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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
絶縁性基板上に形成される第１３族元素（ＩＵＰＡＣ、１９８９）窒化物の層から主とし
て構成される高電子移動度トランジスタ（HEMT）用基板であって、該基板は１００～５５
０MPaの低い圧力かつ３００から５５０℃の低い温度で第１族元素の存在下にガリウム含
有窒化物の超臨界アンモニア含有溶媒に対する溶解度の温度係数が負となる超臨界アンモ
ニア法により得られる単結晶であるガリウム含有窒化物の基板（１１）であって、シード
が少なくとも一つの非極性面を有し、単結晶のＣ軸に対し垂直をなすウェファの形態のガ
リウム含有窒化物単結晶であって、上記超臨界アンモニア法で形成される基板が超臨界ア
ンモニア法におけるシードに対し、該シードの成長方向Ｃ軸に垂直な方向の結晶成長によ
り得られる単結晶で形成されたことを特徴とする基板。
【請求項２】
基板（１１）の表面欠陥密度が１０2／ｃｍ2である請求項１記載の基板。
【請求項３】
半絶縁性（補償された）であることを特徴とする請求項１又は２記載の基板。
【請求項４】
極性（polar）であることを特徴とする請求項１ないし３のいずれかに記載の基板。
【請求項５】
非極性であることを特徴とする請求項１ないし３のいずれかに記載の基板。
【請求項６】



