
(19)中华人民共和国国家知识产权局

(12)发明专利

(10)授权公告号 

(45)授权公告日 

(21)申请号 201910049361.8

(22)申请日 2019.01.18

(65)同一申请的已公布的文献号 

申请公布号 CN 109763099 A

(43)申请公布日 2019.05.17

(73)专利权人 华南理工大学

地址 510640 广东省广州市天河区五山路

381号

(72)发明人 陈荣盛　钟伟　邓孙斌　李国元　

吴朝晖　李斌　

(74)专利代理机构 广州嘉权专利商标事务所有

限公司 44205

代理人 胡辉

(51)Int.Cl.

C23C 14/06(2006.01)

C23C 14/35(2006.01)

C23C 14/58(2006.01)

C23C 16/40(2006.01)

C23C 16/50(2006.01)

C23C 28/04(2006.01)

审查员 李芮麟

 

(54)发明名称

一种二硫化钼薄膜的制备方法

(57)摘要

本发明公开了一种二硫化钼薄膜的制备方

法，包括以下步骤：通过磁控溅射在衬底上沉积

一层二硫化钼薄膜；所述磁控溅射的功率为10W

～150W；将所述二硫化钼薄膜置于密封容器中在

设定温度下进行硫化；所述设定温度为600℃。本

发明在前期通过在薄膜沉积过程中，调节靶材的

功率来有效实现薄膜沉积过程中的无序控制，降

低预制薄膜的无序度，减少预制薄膜缺陷，然后

将溅射在衬底上的二硫化钼薄膜放入密闭容器

中在设定温度下进行硫化，以减少预制薄膜的硫

空位，提高二硫化钼薄膜的结晶质量，本发明可

以制备层数均匀的高质量二硫化钼薄膜。本发明

可以广泛应用于薄膜材料技术领域。
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1.一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：包括以下步骤：

通过磁控溅射在衬底上沉积一层二硫化钼薄膜；所述磁控溅射的功率为10W～150W，所

述功率密度为0.5W/cm2～7.4W/cm2；

将所述二硫化钼薄膜置于密封容器中在设定温度下进行硫化。

2.根据权利要求1所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：所述磁控溅射的

功率为120W。

3.根据权利要求1所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：磁控溅射时的工

作气压为3mTorr～12mTorr。

4.根据权利要求1所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：所述设定温度为

100℃～900℃。

5.根据权利要求4所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：所述设定温度为

600℃。

6.根据权利要求1所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：所述衬底为设有

缓冲层的硅片、玻璃或者柔性材料。

7.根据权利要求6所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：所述缓冲层为与

二硫化钼的晶格大小匹配的氧化物或者氮化物构成的缓冲层。

8.根据权利要求7所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：所述与二硫化钼

的晶格大小匹配的氧化物为二氧化硅，所述与二硫化钼的晶格大小匹配的氮化物为氮化

硅。

9.根据权利要求1所述的一种二硫化钼薄膜的制备方法，其特征在于：沉积二硫化钼薄

膜时，衬底的温度为23℃～600℃。
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一种二硫化钼薄膜的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及薄膜材料技术领域，尤其是一种二硫化钼薄膜的制备方法。

