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Oz: Nano ignelerin iiretimi, yiiksek performansli ¢ok islevli nano cihazlarin gelistirilmesinde artan endiistriyel taleplerden
dolay1 ilgi ¢ekmektedir. Nano 6lgekli uglar kontrollii transdermal ilag salimi, soguk katot alan emisyonu, taramali ug
mikroskobu, yansima 6nleyici kaplama ve nanoindentasyon uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Taramali ug
mikroskobu ailesinin bir iiyesi olan Atomik kuvvet mikroskobu (AKM), 1980'lerden beri yiiksek ¢oziinlirlikli yiizey
karakterizasyonu icin yaygin olarak kullanilan giiclii bir ara¢ haline gelmistir. AKM sensdrii, esnek bir kuvvet algilayici
konsoldan ve serbest ucunda nano 6lgekli nanotipten olusmaktadir. Yiiksek ¢oziiniirliikli AKM i¢in nano-ignenin egrilik
yarigap1 Onem tasimaktadir. Islak asindirma teknikleri ile AKM tip mikrofabrikasyonu diigiik maliyet, kolay erisim ve (100)
kristal diizleminde homojen agmdirma orani gibi avantajlar1 bulunmaktadir. Bu ¢alismada, litografi ve 1slak agindirma gibi
mikrofabrikasyon teknikleri kullanilarak silisyum nano uglar tiretilmigtir. Yiiksek sivrilik ve en boy oranli uglara sahip olacak
sekilde siire¢ optimize edilmistir. Anizotropik 1slak asindirma icin Potasyum Hidroksit (KOH) ve Tetrametil Amonyum
Hidroksit (TMAH) ¢ozeltileri kullanilmustir. Islak agindirma islemi i¢in SiO2 maske kullanilmistir. Degisik geometrilerde daha
keskin nano igneler elde edebilmek igin litografi maske geometrisi ve agilar1 optimize edilmistir. Caligma neticesinde yiiksek
en boy oranina sahip nano igneler, kare piramit geometrili ve asimetrik besgen piramit geometrili nano igneler tiretilebilmistir.

Anahtar kelimeler: Mikrofabrikasyon, nano igne, 1slak agindirma
Microfabrication of Controlled Silicon Nanotips

Abstract: The manufacturing of nanotips attract attention due to the increasing industrial demands in the development of high-
performance multifunctional nanodevices. Nanoscale tips are widely used in controlled transdermal drug release, cold cathode
field emission, scanning tip microscopy, anti-reflective coating and nanoindentation applications. Atomic force microscopy
(AFM), a member of the scanning tip microscope family, has since the 1980s become a widely used powerful tool for high-
resolution surface characterization. The AFM sensor consists of a flexible force-sensing cantilever and a nanoscale nanotip at
its free end. The radius of curvature of the nanotips is important for high resolution AFM. Nanotip microfabrication with wet
etching techniques has advantages such as low cost, easy access and homogeneous etching rate in the (100) crystal plane. In
this study, silicon nano tips were machined using microfabrication techniques such as lithography and wet etching. The process
is optimized to have tips with high sharpness and aspect ratio. Potassium hydroxide (KOH) and tetramethyl ammonium
hydroxide (TMAH) solutions were used for anisotropic wet etching. SiO2 mask was used for wet etching process. In order to
obtain sharper nano tips in different geometries, lithography mask geometry and angles are optimized. As a result of the study,
nanotips with high aspect ratio, square pyramid geometry and asymmetric pentagonal pyramid geometry nanotipd could be
manufactured.

