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HfO2 薄膜的离子束刻蚀特性研究
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摘要 :实验研究了 HfO2 薄膜特性以及掩模材料 AZ1350以 Ar为工作气体下的离子束的刻蚀特性。给出了离子能量、离

子束流密度和离子束入射角等因素与刻蚀速率的关系曲线 ,用最小二乘法拟合了上述因素与刻蚀斜率的函数关系方程 ;

分析了光刻胶和基片在刻蚀过程中随刻蚀深度的变化对图形转移精度的影响 ,用 AFM的 Tapping模式测量了刻蚀前后

HfO2薄膜表面质量的变化。结果表明刻蚀速率与离子能量的平方根 ,及速流密度成正比 ,并随离子束入射角变化而变

化 ;与刻蚀前相比 ,刻蚀工艺降低了因 HfO2 薄膜刻蚀深度的增加引起图形转移精度下降 ,因此提高刻蚀选择比是获得高

分辨率图形的前提。研究结果已应用到了在 HfO2/ SiO2 多层膜衍射光栅的制作中。
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Ion beam etching of HfO2 f ilm

WAN G Xu2di1 ,2 , XU Xiang2dong1 ,L IU Ying1 ,HON G Yi2lin1 , FU Shao2jun1

(1 . N ational S ynchrot ron Radiation L ab , US TC , Hef ei 230026 , Chi na ;

2 . Faculty of Mechanical and A utomobile Engi neeri ng , HFU T , Hef ei 230009 , Chi na)

Abstract : The ion beam etching of HfO2 film and AZ1350 photoresisit mask were investigated in argon.

The etch rate and mechanisms were measured and analyzed as a function of ion energy , ion beam density

and ion incidence angle. The equations of etch rate versus such parameters were developed by the least2
square2fit . The fidelity pattern transfer of mask and substrate were analyzed with the etching depth. The

surface quality before and after etching were examined with AFM tapping mode. The details of etch rate

have been interpreted in terms of mechanism of etching. The results show that etch rate has linear depen2
dence on square root ion energy and ion density and varies versus incidence angle. Compared with the un2
etched substrate the etching process slightly lowers RMS roughness and the fidelity pattern transfer de2
grades with the etched depth on HfO2 film as a result of poor selectivity towards photoresisit . So it is neces2
sary to improve the selectivity to achieve high fidelity pattern transfer. These results have been applied in

the fabrication of HfO2/ SiO2 multiplayer diff ractive grating patterns.
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1　引　言

　　HfO2是常用的光学材料和半导体材料 ,具有

高介电常数 ,可替代 SiO2用于制作下一代互补性

金属氧化物半导体器件 (CMOS) [122 ] ,亦可制作纳

米叠层结构[3 ] ,隧道结[4 ] ,气体传感器[5 ]及其他

MEMS器件[6 ]。除此之外 ,由于 HfO2 在近红外

区域反射系数高 ,和 SiO2组成具有高激光损伤阈

值的多层膜可制做成衍射光学元件 (DOE)应用于

惯性约束聚变 ( ICF)的研究。

国内近几年已经开始在 HfO2 薄膜上制作微

细结构如脉宽压缩光栅等 ,但在此之前对 HfO2

薄膜的刻蚀特性研究很少 ,有必要开展这方面的

研究工作。离子束刻蚀是常用的干法刻蚀工艺 ,

主要利用了携带能量的离子轰击靶材料所产生的

物理溅射刻蚀效应 , 具有高刻蚀分辨率和刻蚀速

率、无侧向钻蚀、图形边缘清晰、工艺参数可控等

优点[728 ] ,是制作微纳米器件的理想手段。用 Ar

作为工作气体对 HfO2 薄膜的离子束刻蚀特性进

行了研究 ,分析了几种因素对刻蚀速率的影响 ,得

到了对应的刻蚀速率方程 ,并研究了刻蚀工艺对

图形转移和表面粗糙度的影响。

2　实　验

　　HfO2薄膜沉积厚度为 450 nm ,基底材料为

K9玻璃 ,由上海光机所提供 ,采用离子辅助电子

束蒸发镀制而成。刻蚀实验在航天部 23 所生产

的 L KJ2150的离子束刻蚀机上进行。采用 Ar 作

为工作气体 ,本底真空为 6×10 - 4 Pa ,通过质量流

量计控制气体流量使工作真空保持在 2. 2 ×10 - 2

Pa ,采用厚度为 750～800 nm 的 AZ1350 正胶为

掩模。刻蚀速率通过 Tencor 公司的 Alpha step

500台阶仪测量 ,刻蚀前后的粗糙度变化由日本

精工仪器公司 SPA2300HV &SPI3800N 高真空

扫描探针显微镜系统的 Tapping模式测量。刻蚀

的槽形由日本电子公司 J SM26700F扫描电子显

微镜观察。

3　结果与讨论

3 . 1　刻蚀速率与离子能量和束流密度的关系

图 1所示为AZ1350光刻胶 ( ∀)和 HfO2 ( ▲)