背景技术

[0002] 二硫化钼是由一层钼原子和两层硫原子构成的二维纳米材料，具有类似于石墨烯

的二维层状结构，各个层相互堆叠形成块状。每个二维晶体层厚度约为0.68nm，这些层是由

弱的范德瓦尔兹力结合在一起。二硫化钼是一类属于过渡金属硫族化合物的独特层状材

料，其带隙随层数的改变而从间接带隙半导体变为直接带隙半导体。块状晶体MoS2的带隙

为1.2eV，其电子跃迁方式间接跃迁；当厚度为单层时，MoS2的带隙可以达到1.8eV，且其电

子跃迁方式转变为直接跃迁。因此，MoS2薄膜独特的结构和优异的物理性能以及可调节的

能带隙使其在电子器件领域比石墨烯更具有应用潜力，它将是一种在电学、光学、半导体领

域具有十分重要应用前景的二维纳米材料。凭借其纳米尺寸的层状结构，使得制造更小规

格、更高能效半导体芯片成为可能，使其在纳米电子元器件领域被广泛应用。但尽管MoS2薄

膜具有优异的物理特性，在电学、热学、光学和力学等方面的特性及其在半导体电子元器件

领域具有很大的应用潜力，但是要打开MoS2应用领域的这扇大门，还需要寻找更好的制备

大面积高质量MoS2薄膜的方法，弥补一直以来MoS2薄膜在工艺制备方法上的不足，实现MoS2

材料制备的革命性发展，这样MoS2薄膜材料在工业中的广泛使用将指日可待。

[0003] 二硫化钼薄膜的制备分为物理方法和化学方法，如：机械剥离，外延生长，化学气

相沉积、化学剥离、化学合成等。目前最常见的是化学气相沉积法(CVD)，但是化学气相沉积

法在大面积制备二硫化钼薄膜时，对于薄膜厚度，纯度和薄膜均匀性的控制尚有待进一步

加强。在另一方面，物理气相沉积法(PVD)尤其是磁控溅射法由于成本低，易于控制已经广

泛用于大规模商业制造。但是现有工艺中较少用磁控溅射来生长大面积的MoS2薄膜，主要

障碍在于薄膜沉积过程中无序控制的困难，以及制备的薄膜硫空位较多，导致薄膜的性能

差。

发明内容

[0004] 为解决上述技术问题，本发明的目的在于：提供一种二硫化钼薄膜的制备方法，以

制备出层数均匀的高质量二硫化钼薄膜。

[0005] 本发明所采取的技术方案是：

[0006] 一种二硫化钼薄膜的制备方法，包括以下步骤：

[0007] 通过磁控溅射在衬底上沉积一层二硫化钼薄膜；所述磁控溅射的功率为10W～

150W；

[0008] 将所述二硫化钼薄膜置于密封容器中在设定温度下进行硫化。

[0009] 进一步，磁控溅射时的工作气压为3mTorr～12mTorr。

[0010] 进一步，所述磁控溅射的功率为120W，所述溅射气压为3mTorr。

[0011] 进一步，所述设定温度为100℃～900℃。
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[0012] 进一步，所述设定温度为600℃。

[0013] 进一步，所述衬底为设有缓冲层的硅片、玻璃或者柔性材料。

[0014] 进一步，所述缓冲层为与二硫化钼的晶格大小匹配的氧化物或者氮化物构成的缓

冲层。

[0015] 进一步，所述与硫化钼的晶格大小匹配的氧化物为二氧化硅，所述与硫化钼的晶

格大小匹配的氮化物为氮化硅。

[0016] 进一步，沉积二硫化钼薄膜时，衬底的温度为23℃～600℃。

[0017] 本发明的有益效果是：本发明在前期通过在薄膜沉积过程中，调节靶材的功率来

有效实现薄膜沉积过程中的无序控制，降低预制薄膜的无序度，减少预制薄膜缺陷，然后将

溅射在衬底上的二硫化钼薄膜放入密闭容器中在设定温度下进行硫化，以减少预制薄膜的

硫空位，提高二硫化钼薄膜的结晶质量，本发明可以制备层数均匀的高质量二硫化钼薄膜。

附图说明

[0018] 图1为本发明一种具体实施例的二硫化钼薄膜的制备方法的流程图；

[0019] 图2为本发明一种具体实施例中在衬底上沉积二硫化钼后产物的截面示意图；

[0020] 图3为本发明一种具体实施例中在衬底上利用磁控溅射沉积二硫化钼预制薄膜的

示意图；

[0021] 图4为本发明一种具体实施例中利用不同溅射功率制备的二硫化钼薄膜的Raman

光谱；

[0022] 图5为本发明一种具体实施例中利用不同溅射功率在SiO2/Si衬底上制备的二硫

化钼薄膜的X射线衍射图谱；

[0023] 图6为本发明一种具体实施例中利用120W溅射功率在SiO2/Si衬底上制备的二硫

化钼薄膜的高分辨透射电子显微镜图像；

[0024] 图7为本发明一种具体实施例中利用120W溅射功率在SiO2/Si衬底上制备的二硫

化钼薄膜的高分辨透射电镜电子衍射图谱。

具体实施方式

[0025] 下面结合说明书附图和具体的实施例对本发明进行进一步的说明。

[0026] 参照图1，本实施例公开了一种二硫化钼薄膜的制备方法，其包括以下步骤：

[0027] S1、通过磁控溅射在衬底上沉积一层二硫化钼薄膜。

[0028] 如图2所示，经过步骤S1后得到的产物的截面示意图，其中，衬底101是硅片，在硅

片上方形成缓冲层102，所述缓冲层102为二氧化硅，所述缓冲层102通过等离子体增强化学

沉积的方法形成。如图3所示，在缓冲层102上方，使用射频电源111磁控溅射二硫化钼靶材

112，沉积二硫化钼预制薄膜103，在本实施例中，所选用的二硫化钼靶材112的纯度为

99.99％。

[0029] 在另一些实施例中，所述衬底可以为设有缓冲层玻璃或者柔性材料，所述柔性包

括塑料等。

[0030] 如图3所示，磁控溅射时，覆盖有材质为二氧化硅的缓冲层102的衬底101被固定在

托盘114上，并随着托盘114自转，以使沉积的二硫化钼薄膜厚度均匀。在反应腔室113通入
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氩气，流量为20sccm，工作气压为3mTorr。当然，在其他实施例中，工作气压也可以在3mTorr

