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面内 XRD 測定によるMoS2 ナノシートの結晶構造解析 

Crystal Structure of MoS2 Nanosheets Revealed by In-plane XRD Analysis 
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1   はじめに 

2H 構造を持つ層状 MoS2 は、Li+のインターカレ

ーションにより 1T 構造に変化し、その後の単層剥

離の過程では 1T 構造が保持される。得られたMoS2

ナノシートは、分散液中で徐々に酸化して電荷を失

い沈殿する。本研究では、酸化により MoS2 が元の

2H 構造に戻るのか 1T 構造が保持されるのかを明

らかにするため、ナノシートの面内 XRD 測定を行

った。 
 

2   実験 
層状 MoS2 を n-ブチルリチウムと反応させて得ら

れた LixMoS2 を、超音波照射下、水と反応させて単

層剥離した MoS2 ナノシート分散液を得た。カチオ

ン性ポリマーを吸着させた Si 基板をMoS2 ナノシー

ト分散液に浸漬することでナノシート単層膜をSi 基
板上に堆積させた薄膜試料を得た。保存条件の異な

るナノシート分散液を用いて同様の薄膜試料を作製

し、薄膜回折計を用いてナノシートの面内 XRD を

測定した(図 1)。 
 

3   結果および考察 
作製直後の MoS2 ナノシート分散液を用いて作製

した MoS2 ナノシート単層膜は、厚みが~1.2 nm で

均一であり、横方向には 0.3-1 µm の広がりを持つ二
次元物質であることが AFM 観察によりわかった。

面内 XRD 測定では 1T 構造に由来する回折パター

ンを示した(図 1, Fresh)。これを Ar 雰囲気下で 300 
°C で加熱すると 2H 構造の MoS2 ナノシートに帰

属される回折パターンが得られた(図 1, Annealed)。 
MoS2 ナノシート分散液を N2 雰囲気下で 2 ヶ月

保存した場合、分散状態には変化は見られず、ナノ

シートの厚みや大きさにも変化は見られなかった。

また、面内 XRD 測定からも 1T 構造に由来する回

折パターンが確認された(図 1, Aged in N2)。 
一方、空気中で 1 ヶ月保存した分散液は黒色から

薄い黄色に変化した。分散しているナノシートは横

方向の大きさが 20-50 nm であり、ナノシートが断

片化したことが AFM 観察によりわかった。この分

散液を用いて作製した MoS2 ナノシート 5 層膜から
は 1T 構造に由来する回折パターンが観察された(図
1, Aged in air)。二次元の対称性は Rectangular であ
り、格子定数(a = 0.5680(4) nm, b = 0.3193(3) nm)は、
作製直後の分散液から作製した場合(a = 0.5687(3) nm, 
b = 0.3204(2) nm)や N2 雰囲気下で保存した分散液か

ら作製した場合(a = 0.5689(3) nm, b = 0.3207(3) nm)と
ほぼ同じであることがわかった。 

 

 
図 1：MoS2 ナノシートの面内 XRD パターン 

 
4   まとめ 

1T 構造を持つMoS2 ナノシートは熱力学的に安定

な 2H 構造に徐々に変化すると考えられていたが、

このような変化には加熱処理が必要であり、室温で

は起こらないことがわかった。 
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