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Implementacdo de finos diafragmas em laminas de silicio
monocristalino, altamente dopadas com boro, visando fabricacao de
microsensores de pressio CMOS utilizando pés-processamento.

FURLAN, Humber CHARRY, Edgar R.

Resumo

Este artigo apresenta os resultados obtidos nos experimentos para obtencdo de finos
diafragmas em laminas de silicio com dopagem de boro na concentragdo de 2,5 X 10%°
atm/cm’. Foram levantadas curvas da taxa de corrosio em funcdo da temperatura da
solugdo de ataque quimico ao silicio de onde se extraiu o tempo necessdrio para a
elaboragdo de um diafragma de 40 pum de espessura.

Introducio

A corrosdo anisotrépica do silicio monocristalino em solugdes alcalinas, hoje,
encontra muitas aplicagdes técnicas'"’. Dessas aplicacGes, a de maior interesse para o
desenvolvimento do trabalho proposto por nosso laboratério, que consiste em projetar e
construir um sensor de pressdo a elementos piezoresistivos utilizando a técnica de pos-
processamento, € a construcao de MEMS (Micrositemas Eletromecanicos).

O conceito de MEMS gira em torno de sistemas eletromecanicos miniaturizados
(micro ou nanométricos), construidos com técnicas que permitem unir a circuitaria
eletrénica de tratamento de seus sinais na propria pastilha, constituindo assim, um
sistema totalmente integrado.

O intuito de construir sistemas integrados como descrito anteriormente, é sua
fabricacdo em grandes lotes, mantendo o baixo custo e alto rendimento, sem perder o
grau de confiabilidade alcangada até entdo nos processos de microeletronica.

A miniaturizacdo de sistemas é, muitas vezes, limitada pela incompatibilidade
das tecnologias utilizadas para a fabricacio de processadores dos sinais, os circuitos, e
transdutores dos sinais, tal como sensores e atuadores. Considerando que o silicio, serda
por muito tempo, material basico utilizado na construgao dos processadores de sinais,
novos conceitos de transdutores baseados nesse material vem sendo desenvolvidos®.

Em sintese, as propriedades de maior interesse para os microatuadores
mecanicos s3o:

- Deslocamento

- Forga, torque

- Tempo de resposta

- Poténcia de consumo

Alguns componentes estruturais basicos, exigidos para os atuadores s3o:

- Micro vigas engastadas em um ou dois lados
- Micro diafragmas

- Micro valvulas

- Micro bombas

- Micro motores

- Micro interruptores

- Micro elementos Gpticos




€, 0s passos basicos para conversao eletromecanica:

- Campos elétricos (eletrostdticos, piezoelétricos, peizoresistivos,
dielétricos, efeitos de inducao etc...)

- Campos magnéticos

- Efeitos térmicos (expansdo térmica, transi¢do de fase, ....)

O microsensor de pressio em desenvolvimento no Laboratério de Sistemas
Integraveis (LSI) da Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo (EPUSP), utiliza
piezoresistores difundidos e faz uso do deslocamento cujo componente basico € uma
membrana e, a conversdo desse deslocamento em medidas elétricas, se dd por meio da
variacdo da resisténcia elétrica do piezoresistor quando submetido a um esforgo.

O pés-processamento, um dos objetivos propostos no projeto, consta de passos
de processo elaborados apds a construcdo dos circuitos integrados CMOS feita por uma
empresa no exterior. Inclui-se no pds-processamento, os passos de microusinagem das
estruturas microatuadoras, soldagens das pastilhas de silicio em substrato resistente,
encapsulamento dos dispositivos e seus testes finais de caracterizagao e calibragao.

Para a construcdo da microestrutura utilizada na obtengio do esfor¢o provocado
por uma pressdo aplicada a ela, haverd necessidade de microusinagem do substrato de
silicio para a formagdo do diafragma sensivel a essa pressao. Essa microusinagem se d4,
em nosso caso, por meios de corrosdo anisotrépica timida.

