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(54) 发明名称

确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀

截止点的方法

(57) 摘要

确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀

截止点的方法，属于光谱技术领域，解决了现有技

术确定单晶硅湿法刻蚀刻蚀截止点重复性差、精

度低的问题。本发明的方法包括以下步骤：(1)构

建一套包括单晶硅湿法刻蚀反应以及检测痕量氢

气的装置；(2) 在反应未开始时通过机械泵对装

置抽真空，通过真空规及真空计测量氢气输送管

内的真空度；(3) 真空度达到 10Pa 以下时开始反

应，通过机械泵将反应生成的氢气抽至痕量氢气

检测装置，得到痕量氢气检测装置中氢气总量的

原子吸收光谱峰值随反应时间的关系曲线；(4)

当关系曲线的变化趋缓时任意时刻停止反应过

程，此时即为刻蚀截止点。本发明能够精确确定单

晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅的刻蚀截止点。
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1. 确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，其特征在于，包括以下

步骤：

步骤一、配置一套单晶硅湿法刻蚀反应装置：氢气输送管 (11) 的两端分别连接痕量氢

气检测装置 (10)和冷凝管 (5)的一端，冷凝管 (5)的另一端连接反应容器 (3)，氢气输送管

(11)上依次设有真空规及真空计 (6)、机械泵 (7)、第一电磁阀 (8)和第二电磁阀 (9)，吊篮

(4) 悬于反应容器 (3) 内，反应容器 (3) 内装有刻蚀液 (1)，吊篮 (4) 内装有带有掩模层的

单晶硅 (2)，所述的带有掩模层的单晶硅 (2)悬于刻蚀液 (1)液面之上，所述的吊篮 (4)为

耐碱腐蚀材料制作的容器；

步骤二、关闭第二电磁阀 (9)，开启第一电磁阀 (8)，通过机械泵 (7)对反应容器 (3)抽

真空，通过真空规及真空计 (6)测量并读取氢气输送管 (11)内的真空度；

步骤三、当氢气输送管 (11) 内的真空度达到 10Pa 以下，开启第二电磁阀 (9)，关闭第

一电磁阀 (8)，通过吊篮 (4) 将带有掩模层的单晶硅置于刻蚀液 (1) 之中，开始反应，同时

通过机械泵 (7)将反应生成的氢气抽至痕量氢气检测装置 (10)中，得到痕量氢气检测装置

(10)中氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线；

步骤四、当氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线变化趋缓时任意时刻

停止反应过程，此时即为刻蚀截止点。

2.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的氢气输送管 (11)的材料为聚氯乙烯。

3.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的反应容器 (3)的材料为石英玻璃。

4.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的冷凝管 (5)为蛇形冷凝管。

5.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的痕量氢气检测装置 (10) 包括气相色谱 - 原子吸收光谱联用氢气分析

仪。

6.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的机械泵 (7)为真空泵。

7.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的第一电磁阀 (8)和第二电磁阀 (9)均为手动电磁阀。

