より長い、１５ｃｍより長い、または２０ｃｍより長い距離にわたってほぼ一定でもよい
。温度勾配はまた、勾配の長さにわたって、特に勾配の最初及び／または最後で変わって
もよい。もちろん、ある勾配から他の勾配へと移る場合は、第１の勾配から第２の勾配へ
と勾配が切り替わる移行距離があってもよい。特に断りが無ければ、特定の領域の温度勾
配は、その領域全体の平均の温度勾配である。
【００３７】
　結晶面は、例えばエッジディファインドフィルム－フェド成長法のような成形結晶成長
法を用いて、及びこれらの方法の多くによって形成されてもよく、結晶が長くなるとき、
結晶の任意の点が一方向に装置の中を進む。上記の点が装置の中を進むとき、様々な温度
勾配を示す領域で様々な時間、上記の点が存在してもよい。例えば、成長速度と領域の長
さとに依存して、特定の温度勾配内の１点の存在時間は、例えば、１分より長く、５分よ
り長く、１０分より長く、３０分より長く、１時間より長く、２時間より長く、または３
時間より長くてもよい。
【００３８】
　いくつかの実施態様では、融液界面付近の点での温度勾配は、冷却領域（融液界面の上
または融液界面から遠位にある点）の温度勾配より大きくてもよい。例えば、図３Ｂを参
照すると、位置１５２と位置１５４との間の距離が約２．５ｃｍの場合、１５２（融液界
面で）と１５４（温度勾配１）との間の温度勾配は２０℃／ｃｍよりも大きいかまたは等
しくてもよいが、一方で、位置１５４と位置１５６（冷却領域）の間の第２の温度勾配（
温度勾配２）は１０℃／ｃｍより小さいかまたは等しくてもよい。いくつかの実施態様で
は、温度勾配１は温度勾配２よりも大きくてもよく、１．１倍、１．５倍、２倍、３倍、
５倍、または１０倍より大きくてもよい。他の実施態様では、温度勾配１は温度勾配２よ
りも２℃／ｃｍより大きく、５℃／ｃｍより大きく、１０℃／ｃｍより大きく、１５℃／
ｃｍより大きく、または２０℃／ｃｍより大きくてもよい。特定の装置と例えば引き上げ
速度のようなプロセスパラメータとに依存して、温度勾配１（１５２から１５４）は、例
えば、１ｃｍ以上、２ｃｍ以上、３ｃｍ以上、４ｃｍ以上、５ｃｍ以上、１０ｃｍ以上、
または２０ｃｍ以上の距離にわたって存在してもよい。温度勾配２（１５４から１５６）
は、例えば１ｃｍ以上、２ｃｍ以上、３ｃｍ以上、４ｃｍ以上、５ｃｍ以上、１０ｃｍ以
上、２０ｃｍ以上、または３０ｃｍ以上の距離にわたって存在してもよい。これらの及び
他の実施態様では、特定の温度勾配が、２０ｃｍ以下、１０ｃｍ以下、５ｃｍ以下、３ｃ
ｍ以下、または１ｃｍ以下の距離にわたって存在してもよい。
【００３９】
　代表的な引き上げ速度は、例えば１ｃｍ／ｈｒ未満、１ｃｍ／ｈｒ、２ｃｍ／ｈｒ、３
ｃｍ／ｈｒ、４ｃｍ／ｈｒ、５ｃｍ／ｈｒ、６ｃｍ／ｈｒまたはそれ以上である。引き上
げ速度が増加するにつれて、それぞれの温度勾配領域に存在する時間は減少する。したが
って、リボンを同じような冷却条件にさらすために、引き上げ速度の増加が、延長された
温度勾配領域を伴ってもよい。
【００４０】
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　図４は、平行に３つのリボンを製造するための３つのダイを含むことを除いては、図３
Ａに示したものと同様の結晶成長装置の断面図である。図４の装置に含まれるのは水平熱
シールド１６０であり、水平熱シールドは、米国特許出願公開第２００５／０２２７１１
７号に記載されるように、比較的一定の冷却速度と温度勾配を保つために調整されること
ができる。また、耐熱層１７０も含み、熱を保持することを助けてもよい。
【００４１】
　図５は、Ｃ－面単結晶材料を製造するために用いられてもよい結晶成長装置の一実施態
様を図示する。上記図は、装置２００の一方から垂直に形成されている３つのリボン２２
２を伴う断面図を提供する。リボンは「下流」方向に形成され、概して下流に進行するに
