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Аннотация. Разработан состав стеклообразующей композиции и лабораторная золь-гель технология соедине-
ния с ее помощью пластин монокристаллического кремния для создания структур «кремний – изолятор – кремний». 
Показана возможность снижения температуры формирования качественного соединительного слоя до 1000–1100 °С. 
Полученные с применением разработанного золь-гель метода стеклокомпозиции могут быть использованы в техно-
логических процессах, требующих формирования неразъемных соединений кремниевых пластин.
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SILICON WAFER BONDING BY THE GLASS-LIKE SOL-GEL FORMED NANOCOMPOSITE

Abstract. We have herein developed a glass-forming composition and the related sol-gel technology for bonding 
monocrystalline silicon wafers to produce «silicon–insulator–silicon» structures. A possibility to fabricate defect-free 
glass-like bonding layers at the annealing temperature decreased to 1000–1100 °C is demonstrated. The composites obtained 
by the sol-gel method can be used in technological processes of formation of the solid compound of silicon wafers.
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Введение. Пакеты из двух пластин монокристаллического кремния, соединенных слоем изо-
лятора, сегодня все активнее используются при создании микроэлектромеханических систем 
(МЭМС) и интегральных микросхем кремний на изоляторе (КНИ), а также рассматриваются 
в качестве перспективных для трехмерной интеграции элементов интегральных микросхем [1]. 
Обычно их создают методом анодной сварки (anodic bonding) при помощи боросиликатных сте-
кол типа Pyrex или Borofloat [2]. 

Анодная сварка производится путем сжатия пластин кремния и стекла, нагревом такой заго-
товки до 550 °С и приложением постоянного электрического напряжения от 200 до 2000 В (так 
называемого анодного напряжения). При нагреве происходит расщепление оксидов натрия в сте-
кле. Далее под воздействием электрического поля положительно заряженные ионы натрия пе-
ремещаются от границы соприкосновения стекла с пластиной кремния в стекло, оставляя на 
границе слой, обогащенный кислородом, который вступает в реакцию с кремнием, окисляя его 
и формируя сплошное соединение. Основной недостаток анодной сварки – необходимость доро-



234  Proceedings of the National Academy of Sciences of Belarus. Рhysics and Mathematics series, 2023, vol. 59, no. 3, рр. 233–240

гостоящего технологического оборудования и высочайшие требования к геометрии поверхно-
стей склеиваемых пластин кремния и стекла.

Целью наших исследований стала разработка и опробование стеклообразного материала, 
синтезируемого золь-гель методом, для соединения пластин кремния, который позволяет сни-
зить требования к подготовке поверхностей соединяемых пластин кремния и совместим с тра-
диционными материалами и процессами современной планарной технологии изготовления ин-
тегральных микросхем. 

Методика исследования. Для создания стабильного соединения пластин различных мате-
риалов нами предлагается использовать боросиликатную стеклообразную композицию, форми-
руемую золь-гель методом. При этом минимизируется влияние разницы в температурных ко-
эффициентах линейного расширения (ТКЛР) соединяемых материалов и промежуточного слоя. 
Известно, что эта разница не должна превышать 1 · 10–6 °С–1 [3]. Иначе индуцированные на-
гревом / охлаждением механические напряжения приводят к растрескиванию соединенных пла-
стин, нарушению герметичности такого соединения и его электрических свойств. 

В качестве исходного материала использовали аэросил ОХ-50, который может образовывать 
стабильные водные суспензии с дисперсной фазой, состоящей преимущественно из частиц диок-
сида кремния со средним размером 40 нм. 

Водную суспензию приготавливали следующим образом: в дистиллированную воду порци-
онно добавляли аэросил при постоянном перемешивании, затем выполняли ультразвуковую об-
работку при скорости перемешивания 250 об/мин в течение 1 ч. [4]. Для синтеза боросиликатной 
композиции в суспензию, нагретую до 80 °С, добавляли борную кислоту. Составы разработан-
ных композиций приведены в таблице.

Составы стеклообразующих композиций

The components of the glass-like nanocomposites

Номер состава SiO2, моль H3BO3, моль H2O, моль

1 7 6,5 100
2 6,4 7 100
3 6 7,2 100
4 5,6 7,2 100

Последовательность и режимы технологических операций по соединению (склейке) пластин 
кремния показаны на рис. 1. Стеклообразующую жидкую композицию наносили на вращающи-
еся пластины монокристаллического кремния (111) диаметром 100 мм, прошедшие химико-ме-
ханическую полировку и окисление для формирования слоя диоксида кремния толщиной поряд-
ка 0,7 мкм, предназначенного для препятствия диффузии бора из композита в подложку при по-
следующей высокотемпературной обработке. Нанесение осуществляли методом механического 
распыления композиции на пластины кремния, нагретые до температуры не выше 60 °С.   
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микроскоп Sonoscan D9600 C-SAM. 

