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Abstract: Flower-like MoS2 nanoparticles have been synthesized through a hydrothermal method which using MoO3 
and Na2S as precursors reacting in 230˚C for 6 h. MoO3 works as the source of molybdenum for the reaction, and Na2S 
provides sulfur, it also works as the reducing agent of this reaction. The reaction product is characterized by X-ray dif-
fraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM) and Raman. The flower is composed of tens to hundreds of sets 
whose average diameter is 200 - 300 nm, the ultra-thin nanosheets of 5 - 10 nm in thickness is radioactive growth in all 
directions from a center. The influence of the reaction temperature and the concentration of hydrochloric acid on the 
formation of the flowers was evaluated. The optimal experimental conditions were determined as follows: reaction 
temperature of 230˚C, 0.4 mol/l HCl and reaction time of 6 h. The result shows that using this method to synthesize 
flower-like MoS2 nanostructure has many advantages: pure crystal phase, no impurities, less time for reacting, and low 
requirements of experimental conditions. The possible reaction route is discussed in this paper. 
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摘  要：MoS2纳米花以 MoO3和 Na2S 为前驱体，在 230℃下采用水热法反应 6 h 合成。MoO3为反应提供钼源，

Na2S 为反应提供硫源，同时还作为反应中的还原剂。产物通过 XRD 和 SEM、Raman 光谱表征其特性。MoS2

纳米花是由几十到上百个花瓣组织构成的，平均花径约为 200~300 nm，边缘厚度约为 5~10 nm 的薄片花瓣从一

个中心向各个方向放射性生长。对比反应温度和盐酸的浓度的对合成 MoS2纳米花的影响，结果表明其最佳实验

条件为：反应温度为 230℃，盐酸浓度为 0.4 mol/L，反应时间为 6 h。实验结果表明，采用此方法合成 MoS2纳

米花晶相纯，没有杂质且反应时间短，实验条件要求低。同时还探究了实验可能的反应原理。 

 

关键词：MoS2纳米花；水热法；晶相；形貌 

1. 引言 

在 1992年，以色列科学家R. Tenne小组发现MoS2 

形成的的富勒烯结构和纳米管后，揭开了无机富勒烯

(IF)研究工作的序幕，开创了非碳无机类富勒烯纳米

化合物的新领域[1]。MoS2具有像石墨一样的六方晶系

层状结构，层和层间靠硫原子间微弱的范德华力结

*基金项目：国家自然科学基金 (61274099)；浙江省创新团队
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合，而层内则是强的共价键结合。正是由于其层状结