根据实验数据得到的刻蚀速率关于离子能量均方

根的函数关系曲线。上述数据点对应的束流密度

(0. 7 mA/ cm2) 、加速电压 (280 V) 、入射角度 (0°)

和工作压强 (2. 2 ×10 - 2 Pa)均相同。图中直线根

据 Steinbruchel关于物理溅射和离子辅助反应刻

蚀的表达式[9 ]

ER ( Ei) = A ( E1/ 2
i - E1/ 2

th ) , (1)

用最小二乘法拟合实验数据而成 ,式中斜率 A 和

溅射阈值 Eth都是和离子与基片分子的之间结合

能相关的常数 , Ei是入射离子能量。

图 1　刻蚀速率与离子能量的关系
Fig. 1　Etch rate as a function of the ion energy

图 2是根据实验数据得到的 AZ1350 光刻胶

和 HfO2的刻蚀速率关于离子束流密度的函数关

图 2　刻蚀速率与离子束流密度的关系
Fig. 2　Etch rate as a function of the ion beam

系曲线。上述数据点对应的入射离子能量 (500

eV) 、加速电压 (280 V) 、入射角度 (0°)和工作压

强 (2. 2 ×10 - 2 Pa)均相同。由于刻蚀速率 ER∝

Jb
[10 ] ,即 :

ER ( Jb) = BJ b　, (2)

式中 Jb表示离子束流密度 , B 表示斜率。图中的

直线同样是根据最小二乘法拟合而成。
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通过上述的曲线可以看出 ,刻蚀速率与

Ei
1/ 2、J b呈线性增加的关系。为了了解数据和方

程之间的拟合质量 ,在表 1 中给出了每一条曲线

相关系数平方的修正值 (即 adj . r2) 。这些数据

对应的 r2的大小均在 0. 98～1. 0之间 ,显示了很

好地拟合效果。表 1 给出了 AZ1350 光刻胶和

HfO2 斜率 A、B 和溅射阈值 Eth的值。可知

AZ1350光刻胶的斜率稍高于 HfO2 ,说明 AZ1350

光刻胶的刻蚀速率更易随着离子束流密度和离子

能量的增加而增加 ,二者的选择比随之变大。同

时 HfO2 溅射阈值高于 AZ1350 光刻胶 ,这表明

HfO2分子之间的结合能高于光刻胶这样的大分

子聚合物。

表 1　方程 1和 2中对应的各系数的值

Tab. 1　Values obtained from the equations 1 and 2

A (nm/ min/ Ei
1/ 2) Eth (eV) adj . r2 ER versus Ei B (nm/ min/ Jb) adj . r2 ER versus Jb

HfO2 32. 5 99. 6 0. 981 18. 6 0. 985

AZ1350 41. 9 70. 1 0. 984 24. 8 0. 993

3 . 2　刻蚀速率与离子入射角度的关系

图 3是根据实验数据得到的 AZ1350 光刻胶

和 HfO2刻蚀速率关于离子束入射角度的函数关

系曲线。上述数据点对应的离子能量 (500 eV) 、

束流密度 (0. 7 mA/ cm2) 、加速电压 (280 V)和工

作压强 ( 2. 2 ×10 - 2 Pa) 均相同。可以看出 ,

AZ1350光刻胶和 HfO2 两种材料的刻蚀速率随

着入射角度改变而有明显变化 ,在 40°～65°之间

有最大值出现。在溅射刻蚀过程中 ,离子轰击并

穿入基片与基片原子发生级联碰撞 ,随着入射角

度的增加 ,级联碰撞越来越接近基片表面 ,刻蚀速

率亦增大。但当入射角度过大时 ,大部分的碰撞

离子被反射 ,只有小部分离子进入基片发生级联

碰撞。在接近 90°时 ,离子束几乎平行于基片表

面 , 没有能量的传递 ,也就没有刻蚀的发生[11 ]。

图 3 　刻蚀速率和光刻胶相对厚度与离子束入射角度

的关系

Fig. 3　Etch rate and relative thickness of photoresist as a

function of the incidence angle

　　图 3中 HfO2 和 AZ1350曲线是根据 Ducom2
mun等[12 ]关于刻蚀速率与入射角度关系的经验

公式

ER (φ) = ∑
4

n = 1
ancos n (φ) , (3)

