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电镀参数对电镀镍层性能的影响

李彭瑞*，任春江，章军云，陈堂胜
（南京电子器件研究所化合物部，江苏 南京 210000）

摘要：采用脉冲电流方法制备电镀镍层，并利用扫描电镜、光学轮廓仪、硬度计等测试方法研究了电镀参数中的溶

液温度和 pH 对电镀镍层的表面形貌、粗糙度、显微硬度和 SiC/Ni 刻蚀选择比的影响。结果表明：当镀液

温度在 45～60 ℃时，镀镍层表面形貌变化不大，但是随着镀液温度的升高和镀液 pH 的增大，粗糙度呈先减小后增

大的趋势，显微硬度和 SiC/Ni刻蚀选择比均呈先增大后减小的趋势。电镀液温度为 55 ℃，pH在 4.0～4.4时，可获得

具有良好的质量、显微硬度且SiC/Ni刻蚀选择比的镍镀层。

关键词：电镀镍；微观结构；显微硬度；SiC/Ni；工艺参数

中图分类号：TQ153.2 文献标识码：A

Effect of Electroplating Parameters on the Performance of Electroplating

Nickel Layer

LI Pengrui*，REN Chunjiang，ZHANG Junyun，CHEN Tangsheng
（Nanjing Electronic Devices Institute，Nanjing 210000，China）

Abstract：The electroplating nickel layer was prepared by pulse current method，and the effects of

solution temperature and pH on the surface morphology，roughness，microhardness and SiC/Ni etching

selectivity ratio of electroplating nickel layer were investigated by scanning electron microscope，op‐

tical profilometer and hardness tester. The results showed that when the bath temperature increased from

45 ℃ to 60 ℃，the surface morphology of nickel plating layer had little change，but with the increase

of bath temperature and pH，the roughness decreased first and then increased，the microhardness and

the SiC/Ni etching selection ratio both increased first and then decreased. When the bath temperature

was 55 ℃ and pH was 4.0‐4.4，the nickel coatings with good quality，microhardness and etching

selectivity ratio of SiC/Ni can be obtained.
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碳化硅（SiC）作为第三代宽禁带半导体材料，

具有良好的热导性、宽带隙、大击穿电场等优良特

性，被广泛应用于高温、高频、大功率等电子器件

上［1］。但是由于碳化硅具有很高的硬度和化学稳定

性，Si-C 键合能较大导致湿法刻蚀无法达到要求，

因此针对深孔或高台阶刻蚀多采用感应耦合等离子

体（ICP）对SiC进行刻蚀，目前研究人员系统研究了

ICP刻蚀条件、气体组成等各种工艺条件对SiC刻蚀

的影响［2-4］；其中镍作为刻蚀掩膜层被广泛应用在刻

蚀SiC中，因此镍的耐刻蚀性很重要，在一定程度上

决定了刻蚀过程中的 SiC/Ni 的选择比（SiC 刻蚀量

与 Ni 刻蚀量的比值），在同等刻蚀条件下，镍消耗

少，SiC/Ni的选择比就高，则所需镍层就薄，从而减

少了工艺时间，提高了工艺效率。
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电镀镍作为防护装饰性镀层、镀银或镀金的扩

