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缓蚀剂在镁合金化学机械抛光过程中的作用

杨大林，卞　达，赵治安，倪自丰，赵永武＊

（江南大学 机械工程学院，江苏 无锡２１４１２２）

摘　要：利用碱性体系抛光液研究了十二烷基苯磺酸钠（ＳＤＢＳ）缓蚀剂对镁合金化学机械抛光过程

和抛光效果的影响。采用能谱仪ＸＰＳ分析缓蚀剂在镁合金表面形成 的 膜 层 成 分，并 通 过 腐 蚀 试

验、电化学分析和磨粒粒径测试的手段分析了抛光液中ＳＤＢＳ在镁合金化学机械抛光过程中的作

用机理。结果表明：当ＳＤＢＳ含量为１．０％时，抛光液中ＳＤＢＳ可有效抑制镁合金在抛光过程中的

腐蚀，缓释效果可达９１％。ＳＤＢＳ与镁合金通过缩合反应生成保护膜，减小抛光后的表面粗糙度以

及点蚀的出现，提高表面质量；另外，ＳＤＢＳ对 Ａｌ２Ｏ３ 抛光磨粒具有一定的吸附作用。当ＳＤＢＳ含

量为１．０％时，能有效抑制Ａｌ２Ｏ３ 磨粒团聚，进而对抛光效果产生一定的影响，减少抛光过程中划

痕的产生。
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　　作为全局平面化工艺，化学机械抛光在微电子 半导体领 域 中 的 应 用 已 有２０多 年 的 历 史［１－２］。目
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前，镁合金以其密度低、比强度和比刚度高、减振性

好、抗辐射等 优 点 在 工 业 上 的 应 用 越 来 越 多，在 电

子、汽车、航空航天等领域具有广阔的应用前景，所

以追求其表面完美性的要求也随之提高。国内外对

于微 电 子 半 导 体 领 域 的 化 学 机 械 抛 光（Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　Ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ，ＣＭＰ）已经做了大量研究，但

