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碳化硅表面电镀厚镍工艺研究
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摘要：为了探索碳化硅深刻蚀过程中厚镍掩膜工艺条件，依据电镀原理，设计了以镀液pH、电流密度、镀液温度为影

响因素的正交试验，通过对电镀速率和镀层均匀性双指标进行综合平衡法分析，研究各因素不同水平对实验结果的

影响。采用台阶仪和激光共聚焦显微镜对电镀速率、镀层均匀性以及表面形貌进行表征。结果表明：电流密度是影

响电镀速率的关键因素，镀液 pH 主要影响镀层的均匀性，最佳电镀条件为 pH 在 3.0~3.5 之间，电流密度为

20 mA∙cm-2，温度为 55 ℃。该工艺成本低、镀速高且均匀性良好，可以用于制备碳化硅深刻蚀掩膜，为碳化硅基压

力传感器的加工提供了关键工艺支持。
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Study on Plating Thick Nickel on Silicon Carbide Surface
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Abstract：In order to explore the process conditions of thick nickel mask during deep etching of silicon

carbide，according to the principle of electroplating，an orthogonal experiment was designed with

plating solution pH，current density and bath temperature as the influencing factors. The influence of

different levels of each factor on the experimental results was studied by comprehensive balance

analysis of the two indexes of plating rate and plating uniformity. Step meter and confocal laser microscope

were used to characterize the electroplating rate，coating uniformity and surface morphology. The results

showed that the current density was the key factor affecting the electroplating rate，and the pH of the

bath mainly affected the uniformity of the coating. The optimal electroplating conditions were pH of

3.0-3.5，current density of 20 mA·cm-2 and temperature of 55 ℃. This process had the advantages of

low cost，high plating speed and good uniformity，and could be used to prepare deep etched silicon carbide

mask，which provided a key process support for the processing of silicon carbide-based pressure sensor.
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传统的硅基压力传感器由于本身材料的限制，