构的特殊性，MoS2 被广泛用于苛刻条件下的固体润

滑剂[2]、可充电锂电池[3]、原油氢化脱硫的催化剂[4]、

储氢材料[5]、STM 针尖[6]等，尤其在航空航天事业中

有较大的应用潜力。基于此，MoS2 纳米材料的制备

及其性能的研究一直为研究的热点。与普通 MoS2 相

比,纳米 MoS2 在许多性能上得到了进一步提升,突出

表现在：比表面积大,吸附能力增强,反应活性提高,

催化性能尤其是催化氢化脱硫的性能更强,可用来制

备特殊催化材料与贮气材料[7]；纳米 MoS2 薄层的能

带间隔与可见光能量匹配,在光电池材料上存在美好

应用前景；研究表明随着 MoS2的粒径变小,特别是作

为固体润滑剂,纳米 MoS2 与摩擦材料表面的附着性

和覆盖程度以及抗磨、减摩性能都大大提高。尤其是

李亚栋等[8]采用化学气相沉积法(CVD)得到了较少见

的纳米花状 MoS2,其特殊的形貌结构,有望在催化、

储氢和催化剂载体等领域具有优异的表现。 

国内外现在出现了多种制备纳米 MoS2 材料的方

法，主要有液相还原法[9]、电化学法[10]、气相沉积法
[11]、前驱体热分解法[12]等。利用以上各种方法已经合

成出来各种形貌的 MoS2，比如纳米微粒、纳米线、

纳米管[13-17]，纳米棒[18]，纳米花[19]，纳米多面体[20]，

纳米复合物[21]以及无机富勒烯结构[22]等等。 

水热法是指在特制的密闭反应器(高压釜)中，以

水为介质，通过对反应体系加热，在反应体系中产生

一个高温高压的环境而进行无机合成与材料制备的

一种有效方法[23,24]。在众多制备纳米 MoS2 材料的方

法中水热法具有能耗小，反应温度低(100℃~300℃)，

反应条件温和且易控制，反应密闭性好，无需通惰性

气体保护等优点，因而在特殊结构、形貌材料和低维

材料的合成与控制方面显示出独特的魅力。 

本文利用水热法在相对较低的反应温度(230℃)

和较短的反应时间(6 h)内用水——盐酸混和溶液作为

溶剂，以 MoO3为钼源、NaS2·9H2O 为硫源，基于纳

米花状 MoS2的特殊形貌，以晶体自身的各向异性结构

为控制低维纳米材料合成的主因为指导，拟采用无模

板，无催化剂和表面活性剂诱导的溶剂热法，探索纳米

花状结构 MoS2的合成。成采用 X 射线衍射(XRD)、扫

描电子显微镜(SEM)、拉曼光谱(RS)等手段进行分析

表征，详细研究了盐酸浓度反应条件对 MoS2 晶粒大

小和形貌的影响。并讨论了 MoS2纳米花的形成机理。 

2. 实验 

2.1. 表征仪器 

X 射线粉末衍射(XRD)谱图采用荷兰 Philips 公司

的 PW3040/60 型 X 射线衍射仪测定，射线源为 Cu 靶

Kα 线，2θ 角扫描范围：0.2˚~150˚，测角仪精确度：

0.001˚。管电流 40 mA，扫描速率 10 (˚)/min。晶粒大

小由 Scherrer 公式计算得出。 

扫描电镜(SEM)图采用 HITACHI S-4800 型扫描

电子显微镜测定，电压 5.0 kV，电流 10 μA，工作距

离 8 mm，真空度 10 Pa，电流 5 mA。 

拉曼(Raman)光谱采用英国 Renishaw 公司生产的

RM1000 激光共焦显微 Raman 光谱仪测定，激光波长

514 nm，扫描范围为 200~1400 cm−1。 

2.2. MoS2纳米粉末的制备 

将 0.135 g 的 MoO3分别溶解在容积为 15 ml 去离

子水中，加入适量的的浓 HCl，搅拌均匀，然后再分

别加入 1.5 g 的 NaS2·9H2O，充分搅拌后将该溶液转移

至 25 ml 反应釜中，在 180℃~230℃温度下反应 6 h，

自然降温后减压过滤，分别用乙醇和去离子水清洗反

应生成的黑色粉末多次，将其中的可溶性杂质去除，

最后在 80˚C 下真空干燥 6 h。 

3. 结果与讨论 

实验研究了溶剂热反应温度和不同 HCl 浓度对

MoS2晶体产生的影响。由表 1 数据可以看出,在反应

温度分别为 180℃、210℃和 230℃时，只有温度在

230˚C 有产物 MoS2。当水热反应温度为 230˚C 时，改

变 HCl 的浓度，得到不同的 MoS2粉末样品。图 1 为

不同样品的 XRD 测试结果。从图中可以看出，各个

产物均出现 MoS2 晶相的衍射峰，另外当 HCl 为 0.5

与 0.6 mol/l 时，各个产物出现了杂质 MoO2晶相的衍

射峰(PDF 卡号：5-452)，当 HCl 为 0.4 mol/l 时所得到

的MoS2粉末晶相纯没有其他杂质产生。在图 1(a)中2θ

为 13.97˚、33.52˚、59.80˚处分别出现了对应 MoS2 纯

晶相的(002)、(100)、(110)晶面的衍射峰。所有的衍

射峰都可以指标为 2H-MoS2 (空间 P63/mmc)，晶格点

阵常数为 a = 0.31616 nm，e = 1.22985 nm (JCPDS 卡 
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Table 1. The reaction conditions of MoS2 and product composition 
表 1. MoS2的反应条件和产品组成 

