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摘  要 

本文采用盐辅助化学气相沉积法，以MoO3、S为前驱体，NaCl为生长促进剂，在SiO2/Si衬底上成功制备

了单层二硫化钼。系统研究了反应物位置、载气流量等工艺参数对MoS2生长形貌的影响，发现当N2流量

为150 sccm时，可获得尺寸超过50 μm的大面积单层MoS2三角形岛状结构。通过拉曼光谱、扫描电子显

微镜和原子力显微镜对材料质量进行表征，结果表明所制备的MoS2为单层结构，厚度约0.83 nm，但局

部存在由衬底残留物或成核缺陷引起的纳米“帐篷”结构，导致局部应变和双层区域的出现。进一步基

于单层MoS2构筑了光电器件，器件在532 nm激光照射下表现出优异的光电性能：光暗电流比接近103，

响应时间快至微秒级(上升时间12 μs，下降时间85 μs)，响应率最高可达63.4 mA/W。研究表明，盐辅

助CVD法生长的单层MoS2在高速光电探测领域具有良好应用前景。 
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Abstract 
In this paper, monolayer molybdenum disulfide was successfully synthesized on SiO2/Si substrates 
via the salt-assisted chemical vapor deposition (CVD) method, using MoO3 and S as precursors and 
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NaCl as a growth promoter. The effects of process parameters such as reactant position and carrier 
gas flow rate on the growth morphology of MoS2 were systematically investigated. It was found that 
large-area triangular island structures of monolayer MoS2 with sizes exceeding 50 μm could be ob-
tained at a N2 flow rate of 150 sccm. The material quality was characterized by Raman spectroscopy, 
scanning electron microscopy and atomic force microscopy. The results demonstrate that the as-pre-
pared MoS2 exhibits a monolayer structure with a thickness of approximately 0.83 nm. However, lo-
cal nano-“tent” structures induced by substrate residues or nucleation defects exist, leading to local 
strain and the formation of bilayer regions. Furthermore, optoelectronic devices were constructed 
based on the monolayer MoS2, which exhibit excellent photoelectric performance under 532 nm la-
ser irradiation: the photocurrent-to-dark-current ratio is close to 103, the response time is as fast as 
the microsecond level (rise time 12 μs, decay time 85 μs), and the maximum responsivity reaches up 
to 63.4 mA/W. This study suggests that monolayer MoS2 grown by the salt-assisted CVD method holds 
promising application prospects in the field of high-speed photodetection. 
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1. 引言 

二维过渡金属硫族化合物(transition metal disulfides, TMDs)因其原子级厚度、可调的带隙和优异的光

电性能，在下一代光电器件中展现出广阔的应用前景[1]-[3]。TMDs 多为 MX2形式的化合物，其中 M 代

表过渡金属元素(如钛、钒、钼、钨、铼)，X 代表硫族元素(如硫、硒、碲) [4]。二维过渡金属硫族化合物

因其原子级厚度、可调的带隙和优异的光电性能，在下一代光电器件中展现出广阔的应用前景。MoS2薄

膜作为典型的层状过渡金属硫化物，是其中的研究热点。MoS2 具有独特的层状结构，S-Mo-S 层间以范

德华力相互作用，因此可通过机械剥离法获得单层片层[5]。当 MoS2 由体材料转变为二维材料时，其带

隙由间接带隙(1.29 eV)转变为直接带隙(1.90 eV) [6]，这一独特的半导体特性使其在光致发光、气体传感、

场效应晶体管电路等领域具有广阔应用前景[7]-[9]。二硫化钼作为典型代表，从体材料到单层经历了从间

接带隙到直接带隙的转变，显著增强了光与物质的相互作用，使其在光电探测器、场效应晶体管和柔性

电子器件等领域备受关注[10]-[12]。 
为实现高质量、大面积且层数可控的单层 MoS2，化学气相沉积法因其与半导体工艺兼容、可控性好

等优势成为主要制备手段。然而，传统 CVD 过程中前驱体挥发温度高、成核密度难控等问题限制了单层

MoS2的均匀生长[13]。近年来，盐辅助 CVD 策略通过在反应体系中引入 NaCl 等卤化物盐，有效降低了

MoO3的挥发温度，促进了前驱体的均匀输运和 MoS2的二维生长[14]。尽管如此，盐辅助 CVD 生长过程

中载气流速、反应物空间分布等参数对 MoS2形貌、层数及质量的影响机制尚需系统研究，且所制备材料

的器件性能仍需进一步评估。 
本文系统优化了盐辅助 CVD 生长条件，分析了不同 N2 流速下 MoS2 的形貌演变与生长机制，并对

所得单层 MoS2的光电探测性能进行了深入研究，为高性能二维材料光电探测器的制备提供了实验依据。

为实现高质量、大面积且层数可控的单层 MoS2，化学气相沉积法因其与半导体工艺兼容、可控性好等优

势成为主要制备手段。本文系统优化了盐辅助 CVD 生长条件，分析了不同 N2 流速下 MoS2 的形貌演变
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与生长机制，并对所得单层 MoS2的光电探测性能进行了深入研究，为高性能二维材料光电探测器的制备