(2) JP 5309395 B2 2013.10.9

10

20

30

40

50

バッファ層（３）がエピタキシャル法により前記基板上に製造され、そのプロセスにおけ
る上記バッファ層の成長方向が基板（１１）の成長方向に垂直である請求項１～５のいず
れかに記載の基板。
【請求項７】
絶縁性基板上に形成される第１３族元素（ＩＵＰＡＣ、１９８９）窒化物の層から主とし
て構成される高電子移動度トランジスタ（HEMT）用基板の製造方法であって、
１００～５５０MPaの低い圧力かつ３００から５５０℃の低い温度で第１族元素の存在下
にガリウム含有窒化物の超臨界アンモニア含有溶媒に対する溶解度の温度係数が負となる
超臨界アンモニア法で結晶成長を行なうにあたり、シードが少なくとも一つの非極性面を
有し、単結晶のＣ軸に対し垂直をなすウェファ形態のガリウム含有窒化物単結晶であって
、シード上で結晶をシードの成長方向Ｃ軸とは垂直な方向に成長させ、単結晶のガリウム
含有窒化物基板を得る工程を含むことを特徴とする高電子移動度トランジスタ用基板の製
造方法。
【請求項８】
単結晶のガリウム含有窒化物基板上にバッファ層（３）がエピタキシャル法により製造さ
れる工程を含み、そのプロセスにおける上記バッファ層の成長方向が基板（１１）の成長
方向に垂直である請求項７記載の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は第１３族元素窒化物の層から基本的に製造される新規な高電子移動度トランジ
スタ（HEMT）用基板に関する。
【背景技術】
【０００２】
　最初の電界効果トランジスタ（金属酸化物半導体電界効果トランジスタ、MOSFET）は１
９７０年後半に富士通研究所（三浦、横浜、１９７７年）で製造された。これらはガリウ
ム砒素を基礎としていた。比較的高いスイッチング速度、信号の高い直線性、その他の好
ましい物性により、MOSFETは通信分野で主として使用される低ノイズ増幅器にすぐに応用
され、このタイプのトランジスタの組織的な改善に向けた意欲的な研究により高電子移動
度トランジスタ（HEMT）が構成され、そこでは窒化ガリウム、窒化アルミニウムのような
最近の材料が使用された。
【０００３】
　このHEMTは依然と主として地上、宇宙通信システム、特に衛星通信およびテレビジョン
、セルラーネットワーク、GPSシステム、ラジオテレスコープおよび最新のレーダ（位相
配列レーダ）において使用されている。
【０００４】
　近年、シリコンをベースとするLDMOS（横方向拡散金属－酸化物半導体）系統が上記適
用においては普及しており、例えば、これらはセルラー通信において、BTS（ベーストラ
ンシーバステーション）に使用されているトランジスタの９０％を構成している。これは
主として経済的な理由によるものであって、LDMOSシステムが比較的高価でなく（進んだ
技術およびこれらのシステムの大量生産のため、窒化物およびガリウム砒素の双方より安
価である）、長期の平均破損時間（MTTF）を特徴としているからである。さらに、この分
野におけるリーダとしてのLDMOSシステムの地位は、一方ではこれらの受取人（パワーア
ンプの製造者）の慣性(inertia)により、他方では例えばより高い出力、より高い周波数
、より高い温度での操作能力－発達した通信技術の要求に相応しい－獲得に向けてこれら
のシステムのパラメータの組織的な改善に助けられている。
【０００５】
　しかしながら、近い将来、無線高速データ伝送ネットワーク（第３世代セルラーネット
ワーク）の劇的な発展が、W-CDMAスタンダード（広域コードデビジョン・マルチアクセス
）において起こるのが期待されている。上記スタンダードでは周波数約２GHｚの信号を使
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用する。Xバンド、すなわち８－１２GHｚでは通信技術の発展が進行中で、このようなネ
ットワークは、信号の完全な直線性（いかなる歪みもなく、すべての実際的な目的のため
の増幅された信号を作る）、長時間にわたる操作パラメータの信頼性や安定性によって特
徴付けられる高出力、高周波数増幅器だけでなく、最新のトランジスタに対する巨大な需
要を創造する。好ましくは、現在使用されている装置を変化するパワー出力（W-CDMAネッ
トワークではパワー出力が通話密度に依存して変化する）および高いピーク－ツウ－ミー
ン（peak-to-mean）モードの条件下で作動するようにすべきである。
【０００６】
　ところで、LDMOSシステムは安定な条件では最も有益なものであることが証明されてい
るが、制限されたパワー出力では新しい技術によって要求されるパラメータに適合しない
。このような要求はより高い電圧の下で作動することができる装置の作成により容易に達
成することができる。なぜなら、現状のLDMOS構造の場合、電圧の上昇は比較的低い増幅
となり、しかも装置の劣化はかなり早くなり、長時間となると、その作動は安定性にかけ
る。要するに、LDMOSシステムの支配的な地位はそれらのパラメータとか性能よりも経済
的な理由により現在は多くなっており、結局、これらの地位はもし現在発展している新し
い通信技術の技術的な要求を十分に達成できないならば、失われていくかもしれない。
【０００７】
　他方、これらのすべての要求が第１３族元素窒化物、特に窒化ガリウムおよび窒化アル
ミニウムでのHEMT構造の構築により完全に達成される。窒化ガリウムはより高い熱耐性だ
けでなく、GaAsより１桁大きい破壊電圧により特徴付けられる。それ故、窒化物HEMTはよ
り高い電圧で作動するので、発展中の議論されたシステムを設計することがかなり容易に
なる。しかも、各パート、特にゲート（最近利用されている装置と比較して）がより小さ
い寸法となることにより、より高いスウィチングレートが達成でき、より高い周波数で信
号を増幅し、利用帯域を広げることができる。窒化物の高い熱耐性により、窒化物で構成
されたHEMTトランジスタは高温度で作動することができ、現在市販されている装置よりも
数倍高いパワー出力を達成することができる。さらに、窒化物構造は信号の直線性、高い
パワー出力の達成能力、長時間を通してのパラメータ操作の安定性によって特徴付けられ
、例えば、Nitronexによって製作された窒化物HEMT（シリコン基板上に作成）の電気的パ
ラメータの測定を外挿することにより、パラメータは２０年で１０％以下の変化であろう
ということが提言されている（コンパウンドセミコンダクタ、第６巻　２００４年　３１
頁参照）。
【０００８】
　上述した利点は窒化物HEMT構造の適用により得られる直接的な利益であって、特に第３
世代セルラー通信ネットワークを含む最新の通信技術においてはなおさらである。実際的
に言えば、より高い電圧での作動能力、より高いパワー出力の達成能力、より高い増幅能
力はより低い増幅ステージを意味し、より簡単で、より小さく、より軽い増幅システム（
増幅器内のより少ないトランジスタ）を意味している。他方、広い範囲の周波数での作動
能力は近年利用可能な数種のLDMOSシステムの代わりに、３通信バンド（例えば、PCS,DCS
,HEMT）に対し単一の窒化物トランジスタを使用することが可能となる。最後に、より高
い温度でのより強い磁場の存在下でHEMT構造の操作能力は増幅器システムを冷却する必要
性をかなり減少させるか又は完全になくすことができるようになる。結局、これらのシス
テムは製造および操作がより安くなるだけでなく、より小さく、より軽くなると期待され
、セルラーベースのトランシーバ・ステーションにおいては増幅器とアンテナとを互いに
近づけて配置することが可能となり、信号伝達ロス（近年約５０％に届いている）を減少
させ、アンテナの直近に増幅器をタワートップマウントすることが可能となる。冷却の必
要のないより小さく、より軽い増幅システムは衛星遠距離通信において競争力に富むもの
であり、ラジオテレスコープ又は最新レーダで使用することができる超低ノイズの増幅器
を構成することができる。
【０００９】
　上述した窒化物装置を使用することにより期待できる利点は、適切なHEMT構造を発達さ
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せるに必要な研究の強度レベルに影響を与えるだけでなく、工業的に適用可能で、競争力
のある製造方法にも影響を与える。近年、HEMT構造はエピタキシャル法（例えば、MOCVD,
　MBE）を使用して数種の基板上に製造されている。この基本的な問題はこのような構造
を得るための適切な、非導電性のホモ基板が不足している点にあり、そのような基板を製
造するために使用される充分に大きな単結晶が利用できるにはほど遠いということであっ
た。それ故に、他の基板（ヘテロ基板）、例えばサファイア、シリコン、SiCが使用され
