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利用飞秒激光辐照结合湿法腐蚀方法制备高纵横比
全硅槽的研究

李艳娜 1,2 陈 涛 1* 潘 安 1 司金海 1 侯 洵 1

1西安交通大学电子与信息工程学院 , 陕西 西安 710049
2西北核技术研究所 , 陕西 西安 710024

摘要 利用飞秒激光辐照结合湿法腐蚀方法，制备了高纵横比硅基狭槽。首先利用透镜聚焦飞秒激光至硅片表面，

在硅内部诱导结构变化；再结合氢氟酸 (HF)溶液选择性腐蚀去除结构变化区域，从而制备出高纵横比硅基狭槽；最

后，通过光学显微镜和扫描电子显微镜对狭槽形貌进行表征，研究了狭槽纵横比对激光加工条件如激光功率、扫描

速率和数值孔径的依赖特性。结果表明，激光加工条件对于制备高纵横比硅基狭槽存在最优选择。通过优化激光

加工参数，可制备出深度为 291 μm，纵横比为 25.3的硅基狭槽。相对于显微物镜，透镜的工作距离较大，加工过程

可以避免镜片污染，且具有成本低，通光孔径大等优点。
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Abstract A simple method of fabricating high-aspect-ratio all-silicon grooves using lens-focused femtosecond
laser irradiation and wet etching is demonstrated. Firstly femtosecond laser is focused on silicon surface to induce
structural changes inside silicon. Then laser- induced structural change regions are selectively removed by
hydrofluoric acid (HF) etching to form high-aspect-ratio silicon grooves. Finally, optical microscope and a scanning
electronic microscope are employed to characterize the morphology of the grooves, respectively. The dependences
of the grooves aspect ratios on the laser irradiation parameters, such as the laser average power, scanning velocity
and the lens numerical aperture, are investigated. By optimizing the laser irradiation parameters, grooves with depth
of 291 μm and aspect ratio of 25.3 are produced. Compared with microscope objective lens，lens owns longer
working distance, which can keep it from being polluted by the debris erupting from specimen during laser
irradiation. Besides, lens has the advantages of low cost and large aperture.

Key words ultrafast optics; femtosecond laser; all-silicon groove; wet etching; lens

OCIS codes 320.2250; 230.4000; 350.3850; 160.6000

收稿日期 : 2014-06-17; 收到修改稿日期 : 2014-08-02
基金项目 : 国家自然科学基金(11204236,61235003,61308006)、中国博士后科学基金(2013M542351)
作者简介 : 李艳娜(1985—)，女，硕士研究生，主要从事飞秒激光微纳加工方面的研究。E-mail: liyanna@stu.xjtu.edu.cn
导师简介 : 司金海(1960—)，男，博士，教授，主要从事超快非线性光学和超快成像、飞秒激光微纳加工等方面的研究。

E-mail: jinhaisi@mail.xjtu.edu.cn
* 通信联系人。E-mail: Tchen@mail.xjtu.edu.cn
本文电子版彩色效果请详见中国光学期刊网 www.opticsjournal.net