工作温度被限制在 550 ℃以内［1］，随着第三代半导

体材料的发展，因碳化硅材料具有带隙宽、热导率

高、机械性能良好及抗辐射能力强等优点［2］，国内外

学者将其广泛应用于高温压力传感器的研究中。由

于碳化硅材料的 Si-C 键能大，在 MEMS 制备工艺

中，通常采用干法刻蚀释放敏感膜片［3］。刻蚀过程

需要使用与 SiC 具有高选择性的金属材料作为掩

膜，常用的金属掩膜有 Al、Ni、Cu，然而 Al、Cu 金属

易造成微掩膜效应，因此多选用镍作为刻蚀 SiC 的

掩膜材料［4］。根据碳化硅对镍的选择比 1∶20计算，

刻蚀 350 μm SiC 需要约 20 μm 的镍作为掩膜层，然

而采用溅射工艺制备的镍层黏附性较差且无法达到

SiC深刻蚀所需的掩膜厚度。因此本文采用电镀的

方法探索在SiC表面制备厚镍掩膜工艺。

采用电镀的方法制备镍掩膜的关键是电镀速率

及掩膜均匀性控制［5］。电镀镍速率过快，会导致镍

掩膜表面形成金属团簇、甚至烧灼现象，镀层表面粗

糙；如果电镀速率过小，掩膜制备效率低且低区镀层

质量差。电镀的镍层均匀性对器件后续刻蚀工艺的

稳定有重要影响，如果均匀性较差，会使敏感膜片释

放过程中部分器件失效，成品率较低。因此本文通

过设计多因素多指标正交试验，研究影响电镀速率

及镀层均匀性的因素，优化制备镍掩膜的工艺参数，

为制备碳化硅基高温压力传感器提供技术基础。

1 实验

1.1 电镀工艺

以碳化硅压阻式压力传感器感压腔结深刻蚀过

程中厚镍掩膜的制备工艺为例，探索碳化硅基片表

面电镀厚镍工艺，工艺流程如图 1所示。首先将 4H-

SiC基底采用标准 RCA 表面清洗工艺，清洗后旋涂

AZ6130 光刻胶，在 SiC 材料的 C 面进行光刻图形

化，接着溅射 Cr 20 nm、Au 100 nm 作为种子层，最

后通过剥离工艺去除光刻胶，将需要电镀的图形保

留下来。电镀工艺以天科合达公司提供的导电型

4H-SiC 作为待镀件，其电阻率为0.015～0.025 Ω·cm。

电源采用 GPS-2030C 型直流电源。阳极采用纯度

为 99.99 %的镍板。在待镀件 SiC 基片上加入双阴

极电极，可在一定程度上提高电镀的均匀性。此外，

为了防止镀层表面生成针孔和麻眼，在镀液底部加

入鼓气设备，使镀件上析出的氢气及时排出。

1.2 正交试验设计

在电镀镍工艺中，影响电镀速率及镀层均匀性

的因素较多，主要包括镀液 pH、温度、电流密度以及

镀液各组分浓度等。本实验确定镀液 pH（A）、电流

密度（B）、镀液温度（C）作为正交试验的三个因素，

依据文献报道［7］及实验经验，pH 范围为 3.0~5.0，温

度范围为 35~55 ℃，电流密度为 10~50 mA·cm-2，在

实际碳化硅电镀过程中电流密度超过 30 mA·cm-2会

出现脱落的现象，因此在此范围内设置三个水平条

件既具有代表性水平组合又可以降低实验复杂度，

每个因素三个水平不考虑交互作用，镀镍工艺正交

因素水平表如表1所示。

由于镀液的组成也会影响实验结果，因此固定

其他参数，确定镀液组成为：250 g/L NiSO4、40 g/L

NiCl2、35 g/L 硼酸、0.8 g/L 糖精和 1 mL/L 2-乙基已

基硫酸钠。实验以镀层的电镀速率及镀层均匀性作

为优化指标，采用台阶仪测量镀层的多点高度并计

算得到不同电镀条件下的电镀速率及镀层均匀性。

另外，采用激光共聚焦显微镜对镀层表面形貌进行

表征。

2 结果与讨论

2.1 工艺因素影响的显著性分析

探索了不同镀液 pH、电流密度、镀液温度三个

因素对电镀速率及镀层均匀性的影响，结果如表 2

所示，均匀性计算如式（1）所示。对镀速和均匀性作

图1 工艺流程图

Fig.1 Diagram of process flow

表1 镀镍工艺正交因素水平表

Tab.1 Orthogonal factor level table of nickel

plating process

因素水平

1

2

3

A

3.0

4.0

5.0

B/（mA∙cm-2）

15

20

25

C/℃

35

45

55
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主效应方差分析，检验结果分别如表 3和表 4所示。

误差项均方分别为 244.044、1.782，小于三个因素的

均方差，表明实验设计合理。结果分析过程中，显著

性水平临界值取 0.05。在电镀速率指标当中，电流

密度的 p=0.031<0.05。因此，电流密度对镀速具有

显著性影响。镀液 pH的 p=0.101>0.05，镀液温度的

p=0.437>0.05，显然 pH和温度对镀速不具有显著性

影响；在均匀性指标当中，pH 的 p=0.038<0.05，因

此，pH 对均匀性具有显著性影响。电流密度的

p=0.066>0.05，温度的 p=0.556>0.05，显然电流密度

和温度对均匀性不具有显著性影响。

¶ =
a - b
a + b

´ 100 （1）

式中：¶表示均匀性，%；a表示最大镀层厚度，μm；b

表示最小镀层厚度，μm。

2.2 工艺因数对实验结果影响的规律分析

对于电镀速率和均匀性，依据正交结果进行极

差分析，如表 5 所示，极差值（Kmax-Kmin）分别为 A=

43.33、B=113.13、C=16.87，在该实验条件下，对电镀

速率影响因素的主次顺序为：电流密度>pH>温度，

最优组合水平为A1B3C3；对于均匀性来说，极差值分

别为A=7.63，B=5.21，C=1.78，在该实验条件下，对均

匀性影响因素的主次顺序为：pH>电流密度>温度，

最优组合水平为A1B1C1。对于多指标分析采用综合

平衡法，关注电镀速率的同时兼顾均匀性，由此得到

最优组合水平为A1B2C3。

表2 不同工艺下电镀速率及均匀性结果

Tab.2 Results of electroplating rate and uniformity under different processes

因素

1

2

3

4

5

6

7

8

9

A

3.0

3.0

3.0

4.0

4.0

4.0

5.0

5.0

5.0

B/（mA·cm-2）

15

20

25

15

20

25

15

20

25

C/℃

35

45

55

45

55

35

55

45

35

电镀速率/（nm·min-1）

260

320

390

220

280

340

241

272

309

最大镀层厚度/μm

25.2

24.3

21.1

24.5

22.9

23.5

20.7

25.2

26.1

最小镀层厚度/μm

22.1

20.2

17.1

21.3

17.9

17.2

15.9

17.6

18.1

均匀性/%

6.5

9.2

10.5

6.9

12.3

15.4

13.2

17.8

18.1

表3 不同工艺下电镀速率主效应方差分析

Ta.3 Analysis of variance of main effect of electroplating rate under different processes

