Besser im Hochvakuum

Die leitfahige Rasterkraftmikroskopie bietet viele Vorteile bei niedrigen Driicken.
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Leitfahige Rasterkraftmikroskopie
an 2D-Materialien ermdglicht einen
direkten Zugang zu elektronischen
und morphologischen Material-
eigenschaften auf der Nanometer-
skala. Das Beispiel von MoS; zeigt,
dass sich die Sensitivitat der Metho-
de im Hochvakuum verbessert. Dies
kann die Entwicklung und Optimie-
rung von Halbleiterbauelementen
basierend auf 2D-Materialien effek-
tiv unterstutzen.

patestens seit der Entdeckung von

Graphen im Jahr 2004 [1] stehen
zweidimensionale (2D) Materialien
im Fokus der Wissenschaft. Eine Viel-
zahl dieser Materialien wurde seitdem
hergestellt und charakterisiert, darun-
ter die Familie der Ubergangsmetall-
Dichalkogenide (Transition Metal
Dichalcogenides, TMDs). Diese setzen
sich allgemein zusammen aus MX, mit
dem Ubergangsmetall M (Mo, W) und
den Chalkogeniden X (S, Se, Te) und
bestehen aus einer Lage M-Atomen
zwischen zwei Schichten aus X-
Atomen [2-6].

TMDs sind fiir die Halbleiterindus-
trie von groflem Interesse, da viele der
Verbindungen eine direkte Bandliicke,
kleine Dielektrizitatskonstanten und
hohe Ladungstrigermobilititen auf-
weisen. Aufgrund ihrer geringen
Schichtdicke sind sie vielverspre-
chende Kandidaten fiir Halbleiter-
strukturen, die kleiner sind als fiinf
Nanometer. Die Integration der
2D-Materialien in kommerziellen
Halbleiterbauelementen steht jedoch
vor einigen Herausforderungen: Unter
anderem finden sich die gewiinschten
elektronischen Eigenschaften haufig
nur lokal auf einzelnen Inseln oder
Kornern. Weitere Hiirden sind das
kontrollierte Wachstum, der Transfer
und die Verarbeitung von hochwer-
tigen TMD-Schichten [7-9].

Fir die Darstellung von Unter-
schieden der lokalen elektronischen
Eigenschaften in TMD-Filmen eignet
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sich die Rasterkraftmikroskopie (Ato-
mic Force Microscopy, AFM). Sie ist
eine hochauflésende Messmethode,
in der eine nanometerfeine Spitze am
Ende eines Cantilevers Proben ab-
tastet und die Oberflichenstruktur
aus der Auslenkung des Cantilevers
rekonstruiert wird. Wenn man einen
leitfadhigen Cantilever nutzt und ein
mechanischer Kontakt zwischen
Spitze und Probenoberfliche besteht,
erlaubt leitfihiges AFM (Conductive
AFM, C-AFM) es, die Topographie
abzubilden und simultan elektrische
Leitfahigkeiten lokal aufzuldsen.
Hierzu wird der Stromfluss zwischen
Cantilever und Probe bei variablen
Probenspannungen detektiert.

Hier vergleichen wir die
Ergebnisse von C-AFM-
Messungen auf dem 2D-
Material Molybdén-
Disulfid (MoS,) an
Luft und im Hoch-
vakuum. An Luft
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bildet sich eine diinne Wasserschicht
auf Probenoberflichen, welche die
Qualitét der Leitfihigkeitsmessung
beeintrachtigen kann. Zusétzlich fithrt
Wasser zu einer p-Dotierung bei MoS,
und verringert damit die elektrische
Leitfahigkeit des Materials. Das NX-
Hivac von Park Systems erméglicht
direkte Vergleichsmessungen ohne
Systemwechsel an Luft und in einem
Hochvakuum von 1-107° Torr (Abb.1).
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Abb. 1

Das NX-Hivac
Hochvakuum-AFM
von Park Systems
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Abb.2 Die Topographie von Proben mit 1bis 2 (a), 3 bis 4 (b) oder mehreren Schichten (c)
unterscheidet sich stark voneinander. Der Aufbau der 3-4-Schichten-Probe ist zusammen
mit dem C-AFM-Setup gezeigt (d). Jede griine Schicht reprédsentiert jeweils eine MoS,-
Monolage. Das Hohenprofil (e) erlaubt die Unterscheidung von Saphir-Terrassen und MoS,-

Stufen, entnommen bei der roten Linie in b.

Rasterkraftmikroskopie auf MoS,

Zunichst bildeten wir die Topogra-
phien von drei MoS;-Proben mit
unterschiedlichen Schichtdicken ab
(Abb. 2). Die 1-2-Schichten-Probe
(Abb. 2a) besteht aus einer geschlos-
senen Monolage des MoS,-Films mit
zusitzlichen einschichtigen Inseln,
die eine Stufenh6he von 0,6 nm
aufweisen - die Schichtdicke einer
MoS,-Monolage. Die Inseln bilden
den Anfang der wachsenden zweiten
Schicht und sind als helle Regionen in
der Topographie erkennbar. Analog
setzt sich die 3-4-Schichten-Probe
aus einem geschlossenen dreischich-
tigen MoS,-Film mit zusitzlichen
einschichtigen Inseln zusammen
(Abb. 2b, d).
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Die mehrschichtige MoS,-Probe
unterscheidet sich von den beiden
anderen Proben dadurch, dass die
Oberflache pyramidenformige 3D-
Strukturen aufweist. Die Pyramiden
sitzen auf einem geschlossenen drei-
schichtigen MoS,-Film. Sie entstehen,
wenn sich der Wachstumsmecha-
nismus dndert: von Schicht- zu 3D-
Wachstum bei Schichtdicken tiber
vier Lagen [10].