1



中 国 激 光

0103007-

1 引 言
单晶硅是半导体产业重要的材料，硅基高纵横比狭槽和微纳结构在微流路器件、太阳能电池以及红外

光电探测器等方面有着重要的应用前景。通常，人们利用等离子体刻蚀等工艺制备高纵横比硅基狭槽，并

将其成功地应用于半导体器件中的硅基贯通结构 [1]、微传感器 [2]、光子晶体结构 [3]、微化学反应器 [4]等领域。然

而，等离子刻蚀加工成本高昂，刻蚀速率低，且加工环境较苛刻，需要掩膜辅助刻蚀，实验流程相对复杂 [5-6]。

激光直写技术由于具有灵活性好、精度高的特点，在半导体微纳结构的刻蚀中有着广泛的应用。传统的连

续激光或长脉冲激光加工过程伴随着较大的热效应，影响了加工的微结构质量。飞秒激光具有极短的脉冲

持续时间和极高的峰值功率，当其应用于材料的加工和处理时，有着长脉冲加工技术不可比拟的优点，比如

能够实现超精细加工、“冷”加工及真三维加工等，在微纳加工领域引起了广泛的关注 [7]。利用飞秒激光直写

技术可直接在硅片上制备出纵横比为 10的狭槽结构 [8]。然而由于激光烧蚀产生的残留物会阻挡激光能量向

硅内部传输 [9-10]，因此利用飞秒激光直写技术很难制备出高纵横比的深硅槽。此外，激光辐照过程中氧会被

掺入激光辐照区域而引入杂质 [11]，不利于狭槽在半导体器件或微流路器件中应用。

最近，课题组利用显微物镜聚焦飞秒激光辐照硅基表面，发现在辐照区域沿着激光能量的传播方向产

生了较深的结构变化 [12-13]，且结构变化区域的纵横比较高，元素分析表明氧元素被引入到结构变化区域以硅

的氧化物的形式存在。进一步，我们将飞秒激光辐照和化学腐蚀方法结合起来，利用氢氟酸(HF)溶液选择性

腐蚀去除结构变化区域，从而制备出纵横比达 44的全硅基狭槽 [14]。由于利用飞秒激光进行硅材料的微加工

过程中会有大量的碎屑溅出，而显微物镜的工作距离较短，溅射物极易对物镜造成污染。相比较而言，透镜

的工作距离较长，加工过程产生碎屑基本不会污染镜片，且透镜具有成本低，通光孔径大的优势，在飞秒激

光微加工领域具有更好的应用前景。

本文开展了利用透镜聚焦飞秒激光辐照结合湿法腐蚀方法制备高纵横比硅基狭槽的研究。利用中心

波长为 800 nm的飞秒激光经过透镜聚焦在硅基底上诱导产生材料结构变化，然后结合 HF溶液选择性腐蚀

去除结构变化区域，从而制备出全硅基狭槽。研究了狭槽纵横比对激光加工条件如激光功率、扫描速率和

数值孔径(NA)的依赖特性，通过优化激光加工参数，制备出深度为 291 μm，纵横比为 25.3的硅基狭槽。

2 实验流程
实验样品的加工工艺流程主要包括激光辐照和化学腐蚀两个步骤，如图 1所示。实验所用激光光源为

美国 Coherent公司生产的 Libra-USP-HE钛宝石再生脉冲放大系统，该系统能够产生中心波长为 800 nm、脉

冲宽度为 50 fs、重复频率为 1 kHz 的激光脉冲。利用光学显微镜 (Nikon eclipse lv100)和扫描电子显微镜

(SEM, FEI Quanta 250 FEG Serials)对样品上制备出的结构形貌进行表征。

图 1 飞秒激光加工制备硅基狭槽的实验流程图

Fig.1 Technological process for the fabrication of the silicon-based grooves
实验前将待加工硅片依次放置在酒精、去离子水中分别超声清洗 20 min后将其置于通风厨中风干以备

使用。首先，利用透镜将飞秒激光聚焦到水平固定在三维移动平台上的硅片表面，通过聚焦激光辐照使硅

内部诱导产生结构变化。实验中使用的是 P型单晶硅，晶面为 (100)，电阻率为 1~5 Ω·cm，厚度为 500 μm。

激光辐照的示意图如图 1所示，蓝色箭头表示激光扫描方向。入射到样品的激光功率通过旋转可变衰减器

进行调节，在三维移动平台的控制软件中可以设置需要的扫描速率、扫描间隔和聚焦深度。然后，将飞秒激

光照射后的样品置于质量分数为 20%的 HF溶液中进行超声辅助化学腐蚀，腐蚀时间为 120 min，去除结构变
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化区域，形成狭槽结构。由于硅为不透明的材料，为了对飞秒激光在硅内部诱导微结构的变化进行表征，利

用蓝宝石抛光纸将飞秒激光辐照后的硅样品沿激光扫描方向抛光到激光扫描线的任意长度处，从侧面进行

观察。经过 HF溶液腐蚀后，再次将样品侧面抛光到任意深长度处并观察制备出的高纵横比狭槽的截面形

貌。每次抛光后均利用酒精和去离子水分别对样品进行超声清洗。实验中，在每一个加工条件下均加工 3
条狭槽，狭槽宽度取所有狭槽半深处宽度的平均值，狭槽深度取所有狭槽纵深的平均值，狭槽纵横比定义为