Key words: Microfabrication, nanotips, wet etching
1. Giris

Nano 6l¢ekli uglar, yiiksek verimli alan emisyonu [1], yakin alan optik mikroskopisi [2], yiiksek ¢oziintirliiklii
atomik kuvvet mikroskobu ve atomik ¢Oziiniirliiklii tarama tiinelleme mikroskobu [3] gibi farkli uygulamalarda
kullanilmaktadir. Ayrica nanotipler giines pillerinde [4], optoelektronik [5] ve biyo/kimyasal algilama [6]
cihazlarinda farkli amaglar i¢in ilgi gekmektedir. 1986'da Atomik Kuvvet Mikroskoplarinin (AKM) icadindan bu
yana AKM, nanoyapilarin 6zelliklerini gériintiilemek ve analiz etmek i¢in yaygin olarak kullanilan bir arag haline
gelmistir. AKM, yiizeylerin nano 6l¢ekte 3 boyutlu(3B) olarak karakterize edilmesine olanak saglayan taramali ug
mikroskopi ailesinin bir iiyesidir. AKM nano 6lcekli uca sahip bir konsol kullanilarak yiizeyin taranmasi
prensibine dayanir. Yiizeyleri goriintillemek ve karakterize etmek i¢in mikro fabrikasyon teknikleri ile tiretilmis
bir konsola tutturulmus keskin bir silisyum ug kullanilmaktadir. Nano yapilar1 ¢6zmek i¢in ¢ok keskin nano igneler
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gerekmektedir. Elde edilen 3B goriintii ¢oziiniirliigii nano ignenin sivriligi ile orantilidir. Dik yan duvarlara sahip
nanoyapilarin analiz edilebilmesi i¢in ise yiiksek en-boy oranina sahip nano 6lcekli uclara ihtiyag duyulur.

Atomik Kuvvet Mikroskoplart (AKM), malzeme bilimi, biyofizik, nanoteknoloji ve endiistriyel proses
kontrolii gibi birgok alanda yaygin olarak kullanilmaktadir. AKM, yiizey topografyasi, mekanik ozellikler,
elektriksel veya manyetik 6zelliklerin elde edilmesi gibi ortak kullanim alanlarinin yani sira birgok deneyin dogal
ortamlarinda yiiksek ¢oziiniirlilkte gerceklestirilmesine olanak saglayan bir tekniktir. Dinamik, temasli, temassiz
ve bu modlardan tiiretilen diger birgok AFM goriintiileme kipi bulunmaktadir. Dinamik (genlik modiilasyonu)
tarama modu agirlikli olarak kullanilmaktadir. Genlik modiilasyonu AKM’de konsol rezonans frekansinda salinim
yapacak sekilde uyarilir ve konsol salinim genligi geri besleme sinyali olarak kullanilir. Salinim genligi, tarama
sirasinda bir PID kontrol dongiisii kullanilarak kullanici tarafindan belirlenen bir titresim genliginde sabit tutulur.

AKM'lerde sarf malzeme olarak konsol ve nano-igneden olusan problar kullanilmaktadir. Problar, ters piramit
sekilli kaliplar ve kimyasal asindirma teknikleri olmak {izere 2 ana teknik ile iiretilmektedir. Sonrasinda igne
sivriligini artirmak i¢in oksidasyon bileme teknigi kullanilmaktadir [7, 8]. Kaliplama yontemi ile iiretim nispeten
basittir ancak nihai ug sivriligi silisyum asindirma teknigi ile elde edilen uglar kadar iyi degildir.

Anizotropik malzemeler farkli yonlerde farkli 6zellikler gosterir [9]. Anizotropik asindirma, karmagik ve
genellikle diiz sekiller elde etmek igin bir malzemeyi belirli yonlerde tercihli olarak asindirmay1 amaglayan bir
mikrofabrikasyon teknigidir [10]. Bean ve arkadaglari tarafindan silikonun hem yonelime bagli hem de
konsantrasyona bagl olarak asindirilmasi tartigtlmistir [10]. Tabata ve arkadaglarn tarafindan TMAH
soliisyonlarinda silikonun anizotropik asinma davranigi incelenmistir [11]. Birgok AKM probu 1slak anizotropik
agindirma veya kuru reaktif iyon agindirma (RIE) [12, 13] teknikleri ile tiretilmektedir. Islak agindirma teknigi ile
mikrofabrikasyon daha diisiik maliyetlidir ve pahali ekipmanlar gerektirmez. KOH c¢dzeltisi ile anizotropik
asindirmada igne sivriligi yeteri kadar keskin olmadigindan ek olarak oksidasyon bileme agamas1 uygulanmaktadir
[14, 15].

