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摘要　单晶硅阶梯光栅闪耀面表面粗糙度会引起入射光的散射形成杂散光，为获得低杂散光的阶梯光栅槽形，减

小单晶硅阶梯光栅闪耀面表面粗糙度显得尤为重要。在单晶硅湿法刻蚀工艺中，阶梯光栅闪耀面表面粗糙度较大

的原因是反应生成的氢气易在硅片表面停留，形成虚掩模，阻碍反应的进一步进行。基于超声波空化作用及异丙

醇（ＩＰＡ）增加单晶硅表面润湿性的原理，在单晶硅湿法刻蚀制作阶梯光栅工艺过程中分别利用超声波震荡法及润

湿性增强法对所制阶梯光栅闪耀面表面粗糙度进行改善。利用超声波震荡法所制阶梯光栅闪耀面表面粗糙度小

于１５ｎｍ，利用润湿性增强法所制阶梯光栅闪耀面表面粗糙度小于７ｎｍ。同时施以超声波震荡法和润湿性增强

法，在异丙醇质量分数范围为５％～２０％，超声波频率为１００ｋＨｚ，功率范围为３０～５０Ｗ 时，所制阶梯光栅闪耀面

表面粗糙度小于２ｎｍ，而且当异丙醇质量分数为２０％、超声波频率为１００ｋＨｚ以及超声波功率为５０Ｗ时，所制中

阶梯光栅闪耀面表面粗糙度达到１ｎｍ。实验结果表明，同时施以超声波震荡法及润湿性增强法，并优化实验参数

可以制备更低粗糙度的阶梯光栅。
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１　引　　言

衍射光栅（简称光栅）是一种周期性微结构阵

列，它作为光谱仪器的核心元件，其质量直接影响仪

器的性能。光栅的传统制作方法主要有机械刻划

法［１－３］和全息离子束刻蚀法［４－８］两种。光栅因其在

微观结构上的周期性以及单晶硅在碱性溶液中所表

现出来的各向异性使得人们开始尝试在单晶硅材料

上制作光栅。１９７５年，Ｔｓａｎｇ等
［９］首次报道了单晶

硅光栅湿法刻蚀方法。由于光栅表面粗糙度会引起

入射光的散射［１０－１１］，所以降低光栅表面粗糙度及其

杂散光是光栅制作者需要攻克的难题之一。

在半导体行业，单晶硅湿法刻蚀工艺中一般应

用磁力搅拌来减小表面粗糙度。这种方法的局限性

在于溶液会出现分层和温度分布不均匀，难以实现

微结构尺寸的精确控制和粗糙度均匀分布等目

的［１２］。研究表明，在单晶硅湿法刻蚀工艺中引入超

声波可提高硅（１００）以及（１１０）晶面的刻蚀速率及刻

蚀表面的平滑度［１３－１５］。另一方面，通过使用不同种

类的刻蚀液添加剂来改变硅片表面的润湿性，也可

以减小表面粗糙度［１６－２４］。异丙醇（ＩＰＡ）是一种最

常用的刻蚀液添加剂，将其加入到 ＫＯＨ 溶液中可

以提升硅（１００）晶面的表面质量并能减小凸角的侧

蚀［２５－２６］。

上述文献对超声波频率功率、刻蚀液添加剂与

粗糙度关系的研究集中于（１００）和（１１０）晶面，而且

