Uticaj strukture viSeslojnih tankih filmova nikla
1 bakra na njithova mehanicka svojstva 1 primenu
u 1zradi MEMS naprava
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Sadriaj — Tehnikom elektrohemijske depozicije iz dva
kupatila (DBT), dobijeni su viSeslojni filmovi Ni i Cu
naizmeni¢nim deponovanjem na polikristalni bakarni supstrat.
Promena parametara kao S$to su ukupna debljina filma,
debljina pojedina¢nog sloja i odnos debljina pojedinacnih
slojeva Ni i Cu u filmu, uti¢e na mehanicka svojstva viSeslojnih
filmova i omoguéava formiranje razlicitih struktura za njihovu
primenu u MEMS-u. Tanki filmovi Ni i Cu sa debljinom
slojeva od 75 nm do 5 pm pokazuju dobru meduslojnu
adheziju. Smanjenjem debljine pojedina¢nog sloja do 300 nm i
povec¢anjem odnosa debljina slojeva Ni:Cu na 1:4, doSlo se do
viSestrukog povecanja vrednosti Vikersove mikrotvrdoce u
odnosu na jednoslojne metalne filmove. Filmovi sa debljinom
slojeva vecom od 5 mikrometara, nemaju dobru medjuslojnu
adheziju i uofava se delaminacija slojeva. Sve strukture
viSeslojnih filmova Ni i Cu se mogu primeniti za izradu
trodimenzionalnih MEMS struktura od nikla, metodom
selektivnog nagrizanja sloja bakra u kiselom rastvoru tiouree
(tehnikom ,,povrsinskog mikromasinstva*).

Kljucne reci : Elektrohemijska depozicija Ni i Cu; ViSeslojni
tanki filmovi; Vikersova mikrotvrdoéa; Adhezija slojeva u
filmu; Selektivno nagrizanje.

1.UvoD

Deponovani tanki filmovi, razli¢iti po svojoj strukturi
i svojstvima, predstavljaju kljuénu komponentu u izradi
mikroelektromehanickih (MEMS) naprava. Oni moraju
zadovoljiti niz zahteva u pogledu strukturnih, mehanickih,
hemijskih, elektri¢nih i optickih svojstava, medu kojima su
dobra adhezija, kontrolisana rezidualna naprezanja,
otpornost na koroziju itd.

ViSeslojni filmovi ili laminati su podklasa tankih
filmova gde su naizmeni¢no deponovani slojevi razli¢itih
materijala. Struktura i mehanicka svojstva svakog sloja
doprinose i uti€u na strukturu i mehani¢ka svojstva
celokupnog laminatnog filma [1,2].

Elektrohemijska depozicija (ED) sve viSe postaje
tehnologija izbora, zahvaljuju¢i velikoj brzini procesa,
visokoj rezoluciji, visokoj tanosti postizanja oblika i dobroj
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kompatibilnosti sa ve¢ postoje¢im mikroelektronskim
tehnologijama. Elektrohemijski dobijeni depoziti nalaze
svoju primenu najces$¢e u obliku tankih filmova (do 10 um),
ali se koriste i za izradu debljih trodimenzionalnih struktura
u mikronapravama. Znacajna mehanicka svojstva koja
karakteriSu elektrodeponovane filmove jesu povecana
otpornost na habanje, visoka mikrotvrdo¢a i jacina [3,4].

Nikl 1 bakar su materijali izuzetnih mehanickih,
hemijskih i magnetnih svojstava. Lako ih je kontrolisano
elektrohemijski deponovati i izborom parametara depozicije
se mozZe uticati na mikrostrukturu, a samim tim i na svojstva
depozita. Znacajni su u izradi pokretnih i HARMS
mikrostruktura, senzora za merenje magnetnog efekta i
aktuatorskih mikrosistemskih naprava.

Viseslojne strukture bakra i nikla se mogu primeniti i za
izradu slozenih MEM struktura od nikla, gde se tehnikom
povrsinskog mikromasinstva podslojevi elektrodeponovanog
bakra zrtvuju [5,6,7].

2.MEHANICKA SVOJSTVA KOMPOZITNIH SISTEMA

Formiranje tankih filmova pretpostavlja postojanje
supstrata na kome je deponovan tanki film. Zato se sistem
tanki film-supstrat smatra kompozitnim sistemom.