、そこには基板上に適当な核のある層が基板上に直接形成され、続いて選択的であるがバ
ッファ層が形成され、その上に適当な窒化物層が形成される。しかしながら、ヘテロ基板
を使用することは最適な解決策でない。なぜならば、ヘテロ基板の種類および使用される
HEMT装置の技術に拘わらず、結晶格子のミスマッチおよび基板とその上に形成される窒化
物層との熱膨張係数の違いにより得られる材料にはテンションおよび欠陥源が形成され、
それが製造される装置の構造、品質、性能の劇的な劣化の原因となる。さらに、サファイ
ア基板は、より高いパワーエレクトロニクスには（サファイアの比較的低い熱伝導性によ
り）適当でない。この点で、このような基板を得るために使用される技術が未だ充分に発
達していず、これらの基板を製造するのが高価であるが、SiC基板がより良好である。さ
らに問題は補償されたもの（半絶縁性）を得るために必要なSiCドーピングである。最近
、富士通が導電性SiC基板の上にHEMTトランジスタを構成したという報告がなされた。こ
の上には薄いAlN層がHVPE法　（http//compoundsemiconductor.net/articles/news/8/12/
21）を用いて形成されている。この発明は補償されたSiCを使用する必要性を除去してい
るが、ヘテロ基板を使用することにより生ずる問題を解決していない。さらに、この場合
、公知の寄生導電の問題が起こる。この寄生導電はAlN/SiC界面における自由キャリアの
発生の結果である（例えば、S.C.Binari、D,S.Katzer, D,F.Storm, B.V.Shanabrook, E.R
.Glaser 及びJ.A.Roussos著AlGaN/GaN高電子移動度トランジスタの分子線エピタキシ成長
；２００３年度版US Naval　Research　Laboratory　Reviewｓ発行）。ソースとドレイン
間の電流フローのための更なる寄生チャンネルの発生はHEMTトランジスタのパラメータを
かなり阻害する。他の公知のHEMT装置はシリコン基板（Nitronex, MicroGaN社）又は補償
されたSiC基板（Rockwell　Scientific Company, RF Micro Devices,Eudyna Devices/Fuj
isu 社）で製造されている。しかしながら、繰り返しになるが、すべての場合に、基板と
エピタキシャル層とのミスマッチは結晶の品質を悪化し、ヘテロエピタキシ法により得ら
れるHEMT構造の電気的パラメータを悪化させている。
【００１０】
　実験によると、AlGaN/GaN界面の構造的品質をより良好にすることにより装置の活性領
域内でのキャリアの移動度をかなり向上させ、さらに、HEMTトランジスタの品質および性
能はエピタキシャル層の品質に伴って向上することが知られている（Journal of Applied
　Physics　８７巻No.1号２０００年の３３４－３４４頁）。最近、研究の世界化の主た
る目的は基板ミスマッチからの望ましくない効果を最小にすることであり、即ちそのよう
な基板を提供するために、核のある層又はHEMT構造は、最も大きく、ヘテロエピタキシャ
ル層の結晶品質における基板の不利益な影響を平均化する。特に、上記各場合において、
もし、これらの構造がホモ基板上に形成することができるとすれば、より良好な作動パラ
メータを有するかなり良好なHEMTを得ることができるであろうと期待されている。しかし
ながら、今までこのような可能性がないと深刻に考えられていた。これは満足できる補償
されたホモ基板を製造する工業的な方法が不足していたためである。
【００１１】
　さらに、利用可能なヘテロ基板はHEMT構造を作るに当たって窒化物結晶格子の極性面C
と一致するAlGaN/GaN界面を有するものに制限する。多くの刊行物によれば、窒化物HEMT
の性能におけるさらに望ましい改良は非極性面のホモ基板（例えば、窒化物結晶格子の非
極性面A又はMと一致する表面）を使って製造することにより達成することができるであろ
う。結局、世界における他の目的は窒化ガリウムの結晶格子に関して好ましい極性及び/
又は方向性を有する窒化物層のエピタキシャル形成のための基板を提供することにある。
特に、このような基板は適当な寸法のガリウム含有窒化物から製造することができる。　
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【００１２】
　窒化物単結晶を得るための近年使用されている工業的技術は、それらが適当な寸法で適
当な品質の結晶を得ることができず、また、それらの性能および工業的な適用性が制限さ
れたものであるため、満足できるものでない。
【００１３】
　いくつかの利用できるエピタキシャル法、例えばMOCVD、HVPE又はMBE法は２インチまで
の直径のGaN基板を作るために使用されてきた。しかし、これらは適当な基板（特に窒化
物ホモ基板）の不足のためにかなり制限されている。このように得られる材料は表面の欠
陥密度は、たとえエピタキシャル横方向成長（ELOG）法を同時に適用しても少なくとも１
０8/cm2 又は１０7/cm2 であることが特徴である。このような欠陥密度はHEMTトランジス
タを製造する必要な適用方法には高すぎるもので、達成される成長速度では真のバルク結
晶を得ることは不可能である。
【００１４】
　溶融法や昇華法から得られる標準的な結晶方法では窒化物の金属及びN2への分解のため
に適用することができない。
【００１５】
　HNP法ではこのような分解が高い窒素圧力雰囲気を使用することにより禁止される（約
１５００℃、約１５００MPaを適用する必要があり、方法をより大きなスケールで、かつ
工業的適用を考えると、重大な制限となる）。このように、約１０ｍｍの寸法のGaNウェ
ファを得ることは可能であるが、この方法を使用して窒化ガリウムのシード上での成長を
達成することは不可能であった。得られる結晶は自発的な成長の制御されないプロセスの
結果であり、得られる結晶は多くの欠陥、対になったり、エッジを形成したり、旋回した
欠陥等であった。
【００１６】
　窒素雰囲気でガリウム金属からガリウム含有窒化物を得るフラックス法の適用により有
望な結果が得られた。これらの方法は比較的低温でかつ低圧であるため、工業的には魅力
的であった。けれども今でもこのフラックス法は実験室段階の研究である。HNP法と同様
、主たる問題はいかにシード上への制御された成長を達成するかどうかである。このフラ
ックス法の最初の試みは２ないし３ヶ月前の科学会議における発表であった。
【００１７】
　WO2004/053206号およびWO2004/053208号は１００～５５０MPaの低い圧力かつ３００か
ら５５０℃の低い温度で第１族元素の存在下ガリウム含有窒化物の超臨界アンモニア含有
溶媒に対する溶解度の温度係数が負となる超臨界アンモニア法（以下、本明細書では超臨
界アンモニア法という）を開示している。かかる方法では第１族元素（アルカリ金属）イ
オンを含有する超臨界アンモニア含有溶液からの結晶による単結晶バルクガリウム含有窒
化物は第１族元素０．０１ｐｐｍ以上を含み、バルク窒化物単結晶は低欠陥密度（およそ
１０4/cm2）,高電気抵抗（アンドープの場合数Ω・ｃｍ）だけでなく、高結晶品質で（０
００２）面からのＸ線ロッキングカーブは６０ arcsecである（CuKα1ラインに対し）。
【００１８】
　最近、シード上にガリウム含有窒化物単結晶が成長し、本質的にシード上では結晶欠陥
が伝播しないところまで発展した。この方法はポーランド出願P-368483号（２００４年６
月１１日出願）およびポーランド出願P-368781号（２００４年６月２５日出願）に開示さ
れており、未だ公開されていない。この出願にはシード上で結晶をシードの成長方向とは
本質的に垂直な方向に成長させることを少なくとも含む。この方法は大きなバルク単結晶
（３ｃｍ以上）を得るために使用することができ、例外的に好ましい以下の品質パラメー
タを有している。（表面欠陥密度は好ましくは約１０2/cm2、結晶格子の曲率半径約７０
ｍ、（０００２）面からのX線ロッキングカーブの半値幅（FWHM）は好ましくは４０　arc
sec以下（CuKα1ライン）となる。得られる結晶のかなりのサイス゛によりこれらを所望
の方向性および極性のエピタキシのための基板として使用することができる。（例えば、
窒化ガリウムの極性面C又は非極性面A又はMに一致する面を有する）。このように、結晶
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構造の視点からは窒化物電子装置を製造するに最適である。しかしながら、絶縁材料を得
る点にまだ問題がある。なぜなら、このガリウム含有窒化物の電気抵抗は数Ωｃｍのオー
ダであり、HEMT構造を製造する視点からは極めて低いものである。ドーピングの試み、こ
