
实验 A2 CVD 法生长二维单层 MoS2及其性能表征 

2004 年，英国曼彻斯特大学的安德烈·海姆与他的学生康斯坦

丁·诺沃肖洛夫通过简单的机械剥离法成功的制备出了具有单层结

构的二维石墨烯材料，正是由于他们在这种二维（2D）结构材料上

的开创性实验，彻底打破了二维材料不能单独存在的预言，实现了

二维材料的制备及新应用，他们也在短短几年内获得了诺贝尔奖。

在近 15 年的时间里，石墨烯材料就因其独特的电学性质和光学性质

而在电池方面获得显著的应用并表现出极佳的性能。随着对二维石

墨烯结构的进一步研究，他们发现石墨烯缺乏内在的天然带隙结构，

例如缺乏在红外区域和可见光区域的极弱光吸收能力（大约只有 

2.3 %）、缺少能带结构等，极大的限制了石墨烯材料在光电子器件

领域的应用。尽管也有些研究学者发现可以通过施加电场于双层石

墨稀表面以及改善纳米结构等方法来设计制作出石墨稀中的能带结

构，但是这些方法不仅会降低石墨烯材料的迁移率，还会增加其应

用的复杂性，这就促使人们去研究新的二维材料。 

二硫化钼（MoS2）是一种典型的“类石墨烯”二维材料，本征半

导体属性填补了石墨烯在光电应用的空白。二硫化钼具有明显的片

层状堆积结构，一般呈现 2H、1T 和 3R 三种晶型，如图 1 所示，

上下两层是由硫原子组成，中间则为钼原子，其中硫原子被钼原子

面通过共价键分离在两个六角面内，组合形成“三明治”型层状结构，

而层与层之间（S-Mo-S 原子层）之间则是通过相对较弱的范德华力

结合在一起，纯二硫化钼的层间距离大概是 0.65 nm。由于这种特殊



的 S-Mo-S“三明治”型结构，使得 MoS2 表现出了许多特殊的性能，

在光电子、电催化等领域更具有潜在的应用价值。与石墨烯不同的

是，MoS2 具有可控的带隙结构，MoS2 晶体的带隙值比较小，约为 

1.29 e V，随着二硫化钼层数的减少，它的带隙逐渐增大，单层的 

MoS2的带隙大约为 1.9 eV，从间接带隙转变为了直接带隙，电子跃

迁方式也发生明显变化，从非竖直跃迁转变为竖直跃迁。单单这种

带隙类型及其禁带宽度的变化就使得它们在气体探测领域、纳米电

子器件领域、光电探测领域等大放异彩，成为目前灸手可热的“明星”

材料，起了更多研究学者们的研究兴趣，激发了他们对二维材料的

探究激情 

 

图 1. 1T、2H 和 3R 相 MoS2的结构 

鉴于 MoS2 优异的性能以及广阔的应用前景，制备少层和单层

MoS2成为研究热点和难点，当前，少层和单层 MoS2的制备方法主要

有：微机械剥离法、锂离子插层剥离法、液相超声剥离法、化学气相

沉积法、水热法等。具体方法如下： 

a. 微机械剥离法：通过胶带的粘性附着力来克服二硫化钼分子层

间的弱范德从而达到剥离的目的。缺点是产量低，难以大规模制备，



因此仅局限于实验室制备并用于基础研究； 

b. 锂离子插层剥离法：先将锂离子插层剂（如丁基锂, n-C4H9Li）

嵌入到二硫化钼粉体中，形成 LixMoS2（x ≥ 1）插层化合物，插层化

合物与质子性溶剂的反应产生出的大量氢气，从而使二硫化钼的层间

距增大，得到层片状二硫化钼; 

c. 液相超声剥离法：在超声辅助下，溶剂与被剥离的块体材料相

互作用，克服块材层与层之间的范德华力作用，最小化二维纳米材料

的表面能，进而使二维纳米材料能够稳定的分散在溶剂中，不出现团

聚或絮凝等现象的方法; 

d. 化学气相沉积法: MoO3 和 S 是沉积类石墨烯结构二硫化钼纳

米薄膜常用前驱体，通过加热，MoO3蒸汽与 S 蒸汽进行反应，在预

先准备的基体沉积得到单层或少层的二硫化钼纳米薄膜; 

e. 水热法：将钼源与硫化物在高压反应釜中加热制备不同形貌的

二硫化钼。 

 