提供了实验依据。 
 

 
Figure 1. Schematic diagram of salt-assisted growth of MoS2. (a) Substrate SiO2/Si (285 nm/500μm), placement of MoO3, 
NaCl, and S in quartz tube, with S placed in the second upstream temperature zone and MoO3 and NaCl placed in the first 
downstream temperature zone; (b) Substrate placed at the corresponding opening, with one side of SiO2 facing downwards 
图 1. 盐辅助生长 MoS2示意图。(a) 衬底 SiO2/Si (285 nm/500 μm)，MoO3、NaCl、S 在石英管的放置位置，S 放在上

游第二温区，MoO3、NaCl 放在下游第一温区；(b) 衬底在对应开口处放置，SiO2的一面朝下 

2. 实验方法 

用金刚石刀制取约为 16 mm × 16 mm 的硅片(SiO2/Si, 285 nm/500 μm)，随后分别在丙酮，异丙醇和

去离子水中超声清洗 5 min，最后使用 N2吹干。用分析天平称量约 5 mg MoO3，1 mg NaCl 和 500 mg S。
如图 1(b)所示，将 MoO3和 NaCl 放置在石英舟两开口(高 1 mm，宽 10 mm)处对应的底部，清洗好的硅片

平放在对应开口处，表面为 SiO2的一面朝下。完成后将放有 S 粉和硅片的石英舟分别放入第二温区和第

一温区，如图 2(a)所示。使用超过 500 sccm 的 N2冲洗石英管 5 min，然后使用大功率真空泵抽真空持续

5 min，最后通 N2 将腔体气压升高至大气压强，恢复实验使用的气体流量 200 sccm。将第二温区和第一

温区在 15 min 内分别升高至 180℃和 750℃，并在达到设定温度后保温生长 3 min。生长完成后打开炉盖

等待腔体温度自然冷却至约 50℃后将硅片取出。 
本文采用光学显微镜、拉曼光谱仪、原子力显微镜、扫描电子显微镜对材料表面进行表征。使用光刻

技术与双离子束溅射制备了 Ti/Au (5 nm/45 nm)金属电极，沟道有效面积为 4 μm × 6 μm。使用 λ = 532 nm
的激光器与测试系统(包括斩波器、测试盒、SR570 前置放大器、SR830 锁相、示波器)等进行光电学测试。 

3. 结果与讨论 
 

 
Figure 2. Impact of gas flow and position on the growth of MoS2. (a)~(c) Optical microscopy images depicting the growth 
morphology of materials at the substrate’s edge, with a scale bar indicating 10 μm; (d)~(f) Optical microscopy images illus-
trating the growth morphology of materials in the central region of the substrate, also with a scale bar of 10 μm 
图 2. 气流与位置对 MoS2 生长的影响。(a)~(c) 衬底边缘材料生长形貌的光学显微镜图像，比例尺为 10 μm；(d)~(f) 
衬底中部材料生长形貌的光学显微镜图像，比例尺为 10 μm 
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如图 2 所示，这是在 S 区温度 180℃，Mo 区温度 750℃，N2 流量为 100 sccm 条件下常压生长的显

