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研究成果の概要（和文）：砥粒の動きを制御したモデル加工を４H-SiC結晶に施し、結晶に導入された欠陥の構
造と加工条件の対応を調べた。砥粒の平行移動のみの固定砥粒ワイヤーソー切断では、欠陥は均一に分布し、高
密度欠陥層、転位ハーフループ、積層欠陥が形成されるが、砥粒の転動運動を含む遊離砥粒ワイヤーソー切断で
は欠陥は不均一に分布し、積層欠陥に加え、逆三角形のダメージ領域とその下に伸びる転位ハーフループ束が観
察された。

研究成果の概要（英文）：We investigated the defect structures in 4H-SiC single crystal induced by 
the model machining under control of abrasive motion. Wiresawing with fixed abrasive i.e. machining 
with abrasive translation uniformly introduced defects: high density defective layer, dislocation 
half loops, and stacking faults. On the other hand, distributed defects: stacking fault and 
triangular defective area with dislocation half-loop bundle were formed after wiresawing with loose 
abrasive i.e. machining with abrasive translation and rotation. 

研究分野： 材料工学

キーワード： 材料工学　単結晶　加工　潜傷　転位　積層欠陥
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１． 研究開始当初の背景 

 

パワーデバイス材料として注目を集める単
結晶 4H-SiC には、Si の様な適切なエッチン
グ液がないため、機械加工で表面に入った欠
陥の除去が難しく、ウエハに加工する際に導
入される欠陥の削減が課題であった、加工導
入欠陥の多くは表面から 1m 位の深さに分
布し、密度も低いが、デバイスを作製するた
めに結晶上に積むエピタキシャル膜中に進
展すると拡張した積層欠陥に変換しやすく
デバイスキラーとなる。本欠陥はエピタキシ
ャル膜中に進展・変換・拡張することによっ
て初めて顕わとなる。M.Dudley[①]らがエピ
タキシャル膜中の転位列は潜傷によるもの
と指摘したほか、研究代表者らも三角欠陥や
三角積層欠陥も加工導入欠陥を起源として
いることを指摘[②]している。 

 しかし、加工導入欠陥を直接検出すること
は難しく、構造解析が進んでいなかった。 

 

２． 研究の目的 

 

 加工の中でも、砥粒の動きを制御したモデ
ル加工を行い、結晶に導入された欠陥の正確
な構造と加工条件の対応を明らかにするこ
とで４H-SiC 単結晶への欠陥導入メカニズ
ムを理解し、その科学的根拠に基づいて加工
導入欠陥を低減する指針を得ることを目的
とした。 

 

３． 研究の方法 

 

①砥粒の動きを制御したモデル加工として、
固定砥粒と遊離砥粒切断を選択した。前者は
切断面に平行な砥粒の移動のみであるが、後
者は平行移動に加え転動が生じる。対照加工
法としては放電加工を選択した。これは、ワ
イヤーとＳｉＣの間で生じる放電現象によ
るＳｉＣの分解を利用した切断法であるた
め、原理的には機械的な欠陥導入は生じない。
直径２ｉｎｃｈの４Ｈ－ＳｉＣ単結晶を遊
離砥粒ワイヤーソー、固定砥粒ワイヤーソー、
放電可能の 3種類の方法で切断した。 
 切断面の形状はＡＦＭ，ＳＴＭ，レーザー
顕微鏡で観察した。加工ダメージはＲａｍａ
ｎ散乱法、ＣＬマッピング法で評価した。ま
た、加工で導入された欠陥構造は電子顕微鏡
を用いて観察した。 
 
②加工法の改良によって加工導入欠陥を低
減するだけではなく、加工導入欠陥を除去す
る方法として、エッチング法を検討した。Ｓ
ｉＣと同じＩＶ族半導体でワイドバンドギ
ャップをもつダイヤモンドをモデル材料と
して機械加工で表面に入ったダメージを除
去するエッチング液および条件の検討を実
施した。エッチング液としてＫＣｌとＫＯＨ
の混合融液を選択した。（００１）ダイヤモ
ンド単結晶のエッチング前後の表面形状や

サイズの変化をレーザー顕微鏡で観察した。 
 
４． 研究成果 

 
①固定砥粒で切断した場合、ＳｉＣ結晶に導
入された欠陥は、表面側から深くなるに従っ
て表面と平行な高欠陥密度層、転位ハーフル
ープ、分散した積層欠陥に変化した。表面側
の高密度欠陥層は基底面転位もしくは積層
欠陥からなる。転位ハーフループは 2種類あ
り、ｃ軸から３０°傾いたＵ字型のものは刃
状成分をもち、ｃ軸と平行なＶ字型のものは
螺旋成分を持っていた。積層欠陥はショック
レータイプと推定された。上記欠陥は面内方
向において分布の粗密は少なかった（図１）。
一方、遊離砥粒で切断した場合にＳｉＣ結晶
表面近傍には高密度欠陥層はなく、分散した
逆三角形のダメージ領域と積層欠陥が観察
された。三角の頂点からはｃ軸と平行なＵ字
型の転位ハーフループ束が伸びていた。ハー
フループには刃状成分、螺旋成分、その両方
をもつものがあった（図２）。 
 