Sendo que as inddstrias de constru¢do dos circuitos integrados CMOS, garantem
os pardmetros de construgdo, deixando a cabo do projetista a garantia de funcionamento
do circuito ou dispositivo construido, deve-se proteger os circuitos na parte da frente da
lamina processada pela empresa e as regides, da parte de trds da lamina, que nao
necessitam da corrosdo anisotrépica. Desta maneira, escolhe-se um filme que ofereca
basicamente dois requisitos: resisténcia ao ataque anisotrépico da solucdo de KOHY e,
para prevenir a fusio dos metais (aluminio) que constituem as trilhas e contatos elétricos
dos dispositivos dos circuitos de tratamento dos sinais, o processo de deposicdo desse
filme deve ocorrer em temperaturas inferiores a 400 °C. A seguir sdo descritos 0S
possiveis filmes:

- Nitreto de silicio depositado por PECVD'.

- Diéxido de silicio depositado por PECVD.

- Nitreto de silicio depositado por ECR”.

- Nitreto de silicio depositado por “Sputtering”.

Ao mesmo tempo que se determina o filme mais adequado para a prote¢ao
descrita no paragrafo anterior, experimenta-se a obtencdo de diferentes figuras com a
dissolu¢ao do silicio em determinadas regides das amostras.

! Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition

% Electron Cyclotron Resonance



O processo de corrosdo anisotrépica € antecedido por passos de preparacdo da
solu¢do de ataque quimico e das amostras a serem trabalhadas. Os passos utilizados em
nossos experimentos serao detalhados nos préximos paragrafos.

Procedimentos experimentais.

Os primeiros experimentos consistem em determinar o grau de ataque quimico
nos filmes finos que formam uma camada de prote¢do ao silicio. Para estes testes foram
escolhidas amostras de laminas de silicio monocristalino com superficie (100), dopantes
boro e resistividade entre 10 e 20 Qcm. Estas ldminas foram enviadas a alguns
laboratérios de pesquisas em microeletrdnica para que sofressem o processo de
deposicao dos respectivos filmes, objetos de estudo, nos dois lados das 1aminas. Em
sequéncia, utilizando passos de fotolitografia, foram definidos padrdes geométricos
sobre os filmes depositados em um lado da ldmina (face polida). Tais padrbes sdo
transferidos ao silicio pelo processo de corrosdo por plasma de ions reativos (RIE).
Logo, as laminas sdo clivadas em pedacos de aproximadamente 1 cm® e antes da
corrosdo anisotropica das amostras, s3o feitos a decapagem do diéxido de silicio nativo,
que cresce naturalmente devido a exposicdo do silicio a0 meio ambiente, e a retirada do
filme fotosensivel utilizado, anteriormente, na fotolitografia.

As laminas que sofreram deposi¢do de diéxido de silicio por PECVD em nosso
préprio laboratério foram submetidas a limpeza quimica como descrita a seguir:

lavagem em agua DI corrente durante 5 minutos.

solucdo de 4H,SO4+1H,0; a 115 °C durante 10 min.

repetir 1

solucdo de 20H,O+1HF na temperatura ambiente até a lamina sair seca da
solucao.

repetir 1

solucdo de SH,0+1H,0,+1NH,OH a 80°C durante 10 min.

repetir 1

solucdo de 4H,0+1H,0,+1HCI a 70°C durante 10 min.

repetir 1

oW
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As laminas que foram enviadas para deposicao de filmes de protecdo contra a corrosao
anisotropica em outros laboratérios, foram limpas de acordo com os processos do
proprio laboratoério.

Deposicdo da camada de protecao contra a corrosao anisotropica.

Os processos de deposicdo das camadas de protegdo contra a corrosio
anisotropica foram elaboradas em diversas técnicas nos varios laboratérios
(TELEBRAS, UNICAMP e outros ).

Fotolitografia e corrosao com RIE.