对 于 合 金 尤 其 是 镁 合 金 的 化 学 机 械 抛 光 研 究

较少［３－５］。

ＣＭＰ技术就是通过表面化学 作 用 和 抛 光 磨 粒

等机械作 用 二 者 协 同 达 到 材 料 表 面 的 整 平 去 除。
抛光液主要由三 部 分 组 成：腐 蚀 介 质、成 膜 剂 和 助

剂、纳米磨粒。为提 高 抛 光 后 镁 合 金 的 表 面 质 量，
降低其表 面 粗 糙 度，需 要 添 加 缓 蚀 剂 以 提 高 抛 光

后镁合金的表面 质 量。如 何 通 过 缓 蚀 剂 的 选 择 和

浓度控制，既提高 抛 光 液 的 选 择 性，又 保 持 较 高 的

抛光效率，是 镁 合 金 化 学 机 械 抛 光 中 急 需 解 决 的

问题。Ｆａｎｇ等［６－７］研 究 了 无 机 强 酸 体 系 抛 光 液 中

缓 蚀 剂ＢＴＡ的 作 用，Ｌｉ等［８］研 究 了 抛 光 液 中 柠 檬

酸作为添加剂对铜 表 面 的 腐 蚀 效 应 及 其 抛 光 液 中

缓蚀剂ＢＴＡ的作用，赵蕊［９］进 行 了 镁 合 金 ＡＺ９１Ｄ
表面的ＳＤＢＳ吸附 理 论 分 析，并 进 行 了ＳＤＢＳ对 碱

性体系和酸性体 系 的 缓 释 效 应 比 较。鉴 于 碱 性 体

系抛光液中腐蚀 性 小，环 境 污 染 少 等 优 点，本 研 究

针对碱性体系抛光 液 中 缓 蚀 剂 的 作 用 展 开 抛 光 试

验和相应的机理分析。
利 用 自 制 碱 性 抛 光 液 对 镁 合 金 进 行 表 面 平 坦

化，自制碱性体系抛光液能将镁合金表面粗糙度降

至１０ｎｍ。为了进一步降低 镁 合 金 表 面 粗 糙 度，本

文对自制抛光液进行改善，研 究 缓 蚀 剂ＳＤＢＳ对 化

学机械抛光中镁合金的协同保护作用。

１　实验

１．１　实验材料

试样为ＡＺ９１Ｄ镁合金，尺寸为２０ｍｍ×２０ｍｍ×
５ｍｍ。所用抛光液 为 碱 性 抛 光 液 体 系ｐＨ＝１０的

缓冲溶液，抛 光 液 中 Ａｌ２Ｏ３ 质 量 分 数 为３％。用 砂

纸依次从２４０＃～１　６００＃ 逐级打磨并粗抛，用超声波

清洗机（广州维利超声电子设备有限公司，ＵＣ１８００）
清洗，清洗液为丙酮，冷干处理。

１．２　实验设备

抛 光 机：沈 阳 科 晶 设 备 有 限 公 司 生 产 的

ＵＮＩＰＯＬ—１２００Ｓ自 动 压 力 研 磨 抛 光 机。称 重 天

平：ＸＳ２０５—ＤＵ精密天平，精度为０．１ｍｇ。电化学

工作站：荷 兰ＩＶＩＵＭ 电 化 学 工 作 站。磨 粒 粒 径 分

析测试：纳米 激 光 粒 度 仪。表 面 粗 糙 度 仪：ＴＲ２００。
三维形貌 仪：ＣＳＰＭ５０００扫 描 探 针 显 微 镜 系 统。Ｘ
射线能谱仪。

１．３　实验方法

课题组前期研究表明，在碱性抛光液中，镁合金

抛光后表面 质 量 较 好［１０］。本 文 以 课 题 组 前 期 抛 光

液 研 究 情 况 为 基 础，抛 光 液 为 碱 性 抛 光 液 体 系

ｐＨ＝１０的缓冲溶 液，重 点 研 究 缓 蚀 剂（ＳＤＢＳ）对 镁

合金在化学机械抛光过程中的影响规律。
抛光机械参数设定：抛光液流量１６０ｍＬ，抛光

压力３２．２５ＭＰａ，抛 光 盘 上 下 盘 转 动 方 向 相 同［１１］，
转速为８０ｒ／ｍｉｎ，抛光时间３ｍｉｎ，采用表面粗糙度

仪ＴＲ２００测量其初始表面粗糙度为１．６２μｍ。
以腐蚀失重评价镁合金在静置抛光液中的耐腐

蚀性。以下列公式

Ｖ＝Δｍ／Ａ·Ｔ，
计算试样的质量损失；其中Ｖ 为质量损失（ｇ／（ｍ２·

ｈ））；Δｍ表 示 腐 蚀 前 后 质 量 差（ｇ）；Ａ 为 试 片 面 积

（ｍ２）；Ｔ为反应时间（ｈ）。
以Ｔａｆｅｌ极化曲线测试自腐蚀电压和自腐蚀电

流的变化，分析ＳＤＢＳ对镁合金的缓释机理。
利用ＥＳＣＡＬＡＢ　２５０型 Ｘ射 线 光 电 子 能 谱 仪

进行金 属 表 面 元 素 价 态 分 析，研 究 钝 化 膜 的 形 成

基质。
通过纳米激光粒度仪对抛光液中的磨粒粒径大

小进行测试，研究不同添加 量 的ＳＤＢＳ对 抛 光 颗 粒

分散的影响。
采用ＣＳＰＭ５０００扫 描 探 针 显 微 镜 系 统 检 测 不

同ＳＤＢＳ含量碱性抛光液对镁合金抛光后表面粗糙

度的影响。
采用ＸＳ２０５—ＤＵ精密天平测定抛光前后样品

的质量损失（Δｍ）并计算抛光去除速率（ＭＲＲ）。

２　试验结果与分析

２．１　抛光液中ＳＤＢＳ含量对镁合金

耐腐蚀性的影响

研究不同含量ＳＤＢＳ对镁合金在碱性抛光液中

耐腐蚀性的基本规律，其配比见表１。损失量、缓蚀

率与ＳＤＢＳ含量的关系，如图１所示。
表１　缓蚀剂（ＳＤＢＳ）含量

Ｔａｂ．１　Ｔｈｅ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｃｏｒｒｏｓｉｏｎ　ｉｎｈｉｂｉｔｏｒ（ＳＢＤＳ）

