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Аннотация. В работе изучено влияние температуры на фазовый состав тонких слоев, образу-
ющихся на металлических пластинах молибдена при переносе паров серы газом-носителем 
аргоном из низкотемпературной в высокотемпературную зону реактора (двухтемпературный 
синтез). Результаты исследования методами рентгеновской дифракции и сканирующей элек-
тронной микроскопии образцов дисульфидов молибдена MоS2, полученных на металлических 
пластинах молибдена при различных температурах, показывают, что при  высоких темпера-
турах синтеза в интервале 800–1000 °C на пластинах молибдена образуются дисульфиды 
молибдена разных модификаций/политипов: гексагональной Р63/mmc при 800 °C и ромбоэд-
рической (тригональной) R3m при 1000 °C. При температуре 1000 °C происходит формирова-
ние микрокристаллов MоS2 с огранкой, соответствующей ромбоэдрической фазе R3m.
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ВВЕДЕНИЕ
Дихалькогениды переходных металлов крис-

таллизуются в виде слоистых структур [1, 2]. Этот 
класс соединений очень интересен из-за разнооб-
разных свойств: квазидвумерные структуры ши-
рокого диапазона электрических свойств, начиная 
от полупроводникового и через металлическое к 
сверхпроводящему состоянию при достаточно низ-
кой температуре; а также способности некоторых 
из этих соединений к интеркалированию. Боль-
шинство сульфидов металлов, в том числе MoS2, 
используются в оптоэлектронике при изготовле-
нии солнечных элементов (СЭ) [1, 2]. Из-за силь-
ных взаимодействий между d-электронами атомов 
переходных металлов, d – состояния молибдена 
расщепляются на две полосы, из которых нижняя 
энергетическая  d-зона в основном имеет характер 
d z2. Является ли данный материал полупроводни-
ком или металлом, зависит от степени заполнения 
этой полосы d z2. Соединение MoS2 является по-
лупроводником, потому что его d z2 зона полно-
стью заполнена.

Это соединение, как и другие дихалькогениды 
молибдена и вольфрама, кристаллизуется в сло-
истой структуре, такой, что атомы халькогена рас-
положены в плотноупакованных гексагональных 
слоях, а атомы переходных металлов имеют шес-
тикратную тригональную призматическую коорди-
нацию. Существует два политипа: 2Н и 3R, из-за 
разных последовательностей в расположении слоев 
[3, 4]. Политип 2H имеет два слоя в элементарной 
ячейке, уложенной в гексагональной симметрии в 
последовательности AbA / BaB в сечении [1120] и 
принадлежит к пространственной группе P63/mmc 
(D4

6h). Верхний регистр последовательности букв 
обозначает атомы халькогена, буквы нижнего ре-
гистра используются для атомов переходных ме-
таллов, и знак / обозначает силы Ван-дер-Ваальса 
между двумя слоями атомов халькогена, рис. 1.

Политип R3m (3R) имеет три слоя в элементар-
ной ячейке в направлении параметра c (направле-
ние [0001]) в ромбоэдрической симметрии с после-
довательностью AbA / BcB / CaC в сечении [1120] 
и принадлежит к пространственной группе R3m 
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Рис. 1. Схематическое представление структуры MoS2: монослой (а), 2H-политип (b) гекагональной структуры 
и 3R-политип (c) ромбоэдрической структуры объемных  дисульфидов молибдена [3]

[Fig. 1. Schematic representation of the structure of MoS2: monolayer (a), 2H-polytype hexagonal structure(b)  and 3R-
polytype rhombohedral structure (c)  of bulk molybdenum disulphides [3]]

(С3v
5). Поверхность кристаллов, перпендикулярная 

к параметру c, обычно называется поверхностью 
Ван-дер-Ваальса. Сильная анизотропия кристал-
лической структуры этих соединений приводит к 
легкому расщеплению слоев по плоскостям спай-
ности, перпендикулярных к параметру с кристалла. 
Поэтому и физические свойства этих соединений 
должны быть очень анизотропными. Толщина од-
ного молекулярного слоя MоS2 равна 6.25 Å. 

Целью настоящей работы было показать вли-
яние температуры газотранспортного синтеза на 
кристаллическую структуру слоев дисульфида мо-
либдена  MоS2, сформированных на пластинах ме-
таллического  молибдена.

