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复合湿法腐蚀工艺制备硅基三维曲面

黎永前，李　薇，郭勇君，苏　磊

（西北工业大学 空天微纳系统教育部重点实验室，陕西 西安７１００７２）

摘要：提出了将各向异性湿法腐蚀与各向同性湿法腐蚀相结合的复合工艺，通过控制刻蚀工艺参数进行体硅加工，成功

刻蚀了硅基材料三维曲面回转体结构。在各向同性腐蚀过程中，由各向异性刻蚀得到的多面体结构的表面垂直腐蚀速

率与刻蚀液浓度呈指数关系，而搅拌使得多面体结构表面峰值与谷底的刻蚀液存在流速差，基于此原理可得到光滑的三

维曲面。刻蚀过程中，通过各向异性湿法腐蚀控制结构深度，通过各向同性湿法腐蚀＂抛光＂结构曲面。最后，采用实验

优化湿法腐蚀过程的工艺参数，基于直径为６００～１０００μｍ的圆形掩模板，在硅材料表面制备得到了高度为１００～２００

μｍ的三维曲面回转结构。提出的工艺简单、有效且便于操作，有望用于制作不同曲面形状的三维硅结构及聚合物光学

器件模具。
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１　引　言

　　硅微加工技术是微机械电子系统（ＭｉｃｒｏＥ

ｌｅｃｔｒｏｎｉｃＭｅｃｈａｎｉｃａｌＳｙｓｔｅｍ，ＭＥＭＳ）的核心技

术，硅微加工技术的应用拓展了微电子领域的可

加工范围，使得制作微米甚至纳米级硅基材料结

构成为可能。硅微加工技术不仅在尺度上达到纳

米数量级，还可以通过精确控制其刻蚀断面从表

面微机械加工，发展到体微机械加工，即利用干法

刻蚀、湿法腐蚀等方法制作硅基三维结构［１］。作

为典型的三维结构制作技术，体硅加工出的悬空

臂梁、孔等结构广泛应用于微型构件、微型传感器

等结构中，而加工的三维曲面结构还可用于进行

微流控光学应用的研究，如微型透镜、曲面沟道、

仿生结构等［２］。

实现三维硅基材料加工的方法主要有干法刻

蚀和湿法腐蚀。干法刻蚀方法是典型的三维硅基

结构加工工艺，主要包括反应离子刻蚀以及电感

耦合等离子体刻蚀。低温ＩＣＰＲＩＥ干法刻蚀技

术［１］可以实现深硅刻蚀，得到微柱阵列、深悬臂

梁、深孔等结构。加氢辅助ＲＩＥ干法刻蚀方法，

可以通过控制刻蚀气流量、等离子体功率、时间等

工艺参数实现小尺寸的大纵横比刻蚀，得到空心

棒、圆筒、曲面空心柱等三维结构［３］。通过改变工

艺中刻蚀气体含量及刻蚀温度，干法刻蚀可以实

现２０∶１的深宽比以及垂直侧壁，但无法加工弧

形或斜壁面结构。Ｃ．Ｍ．Ｗａｉｔｓ等
［４］将灰度光刻

与ＤＲＩＥ相结合进行精确的选择性刻蚀，形成楔

状三维立体结构。硅基材料湿法腐蚀方法也是比