Apés o processo de deposicdo da camada de protecdo contra a corrosao
anisotrépica, € feito o processo de fotolitografia sobre esta ultima, definindo assim, a
area do silicio que deverd ser exposta a solucdo de corrosdo anisotrépica. Este



procedimento € feito na sala limpa do LSI-USP, o qual possui os equipamentos e
condi¢Bes ambientais necessarios. Sobre um “spinner” se coloca a lamina que sofreu
deposigdo de nitreto de silicio ou diéxido de silicio em ambos os lados. Deve-se tomar
cuidados para n@o errar a superficie polida da 1dmina, que ainda é visivel, onde devera
ocorrer as deposi¢coes de um promotor de aderéncia e posteriormente, do fotoresiste.
Para laminas de trés polegadas o procedimento est4 descrito na tabela I.

Tab. I: Procedimentos de fotolitografia para transferéncia dos padroes geométricos a
camada de protecdo contra a corrosdo anisotropica.
Passos | Procedimento

1° Deposita-se a lamina sobre o porta amostras do “Spinner”. Com este a
* 4000 rpm coloca-se gotas de acetona para retirada da poeira existente na
superficie do filme depositado anteriormente. Espera-se 10 segundos.
2° Com o “Spinner” ainda em * 4000 rpm deposita-se gotas de &lcool
iso-propilico para a retirada de possiveis engorduramento da superficie.
Desliga-se o “Spinner” ap6s 10 segundos
3° Deposita-se o promotor de aderéncia (HMDS). Liga-se o “Spinner” e
regula-se para 4000 rpm durante 15 segundos.
4° Com o “Spinner” parado deposita-se 20 ml de fotoresiste (Az 1350] da
HOECHT). Liga-se o “Spinner”, regula-se para permanecer em 4000 rpm
durante 40 segundos. Estas regulagens permitem uma espessura de
aproximadamente 1600 A do fotoresiste.
Com o “Spinner” desligado se retira a 1dmina.

5P Neste passo, mantém-se a 14mina sobre uma placa quente a 85°C durante
30 minutos (pré-cura).
6° Leva-se a lamina até a alinhadora, onde serd gravado sobre o fotoresiste os

padrdes da mdéscara de processo, que posteriormente serdo transferidos
camada de protegéo contra a corrosdo anisotrépica. O fotoresiste exposto
pela mascara recebe um banho de luz ultravioleta durante 35 segundos.

f i Revela-se o fotoresiste sensibilizado pela luz ultravioleta em solugio
quimica a 21°C, durante 18 segundos.
8° Ap0s a retirada de residuos de revelador em agua destilada corrente, seca-

se a lamina e coloca-a sobre a placa aquecedora na temperatura de 85°C,
durante 30 minutos, assim o fotoresiste que nao foi revelado se enrijecera e
servird de mdscara para 0 préximo processo.

9° * O préximo passo se refere a corrosdo por plasma de fons reativos (RIE)
da camada de nitreto ou 6xido que dever4 ser retirado para deixar o silicio
€Xposto.

* Neste passo, utiliza-se o fotoresiste como protecio contra o plasma. No entanto,
dependendo do tipo de filme a ser corroido serdo os tipos de gases, condicdes de fluxo e
poténcia a se utilizar, sem contar o tempo necessdrio para corrosdo que varia para
cada condi¢cdo. Neste trabalho é referenciado somente as condic¢es de corrosdo de
filmes de nitreto PECVD, por ser este tipo de material que mais se utilizou para os
testes (Pressdo 150 mTorr., Poténcia 50 W., fluxo 25 scem de SFs, taxa de 540 A/min.,
tempo 2 min.).

Os padrdes transferidos para todas ldminas sdo padroes utilizados em nosso
laboratério e, consistem em algumas figuras de teste de microeletrénica. Dentre as quais
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estdo os quadros de 700 X 700 um, correspondendo a figura semelhante aquela que ird
ser utilizada para a fabricagdo das membranas do sensor de pressdo (quadros

1000 X 1000 pm).
Clivagem e remocao do fotoresiste.

Esta proxima etapa do processo, remoc@o do fotoresiste, é executada minutos
antes da corrosdo anisotropica, tendo visto que o fotoresiste mantém uma certa
resisténcia fisica ao nitreto quando da clivagem da lamina de silicio para obtengdo das
amostras. Antes de limpé-la do fotoresiste, dividimos a ldmina e a condicionamos em
porta amostras contendo uma identificacdo alfanumérica, conforme o nimero da lamina
e sequéncia de sua posi¢do em uma das metades da prépria lamina. Como por exemplo:

HA 0101

Primeira amostra

Primeira metade da 1dmina

Primeira lamina da série

Identificagdo pessoal

Em seguida, com a amostra fixada em uma pinga e a pisceta contendo acetona,
dirigimos um jato na diregdo da amostra, tanto do lado da superficie fotolitografada
quanto na face oposta. A remocao do filme de fotoresiste antes de imergir a amostra na
solugdo de corrosdo € feita para manter a solucéo livre de residuos que nio sejam os do
proprio processo de corros@o anisotropica, pois, este filme se desprende da superficie
quando em contato com a solugdo de corros@o, na temperatura de trabalho (>45°C), se
transformando em contaminante da solugao.

Limpeza do é6xido nativo.

Todas as amostras utilizadas para testes, receberam limpezas com 4cido
fluoridrico (3 ml de HF +100 ml de H,0O) imediatamente antes de serem submersas na
soluc@o de corrosdo anisotropica. Este “dip” rdpido, de apenas 15 segundos, serve para
remogao do 6xido nativo, crescido no silicio exposto por alguns dias, entre os processos
de fotolitografia e corrosao anisotrépica. Monitora-se o desbaste do éxido nativo,
perlustrando a amostra para verificar se goticulas de HF se prendem ou n3o na
superficie do silicio e, logo ap6s, faz-se um banho em dgua D.I. (Deionizada) e imediata
imers@o da amostra na solugao de KOH.

Corrosao anisotropica.

O passo de processo, que compreende a corros@o anisotrdpica, € simplesmente a
imersdo da amostra na solucdo de KOH, quando esta atinge o equilibrio térmico
desejado para o processo. Neste momento, deve-se estar atento ao tempo de corrosio
pois, este trabalho € desenvolvido utilizando a taxa de corrosdo, para controle das
dimensdes das microestruturas. Por isso, ele é fortemente depende da concentracio e
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temperatura da solu¢do de corroséo.

Imediatamente apés a imersao da amostra na solugdo, irdo aparecer bolhas de
hidrogénio que se desprendem do sistema e tomam rumo a atmosfera. E sinal que o
processo estd em andamento. Nos resta agora, aguardar o tempo preciso para se retirar a
amostra da solucd@o. Feito este tltimo, imediatamente, deve-se retirar residuos de KOH
que permanecem nas superficies da amostra, com um jato de 4gua destilada contida em
uma pisceta. Em seguida, um mergulho dessa amostra em dgua DI durante alguns
minutos fard, nesta amostra, o tratamento de limpeza apds corrosdo anisotrépica.

Inspecdo da cavidade corroida.

A inspecdo da cavidade corroida € feita em um microscépio Optico. Com ele
podemos verificar as superficies das cavidades corroidas além de fazer uma estatistica
da profundidade alcancada na corrosdao com o micrdmetro do préprio microscépio.

Apés a inspegdo, a amostra sofre uma nova limpeza antes de ser preparada para a
soldagem anddica em um substrato de vidro.

Para a soldagem anddica, deve-se retirar toda a camada de nitreto de silicio
colocada para servir de mdscara de protecdao contra a corrosdo anisotropica. Este
processo devera ser feito com o processo RIE.

Apbs corrosdo, limpeza e inspecdo, as amostras foram acondicionadas em porta
amostras de plastico contendo, na tampa, a identificacio de cada amostra e suas
condi¢d@o de processos de corrosdo anisotrépica (temperatura, concentracdo da solucdo e
tempo de corrosdo).

Experimentos realizados .

Neste topico, serao descritos os experimentos e seus resultados, considerando
que os critérios e os passos utilizados para o processo de corrosao sao 0s mesmos
apresentados anteriormente.

Inicialmente, é mostrada a tabela II, contendo os experimentos realizados com
diferentes filmes, incluindo um tltimo teste onde foi obtida as membrana no préprio
silicio.

Seguindo a ordem como descrito na tabela II, os experimentos foram
apresentados juntamente com seus resultados.



