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研究成果の概要（和文）：高電圧且つ大電流のパワーデバイスにおいては、転位の存在がデバイス性能の低下や
短寿命化の要因となる。新規パワー半導体材料Ga2O3の転位を低減するために必要な転位検出・分類技術を確立
することを目的とした。
本研究は、Ga2O3単結晶の結晶性を多面的に評価した上で、種々の転位を短時間で簡易且つ正確に検出・分類で
きる化学的エッチング手法を確立した。更に、X線回折技術や電子顕微鏡観察により、上記エッチング転位検出
法の正しさを証明した。

研究成果の概要（英文）：In high voltage and high current power devices, the presence of dislocations
 can adversely affect device performance and device lifetime. The purpose of this study is to 
establish dislocation detection and classification technology necessary to reduce dislocations in 
power semiconductor material Ga2O3.
In this study, we evaluated the crystallinity of Ga2O3 single crystals by using multiple techniques,
 such as XRD, XRT, Raman and FIB-TEM. Based on the results obtained, we established a chemical 
etching method that can quickly and accurately detect and classify various types of dislocations in 
a short period of time. Furthermore, the accuracy of the etching dislocation detection method was 
proved by X-ray crystallography technique and electron microscope observation.

研究分野： 材料工学　半導体材料欠陥評価

キーワード： gallium oxide　dislocation　X-ray topography　etch pit　TEM
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
電気自動車の普及、太陽光・風力など再生

可能エネルギーによる電力供給の拡大を必
要とする低炭素社会の実現に向け、電力変
換・制御の高効率化が求められている。エネ
ルギーを無駄なく使うために必須のパワー
デバイスは Si 半導体から SiC または GaN と
いったワイドバンドギャップ半導体による
高効率化、高性能化を目指した動きが研究開
始当初に活発となっていた。しかしながら、
両材料とも未解決の技術的課題が多く残り、
実用化が遅れていた。 
一方、新半導体材料酸化ガリウム（Ga2O3）

は SiC、GaN よりも更に大きなバンドギャッ
プを有する半導体（Egβ-Ga2O3=4.8～4.9 eV）
であり、材料物性から見て、SiC、GaN を含
めた既存の半導体材料を大きく上回るパワ
ーデバイス特性が見込まれる [1]。また、
Ga2O3単結晶バルクは融液成長法により作製
可能である点は、将来の実用化に向けって、
大口径化やコストの面で大きなメリットと
なる。2025 年頃、Ga2O3 系パワー半導体の
世界市場規模が 1000 億円を超えると予測さ
れている[2]。 
高電圧且つ大電流のパワーデバイスにお

いては、転位の存在がデバイス性能の低下や
短寿命化の要因となる。しかし、Ga2O3の転
位低減に必要な転位検出・分類技術はまだ確
立されていなかった。 
２．研究の目的 

Ga2O3単結晶に内在する転位の種類、密度、
分布などの情報を簡易に得る方法はなかっ
たため、結晶成長の条件最適化や Ga2O3パワ
ーデバイスの不良解析が大きく遅れている。
本研究は、Ga2O3単結晶の結晶性を多面的に
評価した上で、種々の転位を短時間で簡易且
つ正確に検出・分類できる化学的エッチング
手法の確立を目的とした。 
３．研究の方法 
本研究では、下記手法で結晶評価を行い、

転位構造を調べた上で、転位を検出・分類す
るためのエッチング法を確立した。 

①試料：(-201)面および(010)面方位で、
ポリタイプがβ-Ga2O3 の単結晶基板を対象材
料とした。それぞれ、不純物濃度の異なる UID
（unintentional doping）と Sn ドーピング
の二種類基板を使用した。 

 
図１．単斜晶β-Ga2O3の結晶構造、および本研究

で使用した基板の方位。 

②エッチング法による転位検出：170–650oC
の温度範囲で、Ga2O3と反応性の高い溶融アル
カリ（KOH、NaOH、KOH+NaOH、KOH+Na2O2）の
エッチング効果を検討した。また、700–1200oC
の温度範囲で、高温溶融塩と Ga2O3 の反応を
確認した。表面に形成されたヒロックの形状
はレーザー顕微鏡、走査型電子顕微鏡（SEM）、
原子間力顕微鏡を用いて観察した。 

