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(57)【特許請求の範囲】

【請求項１】

　成長基板の上に六方晶系の窒化ホウ素からなる分離層を形成する第１工程と、

　前記分離層の上にＡｌＮからなるＡｌＮ層を＋ｃ軸方向に結晶成長する第２工程と、

　前記ＡｌＮ層の主表面を酸化して変質させて変質層とする第３工程と、

　前記変質層の主表面を窒化して主表面をＮ極性とした成長準備層とする第４工程と、

　主表面をＮ極性とした前記成長準備層の上に、ＧａＮ、ＡｌＮ、ＩｎＧａＮ、およびＩ

ｎＮのいずれかの窒化物半導体を窒素極性で結晶成長して前記窒化物半導体の結晶からな

るブールを作製する第５工程と、

　前記成長基板を前記分離層で分離することで前記ブールより前記成長基板を取り除く第

６工程と、

　前記ブールを分割して複数の窒化物半導体自立基板を作製する第７工程と

　を備えることを特徴とする窒化物半導体自立基板作製方法。

【請求項２】

　請求項１記載の窒化物半導体自立基板作製方法において、

　前記成長基板は、単結晶ニッケルから構成されて主表面が（１１１）面とされている

　ことを特徴とする窒化物半導体自立基板作製方法。

【請求項３】

　請求項１記載の窒化物半導体自立基板作製方法において、

　前記成長基板は、単結晶鉄、鉄とシリコンの合金の単結晶、および鉄とガリウムの合金
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の 単 結 晶 の 何 れ か か ら 構 成 さ れ て 主 表 面 が （ １ １ １ ） 面 と さ れ て い る

