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超声技术在硅湿法腐蚀中的应用
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(1.厦门大学 萨本栋微机电研究中心 ,福建 厦门 361005 ;
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摘要 :为了获得平滑的硅湿法腐蚀表面 ,在硅湿法腐蚀中引入超声技术。对超声湿法腐蚀系统进行了改进 ,以确保腐蚀

溶液的顶部和底部温差在 0. 5 ℃之内。采用 60 ℃,10 %质量分数的 KO H溶液 ,在超声频率为 59 k Hz ,超声功率为 60

～180 W(间隔 10 W)条件下对 (100)硅片进行湿法腐蚀。最后 ,运用激光共聚焦扫描显微镜 (L SCM)对腐蚀后硅片表面

粗糙度进行测量 ,并探讨超声参数的选择对腐蚀表面质量的影响。实验结果表明 :超声功率在 120 W时 ,可以获得平滑

的腐蚀表面 ,表面粗糙度 Rq值为 0. 020μm。在湿法腐蚀系统中采用超声技术 ,可以明显改善腐蚀表面质量 ,在较低温

度和较低浓度的 KO H溶液中 ,选择合适的超声参数可获得高品质的腐蚀表面。
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Application of ultrasonic technology to wet etching of sil icon
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Abstract : In order to achieve smoot h wet etching surface of silicon , ult rasonic technology is int roduced

in t he wet etching of silicon. By improving t he ult rasonic wet etching system , the temperat ure differ2
ence between top and bot tom etching solutions can reach 0. 5℃. Then , at 60℃(100) , silicon is etched

wetlly by KO H solution in mass ratio of 10 % , ult rasonic f requency of 59 k Hz and ult rasonic power

ranging f rom 60 W to 180 W (every 10 W) . Finally , t he post2etched surface roughness is measured by

Laser Scanning Confocal Microscope (L SCM) , and t he effect of ult rasonic parameters on t he quality

of etching surface is discussed. Experimental result s indicate that t he smoot h etching surface can be

obtained in roughness Rq of 0. 02μm at ult rasonic power of 120 W. The quality of etching surface is

greatly improved in t he ult rasonic wet etching system , also t he etching surface of high quality can be

obtained wit h suitable ult rasonic parameters in lower temperat ure and concent ration of KO H solution.

Key words : wet2etching technology ; ult rasonic ; surface roughness ; Laser Scanning Confocal Micro2
scope (L SCM) ; Micro2elect ro2mechanical System (M EMS)
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1　引　言

　　硅的各向异性湿法腐蚀工艺是 M EMS加工

技术的重要组成部分 ,采用这项工艺可制作微型

压力传感器的硅杯[1 ] ,V 型光纤阵列[ 2 ]和 SO I硅

片等。腐蚀后 ,硅表面形貌的优劣是评判湿法腐

蚀质量的重要指标。腐蚀过程中产生的氢气是造

成腐蚀表面粗糙的主要原因。氢气气泡附着在硅

表面 ,形成了“假的”掩模层 ,阻碍了腐蚀溶剂和硅

原子的反应 ,不仅会使腐蚀速率明显降低 ,同时会

形成金字塔形的“小丘”,使腐蚀表面的粗糙度增

加。

J ing Chen 等和 Chii2Rong Yang 等分别在

80 ℃,33 %质量分数的 KO H 溶液和 80 ℃、30 %

质量分数的 KO H 溶液中采用超声技术对 (100)

硅片进行腐蚀 ,获得了平滑的腐蚀表面[324 ]。

Theo Baum等在 60 ℃,浓度为 2 M并充满 O2 的

KO H溶液中采用超声技术对硅片进行腐蚀 ,并

应用 A FM测量腐蚀后的表面粗糙度 ,其 Rq 值小

于 100 nm[5 ]。超声会在溶液中产生空化现象。

一方面 ,空化会在固体和液体界面上产生高速的

微射流 ,有助于腐蚀液体分子的扩散迁移 ;另一方

面 ,空化会破坏氢气与腐蚀表面的吸附。因此超

声能显著改善腐蚀表面质量和腐蚀速率的均匀

性。研究表明 , KO H浓度越高 ,越容易获得光滑

的腐蚀表面 ,当使用低浓度的 KO H (小于 30 %质

量分数)溶液时 ,腐蚀表面会形成很多金字塔形的

“小丘”[6 ]。腐蚀温度越高 ,腐蚀速率就越快 ,对

SiO2 掩模层破坏就越严重。在 80 ℃,30 %质量

分数的 KO H溶液中 ,其 Si和 SiO2 腐蚀选择比为

160∶1。比较而言 ,在超声条件下 ,采用 60 ℃,

10 %质量分数的较低温度和较低浓度的 KO H 溶

液进行腐蚀 ,腐蚀速率相对较慢 ,要获得光滑的腐

蚀表面也显得比较困难 ,但其 Si 和 SiO2 腐蚀选

择比可达 1 400∶1。

腐蚀后采用激光共聚焦扫描显微镜 (L SCM)