③放射光 X線トポグラフィ（XRT）：化学エ
ッチングで検出した転位を分類するために、
エッチング処理の前に、非破壊手法である
XRT 観察を行った。放射光 X 線波長を 0.6～
2.4Å（可変）、入射角を 1.2～35°にし、11
種類の回折面を利用して広い範囲の XRT 像
を原子核乾板で撮影した。 

④XRD 評価：転位密度と結晶性の関連を調
べるために、高分解能 X線回折装置（HR-XRD）
を用い、(-201)面基板および(010)基板のω
/2θ、ωローキングカーブ(XRC)と逆格子マ
ッピング（RSM）を取得した。(-201)面基板
においては、(-10 0 5)対称回折および(-824)
非対称回折を利用し、(010)面基板において
は(020)対称回折を利用した。 

⑤Raman 評価：転位密度と結晶内残存歪み
や結合状態の関連を調べるために、Raman 評
価を行った。波長λ＝532nm、強度 6.2mW の
レーザーで励起し、波数分解能 0.1cm-1 の光
学系で Raman スペクトルを測定した。また、
自動 X-Y ステージを用い、Raman マップを取
得し、ウエハ全面の歪み分布を評価した。 

⑥FIB－TEM 評価：エッチングで形成された
ヒロックの直下に、転位が存在することを証
明するために、集束イオンビーム加工（FIB）
を用い、透過型電子顕微鏡（TEM）観察用サ
ンプルを作製した。また、転位構造を TEM ウ
ィークビーム（WB）観察により解析した。 

４．研究成果 

本研究はポリタイプβを対象とする。β
-Ga2O3 は単斜晶(monoclinic)であるため、結
晶のすべり面や転位のバーガースベクトル、
転位線の方向などは六方晶である SiC や GaN
に比べて複雑である。図１はβ-Ga2O3 結晶構
造、および本研究で使用した(-201)面および
(010)面基板の方位を示す。 

エッチング処理する前に、非破壊評価であ
る XRT、XRD および Raman 評価を行った。 

 

図２．(010)面基板の XRT 観察に使用する回折面。

紫色の面は(010)面を示し、緑色の面は各図左上の

指数に対応する面を示す。 



 

図３．(-201)面基板の XRT 観察に使用する回折面。

黄色の面は(-201)面を示し、緑色の面は各図左上

の指数に対応する面を示す。 

図２と図３はそれぞれ(010)面および
(-201)面基板の XRT 観察に使用する回折面を
示す。回折面と結晶表面とのなす角度に従い、
ブラッグ法則で必要な X線波長および入射角
を算出した。また、β-Ga2O3 のすべり面を考
慮し[3]、転位の可能なバーガースベクトル
（b）を想定した上で、一定な b をもつ転位
を検出するために必要な回折 gベクトルを決
めた。その結果を表１に示す。 

表１．単斜晶β-Ga2O3の代表的転位種類[3]と XRT

観察回折 gベクトルによる各種転位のコントラス

ト(|g・b|/|g|・|b|) 

-623 -603 -1200 006 -10 0 3 -11 1 2 -12 0 1 -602 10 0 10 -9 0 -4
<010> 72% 0% 0% 0% 0% 34% 0% 0% 0% 0%
<112>/2 15% 0% 79% 75% 30% 41% 68% 25% 93% 98%
<010> 72% 0% 0% 0% 0% 34% 0% 0% 0% 0%
<10-1> 67% 95% 81% 38% 100% 91% 90% 100% 0% 29%
<001> 56% 81% 0% 97% 59% 36% 18% 63% 81% 60%

<1-30>/2 86% 61% 78% 0% 74% 95% 80% 72% 31% 51%
<1-32>/2 38% 0% 69% 65% 26% 60% 59% 21% 81% 85%
<001> 56% 81% 0% 97% 59% 36% 18% 63% 81% 60%
<130>/2 0% 61% 78% 0% 74% 54% 80% 72% 31% 51%
<132>/2 38% 0% 69% 65% 26% 24% 59% 21% 81% 85%

