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织构化硅片表面的粘着行为

刘舒鹏，王晓力，司丽娜，张玉言

（北京理工大学 机械与车辆工程学院，北京１０００８１）

摘　要：为研究织构化表面的粘着行为，采用电感耦合等离子体刻蚀技术在硅片表面进行柱状织构的构筑。使用扫描

电子显微镜（ＳＥＭ）和原子力显微镜（ＡＦＭ）对织构化硅片表面的形貌进行观测，利用原子力显微镜进行粘着试验，并考

察织构对表面粘着性能的影响规律。结果表明：经过织构化的硅片表面上形成了较为规整均一的柱状织构，在相同试

验条件下与未织构面相比，织构面上的粘着力显著降低（下降了７３％～７７％），表明表面织构的存在减小了接触面积；当

相邻织构间的距离一定时，具有较小直径的织构表面更有利于粘着力的减小；表面织构同时降低了范德华力和毛细力

的大小，使范德华力减小了８８％～８９％，毛细力减小了６２％～６８％；无论是在未织构面还是织构面上，毛细力对表面粘

着力的贡献均处于重要地位。
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０　引　言

　　随着微／纳机电系统（ＭＥＭＳ／ＮＥＭＳ）相关

技术的飞速发展，微／纳机械器件得到了广泛应

用。然而由于尺寸的微型化会导致表面积与体

积之比增大，因而表面效应明显增强，使得微构

件间的粘着力成为影响系统功能、可靠性和使用

寿命的关键因素［１３］。已有的研究表明，对于不带

电的表面，粘着力的来源主要包括范德华力、毛

细力以及化学作用，毛细力和化学作用可通过低

表面能的疏水单分子层来消除，而范德华力存在
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于任何材料的原子之间，很难被完全消除，只能

通过表面织构化的方法来降低［４］。基于这一考

虑，学者们利用可控的精细加工技术在表面构筑

规则或仿生织构，开展了相关试验研究［５９］。张晓

亮等［１０］利用自组装技术制备了 Ａｕ纳米颗粒织

构化表面，考察了织构对表面粘着与摩擦性能的

影响机理。Ｐｈａｍ等
［１１］利用光刻和反应离子刻蚀

技术在硅表面加工出纳米柱台，研究了织构表面的

抗粘减摩作用，并且发现织构对表面的润湿性能也

具有较大的影响。然而，上述研究均在大气环境下

进行，毛细力和范德华力同时起作用，因而无法分

析织构对毛细力和范德华力分别产生的影响。针

对这一问题，文中采用电感耦合等离子体（Ｉｎｄｕｃ

ｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ，ＩＣＰ）刻蚀的方法在单晶抛光

的硅（１００）面上制备出不同直径的柱状织构，通过

在大气和液体环境下进行试验，考察直径对表面粘

着行为的影响规律，并探讨织构在影响毛细力和范

德华力方面所起的作用。

１　试验部分

１．１　材料及制备

使用４英寸Ｎ型单面抛光的单晶硅片作为衬

底，采用ＩＣＰ深硅刻蚀技术在（１００）晶面上实现柱

状织构的构筑。刻蚀前需要制作５英寸的掩模铬

版，图１为在Ｌ Ｅｄｉｔ软件中设计出的掩模版图。

图１（ａ）为１５ｍｍ×１５ｍｍ的试样单元，其上有不

同尺寸的圆阵列（黑色方框内由于圆直径过小，只

有在一定放大倍率下才能看见）。图１（ｂ）为试样

单元在掩模版上的总体布局图。ＩＣＰ技术制备织

构过程主要包括以下步骤，如图２
［１２］所示。首先清

洗硅片，利用兆声波和清洗液彻底清洗衬底；然后

使用ＥＶＧ６２０双面对准光刻机（奥地利ＥＶＧ公司）

光刻出图形，详细步骤包括熏六甲基二硅胺烷

（ＨＭＤＳ）、匀胶、前烘、曝光、显影和后烘等，将掩模

版上的图案复制到光刻胶上；利用 Ｈｅｌｉｃｏｎ刻蚀系

统（日本Ａｎｅｌｖａ公司）进行刻蚀，将曝光图形精确

转移到晶圆表面，刻蚀气体ＳＦ６，保护气体Ｃ４Ｆ８；最

后去胶清洗，室温干燥环境下保存。

图１　掩模版的设计图

Ｆｉｇ．１　Ｄｅｓｉｇｎｄｒａｗｉｎｇｓｏｆｐｈｏｔｏｌｉｔｈｏｇｒａｐｈｉｃｍａｓｋ

图２　织构化硅片表面的制备过程示意图
［１２］

Ｆｉｇ．２　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｓｏｆｔｈｅｆａｂｒｉｃａｔｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓｏｆｓｉｌｉｃｏｎｓｕｒｆａｃｅｓｗｉｔｈｔｅｘｔｕｒｅｓ