Tab. II: Distribuicao de alguns experimentos com relacdo a protecdo
contra a corrosdo anisotrépica.

Ordem Filme imerso no KOH Objetivo
1 Oxido térmico + 1500 Testar 6xido e levantar dados de
alinhamento do chanfro
2 Si;N; Sputtering em ldmina P Testar resisténcia quimica e elaborar
e orientacdo (111) algumas geometrias
3 SizN4 ECR-UNICAMP Testar resisténcia quimica e elaborar
algumas geometrias
4 Si0, PECVD-LSI Testar resisténcia quimica e elaborar
algumas geometrias
5 SisN; PECVD-TELEBRAS Testar resisténcia quimica e elaborar
algumas geometrias
6 Si;N ECR-UNICAMP Testar resisténcia quimica e levantar curva
em liminas 2E19 cm™ da taxa de corroséo p/ ldmina alta
dopagem de Boro
7 Fotoresiste em tratamento Testar resisténcia quimica
térmico diferenciado
Filme de PMMA depositado
sobre a amostra de Si.
8 SizN4 ECR-UNICAMP Elaboragdo do diafragma
em laminas 2E19 cm™ na espessura previamente calculada.

1-Experimentos de éxido térmico e teste do chanfro (Flat).

Este experimento se deu em uma lamina a qual, os processos de fotolitografia
feitos sobre um 6xido térmico depositado sobre ela, definiam ranhuras paralelas ou nado
ao chanfro feito pela prépria industria fornecedora da lamina. Na figura 1 € mostrado
um desenho esquemdtico das ranhuras e suas posicdes mediante a

lamina de 2”.

Chanfro
Substrato de silicio
(100)
E———
[011]

Fig. 1: Desenho esquemdtico da estrutura para teste de alinhamento do
chanfre da lamina.

O objetivo principal deste experimento foi o teste de ajuste do corte fornecido
pela indistria da lamina. Esta garantia um erro de * 1° no chanfro que serve para definir
o tipo e orientagdo cristalografica da superficie da lamina de silicio monocristalino
fornecida.

Por consegqiiéncia da corrosdo anisotropica, a qual escolhe os planos para maior
taxa de corrosdo, sabemos ser em ordem decrescente de velocidade de corrosdo as
orientagtes (100), (110) e (111). Era de se esperar, que se o chanfro fornecido pela



empresa estivesse na orientacdo adequada, a ranhura fotolitografada paralela a ele,
deveria apresentar, ap6s corrosio anisotrépica, paredes praticamente sem rugosidades, o
que confirmaria a orientacdo (111) para elas. Sendo o plano do chanfro de orientagdo
(110), e sabendo que os planos (110) e (111) sdo planos cortantes, as paredes criadas na
orienta¢@o (111) nos definiriam o paralelismo desejado. Foi o que ocorreu. Visivelmente
a0 microscépio Optico, as paredes cuja orientagdo (111), ndo apresentaram rugosidades.

O diéxido de silicio térmico utilizado como méscara de protecdo contra a
corrosao anisotropica neste experimento, apresentou efeito desejavel. Este filme
suportou muito bem a solugc@o de corrosdo anisotropica (KOH) durante o intervalo de
tempo exigido pelo processo.

2-Nitreto de silicio feito por “Sputtering” em ldmina (111).

Este experimento consiste em analisar o grau de resisténcia quimica do nitreto de
silicio depositado por “Sputtering” quando estiver protegendo uma ldmina de silicio
contra a corrosao anisotrépica.

A lamina a qual foi submetida a este teste de corrosdo anisotrépica, possue
superficie orientada na direcdo <111>. As caracteristicas do processo de deposi¢do do
nitreto de silicio que a encobria, ndao foram fornecidos.

Inicialmente, medimos através de um elipsdmetro (Rodolph AutoEL-NIR 3), a
espessura da camada de nitreto depositado sobre a ldmina (869 A) e seu indice de
refragdo (n=2,0296). Posteriormente, apés todo os passos para corrosio anisotrépica
descrito anteriormente, submetemos uma amostra dessa lamina ao processo, cuja
temperatura da solucao 85°C com agitacdo magnética, num periodo de 1:00 hora.