No. 
MoO3 

(g) 

NaS2 

·9H2O 
(g) 

H2O 
(ml) 

HCl 
(mol/l) 

反应

温度
(℃) 

反应

时间
(h) 

产物

1 0.135 1.5 15 0.3 230 6 - 

2 0.135 1.5 15 0.4 230 6 MoS2

3 0.135 1.5 15 0.5 230 6 MoS2

4 0.135 1.5 15 0.6 230 6 MoS2

5 0.135 1.5 15 0.7 230 6 - 

6 0.135 1.5 15 0.4 210 6 - 

7 0.135 1.5 15 0.4 180 6 - 

8 0.135 1.5 15 0.5 210 6 - 

9 0.135 1.5 15 0.5 180 6 - 

10 0.135 1.5 15 0.6 210 6 - 

11 0.135 1.5 15 0.6 180 6 - 

 

 

Figure 1. XRD patterns of the MoS2 nanoparticles synthesized in 
the HCl solution with the concentration of: (a) 0.4 mol/l; (b) 0.5 

mol/l; and (c) 0.6 mol/l 
图 1. 盐酸浓度分别为(a) 0.4 mol/l、(b) 0.5 mol/l、(c) 0.6 mol/l 的

MoS2的 XRD 图 
 

号：37-1492)。图中(002)峰的信号非常突出，表明沿

着 C 轴有着很强的取向，也显示产物具有堆积很好的

层状结构。通常人们认为 MoS2结构中(002)峰位置的

偏移是卷曲结构释放张力的表现。在图 1(a)中 2θ = 

13.97˚处的谱峰为 MoS2 在(002)方向上的衍射峰，该

谱峰同标准值(JCPDS:37-1492)14.4˚相比略有偏移。计

算结果显示，MoS2 结构的(002)峰分别偏移了大约

3.07%，比 Tenne 等报道的数值(约 2%)略大[25]。这是

由于所制备 MoS2 样品的分子堆积层数较小，层间作

用力较弱，层间距增加，使得(002)方向的衍射峰向小

角方向移动所致。 

图 2~4 所示为盐酸浓度为 0.4、0.5 与 0.6 mol/l 的

MoS2样品在不同放大倍数下得到的 SEM 图。从图 2

可看出得到 MoS2粉末是由许多直径约为 200~300 nm

的颗粒组成的，具有纳米花结构。所有的 MoS2 纳米

花是由几十到上百个花瓣组织构成的，平均花径约为

200~300 nm，边缘厚度约为 5~10 nm 的薄片花瓣从一

个中心向各个方向放射性生长。图 3、4 所显示 MoS2

粉末形貌均出现由片状结构团聚而成。其中很多MoS2

分子层承叠成薄层，卷曲并堆积形成褶皱状结构．沿

薄层的叠加方向厚 2~3 nm，而沿垂直于薄层的叠加方 
 

 

Figure 2. SEM images of the MoS2 nanoparticles synthesized in 0.4 
mol/l HCl solution 

图 2. 盐酸浓度为 0.4 mol/l 的 MoS2的 SEM 图 
 

 

Figure 3. SEM images of the MoS2 nanoparticles synthesized in 0.5 
mol/l HCl solution 

图 3. 盐酸浓度为 0.5 mol/l 的 MoS2的 SEM 图 

 

 

Figure 4. SEM images of the MoS2 nanoparticles synthesized in 0.6 
mol/l HCl solution 

图 4. 盐酸浓度为 0.6 mol/l 的 MoS2的 SEM 图 
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向厚度可达几百至几千纳米。这种结构使得 MoS2 具

有一定的松散性、柔韧性和延展性，在外界剪切力作

用下，容易在摩擦表面形成润滑膜。这是其摩擦系数

很小的原因。 

图 5 为在不同盐酸浓度下制备出的样品的拉曼光

谱图。从图 5(a)中可以看出，所测试的样品均在 377 

cm−1，404 cm−1出现 MoS2的拉曼峰，分别属于 MoS2

的 E1
2g (Γ)和 A1g (Γ)振动模式[26]，同之前有关文献对

MoS2拉曼峰的报道，该 MoS2纳米花均产生了 1 cm−1

的蓝移，这可能是由 MoS2 纳米花紧束缚力的原因所

导致。另外当 HCl 为 0.5 与 0.6 mol/l 时，在 231 cm−1，

280 cm−1，335 cm−1处出现了拉曼峰，其中 231 cm−1

为 MoO2的衍射峰，其它拉曼峰均为 MoOx (2 < x < 3)