拟合而成 ,式中 an是用最小二乘法对实验数据回

归处理过程中的得到的多项式系数。表 2给出了

刻蚀速率函数 ER (φ)的多项式系数和相关系数。
表 2　ER(φ)函数的多项式系数

Tab. 2　Etch rate function parameters as

a function of the incidence angle

HfO2 AZ1350

a1 - 2. 05E + 01 　7. 91E + 01

a2 　2. 01E + 02 　1. 69E + 02

a3 - 2. 55E + 02 - 4. 39E + 02

a4 　8. 70E + 01 　2. 09E + 02

　 　adj . r2 0. 9917 　0. 983 9　

3. 3　HfO2刻蚀深度对图形转移精度的影响

光刻胶厚度和槽形在刻蚀过程中的变化是影

响图形转移到基片的精度的首要因素 ,图 4 给出

了掩模和基片随时间的演化过程[13 ] ,由于刻蚀速

率随角度改变产生的“刻面效应”[14 ] ( Faceting) ,

光刻胶在减薄的同时其侧面从初始点 O1 以速度

ER (φm ) / cos (φm )向交界面 O 移动 (φm 为掩模

材料溅射产额最大值对应的角度) ,在此期间较好

的保持了图形转移到基片的精度。在光刻胶侧面

与交界面相交后 ,将沿交界面收缩导致图形转移

精度下降 ,因此要保证图形转移的精度 ,必须要使

刻蚀基片的时间小于光刻胶从初始点 O1 到达交
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图 4　掩模2基片的时间演化过程
Fig. 4　Time evolution of a mask2substrate system

界面 O的时间 ,或相对于基片刻蚀深度所需的最

小的光刻胶厚度 ,即光刻胶相对厚度 d应为 :

d =
ER m (φm ) cos(φ)
cos(φm ) ERs (φ)

, (4)

式中 ER m 和 ERs分别表示掩模和基片的刻蚀速

率 ,图 3给出了光刻胶相对厚度 d 随离子束入射

角度变化的关系曲线 ,可以看出在入射角度 0°

时 ,光刻胶的相对厚度接近于 8。图 5 给出了

SEM观测的 HfO2 槽形随刻蚀深度的变化情况。

刻蚀参数为的离子能量 ( 500 eV ) 、束流密度

(0. 7 mA/ cm2) 、加速电压 (280 V) 、垂直入射和工

作压强 (2. 2 ×10 - 2 Pa) ,光刻胶初始厚度约为 1

μm。可以看出 ,当刻蚀深度较浅不足 100 nm时 ,

图 5　HfO2 薄膜槽形随刻蚀深度的变化

Fig. 5　HfO2 film profile evolution with the etched depth

刻蚀深度与光刻胶厚度比值满足光刻胶相对厚度

d的要求 (图 52a) ,槽形保持了较好的转移精度 ,

随着刻蚀深度的增加超出光刻胶相对厚度 d 的

要求时 (图 52b ,刻蚀深度≈320 nm) ,槽形顶部由

于光刻胶的收缩而变窄 ,精度也随之下降。至于

槽形中形成的倾斜侧壁 ,则是由于再沉积等二次

效应产生的。

3 . 4　刻蚀工艺对表面粗糙度的影响

对于光学和微波器件而言 ,表面粗糙度可以

引起光散射和信号损失 ,从而降低器件性能 ,因此

表面粗糙度的变化是评价工艺的重要指标。图 6

给出了用 AFM对刻蚀前后的 HfO2薄膜扫描 3×

3μm2 面积的结果。与其他离子束刻蚀实验相

同 ,刻蚀后测得的均方根粗糙度 ( RMS Rough2
ness)都低于未刻蚀的表面 ,表明刻蚀提高了表面

质量。这是由于在离子刻蚀过程中 ,刻蚀速率随

离子入射角度变化 ,表面粗糙度越高 ,离子入射与

表面的角度较大 ,刻蚀速率较快所致[15 ]。

图 6　AFM测得刻蚀前后的 HfO2 表面形貌

Fig. 6　AFM Scans of HfO2 before and a fter etched
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4　结　论

　　通过实验研究了 HfO2 及其掩模材料

AZ1350光刻胶刻蚀速率随离子能量、束流密度和

入射角度的变化规律 ,得到了刻蚀速率与影响因

素的拟合方程 ,这为合理设计掩模 ,在没有在线终

点检测系统应用的情况下模拟槽型的演化 ,掌控

工艺过程提供了理论依据。这些结果已应用到了

HfO2/ SiO2多层膜衍射光栅的制作中。

研究结果表明虽然刻蚀工艺提高了 HfO2 薄

膜的表面质量 ,但随着基片刻蚀深度的增加图形

转移精度下降。这是由于 HfO2 薄膜致密坚硬不

易刻蚀 ,它与 AZ1350 光刻胶掩模的刻蚀速率比

小于 1 ,这无疑增加了高线密度、高深宽比掩模的

制作难度 ,同时由于掩模高度较刻蚀深度大 ,产生

的刻面和再沉积效应会严重影响图形转移的分辨

率。因此 ,应该通过加入适当的反应气体 ,提高

HfO2 的刻蚀速率 ,同时降低掩模材料的刻蚀速

率 ,以此来改善二者的选择比。
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