8.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的耐碱腐蚀材料为铂。

9.根据权利要求 1所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，

其特征在于，所述的刻蚀液 (1)为质量分数为 20%的 KOH溶液。

10. 根据权利要求 1 所述的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方

法，其特征在于，所述的刻蚀截止点为氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲

线出现拐点时的±5s处。

权  利  要  求  书CN 103344716 B

2



        1/4页

3

确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，属于

光谱技术领域。

背景技术

[0002] 中阶梯光栅是一种用于高衍射角以及高光谱衍射级次的闪耀光栅，因其具有高色

散、高分辨率等特性，故其对光栅槽型的精度要求极高，所以要保证中阶梯光栅制作中刻蚀

截止点的准确性。

[0003] 现有技术中，闪耀光栅的制作方法主要有全息离子束闪耀刻蚀和单晶硅湿法刻

蚀，小闪耀角、高刻线密度的闪耀光栅主要采用全息离子束闪耀刻蚀制作，在刻蚀过程中，

为获得高质量的光栅掩模，通常引入实时监测装置对光栅正一级衍射效率进行检测，当衍

射效率曲线达到最高峰值时停止对光栅的刻蚀，此时获得的光栅槽型即为最佳刻蚀槽型，

而这一时刻则称为刻蚀截止点；中阶梯光栅主要采用单晶硅湿法刻蚀制作，在刻蚀过程中，

引入光栅衍射效率实时监测装置虽在原理上成立，但由于单晶硅与碱性刻蚀液反应时会随

机产生大量氢气气泡，直接导致检测光接收器无法接收经光栅衍射后的激光，故实时监测

装置无法应用于单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅的工艺中来。

[0004] 现有技术中，确定单晶硅湿法刻蚀中刻蚀截止点的方法主要是依赖时间控制法来

粗略估计刻蚀截止点的范围，此方法由于需要进行大量实验反复估计刻蚀截止点，所以其

重复性较差，精度较低。

发明内容

[0005] 为解决现有技术中单晶硅湿法刻蚀刻蚀截止点的确定重复性差，精度低的技术问

题，本发明提供一种确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法。

[0006] 本发明确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，包括以下步

骤：

[0007] 步骤一、配置一套单晶硅湿法刻蚀反应装置：氢气输送管的两端分别连接痕量氢

气检测装置和冷凝管的一端，冷凝管的另一端连接反应容器，氢气输送管上依次设有真空

规及真空计，机械泵，第一电磁阀和第二电磁阀，吊篮悬于反应容器内，反应容器内装有刻

蚀液，吊篮内装有带有掩模层的单晶硅，所述的带有掩模层的单晶硅悬于刻蚀液液面之上，

所述的吊篮为耐碱腐蚀材料制作的容器；

[0008] 步骤二、关闭第二电磁阀，开启第一电磁阀，通过机械泵对反应容器抽真空，通过

真空规及真空计测量并读取氢气输送管内的真空度；

[0009] 步骤三、当氢气输送管内的真空度达到 10Pa 以下，开启第二电磁阀，关闭第一电

磁阀，通过吊篮将带有掩模层的单晶硅置于刻蚀液之中，开始反应，同时通过机械泵将反应

生成的氢气抽至痕量氢气检测装置中，得到痕量氢气检测装置中氢气总量的原子吸收光谱

峰值与反应时间的关系曲线；
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[0010] 步骤四、当氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线变化趋缓时任意

时刻停止反应过程，此时即为刻蚀截止点。

[0011] 优选的，所述的氢气输送管的材料为聚氯乙烯 (PVC)。

[0012] 优选的，所述的反应容器的材料为石英玻璃。

[0013] 优选的，所述的冷凝管为蛇形冷凝管。

[0014] 优选的，所述的痕量氢气检测装置包括气相色谱 - 原子吸收光谱联用氢气分析

仪。

[0015] 优选的，所述的机械泵为真空泵。

[0016] 优选的，所述的第一电磁阀和第二电磁阀均为手动电磁阀。

[0017] 优选的，所述的耐碱腐蚀材料为铂 (Pt)。

[0018] 优选的，所述的刻蚀液为质量分数为 20％的 KOH溶液。

[0019] 优选的，所述的刻蚀截止点为氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲

线出现拐点时的±5s处。

[0020] 本发明的有益效果是：

[0021] (1)本发明通过痕量氢气检测装置对反应过程中产生的氢气的量的微小变化进行

检测来确定刻蚀截止点，具体过程是置于吊篮中的带有掩模层的单晶硅与置于反应液中的

刻蚀液发生反应，生成氢气，氢气经过痕量氢气检测装置处理后与氧化汞发生反应生成汞

蒸气，通过原子吸收方法检测汞蒸气含量来间接得到氢气含量，再通过氢气总量的原子吸

收光谱峰值与反应时间的关系曲线寻找拐点，停止反应过程；

[0022] (2)本发明的方法能够精确的确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅过程中的刻蚀

截止点，重复性强，并制作出高质量的中阶梯光栅。

附图说明

[0023] 图 1 为本发明确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法采用的

单晶硅湿法刻蚀反应装置的结构示意图；

[0024] 图 2 为本发明确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法的氢气

总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线；

[0025] 图 3为本发明制作的中阶梯光栅槽型的电镜照片。

[0026] 图中，1、刻蚀液，2、带有掩模层的单晶硅，3、反应容器，4、吊篮，5、冷凝管，6、真空

规及真空计，7、机械泵，8、第一电磁阀，9、第二电磁阀，10、痕量氢气检测装置，11、氢气输送

管。

具体实施方式

[0027] 下面结合附图对本发明做进一步说明。

[0028] 确定单晶硅湿法刻蚀制作中阶梯光栅中刻蚀截止点的方法，包括以下步骤：

[0029] 步骤一、配置一套单晶硅湿法刻蚀反应装置，如图 1 所示，包括反应容器 3，Pt 吊

篮 4，冷凝管 5，真空规及真空计 6，机械泵 7，第一电磁阀 8，第二电磁阀 9，痕量氢气检测装

置 10，氢气输送管 11，氢气输送管 11 的两端分别连接痕量氢气检测装置 10 和冷凝管 5 的

一端，冷凝管 5 的另一端连接反应容器 3，氢气输送管 11 上依次设有真空规及真空计 6，机

说  明  书CN 103344716 B
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械泵 7，第一电磁阀 8 和第二电磁阀 9，Pt 吊篮 4 悬于反应容器 3 内，反应容器 3 内装有质