МЕТОДИКА ПОЛУЧЕНИЯ ДИСУЛЬФИДОВ 
МОЛИБДЕНА MоS2

Дисульфид молибдена получали в эксперимен-
тальной установке, которая состояла из гермети-
зированной кварцевой трубы, средняя часть кото-
рой нагревалась до необходимых температур 300–
1000 °С с помощью  электрической печи. В сред-
ней высокотемпературной части кварцевой трубы 
размещалась молибденовая фольга, предваритель-
но очищенная от окислов в соляной кислоте и затем 
промытая в дистиллированной воде. Через герме-
тизированную кварцевую трубу пропускался поток 
аргона высокой чистоты с расходом 15–20 см3/мин. 
В кварцевой трубе со стороны входа аргона в тем-
пературной зоне 150 °С была расположена керами-

ческая лодочка с серой квалификации ОСЧ. Образу-
ющиеся пары серы переносились потоком аргона в 
высокотемпературную область трубы и там взаимо-
действовали с поверхностью молибденовой фольги. 
В результате этого взаимодействия на поверхности 
молибдена образовывался слой дисульфида молиб-
дена, плотность, морфология и структура  которого 
зависела от температуры синтеза. 

Перечень образцов, полученных описанным 
методом газотранспортного синтеза путем осаж-
дения паров серы  на металлических  пластинах 
молибдена при разных температурах в интервале 
от 300 до 1000 °C, которые в дальнейшем мы ис-
следовали методом рентгеновской дифракции (РД) 
и сканирующей электронной микроскопии (СЭМ), 
приведен в табл. 1.

Рентгенофазовый анализ (РФА) полученных 
образцов проводился на дифрактометре ДРОН-4 
с Сo Kα-излучением в режиме пошагового скани-
рования.

Морфология поверхности образцов исследо-
валась на сканирующем электронном микроскопе 
JXA-840 ЦКП НО ВГУ.

1. Рентгенофазовый состав образцов 
дисульфидов молибдена MоS2, полученных 

методом осаждения паров серы 
на металлических  пластинах молибдена 
в различных технологических условиях
В табл. 2 приведены результаты РФА одной из 

металлических пластин Мо, на которых произво-

ОСОБЕННОСТИ ФОРМИРОВАНИЯ ТОНКИХ СЛОЕВ ДИСУЛЬФИДА МОЛИБДЕНА MoS2...
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дился синтез сульфидов молибдена в парах серы. На 
рис. 2 приведены дифрактограммы всех образцов, 
перечисленных в табл. 1, в том числе и дифрактог-
рамма Мо пластины. Анализ данных показывает, что 
кристаллиты металлической пластины имеют пре-
имущественную ориентацию в направлении [100], 
поэтому самое  интенсивное отражение на дифрак-
тограмме (рис. 2) дают плоскости (200) d = 1.5753 Å, 
перпендикулярные этому направлению, в отличие от 
порошкового образца международной базы данных, 
карточка PDF Card 2012 (00-004-0809) [5] с самым 
интенсивным отражением (110) d = 2.225 Å. Резуль-
таты практически не изменялись и при отжигах Мо 
пластин до 1000 °C, соотношение интенсивностей 
дифракционных линий оставалось прежним. 

С учетом этих результатов осуществлялась 
идентификация отражений всех последующих 
дифрактограмм от образцов со слоями дисульфи-
да молибдена, сформированными на пластинах  
молибдена. 

Далее в табл. 3–6 приведены значения межп-
лоскостных расстояний d (Å) и относительных ин-

тенсивностей дифракционных линий для образцов, 
полученных путем осаждения паров серы  на ме-
таллических пластинах молибдена при разных тем-
пературах, список которых приведен в табл. 1. На 
дифрактограмме образца Мо + S (300 °C), получен-
ного при самой низкой температуре 300 °C суль-
фидирования пластины молибдена в горячей зоне 
(рис. 2), все линии принадлежат металлическому 
Мо, кроме одной  очень слабой линии (d = 3.8695 Å; 
I = 1.66 %), которая может принадлежать одному из 
многочисленных оксидов молибдена. Но при этом 
самая интенсивная линия молибдена d = 2.225 Å по 
данным карточки PDF Card 2012 (00-004-0809) [5] 
Международной Базы Данных появляется в этом 
образце в виде слабого отражения d = 2.2314 (Å), 
I = 3.66 % (образец 4), (см. рис. 3 и табл. 3). Таким 
образом, при температуре горячей зоны 300 °C об-
разования сульфидов молибдена не происходит, а 
молибденовая пластина остается по-прежнему тек-
стурированной.  