较常用的三维硅结构加工方法，包括各向异性腐

蚀和各向同性腐蚀。通过选择晶向效应、限制平

面、凹凸切口等辅助工艺，藉此实现硅晶面选

择［５］。通过选择腐蚀液以及控制腐蚀过程中的温

度、刻蚀液浓度、刻蚀时间等参数，可以制备出球

形三维模具，聚合物复制后可以得到表面平滑的

三维球形透镜［６７］。但是，受刻蚀晶向和刻蚀速率

的影响，这种方法只能够加工半球形或半椭球形

模具，而不能控制曲面轮廓。

在生物医学工程［８９］、视觉仿生学研究［１０］中，

需要制备三维曲面轮廓聚合物结构，如微针、复眼

透镜等。本文提出将干法刻蚀与各向异性湿法腐

蚀、各向同性湿法腐蚀相结合的一种复合制备工

艺，如图１所示。首先刻蚀出可控的三维曲面回转

体结构。然后通过控制工艺过程中刻蚀时间、温度、

溶液浓度，以及刻蚀液的搅拌速度等参数得到不同

尺寸的高深宽比的三维曲面结构。作为实例，本文

利用制备的三维硅结构进行了聚合物透镜复制。

２　硅基曲面结构制作工艺

２．１　三维曲面结构湿法腐蚀复合工艺

本文提出的复合湿法腐蚀工艺体硅微加工过

程如图１所示，在硅片基底上利用ＰＥＣＶＤ工艺

双面沉积Ｓｉ３Ｎ４ 作为保护膜，然后，在硅片双面旋

涂光刻胶掩模进行光刻，通过 ＲＩＥ 刻蚀得到

Ｓｉ３Ｎ４ 图形阵列成为后续湿法刻蚀工艺的保护

层，在丙酮溶液中浸泡硅片，最后，去除正面圆形

阵列及硅片背面光刻胶干法刻蚀过程结束。

图１　三维曲面复合湿法腐蚀制备工艺；（ａ）ＰＥＣＶＤ

沉积Ｓｉ３Ｎ４；（ｂ）光刻形成图形阵列（ＥＰＧ５３３）；

（ｃ）ＲＩＥ干法刻蚀转移图形至Ｓｉ３Ｎ４；（ｄ）去除光

刻胶；（ｅ）ＫＯＨ溶液各向异性湿法腐蚀；（ｆ）ＨＦ

与 ＨＮＯ３ 溶液各向同性湿法腐蚀

Ｆｉｇ．１　Ｃｏｍｐｏｓｉｔｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆ３Ｄｓｕｒｆａｃｅｗｅｔ

ｅｔｃｈｉｎｇ（ａ）ＤｅｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆＳｉ３Ｎ４ｂｙＰＥＣＶＤ；（ｂ）

Ｐａｔｔｅｒｎａｒｒａｙｆｏｒｍｅｄｂｙｐｈｏｔｏｌｉｔｈｏｇｒａｐｈｙ；（ｃ）

ＧｒａｐｈｉｃｓｔｒａｎｓｆｅｒｒｅｄｔｏＳｉ３Ｎ４ｂｙＲＩＥｄｒｙｅｔｃｈ

ｉｎｇ；（ｄ）Ｒｅｍｏｖａｌｏｆｐｈｏｔｏｒｅｓｉｓｔ；（ｅ）Ａｎｉｓｏ

ｔｒｏｐｉｃｗｅｔｅｔｃｈｉｎｇｂｙＫＯＨ；（ｆ）Ｉｓｏｔｒｏｐｉｃｗｅｔ

ｅｔｃｈｉｎｇｂｙＨＦ＆ＨＮＯ３．
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　　下面将硅片浸泡于８０℃，３０％ＫＯＨ 溶液中