こではアクセプタ型ドーパント、例えば亜鉛及びマグネシウムをプロセス環境で導入する
必要があるが、技術的障害に遭遇する。WO2004/053206号およびWO2004/053208号の記載に
よると、プロセス環境における上記元素の存在は窒化物結晶の成長速度の劇的な低下を来
たし、結果的に合理的な時間では所望の大きさの結晶を得ることができない。予期しなか
ったが、これらの障害は結晶プロセスのパラメータ、適当なフィードストックの調製だけ
でなく、圧力、温度分布を最適化することにより克服することができた。
【００１９】
　予測もしなかったが、上述したようにある一定レベルにおいて成長させるバルク単結晶
のドーピングを制御するプロセスにより補償された材料（半絶縁性で、およそ１０6 Ωｃ
ｍの抵抗を有する）を得ることができ、これによって発明者はこの材料を使う研究を取り
上げ、窒化物HEMTトランジスタを最適な品質と電気導電性（特定適用観点から）を有する
ホモ基板を製造することとなった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００２０】
【特許文献１】国際公開2004/053206号パンフレット
【特許文献２】国際公開2004/053208号パンフレット
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００２１】
　それ故、本発明の目的は窒化物ホモ基板にガリウム含有窒化物の層を形成することによ
りHEMTトランジスタ製造する基板を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００２２】
　本発明によれば、第１３族窒化物（IUPAC、１９８９）の層から基本的に製造される高
電子移動度トランジスタ（HEMT）用基板は、ガリウム含有窒化物の基板上に形成され、該
基板は超臨界アンモニア含有溶液からの結晶により得られる単一結晶からなる。
【００２３】
　本発明に係る基板はシード上に、少なくとも該シードの成長方向に基本的に垂直な方向
の成長により得られる単結晶から形成される。
【００２４】
　上記基板は半絶縁性（補償された）であるものが使用され、上記トランジスタを形成す
るのが好ましい。
【００２５】
　上記トランジスタは極性基板上に形成するのが好ましい。
【００２６】
　また、上記トランジスタは非極性基板上に形成するのが好ましい。
【００２７】
　本発明に係る基板上にはバッファ層が形成されるのが好ましい。
【００２８】
　本発明に係る基板を用いて形成されるトランジスタはW-CDMAバンド（約2GHz）で平均出
力パワーが５０Wより低くなく、利得は６０Vで２５dBより低くない。
【００２９】
　本発明によれば、少なくともバッファ層３はエピタキシャル法により製造され、そのエ
ピタキシャルプロセスにおける上記バッファ層の成長方向が基板の成長方向に基本的に垂
直であるのが好ましい。
【００３０】
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　本発明は、HEMTの製造用に提供するものであり、基板上ではバッファ層がエピタキシャ
ル法により製造され、そのエピタキシャルプロセスにおける上記バッファ層の成長方向が
基板の成長方向に基本的に垂直である。
【００３１】
　エピタキシャル法を使ってこのような基板の上に製造されるHEMTトランジスタは例外的
に好ましい性能パラメータ（例えば、W-CDMAバンド（約2GHz）で平均出力パワーが５０W
、利得は６０Vで２５dB）を備える。本発明に係る基板を使用して製造したトランジスタ
は従来の公知のHEMTより比較的高いパワーでかつ信号周波数だけでなく、比較的高い電圧
で安定に作動し、より高い増幅が可能となる。寄生伝導の問題はこの場合には起こらない
。
【００３２】
　基板とその上に形成される層との格子定数ミスマッチや熱膨張係数の異なりもないので
、本発明に係るHEMT構造のパーツであるエピタキシャル層は高い品質となる。もしエピタ
キシャル層が基板の成長方向に基本的に垂直な方向に成長させると、製造される装置のパ
ラメータはさらに改良可能である。
【００３３】
　もちろん、ホモ基板を使用することによりHEMT構造において起こりうるすべての技術的
問題を解決することはできない。公知の問題のいくつかはホモ基板を使用することの直接
の結果でない。これらは本発明に係るトランジスタにおいても現れる。このような問題は
当業者が知っている適当な方法で解決すべきであり、特にHEMT構造の適当な修正により解
決すべきである。このように、本発明に係るHEMTトランジスタはそのパラメータを改良す
べく修正することができる。例えば、高いゲート漏れ電流が使用されてもよい。P．D．Ye
等の発見によれば、Appl.Phys.Lett８６　０６３５０１に記載されるように、ゲートの下
方を薄い絶縁層（例えば、Al2O3又はHfO2）を配置することにより上記この電流を約６倍
程度減少させることができる。もちろん、同様の修正が本発明に係るHEMT構造に適用する
ことができる。
【００３４】
　本発明は以下の添付図面により例示される。第１図は公知のHEMT構造の概要図である。
第２図は本発明に係るHEMT構造の概要図である。第３図は実施例１のプロセスにおける温
度の時間変化を示す。第４図は実施例２のプロセスにおける温度の時間変化を示す。
【００３５】
　本発明に関する明細書およびクレームを通して使用される技術的用語は以下のように解
釈すべきである。
　第１３族元素含有窒化物は第１３族元素、例えばアルミニウム、ガリウム、インジウム
のいずれか単独、あるいはいずれかの組み合わせの窒化物を意味し、ガリウム含有窒化物
は最も好ましい窒化物である。
【００３６】
　ガリウム含有窒化物はその構造に少なくとも一つのガリウム原子と一つの窒素原子を含
む化合物で、限定されないが、２元化合物ＧａＮ，３元化合物ＡｌＧａＮ，ＩｎＧａＮま
たは４元化合物ＡｌＩｎＧａＮを含み、好ましくは実質的部分のガリウムを、兎に角、ド
ーパント濃度より高濃度を含む。この化合物中のガリウムに対する他の元素の組成は結晶
技術のアンモノ塩基性(Ammonobasic) 性質に影響を与えない限り、その構造内で修正され
てよい。
【００３７】
　バルク単結晶ガリウム含有窒化物基板はガリウム含有窒化物の単結晶基板を意味し、そ
の上にＨＥＭＴのような電子デバイスがＭＯＣＶＤ又はＨＶＰＥのようなエピタキシ成長
方法によって得ることができ、そこでは厚みは少なくとも２００μｍ、より好ましくは５
００μｍである。
【００３８】
　ホモ基板とは、この基板の上に堆積される層と同一の結晶からなる基板をいい、例えば
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、窒化ガリウムからなる基板を窒化ガリウム層のエピタキシャル堆積に使用される時はこ
の基板をホモ基板という。
【００３９】
　ヘテロ基板とは、この基板の上に堆積される層と異なる結晶からなる基板をいい、例え
ば、サファイアからなる基板を窒化ガリウム層のエピタキシャル堆積に使用される時はこ
の基板をヘテロ基板という。
【００４０】
　ガリウム含有窒化物の前駆物質とは少なくともガリウムを含み、選択的に第１族元素（
アルカリ金属）、第２族元素（アルカリ土類金属）、第１３族元素（ＩＵＰＡＣ１９８９
に基づく）、窒素及び／又は水素を含む物質又は混合物で、金属ガリウム、その合金また
は金属間化合物、水素化物、アミド類、イミド類、アミドーイミド類、アジド類を含み、
以下に定義する超臨界アンモニア含有溶媒に溶解可能なガリウム化合物を形成することが
できるものをいう。
【００４１】
　ガリウム含有フィードストックとはガリウム含有窒化物またはその前駆物質をいう。フ
ィードストックとして種々の方法から得られるＧａＮが使用することができ、その他、フ
ラックス法、ＨＮＰ法、ＨＶＰＥ法によって得られるもの、金属ガリウムの超臨界アンモ
ニア含有溶液との反応により得られる多結晶ＧａＮを使用することができる。
【００４２】
　超臨界アンモニア含有溶媒とは少なくともアンモニアを含む超臨界溶媒であって、ガリ
ウム含有窒化物の溶解を支持する、１又は２以上の第１族元素（アルカリ金属）を含む。
この超臨界アンモニア含有溶媒はアンモニア誘導体及び／又はその混合物、特にヒドラジ
ンを含むことができる。
【００４３】
　ミネラライザとはフィードストックの溶解を支持する１又は複数の第１族元素（アルカ
リ金属）イオンである超臨界アンモニア含有溶媒に導入される物質をいう。
【００４４】
　ガリウム含有フィードストックの溶解とは上記フィードストックから超臨界溶媒に溶解
可能なガリウム化合物、例えばガリウム錯体化合物を形成する可逆または不可逆プロセス
を意味する。ガリウム錯体化合物は錯化合物で、ガリウム原子は配位子、例えばアンモニ
ア分子（ＮＨ3）又はＮＨ2 

