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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】キュリー温度の均一性に優れた高品質のニオブ
酸リチウム単結晶、及び該単結晶を安定的に提供するこ
とができる製造方法の提供。
【解決手段】ニオブ酸リチウム単結晶において、前記単
結晶のボトム部のキュリー温度が１１３７℃を超え、１
１４０℃未満である。また、ニオブ酸リチウム単結晶の
育成方法において、育成される単結晶のキュリー温度が
１１３８．５℃を中心値として１１３７．５℃以上１１
３９．５℃以内になるようにＬｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２

Ｏ５を所定量混合した原料を用いて単結晶を育成する工
程を有する。
【選択図】図３
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ニオブ酸リチウム単結晶において、
　前記単結晶のボトム部のキュリー温度が１１３７℃を超え、１１４０℃未満であること
を特徴とするニオブ酸リチウム単結晶。
【請求項２】
　前記キュリー温度が１１３８℃以上１１３９℃以下であることを特徴とする請求項１に
記載のニオブ酸リチウム単結晶。
【請求項３】
　ニオブ酸リチウム単結晶の育成方法において、
　育成される単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心値として１１３７．５℃以上
１１３９．５℃以内になるようにＬｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５を所定量混合した原料を
用いて単結晶を育成する工程を有する、ニオブ酸リチウム単結晶の製造方法。
【請求項４】
　前記キュリー温度が目標キュリー温度より低い場合には、Ｌｉ２ＣＯ３粉末の質量比を
高め、前記キュリー温度が目標キュリー温度より低い場合には、Ｎｂ２Ｏ５の質量比を高
めて前記キュリー温度を制御することを特徴とする請求項３に記載のニオブ酸リチウム単
結晶の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ニオブ酸リチウム単結晶及びその製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　ニオブ酸リチウム（ＬｉＮｂＯ３、以下、「ＬＮ」と略称する場合がある）単結晶は、
融点が約１２５０℃、キュリー温度が約１１４０℃の人工の強誘電体結晶である。ＬＮ単
結晶から切り出され、研磨加工して得られるＬＮ単結晶基板は、主に移動体通信機器に搭
載される表面弾性波素子（ＳＡＷデバイス）の材料として用いられている。
【０００３】
　ＬＮ単結晶は、産業的には、主にチョクラルスキー（以下、「Ｃｚ」と略称する場合が
ある）法により育成され、例えば、特許文献１に記載の高周波誘電加熱式育成炉が使用さ
れる。そして、通常、白金坩堝を用い、大気雰囲気下若しくは酸素濃度が２０％程度の窒
素－酸素混合ガス雰囲気下で育成されている。育成されたＬＮ単結晶は、無色透明若しく
は透明感の高い淡黄色を呈している。育成されたＬＮ単結晶は、育成、冷却時の熱応力に
よる残留歪みを取り除くための「アニール処理」と、結晶全体の電気的な極性を揃えて単
一分極とするための「ポーリング処理」を行った後に基板加工工程へ引き渡される。
【０００４】
　ここで、Ｃｚ法とは、坩堝内の原料融液表面に種結晶を接触させ、該種結晶を回転させ
ながら連続的に引上げることで種結晶と同一結晶方位の単結晶を得る方法である。所望の
サイズ（結晶径×結晶長さ）まで結晶育成を行った後は、結晶の引上げ速度や融液温度の
調整によって育成結晶を原料融液から切り離し、室温近傍まで冷却を行って育成炉から結
晶を取り出す。尚、Ｃｚ法による結晶育成においては、結晶成長界面で原料融液の固化に
よって発生する潜熱を、効率良く種結晶を通して上方に伝導することが重要であるため、
