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摘要：为制备高纵横比的纳米硅尖，研究了掩模的偏转方向对硅尖形状的影响。设计了硅尖制备的工艺流程，采用ＫＯＨ

溶液湿法各向异性腐蚀（１００）单晶硅的方法制备硅尖，根据实验结果和｛４１１｝晶面模型，分析了硅尖侧壁的组成晶面，讨

论了掩模偏转方向对硅尖形状的影响，得到了制备高纵横比纳米硅尖的工艺参数。实验结果表明：当腐蚀溶液浓度和温

度一定时，正方形掩模的方向并不影响快腐蚀晶面的类型，利用正方形掩模的偏转，可以制备出八面体和四面体的硅尖。

当正方形掩模边缘沿〈１１０〉晶向时，在７８℃、浓度为４０％的ＫＯＨ溶液中腐蚀硅尖，经９８０℃干氧氧化３ｈ进行削尖，可

制备出纵横比＞２的八面体纳米硅尖阵列，硅尖侧壁由与（１００）面夹角为７６．３７°的｛４１１｝晶面组成。
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１　引　言

　　近些年来，微纳米针尖在真空微电子器件
［１］，

原子力显微镜（ＡＦＭ）
［２］、高密度数据存储［３］、纳

米级图形加工［４］等方面得到广泛的应用。用已经

制作的基于ＰＴ／ＰＺＴ／ＰＴ压电薄膜的微悬臂梁

结构的微力传感器［５］与微纳米针尖集成，即可用

于原子力显微镜中取代光学检测系统，使 ＡＦＭ

结构简单、响应速度提高，也可以用于高密度数据

的存储。ＡＦＭ通过测试针尖和样品间原子的作

用力成像，针尖纵横比越大、曲率半径越小，ＡＦＭ

分辨率越高，因此研究微纳米针尖的制备有很重

要的意义。

采用 ＭＥＭＳ技术可以在硅片上批量形成尖

度达到纳米量级的硅尖。目前制备硅尖的方法有

很多种，采用干法刻蚀的方法制备硅尖［６］时，ＩＣＰ

中含有众多的能量状态，工艺结果几乎取决于每

一个可能的参数变化，要做出精确的分析较困难；

而且干法刻蚀腐蚀速率不易控制，硅基底“长草”

