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(57)【要約】
　【課題】　結晶の品質悪化を低減すること。
　【解決手段】　本発明の炭化珪素の結晶の製造方法は
、種結晶３と、坩堝５と、坩堝５内に配された珪素溶媒
に炭素を溶解した溶液６を準備する準備工程と、種結晶
３の下面を溶液６に接触させる接触工程と、種結晶３を
引き上げて、種結晶３の下面に炭化珪素の結晶を成長さ
せる成長工程と、成長した結晶２を溶液６から引き離す
引離し工程と、を備え、引離し工程において、結晶２の
下面に付着する溶液６が結晶２の下面の縁の一部に向か
って移動するように、結晶２の下面を傾ける。その結果
、結晶の品質悪化を低減することができる。
【選択図】　図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　炭化珪素の結晶の製造方法であって、
種結晶と、坩堝と、前記坩堝内に配された珪素溶媒に炭素を溶解した溶液を準備する準備
工程と、
前記種結晶の下面を前記溶液に接触させる接触工程と、
前記種結晶を引き上げて、前記種結晶の下面に炭化珪素の結晶を成長させる成長工程と、
成長した前記結晶を前記溶液から引き離す引離し工程と、を備え、
前記引離し工程において、前記結晶の下面に付着する溶液が前記結晶の下面の縁の一部に
向かって移動するように、前記結晶の下面を傾ける、結晶の製造方法。
【請求項２】
　前記引離し工程において、前記結晶を前記溶液から離した後に、前記結晶の下面を傾け
る、請求項１に記載の結晶の製造方法。
【請求項３】
　前記引離し工程において、前記結晶を前記溶液から引き離した後に、前記結晶を移動さ
せて、前記結晶の下面に付着する溶液が前記坩堝の内壁に接触するように、前記結晶の下
面の縁の一部を前記坩堝の内壁の近傍に位置させる、請求項２に記載の結晶の製造方法
【請求項４】
　前記引離し工程において、前記結晶を前記溶液から引き離した後に、前記結晶を移動さ
せて、前記結晶の下面の縁の一部を前記坩堝の内壁面に接触させる、請求項２に記載の結
晶の製造方法。
【請求項５】
　前記引離し工程において、前記結晶を前記溶液から引き離した後に、前記結晶に付着す
る溶液が前記溶液の液面に接触するように、前記結晶の下面の縁の一部を前記溶液の液面
の近傍に位置させる、請求項２に記載の結晶の製造方法。
【請求項６】
　前記準備工程において、炭素からなる前記坩堝を準備し、
前記引離し工程において、前記結晶を前記溶液から引き離した後に、前記結晶を移動させ
て、前記結晶の下面に付着する溶液が前記坩堝の内壁面および前記溶液の間に形成される
前記溶液のメニスカスの曲面に接触するように、前記結晶の下面の縁の一部を前記坩堝の
内壁の近傍に位置させる、請求項２に記載の結晶の製造方法。
【請求項７】
　前記引離し工程において、前記結晶の下面の縁の一部を最後に前記溶液から離す、請求
項３～６のいずれかに記載の結晶の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、炭化珪素の結晶の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来から、電子部品の基板の材料として炭化珪素（ＳｉＣ）が注目されている。例えば
、特許文献１には、炭素（Ｃ）および珪素（Ｓｉ）を含む溶液を使用した溶液法によって
、炭化珪素の種結晶の下面に炭化珪素（ＳｉＣ）の結晶を成長させることが知られている
。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
【特許文献１】特開２０１０－１８４８４９号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
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【０００４】