原料融液表面から上方に向かって温度が低下するよう調整された温度勾配下で実施される
。そして、Ｃｚ法では、一般的に、直径１０ｍｍ程度以下の種結晶が用いられ、種結晶の
直径に対して数倍～数十倍の直径を有する単結晶を育成することができる。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】特開２０１９－６６１２号公報
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【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　ところで、ＬＮ単結晶育成においては、均一な組成の単結晶を育成することが重要であ
る。結晶組成は、結晶内を伝わる弾性波の速度と比例関係にあるため、ＬＮ単結晶基板を
用いて作製されるＳＡＷデバイスの特性に大きな影響を与える。従って、組成の均一性は
１本の結晶内の均一性だけでなく、結晶間でも均一である必要がある。
【０００７】
　しかしながら、ＬＮ結晶は軽元素であるＬｉが構成元素となっているために、ＬＮ結晶
の組成を化学分析等で精度良く測定することができない。そこで、組成と比例関係にある
キュリー温度（ＬＮ結晶が常誘電体から強誘電体に相転移する温度）の測定で代用され、
キュリー温度の均一性で組成の均一性を保証している。適切な組成で育成されていないＬ
Ｎ結晶は、結晶内、及び結晶間でキュリー温度が変動するという問題がある。
【０００８】
　本発明は、このような問題点に関して着目したもので、キュリー温度の均一性に優れた
ＬＮ単結晶を安定的に提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　上記目的を達成するため、本発明の一態様に係るニオブ酸リチウム単結晶は、ニオブ酸
リチウム単結晶において、
　ボトム部のキュリー温度が１１３７℃を超え、１１４０℃未満であることを特徴とする
。
【００１０】
　また、本発明の他態様に係るニオブ酸リチウム単結晶の育成方法において、
　育成される単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心値として１１３７．５℃以上
１１３９．５℃以内になるようにＬｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５を所定量混合した原料を
用いて単結晶を育成する工程を有することを特徴としている。
【発明の効果】
【００１１】
　本発明によれば、結晶組成（キュリー温度）の均一性に優れた高品質のニオブ酸リチウ
ム単結晶を安定的に提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【００１２】
【図１】高周波誘導加熱式単結晶育成装置１３０の概略構成を模式的に示す断面図である
。
【図２】原料組成と育成される結晶のキュリー温度との関係を示した調査結果である。
【図３】目標とする育成後の単結晶のキュリー温度に応じて原料組成を設定して単結晶を
複数回育成した時のキュリー温度の変化を示した図である。
【発明を実施するための形態】
【００１３】
　以下、図面を参照して、本発明を実施するための形態の説明を行う。
【００１４】
　［単結晶育成装置と単結晶育成方法の概要］
　はじめに、図１を参照して、ＬＮ単結晶育成で一般的に用いられているＣｚ法の単結晶
育成装置１３０の構成例、および、単結晶育成方法の概要について説明する。
【００１５】
　図１は、高周波誘導加熱式単結晶育成装置１３０の概略構成を模式的に示す断面図であ
る。ＬＮ単結晶の育成では、抵抗加熱式単結晶育成装置も用いられているが、図１におい
ては、高周波誘導加熱式単結晶育成装置が例として示されている。高周波誘導加熱式単結
晶育成装置と抵抗加熱式単結晶育成装置との違いは、以下の通りである。高周波誘導加熱
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式の単結晶育成装置の場合は、ワークコイル７０によって形成される高周波磁場によりワ