{-310}

XRT観察の回折ベクトルg
転位のすべり面 転位のb

{-201}

{101}

{-3-10}

 

例えば、｛-3±10｝面内のすべりにより形
成された b=<001>転位を観察するために、g
＝-12 0 0 と g=006 回折で撮影すれば、転位
の相対的なコントラストがそれぞれ 0%と 97%
になる。 

 
図４．複数の回折 gベクトルで撮影した(-201)面

基板の同一場所の XRT 像。画像中央にある白い領

域は位置特定用マーカーである。 

図４は複数の回折 g ベクトルで撮影した
(-201)面基板の同一場所の XRT 像を示す。b
の判別については、白色楕円マークに囲まれ
る部分を例とする。この転位は全ての g ベク
トルで検出されているので、表１でわかるよ
うに<10-1>｛101｝系列の転位の可能性が高
い。その理由は、他の bを持つ転位であれば、
4 つの g ベクトルの中で、いずれかの画像で
転位が消える（コントラスト＝0%）はずであ
る。ただし、複雑な b を持つ混合転位の場合
は、表１のコントラストのみで判別できない
可能性がある。以上のように、複数の g ベク
トルで撮影した XRT 画像において、転位コン
トラストの変化を調べることで、転位の b を
推定でき、転位を b で分類することを可能と
した。 

 

図５．g=-623で撮影した(010)面基板のXRT像。

白いスポットまたはスポットの列は b=<010>成分

を持つ貫通転位と対応する。 

図５は(010)面基板の XRT 像を示す。(010)
面基板からは、b=<010>成分を持つ貫通転位
が高密度で検出され、図５拡大像に示すよう
に小傾角粒界と考えられる転位バンドも観
察された。 

 

図６．(-201)基板の XRD 測定結果。 

 

図７．(-201)基板の XRD 測定結果。2 インチウ

エハ結晶性の場所依存性。 

図６と図７は(-201)面 2 インチ基板の XRD
測定結果を示す。(-10 0 5)対称反射および



(-824)非対称反射のω/2θ、XRC、RSM を測定
した結果、ピークの半値幅 FWHM はいずれも
10～20arcsec 程度で、非常に高い結晶性が示
唆された。また、2 インチウエハにおける結
晶性の場所依存性を評価した結果、(-10 0 5)
反射の FWHM とピーク強度の偏差値がそれぞ
れ 1.6%と 2.8%であり、全面にわたり結晶性
が均一であることが確認された。 

 

図８．XRD による 2 インチ(-201)面基板のそり

測定。 

図８は 2インチ(-201)面基板のそりの測定
結果を示す。単結晶成長においては、熱分布
の不均一や、昇降温過程などで結晶面のそり
が生じる。結晶面の曲率半径の値は XRT 測定
が可能か否かを判断する重要な指標である。
本研究に使用した基板は曲率半径が約 30～
40m であり、XRT 測定の際に比較的に広い範
囲の XRT像を同時に取得することが可能とな
っている。 
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図９．SnドーピングとUID(-201)面基板のRaman

スペクトルの比較。 

 

図１０．UID(-201)面基板の Raman マップ。 

図９と図１０は Raman 評価の結果を示す。
SnドーピングとUID基板のRamanピーク位置
を比較した結果、Sn ドーピングによるピーク
シフトが確認できず、この程度のドーピング
では顕著な格子歪みが発生しないと推察し

た。この結果から、Sn ドーピング基板の転位
密度は UID基板と同等であることを推測でき
る。また、２インチ基板の全面を 5mm 間隔で
Raman スペクトルを測定し、各ピークの強度
や FWHM、ピークシフトで Raman マップを作成
した。図１０に示すように、Raman ピーク
（Ag(3),Ag(6),Bg(5)）のシフトは２インチ
にわたり 1cm-1 以下であることが確認され、
面内の残存歪み分布が非常に均一であるこ
とがわかった。 

 

図１１．エッチング処理後 UID(010)面基板表面

の光学顕微鏡像。 

 