狭槽深度与宽度比值。

实验中利用透镜或者显微物镜将飞秒激光聚焦在硅片表面并进行逐行扫描。所使用的透镜通光口径

为 25.4 mm，入射光斑半径为 4 mm，设定的扫描间隔为 100 μm。数值孔径是表征光学元件对光束的聚焦能

力的重要参数，透镜的数值孔径为

NA = n∙ sinæ
è

ö
ø

a
2 , (1)

a = 2 arctanæ
è
ç

ö
ø
÷

r
f

, (2)
式中 n为硅与透镜间媒质的折射率，r为入射在透镜上的光斑半径，f为透镜焦距，a为透镜的孔径角度。激光

光束经透镜聚焦后光斑半径 r0为

r0 = M 2

π ∙ λ
NA

, (3)
式中M2为激光束光束质量因子，λ为激光波长。以焦距为 30 mm的透镜为例，在空气中 n=1，计算得到数值

孔径为 0.13，实验中使用的高斯光束的光束质量因子为M2=1.3，相应的聚焦光斑半径约为 2.54 μm。

3 实验结果分析
3.1 透镜加工与显微物镜加工结果比较

图 2为利用透镜和显微物镜聚焦飞秒激光诱导硅结构变化及经化学腐蚀后制备的狭槽形貌图。激光加

工条件为：激光功率 P=30.0 mW，扫描速率ν=5 μm·s-1，透镜焦距 f=30 mm，其 NA=0.13，显微物镜的放大倍数

为 5×，其 NA=0.15，工作距离为 23.5 mm。两者数值孔径非常接近。

图 2 飞秒激光诱导硅结构变化及经化学腐蚀后制备的狭槽形貌。(a)和(b)为焦距 f=30 mm的透镜聚焦飞秒激光加工硅片HF溶

液腐蚀前和腐蚀后形成狭槽的光学显微镜图片，(c)为(b)相应的 SEM图片 ; (d)和(e)为 5×物镜聚焦飞秒激光加工硅片HF溶液腐

蚀前和腐蚀后形成狭槽的光学显微镜图，(f)为(e)相应的 SEM图片

Fig.2 Morphology of structure changes and the chemical selective etching induced grooves. (a) and (b) Optical microscope images of
structure change regions before and after chemical etching induced by lens (f=30 mm) focused femtosecond laser, (c) SEM images of

(b); (d) and (e) optical microscope images of structure change regions before and after chemical etching induced by microscope
objective lens (5×) focused femtosecond laser, (f) SEM images of (e)

图 2(a)和(d)中的黑色部分别为利用透镜(f=30 mm)和显微物镜(5×)聚焦飞秒激光辐照硅片后，在辐照区域

沿着激光能量的传播方向产生的结构变化。两样品经氢氟酸腐蚀后的光学显微图像如图 2(b)和 (e)所示。从
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图中可以看出腐蚀后样品中黑色区域减少。进一步利用 SEM对腐蚀后样品截面形貌进行观察可知，飞秒激