现象比较严重，不易于和压电薄膜微悬臂梁集成。

采用湿法各向异性腐蚀单晶硅制备硅尖具有工艺

简单、刻蚀速率均匀、成本低廉等优点。ＩＮＪＡＥ

ＣＨＵＮＧ
［７］采用湿法各向异性腐蚀和各向同性腐

蚀相结合的方法制备了曲率半径为２０ｎｍ的硅

尖，但各向同性腐蚀采用ＨＮＡ腐蚀液，腐蚀速率

较快，不易控制；Ｄ．Ｒｅｓｎｉｋ
［８］采用湿法各向异性

腐蚀（１００）和（１１１）型单晶硅的方法制作出纵横比

为０．５～１．２的硅尖，纵横比较小；刘芳
［９］等人对

湿法腐蚀硅尖进行了研究，但制备的硅尖不够尖

锐。至今，由｛４１１｝晶面族组成的硅尖其硅尖侧壁

不是由与（１００）面夹角为１９．４７°的等晶面组成的

问题还未见有相关的分析。

在此基础上，本文设计了工艺流程，并结合低

温氧化削尖［１０］的方法制备硅尖，研究掩模图形偏

转方向对硅尖形状的影响，结合｛４１１｝晶面模型分

析硅尖的组成晶面，得到了制备高纵横比纳米硅

尖的工艺参数。

２　实　验

　　 实验中采用了３．８１ｃｍ（１．５ｉｎ）的ｎ型

（１００）双面抛单晶硅片，厚度为２２０μｍ，电阻率为

１～１０Ω·ｃｍ；采用浓度为４０％的ＫＯＨ腐蚀液，

在７８℃的条件下各向异性腐蚀硅尖。为了保持

温度的恒定，采用水浴加热的方法；为了改善腐蚀

表面的平整度以及各向异性，采用磁力搅拌的方

法。反应化学方程式为：

Ｓｉ＋２ＫＯＨ＋Ｈ２Ｏ→Ｋ２ＳｉＯ３＋２Ｈ２．

硅尖的制备工艺流程如图１所示。首先在单

（ａ）单晶硅片双面氧化

（ａ）Ｔｈｅｒｍａｌｏｘｉｄａｔｉｏｎ

（ｂ）光刻硅尖掩模块

（ｂ）Ｐａｔｔｅｒｎｉｎｇｍａｓｋｓｏｆｓｉｌｉｃｏｎｔｉｐｓ

（ｃ）湿法各向异性腐蚀硅尖

（ｃ）Ｗｅｔｅｔｃｈｉｎｇｓｉｌｉｃｏｎｔｉｐｓ

（ｄ）去除氧化层

（ｄ）Ｒｅｍｏｖｉｎｇｏｘｉｄａｔｉｏｎｌａｙｅｒ

图１　硅尖的制备工艺流程
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晶硅片的表面热氧化生长１μｍ厚的ＳｉＯ２ 层，如

图１（ａ）所示；然后将硅片的背面保护，正面光刻

形成边长为４２μｍ的正方形ＳｉＯ２ 掩模阵列如图

１（ｂ）所示；接着用ＫＯＨ溶液腐蚀硅尖如图１（ｃ）

所示，在９８０℃的条件下，干氧氧化硅尖３ｈ进行

削尖；最后在氢氟酸缓冲液中去除硅尖上的氧化

层如图１（ｄ）所示。

３　结果和讨论

３．１　正方形掩模偏转方向对硅尖形状的影响

湿法各向异性腐蚀单晶硅制备硅尖，当正方

形掩模边缘沿〈１１０〉晶向时，快腐蚀首先在凸角处

发生，由于快腐蚀面对｛１１１｝面的侧蚀作用，方形

掩模经较短时间的腐蚀呈十二边形，接着成为八

边形如图２所示，其中犪、β为快腐蚀面与（１００）面

交线形成的角，最后快腐蚀面相交于一点形成硅

尖。经氧化削尖后，得到纵横比为２．１、针尖曲率

半径达到纳米量级的八面体硅尖阵列如图３所

示。经测试，犪、β角和硅尖倾角δ如图３所示，分

别为１１９、１５１、７４．５°，与所有晶面中｛４１１｝晶面族

最接近，硅尖侧壁晶面为｛４１１｝晶面族。

图２　沿〈１１０〉晶向的正方形掩模顶部ＳＥＭ 图（狋＝

１０ｍｉｎ）

Ｆｉｇ．２　Ｔｏｐｖｉｅｗｏｆｓｑｕａｒｅｍａｓｋｗｉｔｈｅｄｇｅｓａｌｏｎｇ

〈１１０〉ｄｉｒｅｃｔｉｏｎｓ（狋＝１０ｍｉｎ）

根据 Ｍｉｌｌｅｒ指数法则，建立｛４１１｝晶面模型

如图４所示，｛４１１｝晶面族和（１００）面交角为

１９．４７°或７６．３７°。腐蚀硅尖时，由于掩模非绝对

直角，快腐蚀首先在凸角处发生，快腐蚀面｛４１１｝

晶面族中各晶面的腐蚀速率是相同的。由于与

（１００）面夹角为１９．４７°的等晶面沿〈１１０〉向腐蚀

如图４所示，而该晶向存在｛１１１｝自停止腐蚀面，

故等晶面不会出现，与（１００）面夹角为７６．３７°的、

图３　正方形掩模沿〈１１０〉晶向时腐蚀的硅尖ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭ ｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆｓｉｌｉｃｏｎｔｉｐｓｅｔｃｈｅｄｕｎｄｅｒ