ークコイル７０内に設置されている金属製坩堝１０の側壁に渦電流が発生し、その渦電流
によって坩堝１０自体が発熱体となり、坩堝１０内にある原料１５０の融解や結晶育成に
必要な温度環境の形成を行う。抵抗加熱式の単結晶育成装置の場合は、坩堝１０の外周部
に設置されている抵抗加熱ヒーターの発熱で原料１５０の融解や結晶育成に必要な温度環
境の形成を行っている。どちらの加熱方式を用いても、Ｃｚ法の本質は変わらないので、
以下、高周波誘導加熱式単結晶育成装置を用いた単結晶育成方法に関して説明する。
【００１６】
　図１に示すように、高周波誘導加熱式単結晶育成装置１３０は、チャンバー１００内に
坩堝１０を配置する。坩堝１０は、坩堝台２０上に載置される。チャンバー１００内には
、坩堝１０を囲むように断熱材５０が配置されている。更に、坩堝１０を囲むように耐火
材６０の外にワークコイル７０が配置され、ワークコイル７０が形成する高周波磁場によ
って坩堝壁に渦電流が流れ、坩堝１０自体が発熱体となる。チャンバー１００の上部には
引上げ軸（シード棒）８０がモータ８２により回転可能かつ上下方向に移動可能に設けら
れている。引上げ軸（シード棒）８０の下端の先端部には、種結晶１４０を保持するため
のシードホルダ８１が取り付けられている。
【００１７】
　また、必要に応じて、坩堝１０の上端から内側に延びて坩堝１０の上端周辺部を覆うリ
フレクタ３０と、リフレクタ３０から上方に筒状に延びるアフターヒータ４０を備えても
よい。リフレクタ３０及びアフターヒータ４０は、いずれも坩堝１０と同様に発熱体とし
て機能し、ワークコイル７０により渦電流が発生し、誘導加熱される。リフレクタ３０は
坩堝１０内の保温、アフターヒータ４０は引き上げられた単結晶の保温に用いられる。よ
って、リフレクタ３０及びアフターヒータ４０は、ワークコイル７０の高周波磁場で誘導
加熱が可能な金属材料から構成される。
【００１８】
　載置台９０は、耐火物６０内の坩堝１０、坩堝台２０、リフレクタ３０、アフターヒー
タ４０、耐火物５０、６０を支持するための支持台である。チャンバー１００は、更に載
置台９０に支持された耐火物６０内の構成要素に加え、ワークコイル７０を含めて全体を
覆う筐体である。
【００１９】
　チャンバー１００の外部には、ワークコイル７０及び高周波誘導加熱式単結晶育成装置
１３０の各構成要素に電力供給を行う電源１１０と、高周波誘導加熱式単結晶育成装置１
３０の全体の動作を制御する制御部が必要に応じて設けられる。
【００２０】
　次に、個々の構成要素について更に詳細に説明する。
【００２１】
　Ｃｚ法で用いる坩堝１０は、育成する結晶径Ｄに応じて、坩堝１０の内径ｄも変化させ
、一般的にはＤ／ｄ＝０．５～０．７程度となるように選定される。例えば、結晶径Ｄが
φ１１０ｍｍである単結晶を育成する場合には、内径ｄが１５０ｍｍ～２２０ｍｍ程度の
坩堝１０が用いられる。
【００２２】
　Ｃｚ法では、坩堝１０内の単結晶原料１５０の融液表面に種結晶１４０となる単結晶片
を接触させ、種結晶１４０を引上げ軸（シード棒）８０により回転させながら上方に引上
げることにより、種結晶１４０と同一方位の円筒状の単結晶を育成する。
【００２３】
　種結晶１４０の回転速度や引上げ速度は、育成する単結晶の種類、育成時の温度環境に
依存し、これ等の条件に応じて適切に選定する必要がある。また、単結晶育成に際しては
、成長界面で融液の結晶化によって生じる固化潜熱を、種結晶１４０を通して上方に逃が
す必要があるため、成長界面から上方に向かって温度が低下する温度勾配（例えば、５℃
／ｃｍ程度）下で行う必要がある。加えて、育成単結晶の形状が曲がったり、捩れたりし
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ないようにするため、原料融液内においても成長界面から坩堝壁に向って水平方向に温度
が高くなる温度勾配（例えば、３℃／ｃｍ）下で行う必要がある。原料融液内の熱対流を