　 こ と を 特 徴 と す る 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 作 製 方 法 。

【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】

【 技 術 分 野 】

【 ０ ０ ０ １ 】

　 本 発 明 は 、 Ｇ ａ Ｎ ， Ａ ｌ Ｎ ， Ｉ ｎ Ｇ ａ Ｎ ， Ｉ ｎ Ｎ な ど の 窒 化 物 半 導 体 の 結 晶 か ら な る 窒

化 物 半 導 体 自 立 基 板 作 製 方 法 に 関 す る 。

【 背 景 技 術 】

【 ０ ０ ０ ２ 】

　 近 年 、 発 光 ダ イ オ ー ド や レ ー ザ な ど の 発 光 素 子 に 用 い る 半 導 体 材 料 と し て 、 III族 窒 化

物 半 導 体 が 着 目 さ れ て い る 。 例 え ば 、 III族 窒 化 物 半 導 体 と し て Ｇ ａ Ｎ や Ｉ ｎ Ｇ ａ Ｎ な ど

が あ る 。 こ の 窒 化 物 半 導 体 は 、 赤 外 光 か ら 紫 外 光 の 広 い 波 長 範 囲 に 対 応 す る バ ン ド ギ ャ ッ

プ エ ネ ル ギ ー を 有 し 、 青 色 や 緑 色 な ど の 発 光 ダ イ オ ー ド （ Ｌ Ｅ Ｄ ） や 、 発 振 波 長 が 紫 外 域

か ら 赤 外 域 の 半 導 体 レ ー ザ の 材 料 と し て 有 望 視 さ れ て い る 。 省 エ ネ の 照 明 用 に 実 用 化 さ れ

、 広 く 市 販 さ れ て い る 白 色 Ｌ Ｅ Ｄ は 、 窒 化 物 半 導 体 か ら な る 青 色 Ｌ Ｅ Ｄ と 、 黄 色 の 蛍 光 材

料 と の 組 み 合 わ せ か ら 、 構 成 さ れ て い る 。 例 え ば 、 市 販 の 高 密 度 の Ｄ Ｖ Ｄ （ Digital Vers

atile Disk） の 記 録 ・ 読 み 出 し に は 、 窒 化 物 半 導 体 か ら な る 波 長 ４ ０ ０ ～ ４ １ ０ ｎ ｍ の 半

導 体 レ ー ザ が 用 い ら れ て い る 。

【 ０ ０ ０ ３ 】

　 こ の よ う な 素 子 に お い て は 、 結 晶 性 の 良 い 半 導 体 薄 膜 が 必 須 で あ る 。 一 般 に 、 半 導 体 素

子 は 、 単 結 晶 基 板 上 に 基 板 と 同 種 の 材 料 か ら な る 単 結 晶 薄 膜 を 複 数 積 層 し た 構 造 か ら な っ

て い る 。 こ の こ と に よ っ て 、 欠 陥 の 少 な い 高 品 質 な 単 結 晶 薄 膜 の 成 長 が 可 能 と な っ て い る

。 欠 陥 の う ち 、 特 に 注 目 す べ き は 、 転 位 で あ る 。 光 素 子 に お い て は 、 こ の 転 位 密 度 は 、 発

光 効 率 や 素 子 寿 命 な ど の 素 子 特 性 に 大 き な 影 響 を 与 え る 。 例 え ば 、 Ｉ ｎ Ｐ 系 の 光 フ ァ イ バ

通 信 に 用 い ら れ る 半 導 体 レ ー ザ に お い て は 、 こ の 転 位 密 度 を １ ０
3
／ ｃ ｍ

2
以 下 に す る こ と

に よ っ て 初 め て シ ス テ ム か ら の 要 求 で あ る 素 子 寿 命 １ ０ 万 時 間 を 確 保 で き て い る 。

【 ０ ０ ０ ４ 】

　 と こ ろ が 、 窒 化 物 半 導 体 の 場 合 、 例 え ば 、 窒 化 物 半 導 体 の 中 心 材 料 で あ る Ｇ ａ Ｎ に お い

て は 、 窒 素 （ Ｎ ） の 気 相 ・ 固 相 間 の 平 衡 蒸 気 圧 が 、 従 来 か ら あ る III-V族 半 導 体 材 料 、 例

え ば 、 Ｉ ｎ Ｐ の 燐 （ Ｐ ） の 平 衡 蒸 気 圧 に 較 べ て 数 桁 高 い 。 こ の た め 、 Ｇ ａ Ｎ 単 結 晶 基 板 を

安 価 で 作 製 す る こ と は で き な い 。 現 在 市 販 の 白 色 Ｌ Ｅ Ｄ や 青 色 交 通 信 号 機 な ど に は 、 サ フ

ァ イ ア 基 板 が 用 い ら れ て い る 。 Ｇ ａ Ｎ と サ フ ァ イ ア と の 間 の 格 子 不 整 は １ ３ ． ８ ％ あ り 、

Ｇ ａ Ｎ 中 に は 密 度 １ ０
8 - 9

／ ｃ ｍ
2
も の 貫 通 転 位 が 存 在 し て い る 。 こ の た め 、 白 色 Ｌ Ｅ Ｄ の

効 率 も 、 現 状 で は 、 蛍 光 灯 の ２ 倍 を 超 え る 程 度 で あ る １ ８ ０ ｌ ｍ ／ ｗ で し か な い 。

【 ０ ０ ０ ５ 】

　 殺 菌 灯 と し て 期 待 さ れ て い る 波 長 ２ ６ ０ ｎ ｍ の 紫 外 Ｌ Ｅ Ｄ で は 、 転 位 密 度 の 減 少 に 伴 い

発 光 効 率 は 改 善 さ れ て い る （ 非 特 許 文 献 １ 参 照 ） 。 し か し な が ら 、 材 料 固 有 の バ ン ド ギ ャ

ッ プ エ ネ ル ギ ー の 制 限 か ら 、 発 光 層 と キ ャ リ ア 注 入 層 （ ク ラ ッ ド 層 ） と の 間 の バ ン ド ギ ャ

ッ プ 差 を 大 き く で き な い た め 、 発 光 効 率 は 限 界 に 達 し て い る 。

【 ０ ０ ０ ６ 】

　 ま た 、 窒 化 物 半 導 体 に は 、 窒 化 物 半 導 体 の 物 性 か ら 、 高 い パ フ ォ ー マ ン ス を 有 す る ト ラ

ン ジ ス タ も 期 待 さ れ て い る 。 キ ャ リ ア を 基 板 表 面 に 平 行 に 移 動 す る 、 い わ ゆ る 、 横 型 ト ラ

ン ジ ス タ 、 例 え ば 、 高 電 子 移 動 度 ト ラ ン ジ ス タ （ Ｈ Ｅ Ｍ Ｔ ） で は 、 貫 通 転 位 が 電 子 の 移 動

度 を 低 下 さ せ て し ま う 。 ま た 、 基 板 表 面 に 垂 直 な 方 向 に キ ャ リ ア を 移 動 さ せ る 縦 型 ト ラ ン

ジ ス タ は 、 高 耐 圧 ・ 大 電 力 動 作 が 期 待 さ れ て い る が 、 キ ャ リ ア が 貫 通 転 位 と 平 行 に 走 行 す

る た め に 、 横 型 ト ラ ン ジ ス タ 以 上 に 大 き く 貫 通 転 位 の 影 響 を 受 け る 。

【 ０ ０ ０ ７ 】

　 以 上 の こ と を 検 討 す る と 、 基 板 と し て の １ つ の 解 は 、 Ｇ ａ Ｎ 基 板 を 用 い る こ と で あ る 。

現 在 、 「 自 立 基 板 」 と 称 さ れ る Ｇ ａ Ｎ 基 板 が 市 販 さ れ て い る 。 市 販 さ れ て い る Ｇ ａ Ｎ 自 立

基 板 の 価 格 は 、 直 径 ２ イ ン チ で ２ ０ ～ ３ ０ 万 円 程 度 で あ る 。 こ の 基 板 は 、 Ｇ ａ Ａ ｓ や サ フ

10

20

30

40

50



(3) JP  6711975  B2  2020.6.17

ァ イ ア な ど の 単 結 晶 基 板 上 へ の Ｇ ａ Ｎ 成 長 、 基 板 剥 離 、 Ｇ ａ Ｎ の 切 断 、 Ｇ ａ Ｎ 基 板 の 研 磨

の 工 程 を 通 し て 作 製 さ れ て い る 。 紫 外 Ｌ Ｅ Ｄ の 場 合 、 こ の Ｇ ａ Ｎ 自 立 基 板 を 用 い る こ と に

よ っ て 、 Ｌ Ｅ Ｄ 構 造 内 の 転 位 密 度 を 低 減 で き 、 発 光 効 率 を １ 桁 以 上 向 上 さ せ る こ と が 実 現

さ れ て い る （ 非 特 許 文 献 ２ 参 照 ） 。

【 先 行 技 術 文 献 】

【 非 特 許 文 献 】

【 ０ ０ ０ ８ 】

【 非 特 許 文 献 １ 】 H. Hirayama, S. Fujikawa, N. Noguchi, J. Norimatsu, T. Takano, K

. Tsubaki, and N. Kamata, "222-282 nm AlGaN and InAlGaN-based Deep-U V LEDs Fabri

cated on High-quality AlN on Sapphire", phys. stat. sol. (a), vol.206, pp.1176-1

182, 2009.

【 非 特 許 文 献 ２ 】 K. Akita, T. Nakamura, and H. Hirayama, "Effects of GaN Substrat

es on InAlGaN Quaternary U V LEDs", phys. stat. sol. (a), vol.201, pp.2624-2627,

2004.

【 非 特 許 文 献 ３ 】 E. S. Hellman, "The Polarity of GaN: a Critical Review", M RS Int

ernet J. Nitride Semiconds. Res. vol.3, pp.11.1-11.11, 1998.

【 非 特 許 文 献 ４ 】 Y. Kobayashi et al. , "Hexagonal Boron Nitride on Ni (1 1 1) S Gr

own by Flow-rate Modulation Epitaxy", J. Cryst. Growth, vol.298, pp.325-327, 200

7.