O resultado experimental € satisfatério no ponto de vista da corrosdo
anisotrpica mas, com relagdo a camada de prote¢do contra a corrosdo, observado com
microscopio Optico, apareceram muitos mintsculos pontos de invasdo da solucdo de
KOH em lugares diverso ao esperado. Além de existir a corrosdo nas janelas criadas,
haviam verdadeiras crateras por toda superficie do silicio que se apresentava com vérias
rachaduras, estas que poderiam ser advindas do estresse provocado pela robustez da
técnica de deposicdo. Como era de se esperar, a taxa de corrosdo lateral foi muitas vezes
superior a taxa de corrosao em profundidade.

3-Nitreto de silicio depositado por ECR na UNICAMP.

O objetivo deste experimento foi a observacdo da resisténcia quimica
apresentada pelo nitreto de silicio, depositado com a técnica ECR (Electron Cyclotron
Resonance), contra a solugéo de corrosdo anisotrépica (KOH).

Amostra da lamina de orientagdo (100), 10 a 20 Qcm, e 3 polegadas de diadmetro,
apoés os processos normais de limpeza e fotolitografia, foi imersa na solu¢io de KOH na
concentracdo de 24% em temperatura de 60 °C.

Esta camada depositada ( £ 2000 A) sobre a ldmina foi consumida em 1:30
horas, ndo satisfazendo o tempo necessirio de corrosdo para obtencio de cavidades
acima de 100 pm de profundidade.



4-Oxido depositado por PECVD.

Este experimento consiste em testar o 6xido que estd sendo desenvolvido pelo

LSI-USP com a técnica de PECVD.
As caracteristicas de deposi¢do desse 6xido estdo descritas a seguir.

- Poténcia 400 W

- Pressio 2,5 Torr.

- Fluxo TEOS (Tetra Etil Ortosilicato) 40 sccm

- Fluxo O, 100 sccm

- Temperatura do porta amostra 360°C.

- O tempo de processo deve estar de acordo com espessura desejada.

A taxa de deposi¢ao € de £75 A/min nas condigdes acima exposta. ( 20 seg.
15004 de 6xido).

A lamina para este teste foi submetida ao processo fotolitogréfico antes de ser
clivada para originar as amostras de corrosdo anisotrépica.

Uma das amostras foi escolhida para passar pelo teste de corrosdo. Quando esta
foi submetida a etapa de retirada do 6xido nativo, notou-se a dissolucao rdpida do 6xido
depositado. Imediatamente esta foi retirada da solugdo de HF e lavada em dgua DI

Neste momento, ndo se tinha a idéia do comportamento desse Oxido frente a
solugdo de KOH. Por isso foi escolhida uma outra amostra e sem a limpeza do 6xido
nativo em HF, esta foi imersa na solu¢do de KOH. Imediatamente o 6xido se dissolveu
na solugdo deixando o silicio totalmente exposto. Como conclusio, notamos que este
oxido, consolidado da maneira descrita acima, ndo seria (til para nosso processo de
COITosdo anisotrépica.

S-Nitreto PECVD depositado nos ambientes da TELEBRAS.

Foram escolhidas 3 laminas de 3 polegadas, tipo P com resistividade
10 < p <20 Q.cm. Estas foram submetidas a deposicio de nitreto de silicio PECVD na
TELEBRAS. Retornando ao LSI, as laminas foram submetidas aos passos de preparagao
para a corrosao anisotropica e, finalmente, a prépria corrosio.

Com este experimento foram obtidos dados concretos sobre a dissolucdo do
silicio monocristalino por que, o nitreto de silicio depositado sobre a lamina resistiu
muito bem ao ataque quimico da solug¢do de corrosdo anisotrépica (KOH). Assim, foi
possivel executar testes de corrosdo anisotrépica em etapas prolongadas conseguindo
profundas cavidades no silicio exposto a solucdo.

As cavidades obtidas com a dissolugdo do silicio, foram medidas através do
microscopio Optico e colocadas em forma de tabela, como visto na tabela III.