Test utiskivanja pod niskim optere¢enjem je poznat
metod analize mehani¢kih svojstava jednoslojnih i
viSeslojnih filmova, ali se moze koristiti i za merenje
mehanic¢kih svojstava kompozitnih filmova. Tada se pri
analizi eksperimentalnih  rezultata mora uzeti u obzir i
prisustvo supstrata. Kada je dubina utiskivanja vec¢a od 10%
ukupne debljine filma, izmerena tvrdota se naziva
kompozitnom tvrdo¢om i zavisi od dubine utiskivanja,
debljine filma, tvrdoée filma i tvrdoce supstrata.

Za obradu eksperimentalnih  rezultata merenja
mikrotvrdo¢e po Vikersu, za sistem Ni/Cu film na
polikristalnom Cu supstratu, korisé¢en je model Korsunskog
(K) [8]. To je deskriptivni model promene kompozitne
mikrotvrdo¢e u kome je pretpostavljeno da se celokupna
eneregija (rad utiskivanja) utroSena na deformaciju
kompozita moze razloziti na udele energije utroSene na
deformaciju supstrata i deformaciju filma.

Jedan od glavnih zahteva za uspes$nu realizaciju MEMS
strukture je dobra adhezija deponovanih filmova (odmah
nakon depozicije kao i nakon naknadnih procesa obrade).
Ako se filmovi oljuste sa supstrata, dalje formiranje
strukture je nemoguce, tako da slaba adhezija predstavlja
potencijalni problem realizacije bilo koje strukture.
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Adheziona sila elektrodeponovanih filmova Ni i Cu na
metalnom supstratu je jaina metalne veze i povezana je sa
kristalografskom koherencijom slojeva u viSeslojnom filmu
kao i sa kontaktnom povr§inom supstrat-film [9,10].

3.EKSPERIMENTALNA ISPITIVANJA

Kao supstrat za elektrodepoziciju tankih filmova Ni i Cu
koriS¢ena je Cu folija, debljine 125 pm, koja se koristi za
izradu maski za kontaktno Stampanje. Supstrat je pre
procesa elektrodepozicije odmaséen i hemijski ispoliran u
rastvoru HNO;:H;PO,4:CH;COOH u odnosu 4:11:5 vol %.

Elektrodepozicija slojeva Ni i Cu je vrSena naizmeni¢no
iz dva odvojena kupatila (dual-bath technique), u dc-
galvanostatskom modu sa odabranim gustinama struje od 10
i 50 mA/cm’,

Bakar je deponovan iz sulfatnog kupatila sledeceg
sastava: 240 g-l'l CuSO4 x 5SH,O (IM CuSQ,), 40.8 ml
H,S04(0.77 M HSO,) 1 DI. Temperatura i pH su odrzavani
na vrednostima od 25°C i 0.4, respektivno. Nikl je
deponovan iz sulfamatnog kupatila, sastava: 300 g1’
Ni(NH,S05), -4 H,0, 30 g1 NiCl, -6H,0, 30 g1 H;BO;,
1 g-1" saharina. Uslovi depozicije su bili t = 50°C i pH = 4.2.

Mikrotvrdo¢a kompozitnih sistema Ni/Cu filmova na Cu
supstratu je merena uredajem "Leitz, Kleinharteprufer
DURIMET 1", sa optere¢enjem u opsegu od 0.049 N do 4.9
N. Tri utiskivanja su vrSena pri svakom opterecenju §to je
omogucilo merenje Sest dijagonala i izracunavanje srednje
vrednosti tvrdo¢e. Utiskivanja su obavljena na sobnoj
temperaturi.

Uzorci za ispitivanje popre¢nog preseka filmova na
supstratu  pripremljeni su zatapanjem uzoraka u
autopolimerizujuci akrilat (Simgal®R, prasak i tecnost,
Galenika) a zatim su iseCeni i mehanicki i hemijski polirani.

Selektivno nagrizanje slojeva Cu u filmu izvrSeno je u
kiselom rastvoru tiouree, koncentracije 1mol-1". Dodatkom
HCI postignuta je pH=1 rastvora tiouree na temperaturi od
40°C.

Analiza oblika i veli¢ine otiska na Cu supstratu i Ni/Cu
filmovima i analiza poprecnih preseka filmova Ni/Cu
izvrSena je metalografskom mikroskopijom (Carl Zeiss
mikroskop "Epival Interphako"), AFM (Atomic Force)
mikroskopom "TM Microscopes - Veeco" u beskontaktnom
modu i na SEM-u (Scanning Electron Microscope, JEOL
JSM-T20).