【 非 特 許 文 献 ５ 】 Y. Shi et al. , "Synthesis of Few-Layer Hexagonal Boron Nitride T

hin Film by Chemical Vapor Deposition", Nano letters, vol.10, pp.4134-4139, 2010

.

【 非 特 許 文 献 ６ 】 T. Matsuoka et al. , "N-Polarity GaN on Sapphire Substrate Grown

by M O VPE", phys. stat. sol. (b), vol.243, No.7, pp.1446-1450, 2006.

【 発 明 の 概 要 】

【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】

【 ０ ０ ０ ９ 】

　 と こ ろ で 、 現 在 、 一 般 に は 、 サ フ ァ イ ア 基 板 を 成 長 基 板 と し て 用 い 、 こ の 上 に 有 機 金 属

気 相 成 長 （ Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ ） 法 を 用 い て 膜 厚 １ ～ ２ μ ｍ 程 度 の Ｇ ａ Ｎ 単 結 晶 薄 膜 を 結 晶 成 長 し

、 そ の 後 、 成 長 速 度 が Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ 法 に 較 べ て 二 桁 早 い ハ イ ド ラ イ ド 気 相 成 長 （ Ｈ Ｖ Ｐ Ｅ ）

法 を 用 い て 、 厚 膜 Ｇ ａ Ｎ を 成 長 し 、 こ の 後 、 成 長 基 板 を 除 去 し て イ ン ゴ ッ ト 状 の Ｇ ａ Ｎ 膜

を 形 成 し 、 こ れ を 所 望 の 厚 さ の 基 板 に 切 り 出 す こ と で 、 Ｇ ａ Ｎ 自 立 基 板 を 作 製 し て い る 。

現 状 で は 、 イ ン ゴ ッ ト 状 の Ｇ ａ Ｎ 膜 は 、 Ｇ ａ 極 性 （ III族 極 性 ） で 成 長 さ れ て い る 。 こ の

極 性 は 、 従 来 か ら 実 用 化 さ れ て き た Ｇ ａ Ａ ｓ や Ｉ ｎ Ｐ の 立 方 晶 状 の 結 晶 構 造 で あ る ジ ン ク

ブ レ ン ド 型 に は な い Ｇ ａ Ｎ の 結 晶 構 造 で あ る 六 方 晶 状 の 結 晶 構 造 で あ る ウ ル ツ 鉱 型 特 有 の

特 性 で あ る 。

【 ０ ０ １ ０ 】

　 以 下 、 図 ３ を 用 い て 上 記 極 性 に つ い て 説 明 す る 。 図 ３ は 、 ウ ル ツ 鉱 型 の ｃ 軸 方 向 に 結 晶

成 長 し た と き の 極 性 を 示 す 説 明 図 で あ る 。 図 ３ の （ ａ ） に 示 す よ う に 、 Ｇ ａ （ ＋ Ｃ ） 極 性

成 長 の 場 合 に は 、 気 相 － 固 相 間 の 平 衡 蒸 気 圧 の 高 い Ｎ 原 子 １ 個 が Ｇ ａ 原 子 １ 個 で 捕 獲 さ れ

て い る 。 一 方 、 図 ３ の （ ｂ ） に 示 す よ う に 、 Ｎ （ － Ｃ ） 極 性 で は 、 Ｎ 原 子 １ 個 が Ｇ ａ 原 子

３ 個 で 捕 獲 さ れ て い る 。 こ の よ う に 、 Ｎ 極 性 成 長 で は 、 Ｇ ａ 極 性 成 長 の 場 合 よ り 、 Ｎ 原 子

が 捕 獲 さ れ や す い こ と に な る 。 従 っ て 、 極 性 に よ っ て 、 結 晶 成 長 の 状 況 が 左 右 さ れ る こ と

が 容 易 に 類 推 さ れ る 。

【 ０ ０ １ １ 】

　 市 販 の Ｌ Ｅ Ｄ な ど は 、 全 て Ｇ ａ 極 性 成 長 で 作 製 さ れ て い る 。 こ の 理 由 は 、 Ｎ 極 性 成 長 に

較 べ て 、 成 長 が 容 易 な た め で あ る （ 非 特 許 文 献 ３ 参 照 ） 。 Ｇ ａ 極 性 で 作 製 さ れ る Ｇ ａ Ｎ 自

立 基 板 用 の 厚 膜 Ｇ ａ Ｎ 成 長 後 の 状 態 を 、 図 ４ を 用 い て 説 明 す る 。 直 径 ２ イ ン チ の Ｇ ａ Ｎ 自

立 基 板 を 得 る た め に 、 直 径 ２ ． ５ イ ン チ の サ フ ァ イ ア 基 板 ４ ０ １ が 用 い ら れ て い る 。 成 長

さ せ て い る Ｇ ａ Ｎ 膜 ４ ０ ２ の 側 壁 の 面 方 位 は 、 ｛ １ － １ ０ １ ｝ ま た は ｛ １ － １ ０ ２ ｝ と な
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り 、 Ｇ ａ Ｎ 膜 ４ ０ ２ の 膜 厚 が 厚 く な る の に と も な い 直 径 が 小 さ く な る 。 成 長 し た Ｇ ａ Ｎ 膜

４ ０ ２ の 膜 厚 が ７ ～ ８ ｍ ｍ 程 度 に 到 達 す る と 、 最 上 面 の 直 径 が ２ イ ン チ に ま で 小 さ く な り

、 こ れ 以 上 成 長 さ せ る こ と が で き な い 状 態 と な る 。 こ の 厚 さ で は 、 ６ 枚 程 度 し か Ｇ ａ Ｎ 自

立 基 板 を 作 製 で き な い 。 こ の た め 、 現 状 の 作 製 技 術 で は 、 一 枚 の 自 立 基 板 の 作 製 の た め に

、 高 い コ ス ト を 要 し 、 Ｇ ａ Ｎ 自 立 基 板 が 高 価 に な っ て し ま う と い う 問 題 が あ る 。

【 ０ ０ １ ２ 】

　 本 発 明 は 、 以 上 の よ う な 問 題 点 を 解 消 す る た め に な さ れ た も の で あ り 、 よ り 安 価 に 貫 通

転 位 密 度 の 少 な い 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 が 作 製 で き る よ う に す る こ と を 目 的 と す る 。

