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摘要：氮化硅薄膜在微纳米结构器件和集成电路芯片制造等领域具有重要意义。研究表明，

CHF3/O2气体比例对氮化硅薄膜的刻蚀效果产生显著影响。在该研究中，基于感应耦合等离

子体干法刻蚀设备，通过固定工艺气体 CHF3+O2总流量为 50 sccm，ICP 功率为 200 W，RF

功率为 50 W，工艺压力为 5 mTorr，工艺温度为 20℃，调整 O2比例至 10%，获得了陡直的

氮化硅侧壁（约 89°）和较低的下层硅表面粗糙度（0.2nm）。 此外，研究中还利用 X 射线

光电子能谱仪对样品表面残留物进行了组分分析，进一步认识了 CHF3/O2 等离子干法刻蚀

机理。 
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1 引言 

氮化硅（Si3N4）在微纳米电子器件制造方面具有重要作用，如用于栅极介质[1,2]、干法

刻蚀掩蔽层[3、4]、钝化层和保护层等[5-7]。随着器件尺寸的缩小，Si3N4掩膜的各向异性等

离子蚀刻变得至关重要。典型的刻蚀工艺需要过度刻蚀 Si3N4以彻底去除残留。然而，过度

刻蚀会导致下层硅（Si）表面粗糙度增加，降低器件性能。因此，优化蚀刻工艺实现垂直侧

壁轮廓和下层 Si 的低表面粗糙度是制造小尺寸高性能微纳米器件的关键。 

然而，以往的研究往往只关注 Si3N4薄膜刻蚀的某些方面，缺乏系统性的研究来同时实

现 Si3N4 薄膜的各向异性蚀刻和下层 Si 的低表面粗糙度。此外，尽管 ICP 设备具备独立控制

工艺参数的能力，可以为微纳米器件的制造提供更加出色的各向异性蚀刻技术，基于感应耦

合等离子 (Inductively Coupled Plasma, ICP)刻蚀设备运用 CHF3/O2 混合等离子体对 Si 晶圆

表面 Si3N4薄膜的刻蚀研究依然相对较少。  

因而，本研究深入探究了基于 ICP 设备的 Si3N4 薄膜的 CHF3/O2 混合等离子干法刻蚀特

性。主要研究内容包括刻蚀后 Si3N4薄膜的侧壁轮廓和下层 Si 晶圆的表面粗糙度。此外，研

究中还利用 X 射线光电子光谱仪（XPS）分析了经过不同 O2 比例的 CHF3/O2混合等离子体

处理的样品表面残留物组分。 

2 实验 

2.1 Si 晶圆准备 

实验中，使用直径为 6 英寸（150mm）的单晶 Si 晶圆作为衬底，晶圆电阻率为 2-10 

Ω·cm，掺杂类型为 n 型，（100）晶向。 



2.2 Si 晶圆清洗： 

1） 清洗准备：将加热台温度设定为 200°C，加热去离子水至 100°C，用热去离子水冲

洗样品盒和聚四氟乙烯烧杯，然后将样品盒和聚四氟乙烯烧杯在烘箱中以 80°C 烘 10 min 备

用。 

2）去除有机物：将 Si 晶圆放入聚四氟乙烯烧杯中，加入丙酮超声清洗 5 min，倒出丙

酮并用热去离子水冲洗干净，再加入无水乙醇超声清洗 5 min，倒出无水乙醇并用热去离子

水冲洗干净。上述过程重复两次。 

3）去除氧化层：将 1000 ml 去离子水加热至 80°C，加入 200 ml 氨水（NH4OH）和 200 

ml 双氧水（H2O2），搅拌均匀后放入硅晶圆，烧煮 15 min，热去离子水冲洗干净。 

4）去除金属玷污：将 1500 ml 去离子水加热至 85°C，加入 250 ml 质量分数为 36%的盐

酸（HCl）溶液和 250 ml 双氧水（H2O2），搅拌均匀后放入硅晶圆，烧煮 15 min，热去离子

水冲洗干净。 

5）烘干：将硅晶圆置于 80°C 烘箱中烘干待用。 

2.3 Si3N4薄膜沉积与测量 

1）Si3N4 薄膜的制备在低压化学气相沉积（LPCVD）设备中进行，前驱体为二氯硅烷

（SiCl2H2）和氨气（NH3），沉积温度 820°C，沉积压力 170 mTorr，SiCl2H2流量 50 sccm，

NH3 流量 200 sccm，SiCl2H2/NH3流量比 1:4，沉积时间 40 min。 

2）使用椭圆偏振光谱仪对 Si3N4 薄膜进行了测量，直径 6 英寸的晶圆平面内，取上、

下、左、右、中间 5 个点，上、下、左、右 4 个点距离边缘 2 mm。最终测得 Si3N4 薄膜的平

均厚度为 100 nm，折射率为 1.95。 

2.4 样品表面图形化 

刻蚀工艺前，在 Si3N4 表面旋涂一层 5350 正性光刻胶，匀胶转速 3500 rpm，旋涂时间