Bu calismada, 1slak agindirma iglemi ile silisyum ignelerin mikro imalati iizerinde ¢alisilmistir. Anizotropik
islak agindirma icin potasyum hidroksit (KOH) ve tetrametil amonyum hidroksit (TMAH) soliisyonlari
kullanilmustir. Kontrollii geometriye sahip mikro igneler iiretebilmek icin siire¢ optimize edilmistir. Silisyum
mikro igneler maskelenmis silisyum (100) plakanin (wafer) hizli aginan diizlemlerinde asinmasi prensibine
dayanmaktadir [16]. Bir (100)-Si plakasinda anizotropik asindirma ile olusturulan kare/dikdortgen sekilli bogluk
sematik olarak Sekil 1'de gosterilmistir [17].
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Sekil 1. Anizotropik asindirmadan sonra (100)-Si wafer yiizeyindeki kare seklindeki bir agikligin ii¢ boyutlu
goriiniimii. Karenin kenarlar1 110 yon boyunca hizalanir.

Biswas ve ekibi tarafindan farkli banyo sicakliklarinda dért farkli KOH ve TMAH konsantrasyonlart i¢in n-
tipi ve p-tipi silisyumun aginma karakteristikleri belirlenmistir [18]. Caligmada KOH ile agindirma hizinin
TMAH’a gore benzer kosullar igin yaklasik iki kat fazla oldugu gozlemlenmistir. Kang ve arkadaslari tarafindan
Deep reactive-ion etching (DRIE) kullanilarak yiiksek en boy oranli silikon nano-igneler iretilebilmistir ancak
DRIE yontemi 1slak agindirma yontemine gore daha maliyetlidir [19]. Wang ve arkadaglar tarafindan
fonksiyonellestirilmis altin kiireteler maske olarak kullanilarak silikon nano-igneler iiretebilmistir [20]. Ancak,
calismada kontrollii dizi nano-igneler iiretilememistir. icbiikey ve disbiikey mikroyapilarmn iiretiminde maske
geometrisinin etkisi Pal ve arkadaglar1 tarafindan arastirilmistir ancak nano-ignelerin olusumunda maske
geometrisi etkisi ile ilgili ¢alisma yapilmamustir [21]. Islak agindirma, DRIE ve yiizey aktif maddeyle modifiye
edilmis TMAH agindirma ile farkli en boy oranlarina sahip keskin silikon uglar elde edilmistir [22].

276



Umit CELIK

2. Deneysel Calismalar ve Bulgular

Deneysel ¢aligmalarda p-tipi (100) silisyum altliklar kullanilmustir. {1k olarak, nano-igne iiretimi igin silisyum
(100) plakanin her iki tarafina silisyum oksit (SiO2) tabakasi kaplanmustir. Oksit kaplama igin plazma ile
giiclendirilmis kimyasal buhar biriktirme (PECVD) sistemi kullanilarak 3000 A kalinliginda SiO2 tabakasi
biiyitiilmistiir. Si0O2 tabakasi agindirma maskesi olarak kullanilmistir. Oksit kaplanan silisyum plaka, Sekil 2'de
verilen fotolitografi maskesi kullanilarak desenlenmistir. Bu amagla dondiirmeli kaplama (Spin Coater) cihazi
kullanilarak fotorezist silisyum plaka iizerine kaplanmis ve kurutulmustur. Kaplama islemi sonrasinda maske
hizalayici1 (mask aligner) cihaz ile rezist UV 1g18a maruz birakilarak maskede bulunan desen silisyum plakaya
aktarilmigtir. Buffer oxide etcher (BOE) kullanilarak UV 1513a maruz kalmayan alanlardaki oksit tabaka
asindirilarak mikro-desenlenmis yiizey elde edilmistir. Asindirma iglem Polytetrafluoroethylene (PTFE) silindirik
kap icerisinde gerceklestirilmistir.