　このような発明において、成長した結晶を溶液から引離した後に、結晶の下面に溶液の
一部が付着することがある。このとき、結晶の下面に付着する溶液が固化し、結晶の下面
に圧縮応力が印加されて、結晶の下面に亀裂が発生することがある。その結果、結晶の品
質が悪化する。
【０００５】
　本発明は、溶液法による炭化珪素の結晶の製造方法において、結晶の品質悪化を低減す
ることを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　本発明の一実施形態に係る結晶の製造方法は、炭化珪素の結晶の製造方法であって、種
結晶と、坩堝と、前記坩堝内に配された珪素溶媒に炭素を溶解した溶液を準備する準備工
程と、前記種結晶の下面を前記溶液に接触させる接触工程と、前記種結晶を引き上げて、
前記種結晶の下面に炭化珪素の結晶を成長させる成長工程と、成長した前記結晶を前記溶
液から引き離す引離し工程と、を備え、前記引離し工程において、前記結晶の下面に付着
する溶液が前記結晶の下面の縁の一部に向かって移動するように、前記結晶の下面を傾け
る。
【発明の効果】
【０００７】
　本発明の一実施形態に係る結晶の製造方法によれば、結晶の品質悪化を低減することが
できる。
【図面の簡単な説明】
【０００８】
【図１】本発明の一実施形態に係る結晶の製造方法に使用する結晶製造装置の一例を模式
的に示す断面図である。
【発明を実施するための形態】
【０００９】
　＜結晶製造装置＞
　以下に、本発明の一実施形態に係る結晶の製造方法に使用する結晶製造装置の一例につ
いて図１を参照しつつ説明する。図１は、結晶製造装置の一例の概略を示している。なお
、本発明に使用する結晶製造装置は本実施形態に限定されるものではなく、本発明の要旨
を逸脱しない範囲において種々の変更、改良等が可能である。
【００１０】
　結晶製造装置１は、半導体部品等に使用される炭化珪素の結晶２を製造する装置である
。結晶製造装置１は、種結晶３の下面に結晶２を成長させることによって結晶２を製造す
る。結晶製造装置１は、図１に示すように、主に保持部材４および坩堝５を含んでおり、
保持部材４には種結晶３が固定され、坩堝５内には溶液６が収容される。結晶製造装置１
は、種結晶３の下面を溶液６に接触させて、種結晶３の下面に結晶２を成長させる。
【００１１】
　結晶２は、半導体部品製造プロセスを経て半導体部品の一部となる。結晶２は、種結晶
３の下面に成長した炭化珪素の結晶の塊である。結晶２は、例えば円形状または多角形状
の平面形状を有する、板状または柱状に形成される。結晶２は、炭化珪素の単結晶からな
る。結晶２の直径または幅は、例えば２５ｍｍ以上２００ｍｍ以下に設定される。結晶２
の高さは、例えば３０ｍｍ以上３００ｍｍ以下に設定される。
【００１２】
　種結晶３は、結晶２の種となる。種結晶３は、例えば円形状または多角形状の平面形状
を有する平板状に形成されている。種結晶３は、結晶２と同じ材料からなる結晶である。
すなわち、本実施形態では、炭化珪素の結晶２を製造するため、炭化珪素の結晶からなる
種結晶３を用いる。種結晶３は、単結晶または多結晶からなる。本実施形態では、種結晶
３は単結晶からなる。
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【００１３】
　種結晶３は、保持部材４の下面に固定されている。種結晶３は、例えば炭素を含んだ接
着材（図示せず）によって、保持部材４に固定されている。また、種結晶３は、保持部材
４によって、上下方向に移動可能となっている。
【００１４】
　保持部材４は、種結晶３を保持して、溶液６に対して種結晶３の搬入出を行なう。搬入
出とは、具体的には、保持部材４が、種結晶３を溶液６に接触させたり、溶液６から結晶
２を遠ざけたりする機能を有することをいう。保持部材４は、図１に示すように、移動装
置７の移動機構（図示せず）に固定されている。移動装置７は、移動装置７に固定されて
