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【緒言】SiC溶液成長技術は高品質バルク結晶を実現できる可能性の大きい手法であるものの、 
転位発生や多形変化等の課題がある[1-2]。これまで、X線透過法を活用したその場観察手法を開 
発[3]し、結晶との表面張力により生ずる溶液の形状であるメニスカスの高さと結晶成長の厚みを 
その場観察・計測してきた[3]。本研究では、メニスカス高さが結晶成長や多形変化に与える影響 
を X線その場観察法によって評価する。 
【実験方法】高周波加熱溶液成長炉に工業用 X線装置（TITAN-160型,最高出力 3kW）を取り付け 
て、黒鉛ルツボの側面から 140kV×2mAの条件で X線を透過する装置を開発した。Si-40at%Cr溶 
液に、φ12mmの 4H-SiCの C面を種結晶として、1820～1870℃において 13時間結晶成長を行った。 
その間 X線その場観察によって、メニスカス高さを計測しながら、メニスカス高さが①減少、② 
維持、③増加するように制御した。 
【結果・考察】表 1に結果を示す。メニスカス高さを減少させたサンプル①では、結晶口径が顕 
著に拡大している。成長面は 4H を維持しているが、成長速度が減少していた。メニスカス高さを 
増加させたサンプル③では、直胴に近い形状の結晶が得られた。結晶多形は 6Hに変化しているこ 
とを確認した。メニスカス高さの増加は温度勾配の増加を引き起こすために、炭素過飽和度の増 
加によって 2次元核成長が促進された可能性が考えられる。これらに対して、メニスカス高さを 
維持したサンプル②では成長表面は 4Hであり、成長途中の成長速度変化は小さく、①よりも安定 
した成長と言える。以上より、メニスカス高さが減少すると過飽和度の減少により成長速度が減 
少し、メニスカス高さが大きいと過飽和度の増加によるポリタイプ不安定性が顕在化することが 
確認され、メニスカス高さを所定の値に維持する必要性が明らかとなった。 
 

表 1．結晶の外観と結晶多形測定   
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ｻﾝﾌﾟﾙNo. ① ② ③

ﾒﾆｽｶｽ制御 1.8mm（成り行き：減少） 2mm, 3h +0.3mm/h  3mm, 3h +0.6mm/h
温度×時間 1870℃×13h 1820℃×13h 1865℃×13h

結晶
成長面

側面
成長速度
（μm/h）
[結晶厚み]

ラマン分光
（成長面）

t=4.5mm                                        5                                    8.3   

22mm 16 13

350 380                                   530 

10mm 10mm 10mm

４H ４H 6H

ﾒﾆｽｶｽ高さ（X線） 1.8→1.0mm 2±0.5mm 3→1.5→4mm

下半分

390[ 0～1.5mm] 500[ 0～3.5]                600[ 0～2.1]
300[1.5～4.5] 320[3.5～5.0] 400[2.1～3.3]

420[3.3～4.7]
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