进行各向异性湿法腐蚀，其（１００）晶面刻蚀速率为

０．８μｍ／ｍｉｎ；刻蚀时间为１３０ｍｉｎ左右；刻蚀深

度约为１００μｍ；腐蚀Ｓｉ３Ｎ４ 约１３０ｎｍ。当硅片表

面晶面为（１００）面，掩模开口为圆形窗口时，经过

ＫＯＨ各向异性湿法腐蚀后表面形成的凸起结构

为八面体。

最后，利用体积比为３∶２∶５的氢氟酸、硝酸

与去离子水溶液进行各向同性湿法腐蚀。通过多

次试验，腐蚀时间优化结果约为５０～６０ｍｉｎ，最

终得到三维曲面回转体结构，如图１（ｅ）和１（ｆ）所

示。由于各向同性湿法腐蚀较难实现选择性腐

蚀，实验中选择Ｓｉ３Ｎ４ 作为复合腐蚀工艺的保护

膜。将２种湿法腐蚀方法相结合，通过优化各工

艺参数，刻蚀出深度大于１００μｍ的不同径向尺

寸的回旋体阵列，如图１所示。

２．２　各向异性湿法腐蚀

各向异性湿法腐蚀是利用单晶硅的不同晶面

在碱性溶液中腐蚀速率不同对硅进行微加工，从

而在硅的各个晶面形成不同的刻蚀断面。其腐蚀

剂包括有机腐蚀剂（如ＥＰＷ、ＴＭＡＨ）和无机腐

蚀剂（如ＮａＯＨ、ＫＯＨ）等碱性溶液
［５］。

以ＫＯＨ为各向异性湿法腐蚀剂时，单晶硅

的主要腐蚀晶面包括（１１０）、（１１１）、（１００）晶

面［１１］。由于单晶硅（１１１）面原子密度较高，水分

子容易附着于该面，且（１１１）面每个原子只有一个

悬挂键，而（１００）面每个原子具有２个悬挂键，因

此移去（１１１）面的原子所需能量比（１００）面高。即

在硅的各向异性腐蚀过程中，各晶面之间的刻蚀

速率有如下关系，即：犈（１００）＞犈（１１０）＞犈（１１１），腐蚀

自停止面是（１１１）面，（１００）面与（１１１）面夹角为

５４．７４°。硅片表面晶面为（１００）面，当掩模开口为

方形窗口时，经过 ＫＯＨ 各向异性湿法腐蚀后表

面形成的凸起图形为椎体；掩模开口为圆形窗口

时，则各向异性腐蚀后形成的图形八面体［１２］。

各向异性刻蚀过程中，腐蚀表面质量随

ＫＯＨ浓度的增加而提高，当 ＫＯＨ 溶液浓度为

３０％，温度为８０℃时，溶液对（１００）面的刻蚀速率

约为０．８μｍ／ｍｉｎ，对腐蚀掩模Ｓｉ３Ｎ４ 的刻蚀速率

为１ｎｍ／ｍｉｎ。

２．３　各向同性湿法腐蚀

在理想情况下，硅的各向同性湿法腐蚀会使

硅晶体各个晶面方向的刻蚀速率相同。其刻蚀原

理与各向异性湿法腐蚀不同，利用硝酸和氢氟酸

溶液为刻蚀剂，在刻蚀过程中，硅表面被浓硝酸氧

化，所产生的氧化物再被氢氟酸反应溶解［１３］。图

２为实验中 ＨＦ、ＨＮＯ３ 与去离子水混合溶液对硅

的腐蚀速率图。图中区域１显示氢氟酸浓度较

高，刻蚀速率曲线平行于硝酸浓度，即刻蚀速率随

硝酸浓度增加而线性提高；区域２中硝酸浓度较

高，腐蚀速率由氢氟酸浓度控制，速率曲线平行于

氢氟酸浓度，即刻蚀速率正比于氢氟酸浓度；区域

３显示当溶液浓度降低至某个程度后，腐蚀速率

迅速减小。腐蚀速率最高时，氢氟酸和硝酸的相

对浓度比为２∶１，最大的腐蚀速率约为８００μｍ／

ｍｉｎ
［１４］。

图２　各向同性湿法腐蚀硅速率图
［１５］

Ｆｉｇ．２　Ｗｅｔｅｔｃｈｉｎｇｒａｔｅｏｆｉｓｏｔｒｏｐｉｃｏｆｓｉｌｉｃｏｎ
［１５］

由图２可见，在各向同性腐蚀过程中，腐蚀速

率与酸浓度成近似指数关系，即当刻蚀液流速变

化导致刻蚀液浓度发生微小变化时，刻蚀表面的

腐蚀速率存在明显差异。本文正是利用这个原

