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前驱体 LixMoS2 的制备及其光谱分析
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摘 � 要 � 在超声波作用下, 采用单分子层剥离�重堆技术, 利用正丁基锂对 MoS2 夹层进行剥离, 合成了前驱

体 L ixMoS2。通过原子吸收光谱得到 x= 0� 93~ 0� 96; XRD、FT IR、UV�Vis 的检测揭示了 LixMoS2 的微观

结构和内在规律性, 证实了 LixMoS2 为亚稳态的八面体构型。研究结果为进一步合成高活性、高选择性的柱

撑 MoS2 加氢催化剂提供了实验依据, 同时为加氢催化剂的研究及生产高附加值的二硫化钼奠定了基础。
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引 � 言

� � 二硫化钼( MoS2 )有三种构型[1�3] : 1T�MoS2 , 2H�MoS2 ,

3R�MoS2, 其中 1T�MoS2 和 3R�MoS2 为亚稳态结构, 2H�

MoS2 为最稳定结构
[ 1]。将锂嵌入到M oS2 夹层中, 是一个氧

化还原过程, 即离子�电子转移反应, MoS2 提供主体位置及

还原中心, 电子从锂转移到 MoS2 最低未被占据能级上, 形

成 L ixMoS2 夹层物
[4]。当锂插入后 , MoS2 发生了 2H�MoS2

转变为 1T�MoS2 的结构相变, 锂占据 MoS2 层间的八面体

位, 得到 L ixMoS2。L ixM oS2 作为一种重要的合成柱撑 MoS2

复合材料的重要前驱体[ 5] , 伴随人们寻求新型的柱撑 MoS2

的加氢精制[6]、深度加氢脱硫[ 7]、深度加氢脱氮[8]催化剂的

不断深入, L ixM oS2 的研究显得更加重要。正丁基锂对

MoS2 进行剥离, 合成 L ixMoS2 , 其和水反应, 生成 MoS2 的

单分子层, 再引入无机离子团, 进行重堆垛, 将无机离子插

入 MoS2 的夹层之间, 从分子水平上, 组装为无机柱撑 MoS2

加氢催化剂[9]。

1 � 实验部分

1� 1 � 仪器和试剂

日本 Rigaku D/ Max�2500V 型 XRD仪; 美国 PE�1100B

型原子吸收光谱仪; 德国 Bruker tenso r 207 红外光谱仪; 北

京普析 TU�1901型双光束紫外�可见分光光度计; 昆山 KQ�

600 型变频数控超声波反应器; 上海精宏 DZF�6051 型真空

干燥箱。

正丁基锂 ; 二硫化钼均为化学纯; 正己烷为分析纯。

1� 2 � LixMoS2 的制备

将一定量的 MoS2 放入三颈瓶中, 氮气为保护气, 通氮

气( 50 mL� m in- 1) 10 min 后, 注入 50 mL 2� 5 mo l� L- 1正

丁基锂的正己烷溶液, 密封, 超声波震荡 60 min, 静置 5 d

后, 移去上清液, 用正己烷洗涤数次后, 真空干燥, 得到黑

色粉体 LixMoS2。

用美国 PE�1100B型原子吸收光谱仪检测粉体 LixMoS2

中 Li原子含量, 结果表明 x= 0� 93~ 0� 96。

2 � 结果与讨论

2� 1 � LixMoS2 的 XRD光谱分析

根据 PDF # 06�0097, 结合 XRD谱图(图1)可以发现, 三

棱柱构型的原料 2H�MoS2 在 14� 4 , 33� 2 , 39� 3 , 49� 1 ,

58� 3 存在特征衍射峰, 对应晶面分别为 ( 002) , ( 100) ,

( 103) , ( 105) , ( 110) , 和本实验 XRD 检测结果一致。八面

体构型的 LixMoS2 的特征衍射峰有 7� 9 和 21� 2 , 对应晶面

分别为( 001)和( 003) ; L ix MoS2 真空放置 20 d 后, 特征衍射

峰变为 8� 1 , 14� 3 , 16� 0 , 对应晶面分别为 ( 001) , ( 002) ,

( 003) , 出现了( 002)晶面, 即有少部分三棱柱构型的 2H�

MoS2 生成。因此, 2H�MoS2 与正丁基锂反应, 锂的嵌入不

仅改变了 MoS2 层能带中电子填充情况, 同时也使 Mo 的配



位构型由原料 2H�MoS2 的三棱柱构型转变为 MoS6 八面体

构型。MoS6 八面体构型的 M oS2 是一种亚稳态, 经过一段时

间老化, 它逐渐转变为热力学稳定的三棱柱配位构型, 此处

得到了很好的证明, 和文献[ 10]结论一致。

Fig� 1� XRD patterns

a: MoS2 ; b: Li xM oS 2 in vaccum after 20 d; c : Lix MoS2

� � 2H�MoS2 的晶格参数为 a = b= 0� 316 nm, c = 1� 230

nm。根据 L ixMoS2 的 PDF# 21�1096, 结合 XRD谱图, 其晶

格参数为 a= 0� 559 3 nm, b=� 559 3 nm, c= 2� 261 0 nm。对