Далее в табл. 4 и на рис. 2 представлены ре-
зультаты рентгенофазового анализа образца Мо +S 

Таблица 1.  Образцы сульфидов молибдена в системе Mo-S, полученные осаждением паров серы 
на металлических  пластинах молибдена при разных температурах

[Table 1. Samples of molybdenum sulfi des in the Mo-S system obtained by depositing sulfur vapors 
on molybdenum metal plates at different temperatures]

Номер образца
[Sample number]

Температура получения сульфидов 
на пластинах металлического молибдена

[Sulphides obtaining temperature on molybdenum metal plates]

1 Мо пластина (комн. температура)
[Mo plate (room temperature)]

2 Мо + S  300 °C 
3 Mo + S  800 °C 
4 Mo + S  900 °C 
5 Мo + S  1000 °C

Таблица 2. Значения межплоскостных расстояний d (Å) и относительных интенсивностей дифракционных 
линий образца металлической пластины Мо (образец 1)

[Table 2. The values of the interplanar distances d (Å) and the relative intensities of the diffraction lines of the 
sample of the metallic Mo plate (sample 1)]

№
[No.]

Угол 2θ°
[Angle 2θ°]

Полуширина
[Semi-wide]

Межплоскостное 
расстояние, d (Å)

[Interplanar 
spacings, d (Å)]

Интенсив-
ность. I, %
[Relative 

intensities I, %]

Mo d (Å) (00-
004-0809) [5]
[Mo d (Å) (00-
004-0809) [5]]

I, %
(hkl) [5]

[I , %
(hkl) [5]]

1 31.100 1.0800 3.3390 1.36
2 47.300 0.4270 2.2314 2.59 2.225 100  (110)
3 61.950 0.3360 1.7392 3.74 Мо Кβ
4 69.250 0.3780 1.5753 100.00 1.574 21 (200)
5 78.200 0.2690 1.4193 1.33 Мо Кβ
6 88.200 0.5020 1.2862 20.81 1.285 39 (211)
7 127.950 0.9340 0.9961 1.59 0.995 17 (310)

Э. П. ДОМАШЕВСКАЯ, С. А. ИВКОВ, ДАМБОС, РАДАМ, С. В. РЯБЦЕВ
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Рис. 2. Дифрактограмма металлической пластины Мо (образец 1) вместе с дифрактограммами образцов Мо+S, 
полученных в результате сульфидирования пластин молибдена в горячей зоне кварцевой трубы при  температу-

рах 300, 800 и 1000 °C
[Fig. 2. Diffractograms of the pure Mo plate and of Mo + S samples obtained as a result of the sulfi dation of 

molybdenum plates in the hot zone of the quartz tube at temperatures of 300, 800 and 1000 °C]

Таблица 3. Значение межплоскостных расстояний d (Å) и относительных интенсивностей дифракционных 
линий образца, полученного при 300 °С (образец 2)

[Table 3. The value of the interplanar distances d (Å) and the relative intensities of the diffraction lines of the 
sample obtained at 300 ° C (sample 2)]

№
[No.]

Угол 2θ°
[Angle 2θ°]

Полуширина
[Semi-wide]

Межплоскостное 
расстояние d (Å)

[Interplanar spacings
d (Å)]

Интенсивность 
I, %

[Relative 
intensities I, %] 

d (Å) 2012 (00-
004-0809) Мо

[d (Å) 2012 (00-
004-0809) Мо]

I, %; (hkl) Мо
[I, %; (hkl) Мо]

1 26.750 1.4060 3.8695 1.66 МоО3
2 47.300 0.4710 2.2314 3.66 Мо 2.225 100 (110)
3 62.000 0.3630 1.7379 3.72 Мо Кβ
4 69.300 0.4100 1.5743 100.00 Мо 1.574 21  (200)
5 88.250 0.5250 1.2857 4.04 Мо 1.285 39  (211)

Таблица 4. Значения межплоскостных расстояний d (Å) и относительных интенсивностей дифракционных 
линий образца Мо +S 800 °C, полученного при 800 °С (образец 3)

[Table 4. The values of the interplanar distances d (Å) and the relative intensities of the diffraction lines of the 
sample Mo + S 800 °C, obtained at 800 °C (sample 3)]

№
[No.]