理，在各向同性腐蚀过程中将各向异性刻蚀得到

的八面体结构或者椎体结构通过磁力搅拌，由于

微观表面峰值与谷底的刻蚀液存在流速差，使得

凸起部位的刻蚀速率大于凹陷部位的刻蚀速率，

这样通过合理控制刻蚀时间以及搅拌速度，可以

得到光滑的三维曲面。

实验过程中，用去离子水作硝酸与氢氟酸混

合溶液的稀释剂，通过多种溶液比例试验，确定各

向同性腐蚀溶液 ＨＦ、ＨＮＯ３ 和 Ｈ２Ｏ的体积比为

３∶２∶５。

３　结果与讨论

　　实验过程中，由ＲＩＥ干法刻蚀得到Ｓｉ３Ｎ４ 保
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护图形，各向异性湿法腐蚀得到四棱锥体或者八

面体结构，利用腐蚀液在结构表面的流速差控制

表面凸起和凹陷部位的刻蚀速率，将上述八面体

或者四棱锥体结构表面“抛光”，得到三维曲面硅

结构。在各向异性湿法腐蚀过程中，需控制腐蚀

液浓度、溶液温度等参数，以保证刻蚀速率；在各

向同性湿法腐蚀中，主要控制溶液比例、搅拌速度

和腐蚀时间，以控制溶液对掩模的刻蚀速率以及

最终曲面形状。

图３是直径为６００μｍ的圆形阵列经过湿法

腐蚀得到的ＳＥＭ图。图３（ａ）为各向异性湿法腐

蚀得到八面体结构，右上角为单个结构放大图；图

３（ｂ）经过各向同性腐蚀后得到的光滑圆锥回转

体。

（ａ）各向异性刻蚀阵列　　（ｂ）复合湿法刻蚀阵列

（ａ）Ａｒｒａｙａｆｔｅｒａｎｉｓｏ　（ｂ）Ａｒｒａｙａｆｔｅｒｍｕｌｔｉｗｅｔ

ｔｒｏｐｉｃ ｅｔｃｈｉｎｇ

图３　圆形图形阵列结构ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．３　Ｓｃａｎｎｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅｓｏｆｄｉｓｋａｒｒａｙｓ

图４为不同尺寸掩模图形，采用湿法各向同

性腐蚀前后结构ＳＥＭ 图。采用各向异性湿法腐

蚀得到八面体锥形结构，再进行湿法各向同性腐

蚀后得到三维曲面结构。通过多次试验，最终确

定各向异性湿法腐蚀中ＫＯＨ溶液浓度为３０％，

温度为８０℃，刻蚀时间为１２０ｍｉｎ，各向同性刻

蚀时间为５０～６０ｍｉｎ，溶液中氢氟酸、硝酸、去离

子水体积比为３∶２∶５。

为提高腐蚀结构表面质量，实验调整了各向

同性湿法腐蚀液中 ＨＮＯ３ 的浓度参数，当调整

ＨＦ∶ＨＮＯ３≥１∶９时，表面粗糙度可以控制在几

十纳米以内［６７，１５］。对腐蚀后得到的三维结构的

表面粗糙度进行测试，利用表面轮廓仪（Ｖｅｅｃｏ，

ＮＴ１１００）测量采用复合湿法腐蚀得到的６００μｍ

三维回转体的表面粗糙度。结果如图５所示，腐

蚀平面粗糙度犚ａ值为４２．４６ｎｍ。在各向同性湿

（ａ）６００μｍ　　　（ｂ）８００μｍ　　　（ｃ）１０００μｍ

图４　不同直径圆形图形经过各向异性湿法腐蚀得到

八面体结构（上），再进行各向同性湿法腐蚀得

到的三维曲面回转体结构（下）

Ｆｉｇ．４　Ｏｃｔａｈｅｄｒｏｎａｆｔｅｒａｎｉｓｔｒｏｐｉｃｗｅｔｅｔｃｈｉｎｇａｎｄ

ｔｈｒｅｅｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌｃｕｒｖｅｄｓｕｒｆａｃｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