微镜图片(比例尺 10 μm)，图中箭头标记的是 N2的流向。图 2(a)~(c)是靠近边缘的一侧，依次距离气源端

越来越近。可以观察到由远端处的图 2(a)到中端图 2(b)到近端图 2(c)，气体浓度逐渐增大。图 2(a)中可以

看到少量的的 MoS2淡蓝色薄膜，到图 2(b)淡蓝色薄膜的分布增加，到最靠近气源的图 2(c)可以看到大面

积分布的多层堆叠蓝白色 MoS2 块体材料。图 2(d)~(f)是靠近硅片中部的显微镜图片，依然可以判断出中

部区域气体浓度依次增大，在最靠近气源处甚至有黑色的 MoO3附着，说明该处 MoO3气体浓度过大，未

能及时参与反应。图 2 中多处出现蓝紫色的岛状颗粒，这有可能是 MoO3、S、NaCl 发生反应的中间产物

MoS2−yOy [15]。 
 

 
Figure 3. The morphologies of MoS2 grown at varying N2 flow rates are depicted in (a)~(d), which correspond to images of 
MoS2 morphologies obtained at N2 flow rates of 50 sccm, 100 sccm, 150 sccm, and 200 sccm, respectively. The scale bars for 
these images are 10 μm, 10 μm, 20 μm, and 10 μm, respectively 
图 3. 不同 N2流速下生长的 MoS2形貌。(a)~(d)是分别在 50 sccm、100 sccm、150 sccm、200 sccm N2流速下生长的

MoS2形貌图像，比例尺分别为 10 μm、10 μm、20 μm、10 μm 
 

图 3(a)~(d)分别是在 50、100、150、200 sccm N2流速下生长的 MoS2岛状显微镜图片，保持其他条件

一区温度 750℃，二区温度 180℃以及 MoO3、NaCl、S 等反应物使用量不变。图 3(a)、图 3(b)、图 3(d)的
比例尺为 10 μm，图 3(c)的比例尺为 20 μm。这四幅图的拍摄位置都取自于硅片边缘与硅片中部之间的位

置，而且都处于较为靠近气源的位置。图 3(a)中可以观察到有岛状的单层 MoS2，并且其中还混杂着有多

层 MoS2及块体 MoS2，说明硅片此处的 N2流速过低，没有带走过多的反应气体，使得在单层 MoS2生长

后，反应物继续参与反应，接着在单层 MoS2上生长，以至于出现多层与块体材料。图中还观察到黑色点

状物质，有可能是 MoS2与 MoO3的混合物，MoO3并没有完全反应完成，由此可以看出在 50 sccm 的 N2

流速下，硅片此处的气体流速并不稳定，MoO3 与 S 的气体浓度分布不均匀，且没有呈现梯度分布的现

象。可以看出 50 sccm 的 N2 流速过低，气流容易被扰动，不利于单层 MoS2 的生长。于是设计多次提高

N2流速，以期望获得稳定且适宜生长的 N2流速。图 3(b)是在其他条件不变，N2流速提升到 100 sccm 的

MoS2 生长显微镜图片。图中可以观察到许多尺寸约为 10 μm 的三角形状单层 MoS2，并且几乎没有多层
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MoS2 及未反应完成的 MoO3 的存在，说明在 100 sccm 的 N2 流速下，硅片此处的气体流速比较稳定，

MoO3与 S 的气体浓度较为适宜单层 MoS2的生长。当 N2流速提升到 150 sccm 时，同样在硅片边缘与中

部之间发现了生长的单层 MoS2，如图 3(c)所示，可以观察到尺寸大于 50 μm 的单层 MoS2薄膜，说明 N2

流速为 150 sccm 时，该处处于单层 MoS2的适宜条件。图 3(c)中还观察到细小的蓝紫色小点，这是 CVD(化
学气相沉积)的生长特点导致的，薄膜生长基本上要经过一系列原子尺度过程：吸附、扩散、成核、岛生

长、合并、连续薄膜。当沉积粒子到达生长基底表面时，首先发生吸附这一过程，原子附着在基底表面。

随后这些原子在基底表面进行随机扩散，并在某些位置形成稳定的晶核。随着沉积持续进行，晶核逐渐

长大，形成规则的二位岛状结构，并最终合并形成完整的薄膜[16] [17]。图 3(c)中连续的 MoS2薄膜就是

经过这样一系列过程长成的，图中细小的蓝紫色小点就是 MoS2 生长过程中的成核位点。将 N2 流速提升

到 200 sccm，MoS2的生长状况如图 3(d)所示。与前三幅图有所不同的是，在与其他上述 3 个实验相同的

位置上及硅片边缘与中部之间且对应的石英舟缺口水平方向处并未发现单层 MoS2 薄膜，而是在非缺口

水平处(悬空处)也就是硅片压到石英舟水平处(支撑处)发现有淡蓝色 MoS2薄膜生长。200 sccm 的 N2流速

过高，其他部位并没有单层 MoS2薄膜生长，反应气体浓度紊乱，只在石英舟与硅片的缝隙之间存在淡蓝

色 MoS2薄膜，推测单层 MoS2适宜在低蒸汽压环境下生长[18]。 
 

 
Figure 4. Characterization of the growth quality of MoS2. (a) Raman spectra obtained from three distinct locations on a single 
triangular MoS2 flake; (b) SEM (scanning electron microscopy) image of a monolayer MoS2, featuring a scale bar of 1 μm; (c) 
(d) AFM (atomic force microscopy) image of a monolayer MoS2, along with the corresponding height profile along the black 
dashed line indicated in (c) 
图 4. MoS2生长质量的表征。(a) 同一三角形状 MoS2的三个不同位置的拉曼光谱图；(b) 单层 MoS2的 SEM (扫描电子