Угол 2θ°
[Angle 2θ°]

Полуширина
[Semi-wide]

Межплоскостное 
расстояние d (Å)

[Interplanar spacings
d (Å)]

Интенсивность 
I, %

[Relative 
intensities I, %]

d (Å) МоS2 (00-
006-0097)
P63/mmc 

[d (Å) МоS2 (00-
006-0097)
P63/mmc]

(hkl), I, % МоS2 
(00-006-0097)

[(hkl), I, % 
МоS2 (00-006-

0097)]

1 16.600 0.6030 6.2007 1.68 6.150 МоS2 (002) 100
2 38.350 0.9330 2.7252 9.31 2.737 МоS2 (100) 16
3 62.050 0.3490 1.7367 4.19    Кβ Мо
4 69.300 0.3950 1.5743 100.00 1.574 Мо (200)
5 88.250 0.4680 1.2857 3.34 1.285 Мо  (211)

ОСОБЕННОСТИ ФОРМИРОВАНИЯ ТОНКИХ СЛОЕВ ДИСУЛЬФИДА МОЛИБДЕНА MoS2...
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Таблица 5. Значения межплоскостных расстояний d (Å) и относительных интенсивностей дифракционных 
линий образца Mo+S 900 °C, полученного при 900 °C (образец 4)

[Table 5. The values of the interplanar distances d (Å) and the relative intensities of the diffraction lines of the 
Mo + S (4) 900 °C sample obtained at 900 °C (Sample 4)]

№
[No.]

Угол 2θ°
[Angle 2θ°]

Полуширина
[Semi-wide]

Межплоскост-
ное расстояние 

d (Å)
[Interplanar 

spacings d (Å) ]

Интенсивность 
I, %

[Relative 
intensities 

I, %]

d (Å) МоS2 
ромбоэдр. 

(00-017-0744) 
[d (Å) МоS2 

rhombohedral 
(00-017-0744)] 

d (Å) МоО3 
(00-005-508) 
[d (Å) МоО3 

(00-005-508)] 

1 27.250 0.6510 3.7998 4.52 3.810
2 30.250 0.3580 3.4305 100.00 3.463
3 43.200 0.5090 2.4315 14.48 2.34
4 58.250 0.3560 1.8391 3.89 1.889
5 62.500 0.5630 1.7254 11.92 1.755
6 63.050 0.4060 1.7119 23.52 1.733
7 69.300 0.3470 1.5743 42.88 1.581
8 71.400 0.6130 1.5339 6.89 1.529
9 79.200 0.4650 1.4043 4.17 1.403
10 94.800 0.5970 1.2160 4.96 1.214
11 103.300 0.4920 1.1414 4.25 1.179
12 111.200 0.6770 1.0848 4.11 1.099

Таблица 4. Значения межплоскостных расстояний d (Å) и относительных интенсивностей дифракционных 
линий образца Мо + S 800 °C, полученного при 800 °С (образец 3)

[Table 4. The values of the interplanar distances d (Å) and the relative intensities of the diffraction lines of the 
sample Mo + S 800 °C, obtained at 800 °C (sample 3)]

№
[No.]