比发现, L ixMoS2 的晶格参数相对于 2H�MoS2 , 有所增加,

特别是 c 轴方向上, 数值增加较多, 值得重点关注、还应做

进一步的研究。

2� 2 � LixMoS2 的 FTIR 光谱分析

LixMoS2 的特征吸收峰[11, 12] 有 465, 633, 681, 840,

1 431, 1 503 cm- 1 (图 2)。633, 681, 1 431, 1 503 cm- 1分别

是 S Mo 双键的�a s和�s 伸缩振动引起的吸收峰(�as和�s 分

别分裂为双峰) , 它们很好地证实了 L ixMoS2 为八面体构型,

三棱柱构型 2H�MoS2 没有这些峰; 465 和 840 cm- 1分别是

Fig� 2 � Typical FTIR spectra of LixMoS2

L i- S 单键弯曲振动、伸缩振动引起的吸收峰; 3 563 和

1 001 cm- 1是 L ixMoS2 表面少量吸附水引起的伸缩振动和弯

曲振动引起的吸收峰[ 13]。

2� 3 � LixMoS2 水解液的 UV�Vis光谱分析
用蒸馏水做参比, 对紫外�可见分光光度计进行基线校

正。把一定量的 L ixMoS2 和 MoS2 , 分别放入柱塞锥形瓶中,

加入适量的蒸馏水, 超声震荡 1 h 后, 对其悬浮液体进行对

紫外�可见分光光谱检测, 结果表明, M oS2 没有吸收峰, 基

本上是一条直线; LixMoS2 在 200� 54 nm 处存在明显吸收,

该峰是单分子层 MoS2 的特征吸收峰。L ixMoS2 遇水发生反

应, 锂将电子传递给 MoS2 板层, MoS2 板层带上负电荷, 具

备了较强的还原性, 可与水反应生成 H 2 , 在超声波震荡下,

MoS2 层间氢气的生成及 M oS2 板层间的静电排斥作用, 导

致 MoS2 层间距迅速增大, 并剥离成带负电荷的单分子层,

可以和带正电荷的羟基金属簇离子反应, 制备新型催化

剂 ! ! ! 柱撑复合材料[ 14] , 应用于现代工业, 这将是本研究的

下一步工作重点。

Fig� 3� UV�Vis spectra
a: Liquid of sin gle layer in suspension by

Lix M oS 2 reacted w ith w ater; b: M oS2

3 � 结 � 论

� � ( 1)合成了柱撑 MoS2 复合材料的重要前驱体 L ixMoS2。

( 2)通过原子吸收光谱得到 x = 0� 93 ~ 0� 96; XRD 和

FT IR 检测证实了 Lix MoS2 为八面体构型; UV�Vis 光谱检
测从不同侧面证实了产物 L ixMoS2。

( 3)揭示 L ixMoS2 的微观结构和内在规律, 为进一步合

成高性能的柱撑 MoS2 加氢催化剂提供了实验依据, 为充分

利用我国钼矿资源优势 , 开拓其深加工及应用领域, 具有重

要的经济价值。
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Preparation of Premonitory LixMoS2 and Its Spectral Analysis
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Abstract � Under the effect of ultr asonic waves, pr emonitor y L ixMoS2 w as prepar ed by n�butyl lithium inter ca lating in the MoS2

lay ers, using the single�molecular�lay er ex foliated�restacked technolog y. The value of x was in the range fr om 0� 93 to 0� 96 de�
termined by atom ic absorption spectr ometr y. M icr o�str ucture and essent ial regularity of L ixMoS2 were disclosed, for ex ample oc�

tahedral configurat ion of L ixM oS2 was metastable. It could pr ovide experimental data for synthesizing new hydrogenation cata�
lysts for interaction of MoS2 w ith high activit y and selectiv ity . This w ork w ill lay the foundat ion for the research on hydrogena�

t ion cataly sts and t he production o f high value�added MoS2 .
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