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AES karakterizacija poroznosti tankih Au previek
na kontaktih za miniaturne releje

AES Characterization of Porosity of Au Thin Layers on
Contacts for Miniature Relays

Koller L!, S. Spruk, D. Raili¢, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko, Ljubljana

V profesionalni elektroniki postajajo zahteve po ¢imboljsi korozijski obstojnosti
materialov vse vecje. Korozija tankih kovinskih struktur za elektronske sestavne dele je
pomemben faktor, ki doloca tudi zanesljivost komponent. Raziskali smo primernost
elektrografske metode’ v raztopini Zelatine za doloéanje poroznosti zelo tankih previek
Zlata (~0.3 um) na nikljevi zaporni plasti. Za interpretacijo rezultatov smo previeke po
testih preiskall z opticno in elektronsko mikroskopijo ter mikroanalizo. Porazdelitev niklja

v kompleksu dimetilglioksima (DMG) v porah pa smo Studirali s spektroskopijo

Augerjevih elektronov.

Kljucne besede: miniaturni relejfi, kontaktni materiali, elektrokemijske previeke,

korozijske lastnosti, AES karakterizacija

There are increasing trends to develop good corrosion resistant materials used in
professional electronics. Corrosion of thin metal layers is an important factor, which
determines the reliability of the electronic components. The reliability of the gel bulk
electrographic test for porosity testing of thin Au coatings (~0.3 um) on Ni underplate
has been investigated. After the tests the coatings were examined by the optic and
electronic microscopy and microanalysis as well. The distribution of Ni on pore site
after testing has been investigated by Auger spectroscopy.

Key words: miniature relays, contact material, electrochemical layers, corrosion

properties, AES characterization

1. Uvod

Studij poroznosti je ena bistvenih nalog pri karakterizaciji
tankih previek zlata galvansko nanefenih na kontakine materi-
ale. Za Sibke hermeticne releje z inertno atmosfero so zanimivo
izhodno podrocje tudi zelo tanki samo nekaj desetink mikronov
debeli filmi Cistega mehkega zlata na ustrezni podlagi, naneseni
pri izbranih parametrih 1z posebnih Kopeli. Pri nanosih tankih
plasti zlata lahko vedno pricakujemo poroznost, saj so meha-
nizmi galvanskega nanasanja zlata™" razen od vrste kopeli
odvisni Se od lastnosti povrsine eventuelnega podsloja. njegove
predobdelave in Stevila defektov. Zapiranje por se zacenja Sele
pn vecjih debelinah nanosov, Ki pa niso vedno potrebni in
ckonomsko utemeljeni. Za raziskavo poroznosti vzorcev kon-
taktov s previeko zlata 0.3 gm na nikljevi zapormi plasti smo
izbrali elektrografsko metodo s selektivmim jedkanjem v raz-
topini Zelatine z dodatkom specifi¢nega reagenta dimetilghioksi-
ma. Porazdelitev niklja, kemiéno vezanega v kompleksu dimetil-
glioksima v podrocju pore, smo raziskali s spektroskopijo
Augerjevih elektronov.
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2. Eksperimentalni del

Princip elektrokemiéne metode za ugotavljanje poroznosti
tankih Au previek je osnovan na reakciji zaporne plasti ali pod-
lage pod zlato previeko s specificénim reagentom skozi pore pre-
vieke. Vzorec kontakinega elementa veZzemo kot anodo, pri Ce-
mer se podsloj anodno raztaplja skozi pore, te se 2 reagentom
obarvajo in postanejo vidne. V naSem primeru je bil vzorec kon-
takini element previecen z zlato previeko debeline 0.3 pm.
Osnovni matenial je bila srebrova zlitina previlecena s plastjo
niklja, ki deluje kot zaporna plast. Anodno raztopljeni nikel)
skozi pore v Au previeki reagira 2 dimenlghioksimom in tvori
rdeCe obarvan kompleks (katoda je enak pozlacen vzorec z enako
povrsino Kot testni vzoree), Napravo za doloanje poroznosti z
elektrografskim testom prikazuje shema na sliki 1. Obarvane
pore smo opazovali z opticnim mikroskopom. Z elekronskim
mikroskopom smo posneli izgled povriine Au previeke, debeli-
no previeke pa smo dolocili z energijsko disperzijskim mikro-
analizatorjem Zarkov X. Porazdelitev kompleksa Ni-dimetil-
glioksim (Ni-DMG) v obarvanem reakcijskem produktu na
padrocju pore smo raziskali s spektroskopijo Augerjevih elek-
1ronov.
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Slika 1: Shema naprave za odkrivange poroznosti v plasti Au nie Ni
z elektrogralskim testom (standard ASTM B 583-83)
Figure 1: Scheme of the equipment for electrographic test of porosity
(standdard ASTM B 583-83)