- 又はＮＨ2-のようなその誘導体で囲まれた配位中心をなす
ものである。
【００４５】
　超臨界アンモニア含有溶液は超臨界アンモニア含有溶媒中にガリウム含有フィードスト
ックが溶解する結果として得られる溶液をいう。
【００４６】
　溶解度
　我々の実験によれば、固体（ガリウム含有窒化物）と超臨界溶液との間に充分に高い温
度および圧力において平衡状態が達成されることが分かっており、それ故にガリウム含有
窒化物の溶解度はガリウム含有窒化物の上記溶解プロセスにおいて得られるガリウム錯体
化合物の平衡濃度として定義することができる。このプロセスにおいて、平衡濃度、即ち
溶解度は溶媒の組成、温度及び／又は圧力を変更することにより制御することができる。
　　　
【００４７】
　溶解度の温度係数および圧力係数（ＴＣＳ及びＰＣＳ）
　溶解度の負温度係数とはもしすべての他のパラメータが一定である時溶解度が温度の減
少関数であることをいう。同様に、溶解度の正温度係数とはすべての他のパラメータが一
定である時圧力の増加関数であることを意味する。我々の研究によれば、ガリウム含有窒
化物の超臨界アンモニア含有溶媒中の溶解度は少なくとも３００℃から５５０℃の温度範
囲において１００ＭＰａから５５０ＭＰａの圧力において負の温度係数（負ＴＣＳ）及び
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正の圧力係数（正ＰＣＳ）を示す。
【００４８】
　過飽和
　超臨界アンモニア含有溶液中の可溶性ガリウム化合物の濃度が特定の物理化学状態のガ
リウム含有化合物の溶解度より高い場合、超臨界アンモニア含有溶液のガリウム含有窒化
物に対する過飽和は現実の濃度と溶解度との差異として定義することができる。閉鎖系に
おけるガリウム含有窒化物を溶解させながら、温度を増加又は圧力を減少させることによ
り過飽和状態を得ることができる。
【００４９】
　超臨界溶液におけるガリウム含有窒化物の化学輸送は超臨界溶液中でのガリウム含有フ
ィードストックの溶解、超臨界溶液内でのガリウム錯体化合物の循環、過飽和超臨界溶液
からのガリウム含有窒化物の結晶化を含む連続プロセスを意味する。一般に、化学輸送は
溶解したフィードストックと晶出した生成物との間の温度差、圧力差、濃度差、その他の
化学又は物理状態差によって引き起こすことができる。バルク単結晶ガリウム含有窒化物
は２つのゾーンの温度差によりオートクレーブの溶解ゾーンと結晶化ゾーンの間の化学輸
送の効果として得ることができ、結晶化のゾーンの温度は溶解ゾーンの温度より高くすべ
きである。
【００５０】
　シードは超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化により望ましいバルクガリウム含有窒
化物単結晶を得るための場であって、シードの品質がバルクガリウム含有窒化物の結晶品
質の元となるという観点では、このプロセスのために選択されるシードはできるだけ高い
品質を持つべきであり、修正された表面を有する種々の構造又はウェファが使用できる。
例えば、最初の基板の上に配置され、結晶窒化物の横方向成長を受ける、互いに十分に間
隔をおいた多数の表面を有する構造がシード（ＥＬＯＧ構造）として使用することもでき
る。シードは種々の方法、例えばＨＶＰＥ，ＭＯＣＶＤ又はＭＢＥのような気相成長によ
り製造することができる。
【００５１】
　ＨＶＰＥ（ハライド気相成長）法とは気相からエピタキシャル層を堆積させる方法であ
り、窒化物の場合金属ハライド及びアンモニアを材料に使用する。
【００５２】
　ＭＢＥ（分子ビームエピタキシ）法とはいわゆる分子ビームにより基板上に分子を堆積
させることにより原子厚みのエピタキシャル層を得る方法である。
【００５３】
　ＭＯＣＶＤ（金属有機化学気相堆積）法とは気相からエピタキシャル層を堆積させる方
法で、窒化ガリウムの場合、アンモニアとガリウムの金属有機化合物が使用される。
【００５４】
　過飽和の超臨界アンモニア含有溶液からの自発的結晶化とはシードの表面を除き、オー
トクレーブ内のいずれの位置においても核化およびガリウム含有窒化物結晶の成長が起こ
る望ましくないプロセスで、この定義はシード表面での成長も含むが、成長する結晶はシ
ードのそれとは異なった方向性を有している。
【００５５】
　シード上への選択的成長とは、自発的成長なしで又は自発的成長の無視できる程度でシ
ード表面に起こる結晶化プロセスで、ガリウム含有窒化物のバルク単結晶を得るために欠
くことができない。
【００５６】
　反応の温度及び圧力
　本明細書における実際の実施例では、オートクレーブ内の温度測定はオートクレーブが
空の状態、即ち超臨界アンモニア含有溶液なしで測定された。このように実施例で示され
る温度は超臨界状態で行われたプロセスの実際の温度値ではない。圧力は直接測定された
か又は選択されたプロセス温度及びオートクレーブ堆積でのアンモニア含有溶媒の物理及
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び化学データに基づいて計算された。
【００５７】
　オートクレーブとは形状は関係なく、閉じた反応室を含み、ここでアンモノ塩基性（am
monobasic）結晶化プロセスが行われる。
【００５８】
　結晶方向ｃ、ａ及びｍは六方晶のｃ、ａ及びｍ方位をいい、次のミラー指数：
【数１】