～12mTorr之间。射频电源111加载在二硫化钼靶材112上的功率为10W～150W，对应功率密

度约为0.5W/cm2～7.4W/cm2。在衬底上溅射15nm厚的二硫化钼薄膜，溅射完成后执行步骤

S2。

[0031] 在另一些实施例中，所述缓冲层也可以采用如氮化硅等与二硫化钼的晶格大小匹

配的氮化物实现。

[0032] S2、将所述二硫化钼薄膜置于密封容器中在设定温度下进行硫化。在本实施例中，

将二硫化钼预制薄膜放在密封容器中，在600℃下进行后退火60分钟。当然，硫化过程中衬

底的温度不能超过硫化温度，只要低于本实施例中的600℃即可。因此，衬底的温度也可以

在23℃～600℃的范围内。在其他实施例中，所述设定温度的范围可以在100℃～900℃之间

调整。

[0033] 本步骤中的硫化过程是使用炉管、快速热退火设备、烘箱或它们的组合来实现，退

火在高温硫化的硫蒸汽中进行。

[0034] 在本实施例中，对通过图1中方法所制备的四种产物进行测试，其中，四种产物分

别在磁控溅射的功率为10W、80W、120W和150W时生成。

[0035] 图4所示为利用不同溅射功率制备的二硫化钼薄膜的Raman光谱，所有的样品均出

现了二硫化钼的两个拉曼特征峰：E12g峰(～380cm-1)和A1g峰(～404cm-1)，分别对应于E12g

和A1g的两种振动模式，其中E12g模式是Mo-S键沿层方向的相对振动模式，而A1g模式是Mo-S

键沿垂直于层间方向的相对振动模式，如图4所示。随着磁控溅射功率从10W持续增加到

150W，A1g峰和E12g峰之间的位移差△k保持在24cm-1左右。这意味着在不同磁控溅射功率下

所制备的薄膜都是多层的MoS2，区别于单层的MoS2(△k＝18-19cm-1)和MoS2块体(△k＝

26cm-1)。薄膜质量的一个指标是观察到的振动模式的半高宽(FWHM)。一般来说，较高的FMHM

值意味着更高的无序度。从图4可以看出,不同磁控溅射功率制备的MoS2薄膜的振动模式的

半高宽FWHM值：10W>150W>80W>120W，磁控溅射功率为120W的MoS2薄膜具有最低的FMHM值，

这意味着它具有最小的无序度。

[0036] 图5所示为利用不同溅射功率在SiO2/Si衬底上制备的二硫化钼薄膜的X射线衍射

图谱。所有样品均于衍射角14.0°附近出现衍射峰，对应于MoS2的002晶面；由图5可以看到，

当射频电源的功率为120W时，MoS2薄膜的结晶质量最高。

[0037] 图6和图7所示的高分辨率透射电子显微镜图像和电子衍射图谱进一步表明当射

频电源的功率为120W时所制备的二硫化钼薄膜层数均匀且质量很高。从给出的高分辨率透

射电子显微镜图像，该图为横截面图，从中可以看出在SiO2/Si衬底上有大约20层MoS2薄膜，

MoS2薄膜的层间距为0.68nm，其与前人的研究结果一致。此外，还证实沉积的MoS2薄膜为多

层平行堆叠，这与从上面的拉曼光谱中提取的结果一致。据此，本实施例将充分验证利用磁

控溅射法制备层数均匀且高质量的二硫化钼薄膜的可行性。

[0038] 综上所述，上述实施例具备以下优点：

[0039] 1、成功制备出了层数均匀、面积较大的多层二硫化钼单晶。

[0040] 2、本发明的重点还是在制备二硫化钼薄膜方面，通过两步法，使得在二氧化硅/硅

衬底上制备的二硫化钼薄膜的层数的均匀性增强并提高二硫化钼薄膜质量，利用磁控溅射

加高温硫化的方法制备出均匀性好的大面积高质量二硫化钼薄膜。
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[0041] 3、此工艺相比现有的工艺，提供了新的思路和选择，制备过程简单，并且通过控制

射频电源的溅射功率有效控制制备二硫化钼单晶层数及无序度，工艺参数可精确控制，制

备出的二硫化钼薄膜质量高，层数均匀，适合重复制备及研究。

[0042] 4、本发明源材料安全环保，不会产生有毒或者对环境有害的物质。

[0043] 对于上述方法实施例中的步骤编号，其仅为了便于阐述说明而设置，对步骤之间

的顺序不做任何限定，实施例中的各步骤的执行顺序均可根据本领域技术人员的理解来进

行适应性调整。

[0044] 以上是对本发明的较佳实施进行了具体说明，但本发明并不限于所述实施例，熟

悉本领域的技术人员在不违背本发明精神的前提下还可做作出种种的等同变形或替换，这

些等同的变形或替换均包含在本申请权利要求所限定的范围内。
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图1

图2

图3
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说　明　书　附　图 2/5 页

8

CN 109763099 B

8



图5
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图6
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图7
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