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По лу че ние ме то дом золь-гель 
тех но ло гий и исс ле до ва ние 

на нос лоис тых ди суль фи дов 
мо либ де на

В дан ной ра бо те исс ле до ва ны про цес сы по лу че ния ди суль фи дов 
мо либ де на ме то дом зольгель тех но ло гии. Ис ход ная ших та для син те
за при го тав ли ва лась из ультра дис перс ных по рош ков ме тал лов и эле
мен тар ной се ры. При ве де ны ре зуль та ты исс ле до ва ния мор фо ло гии 
по лу чен ных слоев ди суль фи дов мо либ де на, осаж ден ных на крем ние
вой под лож ке. Дан ана лиз оцен ки се ди мен та ци он ной ус той чи вос ти 
по лу чен ной сус пен зии и  крис тал ли чес кой ст рук ту ры ди суль фи да. 
Сог лас но дан ных рент ге но фа зо во го ана ли за и ра ма но вс кой спект рос
ко пии час ти цы ди суль фи дов имеют слоис тую ст рук ту ру, а ос нов ной 
фа зой яв ляет ся гек са го наль ный ди суль фид с  прост ранст вен ной груп
пой сим мет рии P63/mmc. Установ ле но, что уве ли че ние со дер жа ния 
се ры в ших те при син те зе на но ст рук тур но го ди суль фи да мо либ де на 
сни жает ско рос ть и мак си маль ную тем пе ра ту ру го ре ния и при из быт
ке се ры бо лее 15 % мас. в про дук те наб лю дает ся в ос нов ном фа за гек
са го наль но го ди суль фи да мо либ де на. Оцен ка дзе тапо тен циала по ка
за ла, что зна че ние элект ро ки не ти чес ко го по тен циала сос тав ляет +54 
мВ. Это его зна че ние од ноз нач но ука зы вает на то, что для по лу чен ных 
час тиц в вод ных сус пен зиях не ха рак тер ны про цес сы коагу ля ции вс
ледс твие преоб ла да ния про цес сов от тал ки ва ния час тиц. 

Клю че вые сло ва: ди суль фид мо либ де на, на нос лоис тый по ро шок, 
ших та, фо то воль таи чес кие эле мен ты, ме тод зольгель тех но ло гии.
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Synthesis  by the method zol-
gel technology and research 
of nanolayered disulfides of 

molybdenum

Processes of synthesis of disulfide of molybdenum by the method Zol
gel technology are investigated in this work. Initial furnace charge for syn
thesis was prepared from ultradispersed powders of metals and elementary 
sulfur. Results of research of morphology of the received layers of the di
sulfides of molybdenum besieged on a silicon substrate are presented. The 
analysis of an assessment of sedimentation stability of the received suspen
sion and crystal structure of a disulfide are given. According to the data 
Xray phase analysis and the Raman spectroscopy of a particle of disulfides
have layered structure, and the main phase is the hexagonal disulfide with
spatial group of symmetry of P63/mmc. It is determine that the increase in
the content of sulfur in furnace charge at synthesis of a nanostructural di
sulfide of molybdenum reduces the speed and the maximum temperature
of burning and at excess of sulfur more than 15% mas. in a product the
phase of a hexagonal disulfide of molybdenum is observed generally. The
assessment of dzetapotential showed that value of electrokinetic potential
makes +54 mV. It’s value unambiguously specifies that for the received
particles in water suspensions processes of coagulation owing to preva
lence of processes of pushing away of particles aren’t characteristic.