いる保持部材４を、例えばモータを利用して上下方向に移動させる移動機構を有している
。その結果、移動装置７によって保持部材４は上下方向に移動し、種結晶３は保持部材４
の移動に伴って上下方向に移動する。
【００１５】
　保持部材４は、例えば柱状に形成されている。保持部材４は、例えば炭素の多結晶体ま
たは炭素を焼成した焼成体からなる。保持部材４は、保持部材４の平面形状の中心部を貫
通して上下方向に伸びた軸の周囲に回転可能な状態で、移動装置７に固定されていてもよ
い。すなわち、保持部材４は、自転可能であってもよい。
【００１６】
　溶液６は、坩堝５の内部に溜められて（収容されて）おり、結晶２を成長させるために
結晶２の原料を種結晶３に供給する機能を有する。溶液６は、結晶２と同じ材料を含む。
すなわち、結晶２は炭化珪素の結晶であるから、溶液６は炭素と珪素とを含む。本実施形
態において、溶液６は、珪素溶媒に炭素を溶質として溶解させたものである。なお、溶液
６は、炭素の溶解度を向上させる等の理由から、例えばネオジム（Ｎｄ）、アルミニウム
（Ａｌ）、タンタル（Ｔａ）、スカンジウム（Ｓｃ）、クロム（Ｃｒ）、ジルコニウム（
Ｚｒ）、ニッケル（Ｎｉ）またはイットリウム（Ｙ）等の金属材料を添加材として１種類
または２種類以上含んでいてもよい。
【００１７】
　坩堝５は、溶液６を収容するものである。また、坩堝５は、結晶２の原料を内部で融解
させる容器としての機能を担っている。坩堝５は、炭素を含有した材料で形成されている
。具体的には、坩堝５は、例えば黒鉛で形成されている。本実施形態では、坩堝５の中で
珪素を融解させて、融解した珪素に坩堝５の一部（炭素）を溶解させることによって、溶
液６としている。坩堝５は、溶液６を貯留するために、例えば上面に開口を有する凹状に
形成されている。
【００１８】
　本実施形態では、炭化珪素の結晶２を成長させる方法として溶液法を用いている。溶液
法では、溶液６を、種結晶３の下面において準安定状態（熱力学的に結晶の析出と溶出と
が平衡している安定状態に極めて近い状態）に保ちつつ、種結晶３の温度を下げること等
によって結晶２の析出が溶出よりも僅かに進行する条件に制御し、種結晶３の下面に結晶
２を成長させている。すなわち、溶液６では、珪素（溶媒）に炭素（溶質）を溶解させて
おり、炭素の溶解度は、溶媒の温度が高くなるほど大きくなる。ここで、加熱して高温に
なった溶液６が種結晶３への接触で冷えると、溶解した炭素が過飽和状態となって、溶液
６が種結晶３の近傍において局所的に準安定状態となる。そして、その溶液６が安定状態
（熱力学的に平衡状態）に移行しようとして、種結晶３の下面に炭化珪素の結晶２として
析出する。その結果、種結晶３の下面に結晶２が成長していく。
【００１９】
　坩堝５は、坩堝容器８の内部に配されている。坩堝容器８は、坩堝５を保持する機能を
担っている。この坩堝容器８と坩堝５との間には、保温材９が配されている。この保温材
９は、坩堝５の周囲を囲んでいる。保温材９は、坩堝５からの放熱を抑制し、坩堝５内の
温度分布を均一に近付ける。坩堝５は、坩堝５の底面の中心部を貫通して上下方向に伸び
た軸の周囲に回転可能な状態で坩堝容器８の内部に配されていてもよい。すなわち、坩堝
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５は、自転可能であってもよい。
【００２０】
　坩堝５には、加熱装置１０によって、熱が加えられる。本実施形態の加熱装置１０は、
コイル１１および交流電源１２を含んでおり、例えば電磁波を利用した誘導加熱方式によ
って坩堝５の加熱を行なう。なお、加熱装置１０は、例えば、カーボン等の発熱抵抗体で
生じた熱を伝熱する方式等の他の方式を採用することができる。この伝熱方式の加熱装置
を採用する場合は、（坩堝５と保温材９との間に）発熱抵抗体が配されることになる。
【００２１】
　コイル１１は、導体によって形成され、坩堝５の周囲を囲んでいる。コイル１１を有す