光诱导的结构改变部分被腐蚀去除，形成了微槽，结果分别如图 2(c)和 (f)所示。图 2 (c)为利用透镜聚焦激光

辐照后腐蚀加工出的狭槽，其平均深度和宽度分别为 196 μm和 10.1 μm，其纵横比为 19.4；图 2(f)为利用显微

物镜聚焦激光辐照后腐蚀加工出的狭槽，其平均深度和宽度分别为 201 μm和 10.5 μm，其纵横比为 19.1。可

见利用数值孔径相似的透镜和显微物镜聚焦激光可以制备出形貌基本一致的狭槽。上述实验中由于样品

侧面剖开，飞秒激光诱导的结构改变部分被 HF溶液同时从狭槽顶部和侧面进行腐蚀。对于仅从狭槽顶部

腐蚀的情况，经过足够长的腐蚀时间也可以获得类似的结构，但由于腐蚀液仅能从顶部进入，狭槽形成的腐

蚀时间有所增加。

对于狭槽的形成机制可以做如下解释：经元素测量分析，在飞秒激光辐照区域诱导出含氧的结构变化区

域，氧元素含量自顶部到底部逐渐减小 [14]。氧元素的掺入是由于在飞秒激光辐照区域，出现了悬空键，从而能

够俘获氧原子 [15-16]，杂质氧元素以硅的氧化物的形式存在于结构变化区域。当经过激光辐照的硅片置于HF溶

液中时，HF溶液会腐蚀硅的氧化物生成可溶于水的产物，从而将结构变化区域去除。由于HF溶液与纯硅基

本不发生反应，这种腐蚀具有较强的选择性，基于这种选择性能够有效制备出高纵横比的狭槽结构 [17]。

3.2 狭槽纵横比与激光加工条件的依赖关系

由狭槽形成机理的分析可知，实验中刻蚀出的硅基狭槽由最初飞秒激光诱导的结构改变区域决定。进

一步，研究了狭槽形貌对激光功率、扫描速率和透镜的 NA等激光加工条件的依赖关系。

3.2.1 狭槽纵横比与激光功率的依赖关系

图 3为狭槽截面形貌随激光功率的变化趋势图。激光加工条件为：透镜焦距 f=50 mm，其数值孔径 NA=
0.08，扫描速率ν=5 μm·s-1。

由图 3(a)可以看出，当激光功率增加时，狭槽深度和宽度均不断增大。这是由于入射激光光强呈高斯分

布，当扫描速度一定时，随着激光功率的增加，光斑的有效烧蚀面积也会随之增大，从而会增大狭槽宽度。

当激光功率增加时，硅吸收的激光能量也增多，则制备的狭槽深度随之增大。而狭槽深度增加幅度大于宽

度的增幅，因此狭槽纵横比也呈增大趋势，如图 3(b)所示。

图 3 狭槽截面形貌与激光功率的依赖关系。(a) 狭槽纵深、宽度与激光功率的依赖关系 ;
(b) 狭槽纵横比与激光功率的依赖关系

Fig.3 Influences of laser average power on (a) groove depths and width and (b) aspect ratio of groove
3.2.2 狭槽纵横比与激光扫描速率的依赖关系

图 4为狭槽截面形貌随激光扫描速率的变化趋势图。激光加工条件为：透镜焦距 f=50 mm，其数值孔径

NA=0.08，激光功率 P=30 mW。

由图 4(a)可知，当扫描速率增加时，狭槽的深度迅速减小，而狭槽的宽度基本不变。这是由于激光诱导

微结构区域在横向的尺度由光斑中超过阈值部分的宽度决定，当激光功率一定时，飞秒激光诱导的狭槽宽

度基本不变。当扫描速率增加时，在硅材料内单位面积上累积的激光能量减小，导致诱导的折射率变化结

构深度减少，从而狭槽深度减少，进而狭槽的纵横比降低，如图 4(b)所示。
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图 4 狭槽截面形貌与激光扫描速率的依赖关系。(a) 狭槽纵深、宽度与扫描速率的依赖关系 ;
(b) 狭槽纵横比与扫描速率的依赖关系

Fig.4 Influences of scanning velocity on (a) groove depth and width and (b) aspect ratio of groove
3.2.3 狭槽纵横比与数值孔径的依赖关系

图 5 为狭槽截面形貌随数值孔径的变化趋势图。激光加工条件为：激光功率 P=50 mW，扫描速率ν=
5 μm·s-1。实验中使用焦距 f分别为 120 mm (NA=0.03)，100 mm (NA=0.04)，50 mm (NA=0.08)，30 mm (NA=0.13)
透镜和 5×显微物镜(NA=0.15)聚焦飞秒激光进行加工。