つれて冷却される。図５の実施態様において、下流は上方垂直方向である。上記リボンの
主面、この場合においてＣ面は、上記図の左と右に面し、上記図はそれぞれのリボンの端
に沿うところからリボンの厚みを表す。結晶成長装置２００は、例えば水平熱シールド２
６０及び断熱層２７２のような、任意のまたは全ての結晶成長装置１００の構成部分を含
む。上記装置は、例えば溶融治具のような溶融源を含んでもよい。図示した実施態様では
、融液冶具がるつぼ２１０でもよい。るつぼ２１０は、例えば溶融Ａｌ2Ｏ3でもよい融液
２２０を保持するように設計されることができる。るつぼ２１０は、融液を含むことがで
きる任意の材料からなってもよい。好適な材料は、例えばイリジウム、モリブデン、タン
グステン、またはモリブデン／タングステン合金を含んでもよい。モリブデン／タングス
テン合金は、モリブデン組成が０～１００％で変わってもよい。
【００４２】
　ダイ２２４は、るつぼ２１０と流体連結されていてもよく、そして任意の適切な材料か
らなってもよい。材料は、るつぼに使用された材料と同一または類似のものでもよい。上
記ダイは、１、２、３、４、５、６、７、８、９、１０またはそれ以上のリボンを同時に
形成するのに用いてもよい。それぞれのリボンを形成するために、上記ダイは、毛細管現
象によって、るつぼからダイ開口部２２６まで上方に融液を引き上げるために設計された
キャビティを含んでもよい。ダイ開口部２２６は、引き上げるリボンの所望の幅及び深さ
寸法に合うように設計されることができる。例えば上記ダイ開口部は、幅が５、７．５、
１０、１３、１５センチメートル、またはそれより大きくてもよく、深さは０．１センチ
メートル未満、０．１、０．２、０．５、または１．０センチメートル、またはそれより
深くてもよい。上記リボンの長さは引き上げる長さによって決定されてもよい。リボンは
、例えば、１０ｃｍ、２０ｃｍ、３０ｃｍ、５０ｃｍ、１００ｃｍ、１５０ｃｍ、または
２００ｃｍ以上の長さに引き上げられてもよい。
【００４３】
　結晶成長装置２００はまた、後部ヒーター２７６を含んでもよく、後部ヒーター２７６
は熱を保持し、冷却速度を減少し、または上記リボン若しくは融液界面の下流のリボンを
含む空間の温度を高めてもよい。後部ヒーター２７６は、融液界面（ダイ開口部２２６）
より１ｃｍ以上、２ｃｍ以上、３ｃｍ以上、５ｃｍ以上、または１０ｃｍ以上の距離だけ
下流にある装置の一部に熱を供給できるように位置されてもよい。後部ヒーター２７６は
、例えば温度勾配ゾーンＺ２内において効果的である領域で温度勾配を減少してもよい。
操作の際、後部ヒーター２７６は、融液界面の下流にある結晶化サファイアを含む装置の
一部に熱を供給してもよい。上記ヒーターは、例えば電気抵抗ヒーター、または誘電結合
ヒーターでもよい。後部ヒーター２７６は、上記温度勾配を変えるために用いられてもよ
く、そして上記装置のダイ開口部２２６における融液界面領域（Ｚ１）に隣接したしかし
別個の温度勾配ゾーン（Ｚ２）を形成してもよい。上記後部ヒーターは、製造される結晶
に適切な大きさであってもよい。上記後部ヒーターは、例えば正方形、長方形、または非
連続のプレートからなってもよい。上記後部ヒーターは、例えばモリブデン、及び／また
はモリブデンの合金からなる容器２７０を含んでもよく、そしてまた誘導加熱コイル２３
２を含んでもよい。誘導加熱コイル２３２は、封入物２７０に誘導的に結合されて、その
封入物とサファイアリボンを含むエリアとを加熱することができる。後部ヒーター２７６
は、例えば上記るつぼと上記ダイとを含む上記装置の低い部分を加熱するために用いられ
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るヒーター２３０と類似または同一でもよい。これらの２つのヒーターは、共通の制御装
置で制御されてもよく、またはお互いに独立に制御されてもよい。それぞれのヒーターは