的衍射峰[27]。 

4. 反应机理讨论 

为了揭示 MoO3 转化为 MoS2 的过程，研究了不

同 HCl 浓度对产物相位的影响。从表 1 可以看出，当

HCl 的浓度低于 0.4 mol/l、高于 0.6 mol/l 时没有 MoS2

粉末产生。由图 1 及图 5 可看出 MoO3先转化为 MoO2

亚稳态，再转化为 MoS2。根据硫元素及其化合物的

知识，我们可以得到如下可能的化学反应过程： 

3 2

2 2 2 3 2

4MoO 2Na S 2HCl

4MoO Na S O 2NaCl H O

 

   
      (1) 

2 2 2 2MoO 2Na S 4HCl MoS 4NaCl 2H O       (2) 

以上反应可总结为： 

3 2

2 2 2 3 2

4MoO 10Na S 18HCl

4MoS Na S O 18NaCl 9H O

 

   
    (3) 

第一步为氧化还原反应，产生亚稳态的中间产物

MoO2。第二步为 MoO2与 Na2S 的复合反应，在高温

下 MoO2与 Na2S 反应生成 MoS2。 

因此，当 HCl 的浓度高于 0.6 mol/l 时，H2S 生成

并消耗溶液中一部分的 S2−离子。所以中间产物 MoO2

过多，导致最终产物中有杂质。 

反应溶液中 HCl 的浓度不仅影响纳米 MoS2的生

成，而且对纳米 MoS2 的形貌有着巨大影响。从图 2

可以看出当HCl的浓度为 0.4 mol/l时，制备出的MoS2

为纳米花状。当 HCl 的浓度分别为 0.5 和 0.6 mol/l 时，

其样品形貌如图 3、4 所示为纳米片状。实验结果表 

 

Figure 5. Raman patterns of the MoS2 nanoparticles synthesized in 
the HCl solution with the concentration of: (a) 0.4 mol/l; (b) 

0.5mol/l; and (c) 0.6 mol/l 
图 5. 盐酸浓度为(a) 0.4 mol/l、(b) 0.5 mol/l、(c) 0.6 mol/l 的 MoS2

的拉曼光谱图 

 

明通过调整反应溶液中HCl的浓度可实现对产物的形

貌控制。MoS2 形貌特征表明晶体的增长可能是由不

同的 HCl 浓度而导致不同的体扩散速率引起的。在这

种情况下，晶体往往向更高的过饱和区突出生长，产

生比在其他条件下预计的更细长的形貌。又由于 HCl

的屏蔽效应,在界面形成阻碍 MoS2 的晶核,从而导致

粒径的增加。所以，当 HCl 的浓度为 0.4 mol/l 时，

MoS2 晶体为纳米花状结构，当 HCl 的浓度分别增加

为 0.5 和 0.6 mol/l 时，纳米 MoS2晶体由原先的纳米

花状结构变为粒径增大的纳米片状结构最后变为粒

径最小的纳米片状结构。此外，不同纳米 MoS2 样品

的形貌和粒径也导致其不同的 Raman 特征谱。 

5. 结论 

利用水热法成功的制备出 MoS2纳米花。MoS2纳

米花是由许多直径约为 200~300 nm 的颗粒组成的，

具有纳米花结构。所有的 MoS2 纳米花是由几十到上

百个花瓣组织构成的，平均花径约为 200~300 nm，边

缘厚度约为 5~10 nm的薄片花瓣从一个中心向各个方

向放射性生长。溶剂热制备的最佳实验条件为溶剂中

盐酸浓度为 4 mol/l，反应温度为 230℃，反应时间为

6 h。 
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