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1. はじめに 融液成長している結晶中の点欠陥の振る舞いは Voronkov の拡散モデル(1982 年)[1]で説明できると

考えられてきた。しかし、筆者らの一人はこの拡散モデルが結晶内の温度分布によって形成される熱応力を全く

無視している事に疑問を持ち、FZ 法で成長中の表面の温度分布を測定し、成長速度(v)を小さくすると温度勾配(G)

は大きくなることを翌年報告した[2]。その後 Dupret らの simulation の境界条件は我々の実験結果とは反対に v を

小さくすると G も小になるように設定されている[3]。さらに Ammon らは成長速度の漸増と漸減によって発生す

る R-OSF バンドの形成が成長界面からの Vacancies(Vs)と Interstitials(Is)の拡散によって決まる Vs/Is 境界に形成さ

れると仮定して、Voronkov の拡散モデルと Dupret らの simulation を用いて点欠陥の諸熱パラメーター[4]を決定し

て, それらの手法による simulation が商用化されている。しかし、我々は結晶の切り離し急冷により点欠陥を凍

結する方法により、成長停止した固液界面に Vs も Is も含まない再結合領域が存在する事を見出し、固液界面は熱

平衡で Vs 優勢であるとしたこの Voronkov の拡散モデルに第 1 の疑問を提示した[5]。さらに上記に述べた R-OSF

バンドが Vs/Is 境界であるとの仮定は R-OSF バンドが酸素析出を伴う現象であり、1000℃以下の領域でしか発生

しないことから、拡散モデルに対して第 2 の疑問を提示した[6]。我々の点欠陥分布の同定方法は成長中の結晶を

融液から切り離し、急冷した後、試料ウエーハを切り出し、IOP(800℃、3 時間) + AOP(1000℃、16 時間)の熱処理

後に X 線トポ（XAOP と呼ぶ)の白黒コントラストにより、再結合領域(Rc)、転位ループ(DL)領域、孤立した Vs

が作るつくる黒色の Vs 領域とそれが凝集してつくる Void 領域を検出する方法である。 

2. 試料と測定方法 測定には引き上げ速度 1.4mm//min(1.0mm/min 以上で Vs 優勢)一定で直径約 104mm、長さ

200mm まで成長させ、その後引き上げ停止して 120 分間後に融液から切り離した結晶の as grown 縦割りウエーハ

を用いて行われた[5]。測定方法は Zimmermann ら[7]により報告された Pt 拡散法で、先ず試料表面に Pt を含む溶

液を塗布して N2雰囲気中 650℃で 7 時間の熱処理により Pt を拡散させ、DLTS により pt 準位濃度を測定する方法

である。空孔濃度はこの pt 準位数濃度の約 3 倍である。 

3. 実験結果 図 1 に熱処理後の X 線トポ（XAOP）と DLTS による Pt 数密度の測定結果を示した。XAOP の左側

は固液界面で、液滴が白いコントラストを持っている。引

き上げ方向に進む従って、コントラストから分かる幾つか

の点欠陥の優勢領域が見られる。上部のは XAOP に対応

する Pt 準位数密度である。 

4. 考察と結論 これまで融液からの切り離し結晶につい

て、凍結された空孔濃度によって異常酸素析出(AOP)の程

度が異なり、XAOP の白黒のコントラストが決定されると

解釈して来たが本 DLTS の測定結果はその解釈をより定

量的に証明していると考えられる。Melt Drop 中は酸素濃

度が低いため XAOP では黒いコントラストは得られない

が、Vs 濃度が Vs 領域中よりも 1 桁高濃度である。Vs 領

域中では V-O結合により Vs の濃度低下になったと考えら

れる。本講演では Vs 濃度の定量測定が可能な DLTS 法を

用いて各領域の Pt 数濃度を測定した結果を報告する。 
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図1. 結晶中のPt濃度分布(上)とXAOP(下)
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