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ИССЛЕДОВАНИЕ МАСКИРУЮЩИХ СВОЙСТВ ПЛЕНОК ОКСИДА 

КРЕМНИЯ ДЛЯ СОЗДАНИЯ КРЕМНИЕВЫХ МЕМБРАН МЕТОДОМ 

ЖИДКОСТНОГО ТРАВЛЕНИЯ 

Микроэлектромеханические датчики мембранного типа изготавливаются методами 

поверхностной и объемной микрообработки. В последнем случае мембраны получают пу-

тем глубокого анизотропного травления монокристаллического кремниевого слоя или под-

ложки до толщин 20–50 мкм. При этом используются как сухие, так и жидкостным спо-

собы травления. Преимуществом жидкостного травления является простота контроля 

латеральных размеров мембран и высокая селективность. Высокая селективность травле-

ния может быть достигнута за счет выбора подходящего состава травящего раствора, 

материала защитного покрытия и технологии его получения. В работе проведено экспери-

ментальное исследование защитных свойств пленок оксида кремния, полученных методами 

термического окисления, плазмохимического осаждения, а также комбинированного по-

крытия из этих пленок в условиях жидкостного травления монокристаллического кремния 

в 30%-ном водном растворе гидроксида калия при температуре 80°С. Селективность 

травления, остаточная толщина, шероховатость и поверхностная концентрация локаль-

ных дефектов рассчитывались по данным стилусной профилометрии, оптической интер-

ферометрии и микроскопии. Установлено, что скорости и селективности травления тер-
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мического оксида и плазмохимического оксида после быстрого термического отжига дос-

таточно близки – 6,7 нм/мин, 1:338 и 7 нм/мин, 1:372, соответственно. Шероховатость 

поверхности оксидных пленок в большей степени возрастала при травлении пленок терми-

ческого оксида, а также плазменного оксида в составе композитного покрытия. Средне-

квадратичное значение остаточной шероховатости 1–2 нм. В пленках обнаружены ло-

кальные дефекты типа «протравов» с концентрацией от 0,1–0,2 мм-2. Установлено, что 

использование 1 мкм плазменного слоя оксида в комбинированном покрытии позволяет 

предотвратить травление термического оксида, однако для исключения локальных дефек-

тов его толщина должна быть увеличена до 1,5–2,0 мкм; пленка термически стабилизиро-

ванного плазменного оксида, толщиной от 2,0 мкм также может рассматриваться в ка-

честве эффективного защитного покрытия для проведения глубокого жидкостного трав-

ления кремния. 

Объемная микрообработка; термическое окисление; плазмохимическое осаждение из 

газовой фазы; анизотропное жидкостное травление; защитные покрытия; оксид кремния; 

кремний; гидроксид калия. 

S.V. Malohatko, E.Yu. Gusev 

RESEARCH OF MASKING PROPERTIES OF SILICON OXIDE FILMS  

FOR SILICON MEMBRANE FABRICATION BY WET ETCHING 

Microelectromechanical sensors of the membrane type are fabricated by surface and bulk 

micromachining. In the latter case, the membranes are obtained by deep anisotropic etching of a 

single-crystal silicon layer or substrate to a thickness of 20–50 μm. In this case, both dry and wet 

etching methods are used. The advantage of wet etching is easy control of the lateral dimensions 

of the membranes and high selectivity. High selectivity of etching can be achieved due to the 

choice of the appropriate composition of the etching solution, the material of the protective coat-

ing and fabrication techniques. The paper presents an experimental study of the protective proper-

ties of silicon oxide films obtained by thermal oxidation, plasma-chemical deposition, and com-

bined coating of these films under wet etching of single-crystal silicon in a 30% aqueous solution 

of potassium hydroxide at a temperature of 80°C. The etching selectivity, residual thickness, 

roughness, and surface concentration of local defects were calculated using data of stylus 

profilometry, optical interferometry, and microscopy. It was found that the rates and selectivity of 

etching of thermal oxide and plasma chemical oxide after rapid thermal annealing are quite close 

– 6,7 nm/min, 1:338 and 7 nm/min, 1:372, respectively. The surface roughness of the oxide films 

increased more when etching the thermal oxide films, as well as the plasma oxide of composite 

coating. The root-mean-square values of the residual roughness were 1–2 nm. Local defects of the 

etched alike with a concentration of 0,1–0,2 mm-2 were found in the films. It was found that the use 

of a 1 μm plasma oxide layer in a combined coating prevents etching of the thermal oxide, but to 

avoid local defects, its thickness should be increased to 1,5–2,0 μm; an annealed film of plasma 

oxide, with a thickness of 2,0 μm, can also be considered as an effective protective coating for 

deep wet etching of silicon. 