ｓｑｕａｒｅｍａｓｋｓ

图４　｛４１１｝晶面模型

Ｆｉｇ．４　Ｍｏｄｅｌｏｆ｛４１１｝ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅｓ

图５　腐蚀硅尖时出现的晶面（狋＝５ｍｉｎ）

Ｆｉｇ．５　Ｐｌａｎｅｓｄｅｖｅｌｏｐｅｄｄｕｒｉｎｇｅｔｃｈｉｎｇ（狋＝５ｍｉｎ）

等晶面组成硅尖侧壁。根据｛４１１｝晶面模型，腐蚀

硅尖５ｍｉｎ时出现的各晶面如图５所示。

当正方形掩模沿〈１１０〉晶向旋转４５°时，方形

掩模经较短时间的腐蚀呈十二边形，接着呈八边

形如图６（ａ）所示，最后形成八面体的硅尖如图７

（ａ）所示，硅尖侧壁由｛４１１｝晶面族组成。正方形

掩模沿〈１１０〉晶向旋转１５°时，方形掩模经较短时

间的腐蚀呈十二边形，接着形成四条短边和四条

长边的八边形，然后短边消失，形成正方形如图６
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（ａ）掩模偏转４５°　　　　　（ｂ）掩模偏转１５°

（ａ）Ｍａｓｋｄｅｆｌｅｃｔｓ４５°　　　　（ｂ）Ｍａｓｋｄｅｆｌｅｃｔｓ１５°

图６　沿〈１１０〉晶向偏转正方形掩模后的顶部ＳＥＭ图

（狋＝１２ｍｉｎ）

Ｆｉｇ．６　Ｔｏｐｖｉｅｗｓｏｆｄｅｆｌｅｃｔｅｄｓｑｕａｒｅｍａｓｋｓ（狋＝１２ｍｉｎ）

（ａ）掩模偏转４５°　　　　（ｂ）掩模偏转１５°

（ａ）Ｍａｓｋｄｅｆｌｅｃｔｓ４５°　　　　（ｂ）Ｍａｓｋｄｅｆｌｅｃｔｓ１５°

图７　偏转正方形掩模后腐蚀的硅尖ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．７　ＳＥＭｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓｏｆｓｉｌｉｃｏｎｔｉｐｓｅｔｃｈｅｄｕｎｄｅｒ

ｄｅｆｌｅｃｔｅｄｓｑｕａｒｅｍａｓｋｓ

（ｂ）所示，最后快腐蚀面相交于一点形成四面体

的硅尖，如图７（ｂ）所示硅尖掩模还未完全脱落，

硅尖侧壁仍是由｛４１１｝晶面族组成。

为避免针尖与悬臂梁集成后，针尖与样品作

用力不对称而导致悬臂梁扭曲，制备硅尖时方形

掩模边缘应沿〈１１０〉晶向，制备出对称的八面体硅

尖，掩模边缘沿〈１１０〉晶向也有利于光刻时对准。

３．２　矩形掩模对硅尖形状的影响

当掩模形状为矩形时，快腐蚀面不能同时相

交于掩模中心，最后不能形成硅尖，而成为一条棱

如图８所示。

图８　矩形掩模腐蚀的硅尖ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．８　ＳＥＭ ｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆｓｉｌｉｃｏｎｔｉｐｅｔｃｈｅｄｕｎｄｅｒ

ｒｅｃｔａｎｇｕｌａｒｍａｓｋ

４　结　论

　　 本文将实验和｛４１１｝晶面模型相结合，分析

了硅尖晶面的组成，讨论了掩模偏转方向对硅尖

形状的影响，结果表明：硅尖侧壁是由与（１００）面

夹角为７６．３７°的｛４１１｝晶面组成；当腐蚀液浓度、

温度一定时，正方形掩模的方向并不影响快腐蚀

晶面类型，硅尖的纵横比也不变，但硅尖形状发生

变化，利用掩模的偏转，可以制备出四面体和八面

体的硅尖，掩模为矩形时不能形成硅尖；最后得到

了制备纳米硅尖的工艺参数，当正方形掩模边缘

沿〈１１０〉晶向时，在７８℃、浓度为４０％的ＫＯＨ溶

液中腐蚀硅尖，经９８０℃氧化削尖，可制备出纵横

比＞２的八面体纳米硅尖阵列。本文为微纳米硅

尖在传感器中的应用，以及与压电薄膜悬臂梁传

感器的集成打下了良好的基础，再者不同形状的

硅尖可以压印不同的纳米图形。
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