【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】

【 ０ ０ １ ３ 】

　 本 発 明 に 係 る 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 作 製 方 法 は 、 成 長 基 板 の 上 に 六 方 晶 系 の 窒 化 ホ ウ 素

か ら な る 分 離 層 を 形 成 す る 第 １ 工 程 と 、 分 離 層 の 上 に Ａ ｌ Ｎ か ら な る Ａ ｌ Ｎ 層 を ＋ ｃ 軸 方

向 に 結 晶 成 長 す る 第 ２ 工 程 と 、 Ａ ｌ Ｎ 層 の 主 表 面 を 酸 化 し て 変 質 さ せ て 変 質 層 と す る 第 ３

工 程 と 、 変 質 層 の 主 表 面 を 窒 化 し て 主 表 面 を Ｎ 極 性 と す る 成 長 準 備 層 と す る 第 ４ 工 程 と 、

主 表 面 を Ｎ 極 性 と し た 成 長 準 備 層 の 上 に 、 Ｇ ａ Ｎ 、 Ａ ｌ Ｎ 、 Ｉ ｎ Ｇ ａ Ｎ お よ び Ｉ ｎ Ｎ の い

ず れ か の 窒 化 物 半 導 体 を 窒 素 極 性 で 結 晶 成 長 し て 窒 化 物 半 導 体 の 結 晶 か ら な る ブ ー ル を 作

製 す る 第 ５ 工 程 と 、 成 長 基 板 を 分 離 層 で 分 離 す る こ と で ブ ー ル よ り 成 長 基 板 を 取 り 除 く 第

６ 工 程 と 、 ブ ー ル を 分 割 し て 複 数 の 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 を 作 製 す る 第 ７ 工 程 と を 備 え る

。

【 ０ ０ １ ４ 】

　 上 記 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 作 製 方 法 に お い て 、 成 長 基 板 は 、 単 結 晶 ニ ッ ケ ル 、 単 結 晶 鉄

、 鉄 と シ リ コ ン の 合 金 の 単 結 晶 お よ び 鉄 と ガ リ ウ ム の 合 金 の 単 結 晶 の 何 れ か か ら 構 成 さ れ

て 主 表 面 が （ １ １ １ ） 面 と さ れ て い る 。

【 発 明 の 効 果 】

【 ０ ０ １ ５ 】

　 以 上 説 明 し た こ と に よ り 、 本 発 明 に よ れ ば 、 よ り 安 価 に 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 が 作 製 で

き る と い う 優 れ た 効 果 が 得 ら れ る 。

【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】

【 ０ ０ １ ６ 】

【 図 １ 】 図 １ は 、 本 発 明 の 実 施 の 形 態 に お け る 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 作 製 方 法 を 説 明 す る

た め の 説 明 図 で あ る 。

【 図 ２ 】 図 ２ は 、 主 表 面 を Ｇ ａ 極 性 と し た 状 態 で Ｇ ａ Ｎ を 結 晶 成 長 し た 場 合 の 問 題 を 説 明

す る た め の 説 明 図 で あ る 。

【 図 ３ 】 図 ３ は 、 Ｇ ａ Ｎ 基 板 表 面 の 極 性 に つ い て 説 明 す る 説 明 図 で あ る 。

【 図 ４ 】 図 ４ は 、 Ｇ ａ 極 性 で 作 製 さ れ る 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 用 の 厚 膜 Ｇ ａ Ｎ 成 長 後 の 状

態 を 説 明 す る た め の 説 明 図 で あ る 。

【 発 明 を 実 施 す る た め の 形 態 】

【 ０ ０ １ ７ 】

　 以 下 、 本 発 明 の 実 施 の 形 態 に つ い て 図 を 参 照 し て 説 明 す る 。 図 １ は 、 本 発 明 の 実 施 の 形

態 に お け る 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 作 製 方 法 を 説 明 す る た め の 説 明 図 で あ る 。

【 ０ ０ １ ８ 】

　 ま ず 、 第 １ 工 程 Ｓ １ ０ １ で 、 図 １ の （ ａ ） に 示 す よ う に 、 成 長 基 板 １ ０ １ の 上 に 、 六 方

晶 系 の 窒 化 ホ ウ 素 （ ｈ － Ｂ Ｎ ） か ら な る 分 離 層 １ ０ ２ を 形 成 す る 。 成 長 基 板 １ ０ １ は 、 単

結 晶 ニ ッ ケ ル か ら 構 成 さ れ て 主 表 面 が （ １ １ １ ） 面 と さ れ て い れ ば よ い 。 ま た 、 成 長 基 板

１ ０ １ は 、 単 結 晶 鉄 、 鉄 と シ リ コ ン の 合 金 の 単 結 晶 、 お よ び 鉄 と ガ リ ウ ム の 合 金 の 単 結 晶

の 何 れ か か ら 構 成 さ れ て 主 表 面 が （ １ １ １ ） 面 と さ れ て い て も よ い 。 以 下 で は 、 成 長 基 板

１ ０ １ が 単 結 晶 ニ ッ ケ ル の 場 合 に つ い て 説 明 す る 。 分 離 層 １ ０ ２ は 、 よ く 知 ら れ た 有 機 金

属 気 相 成 長 法 に よ り 、 ト リ エ チ ル ボ ロ ン お よ び ア ン モ ニ ア を ソ ー ス ガ ス と し て 窒 化 ホ ウ 素

を 堆 積 さ せ る こ と で 形 成 す れ ば よ い （ 非 特 許 文 献 ４ 参 照 ） 。

【 ０ ０ １ ９ 】
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　 ま た 、 ボ ラ ジ ン （ Ｂ 3 Ｎ 3 Ｈ 6 ） を ソ ー ス ガ ス と し （ キ ャ リ ア ガ ス は 窒 素 ） 、 単 結 晶 基 板