Угол 2θ°
[Angle 2θ°]

Полуширина
[Semi-wide]

Межплоскостное 
расстояние d (Å)

[Interplanar 
spacings 
d (Å)]

Интенсивность 
I, %

[Relative 
intensities 

I, %]

d (Å) МоS2 
(00-006-0097)

P63/mmc
[d (Å) МоS2 

(00-006-0097)
P63/mmc]

(hkl), I, % МоS2 
(00-006-0097)

[(hkl), I, % 
МоS2 (00-006-

0097)]

1 16.600 0.6030 6.2007 1.68 6.150 МоS2 (002) 100
2 38.350 0.9330 2.7252 9.31 2.737 МоS2 (100) 16
3 62.050 0.3490 1.7367 4.19 Кβ Мо
4 69.300 0.3950 1.5743 100.00 1.574 Мо (200)
5 88.250 0.4680 1.2857 3.34 1.285 Мо  (211)

800 °C (образец 3), полученного в результате суль-
фидирования пластины молибдена в горячей зоне 
кварцевой трубы при температуре 800 °C. Резуль-
таты сравнения табличных данных с карточками 
международной базы данных PDF Card 2012 (00-
004-08090) для молибдена [5] и PDF Card 2012 
(00-006-0097) для гексагонального сульфида мо-
либдена МоS2 [6] показывают, что из пяти дифрак-
ционных линий, полученных на дифрактограмме 
(рис. 2), две первых линии принадлежат самым ин-
тенсивным отражениям гексагональной фазы МоS2 
P63/mmc  с параметрами: а = 3.16 Å и с = 12.295 Å. 

Три следующие линии принадлежат пластине ме-
таллического молибдена, на которой образовался 
тонкий слой МоS2 при температуре 800 °C в резуль-
тате реакции с парами серы. При этом следует от-
метить полное отсутствие на дифрактограмме са-
мой интенсивной линии  металлического Мо (110) 
c d = 2.225 Å [5], являющееся следствием тексту-
рирования ее структуры.

Далее в табл. 5 представлены результаты рент-
генофазового анализа образца Мо +S 900 °C (обра-
зец 4), полученного в результате сульфидирования 
пластины молибдена в горячей зоне кварцевой тру-
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бы при 900 °C. Результаты сравнения табличных 
данных с карточками международной базы данных 
PDF Card 2012 (00-017-0744) для ромбоэдрического 
сульфида молибдена МоS2 [7] и PDF Card 2012 (00-
005-508) для триоксида молибдена МоО3 показыва-
ют, что из 12 дифракционных линий, полученных 
на дифрактограмме, 9 линий принадлежат отраже-
ниям ромбоэдрической фазы МоS2 с параметрами: 
а = 3.16 Å и с = 18.33 Å, пространственная группа 
R3m. Однако оcтальные три отражения, в числе ко-
торых самая интенсивная линия d =3.4305 (Å), при-
надлежат одной из многочисленных модификаций 
орторомбического триоксида молибдена МоО3 [8]. 
Таким образом, при температуре  900 °C наряду с 
триоксидом молибдена МоО3 образуется ромбоэд-
рическая модификация МоS2, отличающаяся от гек-
сагональной фазы большим параметром с. 

И, наконец, в табл. 6 и на том же рис. 2 пред-
ставлены результаты рентгенофазового анализа 
образца Мо +S 1000 °C (образец 5), полученного 
в результате сульфидирования пластины молибде-
на в горячей зоне кварцевой трубы при самой вы-
сокой температуре 1000°C. Результаты сравнения 
табличных данных с карточками международной 
базы данных для молибдена [5]  и  для ромбоэдри-
ческого дисульфида молибдена МоS2 [7] показыва-
ют, что из 8 дифракционных линий, полученных 
на дифрактограмме (рис. 2), шесть линий прина-
длежат отражениям ромбоэдрической фазы МоS2. 
И только 2 слабых линии: d = 3.441 Å, d = 2.431 Å, 
принадлежат одной из многочисленных модифи-
каций триоксида молибдена МоО3. Таким образом, 
при температуре 1000 °C образуется ромбоэдри-
ческая модификация МоS2. Отсутствие при этом 

самого интенсивного отражения (003) этой фазы с  
d = 6.090 Å может быть вызвано преимуществен-
ной ориентацией нанокристаллов ромбоэдричес-
кой фазы вдоль направления [110].