安定化させるために、成長界面から坩堝底に向って垂直方向に温度が高くなる温度勾配下
で単結晶育成を行うとよい。
【００２４】
　そして、ＬＮ単結晶を育成する場合には、ＬＮ結晶の融点が１２５０℃で、育成雰囲気
に酸素が必要であることから、融点が１７６０℃程度で化学的に安定な白金（Ｐｔ）製の
坩堝１０が用いられる。育成時の引上げ速度は、一般的には数ｍｍ／Ｈ程度、回転速度は
数～数十ｒｐｍ程度で行われる。また、育成時の炉内は、大気若しくは酸素濃度２０％程
度の窒素－酸素の混合ガス雰囲気とするのが一般的である。このような条件下で、所望の
大きさまで単結晶を育成した後、引上げ速度の変更や融液温度を徐々に高くする等の操作
を行うことで、育成単結晶を原料融液から切り離し、その後、育成炉のパワーを所定の速
度で低下させることで徐冷し、炉内温度が室温近傍となった後に育成炉内から単結晶を取
り出す。
【００２５】
　このような方法で育成され、炉から取り出された単結晶は、結晶内の温度差に起因する
残留歪を除去するためのアニール処理、結晶内の自発分極の方向を揃えるためのポーリン
グ処理を行った後に、スライス、研磨等を行う基板加工工程へ引き渡される。
【００２６】
　［原料チャージ方法］
　ところで、特許文献１に記載された育成炉を用いてＣｚ法によるＬＮ結晶の育成を行う
場合、育成される結晶の重量は、Ｐｔ坩堝内にチャージした原料の重量の５０％から最大
でも８０％である。そして、次の育成を実施する際には、育成した結晶の重量分の原料を
坩堝内にチャージすることで、前育成と同一の原料量としている。
【００２７】
　このような育成を繰り返し行う場合、原料組成が不適切であると、結晶内だけでなく、
結晶間でキュリー温度に変動が生じる。
【００２８】
　本発明者は、原料組成と育成される結晶のキュリー温度との関係を詳細に調査した結果
、育成される単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心値として１１３７．５℃以上
１１３９．５℃以内になるようにＬｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５を所定量混合した原料を
用いて単結晶を育成する場合、結晶内、結晶間で最もキュリー温度の変動が小さいことを
見出した。
【００２９】
　即ち、単結晶を育成して次の単結晶を育成する場合、使用した原料を追加して補うこと
になるが、次の単結晶の育成では、残った原料と追加した原料との混合原料を用いること
になる。よって、育成回数が増加するにつれて、全体の原料組成が徐々に変化することは
避けられないが、育成される単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心値として１１
３７．５℃以上１１３９．５℃以内になるように調整された混合原料を毎回使用すること
により、単結晶間でのキュリー温度の変動を小さくすることができる。
【００３０】
　そこで、本発明では、育成される単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心値とし
て１１３７．５℃以上１１３９．５℃以内になるようにＬｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５を
所定量混合した原料を用いて単結晶を育成する工程を有するニオブ酸リチウム単結晶の製
造方法を提供する。
【００３１】
　また、本発明では、上記製造方法で育成されたニオブ酸リチウム単結晶は、キュリー温
度が１１３７℃を超え、１１４０℃未満であることを特徴としている。
【００３２】
　以下、詳細に説明する。
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【００３３】
　前述したように、育成炉を用いてＣｚ法によるＬＮ単結晶の育成を行う場合、繰り返し
て結晶育成が行われる。１回目で単結晶が育成され、次の育成を実施する際には、１回目
