
第 36卷 第 5期 

2 0 0 0 年 5 月 

仓 属 学 歧 
ACTA M ETALLURGICA SINICA 

Vo1．36 No．5 

M ay 2 0 0 0 

用于微机械器件的Fe-Ni合金电镀沉积膜的性能 
(、( 
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—— 商科学院上海冶金研究所，上海200050) 

■ 蔓 结合si体微机械技术和电镀技术加工出Fe-Ni／Cu／Si复合悬臂粱，其中Fe-Ni膜厚3 m，Cu膜厚0．2 m．利用 

共振法首次测出在1 3 Pa气压下，复合悬臂集中Fe Ni(Fe 64，Ni 36，质量分数．％，下同)电镀沉积膜的内耗为l0。．利用自 

行设计的般力 ／般位移天平法，测出F —Ni(Fe 57，Ni 43)／Cu／Si复合悬臂粱的 Young’s模量为 1．0×i0 N／m Fe-Ni 

电幢沉积腱的内应力随膜中Fe古量的增加先是增大然后减小 在 Invar合金(Fe 64，Ni 36)成分附近达到最大约300 MPa． 

F —N 电幢麓的热嘭 系数与嚷中 F 吉量关最见I与内应力相反，但与合金体材料变化趋势一致，在 Inva~台金成分附近选到最 

小．其值高于相应成分的合盒体材料．约 6xl0一。／℃ 

关簟调 教机械， F Ni合金电幢沉积膜，内应力，热膨胀系数， Young’8摸量．内耗 
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ABsTRAcT The Fe-Ni／Cu／Si composite cantilevers were made with the combination of bulk 
silicon micromaching technology and ekctr0deDositi0n te chn ology Using the composite cantilever．the 

internal friction and Young’S modulus of F Ni deposit were measured．The internal friction of F Ni 

deposit《F 64，Ni 36，mass fraction塌1 iS about i0—0 under resonant frequency 247 Hz and v~cnm 
1．3 Pa． Based on home-made load-deflection balance method．the Young’S modulus of compos ite 

cantilever(F 57，Ni 43，mRss fraction，％)was measured to be 1．0×10̈ N／m ．Average internal stress 
0f F Ni deposits increases with Fe content up to a maximum of about 300 MPa at 64％ Fe then 

decreases with Fe content．On the contrary,thermal expansion coefllcients fTECs1 of Fe—Ni deposits 

decrease with Fe content down to a minimnl21 of about 6×10—6／℃ near the composition of Invar alloy． 
TECs 0f Fb—Ni deposits change wi th the sanle trend as those of bulk Fb—Ni alloys．although TECs 0f 

F Ni deposits were higher than thos e of bulk F Ni alloys neDx the Invar composition． 

KEY W ORDS microelectromechanical system (MEMS)， Ni alloy deposit，internal stress，ther- 
mal expansion coei~cient(TEC)，Young’s modulus，internal friction 

近年来， Fe-Ni合金受到了微机械器件工作者的重 

视 IJ J．一方面，由于以Si微机械加工技术为基础的微电 

子机械系统 (MEMs)的发展，金属的电镀也成为表面微 

机械加工技术中行之有效的手段之一；另一方面，用电镀 

的方法制作 MEMS的金属结构部件大都用 Si作村底， 

其热膨胀系数与 Si相差很大，容易造成 MEMS系统失 

效，而 Fe-Ni合金 (Fe 64，Ni 36，质量分数， ％，下同 ； 
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又称 Invar合金)具有低弹性模量温度系数和低膨胀系 