项目

校正模型

截距

A

B

C

误差

总计

校正总计

III型平方和

21844.133

769713.778

4347.556

15361.689

628.356

488.089

792046.000

22332.222

自由度

6

1

2

2

2

2

9

8

均方

3640.689

769713.778

2173.778

7680.844

314.178

244.044

—

—

F

14.918

3153.99

8.907

31.473

1.287

—

—

—

显著性概率p

0.064

0.000

0.101

0.031

0.437

—

—

—

表4 不同工艺下均匀性主效应方差分析

Tab.4 Analysis of variance of main effects of homogeneity

under different processes

项目

校正模型

截距

A

B

C

误差

总计

校正总计

III型平方

和

146.325

1342.001

89.469

50.454

2.841

3.564

1491.890

149.889

自由

度

6

1

2

2

2

2

9

8

均方

24.388

1342.001

44.734

25.227

3.420

1.782

—

—

F

13.687

753.181

25.107

14.158

0.797

—

—

—

显著性

概率p

0.070

0.001

0.038

0.066

0.556

—

—

—
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2.2.1 pH对实验结果的影响

镀液的 pH对电镀速率及均匀性的影响趋势如

图 2 所示。结果表明，电镀速率随着 pH 升高而减

小，均匀性随着 pH 的升高而变差。pH 对镀层形貌

的影响如图 3所示。当镀液中的 pH较高时，电镀过

程中会有微量的 Ni（OH）2生成并沉积在镀层表面，

形成微粒及针孔，如图 3（b）所示；当镀液中的 pH较

低时，镀液的导电性和分散性提高，进一步加快电镀

速率，同时形成较为均匀的镀层。综合电镀速率和

镀层均匀性考虑，结合操作可行性，在实际电镀过程

中应将镀液的pH控制在3.0~3.5之间。

2.2.2 电流密度对实验结果的影响

电流密度对电镀速率及镀层均匀性的影响趋势

如图 4 所示。结果表明，电镀速率随着电流密度值

升高而增大；镀层均匀性随着电流密度的增加先缓

慢升高，当电流密度超过 20 mA·cm-2时，均匀性开始

急剧升高。另外，当电流密度较小时，不仅电镀速率

较慢，且镀层表面会出现针孔和麻点现象，如图

5（a）所示；当电流密度过大时，虽然可以显著提高电

镀速率，但镀层表面会有烧灼痕迹，如图 5（b）所示。

这是由于电流密度过大，反应加剧所导致的结果。

综合考虑电镀速率和镀层均匀性，在实际电镀过程

中电流密度选择20 mA·cm-2。

2.2.3 镀液温度对实验结果的影响

镀液温度对电镀速率及镀层均匀性的影响趋势

如图 6 所示。结果表明，电镀速率随着镀液温度升

高而加快，当镀液温度为 55 ℃时电镀速率最高，约

为 303 nm/min，这是由于电镀过程涉及氧化和还原

反应都需要热能，温度的升高会加快化学反应，从而

表5 极差分析表

Tab.5 Table of analysis of extreme differences

极差

K1

K2

K3

电镀速率各因素平均值/

（nm∙min-1）

A

323.333

280.000

274.000

B

240.333

287.800

349.200

C

282.533

291.133

303.667

均匀性各因素平均值/%

A

8.733

11.533

16.367

B

8.867

13.693

14.073

C

13.207

11.427

12.000

图2 pH对电镀速率和均匀性的影响

Fig.2 Effect of pH on electroplating rate and uniformity

（a）pH=3.0 （b）pH=5.0

图3 pH对镀层形貌的影响

Fig.3 Effect of pH on the morphology of coating

图4 电流密度对电镀速率和均匀性的影响

Fig.4 Effect of current density on plating rate

and uniformity

（a）15 mA∙cm-2 （b）25 mA∙cm-2

图5 电流密度对镀层形貌的影响

Fig.5 Effect of current density on coating morphology
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提高电镀速率；另外，镀层均匀性随着温度的升高先

减小再缓慢增大，在 45 ℃时达到最小，约为 11.5 %，

与 55 ℃时相差较小，约 0.5 %。此外，对不同温度条

件下的镀层表面形貌进行观察分析，如图 7所示，可

以发现温度对镀层表面形貌影响较小，这是由于在

电镀过程中采用“鼓泡”的方式搅拌镀液，保证了镀

液内温度分布均匀，一定程度上避免了麻点及针孔

现象的产生。综合考虑，在实际电镀过程中应将镀

液温度控制在55 ℃。

3 结论

电镀厚镍工艺在碳化硅基压力传感器制备中起

着关键作用，但其由于自身应力的原因，导致镀层较

厚时易出现镍层脱落及刻蚀 SiC 过程中破损等问

题，因此深入研究镀厚镍的影响因素，结合镀层表面

形貌，优化电镀速率及镀层均匀性指标，进而对调控

电镀厚镍工艺有重要意义。本文通过多因素正交试

验分析得出以下结论：

（1）电流密度是影响电镀速率的最关键因素，

pH是影响镀层均匀性的最关键因素。

（2）pH 及电流密度对镀层的表层形貌具有明

显的影响，pH≥5 及电流密度≤15 mA·cm-2时都会造

成针孔和麻点现象，因此为了得到表面质量较好的

镀层需要合理控制两者的参数。

（3）优选的电镀厚镍工艺参数为：NiSO4浓度为

250 g/L，NiCl2浓度为 40 g/L，硼酸浓度为 35 g/L，糖

精浓度为0.8 g/L，2-乙基已基硫酸钠浓度为1 mL/L，

pH 控制在 3.0~3.5之间，电流密度为 20 mA·cm-2，温

度为55 ℃。
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图6 温度对电镀速率和均匀性的影响

Fig.6 Effect of temperature on plating rate and

uniformity

（a）35 ℃ （b）55 ℃

图7 温度对镀层形貌的影响

Fig.7 Effect of temperature on coating morphology
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