で育成した単結晶の重量分の原料１５０を坩堝１０内にチャージすることで、前育成と同
一となるようにしている。この時、原料組成は、一般的に１回目と同じ原料組成で行われ
る。
【００３４】
　図２は、原料組成と育成される結晶のキュリー温度との関係を示した調査結果である。
図２に示すように、原料組成と、その原料１５０から育成された結晶のキュリー温度には
、リチウムがリッチであると結晶のキュリー温度が高くなる傾向が有る。よって、育成結
晶のキュリー温度が所望の範囲から外れそうな場合には、原料組成を調整することで、キ
ュリー温度の調整ができる。即ち、育成される単結晶のキュリー温度を高めたい場合には
、原料中におけるリチウムの質量比を高くし、単結晶のキュリー温度を低くしたい場合に
は、原料中におけるリチウムの質量比を低くすればよい。なお、原料は、例えば、Ｌｉ２

ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５とを所定量混合して原料１５０としている。
【００３５】
　本実施形態では、単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心値として１１３７．５
℃以上１１３９．５℃以内になるように、Ｌｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５との原料組成を
調整する。原料組成の調整方法としては、いくつか方法が考えられる。例えば、前の育成
と同じ組成の仮焼原料に対し、育成される単結晶のキュリー温度を高い方向に調整する場
合にはＬｉ２ＣＯ３を添加し、低い方向に調整する場合いにはＮｂ２Ｏ５を添加する。つ
まり、Ｌｉを含むＬｉ２ＣＯ３を添加してＬＩの質量比を高くし、Ｌｉを含まないＮｂ２

Ｏ５を添加してＬｉの質量比を低くする。Ｌｉ２ＣＯ３粉末及びＮｂ２Ｏ５の添加量は、
図２の組成とキュリー温度との関係から計算することができる。
【００３６】
　図３は、目標とする育成後の単結晶のキュリー温度が、１１３７℃、１１３８℃、１１
３８．５℃、１１３９℃、１１４０℃、１１４１℃になるように原料組成を設定して単結
晶を育成し、その後、１回目と同じ原料組成で結晶育成を行った時のキュリー温度の変化
を示した図である。なお、上記キュリー温度は、育成された単結晶の直胴部の下側部（ボ
トム部）の位置のキュリー温度とした。図３において、目標キュリー温度が１１４１℃の
場合が曲線Ａで示され、１１４０℃の場合が曲線Ｂで示されている。同様に、目標キュリ
ー温度が１１３９℃の場合が曲線Ｃで示され、１１３８．５℃の場合が曲線Ｄで示されて
いる。更に、目標キュリー温度が１１３８℃の場合が曲線Ｅで示され、１１３７℃の場合
が曲線Ｆで示されている。
【００３７】
　図３に示されるように、目標のキュリー温度を１１３８．５℃を中心値として１１３７
．５℃以上１１３９．５℃以下になるように、Ｌｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５との原料組
成を調整し、１０回以上繰り返し育成された単結晶は、キュリー温度が１１３７℃を超え
、１１４０℃未満の範囲で安定している。特に、目標のキュリー温度が１１３８℃を超え
１１３９℃未満になるように、Ｌｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５との原料組成を調整した場
合、１０回以上繰り返し育成された単結晶は、キュリー温度が、１１３８℃以上、１１３
９℃以下の範囲で安定しておりより好ましい。これに対し、１１３７℃（曲線Ｆ）では、
徐々にキュリー温度が低くなり、１１４０℃（曲線Ｂ）では、徐々にキュリー温度が上昇
する。
【００３８】
　また、目標のキュリー温度を、１１３８．５℃を中心値として１１３７．５℃以上１１
３９．５℃以下になるように、Ｌｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５との原料組成を調整し育成
された単結晶は、単結晶内のキュリー温度のばらつきを抑えることが可能である。目標の