る加熱装置１０は、コイル１１による円筒状の加熱領域を有している。
【００２２】
　交流電源１２は、コイル１１に交流電流を流すためのものでる。コイル１１に電流が流
れて電場が発生することによって、電場内に位置した坩堝容器８に誘導電流が発生する。
この誘導電流のジュール熱によって坩堝容器８が加熱される。そして、坩堝容器８の熱が
保温材９を介して坩堝５へ伝達されることで、坩堝５が加熱される。交流電流の周波数を
坩堝容器８に誘導電流が流れやすいように調整することで、坩堝５内の設定温度までの加
熱時間を短縮したり、電力効率を向上させたりすることができる。
【００２３】
　本実施形態では、交流電源１２および移動装置７が制御装置１３に接続されて制御され
ている。つまり、結晶製造装置１は、制御装置１３によって、溶液６の加熱および温度制
御と、種結晶３の搬入出とが連動して制御されている。制御装置１３は、中央演算処理装
置およびメモリ等の記憶装置を含んでおり、例えば公知のコンピュータからなる。
【００２４】
　＜結晶の製造方法＞
　以下、本発明の実施形態に係る結晶の製造方法について説明する。なお、本発明は本実
施形態に限定されるものではなく、本発明の要旨を逸脱しない範囲において種々の変更、
改良等が可能である。
【００２５】
　結晶の製造方法は、主に、準備工程、接触工程、成長工程、および引離し工程を有する
。
【００２６】
　（準備工程）
　種結晶３を準備する。種結晶３としては、例えば昇華法または溶液法等によって製造さ
れた炭化珪素の結晶の塊を平板状に形成したものを用いる。本実施形態では、同一の製造
工程を経て成長させた結晶２を種結晶３として使用している。その結果、種結晶３と種結
晶３の表面に成長する結晶２との組成を近付けることができ、結晶２における組成の違い
に起因した転移の発生等を低減することができる。なお、平板状への加工は、例えば機械
加工によって炭化珪素の塊を切断することによって行なえばよい。
【００２７】
　種結晶３とともに保持部材４を準備し、保持部材４の下面に種結晶３を固定する。具体
的には、保持部材４を準備した後、保持部材４の下面に接着材を塗布する。次いで、接着
材を挟んで保持部材４の下面上に種結晶３を配して、保持部材４の下面に種結晶３を固定
する。なお、本実施形態では、種結晶３を保持部材４に固定した後、保持部材４の上端を
移動装置７に固定する。移動装置７へは、上述した通り、保持部材４の中心部分を貫通し
て上下方向に伸びた軸の周囲を保持部材４が回転可能となるように固定する。
【００２８】
　坩堝５と、坩堝５内に収容された溶液６とを準備する。具体的には、まず、坩堝５を準
備する。次いで、坩堝５内に、珪素の原料となる珪素粒子を入れて、坩堝５を珪素の融点
（１４２０℃）以上に加熱する。このとき、融解して液化した珪素（溶媒）内に、坩堝５
を形成している炭素（溶質）が溶解する。その結果、珪素溶媒に炭素を溶解した溶液６を
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坩堝５内に準備することができる。なお、溶液６に炭素を含ませるには、予め原料として
炭素粒子を加えることによって、珪素粒子を融解させると同時に炭素を溶解させてもよい
。
【００２９】
　次に、坩堝５を坩堝容器８内に収容する。本実施形態では、坩堝５は、加熱装置１１の
コイル１２に囲まれた坩堝容器８内に保温材９を介して配されて収容される。なお、溶液
６の準備は、坩堝５を坩堝容器８内に収容して、加熱装置１１によって坩堝５を加熱する
ことで行なってもよい。
【００３０】
　（接触工程）
　種結晶３の下面を溶液６に接触させる。種結晶３は、保持部材４を下方に移動させるこ
とで、溶液６に下面を接触させる。なお、本実施形態では、種結晶３を下方向へ移動させ
ることで種結晶３を溶液６に接触させているが、坩堝５を上方向へ移動させることで種結
晶３の下面を溶液６に接触させてもよい。
【００３１】