Bulk micromachining; plasma enhanced chemical vapor deposition; thermal oxidation; ani-

sotropic wet etching; protective coatings; silicon oxide; silicon; potassium hydroxide. 

Введение. Для изготовления датчиков мембранного типа (преобразователи 

давления, микрофоны и гидрофоны, ультразвуковые датчики и др.) используются 

методы поверхностной и объемной микрообработки [1–5]. Кремниевые мембраны 

для таких датчиков традиционно изготавливают толщиной от 1 до 50 мкм [2–5]. 

При объемной микрообработке структура мембраны формируется непосредствен-

но в кремниевой пластине, а при поверхностной – наращиванием слоев различных 

материалов на подложку. Одним из наиболее часто применяемых методов объем-

ной микрообработки стало анизотропное жидкостное травление (АЖТ) монокри-

сталлического кремния. Его преимуществами является простота, воспроизводи-

мость и контроль горизонтальных размеров, определяемых кристаллической 

структурой материала [6–8]. В качестве защитных покрытий при АЖТ кремния 
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стандартно используют пленки оксида кремния, нитрида кремния и пленки метал-

лов [1–5]. Пленки оксид кремния получают методами термического окисления и 

плазмохимического осаждения [7]. Оценка защитных свойств покрытий проводит-

ся по таким параметрам как скорость травления, однородность, а также локальная 

и интегральная устойчивость к травящему раствору. В зависимости от условий 

травления (состава травителя, его концентрации, а также температуры) выбирают 

защитное покрытие, сохраняющее свои маскирующие свойства в течение полного 

времени травления. При формировании кремниевых структур методом АЖТ при-

меняются растворы гидроксида калия (KOH), гидроксида тетраметиламмония, 

этилендиамин пирокатехина и гидразина [2, 7]. Обычно используют раствор KOH, 

как наименее опасный травитель [6–10]. Известно, что шероховатость поверхности 

травления уменьшается с ростом концентрации раствора KOH, но при этом также 

снижается скорость травления [6–8]. В случаях, когда требуется проводить травле-

ние на большую глубину, т.е. при длительных процессах травления, предпочти-

тельно используются растворы с концентрацией близкой к 30% при температуре 

70–80 °С [6]. Травление в таком растворе через защитный слой термического ок-

сида при 80°С позволило получить глянцевую и однородную кремниевую поверх-

ность [6–8]. Повышение температуры до 80°С существенным образом сокращает 

время травления, однако при этом возрастает скорость травления защитного (ок-

сидного) покрытия. В общем случае на защитные свойства оксидных покрытий 

оказывают влияние условия очистки подложки кремния, получения пленок, вклю-

чая метод, и их последующей термической обработки, т.е. отжига [13–20]. Всесто-

роннее изучение этого влияния на параметры и свойства оксидных пленок – за-

щитных покрытий для АЖТ кремния является важной технологической задачей. 

Цель работы заключается в исследовании защитных свойств оксидных пле-

нок, полученных методами термического окисления и плазмохимического осаж-

дения, в условиях анизотропного жидкостного травления кремния в 30%-ном рас-

творе КОН при температуре 80 °С. 

Методы исследования. В работе исследовали оксидные пленки, полученные 

методами плазмохимического осаждения и термического окисления, а также ком-

бинированные покрытия. В качестве подложек использовали полированные с двух 

сторон кремниевые пластины КЭФ (100). Оксидные пленки формировали на лице-

вой и тыльной сторонах пластин. 