60 s，105℃前烘 4 min。使用型号为 Karl Suss MA6-BSA 紫外光刻机对光刻胶进行曝光处理，

曝光功率 380 W，光强 7.9 mJ/cm2，曝光时间 4.5 s。曝光后，采用稀释的型号为 AR300-26

的显影液进行显影处理，显影液与水的比例为 1:7（体积比），显影时间为 12 s。  

2.5 Si3N4薄膜的干法刻蚀 

Si3N4 薄膜干法刻蚀是在 ICP 蚀设备中进行的，ICP 功率主要由 ICP 源提供，ICP 源本

身通常由一对电极和匹配网络组成，用于生成高频（13.56MHz）电磁场，以产生等离子体。

RF 功率则由 RF 源提供，RF 源通常由高功率的 RF 发生器、匹配网络和电容等组成，用于

产生高频（13.56MHz）交变电场，并调节其输出功率。在干法刻蚀过程中，需要将待刻蚀物

料放置于具有 RF 电极的载片台上，通过引入 RF 功率来使电极产生交变电场，从而在被刻

蚀的样品表面形成直流电子束，促进反应气体的解离和离子化，以及粒子轰击效应等。因此，

在干法刻蚀中，ICP 功率主要控制等离子体的密度和活性，而 RF 功率则主要控制反应气体



中离子和能量的输运，以及样品表面的电磁效应，二者协同作用以实现高效刻蚀。 

实际刻蚀中，保持 ICP 功率为 200 W，RF 功率为 50 W，CHF3+O2 混合气体总流量为 50 

sccm，工艺压力为 5 mTorr，分别调控氧气流量占总流量的比例为 4%、6%、10%、20%和

50%。6 英寸 Si 晶圆被切割成多个 1 cm×1 cm 的小片，这些小片被用导热性能良好的真空硅

脂粘贴在直径 4 英寸的铝材质托盘上，托盘放置在刻蚀腔室内的载片台上，对托盘背面进行

持续氦气冷却以确保刻蚀实验始终在 20℃下进行。刻蚀过程示意图如图 1 所示。 

 

图 1 CHF3/O2 混合感应耦合等离子体刻蚀 Si3N4薄膜过程示意图 

 

2.6 样品表面微观形貌表征 

刻蚀后的 Si3N4图形的侧壁轮廓和下层 Si 表面粗糙度分别采用扫描电子显微镜（SEM）

和原子力显微镜（AFM）进行表征。 

2.7 样品表面残留物分析 

刻蚀后样品表面残留物成分采用 X 射线光电子能谱仪（XPS）进行分析。 

3 结果和讨论 

3.1 O2比例对 Si3N4 侧壁轮廓的影响 

图 2 是运用 SEM 表征的经过不同 O2比例的 CHF3/O2混合等离子刻蚀处理的 Si3N4侧壁

微观形貌图。图 2 表明，加入 O2 会对 Si3N4 侧壁角度产生显著的影响。当 O2比例增加到 10%

时，Si3N4 侧壁非常陡直，夹角为 89°。经分析，在刻蚀过程中，氧等离子主要起到两个作用：

一是与碳基有机物发生化学反应生成挥发性气体 CO 或 CO2，从而抑制碳氟化物的形成。二

是与已生成的碳氟化物发生化学反应将其去除。据报道，刻蚀过程中不断生成的中间副产物



碳氟化物会附着在 Si3N4 表面和侧壁形成刻蚀抑制层[4]。高能离子基团的物理轰击以及氧等

离子与碳氟化物的化学反应共同作用使得 Si3N4沟槽底部的刻蚀抑制层被去除。由于大部分

高能离子的物理轰击方向指向沟槽底部，使得对沟槽底部的碳氟化物去除速率远大于对侧壁

上的碳氟化物去除速率。当 O2 比例较低时，CHF3 比例较高未能被充分电离，过饱和的 CHF3

气体分子与高能离子互相碰撞而弱化了高能离子对底部刻蚀抑制层的物理轰击，此时高能离

子与氧等离子的化学作用占主导地位，而化学刻蚀是各向同性的，因此在低 O2比例条件下，

横向刻蚀较大。随着 O2 比例逐渐增加到 10%，CHF3 的比例随之减少，CHF3 气体逐渐得到

充分电离，逐渐减少的 CHF3 气体分子与高能离子的碰撞减弱，使得高能离子的物理轰击增

强，从而增强了对沟槽底部的刻蚀抑制层的去除能力，而由于物理轰击是指向底部的，因而

对侧壁的刻蚀抑制层的物理轰击较少，此时侧壁的刻蚀抑制层对侧壁起到保护作用，使得横

向刻蚀逐渐减弱。当 O2 进一步增加到较高比例时（>10%），氧等离子浓度随之增加，氧等

离子与碳氟化物的反应增强，减薄底部刻蚀抑制层的同时，侧壁的碳氟化物也同时被减薄甚

至完全去除，从而减弱了对碳氟化物对侧壁的刻蚀保护作用，此时CHF3等离子进一步减少，

高能离子基团的物理轰击作用减弱，对 Si3N4 趋于各向同性刻蚀，使得横向刻蚀逐渐增强。

综上所述，CHF3/O2 混合等离子刻蚀对 Si3N4 侧壁的横向刻蚀效应是高能离子的物理轰击和

氧等离子的化学作用两种机制共同竞争的结果，在 O2比例为 10%时，可以获得最佳的刻蚀

效果。 

 