Результаты и их обсуждение. При исследовании 
структуры боросиликатной композиции, нанесенной на 
поверхность пластины монокристаллического кремния 
(контрольные образцы), установлено, что она состоит из 
частиц размером 80–150 нм шарообразной формы, распре-
деленных равномерно по поверхности подложки (рис. 2). 

При соединении пластин стеклообразным нанокомпо-
зитом в исходном состоянии после установления контак-
та между пластинами кремния молекулы воды образуют 
«мостики» между поверхностями. При отжиге эти моле-
кулы воды диффундируют от границы раздела, растворя-
ются в окружающий материал или реагируют с поверх-
ностями, увеличивая количество силанольных групп на 
поверхности кремния. Как только молекулы воды удаля-
ются, образуется связь между силанольными группами. 
При дальнейшем отжиге противоположные силанольные 
группы образуют связи Si–O–Si. Молекулы воды диф-
фундируют в диоксид кремния на поверхностях. Если 
вода достигает кремния, она вступает с ним в реакцию 
с образованием диоксида кремния и водорода: 

Si + 2H2O = SiO2 + 2H2.  (1)
Выделяемый в результате реакции (1) водород не вступает в реакцию с кремнием и может вы-

звать проблемы в виде захваченного газа, который можно обнаружить с помощью сканирующей 
акустической микроскопии (САМ) в виде пустот. Однако водород обладает высокой растворимо-
стью в SiO2, и наличие оксидного слоя толщиной >50 нм по крайней мере на одной поверхности 
пластины позволяет избежать пустот, вызванных водородом. Необходимое количество оксида на 
поверхностях для полного растворения водорода зависит от количества воды, присутствующей 
на границе раздела [5]. 

Основная структура стеклообразного нанокомпозита, содержащего оксид бора (B2O3), об-
разована тетраэдрами SiO4, BO4 и триадами BO3 (рис. 3). Кремний является основным стекло-
образующим элементом в боросиликатном стекле, а его 
основные элементы – тетраэдры SiO4, которые содержат 
мостиковые или сшивающие и немостиковые атомы кис-
лорода. Кислородный мостик между двумя катионами 
либо B, либо Si представляет собой прочную связь, ко-
торая помогает удерживать аморфную сеть вместе. Сеть 
стекла не является регулярной, как в случае кристалличе-
ского кремнезема [6].

Структура стеклообразного композита исследовалась 
в зависимости от состава и температуры отжига соединен-
ных кремниевых пластин. Отжиг соединенных пластин 
кремния до 950 °C в течение 30 мин приводит к началу

Рис. 2. Поверхность стеклообразующей 
композиции, нанесенной на пластину 

монокристаллического кремния 
и высушенной при 60 °С на воздухе

Fig. 2. Surface of a glass-forming composition 
deposited on a single-crystal silicon wafer 

and dried at 60 °C in air

Рис. 3. Структура боросиликатного 
нанокомпозита при соединении пластин 

кремния

Fig. 3. Structure of a borosilicate 
nanocomposite of bonded silicon wafers
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a b

c d

Рис. 4. Поперечное сечение соединительного слоя сборок из двух кремниевых пластин, созданных 
при термообработке: a – 950 °C; b – 1000 °С; c – 1050 °С; d – 1100 °С

Fig. 4. Cross section of the bonding layer of assemblies from two silicon wafers created during heat treatment at:  
a – 950 °С; b – 1000 °С; c – 1050 °С; d – 1100 °С

формирования структуры композита, при этом она неоднородная (рис. 4, а), соединения пластин 
не происходит. При увеличении температуры отжига до 1000 °C структура стеклообразующего 
слоя становится более однородной. На СЭМ-изображениях видны кластеры, процесс формиро-
вания стекловидного композита продолжается (рис. 4, b). Толщина со единительного слоя состав-
ляет 8–10 мкм. При дальнейшем увеличении температуры отжига до 1050 °C формируется одно-
родная структура стеклообразного композита и уменьшается толщина соединения до 4–5 мкм 
(рис. 4, c), однако присутствуют перепады по высоте до 4,5 мкм. При достижении температуры 
отжига 1100 °C образуется однородный бездефектный соединительный слой размером 5–6 мкм 
(рис. 4, d). 