对超声波空化作用的研究都是在单一频率条件下开

展的。利用单晶硅湿法刻蚀工艺制作阶梯形光栅需

要以（１１１）晶面作为光栅闪耀面，照搬（１００）和（１１０）

晶面的结论显然不可行。本文以（１１１）晶面作为研

究对象，拟利用单晶硅湿法刻蚀工艺制作阶梯光栅，

在工艺过程中分别从超声波震荡法、润湿性增强法

以及超声波震荡 润湿性增强结合法三方面进行阶

梯光栅闪耀面粗糙度的改善实验，并分析三种方法

对光栅闪耀面粗糙度的影响规律，旨在研制出更低

表面粗糙度的单晶硅阶梯光栅。

２　实验部分

实验中所制作光栅为周期８０ｌｉｎｅ／ｍｍ的中阶

梯光栅（区别于－１级使用的小阶梯光栅）。根据光

栅设计结果，当中阶梯光栅闪耀角等于６３．４°时，其

在衍射级次－４２级，闪耀波长５３４ｎｍ处能够达到

最高衍射效率。单晶硅晶面与光栅闪耀角关系示意

图如图１所示，图中虚线部分为单晶（１１１）晶面与

（１００）晶面的相对位置。根据理论设计，相对（１００）

晶面以切偏角８．６６°对硅片进行切割，可以获得相

对（１１１）晶面角度为６３．４°的闪耀角，实线部分为切

割后晶向之间的相对位置。

图１ 单晶硅晶面与光栅闪耀角关系示意图

Ｆｉｇ．１ Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｓｉｌｉｃｏｎｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅｓ

ａｎｄｂｌａｚｅａｎｇｌｅ

实验中所使用的硅基底是利用区熔法制作的电

阻率 大 于 等 于 ２０００Ω·ｃｍ 的 单 晶 硅，直 径 为

７６．２ｍｍ，厚度为１ｍｍ。硅片经过不同工序加工后，

其表面会受到有机杂质及金属离子的沾污。利用

ＳＣ１液Ｈ２Ｏ∶Ｈ２Ｏ２∶ＮＨ４ＯＨ＝５∶１∶１（体积比）和

ＳＣ２液Ｈ２Ｏ∶Ｈ２Ｏ２∶ＨＣｌ＝６∶１∶１（体积比）分别对

有机杂质及金属离子进行清洗，清洗后的硅基底其

表面粗糙度犚ｑ＝０．９５ｎｍ。利用热氧化法在硅片表

面生长厚度为７０ｎｍ的ＳｉＯ２ 层作为湿法刻蚀掩模

层，其表面粗糙度犚ｑ＝１．０１ｎｍ。甩胶前按照甲

苯→丙酮→乙醇→水的顺序对硅片ＳｉＯ２ 层表面进

行清洗。清洗后的 ＳｉＯ２ 层其表面粗糙度 犚ｑ＝

０．９４ｎｍ。

使用旋涂法对硅片进行光刻胶涂覆。旋涂转速

为３０００ｒ／ｍｉｎ，涂覆时间为３０ｓ，光刻胶厚度为

３００ｎｍ。涂覆光刻胶后，将硅片放入烤箱进行坚膜，

坚膜温度为１２０℃，坚膜时间为２０ｍｉｎ。由于单晶硅

０３０５００１２
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湿法刻蚀的晶向依赖性，使得掩模与晶向的对准变得