图 2 刻蚀后 Si3N4 样品的 SEM 图像，O2浓度分别为 

4%（a），6%（b），10%（c），20%（d）和 50%（e） 

3.2 O2比例对下层 Si 表面粗糙度的影响 

Si 晶圆表面过高的表面粗糙度会显著降低载流子的迁移率，导致器件性能下降。研究中

探索了不同 O2 比例对 Si 表面粗糙度的影响，运用 AFM 对经过不同 O2 比例 CHF3/O2 混合

等离子干法刻蚀处理的 6 组样品进行了表面形貌表征。图 3（a）表明，纯 CHF3 等离子体刻



蚀得到的 Si 表面 RMS 和 Ra 值远未达到高性能硅半导体器件所要求的标准，可能是由于碳

基副产物导致的掩蔽效应，进而导致较大的 Si 表面粗糙度。当向 CHF3 等离子体中添加适量

（<10%）的 O2 时，RMS 和 Ra 均显著减小，可能是因为适量 O2 可抑制和去除碳基副产物

双重作用的效果。同时，在 O2 浓度超过 20%时，硅表面粗糙度再次呈现出降低的趋势。分

析可能是由于较低的 CHF3等离子体比例减缓了对硅表面的刻蚀速率，同时高浓度的 O 等离

子将 Si 表面氧化形成 Si 氧化层，作为刻蚀掩蔽层缓冲或阻止 CHF3 等离子对 Si 表面的刻

蚀，从而降低了硅表面粗糙度。 

 

（a）Si 表面粗糙度 RMS 和 Ra 随 O2 比例的变化关系图 

 

（b）O2 比例为 10% 时 Si 表面的 AFM 图像 

图 3 Si 表面粗糙度 AFM 表征结果 

3.3 样品表面组分分析和刻蚀机制验证 

为验证 3.1节和 3.2节的结果分析，更进一步深入理解CHF3/O2混合等离子的刻蚀机理。

(b) 



在研究中，运用 X 射线光电子能谱仪对 6 组不同 O2 比例的样品进行了表面残留物组分分

析，得到的高分辨率 XPS 光谱如图 4 所示。图 4 数据表明，随着 O2含量的增加，C-O 键的

峰强在逐渐显著增强，而所有 C-Fx（x=1,2,3）键对应的峰强均逐渐显著减弱。另外，图 5 F1s

能谱曲线进一步表明，随着氧含量的增加，F-C 键对应的峰强也在逐渐显著减弱。这验证了

我们在 3.1 节中关于 O 等离子可有效抑制和去除碳氟化物，产生挥发性 CO 或者 CO2 的分

析。 

 

图 4 不同 O2比例 CHF3/O2混合等离子刻蚀后 

Si 样品表面的 C 1s XPS 光谱，CHF3+O2 总流量为 50 sccm 

 

图 5  不同 O2 比例 CHF3/O2混合等离子刻蚀后 



Si 样品表面的 F 1s XPS 光谱，CHF3+O2 总流量为 50 sccm 

图 6 为 6 组样品表面的 Si 2p XPS 能谱。经过对 Si 2p 能谱精细分峰发现，Si 表面的氧化行

为与 O2比例相关。在更高的 O2 浓度（20%或以上），Si-O 峰值向更高的结合能转移意味着

Si 表面的氧化层作为蚀刻停止层随着 O2 浓度的增加，从 SiOx（1≤x<2）转变为 SiO2。这

一结果测试验证了 3.2 节中的分析。 

 

 

图 6 不同 O2比例 CHF3/O2 混合等离子刻蚀后 

Si 样品表面的 Si 2p XPS 光谱，CHF3+O2 总流量为 50 sccm 

4 结论 

研究发现基于 ICP 干法刻蚀设备，保持 ICP 功率为 200 W，RF 功率为 50 W，CHF3+O2

总流量为 50 sccm 不变，通过精细调控 O2 比例至 10%时，可以同时实现几乎陡直的 SiNx 侧

壁角度（89°）以及较低的 Si 表面粗糙度（0.2 nm）。借助 XPS 深入分析了产生上述结果背

后的物理机制。研究结果对半导体领域高性能芯片的制造具有一定的参考意义。 
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