由图 5(a)可以看出，随着 NA由 0.03增加到 0.15，狭槽深度先增加后减小，在 NA=0.08时达到最大，约为

280 μm。而狭槽宽度先逐渐减小，当 NA从 0.04逐渐增加到 0.15时，狭槽宽度几乎不变，约为 15 μm。这种现

象产生的原因可以理解如下：利用透镜或者显微物镜聚焦激光光束时，由 (3)式可知 NA越小，焦平面聚焦光

斑尺寸越大，焦深也越大。对于制备狭槽的深度来说，随着 NA的减小，焦深的增加促使狭槽深度呈现递增

趋势 (NA从 0.15降到 0.08)。另一方面，随着 NA的减小，聚焦光斑尺寸变大，辐照在硅内部的激光功率密度降

低，当 NA小到一定程度时，会使得达到硅破坏阈值的深度减小，从而狭槽深度减小 (NA从 0.08降到 0.03)。飞

秒激光诱导结构变化的宽度是由激光的横向能量分布决定。当激光功率与扫描速率一定时，飞秒激光在硅

材料接近表面处的损伤线宽主要由光斑大小决定，NA越大，激光焦点的直径越小，加工出狭槽宽度越小。但

飞秒激光在硅内部诱导产生深的高纵横比结构时其传输受到非线性效应(例如自陷效应)的影响 [11]，由此导致

当透镜的 NA从 0.04增加到 0.15时，所加工出狭槽的宽度变化不大。

图 5 狭槽截面形貌与 NA的依赖关系。(a) 狭槽纵深、宽度与 NA的依赖关系 ; (b) 狭槽纵横比与 NA的依赖关系

Fig.5 Influences of lens NA on (a) groove depths and widths and (b) aspect ratio of groove
根据图 5(a)中结果计算出相应的狭槽纵横比随聚焦透镜 NA的变化，如图 5(b)所示。当 NA从 0.03增加到

0.15时，狭槽纵横比先增大后减小。当 NA=0.08时，狭槽纵横比达到最大为 20。根据文献[14]，利用显微物镜

加工时，在 NA=0.15和 NA=0.3条件下加工出的狭槽纵横比相差不大，而当 NA>0.3时加工狭槽的纵横比迅速

减小。因此利用飞秒激光辐照结合湿法腐蚀制备高纵横比深硅槽时，适合采用较小数值孔径 (NA<0.3)的透

镜或者显微物镜进行聚焦 [18]，用于制备半导体器件中的隔离槽、微流路器件以及微传感器梳状结构等 [19-22]。

相对而言，具有大数值孔径的显微物镜可加工出的微结构的宽度更窄 [18,23]，而深度相对浅，更适合用于宽度

在亚微米量级的硅基光子晶体 [24-25]或硅基表面薄膜光子晶体结构 [26]的制备。利用 NA=0.08的透镜取代比其

数值孔径更大的 5×显微物镜，不仅加工出狭槽的宽度相差不大，还可以获得更高的纵横比，而该透镜的焦距

为 50 mm，明显大于 5×显微物镜工作距离(23.5 mm)，可以避免飞秒激光加工时喷射材料的污染。
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4 结 论
开展了利用透镜聚焦飞秒激光辐照硅，结合湿法腐蚀方法制备高纵横比硅基狭槽的研究。利用透镜聚

焦飞秒激光辐照硅基表面，在硅内部诱导结构变化区域后，采用 HF溶液选择性地去除结构变化部分，从而

制备出高纵横比的全硅基狭槽。研究得到了狭槽纵横比与激光加工条件的依赖关系：狭槽的宽度、深度和

纵横比均随着激光功率的增加而增大；狭槽的深度和纵横比随着扫描速率的增加而减小，随着 NA的增加先

增大后减小。为制备高纵横比的硅基狭槽，应该综合考虑透镜 NA、激光功率和扫描速率等激光加工条件。

利用飞秒激光辐照结合湿法腐蚀方法制备高纵横比深硅槽时，适合采用透镜或者小的数值孔径 (NA<
0.3)的显微物镜进行聚焦。而使用透镜可以获得更大工作距离以避免加工过程产生的碎屑对镜片造成污

染。此外透镜具有成本低，通光孔径大的优势，能够采用多光束并行加工的方式提高加工效率，在飞秒激光

微加工领域具有更好的应用前景。
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