显微镜)图像，比例尺为 1 μm；(c) (d) 单层 MoS2的 AFM(原子力显微镜)图像及对应的图(c)黑色虚线位置的高度图像 
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拉曼光谱是一种基于光与物质非弹性散射的分析技术，通过检测散射光的频率变化(拉曼位移)，可以

获取材料的“振动指纹”信息，从而实现对物质结构、组成和物理状态的无损表征。拉曼光谱的峰位、峰

强、峰宽和峰形是提取有用信息的关键要素。如图 4(a)，在同一三角形状 MoS2的不同位置测试的拉曼光

谱图。对于生长的 MoS2薄膜， 1
2gE 峰显示面内振动：金属原子 Mo 与硫原子在层平面内发生反向振动，

A1g 峰面外振动：硫原子沿垂直于层面的方向发生反向振动。两个峰的频率差(Δ)是判断材料层数的关键

指标。随着层数减少，发生蓝移，发生红移，两峰间距缩小，可据此精确鉴别层数[19] [20]。黑色曲线的

A1g 峰位与 1
2gE 峰位差为 19.499 cm−1，符合单层 MoS2 的拉曼光谱特征。而红色与蓝色曲线的 A1g 峰位与

1
2gE 峰位差为 21.271 cm−1，说明存在双层 MoS2。如图 4(b)、图 4(c)所示，图 4(b)为单层 MoS2的 SEM 图

像，比例尺为 1 μm，图 4(c)为单层 MoS2的 AFM 图像，两处单层 MoS2都为同一条件下生长。这两幅图

像中都能观察到纳米小帐篷，这有可能是衬底表面残留物：CVD 过程中使用的碱金属卤化物 NaCl 促进

剂，在衬底上有的微量钠残留，在界面处形成纳米级的凸起。还有可能是生长过程中的成核缺陷：在 SiO2/Si
衬底上的 CVD 生长中，温度和前驱体比例的不协调会导致衬底表面局部成核点的不均匀分布，这些成核

残留物最终作为帐篷的“支撑柱”。帐篷结构的核心影响在于它在原子级薄膜中引入了非均匀应变场[21]。
在帐篷顶部，薄膜受到拉伸应变(张力)；而在帐篷边缘和褶皱区域，则存在压缩应变。有文献研究表明，

这种应变梯度的空间分布可以通过拉曼光谱直接探测——帐篷区域的 1
2gE 模式会发生显著的频率偏移

[22] [23]。这也可以解释红色与蓝色曲线的 A1g 峰位与 1
2gE 峰位差为什么为 21.271 cm−1，是双层 MoS2 的

拉曼光谱特征。图 4(d)为图 4(c)黑色虚线位置的高度图像，黄色虚线是为了比拟衬底与单层 MoS2两个平

面，因为对 MoS2做 AFM 测试时，衬底可能存在一定程度的倾斜。测得 MoS2的高度约为 0.83 nm，接近

单层 MoS2的理论厚度 0.65 nm，可以证实生长的 MoS2为单层[24]。 
如图 5(a)，浅棕色虚线为暗态电流(dark)：无光照时器件的漏电流，在 1 V 偏压下仅约 10~11 A 量级，