数，其膨胀系数 n 与微机械器件中常用的 Si单晶相近 

( si约2×10 ／℃)，所 是一种理想的电镀合金材料． 

然而电镀沉积膜材料有其特殊性，其性能与冶金体材料相 

比有何变化值得研究，加之常规的测试方法不能用于膜材 

料的性能测试，所匕l需同时发展出一套测试薄膜材料性能 

的有效方法．本文利用悬臂梁共振法、自行设计的微力 ／ 

微位移天平法和 X 射线衍射技术等对接近 Invar组分的 

电镀沉积膜的内耗 Young S模量、内应力和热膨胀性 

能进行了测定，为今后利用 Fe-Ni台金材料制作 MEMS 

器件作准备 

遣 毫 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


金 属 学 报 36卷 

1 实验方法 

1．1 电镀液组分和 Fe-Ni沉积囊棚备 

在抛光的单晶 Si片上，用离子束辅助沉积溅射一 

层厚约 0．2 n的 Cu作为电镀种子层，然后用改进的 

Watts电镀液将 F Ni合金镀在 Cu上，电镀电源为多 

波形脉冲直流电源，具体工艺和控制 已在前文中报道 L 3ll 

改进的 WlattB电镀液组成如下： NiSO‘·6H2O，lO一 

100 g／L；NiCI~·6H20，l一5 g／L；FesO‘·7H2O，lO一 

60 g／L；HaBOa，4O一5o g／L；抗坏血酸 3一 g／L；糖 

精 5—10 g，L；十二烷基硫酸钠 0．2—0．4 g／L；柠檬酸三 

钠 l5 g／L；温度 4o一70℃， pH值 4；电流密度 0．5— 
4．0 A／dm。． 

电镀膜的成分用 x射线荧光分析法测定．文中所有 

用作测试样品的 F _Ni膜厚均为 3 n． 

1．2 测试样品棚备 

用于沉积膜 Young’s模量和 内耗测试的样 品，是 
一

个结合 si微机械体加工技术和电镀工艺制成的 R} 

Ni／Cu／Si的复合梁，复合梁结构示意图如图 l所示． 

瞳 1 F~-Ni／Cu／Si复合集示意田 

Fig．1 Schematic of Fe-Ni／Cu／Si composite cantilever 

单晶硅悬梁工艺流程为 

Ⅱ==『 旦『『『 

其中，(1)为双面湿氧氧化，(2)为LPcVD沉积 SiaNt， 

(3)为 SiO2，SiaN4光刻成凹坑图形，(4)为 KOH腐蚀 

si凹坑， (5)为去除 s 2，SiaNa，(6)为重新热氧化， 

(7)为光刻悬臂梁图形，(8)为 KOH腐蚀出悬臂梁，(9) 

为除 SiO2． 

先介绍制作单晶硅梁的工艺．所用材料是双面抛光的 

硅片 (厚约 500 fzm)．在双抛硅片上热氧化厚 0．2 m 的 

SiO2，再用 LPCVD沉积 0．2／zm 的 si3N4作掩模，光刻 

出悬臂梁背面凹坑图形，然后在 50％KOH 溶液 (50℃) 

中腐蚀深约 455 m：去除掩模，重新热氧化，第二次光刻 

出悬臂梁结构正面图形，然后在 KOH溶液中腐蚀释放出 

悬臂梁，最后去除 SiO2．测量 Young’s模量和内耗的样 

品是在单晶硅梁表面，用离子束辅助沉积 0．2 m 的 Cu 

曦作为电镀种子层，将 Fe-Ni舍金镀在 Cu曦上，由此 

形成的Fe-Ni／Cu／Si复合悬臂梁．这种复合梁的支承块 

宽且厚，支承处的能量耗散可以忽略不计，非常适合测试 

薄膜材料的内耗性能． 

1．3 Young’s模量测试装置 

Young’s模量测试装置是基于微力 ／微位移原理 

自行设计、开发的．装置由可旌加微力的撮针台和用于测量 

微力，微位移的精密天平组成．探针台可使探针在 ， Z 

三个方向上定位．长焦距显微镜用于观察样品接触，便于 

操作．在微力作用下，悬臂粱发生微小位移，此时力 位 

移之间存在线性关系，即 

= 一 FL。／(3EJz) (1) 

式中， 为材料的 Young’日模量， 为悬臂梁的惯性 

矩， 工为悬臂梁的长度 测试装置的力分辨率取决于天 

平的灵敏度，位移分辨率取决于天平结构常数，在本装置 

中力分辨率为 1 N 位移分辨率优于 5 m．为减小来 自 

撮针非刚性造成的位移误差，可先在无样品情况下测得位 

移测量的系统误差，然后在实际测量中将它扣除． 

1．4 其他性能测试 

F Ni合金沉积膜的内应力用 x射线平移法测定． 

先测出Cu／Si片、Fe~Ni／Cu／Si片的弯曲曲率，再结合 

Stoney{5]方程计算出内应力 测试用样品为电镀结束后 

再放置 2100 h的样品． Fe-Ni合金沉积膜的膨胀系数 

用 X 射线衍射法测定．将 4种不同成分的 Fe~Ni合金沉 

积膜从 Sl基底上剥离，然后置于旋转靶高温 X射线衍射 

仪中测量从室温至 T=400℃的衍射图谱 _6_．计算出各个 

温度下的点阵常数进而算出热膨胀系数，同时也给出了合 

金膜的相组成 

沉积膜内耗用共振法测定 【 本文利用静电激励使 

复合梁产生振动，然后用电容传声器检测电容．测试时的 

真空度为 1．3 Pa． 

2 实验结果 

2．1 沉积裹内应力 

Fe-Ni合金电镀沉积膜的内应力是张应力．图 2是在 

不同沉积条件下， F Ni电镀沉积膜张应力随沉积膜成 

分的变化关系 其中也给出了另一作者的结果 _苎I．可见， 

当电流密度在1．6—3．0 A／din=之间变化时，张应力主要 

由沉积膜成分决定．随着 Fe含量的增加，张应力增大，在 

Invax合金成分附近张应力达到峰值 23O一330 MPa．当 

Fe含量继续增加时，张应力不断减小．在相同组分下，随 
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田 2 台金成分和沉积条件对电镀 Fe-Ni沉积膜张应力的影响 