Пленки SiOx толщиной 2 мкм наносили методом плазмохимического осажде-

ния из газовой фазы (PlasmaLab 100 Oxford Instruments, Oxford Instruments, Вели-

кобритания) [16]. После одну из пластин подвергали быстрому термическому от-

жигу (далее SiOx, БТО) при температуре 600°С в течение 3 минут (STE RTA70H, 

ЗАО «НТО», Россия). 

Пленки SiO2 формировали методом термического окисления в сухом кисло-

роде [21]. Толщина окисла составила 600 нм. 

Для получения образцов с комбинированным покрытием (SiOx/SiO2) на обе 

стороны окисленной пластины дополнительно осаждали плазменный оксид, тол-

щиной 1 мкм. После осаждения проводили быстрый термический отжиг при тем-

пературе 600°С в течение 3 минут. 

Полученные таким образом структуры резали на образцы размером 

1,5×1,5 см
2
. Затем проводили фотолитографию с использованием пленочного фо-

тошаблона, и жидкостное травление в растворе NH4F: HF (6:1) для вскрытия 

«окон» в оксидных покрытиях. Далее образцы травили в 30%-ном растворе KOH 

при температуре 80 °С на глубину 270 мкм.  
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Значения параметров и характеристик оксидных пленок (остаточная толщи-

на, шероховатость, размер и количество локальных дефектов) определяли метода-

ми стилусной профилометрии (Alpha-Step D-100, KLA-Tencor, США), оптической 

интерферометрии (МИИ-4М, ЛОМО, Россия) и микроскопии. По ним рассчитыва-

ли скорость травления, селективность и поверхностную концентрацию дефектов. 

Селективность травления рассчитывали по формуле [2]: 

  
   

  
,                                                          (1) 

где υзп – скорость травления защитного покрытия, υп – скорость травления под-

ложки. 

Результаты исследования и их обсуждение. В ходе работы были изготовле-

ны структуры защитное оксидное покрытие/подложка кремния и определены скоро-

сти травления материалов. При вскрытии «окон» в защитных покрытиях в аммиач-

ном растворе скорость травления SiO2 составила 55 нм/мин, а SiOх – 100 нм/мин. 

Скорость травления монокристаллического кремния в щелочном растворе находи-

лась на уровне 2,6±0,1 мкм/мин, что отличается [6]; полное время травления (на 

глубину 270 мкм) составило 103 минуты (рис. 1).  

Соответствующие скорости травления оксидных покрытий в щелочном рас-

творе составили 6,7 нм/мин (SiO2), 7 нм/мин (SiOх, БТО) и 11 нм/мин (SiOх). Полу-

ченные значения частично удовлетворяют [6]. Экспериментальные зависимости 

утонения пленок показаны на рис. 1. 

 

Рис. 1. Временная зависимость изменения остаточной толщины оксидных пленок 

и глубины травления кремния 

Пленки SiO2 полностью растворились по прошествии 90 минут. По истече-

нию полного времени травления толщина пленок SiOх составила 1,25±0,2 мкм, но 

в них обнаружены локальные дефекты – «протравы» размерами не более 20 мкм, и 

в нижележащем кремнии – соответствующие им фигуры травления с характерной 

пирамидальной формой (рис. 2,а). Толщина пленок SiOx/SiO2 составила 

0,8±0,1 мкм, но количество «протравов» больше в несколько раз, а их размеры от 5 

до 50 мкм (рис. 2,б). 

Анализ морфологии поверхностей оксидных пленок, проведенный методом 

стилусной профилометрии, позволил оценить изменение шероховатости поверх-

ностей в процессе травления (рис. 3). 



Известия ЮФУ. Технические науки                         Izvestiya SFedU. Engineering Sciences 

 

 

200 

       
                                 а                                                  б 

Рис. 2. Микроскопические изображения пленок оксида кремния после АЖТ:  

а – плазмохимический оксид, б – комбинированное покрытие 

 

Рис. 3. Изменение среднеквадратичного значения шероховатости поверхности 

оксидных пленок при травлении в щелочном растворе 

Из зависимостей, представленных на рис. 3, видно, что шероховатость пле-

нок термического оксида и плазменной составляющей комбинированного покры-

тия возрастала в процессе травления. Это может свидетельствовать о неоднород-

ности скорости травления по площади образцов [9, 10]. 