、異なるエネルギー束を上記装置の異なる部分に供給して、異なる領域に、異なる温度ひ
いては異なる温度勾配を生じてもよい。また、他の要因、例えば組成物、断熱材、及び表
面エリア、の材料が、温度と温度勾配とに影響し得る。上記ヒーターは、上記装置の様々
な領域を加熱（または熱ロスを低減）するために、適切に間隔を開けて設置されてもよく
、例えば１ｃｍより大きく、２ｃｍより大きく、５ｃｍより大きく、１０ｃｍより大きく
、または２０ｃｍより大きく、互いに離れていてもよい。
【００４４】
　断熱シールド２７２は熱損失を低減することに役立ってもよく、そして耐熱材料から成
ることができ、その一方で断熱特性も提供できる。上記装置が誘導コイルを含む場合、断
熱シールドは上記誘導コイルと結合しない材料からなってもよい。他の場合では、上記シ
ールドが電界に部分的に結合し、そしてまた追加の熱源を提供してもよい。例えば、いく
つかの実施態様では、シールドはグラファイトから形成されてもよい。断熱シールド２７
２及び／または後部ヒーター２７６は、温度勾配または多結晶性を有さないＣ－面単結晶
サファイアの形成を提供する温度勾配、を変えるのに有益であってもよい。
【００４５】
　いくつかの実施態様では、上記温度勾配は、融液界面の上の領域よりも融液界面の領域
で大きくてもよい。この方法では、サファイアリボンの一部分は、後で上記後部ヒーター
部分を通過するときよりも、上記ダイで形成した直後により速い速度で冷却されてもよい
。したがって、最初に結晶化されるときにリボンの特定の点がより速い速度で冷却され、
次いで上記リボンの同じ点が後部ヒーターゾーンを通って上昇するときにより遅い速度で
冷却されてもよい。いくつかの位置で、上記温度勾配はゼロであってもよく上記勾配にわ
たって上記リボンの一定割合の熱損失をもたらし得る。
【００４６】
　結晶化点（融液界面付近）でのより速いリボンの冷却と、そして例えば上記ダイ開口部
から５ｃｍ、１０ｃｍ、１５ｃｍ、２０ｃｍ、またはそれ以上の高い点での緩やかな冷却
とによって、材料の転位及び／または多結晶化が大幅に減少または除かれてもよい。いく
つかの実施態様では、Ｃ－面単結晶サファイアリボンは、ＸＲＴで測定される場合に、５
００転位／ｃｍ2未満、２５０転位／ｃｍ2未満、１００転位／ｃｍ2未満、１０転位／ｃ
ｍ2未満、またはさらに１転位／ｃｍ2未満の転位を含んでもよい。
【００４７】
　一実施態様では、図５に図示したように、Ｃ－面単結晶サファイアの製造は、るつぼ２
２０の中にアルミナ融液を準備することによって開始されてもよい。材料は製造前に上記
るつぼに入れられてもよく、または製造する際に一定にまたは断続的に入れられてもよい
。一旦、上記融液が流れることができる温度に到達すると、毛細管現象によって、ダイ２
２４内のキャビティ（より簡単には図３を参照）を通ってダイ開口部２２６まで上昇する
。図５に示したダイは、３つのＣ－面単結晶サファイアリボンを同時並行で製造するため
の、３つのキャビティと３つの付随したダイ開口部を含む。任意の実用的な数のキャビテ
ィのダイが用いられてもよい。図５にしたがって、そのＣ軸が右から左に調整された種結
晶が、高温ゾーンにおいて融液界面で融液に接触して置かれる。上記種が上方に（下流に
）垂直に引き上げられるとき、冷却が始まり、そして上記種の結晶方位に合う結晶方位で
、上記融液が上記種の周りに結晶化を開始してもよい。引き上げプロセスは、最初に約１
～１５ｃｍ／ｈｒの速度で進められてもよく、そしてネックが形成された後は、引き上げ
速度は一定に保持されてもよくまたは異なる速度に変化されてもよい。ネック形成後に、
その広がりは大きくなってもよく、そして上記装置の温度はこの間に高くなってもよい。
一旦、上記リボンの幅がダイ開口部２２６の幅と等しくなると、上記リボンはダイ開口部
２２６の寸法によって決定される幅と厚みとで引き上げられることができる。引き上げは