3. Rezultati in diskusija

Povriine pozlacenih kontaktov po elekirografskem testu 2
dimetilglioksimom smo opazovali z opti¢nim mikroskopom.
Povrsina je bila prekrita z drobnimi, vedjimi in manjSimi pikami,
ki so bile na nekaterih mestih gostejSe. Kompleks niklja 2
dimenlghoksimom je zrastel v vecje madeZe. Velikost rdecih pik
je odvisna od velikosti pore in elektremne. ki je pretekla pri elek-
trografskem anodnem raztapljanju miklja skozi pore. Razlika v
velikosti por oziroma pik kompleksa na istem vzoreu je odvisna
od vel faktorjev. Glavni vzrok so lastnosti povrsine zapome
plasti niklja, predvsem njena debelina in hrapavost. Gladkost
oziroma hrapavost pa je zopet odvisna o mehanske obdelave
osnovie Ag ziitine in defektov na njeni povrsini. Enakomemost
nanosa zlate previeke smo raziskali na ve¢ vzorcih z enako
tehnolosko predobdelavo. V tabeli 1 so posdani rezultati, dobljeni
z metodo doloCanja debeline tankih plasti 2 ED mikroanalizator-
jem zarkov X na 10 vzorcih.,

Tabela 1: Debeline Au plast pozlacenih kontakinih elementos

debelina (um)

vzorec VZOreC debelina (pm)
| 0,31 6 0.30
2 0,30 7 0.32
3 0,32 b 0.31
| 0,29 9 0.30
5 (.31 10 0.30

Prerez Au plasti na sorazmerno gladkem predelu podsloja
prikazuje elektronsko mikroskopski posnetek na sliki 2. Vecino
ma povrsina podsloga ni ko gladka. kar nam pojasnjuje pojas
nastanka razlicno velikih por in neenakomema poroznost zlate
previeke.

Elektronsko mikroskopski posnetek na sliki 3 prikazuje
povrsino Au previeke. Vidna je sorazmemo groba struktura, ki
izhaja iz mehanske predobdelave kontaktnega elementa. Groba
struktura in defekti na povrdini so ostali kljub nikljevi zaporn
plasti. ki ima poleg svoje protidifuzijske e vlogo prekrivanja
hrapavosti in defektov osnovne povrsine, S pomodjo teh opazo-
vanj lahKo pojasnimo prisotnost vedjih in manjsih por. ki jih je
odkril elektrografski test. Razlika v velikosti por je posledica
nezadosine poliranosti povrsine
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Slika 2: Prerez previeke Au, d=0.3 pm, pove
Figure 2: Cross section of Au coating (d=03 pm,

argement FUOK0

Stika 3: lzgled povrsine previeke Au, d=0.3 um. pove
Figure 3: Surface of Au coating (d=0,3 pm. enfarge

Porazdelitev niklja v reakcijskem produktu nikljs 2 DMG na
podrolju pore smo raziskali s spekiroskopijo Augerjevih elek
tronoy. To metodo smo izbrali, ker pri tankih previekah prikazu-
je sestavo povrsine, ne da bi jo motil podsiof Ni. poleg tega pa se
lahko z jedkanjem z argonskimi oni priblizamo resniéni velikosti
por. Pri elektrografskem testu ostane kljub izpiranju poviiine s
toplo vodo Kompleks niklja 2z DMG tudi v neposredni okolict
pore. Po drugi struni pa je raziskava s spektroskopijo Augerjevih
clektronov pokazala, da je elektrografski test primeren zit od
krivanje zelo drobne poroznosti v tankih plasteh ob sorazmemo

dobri loclpivosti, pri Cemer je mogole oceniti wdi lastnost
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Stika 4: Spekter 1 Augerjevih elektronov na analiznem mestu 3
po jedkamu povedinskib nelistod z argonovimi ioni
Figure 4: Auger electron spectrum | taken at the spot 3 after ion
sputtering of the surface impurities with the argon jons