Silisyum nano ignelerin mikrofabrikasyonu i¢in 2 in¢ Si (100) altliklar kullanilmistir. Litografi icin desen
olarak 25um x25pm ve 75 pm x75 pm maskeler kullanilmistir. Optik maskeler silisyum plaka kesim yoniine gore
45 ve 90 derece hizalanmigtir. Calismada kullanilan optik maske Sekil 2'de verilmistir. Rezist olmayan
bolgelerdeki SiO2 oksit tabakast 7:1 BOE sulu ¢6zeltisi ile agindirilmistir. Silisyum agindirma igin %40 ve %25
sulu KOH ve TMAH ¢ozeltileri kullanilmigtir. Tiim agindirma islemi 80° ¢o6zelti sicakliginda gergeklestirilmistir.

Sekil 2. 25umx25um kare optik litografi maskesi

Nanotip iiretim adimlar1 Sekil 3'te verilmistir. 11k olarak, PECVD kullamlarak 300 nm SiO2 tabakas silisyum
wafer ylizeyine biiyiitiilmils ve sonrasinda optik litografi teknigi ile oksit tabakasi desenlenmistir. BOE (7:1)
soliisyonu kullanilarak nano ug¢ alani disindaki SiO2 tabakasi agindirilmistir. Silisyum plaka yiizeyi izopropil alkol
ve aseton ile temizlendikten sonra anizotropik asindirma islemi baslatilmistir. Oksit ile desenlenen alanlar
korunmustur ve asindirict kimyasala maruz kalan alanlarin aginmasi saglanmistir. Zamanla maskelenmis oksit
kapli alanlar alttan aginmaya baslamaktadir. Bu alanlardaki aginma hizi, silisyum anizotropik asinma diizlemlerine
gore ¢ok daha disiiktiir. Maskelerin altinda hizli agindirma diizlemlerinin alttan kesilmesiyle nano igneler
olugmaktadir. Asinmanin devam etmesiyle birlikte son olarak SiO2 basliklar igne ucundan ayrilmaktadir.
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Sekil 3. Nano igne iiretim adimlar1
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2.1. Yiiksek En/Boy Oranh Nanotipler

Calismada maske olarak desenlenmis 25pum x25um SiO2 film kullanilmistir. Silisyum asindirma igin %40
KOH ¢ozeltisi kullanilmistir. Agindirma islemi sirasinda sicaklik 80°C'de sabit tutulmus ve ¢ozelti 200 rpm'de
agindirma islemi siiresince karigtirilmistir. Sekil 4(a)'da 18 dakika agindirilan nanotip, (b)’de 18 dakika asindirilan
nanotip dizisi ve (c)’de 20. dakika agindirilan nanotip SEM mikroskop goriintiileri verilmistir. SEM
goriintiilerinden de anlagilacagi gibi 1slak asindirma teknigi kullanilarak nano igne olusum siirecinin oldukca
zaman kritik oldugu goriilmektedir. Oksit sapkanin ayrilmast ile birlikte nano igne olusumu tamamlanmaktadir ve
sonrasinda aginma islemi sonlandirilmadigi taktirde hizli bir sekilde nano ignenin gévdesi de aginmaktadir. Sekil
4(a)'da oksit sapka goriilmektedir, asindirma siiresinin 2 dakika daha devam ettirilmesi ile birlikte sapkanin
ayrildig1 gortiilmektedir. Belirtilen sartlarda agindirma sonrasinda ¢ok yiiksek en boy oranina sahip silisyum nano
igneler tretilebilmistir. Yiikksek en boy oranina sahip igneler AKM’lerde derin dik ¢ukurlar1 goriintiilemede
kullanilabilir.