十分重要。如果对准不好，所获得光栅槽面会异常粗

糙且不完全准直［２７］。当掩模与晶面错位小于０．０１°

时可以认为掩模与晶面完全对准［２８］。利用型号为

ＫＡＲＬＳＵＳＳＭＡ６／ＢＡ６的紫外曝光机对光刻胶层进

行曝光。因其对准精度为±１μｍ（所使用硅基底尺寸

为７６．２ｍｍ，根据几何换算可以得出光刻机的角对准

精度为±７．５×１０－４ｒａｄ），所以可以实现光刻胶掩模

条纹与硅基底晶向的精确对准，从而解决了因未对

准所导致的光栅槽面粗糙度大的问题。采用质量分

数为０．５％的ＮａＯＨ显影液对光刻胶掩模进行显影

并利用反应离子深刻蚀（ＲＩＥ）技术对显影后的光刻

胶进行灰化处理可以获得无残胶遗留的光刻胶掩

模。再用ＢＨＦ溶液对ＳｉＯ２ 层进行刻蚀并最终在硅

基底表面形成ＳｉＯ２ 掩模层
［２９］，其槽底无底膜。因

ＢＨＦ溶液所包含的 ＨＦ酸对单晶硅基底会有腐蚀

作用［３０］，所以光栅槽底表面粗糙度会有所增加，其

值为１．９８ｎｍ。

图２ 单晶硅湿法刻蚀实验装置示意图

Ｆｉｇ．２ Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｅｑｕｉｐｍｅｎｔｉｎｓｉｌｉｃｏｎ

ｗｅｔｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ

单晶硅与ＫＯＨ之间的反应在超声波反应器中

进行，反应温度为６０℃，温差为±０．２℃，ＫＯＨ溶

液质量分数为２０％，为保证ＫＯＨ溶液浓度保持均

匀，在反应过程中加入冷凝管。实验过程中分别引

入不同频率和功率的超声波震荡以及不同浓度的异

丙醇。其中超声波频率分别为４０、６０、８０、１００ｋＨｚ，

超声波功率分别为１０、２０、３０、４０、５０Ｗ。异丙醇质

量分数分别为５％、１０％、１５％和２０％。单晶硅湿法

刻蚀中阶梯光栅闪耀面粗糙度由美国 Ｖｅｅｃｏ公司

制作的型号为“ＤｉｍｅｎｓｉｏｎＩｃｏｎ”的原子力显微镜

（ＡＦＭ）测试，光栅槽形由日本电子制作的“ＪＦＭ

６７００Ｆ”的扫描电子镜（ＳＥＭ）测试。实验装置示意

图如图２所示。

３　结果与讨论

３．１　超声频率对光栅闪耀面表面粗糙度的影响

引入超声条件下所制中阶梯光栅闪耀面表面粗

糙度ＡＦＭ图样如图３所示。

图３ 引入超声条件下所制中阶梯光栅闪耀面表面

粗糙度ＡＦＭ图样

Ｆｉｇ．３ ＡＦＭｃｈａｒｔｏｆｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｎｂｌａｚｅｐｌａｎｅ

ｏｆｓｉｌｉｃｏｎｅｃｈｅｌｌｏｎｇｒａｔｉｎｇｗｉｔｈｕｌｔｒａｓｏｕｎｄ

利用 ＡＦＭ 对 超 声 频 率 分 别 为 ４０、６０、８０、

１００ｋＨｚ条件下所制四块中阶梯光栅（超声功率为

５０Ｗ）以及无超声参与条件下所制中阶梯光栅闪耀

面粗糙度进行测量，测量范围为２．５μｍ×２．５μｍ，测

量结果如表１所示，从表１中第二列可以看出，中阶

梯光栅表面粗糙度随超声波频率的增加而减小，且所

制中阶梯光栅闪耀面表面粗糙度均小于无超声条件

下所制中阶梯光栅闪耀面表面粗糙度。（１１１）晶面

刻蚀速率也如表１所示，从表１中第三列可以看出，

刻蚀速率随超声频率的增加而增加，即在超声波功

率固定时，在所讨论超声波频率范围内对刻蚀速率

强化效果随超声频率增加而增加。单晶硅与 ＫＯＨ

溶液反应过程中会生成氢气，在无超声参与条件下

进行反应，氢气气泡会在硅片表面停留，从而在硅片

晶面上形成虚掩模，阻碍反应的正常进行并增加光

栅闪耀面的表面粗糙度。在反应过程中引入超声波

就是利用其特有的空化效应对反应所生成的氢气气

泡进行震荡，加快其脱离硅片表面的速率。根据对

刻蚀速率的加快程度可以得出，在所讨论的频率范

围内，１００ｋＨｚ的空化效应最强。从表１中所示有

超声参与条件下所制光栅闪耀面粗糙度可知，光栅

闪耀面表面粗糙度随刻蚀速率的增加而减小，即在

所讨论的频率范围内空化效应越强对光栅闪耀面的

表面粗糙度减小能力越强。

０３０５００１３
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表１ 超声作用下以及无超声条件下中阶梯光栅闪耀面粗糙度测量结果

Ｔａｂｌｅ１ Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｎｂｌａｚｅｄｐｌａｎｅｏｆｅｃｈｅｌｌｏｎｇｒａｔｉｎｇｗｉｔｈ

ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｖｉｂｒａｔｉｏｎａｎｄｗｉｔｈｏｕｔｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｖｉｂｒａｔｉｏｎ

Ｕｌｔｒａｓｏｕｎｄｆｒｅｑｕｅｎｃｙ／ｋＨｚ Ｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｎ犚ｑ／ｎｍ Ｅｔｃｈｉｎｇｒａｔｅｏｎ（１１１）ｐｌａｎｅ／（ｎｍ／ｓ）

４０ １３．４３ ０．０３０

６０ １１．５５ ０．０３８

８０ ９．５８ ０．０４４

１００ ７．３２ ０．０４８

０ ４０．２８ ０．０２５

３．２　超声功率对光栅闪耀面表面粗糙度的影响

图４为不同超声频率下光栅闪耀面表面粗糙度

随超声功率的变化规律。从图中可以看出，在所讨

论超声频率范围内，光栅闪耀面表面粗糙度大致随

超声功率呈线性递减的趋势，即在频率相同前提下，

光栅闪耀面表面粗糙度随着超声功率上升而减小。

图５为不同超声频率下（１１１）晶面刻蚀速率随超声

功率变化规律图，从图中变化趋势可以看出，在频率

相同前提下，刻蚀速率随超声功率上升而增加。将

图４和图５结合起来分析可知，在频率相同前提下

图４ 光栅闪耀面表面粗糙度随超声功率变化趋势图

Ｆｉｇ．４ Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓ

ａｎｄｕｌｔｒａｓｏｕｎｄｐｏｗｅｒ

图５ （１１１）晶面刻蚀速率随超声功率变化趋势图

Ｆｉｇ．５ Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｅｔｃｈｉｎｇｒａｔｅ

ａｎｄｕｌｔｒａｓｏｕｎｄｐｏｗｅｒ

以及所讨论的功率范围内，光栅闪耀面表面粗糙度

随刻蚀速率的增加而减小。这一变化规律与Ｙａｎｇ

等［１３］在功率２５～５０Ｗ 范围内讨论（１００）晶面粗糙

度随刻蚀速率的变化规律类似。

３．３　异丙醇浓度对光栅闪耀面表面粗糙度的影响

异丙醇参与条件下所制中阶梯光栅闪耀面表面

粗糙度ＡＦＭ图样如图６所示。利用 ＡＦＭ 对异丙

醇质量分数分别为５％、１０％、１５％和２０％条件下所

制四块中阶梯光栅闪耀面的表面粗糙度进行测量，

测量范围为２．５μｍ×２．５μｍ。闪耀面表面粗糙度

与相对应的刻蚀速率如图７所示，从图中可以看出，

随着异丙醇浓度的增加，单晶硅（１１１）面与ＫＯＨ溶

液的刻蚀速率呈近似线性趋势递减，闪耀面的表面

粗糙度也随之呈线性趋势递减，在所讨论的浓度范

围内其表面粗糙度犚狇＜７ｎｍ。在传统的单晶硅湿

法刻蚀工艺过程中所产生的氢气气泡在硅片表面会

发生停留现象，形成虚掩模并阻碍反应的进一步进

行。出现这一现象的根本原因在于氢气气泡与硅片

表面的接触角过大。异丙醇的加入会改变单晶硅表

面的润湿性，从而减小氢气气泡与硅表面的接触角。

随着异丙醇浓度的增加，对单晶硅表面的润湿性改

变增强，氢气气泡与硅表面的接触角随之变小，从而

导致氢气脱离硅片表面速度加快，所制光栅闪耀面

图６ 异丙醇参与条件下所制中阶梯光栅闪耀面表面

粗糙度ＡＦＭ图样

Ｆｉｇ．６ ＡＦＭｃｈａｒｔｏｆｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｎｂｌａｚｅｐｌａｎｅ

ｏｆｓｉｌｉｃｏｎｅｃｈｅｌｌｏｎｇｒａｔｉｎｇｗｉｔｈＩＰＡ
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图７ （１１１）晶面表面粗糙度以及刻蚀速率随异丙醇

浓度变化趋势图

Ｆｉｇ．７ Ｅｔｃｈｉｎｇｒａｔｅａｎｄｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆ （１１１）

ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅａｇａｉｎｓｔｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｏｆＩＰＡｄｕｒｉｎｇ