　種結晶３は、種結晶３の少なくとも下面が溶液６の液面に接触していればよい。それゆ
え、種結晶３を溶液６内に配して、下面とともに種結晶３の側面または上面を溶液６に接
触させてもよい。
【００３２】
　（成長工程）
　接触工程で溶液６に接触させた種結晶３の表面に、溶液６から炭化珪素の結晶２を成長
させる。すなわち、種結晶３を溶液６に接触させることによって、種結晶３の表面と種結
晶３の表面近傍の溶液６との間に温度差ができる。そして、その温度差によって、炭素が
過飽和状態になり、溶液６中の炭素および珪素を炭化珪素の結晶２として種結晶３の下面
に析出させることができる。
【００３３】
　次に、種結晶３を溶液６から引き上げて、結晶２を柱状に成長させる。なお、結晶２の
平面方向および下方への成長速度を調整しながら種結晶３を上方向に少しずつ引き上げる
ことによって、一定の径を保った状態で結晶２を成長させることができる。具体的には、
種結晶３の引き上げの速度は、例えば５０μｍ／ｈ以上１５０μｍ／ｈ以下に設定するこ
とができる。
【００３４】
　溶液６の温度は、例えば１４００℃以上２０００℃以下となるように設定されている。
溶液６の温度が変動する場合には、溶液６の温度として、例えば一定時間において複数回
測定した温度を平均した温度を用いることができる。溶液６の温度を測定する方法として
は、例えば熱電対で直接的に測定する方法、または放射温度計を用いて間接的に測定する
方法等を用いることができる。
【００３５】
　（引離し工程）
　炭化珪素の結晶を成長させた後、成長した炭化珪素の結晶の結晶２を溶液６から引き離
し、結晶成長を終了する。引離し工程では、結晶２の下面を傾ける。
【００３６】
　ここで、従来、結晶２を溶液６から引き離す際、結晶２の下面に溶液６の一部が付着す
ることがあった。そして、結晶２の下面に付着した溶液６が固化するときに、結晶２の下
面の一部に圧縮応力が印加されて結晶２の下面に亀裂が発生することがあった。その結果
、結晶２の品質が悪化することがあった。
【００３７】
　これに対して、本発明によれば、引離し工程において、結晶２の下面を傾ける。結晶２
の下面の傾きは、結晶２の下面を傾けることによって下方に位置する結晶の下面の縁（以
下、本明細書中では「結晶２の下面の縁の一部」という）に向かって移動する程度に設定
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される。その結果、例えば、重力によって、結晶２の下面から付着した溶液６を除去しや
すくなる。したがって、結晶２の品質を向上させることができる。なお、引離し工程にお
いて、結晶２を溶液６から引き離した後に結晶２の下面を傾けてもよいし、結晶２を溶液
６から引き離しながら結晶２の下面を傾けてもよい。
【００３８】
　なお、本発明に使用する結晶製造装置１において、保持部材４を傾けることによって結
晶２の下面を傾けることができる。保持部材４は、移動装置７に固定された固定点を中心
に回転可能なように、移動装置７に固定されていればよい。また、保持部材４は、保持部
材４の途中から回転可能なように、可動部を有していてもよい。
【００３９】
　引離し工程において、結晶２を溶液６から引き離した後に、結晶２を移動させて、結晶
２の下面に付着する溶液６が坩堝５の内壁に接触するように、結晶２の下面の縁の一部を
坩堝５の内壁の近傍に位置させてもよい。その結果、結晶２の下面に付着する溶液６の少
なくとも一部を、坩堝５の内壁面に移動させることができ、結晶２の下面に付着する溶液
６の量を低減することができる。
【００４０】
　結晶２の移動は、保持部材４を平面方向（ＸＹ平面方向）に移動させることによって行
なう。なお、結晶２は、相対的に移動していればよい。すなわち、坩堝５を移動させた結
果、結晶２を坩堝５の内壁に近傍に位置させてもよい。
【００４１】
　引離し工程において、結晶２を溶液６から引き離した後に、結晶２を移動させて、結晶