说明器件暗电流极低、绝缘性好。彩色实线：不同光功率(4.60 mW~23.12 mW)的 532 nm 激光照射下的

光电流：随电压升高电流显著增大，且光功率越高，电流越大。但明显观察到 4.60 mW 后光电流增幅不

大，说明光吸收饱和了[22] [25]。但仍有微小的提升，这可能是随着入射光功率的增加，材料内部的温度

可能会升高，这可能轻微改变能带结构或载流子动力学，从而对光吸收产生微妙的影响，从而略微增强

光电流。从图 5(a)观察到接近 103的光暗电流之比，这可能在光电探测中有一定的应用。结合图 4(c)与图

5(a)，观察到极低的暗电流，但对应的光电流提升不强，这可能是因为小帐篷结构区域富集的硫空位或其

他缺陷会在带隙中引入深能级缺陷态[26]。这些缺陷态充当非辐射复合中心，捕获光生电子和空穴，导致

它们在未贡献电流之前就复合消失，这直接缩短了载流子寿命，从而降低了光电导增益[27]。图 5(b)表现

出了微秒级的响应时间，上升 12 μs、下降 85 μs，说明该 CVD-MoS2光电探测器响应速度极快，远优于

传统硅基光电探测器(毫秒级)，可用于高速光探测场景。上升时间短于下降时间，是二维材料光电探测

器的典型特征：光生载流子在 MoS2 中快速产生，而部分载流子被缺陷态捕获，导致恢复时间略长，但

整体仍保持微秒级高速。图 5(c)为不同光功率下的响应时间，观察到不同光功率(4.60 mW~23.12 mW)
下，器件的周期性光电流响应，开关光循环光功率越高，光电流峰值越大，从~0.008 μA 提升至~0.03 
μA，与上图 I-V 曲线的规律一致。所有功率下，光电流都能快速上升和下降，无明显衰减，证明器件

重复性好、稳定性高，可长期工作。如图 5(d)所示，低功率密度(4.6 mW/mm2)时，响应率最高达 63.4 
mA/W，随光功率密度升高，响应率逐渐下降(55.5 → 47.7 → 46.3 → 45.3 → 43.8 → 43.1 mA/W)。响应

率随光功率升高而下降，是二维材料光电探测器的普遍规律：高功率下，MoS2 中的光生载流子发生饱

和效应(缺陷态被填满、载流子复合率升高)，导致单位光功率产生的光电流减少，从而响应率逐渐降低

[28]。 
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Figure 5. Investigation into the photoelectrical performance of single-layer MoS2 devices. (a) Photocurrent characteristics of 
single-layer MoS2 under varying light intensities, with the applied voltage spanning from 0 to 1 V. The inset depicts an image 
of the electrode fabricated on the single-layer MoS2; (b) Response time of the device when subjected to laser irradiation at a 
wavelength (λ) of 532 nm and a power of 4.60 mW; (c) Waveform diagrams illustrating the response time under laser irradia-
tion at λ = 532 nm with light powers of 4.60 mW, 8.67 mW, 14.50 mW, 16.65 mW, 18.30 mW, 21.85 mW, and 23.12 mW, 
respectively; (d) Current responsivity of the device under different light intensities at λ = 532 nm 
图 5. 单层 MoS2 器件光电性能的研究。(a) 单层 MoS2 在不同光功率下的光电流，电压为 0 到 1 V，插图为在单层

MoS2上所做的电极图片；(b) 在 λ = 532 nm，功率为 4.60 mW 激光照射下，器件的响应时间；(c) 在 λ = 532 nm，光

功率分别为 4.60 mW、8.67 mW、14.50 mW、16.65 mW、18.30 mW、21.85 mW、23.12 mW 下响应时间波形图；(d) 
在 λ = 532 nm 下，器件在不同光功率下的电流响应率 

4. 结论 

本文系统研究了盐辅助化学气相沉积法中载气流量对单层 MoS2 形貌与层数的影响规律，并评估了

所制备材料的光电探测性能。结果表明，在 N2 流量为 150 sccm 时，可获得尺寸超过 50 μm 的大面积单

层 MoS2三角形单晶，而流量过低(50 sccm)易导致多层堆垛与反应不完全，过高(200 sccm)则因局部蒸汽

压紊乱而抑制连续成膜。拉曼光谱与原子力显微镜表征证实，生长的 MoS2 主体为单层结构(厚度~0.83 
nm， 1

2gE 与 A1g峰位差 19.5 cm−1)，但衬底表面残留物或成核缺陷会诱导纳米“帐篷”状凸起，引入局部

应变并导致部分区域呈现双层拉曼特征(峰位差 21.3 cm−1)。基于单层 MoS2构筑的光电器件在 532 nm 光

照下展现出极低的暗电流(~10−11 A 量级)、近 103的光暗电流比、微秒级响应速度(上升 12 μs/下降 85 μs)
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以及最高 63.4 mA/W 的响应率，且器件在不同光功率下均保持稳定的周期性开关特性。尽管“帐篷”结

构可能引入缺陷辅助复合从而制约响应率进一步提升，但材料的高速响应能力与高信噪比使其在高速光

电探测领域具有明确的应用潜力。后续通过优化衬底预处理与生长界面洁净度以抑制纳米凸起形成，有

望进一步改善单层 MoS2的光电增益与均匀性。 
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