Tab. III: Tabela das profundidades das cavidades corroidas
em solucd@o de KOH em H.O medidas através do

microscépio optico.

Amostra Profundidade tempo Temperatur
medida de corrosao a

(um) (horas) (°C)
A0101 14,14 0:30 60.5
A0102 37,12 1:30 60,5
AQ103 97,23 4:00 60,5
A0104 120,21 5:01 60,5
AQ0105 45,96 0:30 84.0
A0106* 381,84 4:45 84,5
A0201 45,96 0:30 60,5
A0204 39,24 0:28 84,3
B0101 49,5 2:01 60,5
B0201 45,96 2:01 60,5
C0101 45,96 2:00 60,5

* Essa amostra sofreu sua total perfuracao.

A partir dos dados em que a temperatura de processo sdo coincidentes (60,5°C),

foi elaborada a curva da profundidade corroida em func@o do tempo de corrosao.

Os dados das amostras B0101, B0201 e CO101, foram feitos para se testar a
repetibilidade do processo mediante vérias solugdes de mesma concentragdo. Os dados
que fazem parte do gréfico da figura 2, sdo as médias aritméticas das profundidades
obtidas em cada temperatura.

| Si(100)102202 em
2| KOH,

Profundidade corroida (pum)

H
T

Fig. 2: Curva da profundidade X funcdo do tempo de corrosdo para amostras de
léminas (100), com 10 a 20 Qcm tipo P, corroidas em solucdo de KOH a 27%

na temperatura de

4 i

Termpo de corrosdo (horas)

60,5°C.

1
A

A partir do grafico apresentado na figura 2, podemos obter a taxa de corros@o do
silicio calculando o arco tangente. do angulo de inclinagdo da curva.

6-Nitreto ECR depositado nos ambientes da UNICAMP.

O experimento com nitreto de silicio feito na UNICAMP consistiu em teste da
resisténcia quimica do filme de protecdo contra a corrosio anisotropica frente ao KOH e
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levantamento da curva de taxa de corrosdo em funcdo da temperatura para laminas de
silicio altamente dopadas.

Foram usadas laminas de 2 polegadas de diametro, orientagdo (100) com
dopagem de Boro em concentrago igual a 2,5 x 10" atm/cm’ (valor obtido através do 4
pontas FPP 5000 da Veeco Inc.).

O preparo das laminas para corrosdo anisotropica e o processo fotolitografico
foram os mesmos descritos para as laminas anteriores no entanto, a limpeza para a
deposicao do nitreto e sua propria deposi¢do, receberam os passos adotados pelo proprio
laboratério de microeletrénica da UNICAMP.

Da corrosao anisotrépica de amostras dessas ldminas podemos, concluir o que
segue abaixo:

1) O filme de nitreto € adequado para ser utilizado como madscara de prote¢@o
contra a corrosao anisotrépica apesar de nao ter uniformidade em sua espessura.

2) As amostras foram corroidas sem algum problema. Foram obtidas as
cavidades desejadas, e com o perfildmetro (DEKTAK 3030), obtivemos as medidas de
suas profundidades as quais estao relacionadas na tabela IV.

Tab. IV: Profundidades das cavidades corroidas em ldminas de silicio monocristalino com 2
polegadas de diagmetro, orientagio (100), 2,5 x 10'° atm/cm’ de Boro em solugdo de
KOH a 27% em diversas temperaturas de processo durante 1:00 hora.

amostras 1° medida 2° medida 3° medida meédia das Tempe.
da da da profundid. (°c)
prof. (ium) prof. (um) prof. (im) (um)
HFB0201 09,842 8,553 09,546 09,314 50,0
HFB0203 14,067 14,136 14,519 14,241 60,3
HFB0204 23,692 24,112 21,396 23,066 70,0
HFB0205 43,346 39,914 43,298 42,186 80,0
HFB0206 64,567 64,112 59,500 62,726 88,2

Com os dados da tabela IV se desenha a curva da taxa de corrosao em funcdo da
temperatura vista na figura 3 e, a partir desta, obtemos os valores do fator pré-
exponencial (Rp) e da energia de ativacéo (E,).