1
o 0 Ni Cu
% A N
SPEKTER 2
c Analizno mesto 1
Jedkono 12° YKV 15 mA R=6X6mm
(~20 nm pod povriine)
) 100 200 300 400 500 €00

ENERGWA ELEKTRONOV [av]

Slika 5: Spekter 2 Augenevih elektronoy na analizoem mestu |
po jedkanju povrsinskih necistoc z argonovimi ioni
Figure 5: Auger electron spectrum 2 taken at the spot | after ion
sputiering of the surface impurities with the argon ions
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Slika 6: Spekier 3 Augerjevih elektronov na analiznem mestu 2
po jedkanju povesinskih necistod 2 argonovimi ioni
Figure 6: Auger electron spectrum 3 tiken at the spot 2 after won
sputiering of the surface impurities with the argon ons

Ay S N O Fe
g )
g
s
SPEKTER 4
Anglizno mesto 4
Jedkano 12° 1KV 15 mA R=6X8mm
{~20 nm pod povriing)
0 100 200 300 400 500 600

ENERGMA ELEKTRONOV [eV]

Slika 7: Spekter 4 Augerjevil ¢lektronoy na amaliznem mestu 4
po jedkanju povrsinskih nedistod 2 argonovimi soni
Figure 7: Auger electron spectrum 4 taken st the spot 4 after ion
sputtering of the surface impurities with the argon ions
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podsloja in povriine osnovnega materiala z ozirom na njun vpliv
na velikost por. Na vzorcih smo izbrali zanimiva analizna mesta
(madeze 1.2,34), na Katerih smo posneli spektre Augerjevih
elektronoy po jedkanju povrsinskih nedistod 2 argonskimi ioni.
Kot prikazuje spekter St 1 na sliki 4. je na analiznem mestu 3
koncentracija niklja najvecja, mediem ko je koncentracija niklja
na mestu 4 pod mejo detekeije. Vidna je wdi konica zlata ter moc-
na Konica ogljika in konici dusika ter Kisika, ki so sestavine or-
ganskega izvora iz kompleksa dimetilglioksima. Analizno mesto
1 (spekter 3t 2, slika 5) prikazuje manj$o koncentracijo niklja po-
leg zlaw, ogljika in Kisika pa je prisotna tudi majhna Konica
bakra, ki nastopa kot necistoda, mu pa tezko dolo¢imo izvor.
Spekter 3t. 3 na sliki 6 je posnet na analiznem mestu 2. Na tem
mestu je povrSina jedkana do &iste povrsine zlata, Kjer Se najdemo
majhni konici niklja in kisika. Spekter 3t, 4 na sliki 7 je posnet na
manjsem madeZu (analizno mesto 4). Tu ne najdemo nikljs. kot
nedistode pa se pojavijata Zelezo in Zveplo, ki sta lahko zunanje-
gaizvora ali pa izvirata iz galvanske kopeli.

4. Zakljuéek

» lzbrani elektrografski test v raztopini Zelatine z dodanim elek-
trolitom in specifiénim reagentom z dobro locljivostjo odkriva
poroznost v zelo tankih previekah zlata na nikljevi zaporni plasti.

* Kot je pokazala raziskava s spektroskopijo Augerjevih elek-
tronov, je vizualna ocena velikosti por z elektronskim testom le
relativna zaradi migracije kompleksa v okolico pore,
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* Uporaba elektrografskega testa je omejena samo na oceno
gostote in relativne velikost por, lahko pa iz razlike v velikosti
znacilnih struktur kompleksa Ni-DMG. zraslih na plasti galvan-
sko nanesenega zlata, ocenimo tudi lastnosti podsloja niklja in
povrsinsko obdelavo osnovne zlitine,
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