、所望の長さまで上記リボンを延ばすことを続けてもよい。
【００４８】
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　いくつかの実施態様では、一旦、上記サファイアリボン上の点が領域Ｚ１を越えると、
温度勾配は減少してもよい。これは冷却速度を減少することができ、そして多結晶性を抑
制することを助けてもよい。領域Ｚ２は追加の断熱材及び／または例えば誘導結合ヒータ
ーまたは抵抗ヒーターのような追加のヒーターを含んでもよい。上記サファイアリボンが
成長するとき、サファイアリボン上の任意の点が、高い温度勾配（Ｚ１）を有する領域か
らより低い温度勾配（Ｚ２）を示す別の領域を通過してもよい。ほぼ垂直にまたは連続し
て整列（例えばそれはるつぼを含む）した２つのまたは３つの異なるエリアは、底部の温
度勾配領域よりも低い熱損失を提供する上部の温度勾配領域、を伴う異なる温度勾配を示
してもよい。例えば、ゾーンＺ１は２０℃／ｃｍの温度勾配を示してもよく、そしてＺ２
は４℃／ｃｍの勾配を示してもよい。上記るつぼ領域のゾーンＺ０は、ゼロまたはゼロに
近い温度勾配を示して、上記融液と上記ダイとを通してほぼ一定の温度を提供してもよい
。上記温度勾配は、上記結晶が成長する様々な速度によって異なってもよい。例えば、約
２ｃｍ／ｈｒから約５ｃｍ／ｈｒの速度での成長のために、Ｚ１での温度勾配は例えば約
２０℃／ｃｍ～６０℃／ｃｍでもよい。Ｚ２での温度勾配は例えば約３℃／ｃｍ～１５℃
／ｃｍ、及び好ましくは約８℃／ｃｍ～１０℃／ｃｍでもよい。
【００４９】
　温度勾配は上記装置を通した気体流によって影響されてもよい。例えば、アルゴンのよ
うな不活性ガスが、形成されているときのサファイアリボンに沿って上記装置を通って上
方に流されてもよい。約２０ｓｃｆｈの流速が、所望の温度勾配の達成を助けるのに用い
られることができる。この流速の制御が、温度勾配を調整するための別の方法を提供して
もよい。
【００５０】
　もちろん、追加の下流領域（冷却領域）が、製造の最後に、上記材料を室温にまたは室
温付近に冷却することができる他の温度勾配を示してもよい。例えば、リボンの点が高い
温度勾配を示す領域（領域Ａ）から低い温度勾配の領域（領域Ｂ）、そして任意には、高
い温度勾配を有する第３の領域（領域Ｃ）まで通過してもよい。これらの領域の温度勾配
を比較した場合、ＢはＡより小さくてもよく、そしてＢはＣより小さくてもよい。ＡはＣ
より小さいか、または等しいか、または大きくてもよい。
【００５１】
　本明細書に記載した方法を用いて、Ｃ－面単結晶サファイアのリボンまたはプレートが
、１０ｃｍより大きい、２０ｃｍより大きい、３０ｃｍより大きい、そして５０ｃｍより
大きい長さで製造された。リボンは幅１５ｃｍと２０ｃｍとで成長され、約１ｍ2の表面
積を有するＣ－面リボンを製造する能力をもたらした。直径が最大２０ｃｍの円形ウエハ
をこれらのプレートから製造することができる。これらのリボン、プレート、及び得られ
たウエハは、１０００転位／ｃｍ2未満、１００転位／ｃｍ2未満、または１０転位／ｃｍ
2未満の転位を含むことができる。
【実施例】
【００５２】
　５センチメートル幅及び１０センチメートル幅のＣ－面単結晶サファイアリボンが、装
置及び方法の２つの異なる実施態様を用いて製造された。第１例では、上記装置は、上記
融液界面より上で、一定の温度勾配を示した。第２例では、第１領域（Ｚ１）で（第１例
の装置よりも）大きな温度勾配、及び第２領域（Ｚ２）で（第１例の装置よりも）低い温
度勾配を示した装置が使用された。
【００５３】
　例１
　第１例では、Ｃ－面単結晶サファイアプレートを製造するための技術が、ａ－面材料を
製造するための周知の装置と条件を用いて、試みられた。上記装置では、モリブデンのる
つぼが、１０ｃｍの幅及び０．１５ｃｍの厚みを有する３０ｃｍの長さのリボンを製造す
るために適切なアルミナを供給することで満たされた。上記融液は誘導結合加熱によって