L2 p— e e | I

< (100) 2,5 x 10 em™
| KOHy,

G| E=0514eV

.| R81552x 10" pm

Taxa de corrosdo (umh)

27 28 L] 0 il ]

1T X 1000 {k’)

Fig. 3: Curva da taxa de corrosao do silicio (100), 2,5 X 10" em™ de Boro, em funcao
da temperatura.
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Com os valores de E, e Ry aplicados na equag@o que define a lei de Arrhenius
(R=Rgpexp.(-Ea/KT)), pode-se estimar o tempo necessdrio para se fazer uma membrana,
de alguns um de espessura, em um substrato de silicio monocristalino, cuja orientagao
cristalografica (100), tipo P, concentragio de Boro 2,5 x 10" cm™, quando imersa em
solucdo de KOH a 27% em uma determinada temperatura.

7-Teste com fotoresiste em tratamento térmico diferenciado e PMMA.

Este experimento se deu com uma amostra de Idmina de silicio monocristalino
(100), encoberta com fotoresiste (Az 1350J da HOECHT) e outras duas encobertas com
PMMA (Poli Metil Metacrilato ).

O fotoresiste possuia aproximadamente 2 pm de espessura, tratado em 190°C
durante 30 minutos.

O filme de PMMA depositado com ‘Spinner”, em uma amostra possuia 3000 A
de espessura e, na outra amostra, 1 pum de espessura.

Os testes destas amostras se procederam sem os passos de limpeza costumeiros.
Isto pelo motivo de ndo querer submeter as amostras a a¢do da soluc@o de HF, prevendo
a remocao dos filmes depositados anteriormente.

Esses filmes depositados sobre as amostras de silicio se dissolveram
imediatamente ao serem colocados na solucdo de KOH a 27% na temperatura
de 61,3°C.

8-5i,N, ECR-UNICAMP em laminas de 2E19 cm™ para obtencao de membranas de
40 pm de espessura.

v Diafragmga. . _ =42 pm

RITITEE
Blmm230kl 1B6EZ &33: @

Fig. 4:  Fotografia SEM mostrando a espessura de um diafragma feito em silicio
monocristalino (100) por corrosdo anisotrépica.

Com o experimento 6 foram obtidos os valores de energia de ativagao (0,514 eV)
e fator pré-exponencial (8,1552E8 um/h) para aplicar na lei de Arrhenius. Assim, foi
obtido para uma solucao de KOH a 27 %, atribuindo a temperatura de 90°C, uma taxa
de corrosdo de 59,96 pm/h. Logo, em uma ldmina de caracteristicas semelhantes a do
experimento 6, incluindo a sua espessura de 250 um, para conseguir uma membrana de
40 um, deve-se corroer 210 pm de seu substrato. Para que isso ocorra, o tempo de
corrosio devera ser de 3:30 horas.

Este experimento foi elaborado com somente duas amostras de silicio
processadas uma a cada vez.
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Como resultado, obtivemos membranas de 42 pm nas duas amostras e suas
espessuras foram medidas através do SEM (neste caso, técnica destrutiva) e, foi
calculado um erro de 2um (+£5%) com relagao ao resultado esperado (Figura 4).

Conclusiao.

O valor do erro obtido, para o diafragma construido em relacdo ao valor
calculado, ndo é exorbitante, tornando possivel o processo estudado aqui, para
construcdo de microestruturas que nao necessitem grandes precisdo em suas dimensoes.

Tendo visto os resultados dos testes, onde se analisa a resisténcia quimica dos
filmes depositados para a protec@o de certas partes do silicio, contra a acdo da corrosao
anisotrépica (KOH), conclui-se que, estes devem, antes de serem utilizados no processo
de fabricacao de diafragmas por pds-processamento, passar por testes, provando se suas
caracteristicas de processo, satisfazem a condi¢do quimica desse filme, para suportar a
acao da solucdo utilizada na dissolu¢ao do silicio. Assim, ndo se corre o risco de
inutilizar o processo de corrosao anisotropica pela dissolu¢@o do filme de prote¢do do
silicio.
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