　　　　　　ｔｈｅｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ

的表面粗糙度减小。

３．４　异丙醇浓度和超声波频率功率对光栅闪耀面

表面粗糙度的影响

从上面所讨论的结果可以看出，利用超声波震

荡法和润湿性增强法均可以大幅度减小闪耀面表面

粗糙度。为验证是否还能获得更低表面粗糙度的中

阶梯光栅，在利用单晶硅湿法刻蚀工艺进行中阶梯

光栅制作时，将超声波震荡法以及润湿性增强法结合

在一起。通过改变实验参数获取不同实验条件，共进

行了８０组实验，所获得光栅闪耀面表面粗糙度随异

丙醇浓度、超声波频率和功率变化规律如图８所示。

从图中可以看出，利用超声波震荡 异丙醇结合法所制

中阶梯光栅闪耀面表面粗糙度犚ｑ＜５ｎｍ。图９为在不

同浓度异丙醇条件下光栅闪耀面表面粗糙度随超声波

频率功率变化规律图，从图中可以看出，在异丙醇质量

分数范围为５％～２０％，超声波频率为１００ｋＨｚ以及超

声波功率范围为３０～５０Ｗ时，所制中阶梯光栅闪耀面

表面粗糙度犚ｑ＜２ｎｍ。当异丙醇质量分数为２０％、超

声波频率为１００ｋＨｚ以及超声波功率为５０Ｗ时，所制

中阶梯光栅闪耀面表面粗糙度犚ｑ＝１ｎｍ。图１０为所

制作单晶硅中阶梯光栅ＳＥＭ图片。

图８ （１１１）晶面表面粗糙度随异丙醇浓度、超声波

功率频率变化规律图

Ｆｉｇ．８ Ｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆ（１１１）ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅａｇａｉｎｓｔ

ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｆＩＰＡ，ｕｌｔｒａｓｏｕｎｄ ｐｏｗｅｒａｎｄ

　　　ｆｒｅｑｕｅｎｃｙｄｕｒｉｎｇｔｈｅｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ

图９ 不同异丙醇浓度条件下光栅闪耀面表面粗糙度随超声波频率功率变化规律图。（ａ）５％；（ｂ）１０％；（ｃ）１５％；（ｄ）２０％

Ｆｉｇ．９ Ｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆ（１１１）ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅａｇａｉｎｓｔｕｌｔｒａｓｏｕｎｄｐｏｗｅｒａｎｄｆｒｅｑｕｅｎｃｙｄｕｒｉｎｇｔｈｅｅｔｃｈｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ

ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｓｏｆＩＰＡ．（ａ）５％；（ｂ）１０％；（ｃ）１５％；（ｄ）２０％
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图１０ 中阶梯光栅扫描电镜图片

Ｆｉｇ．１０ ＳＥＭｃｈａｒｔｏｆｅｃｈｅｌｌｏｎｇｒａｔｉｎｇ

　　 根据美国麻省理工学院（ＭＩＴ）的研究工

作［３１－３２］，在ＫＯＨ溶液中添加其他种类表面活性剂

可以提高刻蚀均匀性，并降低光栅表面粗糙度［３３］。

若将实验中给出的方法与 ＭＩＴ的研究工作相结合，

有望制作出更低闪耀面粗糙度阶梯光栅。下一步将

会在后续工作中尝试这种“三位一体”新方法。

４　结　　论

对超声频率功率对单晶硅湿法刻蚀中阶梯光栅

闪耀面表面粗糙度影响规律进行了详细研究。从所

得实验数据分析可知：１）利用超声波震荡法以及润

湿性增强法均可以大幅度减小所制中阶梯光栅闪耀

面的表面粗糙度，其中润湿性增强法减小表面粗糙

度程度要强于超声波震荡法；２）在功率相同条件下，

光栅闪耀面表面粗糙度随超声频率增加而减小；３）

在超声频率相同条件下，光栅闪耀面表面粗糙度随

刻蚀速率的增加而减小；４）同时施以超声波震荡法

及润湿性增强法，并优化实验参数可以制备更低粗

糙度的阶梯光栅。
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