Key words: disulfide of molybdenum, nanodispersed powder, fur
nace, photovoltaic elements, method of Zolgel technology.
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На но қат пар лы мо либ ден  
ди суль фи ді нің золь-гель  

тех но ло гиясы әді сі бой ын ша 
алы нуы мен зерт те луі

Бұл жұ мыс та зольгель тех но ло гиясы әді сі бой ын ша ди суль фид мо
либ де ні нің алы ну про цес сі зерт тел ген. Син тез деу үшін бас тап қы ших та 
ме та лл дың ультра дис перс тік ұн та ғы мен эле мен тар лық кү кі рт тен дай
ын дал ды. Крем ний тө се ні ші не ор на лас ты рыл ған ди суль фид мо либ де
ні қат па ры ның мор фо ло гиялық зерт теу ле рі нің нә ти же ле рі кел ті ріл ген. 
Ди суль фид сус пен зиясы ның си де мен та циялық бе рік ті гі нің ба ға сы на 
жә не крис талл дық құ ры лы мы на ана лиз жа сал ды. Рент ге но фа за лық 
зерт теу лер мен ра ман спект рос ко пиясы ның нә ти же сі бой ын ша ди суль
фид бөл шек те рі қат пар лы құ ры лым ды бо ла ды жә не не гіз гі фа за сы P63/
mmc сим мет риялы гек са го нал ды ди суль фид бо лып та бы ла ды. На но қат
пар лы ди суль фид мо либ де ні нің син те зін алу ба ры сын да ших та да кү кірт 
мөл ше рі нің ұл ғаюы жа ну дың жыл дам ды ғы мен мак си мал ды тем пе ра ту
ра сын тө мен де те ді жә не өнім де кү кі рт тің мас. 15% жо ға ры лауы ба ры
сын да ди суль фид мо либ де ні нің гек со га нал ды  фа за сы бай қа ла ды. Дзе
тапо тен циал ды ба ға лау ба ры сын да элект ро ки не ти ка лық по тен циал дың 
+54 мВті құ райтынын көр сет ті. Оның мә ні су лы сус пен зияда алын ған 
бөл шек тер үшін бөл шек тер ді ығыс ты ру про цес сі нә ти же сін де коагу ля
ция про цес сі не сай кел мейтінін көр се те ді.

Түйін сөз дер: мо либ ден ди суль фи ді, на но қат пар лы ұн тақ, ших та, 
фо то воль таика лық эле ме нт тер, зольгель тех но ло гия әді сі.
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Вве де ние

Ди суль фид мо либ де на при ме няет ся в та ких сфе рах как, фо-
то воль таи чес кие эле мен ты, пе ре за ря жаемые ба та реи и твер-
дые сма зоч ные ма те ри алы. Это обус лов ле но их оп ти чес ки ми, 
элект ро хи ми чес ки ми и ме ха ни чес ки ми свой ст ва ми. Ди суль фид 
мо либ де на имеет гек са го наль ную крис тал ли чес кую ре шет ку, в 
ко то рой слои ме тал ла рас по ла гают ся меж ду дву мя слоями се-
ры, свя зан ные сла бы ми ван-дер-ваальсо вы ми си ла ми [1]. Имен-
но из-за осо бен нос ти ст рук ту ры крис тал ли чес кой ре шет ки он 
ин те ре сен в прик лад ном ас пек те. 

В нас тоящее вре мя во всем ми ре ве дут ся ин тен сив ные ра-
бо ты, нап рав лен ные на исс ле до ва ние фо топ ро во дя щих ма те-
риалов для ис поль зо ва ния в фо то воль таи чес ких преоб ра зо ва те-
лях сол неч ной энер гии и дру гих оп тоэлект рон ных уст рой ст вах. 
В этом ас пек те ди суль фид мо либ де на (MoS2) яв ляет ся перс пек-
тив ным ак тив ным  ком по нен том та ких ма те риалов, пос кольку 
он имеет ши ро кий спектр пог ло ще ния в ин тер ва ле от 200 до 
1000 нм, а так же об ла дает вы со кой фо то – и кор ро зи он ной 
стой кос тью [2]. 

Теоре ти чес кие рас че ты

В дан ной ра бо те в ка че ст ве ис ход но го ма те ри ала ис поль-
зо вал ся ди суль фид мо либ де на, по лу чен ный ме то дом золь-гель 
тех но ло гии.