对腐蚀表面进行表征。L SCM不仅具有良好的垂

直和水平分辨率 , 可测倾角大等特点 , 而且由于

其具有很好的深度响应特性 , 所以光强对比度

强 , 抗杂散光能力强[7 ]。本文运用超声技术 ,在

60 ℃,10 %质量分数的 KO H 溶液中对 (100)硅

片进行腐蚀 ,并运用 L SCM对腐蚀后的表面进行

表征 ,探讨采用较低温度和浓度的腐蚀溶液获得

高品质腐蚀表面的新方法。

2　超声腐蚀系统的设计与改进

　　图 1 为改进前的超声腐蚀系统。瓶盖通入

冷却水 ,可有效防止腐蚀溶液受热挥发。此系统

的不足在于超声炉加热器置于底部 ,同时底部的

超声换能器由于工作而发热 ,长时间腐蚀会导致

腐蚀瓶底部溶液的温度高于腐蚀瓶顶部溶液的温

度 ,其温差可达 2～3°,从而造成腐蚀速率的不均

匀。

图 1　改进前的超声腐蚀系统

Fig. 1　Ultrasonic etching system before improving

图 2 为改进后的超声腐蚀系统。图 3 为超

声腐蚀系统实体图。该系统不采用超声炉自带的

加热装置对溶液进行加热 ,而是引入环形加热圈 ,

经过恒温水浴锅加热后的去离子水在环形加热圈

内进行回流 ,从环形加热圈顶部流入 ,再从环形加

热圈底部流出 ,最后回流至恒温水浴锅。另外超

声能增加搅拌作用 ,有助于改善腐蚀溶液各个层

面的温度的均匀性。采用该系统 ,腐蚀瓶底部溶

液的与腐蚀瓶顶部溶液的温差可控制在 0. 5 ℃之

内。

图 2　改进后的超声腐蚀系统

Fig. 2 　Post2improved ult rasonic etching system af2
ter improving
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图 3　超声腐蚀系统实体图

Fig. 3　Realistic picture of ult rasonic etching system

3　实验过程

　　 (1) 以 n型 (100) 4″硅片作为实验材料。采

用热氧化方式生长 1μm的 SiO2 膜 ,作为掩模层。

采用光刻和 SiO2 湿法腐蚀技术在硅片制作出 9

个不同区域的 400μm×400μm的窗口。硅片腐

蚀前 ,需在 1∶20稀释 HF溶液中浸泡 3 min ,以

去除硅片上的自然氧化层 ,后用大量的去离子水

进行冲洗 ,并在真空状态下 60 ℃的烘箱内烘 30

min。

(2) 在 60 ℃,10 %质量分数的 KO H溶液中

进行湿法腐蚀 ,其超声频率为 59 k Hz ,超声功率

为 40～180 W (间隔 10 W) ,腐蚀时间 1 h ;

(3)运用 L SCM表征腐蚀后硅片表面 ;

(4)运用台阶仪 ,测量腐蚀深度 ,获得腐蚀速

率。

4　实验结果与分析

　　4 . 1　表面粗糙度评判依据

采用 Rq值作为评判表面粗糙度的依据。Rq

表示整体区域内表面形貌高度均方根偏差 ,其定

义为 :

Rq = ∑( Zi - Zave ) 2

N
, (1)