に 吸 収 お よ び 拡 散 さ せ 、 原 料 供 給 を 止 め た 後 、 単 結 晶 基 板 中 に 含 ま れ る ホ ウ 素 と 窒 素 を 基

板 結 晶 表 面 に 析 出 さ せ て 、 成 長 基 板 １ ０ １ の 上 に ｈ － Ｂ Ｎ を 結 晶 成 長 し て も よ い （ 非 特 許

文 献 ５ 参 照 ） 。 こ の 場 合 、 基 板 温 度 条 件 を ４ ０ ０ ℃ と し て 成 長 基 板 １ ０ １ の 主 表 面 に ボ ラ

ン ジ ン を 晒 す こ と で 、 ｐ ｏ ｌ ｙ ｂ ｏ ｒ ａ ｚ ｙ ｌ ｅ ｎ ｅ を 基 板 表 面 に 形 成 し 、 こ の 後 、 １ ０

０ ０ ℃ ま で ５ ℃ ／ 分 の 昇 温 速 度 で 温 度 を 上 昇 さ せ 、 １ ０ ０ ０ ℃ で １ 時 間 保 持 す れ ば よ い 。

【 ０ ０ ２ ０ 】

　 次 に 、 第 ２ 工 程 Ｓ １ ０ ２ で 、 図 １ の （ ｂ ） に 示 す よ う に 、 分 離 層 １ ０ ２ の 上 に Ａ ｌ Ｎ か

ら な る Ａ ｌ Ｎ 層 １ ０ ３ を ＋ ｃ 軸 方 向 に 結 晶 成 長 す る 。 例 え ば 、 ア ン モ ニ ア お よ び ト リ メ チ

ル ア ル ミ ニ ウ ム （ Ｔ Ｍ Ａ ） を 原 料 と し た 有 機 金 属 気 相 成 長 （ Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ ） 法 に よ り 、 例 え

ば １ ０ ０ ０ ℃ 程 度 の 温 度 条 件 で 、 Ａ ｌ Ｎ 層 １ ０ ３ を 結 晶 成 長 す れ ば よ い 。 Ａ ｌ Ｎ 層 １ ０ ３

は 、 例 え ば 、 厚 さ ０ ． ５ μ ｍ 程 度 に 形 成 す れ ば よ い 。

【 ０ ０ ２ １ 】

　 次 に 、 第 ３ 工 程 Ｓ １ ０ ３ で 、 Ａ ｌ Ｎ 層 １ ０ ３ の 主 表 面 を 酸 化 し て 酸 化 ア ル ミ ニ ウ ム に 変

質 さ せ 、 図 １ の （ ｃ ） に 示 す よ う に 、 変 質 層 １ ０ ４ と す る 。 例 え ば 、 大 気 中 に １ ０ ０ ０ ℃

で ３ ０ 分 保 持 す る こ と で 、 酸 化 す る こ と が で き る 。 こ れ に よ っ て 、 Ａ ｌ Ｎ 層 １ ０ ３ の 表 面

が 酸 化 さ れ 、 Ａ ｌ Ｏ x （ ｘ ≦ １ ． ５ ） あ る い は Ａ ｌ Ｎ x Ｏ y （ ｘ ≦ １ ， ｙ ≦ １ ． ５ ） な ど の

酸 化 ア ル ミ ニ ウ ム と な り 、 変 質 層 １ ０ ４ が 得 ら れ る 。

【 ０ ０ ２ ２ 】

　 次 に 、 第 ４ 工 程 Ｓ １ ０ ４ で 、 変 質 層 １ ０ ４ の 主 表 面 を 窒 化 す る 。 こ れ に よ り 、 図 １ の （

ｄ ） に 示 す よ う に 、 主 表 面 を Ｎ 極 性 と し た （ 主 表 面 が Ｎ 極 性 に 変 質 し た Ａ ｌ Ｎ と な っ て い

る ） 成 長 準 備 層 １ ０ ５ が 得 ら れ る （ 非 特 許 文 献 ６ 参 照 ） 。 例 え ば 、 Ａ ｌ Ｎ 層 １ ０ ３ の 形 成

に 用 い た Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ 装 置 の 成 長 炉 内 で 窒 化 す れ ば よ い 。 ま ず 、 成 長 炉 内 に 成 長 基 板 １ ０ １

を 搬 入 し 、 成 長 炉 内 に ア ン モ ニ ア ガ ス を 供 給 し 、 成 長 基 板 １ ０ １ の 温 度 を １ ０ ５ ０ ℃ に 加

熱 す る 。 供 給 す る ア ン モ ニ ア ガ ス の 流 量 は 、 ５ standard litt le/ｍ ｉ ｎ ． （ ｓ ｌ ｍ ） と し

、 成 長 炉 内 の 圧 力 は ８ ６ ６ ５ ９ ． ３ Ｐ ａ （ ６ ５ ０ Ｔ ｏ ｒ ｒ ） と す る 。 こ の 環 境 下 で ５ 分 窒

化 す る 。

【 ０ ０ ２ ３ 】

　 次 に 、 第 ５ 工 程 Ｓ １ ０ ５ で 、 図 １ の （ ｅ ） に 示 す よ う に 、 主 表 面 を Ｎ 極 性 と し た 成 長 準

備 層 １ ０ ５ の 上 に 、 Ｇ ａ Ｎ を ｃ 軸 に 沿 っ て 結 晶 成 長 し て Ｇ ａ Ｎ の 結 晶 か ら な る ブ ー ル １ ０

６ を 、 主 表 面 を Ｎ 極 性 と し た 状 態 で 作 製 す る 。

【 ０ ０ ２ ４ 】

　 こ の ブ ー ル １ ０ ６ の 成 長 手 順 の 一 例 は 、 以 下 の と お り で あ る 。 ま ず 、 窒 化 し た 成 長 準 備

層 １ ０ ５ の 上 に 、 Ｇ ａ Ｎ か ら な る バ ッ フ ァ 層 を 形 成 す る 。 例 え ば 、 ア ン モ ニ ア お よ び ト リ

メ チ ル ガ リ ウ ム （ Ｔ Ｅ Ｇ ） を 原 料 と し た 有 機 金 属 気 相 成 長 （ Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ ） 法 に よ り 、 例 え