ｕｓｅｄ　ｉｎ　ｔｈｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

试验分组 １＃ ２＃ ３＃ ４＃

ＳＤＢＳ含量／％ １．０　 ２．０　 ３．０　 ４．０
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图１　缓蚀剂含量与质量损失、缓释率的关系

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｉｎｈｉｂｉｔｏｒ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｗｉｔｈ　ｔｈｅ

ｑｕａｌｉｔｙ　ｌｏｓｓ　ａｎｄ　ｔｈｅ　ｉｎｈｉｂｉｔｉｏｎ　ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

由图１可以看出，随着ＳＤＢＳ量的增加，镁合金

在抛光液中的质量损失逐渐减小，而缓释率出现下

降的趋势。当ＳＤＢＳ质 量 分 数 为１．０％时，镁 合 金

的质量损失较小且缓释率 最 大，但 随 着ＳＤＢＳ量 的

增加，缓释率出现下降的趋势。分析原因可能为当

缓蚀剂ＳＤＢＳ的量低于１．０％时，ＳＤＢＳ在镁合金表

面通过缩合反应形成的保护膜不完整，导致腐蚀性

离子在未成膜区吸附加强，并诱发了点蚀的产生，导

致缓释率不 高。当ＳＤＢＳ的 量 为１．０％时，缓 蚀 剂

ＳＤＢＳ能在 镁 合 金 表 面 迅 速 生 成 完 整 致 密 的 保 护

膜，表现为缓释率高，抑制点蚀效果最好。当ＳＤＢＳ
的量大于１．０％时，镁 合 金 表 面 形 成 的 保 护 膜 开 始

出现溶解现象，镁合金表面有气泡出现，使得缓释率

有所下降。

在碱性抛光液体系中，当ＳＤＢＳ的量分别为０、

１．０％、２．０％时，通过电化学工作站做出的极化曲线

如图２所示。

图２　不同含量ＳＤＢＳ抛光液中镁合金的极化曲线
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通过极 化 曲 线 分 析 看 出，随 着ＳＤＢＳ浓 度 的 提

高，镁合金的自腐蚀电位增大，腐蚀电流减小，表明在

碱性抛光液中，当添加的ＳＤＢＳ浓度达到一定值时，

对镁合金有保护作用。此外，由图可知，随着抛光液

中ＳＤＢＳ浓度的增大，极化曲线的阳极支斜率增大，

阴极支斜率减小。极化曲线阳极支和阴极支都表现

出混合控制：活化控制和扩散控制。扩散过程可能是

由于金属一膜层界面上形成的镁离子和基体表面形

成的ＳＤＢＳ物理吸附导致。随着ＳＤＢＳ浓度的增大，

极化曲线阳极支的钝化现象明显，表明膜层完整性增

强，提高了镁合金表面的耐蚀性，可推测ＳＤＢＳ是一

种以抑制阳极反应为主的混合型缓蚀剂。

２．２　抛光液中ＳＤＢＳ含量对抛光效果的影响

实验中磨粒为含量３％的Ａｌ２Ｏ３，研究不同含量

ＳＤＢＳ对抛光效果影响的基本规律。磨粒与ＳＤＢＳ的

含量配比以及抛光后材料去除率和表面粗糙度见表２。
表２　抛光液中磨粒和ＳＤＢＳ对材料去除率

及表面粗糙度的影响

Ｔａｂ．２　Ｔｈｅ　ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓｌｕｒｒｉｅｓ　ｏｎ　ＭＲＲ　ａｎｄ　Ｒａ