Fig．2 Dependence of internal n ％ 0]2 depoait composition 

and deposition condition 

温度增高，沉积膜张应力略有减小．值得指出的是纯铁或 

纯镍的沉积膜的张应力远低于合金沉积膜张应力 

2．2 热膨胀特性 

图 3给出了电镀 Ni沉积膜的线膨胀系数随成分 

的变化关系．计算时，均以室温 【20℃)为标准．作为对 

比，体材料的膨胀系数曲线 I圳和用激光干涉法以及 x射 

线法测定的F1 Ni合金电镀沉积膜的膨胀系数曲线 【0，̈】 

也同时给出 可见，电镀膜材料的膨胀系数变化趋势与体 

材料相近．体材料的膨胀系数曲线在Invar合金成分附近 

(Fe 64—69)，存在一十极小直，电镀膜材料的膨胀系数同 

样行于其它成分的热膨胀系数，但比体材料略高． 

表 1示出X射线衍射法测得的 F Ni合金 (Fe 38— 

89)的相组成和文献结果 [i0~IiJ．值得注意，未经过退火 

处理的 Invar合金成分附近的沉积膜是 bcc和 fcc两相 

的混合体，而经过退火处理后呈现出单一的 fcc相，而且 

Massfca~Jon ofN1
．％ 

圈 3 Fe-Ni台金成分对电饺 Fe-Ni台金沉积麒謦张系数的髟响 

Fig．3 Effects of Fe-Ni alloy composition o13．thermal coefli— 

ciengs of expanshin ofdepcmits 

寰 1 电镀 Fe-Ni沉积膜 含量、相组戚及热膨胀系散 

Table 1 Content of iront phases and thermal expansion co- 

eflficients of electrodeposlted Fe-Ni alloy 

Annealed at 680 ℃ 

其热膨胀系数接近体材料．随着 Fe含量不断减小 (Fe 

38—56)，未经过退火处理的沉积膜也呈现出单一的 fCc 

相，其热膨胀系数与相应成分的体材料非常接近 这些结 

果也可从图 3中看出． 

2．3 Young’s模■ 

图 4为 Fe-Ni／Cu／Si复合梁的力 一挠度特性曲线 

图．梁的尺寸如下：L=15 mm，d=4．5ⅡⅡn，Ll=22ⅡⅡn， 

h 50o m，Si梁厚度 tsi=26 m．Cu层厚度 tc = 

0．2 m，F Ni金属层厚度 tFe—Ni=2 m 由直线斜率和 

粱的尺寸可算出Fe-Ni(Fe 57，Ni 43)／Cu／Si复合材料的 

Young’B模量为 1．0x l0“N／m2．类似组分 (Fe 55—7O) 

体材料的Young’B模量为 (1．33—1．5o)x 10“N／m2【。】 

或 1．40x 10“N／m 【 】．考虑到电镀沉积膜缺陷较多、 

较疏松以及本文中复合材料界面的存在，其 Young’s模 

量较体材料略小． 

Micro deflec'bon J 

圈 4 (Fe57-Ni43)／Cu／Si复台集的力 一挠度特性曲线 

F ．4 Relationship of(Fe57-Ni43)／Cu／Si composite can- 

廿le憎 betwesn m icro force and micro deflection 

m j．∞ 三 u_∞ 一 or．芒 0 u co c墨 ×∞ E c卜 
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2．4 内耗特性 

图 5为 (Fe64-Ni36)／Cu／Si复合梁的内耗图谱， 

复合梁的尺寸为 工=16 inn1，d=4．5 mm，工l=22 inn1， 

h ≈500 m，~si=45 m，t =0．2 m，t —Ni=3 m． 

为用于以下计算，图中也给出了单晶si悬臂梁和Cu／Si 

复合梁的内耗图谱．可见，合金沉积前单晶 si梁的内耗 

在整十实验温度范围内处于 10 的量级，且由于热弹性 

耗散而随温度的升高稍有增大．在单晶 Si梁上表面沉积 

0．2 m Cu膜后，Cu／Sl复合梁的内耗仍近似于单晶si 

粱，Cu膜的影响可忽略．但是，在 Cu膜上镀 3 m的 

Fe—Ni合金沉积膜后，内耗大大增加，在 313 K 附近出 

现一十峰值 

圈 5 (Fe64一Ni36)／O．／Si复合粱内耗图谱 

F ·5 ~ |ationship of FeB4-N~SB deposit／Cu／$1 c尸mp埘 e 
cantilever between imer'ae,I friction and temperature 