一． 实验目的 

1. 了解和掌握二硫化钼物理化学性能的层数依赖性； 

2. 掌握化学气相法（CVD）生长二维单层 MoS2 单晶制备方法。 

 

二． 实验原理 

1. 少层二硫化钼的能带结构：由于受到量子限域效应的影响，二

硫化钼的能带结构与其层数有关，如图 2 所示。第一性原理计算表



明块体二硫化钥是禁带宽度约为 1.2 eV 的间接带隙半导体，价带顶

位于布里渊区的 Τ 点，导带底位于布里渊区的 Τ 点和Ｋ点之间，光

学直接带隙位于布里渊区的Ｋ点。当二硫化钼的层数减少时，导带

整体的能量增加，带隙变大，但由于Ｋ点处的导带能级起源于钼原

子的 d 轨道，基本不受层间相互作用的影响，而 Τ 点附近的导带能

级起源于钼原子的 d 轨道与硫原子的 pz轨道之间的杂化，受层间相

互作用的影响比较大，因此间接带隙増加的更快。对于单层二硫化

钼，其间接带隙大于光学直接带隙，单层二硫化钼是禁带宽度约为

1.9 eV 的直接带隙半导体 

 

图 2. 块体、四层、两层和单层 MoS2的能带结构 

2. 化学气相法制备单层二硫化钼的原理：化学气相沉积法是一种

制备材料的气相生长方法，通过把一种或几种含有构成薄膜元素的

化合物或单质气体通入放置有基材的反应室，借助气相化学反应在

基体表面上沉积固态薄膜，是近年来常用的制备二硫化钼薄膜的方

法，也是制备二硫化钼薄膜发展最快，最有效的方法。钼源一般选

用三氧化钼，硫源选用单质硫，主要的反应方程式如下： 



2MoO3 + 4S = 2MoS2 + 3SO2 

 

三、实验步骤 

1. 首先将过量的硫粉放置到氮气气流方向的上游和下游（具体

位置上游管式炉前端和下游管式炉后端），靠近上游管式炉炉口位置，

6 mg 的三氧化钼粉末放置到上游管式炉的中心位置，285 nm SiO2/Si

衬底靠近三氧化钼，在下游的管式炉中同样放入 6 mg 的三氧化钼粉

末和 285 nm SiO2/Si 衬底。 

2. 用氮气洗气两遍后，用 40 min 把上游管式炉和下游管式炉的

炉温分别从室温升到 700 ℃和 820 ℃，保温 20 min，然后自然降温，

整个过程中氮气的流量为 60 sccm。 

3. 生长结束后，取出样品，在显微镜下观察样品的形貌； 

4. 对得到的样品进行拉曼和荧光表征。 

 

四、实验结果 

1. 光学显微镜观察单层、少层二硫化钼的形貌； 

2. 拉曼表征单层、少层二硫化钼样品； 

3. 荧光（PL）表征单层、少层二硫化钼样品。 

 

五、实验及操作注意事项 

1. CVD 合成单层二硫化钼过程中，能否成功制备单层二硫化钼

与反应过程中硫蒸气和三氧化钼蒸气的相对浓度比有关，在不能保



证寻找到实现最优浓度比的条件之前，可以通过调节反应温度、反

应物放置位置、衬底放置位置和气流大小进行调控二硫化钼的生长

质量。 

2. 在拉曼和荧光表征单层二硫化钼时，一定要选用合适的激光

强度，因为单层二硫化钼比较薄很容易被激光损坏。 

3. 在拉曼和荧光测量单层二硫化钼的过程中，激光打开后，请

不要直视样品表面的激光点，以免伤害到眼睛。 

 

六、实验思考与讨论 

1. 简述二维 MoS2制备方法； 

2. 层状 MoS2材料的拉曼和 PL：随着层数的变化特点； 