キュリー温度を１１３７．５℃以上１１３９．５℃以下に設定して得られた結晶において
、結晶トップ部とボトム部のキュリー温度の差は、育成１回目の結晶で０．５℃以内、育
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成１０回目の結晶で１℃以内と安定している。これに対し、１１３７℃（曲線Ｆ）では、
育成１回目の結晶で１℃以内、育成１０回目の結晶で２℃ボトム側が低くなる。１１４０
℃（曲線Ｂ）では、育成１回目の結晶で１．０℃以内、育成１０回目の結晶で２℃ボトム
側が高くなり、ばらつきが大きくなっている。
【００３９】
　目標キュリー温度が１１３７．５℃以上１１３９．５℃以下の場合には、育成回数が多
くなってもキュリー温度の変化は少なく、特に目標キュリー温度が１１３８℃以上１１３
９℃以下の場合には、育成回数が多くなっても、非常にキュリー温度の変動が小さくなっ
ていることが示されている。
【００４０】
　［実施例］
　以下、本発明の実施例について比較例も挙げて具体的に説明する。
【００４１】
　［実施例１］
　図１に示す高周波誘導加熱式単結晶育成装置を用い、内径１５０ｍｍのＰｔ坩堝を用い
て結晶直胴部径がφ１１０ｍｍの１２８°ＲＹ－ＬＮ結晶育成を行った。
【００４２】
　まず、Ｐｔ製坩堝１０内に原料１５０としてキュリー温度１１３８．５℃の結晶が得ら
れるように組成を調整したＬＮ粉をチャージし、原料１５０を融解させた後、種結晶１４
０の先端部を坩堝１０内の原料融液に浸し、結晶育成を行った。育成した結晶の固化率（
＝結晶重量／原料チャージ量）は７０％であった。
【００４３】
　次の育成では、初回育成と同一組成の原料を、初回育成で得られた結晶と同一重量分Ｐ
ｔ坩堝内に追加し、２回目育成を行った。同様の手順で育成を１０回繰り返した。
【００４４】
　得られた結晶全てに関して、結晶のトップ部とボトム部からサンプリングし、ＴＧ－Ｄ
ＴＡ装置を用いてキュリー温度測定を実施したところ、分析精度に起因するバラつきのみ
で、全て１１３８．５±０．５℃であり、結晶トップ部とボトム部のキュリー温度の差は
見られず、且つ１０回の育成で傾向を持った変化も見られなかった。
【００４５】
　［実施例２］
　目標のキュリー温度を１１３９℃とした以外は、実施例１と同様の条件で、結晶直胴部
径φ１１０ｍｍの１２８°ＲＹ－ＬＮ結晶の繰り返し育成を１０回実施した。得られた結
晶全てに関して、結晶のトップ部とボトム部からサンプリングし、ＴＧ－ＤＴＡ装置を用
いてキュリー温度測定を実施したところ、育成回数が増えるに従ってキュリー温度が高く
なる傾向が見られ、１回目育成でボトム部において１１３９℃であったキュリー温度が、
１０回目の育成結晶では１１３９．４℃となった。また、結晶トップ部とボトム部のキュ
リー温度差も、繰り返し育成回数が増えるに従って大きくなる傾向が見られ、育成１回目
では０．５℃の差であったものが、１０回目の育成結晶ではトップ部に対してボトム部の
キュリー温度が１℃高くなっていた。
【００４６】
　［実施例３］
　狙いのキュリー温度を１１３８℃とした以外は、実施例１と同様の条件で、結晶直胴部
径φ１１０ｍｍの１２８°ＲＹ－ＬＮ結晶の繰り返し育成を１０回実施した。得られた結
晶全てに関して、結晶のトップ部とボトム部からサンプリングし、ＴＧ－ＤＴＡ装置を用
いてキュリー温度測定を実施したところ、育成回数が増えるに従ってキュリー温度が低く
なる傾向が見られ、１回目育成でボトム部において１１３８．３℃であったキュリー温度
が、１０回目の育成結晶では１１３７．７℃となった。また、結晶トップ部とボトム部の
キュリー温度差も、繰り返し育成回数が増えるに従って大きくなる傾向が見られ、育成１
回目では０．５℃の差であったものが、１０回目の育成結晶ではトップ部に対してボトム
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部のキュリー温度が１℃低くなっていた。
【００４７】