図１２．UID(010)面基板において、エッチング

により形成されたヒロックやピットの特徴。 

エッチング処理は KOHをベースとしたアル
カリ性溶融液で、5～10 分間実施した。転位
周囲の歪み場や結合状態の影響で、転位箇所
のエッチング反応が完全結晶とは異なる速
度で進行する。完全結晶より速い場合はエッ
チピット、遅い場合はヒロックが形成される。
図１１と１２はエッチング処理後の(010)面
基板表面を示す。SiC や GaN のような六方晶
の場合は、貫通転位がほぼｃ軸と平行に延び
ているので、転位箇所に六角形のエッチピッ
トが形成される。一方、単斜晶であるβ-Ga2O3

の場合は、a 軸と c 軸が直交しておらず、格
子 aと c の長さも異なるため、転位線の延び
方が複雑である。(010)面基板表面から、非
対称六角形、五角形、菱形、“花びら形” な
ど、多種多様な形状を有するヒロックが観察
された。これは転位の伸展方向と b の方向お
よび b の大きさで決められたと推測する。ヒ
ロックの密度から推定した転位密度は
103cm-2の後半から 104cm-2の前半である。 

一方、(-201)面基板をエッチング処理した



結果、ヒロックは四角錐の形となり、転位密
度は(010)面基板と一致する（図１３）。また、
両基板ともにヒロックの密度は XRTで観察し
た転位スポット密度と一致する。 

 

図１３．UID(-201)面基板のエッチング後の表面

光学顕微鏡像。 

 

図１４．FIB を用いたヒロック直下にある転位

箇所の断面 TEM 試料抽出。 

ヒロックの直下にある転位を抽出するた
めに、図１４のような FIB 工程で、厚さ約
150nm の薄片 TEM 断面サンプルを作製した。
図１４の場合は、画像中央にある五角形のヒ
ロックがターゲットとなっている。また、複
数のヒロックの直下にある転位を一括に抽
出するためには、平面サンプル（Plan-view 
TEM サンプル）を作製した。 

 

図１５．完全結晶部分の HOLZ 反射パターン。

左：シミュレーション、右：TEM 観察。 

図１５と図１６は TEM 観察の結果を示す。
転位 bの方向および bの大きさを決定するた
めに、大角度収束電子線回折（LACBED）とウ
ィークビーム（WB）観察を試みた。図１５は
完全結晶部分の高次ラウエ帯反射（HOLZ 反
射）パターンのシミュレーションと観察結果
を示す。我々の研究グループは以前 SiC 転位
のバーガースベクトルを正確に同定するた
めの LACBED 手法を確立した[4]。この手法を
Ga2O3 に適用する際に、図１５のような HOLZ
パターンに転位線を重ね、HOLZ 線の割れを観
察すれば b を算出できる。しかし、β-Ga2O3

が対称性の低い単斜晶であるため、HOLZ 線が
非常に密集しており、HOLZ 線のわずかの割れ
（節の数）を正しく数えることが極めて困難
である。これは今後の課題として残っている。 

 

図１６．UID(010)面基板の複数のヒロックの直

下から抽出した TEM 平面試料の明視野像。 

一方、WB 観察では、転位とヒロックの相関
が確認された。図１６には複数の転位コント
ラストが観察され、線状コントラストの長さ
から、転位が[010]b 軸から 30～70°程度傾
斜していることがわかった。ヒロックの頂点
位置に対応する場所の TEM観察を行うことで、
ヒロックと貫通転位の相関が明らかになっ
た。 

まとめ. 本研究はβ-Ga2O3 を対象材料と
し、XRT で転位分布を観察し、XRD と Raman



で結晶性と残存歪みを評価した。この情報に
基づき、KOH をベースとしたアルカリ性溶融
液を選定し、基板の化学エッチングを行い、
転位と対応するヒロックの形成に成功した。
最後に、FIB を用いて転位箇所を抽出し、TEM
観察を行った。TEM の観察結果はヒロックの
直下に転位が存在することを証明した。 

本研究で開発したエッチング手法を利用
することにより、大面積にわたり Ga2O3 の転
位情報を簡易に低コストで得ることができ、
Ga2O3結晶の成長条件最適化や Ga2O3パワー素
子の不良解析に役立てることが期待される。 
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