Оп ти чес кие из ме ре ния ди суль фи да мо либ де на про во ди лись 
на оп ти чес ком мик рос ко пе Leica DM 6000М, ко то рый имел раз-
ре ше ние 200 нм, мак си маль ное уве ли че ние в 1500 раз и снаб-
жен вы со ко раз ре шающей циф ро вой ка ме рой Leica DFC  Twain. 

Ка че ст во, по ве рх ност ное ус ло вие и од но род ность по луп-
ро вод ни ка оп ре де ля лись спект ром Ра ма на. На установ ке NT-
MDT NTEGRA Spectra про во ди лись из ме ре ния ра ма но вс ко го 
спект ра, ис поль зуя из лу че ние си не го ла зе ра  с дли ной вол ны λ 
= 473 нм и диа мет ром пят на 2 мкм. Пол ный спектр КР/флуо рес-
цен ции ре ги ст ри ро вал ся в каж дой точ ке исс ле дуемо го об раз ца 
с пос ле дующей прог рамм ной об ра бот кой. Бла го да ря вы со ко му 
ка че ст ву оп ти чес кой сис те мы двух- и трех мер ные расп ре де ле-

ПО ЛУ ЧЕ НИЕ  
МЕ ТО ДОМ ЗОЛЬ-ГЕЛЬ 

ТЕХ НО ЛО ГИЙ  
И ИСС ЛЕ ДО ВА НИЕ НА-

НОС ЛОИС ТЫХ  
ДИ СУЛЬ ФИ ДОВ  

МО ЛИБ ДЕ НА
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ра бо тан ные ди суль фи ды  предс тав ляют  со бой  
на нос лой ный  по ро шок и час ти цы по лу чен ных 
об раз цов имеют сфе ри чес кую фор му. Расп ре-
де ле ние по раз ме ру час тиц имеет би мо даль ное 
расп ре де ле ние: от 0,1 до 0,2 мкм с мак си му мом 
на 0,15-0,18 мкм; от 0,4 до 5,0 мкм с мак си му мом 
на 3,0 мкм. 

ния спект раль ных ха рак те рис тик об раз ца мог-
ли быть изу че ны с прост ранст вен ным раз ре ше-
нием, близ ким к теоре ти чес ко му пре де лу.

Для из ме ре ния ин тен сив нос ти и уг лов диф-
рак ции рент ге но вс ко го из лу че ния, диф ра ги-
ро ван но го на крис тал ли чес ком объек те, для 
ре ше ния за дач рент ге но диф рак ци он но го и рент-
ге но ст рук тур но го ана ли за ма те риалов ис поль-
зо вал ся рент ге но вс кий диф рак то метр ДРОН-7 с 
дли ной вол ны λCuKα=1,541 78Å. 

Фа зо вый сос тав ди суль фид мо либ де на ана-
ли зи ро вал ся при ком нат ной тем пе ра ту ре с по-
мощью диф рак то мет ра Shimadzu XRD-7000S, 
тип ано да – Cu, с фо ку сом 0,4 х 12 мм и мак-
си маль ной мощ ностью 2,7 кВт, а ско рос ть ска-
ни ро ва ния 1°/мин с ша гом 0,002°. Рас шиф ров-
ку дан ных про во ди ли с по мощью ба зы дан ных 
рент ге но вс кой диф рак ции JCPDS.

Экс пе ри мен тальная час ть

Син тез суль фид мо либ де на по лу ча ли мед-
лен ным осаж де нием (в те че ние 2 ча сов) гид рок-
си да мо либ де на из вод но го 0,001 М раст во ра 
МоSO2 и раст во ра гид рок си да нат рия, при пос-
тоян ном пе ре ме ши ва нии на маг нит ной ме шал ке. 
В ре зуль та те про те ка ли пос ле до ва тель но сле-
дующие хи ми чес кие про цес сы:

МоSO2 + 2NaOH =Мо(OH)2↓ + Na2SO2

Мо(OH)2 + O2 = МоОOH↓ + H2O

Пос ле окон ча ния про цес са син те за об ра зо-
вы ва лась ус той чи вая сус пен зия ок со гид рок си да 
мо либ де на, воз ни кающая в ре зуль та те мед лен-
но про те кающих хи ми чес ких реак ций. Оцен ка 
се ди мен та ци он ной ус той чи вос ти по лу чен ной 
сус пен зии по ка за ла, что по лу чен ные час ти цы 
ок со гид рок си да мо либ де на не коагу ли руют в 
те че ние 48 ча сов, что свя за но с об ра зо ва нием 
ми це ляр ных по ло жи тель но за ря жен ных час-
тиц. Оцен ка дзе та-по тен циала, оп ре де лен но го 
ме то дом дви жу щей ся гра ни цы, по ка за ла, что 
зна че ние элект ро ки не ти чес ко го по тен циала сос-
тав ляет +54 мВ. Дан ное зна че ние элект ро ки не-
ти чес ко го по тен циала од ноз нач но ука зы вает на 
то, что для по лу чен ных час тиц в вод ных сус-
пен зиях не ха рак тер ны про цес сы коагу ля ции вс-
ледс твие преоб ла да ния про цес сов от тал ки ва ния 
меж ду ни ми [3]. 

На ри сун ке 1 предс тав ле на мик ро фо тог ра-
фия по лу чен ных слоев ди суль фи дов мо либ де-
на, осаж ден ных на крем ние вой под лож ке. Об-

 
Ри су нок 1 – Мик ро фо тог ра фия час тиц ди суль фи да 

мо либ де на, осаж ден ных на крем ние вой под лож ке, х20

На ри сун ке 2 при ве ден ра ма но вс кий спектр 
ди суль фид мо либ де на. По вы шен ная ин тен сив-
нос ть пи ков в спект ре ди суль фи да мо либ де на 
ука зы вают на вы тя ну тую  ст рук ту ру  крис тал-
лов. Пи ки при ~388см-1 и 407см-1 соот ве тс твует 
мо дам ко ле ба ний E���    и E1g. 

Рент ге но фа зо вый ана лиз по ка зал, что в сос-
та ве час тиц при су тс твуют фа зы ок си да мо либ-
де на, ок со гид рок си да мо либ де на и преиму ще ст-
вен ное со дер жа ние фа зы суль фи да мо либ де на. 
Ди суль фид мо либ де на с гек са го наль ной крис-
тал ли чес кой ре шет кой ука зы вают на ха рак тер-
ные реф лек сы плос кос тей (002), (101), (103), 
(006), (110), (108). По ми мо это го в об раз це при-
су тс твует фа за ром боэд ри чес ко го МоS2. К со жа-
ле нию,  по дан ным РФА не фик си рует ся фа за 
эле мен тар ной се ры, это свя за но или с ее ма лым 
ко ли че ст вом, ли бо ее на хож де нием в рент ге но-
аморф ном сос тоя нии. Из рент ге ног рамм вид но, 
что с уве ли че нием из быт ка се ры, ин тен сив нос ть 
и ко ли че ст во реф лек сов фа зы сни жает ся и в об-
раз це с 15 % из быт ком се ры ее не наб лю дает ся, 
что го во рит о пол но те прев ра ще ния ис ход ной 
сме си в ди суль фид мо либ де на.

С уче том то го, что про цесс про те кает на по-
ве рх нос ти час тиц, вы де ляющаяся се ра пос те пен-
но бло ки рует по ве рх нос ть час тиц, в ре зуль та те 
че го дол жен наб лю дать ся про цесс пос те пен но-
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го тор мо же ния про цес са об ра зо ва ния суль фи да 
мо либ де на.  В ре зуль та те че го долж ны об ра зо-
вы вать ся час ти цы, со дер жа щие в своем сос та-
ве яд ро ок со гид рок си да мо либ де на зак ры то го 
плен кой в ви де суль фи да мо либ де на на по ве рх-

нос ти ко то рой на хо дят ся эле мен тар ная се ра. Это 
пред по ло же ние час тич но подт вер ди лось дан-
ны ми рент ге но фа зо во го ана ли за вы де лен ных из 
раст во ра час тиц, ре зуль та ты ко то ро го предс тав-
ле ны в таб ли це 1.