ば ５ ５ ０ ℃ 程 度 の 低 温 条 件 と し て 結 晶 と は な っ て い な い バ ッ フ ァ 層 を 形 成 す れ ば よ い 。 バ

ッ フ ァ 層 は 、 厚 さ ２ ０ ｎ ｍ 程 度 に 形 成 す れ ば よ い 。 例 え ば 、 成 長 炉 内 へ の 原 料 輸 送 の キ ャ

リ ア ガ ス を 水 素 と し 、 Ｖ 族 原 料 で あ る ア ン モ ニ ア の 流 量 を ５ ｓ ｌ ｍ と し 、 ア ン モ ニ ア 供 給

量 と III族 原 料 で あ る Ｔ Ｅ Ｇ 供 給 量 と の 比 （ V/III比 ） を ２ ０ ０ ０ と し 、 成 長 炉 圧 力 を ６ ５

０ Ｔ ｏ ｒ ｒ と す る 。 ま た 、 成 長 時 間 を ３ 分 間 と す る 。

【 ０ ０ ２ ５ 】

　 次 に 、 バ ッ フ ァ 層 を 加 熱 す る こ と で 単 結 晶 化 し て 上 面 が Ｎ 極 性 と さ れ た 六 角 柱 状 の 複 数

の 成 長 島 か ら な る 結 晶 化 層 を 形 成 す る 。 例 え ば 、 バ ッ フ ァ 層 形 成 に 用 い た Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ 装 置

内 で 、 １ ０ ５ ０ ℃ 程 度 に 加 熱 す れ ば よ い 。 成 長 炉 圧 力 を ６ ５ ０ Ｔ ｏ ｒ ｒ と し 、 成 長 炉 内 に

は 、 窒 素 ガ ス お よ び ア ン モ ニ ア ガ ス を 供 給 し 、 処 理 時 間 を ５ 分 間 と す る 。 こ の 加 熱 処 理 に

よ り 、 バ ッ フ ァ 層 の 一 部 は 蒸 発 （ 気 化 ） し 、 一 部 が 結 晶 化 し 、 薄 い 六 角 柱 状 の 複 数 の 成 長

島 が 形 成 さ れ る よ う に な る 。 ま た 、 成 長 準 備 層 １ ０ ５ の 表 面 が 窒 化 さ れ て い る の で 、 各 成

長 島 の 上 面 は 、 Ｎ 極 性 と な っ て い る 。

【 ０ ０ ２ ６ 】

　 次 に 、 成 長 準 備 層 １ ０ ５ の 平 面 に 平 行 な 方 向 へ の 成 長 を 促 進 さ せ る こ と に よ り 成 長 島 を
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凝 集 さ せ 、 連 続 し た 結 晶 膜 を 形 成 す る 。 例 え ば 、 成 長 炉 内 へ の 原 料 輸 送 の キ ャ リ ア ガ ス を

水 素 と し 、 ア ン モ ニ ア 流 量 を ５ ｓ ｌ ｍ と し 、 Ｇ ａ 原 料 で あ る ト リ メ チ ル ガ リ ウ ム （ Ｔ Ｍ Ｇ

） の 供 給 量 を V/III比 ２ ０ ０ ０ と な る よ う に し 、 成 長 炉 圧 力 を ６ ５ ０ Ｔ ｏ ｒ ｒ と す る 。 ま

た 、 成 長 時 間 を １ 時 間 と す る 。 結 晶 の 膜 厚 を １ ． ７ μ ｍ 程 度 に な る よ う に 成 長 す る 。 結 晶

化 層 を 構 成 し て い る 成 長 島 は 上 面 側 を Ｎ 極 性 と し て い る の で 、 エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 す る Ｇ

ａ Ｎ も 、 成 長 表 面 側 が Ｎ 極 性 と な り 、 結 晶 膜 の 主 表 面 は Ｎ 極 性 と な る 。

【 ０ ０ ２ ７ 】

　 次 に 、 結 晶 膜 の 上 に 、 主 表 面 を Ｎ 極 性 と し た 状 態 で Ｇ ａ Ｎ を 結 晶 成 長 し て Ｇ ａ Ｎ の 結 晶

か ら な る ブ ー ル １ ０ ６ を 形 成 す る 。 バ ッ フ ァ 層 の 形 成 に 用 い た Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ 装 置 を 用 い た 連

続 処 理 に よ り 、 ア ン モ ニ ア お よ び ト リ メ チ ル ガ リ ウ ム を ソ ー ス と し た Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ 法 で 、 結

晶 膜 を 構 成 す る 各 成 長 島 を 核 と し 、 Ｇ ａ Ｎ を エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 さ せ れ ば よ い 。

【 ０ ０ ２ ８ 】

　 例 え ば 、 成 長 炉 内 へ の 原 料 輸 送 の キ ャ リ ア ガ ス を 水 素 （ １ ０ ｓ ｌ ｍ ） と し 、 ア ン モ ニ ア

流 量 を １ ５ ｓ ｌ ｍ と し 、 Ｇ ａ 原 料 で あ る ト リ メ チ ル ガ リ ウ ム （ Ｔ Ｍ Ｇ ） の 供 給 量 を V/III

比 １ ５ ０ ０ と な る よ う に し 、 成 長 炉 圧 力 を ６ ５ ０ Ｔ ｏ ｒ ｒ と す る 。 こ の 条 件 に よ れ ば 、 成

長 速 度 は 、 毎 時 ３ μ ｍ 程 度 と な る 。 こ の と き 、 前 工 程 で 成 長 島 が 凝 集 さ れ た 結 晶 層 の 上 面

側 を Ｎ 極 性 と し て い る の で 、 エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 す る Ｇ ａ Ｎ も 、 成 長 表 面 側 が Ｎ 極 性 と な