散阻挡层、镀铬的中间层等被广泛应用于汽车、机

械、仪表及日用工业品中。电镀镍的相关工艺条件

如阴极电流密度、电解液温度、pH、溶液组成等对镀

镍层组织、力学性能的影响都有较多的研究［5-7］，其

中氨基磺酸盐溶液体系由于工艺范围较宽、电镀镍

层的内应力相对较低和综合性能较好而获得广泛研

究。电镀镍作为刻蚀掩膜层在 ICP刻蚀中的研究也

有相关报道，根据刻蚀原理，干法刻蚀主要由化学和

物理双作用影响，受刻蚀气体粒子与镀层反应速率

和粒子对镀层的表面轰击等综合影响。本文采用氨

基磺酸盐体系，研究了溶液温度和pH对电镀镍层的

表面形貌、粗糙度、硬度和 SiC/Ni选择比的影响，以

获得最佳的电镀镍工艺条件。

1 材料与方法

1.1 实验

电镀镍采用氨基磺酸盐型，其基本组成为：氨基

磺酸镍 450 g/L、硼酸 40 g/L、溴化镍 20 g/L。阴极为

SiC片，尺寸为 30 mm×30 mm，先将阴极表面清洗干

净，然后放入溅射台中溅射一层电镀种子层，通过光

刻等工艺获得所需的待镀 SiC 阴极，之后进行电镀

镍。电镀镍工艺条件：电镀采用脉冲电源，阴极平均

电流密度为 1.4 A/dm2，镀液温度为 45～60 ℃，pH为

3.6～4.8。

1.2 测试方法

采用 Nova NanoSEM 650 型扫描电子显微镜

（SEM）观察电镀镍层的表面形貌；采用 Sensofar S

NEOX 3D光学轮廓仪测量电镀镍层的表面粗糙度，

每个试样测量 5 次，取其平均值；采用 Microtech

MX7型数显硬度计测定其显微硬度，取 5次测定结

果的平均值；采用 Dektak XT 型台阶仪测量电镀镍

层刻蚀前（D1）、后（D2）的厚度，并用扫描电子显微镜

测量 SiC 刻蚀后深度 H，然后计算 SiC/Ni 的选择比

即［H/（D1-D2）］，其中D1、D2和H单位皆为μm。

2 结果与讨论

2.1 镀液温度对镀镍层表面形貌的影响

图 1 为不同镀液温度下的电镀镍层表面形貌，

此时 pH为 4.0±0.1。从图 1中可以看出：当镀液温度

由 45 ℃升高到 60 ℃时，镀液温度对镀镍层表面形

貌影响不大。这是因为随着镀液温度的升高，一方

面在一定程度上提高了阴极极限电流密度，起到间

接细化晶粒的作用［7］，另一方面温度的升高促进了

晶粒的长大，易形成粗晶，弱化了镀层的致密性，两

者综合作用使得镀层表面形貌变化不大。

2.2 镀液温度对镀镍层粗糙度的影响

表 1为不同镀液温度下的镀镍层粗糙度。由表

1 结果可知：镀镍层粗糙度随着镀液温度的升高呈

先减小后增大的趋势。传统电沉积理论认为镀层粗

糙度的大小主要受过电位和晶粒大小支配，晶粒尺

寸小的镀层表面粗糙度较低［8］。由图1可知，温度由

45 ℃升到 50 ℃时镀层的晶粒细化，因此粗糙度逐

渐减小；当镀液温度继续升到 60 ℃时镀镍层的粗糙

度却逐渐变大，这是温度升高易形成粗晶，同时较高

的温度促进了氨基磺酸根离子在阳极的氧化反应，

氧化产物在阴极进一步被还原生成硫等副产物［9］，

进而被夹在镀层中，两者综合作用使得粗糙度增大。

2.3 镀液温度对镀镍层性能的影响

图 2 为镀液温度对镀镍层的显微硬度和刻蚀

SiC/Ni 选择比的影响。从图 2 中可以看出：随着镀

液温度的升高，镀镍层的显微硬度和 SiC/Ni的刻蚀

选择比均呈先增大后减小的趋势。材料的力学性能

与材料的微观组织、晶粒大小和材料致密度等密切

相关。由 Hall-Petch 关系［10］可知，镀层的硬度与平

（a） 45 ℃

（c） 55 ℃

（b） 50 ℃

（d） 60 ℃

图1 不同镀液温度下的镀镍层表面形貌

Fig.1 Surface morphology of electroplating

Ni prepared at different temperatures
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均晶粒尺寸呈反比，平均晶粒尺寸越小，镀层的硬度