4. REZULTATI I DISKUSIUA

Testovi merenja mikrotvrdoce izvedeni su metodom po
Vikersu. Za odredivanje tvrdoce Cu supstrata, odabran je
model PSR [5] i izracunata vrednost je iznosila Hs = 0.37
GPa.

Promena kompozitne tvrdoée Hc, sistema tankog
kompozitnog Ni/Cu filma na Cu supstratu sa relativnom
dubinom utiskivanja //¢, za razli¢ite odnose debljina slojeva
Ni/Cu, prikazana je na Sl.1. Debljina sloja ED Ni je
odrzavana konstantnom (300 nm), dok je debljina sloja ED
Cu smanjivana do 75 nm.
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Relativna dubina utiskivanja

Slika 1. Zavisnost kompozitne tvrdoce sistema Ni/Cu na Cu supstratu za
razli¢ite odnose debljina slojeva ED Ni : ED Cu u filmu. Film je ukupne
debljine 5pum. Gustina struje depozicije Ni i Cuiznosi 10 mA/em’.

Sa povecanjem odnosa debljine slojeva Ni:Cu (300 nm
debljina sloja Ni i 300 nm, 150 nm, 100 nm i 75 nm debljina
sloja Cu), tvrdota kompozitnog sistema Hc raste i postaje
veca od tvrdo¢e kompozitnog sistema jednoslojnog filma Ni
na Cu supstratu pri istim uslovima (5 um, 10 mA/cm’) za
odnose debljina slojeva Ni:Cu =3:114:1.

Objasnjenje  porasta  kompozitne tvrdo¢e sa
povecanjem odnosa debljine slojeva je u povecanju broja
granica slojeva Ni i Cu u filmu iste debljine i te granice
sluze kao barijere kretanju dislokacija i Sirenju deformacije
pri utiskivanju. Filmovi ED Ni imaju finiju strukturu i
manju vrednost srednje veliine zrna u odnosu na ED Cu
[5], Sto takode doprinosi smanjenom kretanju dislokacija pri
plasticnoj deformaciji i do povecanja ukupne tvrdoce
sistema.

Prema modelu Korsunskog, za ove kompozitne sisteme
su izracunate vrednosti tvrdoce viSeslojnih filmova Hp i
rezultati su prikazani u tabeli T.1.

Analizom strukture poprec¢nih preseka Ni/Cu slojeva
na Cu supstratu, potvrdeno je da je adhezija medju
slojevima jaka kada su slojevi debljine do 5 pm, §to je i bilo
ocekivano jer Ni i Cu imaju istu fee strukturu, S1.2.a.

S1.2. Poprecni preseci uzoraka. a) ViSeslojne strukture
ED Cu/Ni,ukupne debljine 25 pm; b) ED Ni/Cu ukupne
debljine 100 pm; c)prikaz lose adhezije ED Cu film na ED
Ni filmu.

Sa povecanjem debljine pojedinacnog sloja Ni i Cu do
20 pm, ahezija na kontaktnoj povrSini slojeva Ni-Cu je
postala losa i doslo je do razdvajanja slojeva, Sl. 2.b.1 2.c.

ObrazloZenje ove pojave lezi u formiranju veceg broja
Supljina veli¢ine 30-500 nm na povrSini slojeva Ni. Oni
dovode do smanjenja adhezije Cu filma i odlepljivanja Cu
filma sa Ni supstrata. Supljine nisu primeéene na kontaktnoj
povrsini Ni film na Cu supstratu.



TABELA 1.

REZULTATI FITOVANJA PREMA MODELU KORSUNSKOG ZA ODABRANE
NIY/CU FILMOVE UKUPNE DEBLJINE 5 pM. PRIKAZANI SU FILMOVI SA
RAZLICITOM DEBLJINOM SLOJEVA I RAZLICITIM ODNOSOM NI T CU SLOJEVA.

Standardna greska
merenja

K model

ED Ni/Cu film (5 pm, 10 mA/cm?),

debljina podsloja 300 nm
Hr/ GPa 0.97 +0.03 (3%)
k’ 0.0018 +0.0004 (21.2%)