 
を有する。
【００５９】
　結晶面Ｃ，Ａ及びＭは六方晶のＣ，Ａ及びＭ面をいい、次のミラー指数：

【数２】

 
を有する。この面は対応する結晶方位（ｃ、ａ及びｍ）に対し垂直をなす。
【００６０】
　シードの成長方向とはこの方法で使用されたシードが製造されたところの結晶の成長方
向をいい、この方向はシードを製造するために使用される方法により決定される。同時に
、これはシードにおける欠陥の伝搬の主たる方向である。例えば、ＨＶＰＥ法により得ら
れるＧａＮウェファは超臨界アンモニア含有溶液からの結晶によるＧａＮ成長プロセスで
はシードとして使用することができる。ＨＶＰＥ法では、ウェファは窒化ガリウム六方晶
格子のｃ方向に本質的に成長する。このように、この場合、ｃ方位はシードの成長方向で
ある。
【００６１】
　基板成長方向とは基板が製造される結晶のこの部分の成長方向で、同時にこれは基板に
おける欠陥伝搬の主たる方向である。エピタキシャル層は基板の成長方向に対して本質的
に垂直な方向に成長するため、基板に存在する欠陥はこのような層には伝搬せず、非常に
高い品質の層となる。
【００６２】
　第１３族元素終端側、Ｇａ終端側、Ｎ終端側：ウルツ構造を有する結晶において、結晶
のＣ6対称軸に平行な、ｃとして示される結晶方向（結晶軸）を識別することができる。
第１３族窒化物のウルツ構造を有する結晶では、ｃ軸（Ｃ面）に垂直な結晶面は等価でな
い。それらを第１３族元素終端側およびＮ終端側、あるいは第１３族元素極性又はＮ極性
という習慣がある。特に、単結晶窒化ガリウムの場合、Ｇａ終端側（Ｇａ側）、Ｎ終端側
（Ｎ側）は識別することができる。これらの側面は異なる物理および化学性質（エッチン
グへの感受性および熱耐性）を有する。気相からのエピタキシ法では第１３族終端側に堆
積させる。
【００６３】
　ＥＬＯＧ（横方向エピタキシャル成長）は気相または超臨界アンモニア含有溶液からの
結晶成長法で、特別な基板上に結晶を成長させる。窒化ガリウム結晶の場合、横方向成長
を請けやすい表面を有する平行なリッジ（数ミクロン高さで、数ミクロン幅）マトリック
スが基板表面に形成される。典型的には窒化ガリウム結晶はＣ方向に成長する。リッジは
ｍ方向に沿って形成され、横方向成長を受ける表面はＡ－面に一致する。この場合、横方
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向成長は数又は数ダースミクロンに制限され、立ち上がる結晶によりリッジ間のスペース
が覆われるやいなや終了する。次に、バルク結晶の成長はｃ方向に沿って進む。これによ
り、基板に存在する欠陥のいくつかは立ち上がる結晶内に貫通するのが避けられる。
【００６４】
　本発明において、横方向成長とはシードの成長の元々の方向に垂直な方向へのシード上
のバルク成長をいう。ＥＬＯＧとは反対に、この横方向成長ははっきりと巨視的なもので
ある（シードの寸法オーダまたはそれ以上）。さらに、シード成長の元々の方向に平行な
方向の横方向成長結晶の突出は使用されるシードの突出を超えて著しく進む。ＥＬＯＧの
場合これら２つの突出は本質的に同一である。
【図面の簡単な説明】
【００６５】
【図１】公知のHEMTトランジスタの断面概略図である。
【図２】第２図は本発明に係る基板上に作成したＨＥＭＴトランジスタの概要断面図であ
る。
【図３】超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化によりガリウム含有窒化物結晶の成長制
御のプロセスにおける温度の時間変化の関係を示す図である。
【図４】補償された単結晶窒化ガリウムからＨＥＭＴ用絶縁性ホモ基板の製造プロセスに
おける温度の時間変化を示す図である。
【発明を実施するための形態】
【００６６】
　図１はヘテロ基板１上に製造される公知のHEMTトランジスタの断面概略図で、トランジ
スタはガリウム含有窒化物３からなるバッファ層を備え、混合されたガリウムアルミニウ
ム窒化物の層５はAlX Ga1-X N（０＜ｘ＜１）で示され、通常ｎ型にドープされる。ヘテ
ロ基板１とバッファ層３の結晶格子ミスマッチを減少させるために、核のある（NUCLEATI
ON）層２がその間に配置される。例えば、窒化アルミニウムである。この核のある層２の
存在により、その上に形成される窒化物層の結晶品質が改善され、HEMT装置の品質および
パラメータが改善される。このHEMTトランジスタは電気コンタクト、ソース７、ゲート８
およびドレイン９を含む。コンタクト７，８および９は層５の上に直接形成することもで
きるし、又はコンタクト層６の上に選択的に形成することもできる。層５および層３の界
面にはバッファ層の界面近くに集積するピエゾ電界が形成され、高い移動度を有する二次
元自由電子ガス（２DEG）４が形成される。上記効果はAlGaAs/GaAsに対するものよりAlGa
N/GaNは５倍強くなることが特筆される。層５に発生したチャージキャリアはバッファ層
３に落ち込み、そこでこれらは自由に移動することができる。ソース７とドレイン９の間
にはチャンネルが形成され、その中を電流が流れる。ゲート８（チャンネルに沿って位置
する）に適用される電圧を変化させるとソース－ドレインシステムの抵抗に変化が生じる
（J．Klamka著「Heterozlaczowe przyrzady polprezewodnikowe na zakres mikrofal I f
al milimetrowych」第１版２００２年、ＩＳＢＮ：83-86217-48-0）。Journalof Applied
　Physics 87巻No.1,2000の３３４－３４４頁にはこの装置の品質はエピタキシャル層の
品質、特に層３および５の品質によって改善するとしている。特に、バッファ層３の厚み
の増加により層３と５の界面が改善され、自由キャリアの移動度を増加させる。これはバ
ッファ層の厚みが増加すると、HEMT構造の窒化物層とヘテロ基板との間のミスマッチの好
ましくない効果が減少する事実により説明することができる。
【００６７】
　第２図は本発明に係るＨＥＭＴの断面概略図である。このトランジスタはホモ基板１１
（単結晶のガリウム含有窒化物からなる基板）上に形成されており、基板１１とバッファ
層３との間に核のある層を形成するひつようのないことを特徴としている。ホモ基板１１
上に直接形成されたバッファ層３はヘテロ基板上に形成されている公知の窒化物ＨＥＭＴ
トランジスタより大変薄い。図２に示されたＨＥＭＴトランジスタの残りの要素は図１に
示す公知のＨＥＭＴトランジスタと同じであるので、簡略化のため、図１と図２では同じ
番号で示してある。本発明のＨＥＭＴトランジスタはより薄いバッファ層３であって、核
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のある層がないにも拘わらず、本発明のＨＥＭＴトランジスタは優れた構造品質を有する
。なぜなら、ホモ基板１１を使用する結果、基板とＨＥＭＴ構造の窒化物層との間はミス
マッチがない。それ故に、本発明に係るＨＥＭＴ構造は例外的に好ましいパラメータと性
能を得ることが出来る。
【００６８】
　単結晶のガリウム含有窒化物の基板は超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化に因って
得られるバルク単結晶から得ることが出来る。この方法はＷＯ２００４／０５３２０６号
及びＷＯ２００４／０５３２０８号に開示されている。その要約を以下に記載する。
【００６９】
　この方法においては、結晶段階で、この系はガリウム含有フィードストック、好ましく
は結晶窒化ガリウム、第１族元素及び／又はその混合物、及び／又はその化合物、特に窒
素及び／又は水素を含むもの、好ましくはアジド、可能なら第２族元素及び／又はそれら
のミネラライザを構成するそれらの化合物およびアンモニア含有溶媒として作用するアン
モニアとともにミネラライザを含む。所望のガリウム含有窒化物の結晶化は超臨界アンモ
ニア含有の溶液からフィードストック溶解温度及び圧力より高い結晶化温度で低い結晶化
圧力でシードの表面において行われる。２つの温度ゾーンが作成され、フィードストック
は溶解ゾーンに配置し、他方少なくとも１つのシードが結晶化ゾーンに配置される。溶解
ゾーンは結晶化ゾーンの上方に位置し、溶解ゾーンと結晶化ゾーンの間にマスの移動が起
こる。
【００７０】
　溶解ゾーンと結晶化ゾーンの温度差は１～１５０℃、好ましくは１０～１００℃であっ
て、結晶化ゾーンにおいてはその温度は３５０℃より低くなく、好ましくは４００℃より
低くなく、最も好ましくは５００℃と５５０℃の間である。
【００７１】
　ＧａＮはアルカリ金属又はＮａＮＨ2又はＫＮＨ2のようなそれらの化合物を含む条件下
では超臨界ＮＨ３において良好な溶解度を示す。本件発明者らの実験によると、溶解度は
圧力の増加関数で、温度の減少関数であることが示される。この決定された関係を基礎に
、超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化により所望のガリウム含有窒化物を製造するこ
とができる。
【００７２】
　フィードストックは反応器の上方ゾーンに配置される。このゾーンは反応器の下方ゾー
ンとは異なった温度に維持され、そこには少なくとも一つのシードが配置される。
【００７３】
　特に、反応環境におけるＧａＮの溶解度が負の温度係数であることは、温度勾配を生む
結果、低い温度の反応器上方ゾーンからの窒化ガリウムの化学輸送をこの系内で実行する
ことができ、反応器上方ゾーンはフィードストックとして作用する結晶窒化ガリウムの溶
解ゾーンであって、反応器の下方ゾーンはより高い温度を有し、結晶化ゾーンとなる。
【００７４】
　超臨界アンモニア溶液からのガリウム含有窒化物の結晶化は例えば、ＷＯ２００２／１
０１１２０で公開される装置において実施される。その中の装置の規模の結果として構造
の詳細が異なるオートクレーブを使用することができる。
【００７５】
　この装置の特徴は、超臨界溶媒を形成するオートクレーブを有し、対流を決定する内部
設備を備える。このオートクレーブは内部に加熱装置及び／又は冷却装置を備える一組の
炉が装着されている。
【００７６】
　炉セットはオートクレーブの結晶化ゾーンに対応する高温度ゾーンを有し、加熱装置及
び／又は冷却装置を備える．内部設備は１又は複数の水平バッフルを備え、中心及び／又
は周辺開口を有し，結晶化ゾーンと溶解ゾーンとを区分している．オートクレーブではフ
ィードストックは溶解ゾーンに位置し、少なくとも１つのシードが結晶化ゾーンに位置し
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溶解ゾーンと結晶化ゾーンの超臨界溶液の流れは内部設備によって決定される。溶解ゾー
ンは水平バッフルの上方に位置し、結晶化ゾーンは水平バッフルの下方に位置している。
　　　
【００７７】
　ガリウム含有窒化物は利用できる方法を使用して得ることができ、単結晶のＣ軸に対し
垂直をなすウエファの形態で、１０8／ｃｍ2を超えない表面欠陥密度を有し，バルク単結
晶のシードとして使用される。
