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高品質SiCバルク結晶に向けた溶液法への期待 

昇華法 

・SiC粉末を昇華させSiC成長 

・ 2000 ℃以上の高温プロセス 

坩堝 SiC粉末 

昇華 

種結晶 

溶液法で欠陥のない高品質SiC結晶を作製する。 

Si 溶媒 

カーボン軸 

種結晶 

カーボン坩堝 

溶液法 

・平衡状態に近いプロセス 

・低欠陥な結晶が成長可能 

・Si溶媒にCを溶解させSiC成長 



SiC結晶欠陥について 

名称 略称 名称（英語） 
バーガーズ 

ベクトルの向き[1] 伝播方向 デバイスへの影響[2] 

マイクロパイプ MP Micropipe 〈0001〉 〈0001〉 リーク電流の原因  

貫通らせん転位 TSD 
Threading Screw 

Dislocation 
〈0001〉 〈0001〉 

耐圧劣化 
酸化膜不良 

エピ欠陥の発生 

貫通刃状転位 TED 
Threading Edge 

Dislocation 
〈11-20〉 〈0001〉 

少数キャリアの 
ライフタイムキラー 

基底面転位 BPD 
Basal Plane  
Dislocation 

〈11-20〉 (0001) 
面内任意 

順方向特性劣化 
酸化膜不良 

C軸 

基底面転位 

貫通刃状転位 

貫通らせん転位 マイクロパイプ 

C軸 

[1] 土田 他, SiC及び関連ワイドギャップ半導体研究会 第16回講演会 予稿集 p. 6, 

[2] 大谷 他, SiC及び関連ワイドギャップ半導体研究会 第17回講演会 予稿集 p. 8. 



結晶評価法(放射光トポグラフィー) 

波長と侵入深さ 

SiC  

結晶 

原子核乾板 

放射光 

放射光 

原子核乾板 

SiC結晶 

BL-15C （PF、KEK） 

波長 [nm] 回折面 侵入深さ[mm] 

0.179  (11-2･12) 18 

0.150  (11-2･12) 11 

0.128  (11-2･12) 5 



結晶評価法(熱塩素エッチング) 

ガス流量 

N2: 1.0 slm 

O2: 80 sccm 

Cl2: 80 sccm 

SiC(s)+2Cl2(g)→SiCl4(g)+C(s) 

C(s)+O2(g)→CO2(g) 

シーケンス 

Cl2 

N2 

O2 

石英管 

排気 

SiC結晶 

電気炉 

反応式 

0.42 mm/hr 

T
e
m

p
. 

time 
Cl2, O2 N2 

30 min 
980 ℃ 

エッチングレート 

T. Hatayama et al., Jpn. J. Appli. Phys., 45 (2006), p. L690. 



目的 

放射光トポグラフィーと 

熱塩素エッチングを組み合わせた 

溶液法SiCの転位挙動観察 



SiC溶液成長法 

カーボン坩堝 

高周波
コイル 

熱電対(成長温度モニタ用) 

Si溶媒 

熱電対(制御用) 

カーボン軸 

ホットゾーン 

ステンレス軸 

(水冷) 

種結晶 

ディップ時の様子 

成長装置 

概略図 

成長装置 

（チャンバー内部） 

R.T. 

ディップ 切りはなし 

成長時間 
1630 ℃ 

Si: 3 mol、純度11 N 

C: カーボン坩堝から供給 

種結晶: 昇華法で作製された 

      6H-SiC(0001) 基板 

シーケンス 

原料 

(0001)面 

[0001] 

[11-20] 

[0001] 

[11-20] 

オン基板 オフ基板 

(0001)面 



[1-100] 

[0001] Si面  

[11-20] 

100 μm 

BPD 

TSD 

TED 

100 μm 

結晶評価（放射光トポグラフィー） 

溶液成長 

トポグラフ撮影条件 反射面(11-2･12)、λ=0.150 nm、入射角10.8 °侵入深さ約11 mm 

種結晶のトポグラフ像 溶液成長後のトポグラフ像 

溶液成長前後の転位を比較し、挙動を観察した。 

溶液成長条件 種結晶on-axis基板、成長温度1630 ℃、成長時間5 hr、成長厚み 88 mm 

11 mm 

種結晶 

88 mm 成長層 

11 mm 

種結晶 

on-axis基板 



[1-100] 

[0001] Si面  

[11-20] 

結晶評価（TSD挙動解析） 

成長後TSDが見られなくなり、代わりに軌跡が観察された。 

種結晶のトポグラフ像 溶液成長後のトポグラフ像 

TSDの一部が消え、同じ場所に軌跡が存在していた。 

軌跡が他のTSDにつながっているものも存在した。 

トポグラフ撮影条件 反射面(11-2･12)、λ=0.150 nm、入射角10.8 °侵入深さ約11 mm 
溶液成長条件 種結晶on-axis基板、成長温度1630 ℃、成長時間5 hr、成長厚み 88 mm 