ED Ni/Cu film (5 pm, 10 mA/cm?),

debljina podsloja 30 nm
Hy/ GPa 1.39 £0.068 (4.9%)

k’ 0.002 +0.0006 (31.1%)
ED Ni/Cu film (5 pm, 10 mA/cm?), 300 nm Ni : 100 nm
Cu

Hy/ GPa 1.61 £0.071 (4.4%)
k’ 0.0042 +0.0008 (20.8%)
ED Ni/Cu film (5 pm, 10 mA/cm?), 300 nm Ni : 75 nm
Cu
Hy/ GPa 2.12 £0.008 (3.75%)
k’ 0.0089 +0.001 (14.8%)
Pojava Supljina je prouzrokovana nagomilavanjem

vodonika na kontaktnoj povrSini Ni-Cu usled razlike u
koeficijentima difuzije vodonika kroz slojeve Ni i Cu (za
Cu, D=11.3-107 m?s, a za Ni, D =1.8-10”7 m%s, mereno na
723 -1 200 K), SL3.
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S1.3. GD-OES profilne dubine razli¢itih kombinacija film/supstrat: a)Cu
film/Ni supstrat; b) Ni film/Cu supstrat [9]

ViSeslojni filmovi Ni i Cu sa razli¢itim debljinama
pojedinacnih slojeva se mogu koristiti kao pocetni materijal
za izradu struktura od Ni, metodom selektivnog nagrizanja
Cu sloja. Fabrikacija jedne strukture je prikazana na S1.4.

Sl.4. Sematski prikaz fabrikacije 3D-strukture Ni/Cu na Cu supstratu,
selektivnim uklanjanjem bakarnog sloja (crnom bojom oznacen je sloj
rezista, crvenom sloj bakra i srebrnom, sloj nikla).

Na SL5. prikazana je poprecni presek sistema

viSeslojnog filma Ni/Cu na Cu supstratu i rezultat

selektivnog nagrizanja ED Cu sloja debljine 5 pm koji se
nalazi izmedu slojeva ED Ni pojedinacne debljine sloja 2

pm.

SL.5. Fotografija popre¢nog preseka kompozitnog sistema Ni/Cu/Ni
(2um/5pum/2pm) na Cu supstratu sa optickog mikroskopa u reflektovanoj
svetlosti (a). SEM prikaz dela popre¢nog preseka istog sistema.
Elektrodeponovani sloj Cu i supstrat Cu su selektivno nagrizani u odnosu
na ED Ni u kiselom rastvoru tiouree na 40°C (b)

5.ZAKLIUCAK

U radu su analizirana mehanic¢ka svojstva kompozitnih
sistema  formiranih  naizmeni¢nom elektrohemijskom
depozicijom slojeva Ni i Cu na polikristalnom Cu supstratu.
Moze se zakljuéiti da se pri izradi MEMS naprava mora
voditi ratuna o parametrima kao S$to su mikrostruktura
tankih filmova, ukupna debljina tankog filma i pojedinacna
debljina slojeva u filmu.

Izmerena je mikrotvrdo¢a kompozitnih sistema metodom
po Vikersu i zakljuCeno je da se sa povecanjem broja
podslojeva u filmu i odnosa debljina podslojeva Ni i Cu,
kompozitna i tvrdoc¢a filmova povecéavaju.

Pri izboru debljine pojedinacnog sloja metala Ni i Cu u
viSeslojnom filmu, potrebno je voditi racuna o adheziji
slojeva. Kada je debljina pojedinacnog sloja u filmu veca od
5 um, na kontaktnoj povrSini Ni-Cu, dolazi do



nagomilavanja vodonika usled lakSe difuzije vodonika kroz
sloj Cu, slojevi nemaju dobru adheziju i razdvajaju se.

Viseslojni filmovi Ni/Cu na Cu supstratu se mogu
koristiti 1 kao polazni materijal za izradu trodimenzionalnih
struktura od Ni, metodom selektivnog nagrizanja Cu u
kiselom rastvoru tiouree.
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ABSTRACT

Multilayer Ni/Cu films were alternately electrochemically
deposited on polycrystalline Cu substrate by dual-bath technique.
Change of the parameters such as total film thickness, sublayer
thickness and sublayer thickness ratio influences the mechanical
properties of the multilayer Ni/Cu films and gives the possibilities
for different MEMS fabrication applications. Thin Ni and Cu films
with sublayer thickness from 75 nm to 5 um have good interlayer
adhesion. Decreasing the sublayer thickness leads to increase in the
composite microhardness value. Delamination of the layers is
noticed for the sublayer thickness greater than 5 pm.
Three-dimensional Ni microstructures can be fabricated using
multilayer Ni/Cu film by selective etching of Cu layers in in acidic
thiourea solution (,,surface micromachining® technique).

Influence of the structure of multilayer thin Ni/Cu films
on their mechanical properties and MEMS devices
fabrication applications

Ivana Mladenovié, Jelena Lamovec,
Vesna Jovi¢, Vesna Radojevié