越高，由图 1知晶粒尺寸随着镀液温度升高而减小，

因此相应的硬度也随之变大；当镀液温度升到 60 ℃

时，镀层易生成粗晶，同时氨基磺酸根离子的氧化分

解产生的副产物夹杂到镀层中，从而使得镀镍层显

微硬度降低。结合图 1可知，当镀液温度升到 55 ℃

时其镀镍层晶粒较小，缺陷少，导致刻蚀等离子体对

Ni 层的刻蚀量少，从而提高刻蚀 SiC/Ni 的选择比；

当镀液温度升高到 60 ℃时，氨基磺酸根离子在阳极

表面氧化分解生成的硫等副产物变多，影响了镀镍

层粗糙度和硬度，使得镀镍层缺陷增多，质量变差，

导致了Ni易被刻蚀，降低了SiC/Ni的刻蚀选择比。

2.4 pH对镀镍层表面形貌的影响

图 3 为不同 pH 下的镀镍层表面形貌，温度为

55 ℃。从图 3可以看出：当 pH小于 4.4时随着 pH增

大其晶粒尺寸逐渐变小、表面逐渐致密平整。随着

pH增大，OH-离子浓度增大，阴极逐渐形成氢氧化镍

并夹杂在镀层中，影响了镀层质量；但是当溶液 pH

过低会引发镀层表面针孔和阳极钝化等问题，不易

得到表面理想的样品［11］。因此电镀溶液须选择适当

的pH。

2.5 pH对镀镍层粗糙度的影响

从表 2中可以看出，镀镍层粗糙度随 pH呈先降

低后增加趋势。传统电沉积理论认为镀层粗糙度的

大小主要受过电位和晶粒大小支配，晶粒尺寸小的

镀层表面粗糙度较低［8］，因此其粗糙度随着 pH增大

而逐渐减小；当pH大于4.4时，阴极形成的氢氧化镍

等夹杂在镀层表面，使得粗糙度增大。

2.6 pH对镀镍层性能的影响

从图 4 中可以看出：镀镍层的显微硬度和刻蚀

SiC/Ni选择比均随着 pH增大呈先增大后减小趋势。

当 pH从 3.6逐渐增大到 4.4时，由图 3知镀层表面越

来越致密，且晶粒越来越小，根据 Hall-Petch关系可

知，硬度则越来越来越大。当pH大于4.4时，粗糙度

增加，镀层中的空隙、空位等缺陷会导致硬度下

降［12］。这说明适当的 pH不仅可以有效阻止阴极附

近氢气的形成，而且还可以有效阻止氢氧化镍的形

成，从而有效阻止氢气、氢氧化镍等物质进入到镀镍

层中破坏镍层的组织结构。镀镍层结构随着 pH增

大先细化后疏松，以及镀镍层显微硬度随着pH增大

先变大后减小，使得 SiC/Ni的刻蚀选择比先增大后

减小。

表1 不同镀液温度下的镀镍层粗糙度

Tab.1 Surface roughness of electroplating Ni

prepared at different temperatures

t/℃

粗糙度/nm

45

24.77

50

16.52

55

21.05

60

26.08

图2 镀液温度对镀镍层的显微硬度和 SiC/Ni刻蚀选择

比影响

Fig.2 Effects of temperature on microhardness and SiC/

Ni etching selection ratio of electroplating Ni

（a） 3.6

（c） 4.4

（b） 4.0

（d） 4.8

图3 不同pH下的镀镍层表面形貌图

Fig.3 Surface morphology of electroplating

Ni prepared at different pH

表2 不同pH下的镀镍层粗糙度

Tab.2 Surface roughness of electroplating Ni

prepared at different pH

pH

粗糙度/nm

3.6

23.80

4.0

21.05

4.4

20.30

4.8

23.43
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3 结论

（1）随着镀液温度的升高（45 ℃至 60 ℃），镀镍

层表面形貌变化不大。随着镀液pH的增大，镀层表

面先致密后变疏松。镀镍层粗糙度随温度和 pH的

增加呈先减小后增大的趋势，镀镍层的显微硬度和

SiC/Ni的刻蚀选择比均呈先增大后减小的趋势。

（2）选择电镀液温度为55 ℃，pH在4.0～4.4间，

可获得质量良好且SiC/Ni刻蚀选择比高的镍镀层。
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