る 。 ま た 、 既 に 平 坦 な 結 晶 膜 が 形 成 さ れ た 上 に お け る 成 長 で あ り 、 成 長 速 度 を 高 め て も 、

平 坦 な 状 態 で Ｇ ａ Ｎ が 成 長 で き る 。

【 ０ ０ ２ ９ 】

　 な お 、 上 述 し た Ｍ Ｏ Ｖ Ｐ Ｅ 法 に よ り Ｇ ａ Ｎ を あ る 程 度 エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 さ せ た 後 、 続

い て 、 Ｈ Ｃ ｌ と Ｇ ａ ソ ー ス と を 反 応 さ せ る こ と で 生 成 し た Ｇ ａ Ｃ ｌ 3 ガ ス お よ び Ｎ Ｈ 3 ガ ス

を 用 い た ハ イ ド ラ イ ド 気 相 成 長 （ Hydride Vapor Phase Epitaxy； Ｈ Ｖ Ｐ Ｅ ） 法 に よ り 、

Ｇ ａ Ｎ を エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 さ せ る こ と で ブ ー ル １ ０ ６ を 形 成 し て も よ い 。 ハ イ ド ラ イ ド

気 相 成 長 法 に よ れ ば 、 成 長 速 度 が 速 い の で 、 よ り 短 時 間 で 所 望 の 大 き さ （ 厚 さ ） の ブ ー ル

１ ０ ６ が 形 成 で き る よ う に な る 。

【 ０ ０ ３ ０ 】

　 次 に 、 第 ６ 工 程 Ｓ １ ０ ６ で 、 成 長 基 板 １ ０ １ を 分 離 層 １ ０ ２ で 分 離 す る こ と で ブ ー ル １

０ ６ よ り 成 長 基 板 １ ０ １ を 取 り 除 く 。 六 方 晶 系 の 窒 化 ホ ウ 素 は 、 グ ラ フ ァ イ ト や 雲 母 と 同

様 に 、 六 角 形 の 頂 点 に ホ ウ 素 と 窒 素 と が 交 互 に 配 置 さ れ て 構 成 さ れ た 六 角 網 面 の 層 が 積 層

さ れ た 構 造 を 有 し 、 各 層 間 は 、 弱 い フ ァ ン デ ル ワ ー ル ス 力 で 結 合 さ れ て い る 。 こ の た め 、

六 方 晶 系 の 窒 化 ホ ウ 素 に お け る 剥 離 は 容 易 で あ り 、 分 離 層 １ ０ ２ で ブ ー ル １ ０ ６ を 基 板 か

ら 剥 離 で き る 。

【 ０ ０ ３ １ 】

　 次 に 、 第 ７ 工 程 Ｓ １ ０ ７ で 、 図 １ の （ ｇ ） に 示 す よ う に 、 ブ ー ル １ ０ ６ を 分 割 し て 複 数

の 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 １ ０ ７ を 作 製 す る 。 例 え ば 、 ブ ー ル １ ０ ６ を 所 望 の 厚 さ の 円 盤 状

に 切 断 し て 複 数 の 円 板 状 結 晶 を 作 製 し 、 作 製 し た 円 盤 状 の 結 晶 を 鏡 面 研 磨 し て 窒 化 物 半 導

体 自 立 基 板 １ ０ ７ を 完 成 さ せ る 。 こ の 実 施 の 形 態 で は 、 Ｇ ａ Ｎ 自 立 基 板 が 作 製 さ れ る 。

【 ０ ０ ３ ２ 】

　 以 上 に 示 し た よ う に 、 主 表 面 を Ｎ 極 性 と し て ブ ー ル を 形 成 す る こ と で 、 膜 厚 が 増 大 す る

ほ ど 結 晶 方 面 は 拡 大 す る た め 、 Ｇ ａ 極 性 成 長 に 比 べ て よ り 厚 い ブ ー ル を 形 成 で き る よ う に

な る 。 こ の た め 、 １ つ の ブ ー ル か ら よ り 多 く の 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 が 作 製 で き る よ う に

な り 、 よ り 安 価 に 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 が 作 製 で き る よ う に な る 。

【 ０ ０ ３ ３ 】

　 一 般 に は 、 Ｇ ａ Ｎ の 結 晶 成 長 で は 、 主 表 面 は Ｇ ａ 極 性 （ Ｉ Ｉ Ｉ 族 極 性 ） と さ れ て い る 。

し か し 、 こ の 条 件 で は 、 結 晶 成 長 す る と と も に 主 表 面 の 面 積 が 小 さ く な る 。 こ の た め 、 従

来 で は 、 ７ ～ ８ ｍ ｍ 程 度 の 厚 さ に ま で し か 形 成 で き て い な い 。 一 方 で 、 主 表 面 を Ｎ 極 性 と

し て 結 晶 成 長 さ せ れ ば 、 成 長 さ せ て い る 結 晶 層 表 面 の 面 積 が 、 成 長 基 板 の 主 表 面 の 面 積 と

同 等 あ る い は そ れ 以 上 と な る た め 、 主 表 面 の 面 積 を 縮 小 さ せ る こ と な く 、 よ り 厚 く 形 成 で

き る 。 こ の 性 質 は 、 結 晶 の ハ ビ ッ ト に よ っ て い る 。
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【 ０ ０ ３ ４ 】