【００７８】
　通常、バルクガリウム含有窒化物単結晶を製造する時には、ＨＶＰＥを使用して得られ
たガリウム含有窒化物のウェファがシードとして使用される。これは好ましいことである
。なぜなら、この方法は比較的大きな表面を有するウェファの形態でＧａＮ単結晶が得ら
れる。このようなシードを使用することによって非常に低い欠陥密度とかなりの厚みを有
するバルク窒化ガリウム単結晶を得ることができる。このような材料は半導体層のエピタ
キシャル堆積のための基板として完全である。
【００７９】
　更に、シードとして少なくとも非極性の表面を有するウェファの形態でガリウム含有窒
化物単結晶を使用するのが好ましく、単結晶のｃ軸に垂直な方向の成長がシード上で行わ
れる。
【００８０】
　バルク単結晶ガリウム含有窒化物を製造するためのシードの適当な寸法及び形状はシー
ドを予備的に加工し、ｃ軸に対し平行な方向とガリウム含有窒化物の結晶格子のｃ軸に垂
直な方向の交互の成長から達成することが出来る。所望の方向の交互の結晶成長は例えば
、ｃ軸に対し平行な方向と垂直な方向に超臨界アンモニア含有溶液から交互に成長させ、
交互に所望の方向に成長面を暴露し、他方同時に次の段階で垂直方向の成長を制限するこ
とにより達成することが出来る。所望の方向のガリウム含有窒化物の成長を制限する手段
の具体例はＷＯ２００３／０３５９４５に開示されている。
【００８１】
　ＷＯ２００４／０５３２０６及びＷＯ２００４／０５３２０８に開示された超臨界アン
モニア含有溶液からの結晶化の典型的な実施例では、シード上の成長は本質的にシードの
成長方向と一致する方向に起こる。しかしながら、ポーランド特許出願Ｐ－３６８７８１
に開示の好ましい変形例では、バルクガリウム含有窒化物単結晶がシードの成長方向に垂
直な方向の成長により製造されるのが好ましい。さらに、上記Ｐ－３６８７８１に教示す
るところによれば、シードの成長方向に平行な方向のシード上の成長と垂直な方向のシー
ド上の成長を組み合わせることにより可能である。好ましくは、バルク単結晶ガリウム含
有窒化物は選択された方向での単結晶の制御された成長によって製造することができ、超
臨界アンモニア含有溶液中で少なくとも単結晶のｃ軸に垂直な方向の成長段階と単結晶の
ｃ軸に平行な方向の成長段階を含み、これらの段階でフィードストックとシードとを使用
し、可能ならｃ軸に垂直な方向の成長段階と単結晶のｃ軸に平行な方向の成長段階を所望
の寸法の単結晶がその軸の少なくとも１つに沿って得られるまで繰り返す。
【００８２】
　このようにして得られる単結晶の試験結果によると、このような場合、単結晶ガリウム
含有窒化物の非常に良好な結晶品質を得ることができる。このようにして得られたウェフ
ァは結晶格子の曲率半径は非常に大きく、１５ｍを超え、好ましくは３０ｍ以上で、最も
好ましくは７０ｍを超え、他方シードの成長方向（ｃ軸に平行）と同じ方向に成長する単
結晶の結晶格子の曲率半径は典型的には２－１５ｍである。同時に、Ｘ線ロッキングカー
ブの半値幅（ＦＷＨＭ）は４０arcsec以下が好ましく、さらにｃ軸に垂直な方向のシード
上の成長はバルク単結晶を得ることを可能とし、続いてそこから窒化物結晶格子に対して
所望の方向の、かつ所望の極性（例えば、極性Ｃ面に一致した表面またはガリウム含有窒
化物の結晶格子の非極性Ａ又はＭ面に一致した表面）のウェファを切り出すことが可能で
ある。このようなウェファは極性又は非極性エピタキシ用基板を作るために使用される。
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【００８３】
　ガリウム含有窒化物又はその前駆物質はフィードストックとして使用される。ＧａＮ結
晶化プロセスにおけるフィードストックとして窒化ガリウム結晶の適用は、徐々に溶液に
変換される容易に溶解する形態でプロセスを実行するに必要なガリウム品質を保証するこ
とができるため、好ましい。
【００８４】
　アルカリ金属、それらの化合物、特に窒素と水素を含有するもの及びそれらの混合物は
ミネラライザーとして使用することができる。アルカリ金属はＬｉ，Ｎａ，Ｋ、Ｒｂ，及
びＣｓから選択することができ、それらの化合物はハイドライド（水素化物）、アミド類
、イミド類、アミド－イミド類、窒化物、アジド類から選択することができる。
【００８５】
　アルカリ金属イオンを添加された超臨界アンモニア含有溶液の環境はバルク窒化ガリウ
ム単結晶を製造するために使用され、他の金属イオン及び意識的に導入される他の元素の
溶解形態を製造される単結晶窒化ガリウムの性質を修正するために含むことができる。し
かしながら、この環境は初期物質から導入され、またプロセス中に装置の元素からこの環
境に解放される任意の不純物を含む。この任意の不純物は非常に高純度の試薬を使用した
り、プロセスの目的のために追加される精製によって制限することが可能である。装置か
らの不純物は、当業者により適用される原理に従って、構造材料の選択により制御するこ
とができる。
【００８６】
　以下の実施例１は超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化によりガリウム含有窒化物結
晶の成長制御のプロセスを示し、温度とプロセス時間との関係を示す第３図のグラフによ
り例示される。
【００８７】
　第３図によれば、超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化段階では上方ゾーンはオート
クレーブの溶解ゾーンであり、結晶化ゾーンの温度より低温に維持され、結晶化ゾーンは
結晶化の全段階を通じて安定なレベルに基本的に維持される。
【００８８】
　このような状態下では、上記ゾーン間の温度差と温度勾配を作った結果、フィードスト
ックは溶解ゾーンで溶解され、そして対流の結果、ゾーン間に化学輸送が引き起こされ、
結晶化ゾーンではＧａＮに対する超臨界アンモニア含有溶液の過飽和状態を達成すること
により、シードへのＧａＮの選択的結晶化が行われる。
【００８９】
　超臨界アンモニア含有溶液からの成長の間、ゾーン間の温度差はかなり変化させること
ができ、数又は数ダース℃が好ましい。また、ゾーン間の温度差はプロセス中も変化させ
ることができる。このように、成長速度および製造されるバルク単結晶窒化ガリウムの品
質を制御することができる。
【００９０】
　上記方法を使用して得られるバルク単結晶ガリウム含有窒化物はドナー、アクセプタ、
及び／又は磁性タイプのドーパントを１０17／ｃｍ3から１０21／ｃｍ3の濃度においてド
ープすることができる。ドーピングにより得られるガリウム含有窒化物をｎ型、ｐ型又は
補償（半絶縁性）した材料にすることができ、後者の材料は窒化物ＨＥＭＴのための好ま
しいホモ基板である。
【００９１】
　ドーピングは適当なドーパントを単結晶の成長環境に導入することにより実行される。
第１３族元素窒化物の場合、特に窒化ガリウムはアクセプタタイプのドーパントとしてマ
グネシウム、亜鉛、ドナータイプのドーパントとしてシリコン、磁性タイプのドーパント
としてマンガンを含む。列挙した元素は初期材料とともに純粋（元素）形態又は化合物と
してプロセス環境に導入することができる。これらは、プロセス環境での化合物の存在が
超臨界アンモニア含有溶液の機能及びアンモノ塩基性性質を阻害しない条件で、実際には
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上記元素の化合物であることができる。
【００９２】
　ドーピングは、アクセプタタイプのドーパント、例えば亜鉛、又はマグネシウムをプロ
セス環境に導入する場合、技術的な障害に遭遇する。ＷＯ２００４／０５３２０６及びＷ
Ｏ２００４／０５３２０８の開示に従うとプロセス環境での上記元素の損害は窒化物結晶
の成長速度を劇的に落下させ、所望サイス゛の単結晶が得られなくなる。予想できないこ
とであるが、これらの障害は結晶化パラメータの最適化、例えば圧力及び温度分布、適当
な組成で亜鉛及びマグネシウムとガリウムとの合金の形態でフィードストックを形成する
ことによって克服することができた。好ましくは、亜鉛又はマグネシウムのガリウムに対
する合金中のモル比率は約５００ｐｐｍに等しいものであった。
【００９３】
　特に、亜鉛又はマグネシウムの約５００ｐｐｍドーピングにより約１０6Ωｃｍの抵抗
率の補償された（半絶縁性）のガリウム含有窒化物を得ることができ、これは窒化物ＨＥ
ＭＴのための基板を作るのに最適である。実施例１及び２は結晶成長のプロセス、ドーピ
ング、基板の製造について示す。
【００９４】
　ガリウム含有窒化物単結晶を例えばワイアーソウによる切断により所望の寸法および窒
化物結晶格子に対する所望の方向性を有するウェファを製造することができる。特にウェ
ファの機械的研磨及び化学的機械的平面化（ＣＭＰ）を含む典型的な加工方法により、エ
ピタキシのための非導電性基板が得られ、これはＨＥＭＴタイプの構造を後に製造するも
のである。
【００９５】
　本発明によれば、ＨＥＭＴ構造はこのようにして得られた基板上にＭＯＣＶＤ、ＨＶＰ
Ｅ又はＭＢＥのようなエピタキシャル法により製造することができる。このようにして得
られた構造は層の結晶品質が高く、基板ミスマッチによる問題、寄生伝導などがないこと
を特徴とする。特に、実施例３－６はＭＯＣＶＤ法により本発明にかかるＨＥＭＴトラン
ジスタを製造している。これらのトランジスタは例外的に好適な性能パラメータを有する
（例えば、Ｗ－ＣＤＭＡ（約２ＧＨｚ）における平均出力は５０Ｗで、６０Ｖでゲイン２
５ｄＢ）。
【００９６】
　ＨＥＭＴ構造はエピタキシャル法により製造された層からなる場合、これらの層の成長
の適当な方向は重要である。好ましくは、基板は、基板の成長方向（基板中の欠陥の伝搬
の主たる方向）が基板のエピタキシャル面に平行であるように、バルク単結晶から切り出
される。この場合、基板のエピタキシャル層の成長方向が基板の成長方向に垂直である。
結果として、基板中に存在する欠陥はエピタキシャル層に伝搬しない。そのため、本発明
の重要な要素はＨＥＭＴトランジスタの製造方法であり、少なくともバッファ層３はエピ
タキシャル法により製造され、エピタキシャルプロセスにおけるその層の成長方向は基板
１１の成長方向に本質的に垂直である。
【００９７】
　本発明にかかるＨＥＭＴは例外的な好ましい操作パラメータ及び性能を有するので、経
済的に非常に競争力がある。エピタキシャル法（利用可能で工業的にマススケールで適用
される）がその製造に使用されるので、適当なホモ基板が使用されると、この種のトラン
ジスタの製造コストはダウンさせることができる。
【００９８】
　本発明を以下の実施例に基づく、さらに説明するが、実施例は単に例示であり、請求の
範囲で定義される、本発明の範囲を制限するものと解釈すべきでない。
【００９９】
実施例１：補償された単結晶窒化ガリウムからＨＥＭＴのための絶縁性ホモ基板の製造
　高圧６００ｃｍ3のオートクレーブ内の、溶解ゾーンに６Ｎ金属ガリウム１０５ｇ（約
１．５モル）のフィードストックを配置し、亜鉛０．０５ｇ又はマグネシウム０．０２ｇ