１．２　试验方法

利用荷兰ＦＥＩ公司Ｑｕａｎｔａ２００ＦＥＧ场发射

环境扫描电子显微镜（ＦＥＳＥＭ）和美国Ｖｅｅｃｏ公

司ＮａｎｏｍａｎＶＳ原子力显微镜（ＡＦＭ）观察织构

化表面的形貌（Ｓｉ针尖，扫描频率０．５Ｈｚ，扫描范

围３０μｍ×３０μｍ，像素分辨率５１２×５１２，Ｔａｐ

ｐｉｎｇ模式），并采用ＡＦＭ进行粘着试验。为了研

究织构对粘着行为的影响，使用较大尺寸的胶状

探针，即将直径为２０μｍ的聚苯乙烯球（苏州纳

微科技有限公司）通过 ＨＩ ＴＯＰ３１３６无影胶粘

在三角形Ｓｉ３Ｎ４ 悬臂梁（瑞士ＮａｎｏＷｏｒｌｄ集团）

上，之后在紫外光下照射１ｈ以固化。试验所用

４８
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探针如图３所示。测量前需要对悬臂梁进行标

定，使用热定标法（ＴｈｅｒｍａｌＴｕｎｅＭｅｔｈｏｄ）校准，

偏转灵敏度（Ｄｅｆｌｅｃｔｉｏｎｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ）４４．７３ｎｍ／Ｖ，

弯曲弹性常数０．１６Ｎ／ｍ。粘着试验过程如图４

所示，探针从Ａ点出发向样品靠近，到达Ｂ点后，

由于试样的吸引力使悬臂梁向下弯曲，在Ｃ点时

探针开始接触试样，两者之间的排斥力使得悬臂

梁不再向下弯曲，转而向上弯曲，之后继续下压

至Ｄ点，然后开始返回。当探针撤回到刚开始接

触的位置时，由于粘着力的作用，针尖和样品并不

会立即分离，直至探针撤回至Ｅ点时，悬臂梁向下

弯曲达到最大值，此值即为粘着力大小，针尖和样

品表面随即分离，之后探针继续撤回，最后回到起

始位置［１０］，由此得出探针与试样表面之间的力曲

线。以相同方法在２０μｍ×２０μｍ的范围内测量

１２５次，从中读出粘着力的大小并取平均值作为最

终结果。上述试验均在室温下进行，温度２７℃，相

对湿度５５％，所测数据的偏差均在５％以内。

图３　胶状探针的ＳＥＭ形貌

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅｃｏｌｌｏｉｄｐｒｏｂｅ

图４　粘着测量过程中的力曲线

Ｆｉｇ．４　Ｆｏｒｃｅｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅｄｕｒｉｎｇａｄｈｅｓｉｏｎｍｅａｓｕｒｅ

ｍｅｎｔｓ

２　结果与讨论

２．１　织构化表面的形貌表征

制备出４种不同直径的柱状织构化硅片表面，

分别为试样Ｓ１、Ｓ２、Ｓ３和Ｓ４。图５给出了Ｓ４织构

化表面的ＦＥＳＥＭ形貌，图６示出了原子力显微镜

测量出的织构表面的二维、三维形貌图和剖面线

图。可以看出，ＩＣＰ法在硅片表面上成功实现了均

一柱状织构的构筑。根据图像可以得出织构的具

体几何参数，包括直径、高度、节距等。柱状织构的

表面覆盖率可通过以下公式计算得出：

狉（％）＝犖犛／犛扫描 ＝犖π犱
２／４犛扫描 （１）

　　式中：犖 为织构数量；犱为直径，μｍ；犛为单

个织构的面积，μｍ
２；犛扫描为扫描范围，μｍ

２。

图５　Ｓ４织构化硅片表面的ＦＥＳＥＭ形貌

Ｆｉｇ．５　ＦＥＳＥＭ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｓｕｒｆａｃｅｓｗｉｔｈ

ｔｅｘｔｕｒｅｓＳ４

５８
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图６　柱状织构化硅片表面的原子力形貌和剖面线图

Ｆｉｇ．６　ＡＦＭｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓａｎｄｓｅｃｔｉｏｎｐｒｏｆｉｌｅｓｏｆｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｓｕｒｆａｃｅｓｗｉｔｈｐｉｌｌａｒｔｅｘｔｕｒｅｓ
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　　根据原子力显微镜软件的分析和公式（１）的