Sekil 4. Nano i 1gne SEM goruntulerl (a) 18 dakika asindirilmis nano igne, (b) 18 daklka asindirilmis nano igne
dizisi, (c)20 dakika agindirilmis nano igne (40% KOH, 80 °C, 25um?)

2.2. Piramidik Nanotipler

Ayrica nano igne asindirma islemi i¢in TMAH ¢6zeltisi kullanilmistir. TMAH daha yavas agindirma hizi ve
asindirma sirasinda ortaya gikan daha az hidrojen gaz kabarciklarindan dolay1 KOH ¢6zeltisine gore daha kontrolli
silisyum asindirma islemine izin vermektedir. Silisyum nano igne {retimi ig¢in 25 pm x25um oksit maske
kullanilmistir. Kare oksit maske <100> diizleminde <110> yoniine goére 45° hizalanmistir. TMAH ¢ozeltisi
kullanilarak agindirma neticesinde piramidal nano igneler iiretilmistir. Uretilen nano igneler Sekil 5'te verilmistir.
Ug yiiksekligi 4pm olarak 6l¢iilmiis ve u¢ yarigapinin 50 nm'den daha kiigiik oldugu SEM goriintiisiinden
anlasilmaktadir.

“
”

Sekil 5. Nano igne SEM goriintiileri (a) 14 dakika agindirilmig nano tip, (b) 16 dakika agindirilmig nano tip
(25% TMAH, 80 °C, 25um?)

Daha uzun nano igneler i¢in 75pmx75um oksit maske kullanilmistir. 16 ve 70 dakika agindirma sonrasindaki
nanotip olusum durumu Sekil 6(a) ve (b)'de verilmistir. Asinma geometrisi 16 dakika sonunda sekizgendir, ancak
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asmmma geometrisi 70 dakika sonunda piramidal yapiya doniistiigli goriilmektedir. Hizli asinma diizlemlerinin
alttan kesilmesi Sekil 6(a)'da agikca goriilmektedir. Sekil 6(c)'de 70 dakika asindirilmis nano tip dizisi verilmistir.

Sekil 6. TMAH ile asindirilan nano igne SEM goriintiileri (a) 16 dakika asindirilmis nano tip, (b) 70 dakika
agmdirilmis nano tip (c) 70 dakika agindirilmis nano tip dizisi (25% TMAH, 80 °C, 75um?)

2.3. Maske Geometrisinin Nano igne Geometrisine Etkisi

Caligmada ayrica maske geometrisinin nano tip geometrisi {izerindeki ektilerinin arastirilabilmesi amaciyla
farkli geometrilere sahip bir optik maske tasarlanmistir. Sekil 7(a)’da oksit agindirma sonras1 maske goriintiisii
verilmistir. Maskede farkli biiytlikliik ve yonelimlerde kare, yuvarlak, liggen besgen gibi farkli geometriler yer
almaktadir. Bilindigi {izere 1slak agindirmada kristal yonelimine gore asinma hizlari farklilik gostermektedir.
Desenlenmis silisyum plaka 80°C'de, sulu %25 TMAH ¢ozeltisinde 20 dakika asindirilmustir. Asinma sonrasi
elektron mikroskop goriintiisii Sekil 7(b)’de verilmistir. Sekil 7(b)’de (I) olarak igaretlenen 25um capa sahip daire
yapilarin aginma isleminin tamamlanarak nano ignelerin olustugu goriilmektedir. Olusan nano igne geometrisi
elektron mikroskop goriintiisii Sekil 7(c)’de verilmistir. Asinma geometrisinin basta sekizgen bir geometri ile
bagladigi, sonrasinda kare piramit geometrisine dondiigii goriilmektedir. Sekil 7(b)’de (II) olarak isaretlenen
alanda kenar uzunlugu 25um olan iiggen geometrisi asinma maskesi goriilmektedir. Uggen geometrili maskenin
agimast sonrasinda olusan nano-tip geometrisi Sekil 7(d)’de verilmistir. Asinma sonrasinda olusan nano ignenin
asimetrik besgen piramit yapida oldugu goriilmektedir. Farkli maske geometrileri ile farkli 3 boyutlu yapilarda
nano igneler elde edilebilmistir.