約２０５０℃に保持された。上記装置は、ダイ開口部に抜け出る３つの垂直に配向された
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毛細管を有するモリブデンのダイを含み、それぞれの毛細管は、１０ｃｍの幅及び０．１
５ｃｍの厚みを有した。サファイアの種結晶は、上記ダイ開口部で上記融液に接触された
。上記種結晶は、そのＣ軸が、上記ダイの主な垂直面に垂直に配向された。次いで、上記
種は２．５ｃｍ／ｈｒの速度で上方に引き上げられた。上記ダイ開口部の真上の熱損失は
、断熱材と熱シールドとを含む上記装置の低い温度勾配の区域によって制御された。上記
リボンが高く引き上げられるにつれて、上記温度勾配は増加し、上記リボンが上記装置の
より高い位置に到達するにつれて、上記リボンはより速い速度で冷却されることを可能と
する。これは、上記種の方位を別にすれば、ａ－面単結晶サファイアを製造するために用
いられる技術と類似または同一でもよい。
【００５４】
　例２
　例２では、例えば図５に示すような単結晶成長装置が使用された。それは例１で使用さ
れた装置と異なっていた。例えば、減少した温度勾配の領域を形成するために、高温ゾー
ンの上の後部ヒーターが使用された。モリブデン封入物２７０、第２誘導加熱コイル２３
２、及び水平熱シールド２６０を含む上記後部ヒーターが、例１の装置においてよりも間
隔を近づけて一緒に設置された。加えて、例２の単結晶成長装置は、約１５ｃｍの高さま
で高温ゾーンを囲うグラファイト断熱材２７２を含んだ。上記装置は、例１と同様に、モ
リブデンの３つのダイとモリブデンのるつぼとを含んだ。
【００５５】
　上記るつぼは、アルミナで充填され、そして２０５０℃まで加熱され融液を準備した。
上記融液は毛細管現象によって上記ダイ開口部まで上方に進行した。サファイアの種結晶
は上記ダイ開口部で上記融液に接触された。上記種結晶は、Ｃ－面リボンを結晶化させる
ために、そのＣ軸が、上記ダイの主な垂直面に垂直に配向された。次いで、上記種は、上
方に２．５ｃｍ／ｈｒの速度で引き上げられた。
【００５６】
　ゾーン１では、上記リボンが、例１における同等の点でよりも、より大きい温度勾配（
より大きい熱損失）を有するエリアにさらされた。ゾーンＺ１では、上記温度勾配は約４
０℃／ｃｍであったが、一方で、ゾーンＺ２では、上記リボンが、例１における同等の点
でよりも、より低い温度勾配（低い熱損失）を有するエリアにさらされた。ゾーンＺ２で
は、温度勾配は約１０℃／ｃｍであった。リボンは４０ｃｍの長さに引き上げられた。
【００５７】
　例１と例２の両方で製造されたＣ－面製造物は、それぞれのリボンを視覚的に検査する
ことによって、及びそれぞれのリボンのＸ線透過（ＸＲＴ）結果を観察することによって
、評価された。ＸＲＴは、それぞれの試料中の転位の数を判定する指標となることができ
、及び多結晶性を確認できる。
【００５８】
　図６は、例１のプロセスを用いて作られた材料のＸＲＴ結果の写真である。多くの転位
と多結晶性が、上記リボンの下半分ぐらいにみられる。
【００５９】
　図７は、例２のプロセスを用いて作られたＣ－面単結晶サファイアのＸＲＴ結果の写真
である。ＸＲＴ結果の分析は、Ｃ－面単結晶サファイアの高品質な１０ｃｍ幅のリボンを
表す１平方センチメートルあたり１００転位未満を示した。成長後のアニールは必要なか
った。例２の方法と装置とによって製造されたリボンは、１０ｃｍ（１００ｍｍ）のＣ－
面単結晶サファイアウエハを製造するために用いられてもよく、当該ウエハは、例えば発
光ダイオードまたはレーザーダイオードの製造用の窒化ガリウムエピタキシャル成長用の
基板として用いられてもよい。上記リボンは適切な厚みに成長されてもよく、そして上記
リボンの単一の厚みを通したコアドリル加工、次いで、代表的なウエハの許容値に研削、