(16) JP 5309395 B2 2013.10.9

10

20

30

40

50

を加える。次に、４Ｎ金属ナトリウム２８ｇ（１２２０ミリモル）をオートクレーブに導
入する。ＨＶＰＥ法又は超臨界アンモニア含有溶液からの結晶化により得られる単結晶窒
化ガリウムからのウェファで、単結晶のｃ軸に垂直な方向の一対の表面を有し、直径２５
ｍｍ（１インチ）、厚み約５００μｍの９枚をそれぞれシードとして使用する。このシー
ドをオートクレーブの結晶ゾーンに配置する。
【０１００】
　次に、オートクレーブをアンモニア２４０ｇ（５Ｎ）で満たし、閉鎖して炉内に配置す
る。
【０１０１】
　溶解ゾーンはおよそ０．５℃／分で４５０℃まで加熱される。この時間の間、結晶化ゾ
ーンは加熱されない。仮定された温度が４５０℃に溶解ゾーン内が到達すると(第３図に
示すようにプロセスの開始から約１５時間後)、結晶化ゾーンの温度はおよそ１７０℃に
達する。このような温度分布をオートクレーブで４日間保持する（第３図）。この間に、
ガリウムの溶液への移行および残りのガリウムの多結晶ＧａＮへの反応が起こる。次に、
結晶化ゾーンの温度がおよそ０．１℃／分で５５０℃まで上昇させる。溶解ゾーンの温度
は変化しない。オートクレーブ内の圧力はおよそ４１０ＭＰａである。このような温度分
布の結果、ゾーン間に対流が上方の溶解ゾーンから下方の結晶化ゾーンへの化学輸送が起
こり、結晶化ゾーンでシード上に堆積する。得られる温度分布（溶解ゾーンが４５０℃、
結晶化ゾーンが５５０℃）は次の５６日間（第３図のプロセス終了まで）維持される。こ
のプロセスの結果として溶解ゾーンではフィードストック（多結晶ＧａＮ）の部分溶解と
各シードの両面に単結晶窒化ガリウムの成長が起こり、およそ３．５ｍｍの全体厚みの単
結晶層をなす(各シードにおいて単結晶のｃ軸に沿って測定する)。得られた窒化ガリウム
単結晶はＸ線ロッキングカーブの半値幅は（０００２）面からおよそ２０arcsecに等しく
(CuKα1ライン)、結晶格子の曲率半径は５０ｍであるのを特徴としている。これら結晶の
Ｃ面（Ｎ終端側）における顕微鏡試験はエッチピット密度（ＥＰＤ）法により測定すると
２×１０2／ｃｍ2で、電気的特性は得られる材料が補償されており（半絶縁性）、およそ
１０6Ωｃｍを示す。
【０１０２】
　得られる結晶をワイアソウで切断しウェファを得る。ウェファはおよそ２５ｍｍ（１イ
ンチ）の直径、およそ３００μｍの厚みを有し、結晶格子ｃ軸に垂直な一対の表面（極性
）を有する。ガリウム含有窒化物単結晶の成長プロセスの他の好ましい具体例では得られ
た結晶は結晶格子のａ軸、ｍ軸に垂直な一対の表面（非極性）を有するウェファに切断さ
れる。このウェファは典型的な加工に付される。この加工は特に機械および化学機械平坦
化（ＣＭＰ）からなり、六角１インチの非導電性エピタキシ用基板がえられ、その上にＨ
ＥＭＴ構造が形成される。
【０１０３】
　実施例２：補償された単結晶窒化ガリウムからＨＥＭＴ用絶縁性ホモ基板の製造
　ＷＯ０２／１０１１２の開示により、１３５０ｃｍ3の高圧オートクレーブにガリウム
含有フィードストック、シード、ミネラライザーおよびアンモニアを充填する。
【０１０４】
　ウェファの形態の大きな三角形に近い形状を有し、約８５ｍｍ長で３０度に等しいベー
スにおける角度を備え、シードとして使用される。窒化ガリウム結晶格子のＣ結晶面に一
致するシードの表面を有し、かかるシードは比較的小さいＧａＮ結晶を超臨界アンモニア
含有溶液中で合わせることにより得られる。その方法はポーランド出願Ｐ－３７１４０５
に開示されている方法による。シードはシード上で自由に成長できるようにオートクレー
ブの結晶化ゾーンに配置される。
【０１０５】
金属ナトリウムはミネラライザーとして使用する。フィードストックは溶解ゾーンに配置
し、シードは結晶化ゾーンに載置する。シード上の結晶化プロセスは結晶化ゾーンＴ２＝
５５０℃、溶解ゾーンＴ１＝４５０℃で実施され、このオートクレーブ内の温度分布は７
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６日維持した（第４図）。このようなコンデションではオートクレーブ内の圧力は約４１
０ＭＰａであった。
 
【０１０６】
　このプロセスの結果としてフィードストック（多結晶ＧａＮ）の部分溶解が溶解ゾーン
において起こる。結晶化ゾーンではシード上で単結晶窒化ガリウムの成長がｃ結晶軸に平
行な方向だけでなくｃ結晶軸に垂直な方向に観測される。得られる結晶はひし形又は斜方
形に近い形状を有する。厚みは約６ｍｍでひし形の長対角線は約８５ｍｍで、幅（長対角
線に垂直な方向で測定）は約３０ｍｍである。２つの円形ウェファ状結晶は１０８／ｃｍ
２がなく、各結晶から切り出した。得られた窒化ガリウム単結晶はＸ線ロッキングカーブ
の半値幅は（０００２）面(CuKα1ライン)からおよそ２０arcsecに等しく、結晶格子の曲
率半径は３８ｍであるのを特徴としている。これら結晶のＣ面（Ｎ終端側）における顕微
鏡試験はエッチピット密度（ＥＰＤ）法により測定すると２×１０2／ｃｍ2で、電気的特
性に関しては実施例１で与えられたと同様であった。
【０１０７】
　このようにして得られる結晶を結晶格子のｃ軸に垂直な一対の表面を有するウェファに
スライスする（極性を有する。）。このウェファは典型的な加工に付される。この加工は
特に機械および化学機械平坦化（ＣＭＰ）からなり、六角１インチの非導電性エピタキシ
用基板が得られる。この場合、得られるシードの成長方向は結晶格子のｃ軸に本質的に垂
直であり、その上にＨＥＭＴ構造が形成される。
【０１０８】
　実施例３：実施例１で得られるホモ基板上に製造される本発明にかかるＨＥＭＴトラン
ジスタ
　第２図は本発明に係るＨＥＭＴトランジスタの概要断面図で、第２図によれば、窒化ガ
リウム基板11を用いるが、実施例1に記載のプロセスで得られ、この上にアンドープの窒
化ガリウムからなるバッファ層３がＭＯＣＶＤ法を用いて厚さ０．５μｍに形成され、つ
いでＡｌ0.3Ｇａ0.7Ｎからなり、Ｓｉをおよそ５００ｐｐｍドープされた層５が１０ｎｍ
の厚みで形成される。次にＮｉ－Ｔｉ－Ａｕの電気コンタクトでソース７、ゲート８およ
びドレイン９を製造する。選択的であるが、コンタクトを形成する前に層５の上にコンタ
クト層を形成し。このようにして得られたＨＥＭＴトランジスタは例外的な好ましい操作
パラメータ（例えば、Ｗ－ＣＤＭＡ（約２ＧＨｚ）における平均出力は５０Ｗで、６０Ｖ
でゲイン２５ｄＢ）を特徴としている。
【０１０９】
　実施例４：実施例１で得られるホモ基板上に製造される本発明にかかるＨＥＭＴトラン
ジスタ
　Ａｌ0.4Ｇａ0.6Ｎからなり、Ｓｉをおよそ５００ｐｐｍドープされた層５が１０ｎｍの
厚みで形成されること以外は実施例３と同様に行う。これにより、よりｔが会平均出力パ
ワー、例えば、Ｗ－ＣＤＭＡ（約２ＧＨｚ）における平均出力は５５Ｗが得られる。他の
パラメータは実施例３と同様である。
【０１１０】
　実施例５：実施例２で得られるホモ基板上に製造される本発明にかかるＨＥＭＴトラン
ジスタ
　実施例２で得られる基板を使用する以外は実施例３と同様に行う。その結果、ＭＯＣＶ
Ｄによる層３及び５の成長(実施例３と同一の組成およびパラメータ)は基板の成長方向と
は本質的に垂直な方向に行う。これは、本発明の要素のひとつである。このようにして得
られるＨＥＭＴ装置はより好ましい操作パラメータ（例えば、Ｗ－ＣＤＭＡ（約２ＧＨｚ
）における平均出力は６０Ｗで、６０Ｖでゲイン３５ｄＢ）を特徴としている。
【０１１１】
　実施例６：実施例１で得られるホモ基板上に製造される本発明にかかるＨＥＭＴトラン
ジスタ
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　Ｔ型ゲートを形成する以外は実施例３と同様に行う。これによりさらにゲート抵抗ノイ
ズを減少させることができる。このようにして得られるＨＥＭＴ装置は実施例３より好ま
しい操作パラメータ（例えば、Ｗ－ＣＤＭＡ（約２ＧＨｚ）における平均出力は５２Ｗで
、６３Ｖでゲイン２８ｄＢ）を特徴としている。
【符号の説明】
【０１１２】
　　３　　　　バッファ層
　　１１　　　窒化ガリウム基板

【図１】

【図２】

【図３】

【図４】
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