泥浆
ＭＲＲ

／（μｍ·ｍｉｎ
－１） Ｒａ／ｎｍ

３．０％ Ａｌ２Ｏ３ １．６　 １２３
３．０％ Ａｌ２Ｏ３＋１．０％ＳＤＢＳ　 ２．０３　 １０
３．０％ Ａｌ２Ｏ３＋２．０％ＳＤＢＳ　 ０．１２　 １５２
３．０％ Ａｌ２Ｏ３＋３．０％ＳＤＢＳ　 ０．００５　 ２９８

　　由表２可见，抛光液中加入１．０％ＳＤＢＳ不仅能

降低抛光过程中的材料去除率而且能很好地降低表

面粗糙度，提高表面质量。

镁合金在不同ＳＤＢＳ含量抛光液抛光后表面形貌

结果见图３。由图３可见，当抛光液不含ＳＤＢＳ时，抛

图３　镁合金在不同ＳＤＢＳ含量

抛光液抛光后表面形貌
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ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ　ＳＤＢＳ　ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ　ｓｌｕｒｒｙ

光后镁合金试样表面点蚀严重，分析原因可能是，由

于镁合金化学性质活泼，腐蚀的电化学阳极和阴极

反应式分别为

Ｍｇ→Ｍｇ２＋＋２ｅ，
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２Ｈ２Ｏ２＋２ｅ→Ｈ２＋２ＯＨ－ ［１２－１５］。
由反应式可知镁合金腐蚀会产生ＯＨ－，而导致

ｐＨ值上升。当局部ｐＨ值达到一定值时，腐蚀产生

的Ｍｇ２＋ 和ＯＨ－ 结合成Ｍｇ（ＯＨ）２ 沉积在镁合金表

面，这层腐蚀产物膜对镁合金基体有一定保护作用

但非 常 有 限。在 碱 性 抛 光 液 体 系 中 加 入 含 量 为

１．０％的ＳＤＢＳ能够有效解决点蚀情况，这可能是由

于十二烷基苯磺酸钠是一种阴离子型表面活性剂，

師師
師師

帩帩

结构式为

ＣＨ３（ＣＨ２）１０ＣＨ ２ ＳＯ３ Ｎａ 。

通过分子式结构分析，ＳＤＢＳ中存在亲水性磺酸

根极性基团和疏水性苯烷基非极性基团［１４］。在碱性

抛光液介质中ＳＤＢＳ电离为ＤＢＳ－，其中带负电荷的

磺酸根一端易于吸附于带正电的镁合金基体表面；而
另一端苯烷基由于具有疏水性，可以隔离碱性抛光液

中的腐蚀介质和镁合金基体的接触。因此，ＤＢＳ－ 很

容易发生以磺酸根朝向镁合金表面，苯烷基朝向腐蚀

介质的电性吸附。随着ＳＤＢＳ浓度的增加，吸附量增

加，会形成有效的吸附层，这层疏水性保护膜能有效

地阻止镁合金基体与碱性抛光液中腐蚀性离子接触，
从而对碱性抛光液介质中的镁合金的腐蚀表现出良

好的抑制作用，点蚀作用明显得到缓解。
２．３　钝化膜的ＸＰＳ分析

图４是镁合金 在 含１．０％ ＳＤＢＳ、３．０％ Ａｌ２Ｏ３
的抛光液中浸 泡１５ｍｉｎ后 的 镁 合 金 表 面ＸＰＳ图，
其 Ｍｇ、Ｏ、Ｃ、Ｓ、Ａｌ的 峰 位 置 和 相 对 含 量 结 果 见 表