　実施例１～３より、実際に測定した単結晶のキュリー温度が１１３７．７℃以上１１３
９．４℃以下の範囲内では、単結晶の育成回数が増加しえも、非常に安定したキュリー温
度の単結晶を製造することが可能であることが示された。
【００４８】
　［比較例１］
　目標のキュリー温度を１１４０℃とした以外は、実施例１と同様の条件で、結晶直胴部
径φ１１０ｍｍの１２８°ＲＹ－ＬＮ結晶の繰り返し育成を１０回実施した。得られた結
晶全てに関して、結晶のトップ部とボトム部からサンプリングし、ＴＧ－ＤＴＡ装置を用
いてキュリー温度測定を実施したところ、育成回数が増えるに従ってキュリー温度が高く
なる傾向が見られ、１回目育成でボトム部において１１４０．２℃であったキュリー温度
が、１０回目の育成結晶では１１４２．６℃となった。また、結晶トップ部とボトム部の
キュリー温度差も、繰り返し育成回数が増えるに従って大きくなる傾向が見られ、育成１
回目では１℃の差であったものが、１０回目の育成結晶ではトップ部に対してボトム部の
キュリー温度が２℃高くなっていた。
【００４９】
　なお、比較例１においては、目標キュリー温度は１１４０℃に設定しているが、実際の
キュリー温度は１１４０．２℃以上である。よって、キュリー温度１１４０℃未満は、本
発明で有効に機能する温度範囲内にある。
【００５０】
　［比較例２］
　目標のキュリー温度を１１３７℃とした以外は、実施例１と同様の条件で、結晶直胴部
径φ１１０ｍｍの１２８°ＲＹ－ＬＮ結晶の繰り返し育成を１０回実施した。得られた結
晶全てに関して、結晶のトップ部とボトム部からサンプリングし、ＴＧ－ＤＴＡ装置を用
いてキュリー温度測定を実施したところ、育成回数が増えるに従ってキュリー温度が低く
なる傾向が見られ、１回目育成でボトム部において１１３６．８℃であったキュリー温度
が、１０回目の育成結晶では１１３４．３℃となった。また、結晶トップ部とボトム部の
キュリー温度差も、繰り返し育成回数が増えるに従って大きくなる傾向が見られ、育成１
回目では１℃の差であったものが、１０回目の育成結晶ではトップ部に対してボトム部の
キュリー温度が２℃低くなっていた。
【００５１】
　なお、比較例２においては、目標キュリー温度は１１３７℃に設定しているが、実際の
キュリー温度は１１３６．８℃以下である。よって、キュリー温度１１３７℃より高い温
度は、本発明で有効に機能する温度範囲内にある。
【００５２】
　このように、本実施例によれば、単結晶のキュリー温度が１１３８．５℃を中心とし１
１３７．５℃以上１１３９．５℃以下になるように、Ｌｉ２ＣＯ３粉末とＮｂ２Ｏ５との
原料組成を調整し単結晶を育成することにより、単結晶の育成回数を重ねても、キュリー
温度が略均一な高品質のニオブ酸リチウム単結晶を構成できることが示された。
【００５３】
　更に、目標のキュリー温度が１１３８℃を超え１１３９℃未満になるように、Ｌｉ２Ｃ
Ｏ３粉末とＮｂ２Ｏ５との原料組成を調整し１０回以上繰り返し育成された単結晶は、キ
ュリー温度が１１３８℃以上１１３９℃以下の範囲で安定しておりキュリー温度の均一性
が高い高品質のニオブ酸リチウム単結晶を構成できることが示された。
【００５４】
　以上、本発明の好ましい実施形態及び実施例について詳説したが、本発明は、上述した
実施形態及び実施例に制限されることはなく、本発明の範囲を逸脱することなく、上述し
た実施例に種々の変形及び置換を加えることができる。
【符号の説明】
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【００５５】
　１０　　坩堝
　２０　　坩堝台
　３０　　リフレクタ
　４０　　アフターヒータ
　５０、６０　　耐火物
　７０　　ワークコイル
　８０　　引き上げ軸
　８１　　シードホルダ
　９０　　載置台
　１００　　チャンバー
　１１０　　電源
　１２０　　制御部
　１４０　　種結晶
　１５０　　原料

【図１】 【図２】
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