ａｆｔｅｒｍｕｌｔｉｗｅｔｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ（Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉ

ａｍｅｔｅｒｃｉｒｃｕｌａｒ）

法腐蚀过程中，影响表面粗糙度的因素包括溶液

搅拌速度及腐蚀液中 ＨＮＯ３ 浓度，因此可通过测

量腐蚀平面粗糙度代替回转结构表面粗糙度。

图５　复合湿法腐蚀工艺结果表面粗糙度。右图为标

记部 分 测 量 得 到 的 表 面 粗 糙 度 （Ｖｅｅｃｏ，

ＮＴ１１００）

Ｆｉｇ．５　Ｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｒｅｓｕｌｔｓｆｒｏｍ ｍｕｌｔｉｗｅｔ

ｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ．Ｔｈｅｒｉｇｈｔｐａｒｔｐｒｅｓｅｎｔｓｔｈｅ

ｒｏｕｇｈｎｅｓｓｍｅａｓｕｒｅｄｂｙＮＴ１１００ （Ｖｅｅｃｏ）．

Ｍｅａｓｕｒｅｄｓｐｏｔｉｓｍａｒｋｅｄｂｙｓｑｕａｒｅｉｎｌｅｆｔ．

作为应用实例，采用ＰＤＭＳ浇铸方法
［１６］制备

了凹透镜阵列。由图３（ｂ）制备的透镜测试效果

显示在图６中，其中ＰＤＭＳ厚度为０．５ｍｍ。对

于直径为６００μｍ的透明聚合物透镜，本文利用

图像处理方法测量其轮廓形状，用透射光强度表

示其曲面轮廓。图中轮廓图像经过三阶高斯数字

滤波和曲面拟合处理，图中的局部误差为显微镜

光学系统表面污点导致。
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图６　三维硅模具制备的微透镜轮廓。图中纵坐标和

色柱灰度值表示透镜透射光的相对值（０～２５６）

Ｆｉｇ．６　Ｃｏｎｔｏｕｒｉｍａｇｅｏｆｍｉｃｒｏｌｅｎｓｍａｄｅｂｙｔｈｒｅｅｄｉ

ｍｅｎｓｉｏｎａｌｓｉｌｉｃｏｎｅｍｏｌｄ．Ｒｅｌａｔｉｖｅｖａｌｕｅｏｆｌｅｎｓ

ｔｒａｎｓｍｉｔｔｅｄｌｉｇｈｔ（０～２５６）ｉｓｒｅｐｒｅｓｅｎｔｅｄｂｙ

ｏｒｄｉｎａｔｅｖａｌｕｅａｎｄｇｒａｙｓｃａｌｅｖａｌｕｅｏｆｆｉｇｕｒｅ

４　结　论

　　硅基材料的三维曲面结构在微型传感器及微

流控光学等 ＭＥＭＳ器件中有重要应用。为了形

成高深宽比的三维曲面回转结构，本文利用在各

向同性湿法腐蚀工艺中，刻蚀速率受表面腐蚀液

流速影响的规律，提出了一种硅材料三维曲面复

合制备工艺该工艺将各向异性与各向同性湿法腐

蚀相结合，通过控制刻蚀工艺参数进行体硅加工。

采用这种将各向异性湿法腐蚀与各向同性湿法腐

蚀结合的复合工艺，将直径为６００～１０００μｍ的

圆形掩模板制备得到较好的三维曲面回转结构。

作为一种新型的三维硅基结构制作方法，它能够

简单而有效地实现硅基材料三维曲面结构加工，

可望用于制备三维聚合物微透镜、微腔体结构。
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