ラッピング、及びポリッシングすることによって、円形ウエハが形成されてもよい。対照
的に、ブールから形成されたウエハは概してコアドリル加工され、次いで、ワイヤソー加
工され、続いて研削、ラッピング、及びポリッシングされる。このように、形成成長技術
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【００６０】
　図８～図１３は、本明細書に記載した方法によって成長されたＣ－面単結晶と、周知技
術を用いて製造されたものの比較を提供する。図８は、例２の技術を用いて成長されたプ
レートから切断した１０ｃｍのＣ－面単結晶サファイアウエハのＸ線トポグラフを提供す
る。同一技術を用いて製造した、そして１平方センチメートルあたり１０転位より少ない
転位を示すプレート（１０センチメートル掛ける３０センチメートル）のＸ線トポグラフ
を、図１３に提供する。図８と図１３の両方で、表面泡を示す線（これらは研磨して除く
ことができる）があるが、転位を表すヘアー形状はたとえあったとしても非常に少ない。
対照的に、図９～図１２のＸ線トポグラフはそれぞれ非常に多くの転位を示した。図９～
図１２にそれぞれ、周知技術で製造された５ｃｍのＣ－面ウエハのＸ線トポグラフの写真
を提供した。図９は、チョクラルスキー法を用いて製造されたウエハのものである。観察
は、１平方センチメートルあたり約１０，０００転位の転位密度を示す。図１０はキロプ
ロス法を用いた結晶から作られたウエハのものであり、１平方センチメートルあたり約１
０００転位の転位密度を示す。図１１は熱交換法を用いた結晶から作られたウエハのもの
であり、１平方センチメートルあたり約１０００転位の転位密度を示す。図１２はＥＦＧ
法を用いた結晶から作られたウエハのものであり、１平方センチメートルあたり約１００
０転位の転位密度を示す。
【００６１】
　本明細書において、本発明の幾つかの実施態様を記載し説明したが、当業者は、本明細
書に記載した機能を発揮するため並びに／または結果及び／若しくは１以上の利点を得る
ため、様々な他の手段及び／または構造を容易に発案することができ、その様な変更及び
／または改変の各々は、本発明の範囲内にあると見なされる。より一般的には、当業者は
、本明細書に記載した全てのパラメータ、寸法、材料、及び構成が例示的であるとされて
いることを容易に理解し、そして、実際のパラメータ、寸法、材料、及び／または構造は
、特定の用途または本発明の開示が用いられる一つの若しくは複数の用途に依存するであ
ろうことを理解する。当業者は、本明細書に記載した発明の特定の実施態様について多く
の均等物を認識し、または通常の実験の範囲を使用して確かめることができる。従って、
前述の実施態様が単なる例示として表されており、添付の請求項及びその均等物の範囲内
で、特定的に記載され請求されたのとは異なる方法で本発明を実施できるということが理
解されるべきである。本発明は、本明細書に記載された各々の特徴、システム、品物、材
料、及び／又は方法を対象とする。それに加え、例えば特徴、システム、品物、材料、及
び／又は方法のような２以上の任意の組み合わせも、その様な特徴、システム、品物、材
料、及び／又は方法が互いに矛盾しない限り、本発明の範囲内に含まれる。
【００６２】
　本明細書で定義され及び使用される全ての定義は、辞書の定義、参照として組み込まれ
る文書中の定義、及び／または定義された用語の通常の意味、を規制するものとして理解
されるべきである。
【００６３】
　本明細書中と請求項中とに使用される不定冠詞「ａ」及び「ａｎ」は、明らかにそれと
は反対を示唆するものでなければ、「少なくとも一つ」を意味すると理解すべきである。
【００６４】
　本出願に引用されまたは参照された、全ての参照、特許と特許公報と刊行物とは、参照
として本明細書にその全体が組み込まれる。
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