На рис. 5 показано картирование пустот между склеенными пластинами, наблюдаемое 
с помощью сканирующего акустического микроскопа (САМ); ультразвуковые сигналы отра-
жаются в ярких областях, когда присутствуют несвязанные области. На САМ-изображении 
пластин, соединенных при температуре 950 °C, видны большие области отслоения, и соеди-
нения пластин не происходит (рис. 5, a). При увеличении температуры обработки несоединен-
ные области уменьшаются, и плотные мелкие пузырьки однородно распределяются по всей 
границе склеивания, но также встречаются несколько пустот большего размера (рис. 5, b, c). 
Изображение соединительного слоя, полученное при температуре отжига 1100 °C, однород-
ное, без расслоений (рис. 5, d).

С целью уменьшения полостей и пустот в соединительном слое были разработаны соста-
вы боросиликатной суспензии № 1–4, отличающиеся концентрацией диоксида кремния и бор-
ной кислоты. При использовании для соединения пластин стеклообразующего нанокомпозита 
составов № 1, 2 толщина соединительного слоя составляет 10–15 мкм, присутствуют пустоты 
размером до 150 мкм (рис. 6, a, b). При дальнейшем разбавлении исходной суспензии диоксида 
кремния (состав № 3) размер и количество дефектов в стеклообразном нанокомпозите уменьша-
ется (рис. 6, c, d).
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a b

c d

Рис. 5. САМ-изображения пластин кремния (∅ 100 мм), соединенных с применением стеклообразного 
нанокомпозита при термообработке: a – 950 °С; b – 1000 °С; c – 1050 °С; d – 1100 °С

Fig. 5. SAM images of silicon wafers bonded (∅ 100 mm) glass-like nanocomposite during heat treatment:  
a – 950 °С; b – 1000 °С; c – 1050 °С; d – 1100 °С

При использовании стеклообразующего состава № 4 и температуры отжига 1100 °C форми-
руется однородный бездефектный соединительный слой размером 5–6 мкм (рис. 6, е). Как ви-
дим, слой стеклообразного нанокомпозита толщиной 5,4 мкм не содержит пустот и посторонних 
включений.

Сформированный с применением боросиликатной композиции стекломатериал формиру-
ет устойчивое соединение поверхностей пластин монокристаллического кремния. Отсутствие 
растрескиваний свидетельствует о том, что полученный стеклообразный композит обладает ко-
эффициентом термического расширения, близким к коэффициенту термического расширения 
кремниевых пластин с подслоем SiO2.

Заключение. На основании проведенных исследований можно сделать следующие выводы. 
1. Разработана технология создания пакетов из пластин монокристаллического кремния, 

имеющих структуру кремний – диэлектрик – кремний, с использованием слоя стеклообразую-
щего материала, формируемого золь-гель методом. 

2. Благодаря использованию наноразмерных частиц диоксида кремния в исходной компози-
ции температура кристаллизации материала снижается с 1700 °С (для боросиликатного стекла) 
до 1100 °С. 

3. Отсутствие трещин и отслаивания соединительного стеклообразного материала свиде-
тельствует, что его температурный коэффициент расширения согласуется с кремнием.  
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е f

Рис. 6. Поперечное сечение соединительного слоя сборок из двух кремниевых пластин, соединенных  
с применением стеклообразного нанокомпозита: a – состав № 1; b – состав № 2; c, d – состав № 3;  
e – состав № 4; f – изображение пластин кремния, соединенных с применением стеклообразного  

нанокомпозита состава № 4, отожженных при 1100 °С в течение 30 мин на воздухе

Fig. 6. Cross section of the bonding layer of assemblies of two silicon wafers bonded glass-like nanocomposite: 
a – composition No. 1; b – composition no. 2; c, d – composition no. 3; e – composition no. 4; f – mapping of silicon wafers 

(with composition no. 4) annealed at 1100 °C for 30 min in air

4. Использование высокочистых исходных материалов и пониженная до 1000–1100 °С темпе-
ратура формирования соединения пластин кремния позволит исключить проникновение в крем-
ний активных примесей, влияющих на параметры полупроводниковых приборов.

Применение золь-гель технологии дает возможность получить стеклообразующий состав 
с требуемыми характеристиками и снизить температуру стеклообразования. Многослойные 
стеклокомпозиции могут быть использованы в технологических процессах, требующих форми-
рования неразъемных соединений кремниевых пластин на ОАО «ИНТЕГРАЛ», а также других 
предприятиях электронной промышленности в странах СНГ и ближнего зарубежья.
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