 
 
図１ 固定砥粒切断面の断面 TEM観察像③ 
 

 
図２ 遊離砥粒切断面の断面 TEM観察像③ 
 
 表面の結晶性をＲａｍａｎ散乱で測定す
ると、固定砥粒、遊離砥粒ともに観察場所に
よってスペクトル形状に差があった。結晶性
の良い場所では、ダメージを除去した結晶と
同じスペクトル（半値幅が狭い）を有するが、
結晶性の悪い場所では、７７９ｃｍ-1 付近に
ピークが発生しメインピーク（７７７ｃｍ-1）
の半値幅が増大した。また、４０ｘ４０mエ
リア１００点のメインピークのピーク波数

g=0004

(b)

g=1100

(a)

1 m

[0001]

[1120]

[1100]

0.5 m

(d)

g=1100

(e)

g=0004



および半値幅の平均値と分散を比較すると、
固定砥粒の方が、ピーク波数の分散、半値幅、
半値幅の分散ともに小さいことから、固定砥
粒切断では加工面のダメージは一様だが、遊
離砥粒切断は場所依存性が大きいことがわ
かった（図３）。この結果は上述の欠陥分布
とも整合する。 
 

 
図３ Ｒａｍａｎスペクトル（７７７ｃｍ-1）
の（ａ）平均ピーク波数、（ｂ）平均ピーク
半値幅の切断方法依存性③ 
 
 
 放電加工で切断した面には、ＳｉＣの分解
によって生じたと考えられる炭素とシリコ
ンが表面を覆っていた。付着した炭素とシリ
コンを除去した後の表面にはクレーター状
の穴が多く観察された。切断面を断面ＴＥＭ
やＲａｍａｎ散乱法で観察すると、クレータ
ー状の穴の周辺に３Ｃ-ＳｉＣを検出した。
これらは、ＳｉＣの分解後にＳｉＣが再生成
する際に低温で最も安定な３Ｃ構造をとっ
たためと推定された。遊離砥粒、固定砥粒切
断で観察されたような欠陥分布はなく、歪コ
ントラストも弱かった。 
 以上の結果から、固定砥粒切断では砥粒の
平行移動で結晶を切断するため、ダメージ
（結晶欠陥）の入り方も一様で場所依存性が
少ないが、遊離砥粒切断では砥粒の平行移動
に加えて転動が加わる為、ダメージ分布に分
散が生じると解釈した。また、砥粒がその場
で転動した際に遊離砥粒切断に特有な逆三
角形のダメージ領域とその下に伸びる転位
ハーフループ束が生じると推定した。ウエハ
加工の場合、最も深い欠陥に合わせて次の加
工時の取り代を決める。固定砥粒加工の方が
遊離砥粒加工よりも加工ダメージ層の制御
が容易と推定した。 
 上記の結果から発展して、固定砥粒加工に
あたる２０００番および３００００番の砥
石で研削加工した４Ｈ－ＳｉＣ結晶（０００
１）Ｓｉ面の加工ダメージを検出する方法を
検討した。切断に比べ、導入される加工ダメ
ージが浅く小さくなるため、正確に潜傷を検
出・評価することが難しい。潜傷を検出する
エッチング法や電子線後方散乱法等の検討
を実施した。面内方向（ＸＹ）の歪解析では、
砥粒の移動方向に起因していると思われる
異方性が検出された。また、砥粒の粒度が大
きい場合はＸＹ方向歪の深さ方向への分布
より、Ｚ方向歪の深さ分布の方が深くなる傾

向があるが、砥粒の粒度が小さくなるとその
分布差が小さくなる傾向があることがわか
った。電子線後方散乱法で検出された歪量と
転位・積層欠陥発生閾値の紐付と電子線後方
散乱法検出感度の向上が今後、解決すべき課
題である。 
  
②１１００℃のＫＣｌとＫＯＨの混合融液
に５時間（００１）ダイヤモンドを浸漬した。
その結果、｛００１｝面は２．０μｍ/ｈ、｛１
０１｝面は２０μｍ/ｈ、｛１１１｝ 面では
２６μｍ/ｈのエッチング速度を得ることが
できた。  
本結晶の裏面はエッチング前には加工時

に導入された凹凸が激しく、特に深さ数十ｎ
ｍから数μｍ程度の波打った筋状の傷が数
多く観察された。上記エッチングで表面を１
０μｍ程除去した後に観察すると波打った
筋はなくなり表面の平坦性が向上した。また、
表面には［１００］方向にのびた密度０．１
６μｍ―１のステップがあった。このステップ
高さは３－５μｍあった。この表面はエッチ
ング後にはミラー状になり、表面粗さＲａ＝
０．０８７μｍに改善した。 

 

図４ ダイヤモンド結晶裏面 左：エッチ
ング前、右:エッチング後④ 

 

 この結果は、今回検討したエッチング法に
は加工変質層のみならず、ステップバンチン
グを減らして平坦化する効果があり、有用な
方法であることを示唆する。但し、転位のあ
る場所に逆ピラミッド型のピットが形成さ
れるため、エッチングの選択性を弱めること
か今後の課題となる。 
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