Ри су нок 2 – Ра ман – спектр ди суль фид мо либ де на 
на крем ние вой под лож ке

Таб ли ца 1 –  Дан ные рент ге но фа зо во го ана ли за для МоS2 – час тиц

Фа за Со дер жа ние фа зы, % масс  Раз ме ры об лас ти ко ге ре нт но го рас сеива ния, нм
МоS2 68 30
МоО2 22 123

МоOH3 10 -

Ри су нок 3 – Рент ге но фа зо вый ана лиз об раз ца при раз лич ном из быт ке 
се ры в ис ход ной сме си с по рош ком мо либ де на
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По вы шен ная ин тен сив нос ть пи ков в нап рав-
ле ниях (002) на рент ге ног рам мах ди суль фи дов 
мо либ де на ука зы вает на вы тя ну тую ст рук ту ру 
крис тал лов (рис.4). При этом ре зуль та ты рент ге-
но фа зо во го ана ли за по ка зы вают, что в ко неч ных 
про дук тах син те за со дер жит ся не ме нее 95% ди-
суль фи да ме тал ла.

Сог лас но дан ным рент ге но фа зо во го ана ли-
за, час ти цы ди суль фи дов имеют про тя жен ную 
фор му, слоис тую ст рук ту ру, а ос нов ны ми фа-
за ми яв ляют ся гек са го наль ный  ди суль фид с 

прост ранст вен ной груп пой сим мет рии P63/mmc. 
Па ра мет ры крис тал ли чес кой ре шет ки для гек са-
го наль но го MoS2 MoS2 a=3.161 Å,c1=12.27 Å, и 
ром боэд ри чес ко го c2=18,35 Å.

Ис хо дя из по лу чен ных дан ных вид но, что 
преиму ще ст вен но в ре зуль та те пред ло жен ной 
ме то ди ке об ра зует ся суль фи ды и ди суль фи ды 
мо либ де на при на ли чии ос та точ ных ко ли че ств 
ок си да мо либ де на. Дан ный сос тав по лу чен ных 
об раз цов мо жет иметь перс пек ти вы для по лу че-
ния фо то воль таи чес ких эле мен тов на их ос но ве.

Ри су нок 4 – Рент ге ног рам ма ди суль фи да мо либ де на

Вы во ды

1. Исс ле до ва ны про цес сы по лу че ния ди суль-
фи дов мо либ де на ме то дом золь-гель тех но ло-
гии, в ре зуль та те ко то ро го об ра зует ся суль фи ды 
и ди суль фи ды мо либ де на при на ли чии ос та точ-
ных ко ли че ств ок си да мо либ де на.

2. Сог лас но дан ных рент ге но фа зо во го ана-
ли за и ра ма но вс кой спект рос ко пии час ти цы ди-
суль фи дов имеют про тя жен ную фор му, слоис-
тую ст рук ту ру, а ос нов ной фа зой яв ляет ся 
гек са го наль ный ди суль фид с  прост ранст вен ной 
груп пой сим мет рии P63/mmc.

3. Из рент ге ног рамм вид но, что уве ли че ние со-
дер жа ния се ры в ших те при син те зе на но ст рук тур но-
го ди суль фи да мо либ де на сни жает ско рос ть и мак си-
маль ную тем пе ра ту ру го ре ния и при из быт ке се ры 
бо лее 15% мас. в про дук те наб лю дает ся в ос нов ном 
фа за гек са го наль но го ди суль фи да мо либ де на. 

4. Оцен ка дзе та-по тен циала по ка за ла, что зна-
че ние элект ро ки не ти чес ко го по тен циала сос тав-
ляет +54 мВ и дан ное зна че ние элект ро ки не ти-
чес ко го по тен циала од ноз нач но ука зы вает на то, 
что для по лу чен ных час тиц в вод ных сус пен зиях 
не ха рак тер ны про цес сы коагу ля ции вс ледс твие 
преоб ла да ния про цес сов от тал ки ва ния час тиц. 
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