Таким образом, результаты, представленные 
на рис. 2 с совмещенными  дифрактограммами 
образцов, полученных в результате сульфидиро-
вания пластин молибдена в горячей зоне кварце-
вой трубы при  различных  температурах: 300, 800, 
1000 °C,  в сравнении с дифрактограммой чистой 
пластины Мо, наглядно показывают, что при  раз-
ных высоких температурах 800 и 1000 °C на плас-
тинах молибдена образуются сульфиды молибде-
на разных модификаций: гексагональная Р63/mmc 
при 800 °C и ромбоэдрическая (тригональная) R3m 
при 1000 °C.
2. Сканирующая электронная микроскопия 

образцов сульфидов молибдена MоS2, 
полученных на металлических  пластинах 
молибдена при различных температурах
В этом разделе последовательно представлены 

результаты  сканирующей электронной микроско-
пии (СЭМ)  пластины металлического молибдена 
Mо, на котором  синтезировались сульфиды молиб-
дена газотранспорным осаждением паров серы, и 
образцов сульфидов молибдена MоS2, полученных 
на металлических пластинах молибдена при раз-
личных температурах.

На рис. 3 слева представлены результаты СЭМ 
пластины металлического молибдена Mо, на кото-
ром  синтезировались сульфиды молибдена газот-
ранспорным осаждением паров серы, которые по-
казывают на отсутствие явно выраженных микро-
дефектов поверхности  пластины. Тем не менее, на 

Таблица 6 Значение межплоскостных расстояний d (Å) и относительных интенсивностей дифракционных 
линий образца Мо +S 1000 °C, полученного при 1000 °С (образец 5)

[Table 6. The value of the interplanar distances d (Å) and the relative intensities of the diffraction lines of the 
sample Mo + S 1000 °C, obtained at 1000 °C (sample 5)]

№
[No.]

Угол 2θ°
[Angle 2θ°]

Полуширина
[Semi-wide]

Межплоскост-
ное расстояние 

d (Å)
[Interplanar 

spacings d (Å)]

Интенсивность 
I, %

[Relative 
intensities 

I, %]

d МоS2 ромбоэдр. 
(00-017-0744)

[d МоS2 
rhombohedral 

(00-017-0744)]

(hkl), I, % (00-
017-0744)

[(hkl), I, % (00-
017-0744)]

1 30.150 0.5300 3.4416 6.57 МоО3
2 38.200 0.8800 2.7355 19.02 2.710 (101) 70
3 43.200 0.3110 2.4315 2.87 МоО3
4 61.650 0.7270 1.7468 4.24 1.755 (018) 30
5 68.850 0.8030 1.5833 100.00 1.581 (110) 70 
6 82.100 1.2000 1.3630 3.69 1.363 (021) 20
7 88.250 0.4070 1.2857 6.98 1.283 (205) 10
8 120.200 1.8680 1.0325 7.39 1.031 (211) 5
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изображении просматриваются наклонно-попереч-
ные эквидистантные полосы, свидетельствующие 
о возможной текстуре образца, которую мы и обна-
ружили на рентгеновской дифракции этих пластин. 
Результаты микроанализа с точностью  до 1. 84 ℅ 
показали отсутствие  заметного количества приме-
сей в металлической пластине молибдена. 

Далее на том же рис. 3 справа представлены ре-
зультаты СЭМ образца гексагонального дисульфи-
да молибдена MоS2, полученного газотранспорным 
осаждением паров серы на металлической пласти-
не молибдена при температуре 800 °C. Микрофо-
тография этого образца показывает на изменение 
морфологии поверхности металлической пласти-

ны в результате сульфидирования ее поверхности 
и наслаивания сульфида молибдена MоS2 гексаго-
нальной модификации. На микрофотографии это-
го образца просматриваются треугольные и тре-
угольноподобные домены, свидетельствующие о 
гексагональной структуре полученных дисульфид-
ных слоев, которые легко обнаруживаются в одно-
слойных структурах MоS2 [9]. 

К сожалению, метод микроанализа не позволя-
ет обнаружить наличие серы в образце, так как го-
раздо более интенсивная Mo Lά- линия молибдена 
накладываеся на S Kά- и S Kβ- линии серы. 