其中 , Zi 表示每一单元表面形貌高度 , Zave表示整

体区域内平均的表面形貌高度 , N 表示在此区域

内总共所测量的表面形貌高度的单元数。例如 ,

表 1假定某一整体区域表面形貌高度的测量结

果 ,根据公式 1 , Zave = 0 . 011μm , N = 12 ,则 Rq =

0 . 027μm。

表 1　假定某一区域的表面相貌高度

Tab. 1　Surface topographic height in a given area

单元 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

高度

(1×10 - 2μm)
3 4 - 2 3 4 3 3 2 3 - 4 - 1 - 2

采用图 4 奥林巴斯公司生产的 OL S12002
FA R2型 L SCM 作为形貌表征设备。该设备采

用 He2Ne激光束作为光源 ,其横向分辨率为 0. 15

μm ,纵向分辨率为 0. 01μm。图 5采用该设备表

征在 80 W超声功率条件下腐蚀后的硅表面 , Rq

值为 0. 049μm。在 100倍物镜下 ,变倍 1倍时视

场面积为 128μm×96μm ,根据公式 1 ,此时整体

区域面积为 128μm×96μm ,每一单元的面积为

0. 15μm×0. 15μm , N = 546 134。

4 . 2　不同超声功率下硅腐蚀的表面粗糙度

图 6为采用 L SCM 对 80～180 W超声功率

下湿法腐蚀后的硅表面进行表征。定性分析显

861 　　　　　光学　精密工程　　　　　 第 17卷　



示 :超声功率在 120 W时 ,其腐蚀表面较为平滑。
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　　图 7是采用 L SCM 获得的不同超声功率下

的腐蚀表面粗糙度 Rq值。Rq 随着超声功率的增

加而降低 ,在 120 W 时达到最小 ,为 0. 020μm ,

之后 Rq 随着超声功率的增加而增加。

图 7　在不同超声功率下的腐蚀表面粗糙度

Fig. 7 　Etching surface roughness at different ult ra2
sonic powers

4 . 3　超声参数对腐蚀表面质量的影响

当超声在腐蚀溶液中传播时 ,会产生空化效

应。空化对氢气气泡有机械剥离作用 ,同时能促

进腐蚀溶液与硅原子的化学反应。空化是指在液

体中由于超声波的物理作用 ,某些地方形成局部

暂时的负压区 ,从而引起液体或液2固体界面的断
裂 ,形成微小的空泡或气泡[13 ]。超声湿法腐蚀的

物理机制主要是超声空化 ,要获得高品质的腐蚀

表面必须选择适当的声学参数。

4. 3. 1　功率

功率愈高 ,空化愈强烈。但功率到达一定值

后 ,空化趋于饱和。如果再增大功率 ,会产生大量

的气泡 ,空化强度反而降低。图 6和图 7说明 ,在

120 W超声功率时 ,其腐蚀表面质量最好 ,而随着

功率的增加 ,大量气泡的产生 ,表面质量也随着下

降。因此 ,要获得高品质的腐蚀表面 ,超声功率的

选择要适中 ;

4. 3. 2　频率

低频超声的频率一般在 15～25 k Hz 左右 ,

其空化阀 (使液体产生空化的最小压强)低 ,但气

泡数目较少 ,然而爆破能力较强 ,渗透作用较弱 ,

且噪声较大 ,适用于大面积腐蚀和附着物与腐蚀

表面结合强度较高的场合。高频超声的频率大于

30 k Hz以上 ,其空化阀低 ,超声气泡数目较多 ,声

波可深入渗透 ,适用于狭缝及附着物与腐蚀表面

结合强度较弱的场合。在微机电领域 ,其窗口线

宽都在微米量级 ,在湿法腐蚀中 ,氢气气泡与腐蚀

表面的结合力弱 ,因此宜选用高频超声。本文选

用 59 k Hz作为超声频率。

4 . 4　腐蚀速率

图 8是采用台阶仪获得的不同超声功率下的

腐蚀速率。在 80～180 W ,其腐蚀速率在 24. 1～

24. 8μm/ h之间。腐蚀速率随着超声功率的增加

而增加 ,但在 120 W时 ,空化趋于饱和 ,腐蚀速率

增加幅度明显放缓。

图 8　在不同超声功率下的腐蚀速率

Fig. 8　Etching rate at different ult rasonic powers

5　结　论

　　 (1)在超声腐蚀系统中 ,引入环形加热圈 ,使

其腐蚀溶液顶部和底部的温差控制在 0. 5 ℃之

内 ,从而确保腐蚀速率的均匀性 ;

(2) L SCM的横向分辨率为 0. 15μm ,纵向分

辨率为 0. 01μm。能够快速准确地定性、定量分

析和表征硅超声湿法腐蚀后的表面状态 ;

(3)在 60 ℃,10 %质量分数的 KO H溶液中 ,

采用超声频率为 59 k Hz、超声功率为 120 W进行

湿法腐蚀 ,可以获得良好的腐蚀表面。运用

L SCM进行测量 ,其腐蚀表面的粗糙度为 0. 020

μm ;

(4)实验证明 ,即使在较低温度和浓度的湿法

腐蚀条件下 ,只要选择合适的超声功率和合适的

超声频率也可以获得高品质的腐蚀表面。
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