Neben den MoS;-Inseln bildete das
AFM Linien in der Topographie der
Proben mit ein bis zwei beziehungs-
weise drei bis vier Schichten ab, die
diagonal tiber die Probenoberfldche
verlaufen. Das sind Terrassen des
unterliegenden Saphirsubstrats, die
durch die MoS,-Filme hindurch er-
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kennbar sind. Die Hohe der Stufen
lasst eine eindeutige Unterscheidung
der Saphir-Terrassen und der MoS,-
Stufen zu. So ist die charakteristische
Stufenhohe auf der c-Ebene des
Saphirsubstrats 0,2 nm, fiir eine Mo-
nolage MoS, 0,6 nm. Die unterschied-
lichen Stufenhohen sind im Hohen-
profil ersichtlich (Abb. 2e) [11, 12].

C-AFM an Luft und im Hoch-
vakuum

Um den Einfluss der Wasserschicht
auf die Qualitit der C-AFM-Messung
zu demonstrieren, erfolgten auf der-
selben Probe Vergleichsmessungen an
Luft und im Hochvakuum. Wahrend
die Topographiebilder an Luft und
im Hochvakuum gut iibereinstimm-
ten (Abb. 3a, b), unterschieden sich
die C-AFM-Messungen erheblich
(Abb. 3¢, d). So stieg der gemessene
Durchschnittsstrom um drei Gro-
Benordnungen im Hochvakuum im
Vergleich zur Messung an Luft. An
Luft betrug der durchschnittliche
Strom 1,4 nA bei 5 V Probenspan-
nung, wahrend er im Hochvakuum
mit derselben Probenspannung bei
1,1 pA lag. Der Anstieg des Durch-
schnittsstroms beruht auf der Ent-
fernung der diinnen Wasserschicht,
die sich an Luft auf der Oberflache
der Proben befindet. Diese Wasser-
schicht ist besonders problematisch
fir MoS,, da Wasser das Material
dotiert und damit elektrisch abschal-
tet. Diese C-AFM-Ergebnisse stim-
men mit fritheren Studien tberein,
die zeigten, dass der Einschaltstrom
und die Ladungstragermobilitit in
MoS,-Halbleiterbauelementen nach
Kontakt mit entionisiertem Wasser
erheblich sanken [13].
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Abb.3 Die C-AFM-Messung fiihrt an Luft bzw. im Hochvakuum zu unterschiedlichen Ergebnissen. Die Probentopographie in Luft (a) dh-
nelt derjenigen im Hochvakuum (b). Die Stromverteilung in Luft (c) weicht allerdings stark von derjenigen im Hochvakuum (d) ab.
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Abb. 4 Die C-AFM-Messung an einer 1-2-Schichten-Probe im Hochvakuum zeigt die

Topographie (a) und die Stromverteilung (b).

Neben dem Anstieg des Durch-
schnittsstroms 1oste die C-AFM-
Messung im Hochvakuum feinere
Strukturen in der Stromverteilung
auf. Wihrend die Stromverteilung an
Luft relativ homogen erschien, geht
aus dem C-AFM-Bild im Hochvaku-
um hervor, dass der Strom an Korn-
grenzen und Stufenkanten der MoS,-
Inseln abfallt. An Stufenkanten einer
1-2-Schichten-Probe ist der Strom-
fluss verringert (Abb. 4), was an Luft
nicht aufzulosen ist (Abb. 3c).

Fazit

Das NX-Hivac AFM von Park Systems
erlaubte es, die morphologischen und
elektrischen Eigenschaften des 2D-
Materials MoS; an Luft und im Hoch-
vakuum zu untersuchen. Der direkte
Vergleich der C-AFM-Messungen
verdeutlichte, dass eine Wasserschicht
auf der Probenoberfliche die Quali-
tat von C-AFM-Messungen erheblich
einschrankt. Durch die Entfernung
dieser Wasserschicht im Hochvakuum
stieg das Stromsignal um drei Gro-
enordnungen und ermdoglichte die
Abbildung feinerer Strukturen in der
Stromverteilung, wie den verringerten
Stromfluss an den MoS,-Stufenkanten.
Zudem zeigten AFM-Topographie-
messungen an MoS;-Proben mit un-
terschiedlichen Schichtdicken den
Ubergang des Wachstumsmechanis-
mus von Schicht- zu 3D-Wachstum.
Einblicke in morphologische und
elektronische Eigenschaften von 2D-
Materialien auf der Nanometerskala
sind aufgrund der sinkenden Gré-
e von Halbleiterbauelementen von
groflem Interesse fiir die Halbleiter-
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industrie. AFM erlaubt durch komple-
mentidre Messmethoden wie C-AFM
simultane Einblicke in elektronische
und strukturelle Probeninformati-
onen. Das NX-Hivac bietet eine ho-
here Sensitivitit der elektronischen
Messsignale durch das Hochvakuum
und unterstiitzt somit die Materialfor-
schung bei der Entwicklung und Opti-
mierung von Halbleiterbauelementen.
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