Селективность (S), среднеквадратичное значение шероховатости (Rq) и по-

верхностная концентрация «протравов» (N) для каждого типа покрытий указаны в 

табл. 1. 

Таблица 1 

Экспериментальные значения параметров оксидных пленок после АЖТ 

Покрытие S Rq N, мм
-2 

SiO2 1:388 - - 

SiOх, БТО 1:372 1,2±0,4 0,1 

SiOx/SiO2 ≤1:372 1,9±0,4 0,2 

Использование слоя плазменного оксида в комбинированном покрытии по-

зволило сохранить пленку термического оксида на поверхности подложки. Одна-

ко, толщины плазменного оксида (1 мкм) оказалось недостаточно для исключения 

сквозного травления: концентрация локальных дефектов в нем в 2 раза выше, чем 

у образцов с плазменным оксидом (SiOх, БТО). Природа такого травления комби-

нированного покрытия требует более детального изучения. Предположительно 

увеличение толщины термического оксида до 750 нм, или, что более предпочти-
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тельно, плазменного оксида до 1,5–2,0 мкм позволит исключить процесс дефекто-

образования при травлении кремния. Учитывая высокую скорость травления 

(11 нм/мин) оксида кремния, не прошедшего термический отжиг, и наличие «про-

травов», такие пленки, как и пленки SiO2 толщиной менее 750 нм, не подходят для 

длительного глубокого травления кремния в 30%-ном растворе KOH при темпера-

туре 80°С. Для получения тонких кремниевых мембран толщиной 20–50 мкм ме-

тодом жидкостного траления в качестве защитного покрытия могут быть исполь-

зованы (рекомендованы) пленки термически стабилизированного плазмохимиче-

ского оксида в чистом виде толщиной от 2 мкм, а также в составе комбинирован-

ного покрытия на основе термического оксида – толщиной 1,5–2 мкм. Применение 

последнего позволит не только исключить образование локальных дефектов в 

мембранных структурах, но и существенным образом сократить длительность их 

изготовления. 

Заключение. В работе представлены результаты исследований защитных 

свойств оксидных покрытий в условиях анизотропного травления кремния. Воз-

действию 30%-ного раствора KOH при температуре 80°С подвергались три вари-

анта защитных покрытий: пленка термического оксида, пленка плазменного окси-

да, а также комбинированное покрытие на основе термического оксида с дополни-

тельным слоем плазменного оксида. Получены временные зависимости утонения 

оксидных пленок и изменения их шероховатости. Установлено, что скорости трав-

ления термического оксида и термически стабилизированного плазмохимического 

оксида практически одинаковы (7 нм/мин); в отсутствие отжига пленка плазмен-

ного оксида растворяется в 1,6 раз быстрее. Соответствующие значения селектив-

ности 1:388, 1:372. Шероховатость покрытий на основе термического оксида в 

процессе травления возрастала сильнее, чем у плазменного оксида, что предполо-

жительно свидетельствует о большей поверхностной неоднородности скорости 

травления таких пленок. При этом в пленках обнаружены локальные дефекты типа 

«протравов» с концентрацией от 0,1 (плазменный оксид 2,0 мкм) до 0,2 мм
-2

 (ком-

бинированное покрытие, 1,6 мкм). Установлено, что использование 1 мкм плаз-

менного слоя оксида в комбинированном покрытии позволяет сохранить термиче-

ский оксид в обозначенных условиях травления, однако для исключения локаль-

ных дефектов его толщина должна быть увеличена до 1,5–2,0 мкм. Пленка плаз-

менного оксида, прошедшего термический отжиг, толщиной от 2,0 мкм также мо-

жет рассматриваться в качестве эффективного защитного покрытия для проведе-

ния глубокого травления кремния жидкостным методом. 

Результаты исследования могут быть использованы при разработке технологи-

ческих процессов изготовления датчиков мембранного типа, предполагающих ис-

пользование KOH-оксид кремния в качестве пары травитель-защитное покрытие. 
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