３。４９．８ｅＶ处出现 Ｍｇ２ｐ的峰，推测有二价镁的存

在。结合５３１．３２ｅＶ处 的 Ｏ１ｓ峰、３９９．９８ｅＶ处 的

Ｃ１ｓ峰、１６３．９ｅＶ处的Ｓ２ｐ峰和７２．９ｅＶ处的Ａｌ２ｐ
峰进行 推 测，镁 合 金 表 面 形 成 的 钝 化 膜 层 应 该 是

Ａｌ２Ｏ３ 颗粒、镁合金络合物的混合膜层，而膜层中的

Ｓ来源于ＳＤＢＳ，说明ＳＤＢＳ的加入有助于镁合金表

面钝化膜的形成。

图４　镁合金在含１．０％ＳＤＢＳ、３．０％ Ａｌ２Ｏ３ 的

抛光液中浸泡１５ｍｉｎ后的镁合金 ＸＰＳ图

Ｆｉｇ．４　ＸＰＳ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ａｌｌｏｙ　ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｅｄ　ｂｙ
ｔｈｅ　ｓｌｕｒｒｙ　ｗｉｔｈ　１．０％ＳＤＢＳ　ａｎｄ　３．０％ Ａｌ２Ｏ３

表３　ＸＰＳ图谱中 Ｍｇ、Ｏ、Ｃ、Ｓ、Ａｌ的峰位置和相对含量

Ｔａｂ．３　Ｔｈｅ　ｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｐｅａｋ　ａｎｄ　ｔｈｅ　ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ
ｉｎｔｅｎｓｉｔｉｅｓ　ｆｏｒ　Ｍｇ，Ｏ，Ｃ，Ｓ　ａｎｄ　Ａｌ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ

元素 峰位置／ｅＶ　 Ａｔ／％
Ｍｇ２ｐ　 ４９．８　 ２３．１４
Ｏ１ｓ ５３１．３２　 ４４．０３
Ｓ２ｐ　 １６４．０　 １５．３８
Ｃ１ｓ ３９９．９８　 ５．５９
Ａｌ２ｐ　 ７２．９　 １１．８６

２．４　抛光液中ＳＤＢＳ含量对磨粒

分散作用的影响

通过纳米激光粒度仪对不同ＳＤＢＳ添加量的抛

光液中磨粒粒径大小进行测试，结果见图５。由图５
可以观察到，ＳＤＢＳ对磨粒在抛光液中的分散也有

一定的影响，当缓蚀剂ＳＤＢＳ含量在１．０％左右时，
磨粒分散性最好，无团聚 现 象 产 生，粒 径 在１００ｎｍ
左右。随着缓蚀剂含量的增加磨粒在抛光液中出现

团聚现象，磨粒粒径出现变大的趋势。这可能是由

于ＳＤＢＳ对 磨 粒 有 一 定 的 吸 附 作 用，ＳＤＢＳ吸 附 在

磨粒表面起到影响磨粒在抛光液中分散的作用，当

含量较低时，磨粒在抛光液中的分散性不好，很容易

出现沉淀、分层现象。当ＳＤＢＳ含量超过１．０％时，
由于缓蚀剂在磨粒表面的吸附作用增强使磨粒出现

团聚现象。

图５　不同ＳＤＢＳ含量抛光液中磨粒粒径
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３　结论

在碱性抛光液体系中ＳＤＢＳ缓蚀剂能够通过和

镁合金表面相互作用生成保护膜，从而抑制镁合金

表面在抛光过程中的腐蚀，降低抛光后表面粗糙度，
改善表面质量。通过ＸＰＳ图谱分析，Ａｌ２Ｏ３ 磨粒在

镁合金表面 有 一 定 的 吸 附 作 用，ＳＤＢＳ缓 释 剂 能 够

提高镁合金的表面质量，能够在镁合金表面形成更

加完 整 的 钝 化 膜。在 Ａｌ２Ｏ３ 磨 粒 抛 光 液 中，ＳＤＢＳ
可以吸 附 在 磨 粒 表 面，影 响 磨 粒 在 抛 光 液 中 的 分

散性。
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