И, наконец, на рис. 4 представлены результаты 
сканирующей электронной микроскопии дисуль-

Рис. 4. Микрофотографии СЭМ ромбоэдрического дисульфида молибдена MоS2, полученного на металлической 
пластине молибдена при температуре синтеза 1000 °C

[Fig. 4. SEM microphotographs of rhombohedral molybdenum disulfi de MoS2 obtained on a molybdenum metal plate at 
a synthesis temperature of 1000 °C]

Рис. 3. Микрофотографии СЭМ поверхности пластины металлического молибдена Mо (слева) и гексагонально-
го дисульфида молибдена MоS2 (справа), полученного на металлической пластине молибдена при температуре 

синтеза 800 °C
[Fig. 3. SEM microphotographs of the molybdenum metal Mo plate surface (left) and hexagonal molybdenum disulfi de 

MoS2 (right) obtained on a metal plate of molybdenum at a synthesis temperature of 800 °C]
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фида молибдена MоS2, полученного на металличес-
кой пластине молибдена при температуре 1000 °C. 
Они показывают очевидные изменения морфоло-
гии поверхности металлической пластины в ре-
зультате роста на ее поверхности микрокристал-
лов дисульфида молибдена MоS2 ромбоэдрической 
модификации R3m.

Таким образом, результаты исследования ме-
тодом СЭМ образцов сульфидов молибдена MоS2 
(рис. 3 и рис. 4), полученных на металлических  
пластинах молибдена при различных температурах, 
показывают, что только при температуре 1000 °C 
происходит формирование микрокристаллов MоS2 
с огранкой, соответствующей ромбоэдрической 
(тригональной) фазе R3m.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Проведенные исследования методами РФА и 

СЭМ процесса формирования сульфидов молиб-
дена при переносе паров серы на металлические 
пластины молибдена при различных температурах 
синтеза в горячей зоне  кварцевого реактора пока-
зывают, что при  высоких температурах синтеза 
в интервале 800–1000 °C на пластинах молибде-
на образуются дисульфиды молибдена различных 
модификаций/политипов: гексагональной Р63/mmc 
при 800 °C и ромбоэдрической (тригональной) R3m 
при 1000 °C.

Формирование микрокристаллов MоS2 с огран-
кой, соответствующей ромбоэдрической фазе R3m 
в преимущественном направлении [110], происхо-
дит при температуре 1000 °C.

Работа выполнена при поддержке Минобрна-
уки России в рамках государственного зада-
ния ВУЗам в сфере научной деятельности на 
2017–2019 годы. Проекты № 3.6263.2017/ВУ и 
№ 16.8158.2017/8.9.
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Abstract. MoS2 is classifi ed as a transition metal dichalcogenide. They crystallize as layered structures 
of various modifi cations. The strong anisotropy of the crystal structure of these compounds leads to 
the easy splitting of the layers along the cleavage planes perpendicular to the parameter c of the 
crystal. Therefore, the physical properties of these compounds are very anisotropic. 
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The aim of the paper is to show the infl uence of temperature on the phase composition and crystal 
structure of thin layers formed on metal molybdenum plates during gas transfer of sulphur vapours 
to the hot zone of the reactor. Molybdenum disulphides were produced in a sealed quartz tube, the 
middle part of which was heated to the necessary temperatures in the range of 300-1000 °С. In this 
high-temperature part of the quartz tube, molybdenum foil was placed, which was purifi ed of oxides 
in advance. In the quartz tube, from the side of the entrance of the argon gas, in the temperature zone 
of 150 °C, there was a ceramic boat with sulphur. The resulting sulphur vapours were transferred by 
a fl ow of argon to the high-temperature region of the tube and there interacted with the surface of the 
molybdenum plate. As a result of this interaction, a layer of molybdenum disulphides was formed on 
the molybdenum surface, the density morphology and the structure of which depended on the syn-
thesis temperature. 
The results of the X-ray diffraction and scanning electron microscopy samples investigations of 
molybdenum disulphides MоS2  obtained on metal Mo plates at different temperatures show that at 
high temperatures of gas transport synthesis in the range 800-1000 °C, molybdenum disulphides of 
various modifi cations/polytypes are formed: the polytype of 2H hexagonal syngony P63/ mmc at 800 
°C and the polytype 3R of rhombohedral (trigonal) syngony R3m at 1000 °C.
At the temperature of 1000 °C, MoS2 microcrystals with a facet corresponding to the rhombohedral 
phase of R3m are formed.

Keywords: two-temperature synthesis, metallic molybdenum, disulfi de molybdenum, polytypes, 
hexagonal modifi cation, rhombohedral modifi cation. 
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