计算，柱状织构化硅片表面的几何参数见表１。

从表１中可以看出，虽然４种织构的直径不同，但

相邻织构间的距离，即狆与犱 之间的差值，均为

３．７μｍ。并且随着直径的增大，表面覆盖率及表

面粗糙度均呈上升趋势。

表１　柱状织构化硅片表面的几何参数

Ｔａｂｌｅ１　Ｇｅｏｍｅｔｒｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｓｕｒｆａｃｅｓ

ｗｉｔｈｐｉｌｌａｒｔｅｘｔｕｒｅｓ

Ｓａｍｐｌｅｓ Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４

Ｄｉａｍｅｔｅｒ，犱／μｍ ２．３ ３．３ ４．３ ５．３

Ｈｅｉｇｈｔ，犺／μｍ １．８ １．８ １．８ １．８

Ｐｉｔｃｈ，狆／μｍ ６ ７ ８ ９

Ｓｕｒｆａｃｅｃｏｖｅｒａｇｅ，狉／％ １２ １８ ２３ ２７

Ｒｏｕｇｈｎｅｓｓ，犚ｑ／μｍ ０．７ ０．７５ ０．７６ ０．７８

２．２　织构化表面的粘着行为

在织构化硅片的清洗干燥过程中，截留在织

构间隙处液体的表面张力会引起毛细力；受空气

湿度的影响，硅片表面吸附水蒸气形成液桥也会

产生毛细力。图７为液体毛细力的示意图，大小

可通过公式（２）
［１１，１３］计算：

犉犮 ＝２π犚γ（ｃｏｓθ１＋ｃｏｓθ２）犖 （２）

　　式中：γ为液体表面张力，Ｎ／ｍ；犚为球体半

径，ｍ；θ１ 和θ２ 分别为液体表面与上下固体表面

间的接触角，°；犖 为液桥形成时发生接触的粗糙

峰及其周围粗糙峰的个数。

图７　液体毛细力模型
［１３］

Ｆｉｇ．７　Ｍｏｄｅｌｏｆｔｈｅｌｉｑｕｉｄｃａｐｉｌｌａｒｙ
［１３］

２．２．１　大气环境下表面的粘着行为

图８分别为大气环境下未织构面和Ｓ４织构面

上的力曲线以及试样表面粘着力的测量结果。与

未织构面相比，织构面上的粘着力下降了７３％～

７７％，表明表面织构起到了显著的减粘作用。当

图８　大气环境下粘着力的测量

Ｆｉｇ．８　Ａｄｈｅｓｉｏｎｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓｉｎａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃｅｎｖｉｒｏｎ

ｍｅｎｔ

在相对平坦的硅片表面上构筑织构，实际上相当于

减小了与探针尖端发生接触的表面积。原本可能

与尖端发生接触的那部分表面消失了，因而接触面

积相应变小。由于胶状探针的直径（２０μｍ）明显

大于柱状织构的尺寸及间距，所以尖端可能与多

个织构同时发生接触，属于多峰接触。接触面积

的降低，意味着发生接触的粗糙峰数目的减少，

７８
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真实接触面积也随之减小，进而导致粘着力的下

降。因此，织构面的粘着力明显低于未织构面的

粘着力。其次，织构化表面的粘着力随着织构直

径的增大而增大。这是因为当间距保持恒定时，

增大直径相当于增大尖端与试样表面之间的接

触面积，从而引起粘着力的增加。

２．２．２　液体环境下表面的粘着行为

上述试验均在大气室温下进行，相对湿度

５５％，因而毛细力和范德华力均可对粘着过程产

生贡献。为消除毛细力，单独分析织构对范德华

力的影响，可以在液体环境中进行试验，因为在

液体环境中无法形成毛细液桥。首先通过滴管

将去离子水滴在探针表面，使水滴完全淹没针

尖，然后再将去离子水滴在样品表面，下降探针

至针尖上的水滴与样品表面上的水滴接触时停

止，这样探针与试样表面之间就完全处于去离子

水环境中，之后进行粘着力的测量。同样测量

１２５次，所测数据的偏差均在５％以内。

表２给出了两种环境下织构面与未织构面

粘着力的测量结果。液体环境下由于不存在毛

细作用，粘着力主要由范德华力提供，可以认为

此时的粘着力即为范德华力。与未织构面相比，

织构面上的范德华力减小了８８％～８９％，这是因

为范德华力易受形貌的影响［８］，表面织构减小了

接触面积，进而导致了范德华力的降低。

表２　不同环境下的表面粘着力

Ｔａｂｌｅ２　Ａｄｈｅｓｉｖｅｆｏｒｃｅｓｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｔｏｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｎｖｉ

ｒｏｎｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ （ｎＮ）

Ｓａｍｐｌｅｓ Ａｉｒ，ＲＴ Ｌｉｑｕｉｄ，ＲＴ

ＦｌａｔＳｉ ５６．８６±１．９３ ２３．２１±０．６６

Ｓ１ １３．２３±０．９４ ２．６２±０．１３

Ｓ２ １４．７５±０．９２ ２．６９±０．１３

Ｓ３ １５．２１±０．９０ ２．７８±０．１５

Ｓ４ １５．５５±０．９２ ２．８８±０．１５

２．２．３　两种环境下表面粘着行为的比较

将大气环境下的粘着力减去液体环境下的

粘着力（即范德华力），可以得出毛细力对粘着力

的贡献。由此得出大气下未织构面上的毛细力

为３３．６５ｎＮ，Ｓ１、Ｓ２、Ｓ３及Ｓ４织构面上作用的毛

细力依次为１０．６１、１２．０６、１２．４３和１２．６７ｎＮ。

可以看出织构面上的毛细力减小了６２％～６８％，

表面织构同样降低了毛细力的大小。这可能与

式（２）中犖 的降低有关，也可能与表面织构的疏

水性有关，正如赵文杰等［１２］所指出的表面织构可

以显著影响表面的润湿性能。织构的存在使得

表面的疏水性能增强，对毛细液桥的形成产生抑

制作用，从而减小毛细力。

通过比较还发现，当毛细作用被消除后，未

织构面和织构面上的粘着力均表现出大幅度下

降，未织构面上的粘着力下降了５９％，织构面上

的粘着力下降了８０％～８２％。可见，无论是在未

织构面还是织构面上，毛细力对表面粘着力的贡

献均处于重要地位。

３　结　论

（１）通过电感耦合等离子体刻蚀方法成功在

硅片表面上实现了规则柱状织构的构筑。

（２）柱状织构起到了显著的减粘作用，同时

降低了范德华力和毛细力的大小；并且织构的直

径越小，减粘效果越明显。

（３）大气环境下，毛细力对表面粘着力的贡

献占据重要地位。
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学术动态

第七届全国青年表面工程学术会议

第七届全国青年表面工程学术会议暨重庆市第二届汽车摩托车摩擦学材料先进技术与应用推进

会将于２０１５年４月２７－３０日在重庆召开。会议由中国机械工程学会表面工程分会青年工作委员会

主办，主题为“政产学研用创新驱动－多学科交叉表面工程技术”。此次会议将通过学术活动和产品展

示等交流我国青年表面工程学界在表面工程研究和应用方面取得的最新成果和进展。

会议征文范围包括表面工程研究和应用的各个方面，主要专题（不限）如下：①表面工程基础理论、

表界面科学；②物理气相沉积和化学气相沉积薄膜技术；③电／化学沉积、阳极／微弧氧化等液相表面处

理技术；④喷涂及自动化表面工程技术；⑤化学表面热处理、三束材料表面改性技术；⑥氮化、渗碳、三

束等材料表面改性技术；⑦功能薄膜（光、电、磁功能薄膜）；⑧有机涂层技术；⑨分子薄膜、微纳表面工

程；⑩摩擦、磨损与润滑； 腐蚀与防护技术； 生物表面工程； 其它表面工程相关研究。

会议征集的论文将印制非正式出版的论文／论文详细摘要文集，２０１５年３月２０日前请将论文详细

摘要或论文主要内容电子版通过Ｅｍａｉｌ发至大会秘书组（ｑｎｂｇｈ２０１５＠ｑｑ．ｃｏｍ），请注明会议论文。

会议秘书处联系方式：杨钦（１５０２３０７０２６０）；联系地址：重庆市北碚区水土镇水土高新园方正大道

２６６号中科院重庆绿色智能技术研究院（４００７１４）

（摘自 中国机械工程学会表面工程分会网）
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