● 

under resonant frequency 247}Iz and w‘ccum 1．3 Pa 

3 讨论 

(1)图 2的结果只是反映了膜中内应力 (或本征应 

力)随膜成分和电镀条件的变化关系．实验中已经排除了 

各种外应力 (或非本征应力)，如衬底、微裂纹和时效等的 

影响．当膜厚小于50nnl时，膜中Ni和 Fe组分沿纵向 

分布不均匀，加上膜与衬底晶格失配，严重影响了膜中应 

力 【 J．本文所用膜厚 3 gm，即膜中微裂纹开始衍生的临 

界厚度 【“J，远超过膜的应力受衬底影响的厚度．事实上 

本文 SEM 下未观察到徽裂纹 电镀 Fe膜的晶粒尺寸在 

沉积后 20h内减小 在随后 2100 h内增大，然后不再变 

化 [15J．本文的内应力数据都是在膜样品放置 2100 h后 

渊得，可以排除晶粒尺寸对应力的影响，所以图2的应力 

只是膜的内应力．图中文献 【8】的数据 (合金膜厚 5 m) 

与本文结果相符也说明实验和推论的可靠性． 

(2)图3说明，不同测试方法测出的电镀合金膜的热 

膨胀系数变化规律与体材料相近，即在 Invar合金成分附 

近的膨胀系数低于其他成分的膨胀系数．不同之处是电镀 

Invar合金膜的膨胀系数要稍高于 Invar合金体材料的膨 

胀系数，结合图 2结果，电镀合金膜的内应力在 Invar合金 

成分附近有极大值，随电镀温度升高略有减小．据此可以 

肯定，如对电镀合金膜进行退火处理，可以减小其内应力 

和热膨胀系数，并使后者接近体材料．文献 f10】的结果证 

实退火的电镀膜材料的热膨胀系数比未退火的样品低，但 

是否仍具有较体材料宽的组分范围则有待以后研究 

(3)曾用微力／微位移天平法测定过(110)单晶si梁 

的力 一挠度特性曲线，算得 Si的 Young’S模量为 (1．58— 

1．64)X10”N／m0 14]，与文献报道结果非常接近．因此本 

文测得的Fe-Ni／Cu／Si复合材料的Young’S模量有其可 
靠性 但用微力 ／微位移法测试还无法解析出 Fe—N 电 

镀沉积膜本身的 Young’S模量，有待以后研究 

{4)据文献 f12】，复合梁的内耗有如下关系 

= +3町 i f E1
， (2) 

其中 Q 是内耗，t是厚度，E是材料 Young’s模量 

下标 f，s代表复合粱，f代表F Ni沉积膜，s代表 Si悬 

臂梁．本实验中， Si悬臂梁的内耗大约是复合梁的 1％ 

所以式 (2)可简化为 

=3Q (tt f Et
，~ (3) 

根据图 5中沉积膜和 Si梁的具体尺寸，以及文献报道 毋 

= (1．33—1．50)X10z N／m2【0】或 1 40x10“N／m2【l2]， 

：1．60x10“N／m2 ，可计算出在 1 3Pa气压下(Fe 

64—Ni 36)沉积膜的内耗值约为 10一 

(5)在 MEMs和传统的仪器仪表领域中，常用机械 

品质因子 Q来描述元器件的能量损耗特性，即阻尼特性 

针对元器件不同的功能，对其机械品质因子的要求也不一 

样，有的需要 Q值高 有的需要 Q值低．决定 Q 值的能 

量损耗机制可大致归结为 (a)周围环境能量损耗；(b) 

承载基座能量损耗：{c)材料的内耗 环境和承载基座的 

能耗可以通过改进元器件的结构设计来调整，而材料内耗 

只由选材决定，是元器件的固有品质 所以，了解所用材 

料的内耗特性显得非常重要．不同的能量损耗机制可用相 

应的机械品质因子 来描述 这样，元件总的机械品质 

因子 Q 可表示为 l J 

1 

口t0t 

显然， MEMS或元件总的机械品质因子 Q 必然 

低于所用材料的机械品质因子．本文结果显示，Fe-Ni沉 

积膜在 Invar成分附近可以做到具有与单晶 Si相近的热 

膨胀系数，内耗较高，机械品质因子较低约为 10 满足 

低膨胀系数和低机械品质因子的要求．如何制备低膨胀系 

0 0 c0舌 uJ 一 

● 一Q 
∑ 
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数、高机械品质因子的材料．有待以后研究 

感谢通用汽车公司张世加和邱霄虹博士在实验中给予有益的指 

导 及南京大学物理系严峰博士在内耗测试中的帮助 
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