999 &6 ¢
900 66O
909 ¢ 6o

Sekil 7. Maske geometrisinin nano igne geometrisine etkisi; (a) oksit agindirma sonrast maske goriintiisii,
(b) 80°C'de, %25 TMAH ¢ozeltisinde 20 dakika asinmus silisyum plaka, (¢) (I) olarak etiketlenmis alanda yer
alan daire maskeden elde edilen nano igne, (d) (II) olarak etiketlenmis alanda yer alan iiggen maskeden elde
edilen nano igne.

3. Tartisma

Bu galismada 4 um ve 22 pm yiiksekliklerine sahip piramidal nano igneler tasarlanmis ve iiretilmistir. Ayrica,
cok yiiksek en-boy oranli 20 pm yiikseklige sahip nano igneler iiretilmistir. Mikrofabrikasyon i¢in asindirma
stireleri, maske boyutlar1 ve oryantasyonu optimize edilmistir. Farkli geometrilere sahip iiretilen nano ignelerin
SEM goriintiileri Sekil 8'de gosterilmistir. KOH ¢ozeltisi ile daha agresif ve hizli asindirma gergeklestirilebildigi
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ancak asinma sirasinda ortaya ¢ikan hidrojen gaz kabarciklarindan dolay: iiretim geometrisinin daha kontrolsiiz
oldugu goriilmiistiir. TMAH ¢ozeltisi ile kontrollii piramidik yapiya sahip nano-igneler {iretilmistir. %40 sulu
KOH c¢ozelti igerisinde 80° sicaklikta 70um/s hizinda, %25 sulu TMAH c¢ozelti icerisinde 80° sicaklikta ise
30um/s hizinda silisyum (100) altligin agindirilabilecegi goriilmiistiir.

(a) (b) (©

Sekil 8. Uretilen nano igneleri elektron mikroskobu goriintiileri (a) KOH ile agindirilmis igne, (b)
4. Sonuclar

Nano igneler kontrollii transdermal ila¢ salimi, taramali u¢ mikroskobu ve yansima dnleyici kaplama gibi
uygulamalarda yogun ilgi cekmektedir. Bu ¢calismada 1slak asindirma yontemi ile basit, diisiik maliyetli ve kontrol
edilebilir nano igne liretim yontemi o6nerilmektedir. Farkli agindirma sartlarinda farkli nano igne geometrileri elde
edilmistir. Asindirma ¢ozeltisi olarak sulu KOH ve TMAH c¢ozeltileri kullanilmistir. TMAH ¢ozeltisi ile daha
kontrollii ancak yavas silisyum asindirilmasi yapilabildigi goriilmiistiir. KOH ile daha agresif ve hizli, yiiksek en
boy oranina sahip nano igneler iiretilebilecegi goriilmiistiir. Calismada yiiksek en boy oranina sahip 20pum
yiikseklik ve 200 nm c¢aptan kiigcliik cubugumsu nano igneler iretilmistir. Ayrica 4 ve 20 um yiiksekliginde
piramidal igneler iiretilmistir. Uretilen piramidal sekilli ug yarigap1 elektron mikroskobu ile 50 nm'den kiigiik
olarak Olgiilmiistiir. Farkli boyut ve geometrilere sahip maskelerin nano igne geometrisi lizerindeki etkileri
aragtirillmistir. Daire geometrili asindirma maskesi ile simetrik yapiya sahip tabani sekizgen olan ve ug kismi kare
prizma olan nano igne elde edilmistir. Uggen geometrili maske ile asimetrik yapiya sahip besgen piramit geometrili
nano igne elde edilmistir.
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