溶液成長 

50 μm 50 μm 

on-axis基板 



100 μm 100 μm 

BPD 

TSD 

TED 

[1-100] 

[0001] Si面  

[11-20] 

溶液成長 

トポグラフ撮影条件 反射面(11-2･12)、λ=0.150 nm、入射角10.8 °侵入深さ約11 mm 

BPDは溶液成長では形成されないと考えられる。 

溶液成長条件 種結晶on-axis基板、成長温度1630 ℃、成長時間5 hr、成長厚み 88 mm 

種結晶のBPDが引き継がれていない。 

さらに、新しいBPDが形成されていない。 

結晶評価（BPD挙動解析） 

種結晶のトポグラフ像 溶液成長後のトポグラフ像 

on-axis基板 



結晶評価（トポ像と表面モフォロジーの対応） 

溶液成長後のトポグラフ像 
溶液成長後の 

ノマルスキー表面写真 

軌跡の方向とステップフロー方向が一致している。 

トポグラフ撮影条件 反射面(11-2･12)、λ=0.150 nm、入射角10.8 °侵入深さ約11 mm 
溶液成長条件 種結晶on-axis基板、成長温度1630 ℃、成長時間5 hr、成長厚み 88 mm 

ステップフロー方向 

50 μm 50 μm 

[1-100] 

[0001] Si面  

[11-20] 

on-axis基板 



TSD 

TSD挙動考察 

ステップフローによって転位
が曲げられたと考えられる。 

オフ基板上に成長してステッ
プフロー成長を意図的に生
じさせてみる。 

オン基板上成長 

オフ基板上成長 

TSD [0001] 

[11-20] 

[0001] 

[11-20] 



SiC結晶評価（オフ基板上成長） 
溶液成長条件 種結晶1.4 o off基板、成長温度1630 ℃、成長時間3hr、成長厚み 24 mm 

種結晶のトポグラフ像 溶液成長後のトポグラフ像 

成長後、部分的に、TSDが存在していた場所に軌跡が存在していた。 

軌跡が他のTSDにつながっているものが存在した。 

軌跡はステップフロー方向に沿っていた。 

成長前:反射面(11-2･12)、λ=0.150 nm、入射角12.2 °侵入深さ約12 mm 

成長後: 反射面(11-2･12)、λ=0.128 nm、入射角1.9 °侵入深さ約5 mm 

溶液成長 

100 mm 

ステップ 

フロー 

方向 

100 mm 

トポグラフ撮影条件  [1-100] 

[0001] Si面  

[11-20] 

12 mm 

種結晶 24 mm 成長層 

種結晶 

5 mm 

オン基板上成長に比べ、TSDは減少し、軌跡は増加した。 

1.4˚off基板 



SiC結晶評価（エッチングとトポグラフ比較） 
溶液成長条件 種結晶1.4 o off基板、成長温度1630 ℃、成長時間3hr、成長厚み 24 mm 

成長層トポグラフ像 成長層エッチング像 

100 mm 100 mm 100 mm 

トポグラフ像と 

エッチング像の重ね合わせ 

50 mm 

ステップフロー方向 

[1-100] 

[0001] Si面  

[11-20] 

小さいエッチピットの一部は軌跡上に存在している。 

黒い軌跡 小さいピット 

1.4˚off基板 



軌跡とエッチピットの関係考察 

①転位がステップフローに 

 よって曲げられる。 

②曲げられている間に転位が分裂、 

   または、軌跡上に新たな転位が 

   発生すると考えられる。 

③トポグラフでは軌跡が観察され、 

 エッチングでは軌跡上に複数個の 

 エッチピットが観察される。 

50 mm 

黒い軌跡 
小さいピット 

ステップ 

フロー 

方向 

CVDにおける4H-SiC 8˚オフへの成長前後のトポ像とエッチング 

成長後 成長前 KOHエッチング 

H. Tsuchida et al., Phys.  Status Solidi B, 246(2009), p. 1553. 

1.4˚off基板 

軌跡上にエッチピットが見られない。 



まとめと今後の展望 

まとめ 

今後の展望 

・溶液成長ではBPDが形成されなかった。 

・曲げられた転位は複数の転位に分裂していた。 

・軌跡上に小さなエッチピットが配列していた。 

謝辞: 放射光トポグラフィーにおいてご尽力頂いた 産業技術総合研究所、松畑洋文氏、加藤智久氏、高エネルギー加速器研究機構 
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・別の回折面でのトポグラフ撮影を行う。 

・TEMによる転位の解析を行う。 

・溶液成長した後、種結晶ではTSDが存在していた場所 

  にステップフロー方向に沿った軌跡が見られた。 

・エッチングと研磨により、軌跡上のエッチピットを調べる。 