２の下面の縁の一部を坩堝５の内壁面に接触させてもよい。その結果、結晶２の下面に付
着する溶液６を、効果的に坩堝５に接触させることができる。
【００４２】
　また、坩堝５は、上述の通り、炭素で形成されていてもよい。このような構成を有する
ことによって、坩堝５は溶液６の材料の一部と同じ材料を有しているため、溶液６との濡
れ性を向上させることができる。その結果、結晶２の下面に付着する溶液６が坩堝５に接
触した際に、効果的に結晶２の下面に付着する溶液６の量を低減することができる。なお
、坩堝５を炭素で形成した場合、坩堝５と坩堝５内の溶液６との間においてメニスカスが
形成しやすくなる。
【００４３】
　引離し工程において、結晶２を溶液６から引き離した後に、結晶２を移動させて、結晶
２の下面に付着する溶液６が溶液６の液面に付着するように、結晶２の下面の縁の一部を
溶液６の液面の近傍に位置させてもよい。その結果、結晶２の下面に付着する溶液６の少
なくとも一部を、溶液６に戻すことができ、結晶２の下面に付着する溶液６の量を低減す
ることができる。なお、結晶２を移動させずとも、結晶２の下面を傾けた結果、結晶２の
下面の縁の一部を溶液６の液面の近傍に位置させてもよい。
【００４４】
　引離し工程において、結晶２を溶液６から引き離した後に、結晶２を移動させて、結晶
２の下面に付着する溶液６が坩堝５の内壁面および溶液６の間に形成される溶液６のメニ
スカスの曲面に接触するように、結晶２の下面の縁の一部を坩堝５の内壁の近傍に位置さ
せてもよい。その結果、メニスカスの曲面に、結晶２の下面に付着する溶液６を接触させ
ることによって、結晶２の下面に沿った方向に付着する溶液６を、溶液６の液面の表面張
力によって引っ張ることができるため、効果的に結晶２に付着する溶液６の量を低減する
ことができる。
【００４５】
　引離し工程において、結晶２の下面を傾けるときは、結晶２の下面の縁の一部を、最後
に溶液６から離すように行なってもよい。その結果、結晶２の下面に付着する溶液６に対
して重力および坩堝５内の溶液６の表面張力が作用することから、効果的に結晶２の下面
に付着する溶液６の量を低減することができる。なお、結晶２は、溶液６から一旦引き離
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した後に、結晶２の下面に付着する溶液６を溶液６の液面に接触させた後、結晶２の下面
を傾けて再度引き離してもよい。
【００４６】
　引離し工程において、結晶２を溶液６から引き離した後、結晶２の下面を傾ける前に、
結晶２を回転させてもよい。言い換えれば、結晶２を自転させてもよい。このような構成
を有することによって、結晶２の下面に付着した溶液６に遠心力が加わり、付着した付着
した溶液６が結晶２の縁に向かって移動する。その結果、結晶２の下面を傾けたときに、
結晶２の縁に付着した溶液６が集まりやすくなり、付着した溶液６の量を低減することが
できる。
【００４７】
　引離し工程において、棒状部材を準備して、棒状部材の先端部を、結晶２の下面の縁の
一部の近傍に位置した溶液６に浸けてもよい。そして、棒状部材の表面と溶液６との間に
溶液６のメニスカスの曲面を形成してもよい。その結果、棒状部材によって結晶２の近傍
に、メニスカスを形成することができるため、結晶２をメニスカスの近傍まで移動させる
手間を省くことができ、作業効率を向上させることができる。なお、棒状部材は、例えば
炭素などで形成される。
【００４８】
　以上により、結晶２を製造することができる。
【符号の説明】
【００４９】
１　　　結晶製造装置
２　　　結晶
３　　　種結晶
４　　　保持部材
５　　　坩堝
６　　　溶液
７　　　移動装置
８　　　坩堝容器
９　　　保温材
１０　　加熱装置
１１　　コイル
１２　　交流電源
１３　　制御装置
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