　 ま た 、 よ り 厚 く 形 成 す る こ と で 、 基 板 の 表 面 側 に お い て は 、 貫 通 転 位 な ど の 欠 陥 を 減 少

さ せ る こ と が で き る よ う に な る 。 基 板 と Ｇ ａ Ｎ と の 格 子 不 整 の た め に 基 板 と Ｇ ａ Ｎ と の 界

面 に 発 生 す る 転 位 密 度 は 、 膜 厚 の 増 加 と 共 に 減 少 す る 。 結 晶 中 に 存 在 し て い る 歪 み の た め

に 、 隣 接 す る ２ 本 の 貫 通 転 位 が 転 位 ル ー プ を 形 成 し て 消 失 し て し ま う た め で あ る 。 Ｇ ａ 極

性 成 長 の 場 合 、 Ｇ ａ Ｎ と 基 板 と の 界 面 に 存 在 し て い た 貫 通 転 位 密 度 １ ０
8 - 9

／ ｃ ｍ
3
は 、 ７

～ ８ ｍ ｍ 厚 さ 成 長 す る と １ ０
5 - 6

／ ｃ ｍ
3
に 減 少 す る 。 こ の た め 、 本 発 明 に お け る 窒 化 物 半

導 体 自 立 基 板 の 表 面 に お い て は 、 よ り 結 晶 性 の よ い 状 態 と す る こ と が で き る 。

【 ０ ０ ３ ５ 】

　 主 表 面 を Ｇ ａ 極 性 と し た 状 態 で の 結 晶 成 長 で は 、 図 ２ に 示 す よ う に 、 基 板 ２ ０ １ の 上 に

エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 さ せ て い る Ｇ ａ Ｎ 膜 ２ ０ ２ の 側 部 に 、 付 随 成 長 ２ ０ ３ が 生 じ る 。 付 随

成 長 ２ ０ ３ に は 、 引 っ 張 り 応 力 が 掛 か っ て い る 。 こ の 結 果 、 エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 中 に Ｇ ａ

Ｎ 膜 ２ ０ ２ に 転 位 が 入 り や す い 。 さ ら に 、 原 子 空 孔 も 生 じ や す い 。 転 位 や 空 孔 は 、 結 晶 欠

陥 と し て 働 き 、 エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 層 の 特 性 を 劣 化 さ せ る 。 こ れ に 対 し 、 主 表 面 を Ｎ 極 性

と し た 状 態 で Ｇ ａ Ｎ を 結 晶 成 長 す る 場 合 に は 、 上 述 し た 付 随 成 長 は ほ と ん ど 生 じ な い 。 こ

の 結 果 、 高 品 質 の ブ ー ル を 得 る こ と が で き る 。

【 ０ ０ ３ ６ 】

　 な お 、 本 発 明 は 以 上 に 説 明 し た 実 施 の 形 態 に 限 定 さ れ る も の で は な く 、 本 発 明 の 技 術 的

思 想 内 で 、 当 分 野 に お い て 通 常 の 知 識 を 有 す る 者 に よ り 、 多 く の 変 形 お よ び 組 み 合 わ せ が

実 施 可 能 で あ る こ と は 明 白 で あ る 。 例 え ば 、 成 長 基 板 は 、 サ フ ァ イ ア 基 板 や Ｓ ｃ Ａ ｌ Ｍ ｇ

Ｏ 4 の 結 晶 基 板 で あ っ て も よ い 。 ま た 、 上 述 し た 同 様 の 方 法 で 、 Ａ ｌ Ｎ 、 Ｉ ｎ Ｇ ａ Ｎ 、 も

し く は Ｉ ｎ Ｎ の 自 立 基 板 を 作 製 で き る 。

【 符 号 の 説 明 】

【 ０ ０ ３ ７ 】

　 １ ０ １ … 成 長 基 板 、 １ ０ ２ … 分 離 層 、 １ ０ ３ … Ａ ｌ Ｎ 層 、 １ ０ ４ … 変 質 層 、 １ ０ ５ … 成

長 準 備 層 、 １ ０ ６ … ブ ー ル 、 １ ０ ７ … 窒 化 物 半 導 体 自 立 基 板 。

10

20



(8) JP  6711975  B2  2020.6.17

【 図 １ 】 【 図 ２ 】

【 図 ３ 】

【 図 ４ 】



(9) JP  6711975  B2  2020.6.17

̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶̶

フロントページの続き

(51)Int.Cl.　　　　　　　　　　　　　　 ＦＩ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 Ｃ３０Ｂ　 29/38　　　　　 Ｃ　　　　　　　　　

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 Ｃ３０Ｂ　 29/38　　　　　 Ｄ　　　　　　　　　

(72)発明者　窪谷　茂幸

　　　　　　宮城県仙台市青葉区片平二丁目１番１号　国立大学法人東北大学内

(72)発明者　福田　承生

　　　　　　宮城県仙台市青葉区南吉成６丁目６－３　株式会社福田結晶技術研究所内

　　審査官　村岡　一磨

(56)参考文献　特表２０１５－５３４５３１（ＪＰ，Ａ）　　　

　　　　　　　特開２０１３－０８４７８１（ＪＰ，Ａ）　　　

　　　　　　　特開２０１２－１８８２９４（ＪＰ，Ａ）　　　

　　　　　　　特開２００９－１４７２７１（ＪＰ，Ａ）　　　

　　　　　　　特開２００７－０６６９７５（ＪＰ，Ａ）　　　

　　　　　　　特開平１１－３１０４９８（ＪＰ，Ａ）　　　

(58)調査した分野(Int.Cl.，ＤＢ名)

　　　　　　　Ｃ３０Ｂ　　　１／００－３５／００　　　　

　　　　　　　Ｃ２３Ｃ　　１６／００－１６／５６

　　　　　　　Ｈ０１Ｌ　　２１／２０５　　　

　　　　　　　ＪＳＴＰｌｕｓ／ＪＳＴ７５８０（ＪＤｒｅａｍＩＩＩ）


	bibliographic-data
	claims
	description
	drawings
	overflow