量分数为 20％的刻蚀液 1，Pt吊篮 4内装有带有掩模层的单晶硅 2，带有掩模层的单晶硅 2

悬于刻蚀液 1 液面之上；Pt 吊篮 4 控制带有掩模层的单晶硅 2 与刻蚀液 1 反应与否，真空

规及真空计 6测量并读取氢气输送管 11中真空情况，当带有掩模层的单晶硅 2与刻蚀液 1

未反应时，机械泵 7 对反应容器 3 抽真空，当带有掩模层的单晶硅 2 与刻蚀液 1 反应时，机

械泵7将反应产生的氢气抽至痕量氢气检测装置10，痕量氢气检测装置10测定氢气总量的

原子吸收光谱峰值并得到氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线；

[0030] 其中，真空规及真空计 6采用型号为 zj-52T/15.5的电阻规，测量范围为 105Pa～

0.1Pa；反应容器3由石英玻璃制作而成，口径Φ29mm；刻蚀液1采用质量分数为20％的KOH

溶液；带有掩模层的单晶硅 2 采用已做好氧化层掩模的 (100) 单晶硅片；第一电磁阀 8 和

第二电磁阀 9均采用手动电磁阀；机械泵 7采用真空泵；氢气输送管 11采用 PVC管制作而

成，公称外径 16mm；为防止 KOH溶液蒸气以及水蒸气等杂质混入待测氢气中，冷凝管 5采用

蛇形冷凝管，内径Φ24mm；

[0031] 步骤二、关闭第二电磁阀 9，开启第一电磁阀 8，通过机械泵 7 对反应容器 3 抽真

空，通过真空规及真空计 6测量并读取氢气输送管 11内的真空度；

[0032] 步骤三、当氢气输送管11内的真空度达到10Pa以下，开启第二电磁阀9，关闭第一

电磁阀 8，通过 Pt吊篮 4将带有掩模层的单晶硅 2置于刻蚀液 1之中，开始反应，同时通过

机械泵 7 将反应生成的氢气抽至痕量氢气检测装置 10 中，得到痕量氢气检测装置 10 中氢

气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线，横坐标为反应时间，纵坐标为氢气总

量的原子吸收光谱峰值；

[0033] 步骤四、当氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线变化趋缓时，即

氢气总量的原子吸收光谱峰值随反应时间的变化趋缓时，任意时刻停止反应过程，此时即

为刻蚀截止点。

[0034] 本发明所述的痕量氢气检测装置 10 是本领域公知技术，能够实现痕量的氢气变

化的检测，主要通过测定氢气总量的原子吸收光谱，由光谱峰值的变化反应氢气总量的

变化，一般主要包括气相色谱 - 原子吸收光谱联用氢气分析仪 (Takao Kawano,Naohiro 

Tsuboi,Hirotsugu Tsujii,Takahiko Sugiyama,Yamato Asakura,Tatsuhiko Uda.

Stability test and improvement of hydrogen analyzer with trace reduction 

detector，Journal of chromatography A,1023(2004)123-127)，本实施方式采用的气相色

谱 - 原子吸收光谱联用氢气分析仪是由型号为 6890 的气相色谱仪和型号为 GFU-202 的原

子吸收光谱仪组合而成。

[0035] 如图 2 所示，在反应开始阶段，氢气总量的原子吸收光谱峰值随反应时间的增加

呈上升趋势，当反应进行一段时间后，氢气总量的原子吸收光谱峰值随反应时间的增加变

化趋于平缓，超过某一时刻后，氢气总量的原子吸收光谱峰值将会持续随反应时间的增加

而增加，无其他变化趋势，其中氢气总量的原子吸收光谱峰值随时间的变化由平缓变为增

加的时刻称为拐点；所以当氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线变化趋缓

时即可在趋缓的任意时刻停止反应过程，此时即为刻蚀过程中的刻蚀截止点，一般刻蚀截

止点为氢气总量的原子吸收光谱峰值与反应时间的关系曲线出现拐点时刻处的±5s。

[0036] 如图 3 所示，采用本发明的刻蚀截止点制作的光栅槽型精确，光栅槽型电镜照片
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由型号为 6700F的电镜测试。
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图 1

图 2
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图 3
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