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前  言 

本文件按照 GB/T1.1—2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。 

本文件由中国科学院提出。 

本文件由全国纳米技术标准化技术委员会纳米材料分技术委员会（SAC/TC279/SC1）归口。 

本文件起草单位：中国科学院半导体研究所、河北大学、泰州巨纳新能源有限公司。 

本文件主要起草人：谭平恒、刘雪璐、李晓莉、丁荣。 
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引  言 

二硫化钼薄片具有优异的电学、光学、力学、热学等性能，在学术届和工业届都引起了广泛的关

注，已成为新一代高性能纳米光电子器件国际前沿研究的核心材料之一。二硫化钼薄片作为二维层状

材料的代表，其层数或者厚度显著影响其光学和电学等性能。例如，单层二硫化钼薄片为直接带隙半

导体，多层二硫化钼薄片为间接带隙半导体，且带隙随层数增加而逐渐降低，但场效应迁移率和电流

密度会随之提高，进而通过调控二硫化钼薄片的层数实现与其相关的光电探测器、光电二极管、太阳

能电池和电致发光器件的可控性能。所以，快速准确地表征二硫化钼薄片的层数对于其生产制备和相

关产品开发具有重要的指导意义，也是深入研究二硫化钼薄片的物理和化学性质的基础和其开发应用

的核心。 

拉曼光谱作为一种快速、无损和高灵敏度的光谱表征方法，已被广泛地应用于二硫化钼薄片的层

数测量。比如，单层和多层二硫化钼薄片的拉曼光谱中，高频拉曼振动模——E2g
1 和A1g的峰位差值随

二硫化钼薄片的层数而递增，两层及以上的二硫化钼薄片中低频拉曼振动模——呼吸（LB）模和剪切

（S）模的峰位与二硫化钼薄片的层数具有确定的对应关系。同时，对于制备在氧化硅衬底上的二硫

化钼薄片，二硫化钼下方硅衬底的拉曼峰的强度也与其上二硫化钼薄片的层数呈现单调变化的关系。

因此，利用上述拉曼光谱参数特征，就可以准确地测量二硫化钼薄片的层数。 

由于不同方法制备的二硫化钼薄片在结晶性和微观结构上存在较大差异，现有任何一种表征方法

均不是具有确定意义的通用手段。在实际应用中需要根据二硫化钼薄片的结晶性和微观结构特点来选

择一种或多种合适的表征方法对其层数进行综合分析。 

本文件的制定，将为利用拉曼光谱法进行机械剥离方法制备的二硫化钼薄片的层数测量提供科学

可靠的依据以及标准的实验方法，并促进拉曼光谱在纳米技术领域及二维材料产业中的推广应用，为二

硫化钼薄片等二维材料的生产和研究提供技术指导。 

本文件的发布机构提请注意，声明符合本文件时，本文件第 7 章的相关内容涉及专利。 

本文件的发布机构对于专利的真实性、有效性和范围无任何立场。 

该专利持有人已向本文件的发布机构保证，他愿意同任何申请人在公平、合理、无歧视的条款和条

件下，免费许可任何组织或者个人在实施该国家标准时实施专利。该专利持有人的声明已在本文件的发

布机构备案。相关信息可通过以下方式获得： 

专利持有人：中国科学院半导体研究所 

地址：北京市海淀区清华东路甲 35 号 

邮编：100083 

请注意除上述专利外，本文件的某些内容仍可能涉及专利。本文件的发布机构不应承担识别这些专

利的责任。 
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纳米技术 拉曼光谱法测量二硫化钼薄片的层数 

警示：本文件涉及使用激光器，其产生的激光对眼睛可能产生不可逆的损伤。使用激光器时应佩戴对应

的激光防护眼镜，严禁用眼睛直视激光，避免激光经光学元件反射进入人眼。操作人员应接受过相关安全培

训。 

1 范围 

本文件规定了使用拉曼光谱法测量二硫化钼薄片的层数的方法。  

本文件适用于利用机械剥离法制备的、横向尺寸不小于 2 µm 的 2H 堆垛的二硫化钼薄片的层数测

量。化学气相沉积（CVD: chemical vapor deposition）法制备的 2H 堆垛的二硫化钼薄片可参照本方法执

行。 

注 1：测量二硫化钼薄片的层数时，可单独或者综合几种方法联合测量并相互验证。 

注 2：第 5 章给出了基于剪切模和呼吸模的峰位测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（A 法）。第 6 章给出了基于𝑬𝟐𝒈
𝟏 模和𝑨𝟏𝒈模

的峰位差测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（B 法）。第 7 章给出了基于 SiO2/Si 衬底的硅拉曼模峰高测量二硫化钼薄片层数的拉曼

光谱法（C 法）。附录 A 给出了拉曼光谱法测量二硫化钼薄片层数的各种方法概要一览表。 

 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用

于本文件。 

GB/T 30544.13  纳米科技 术语 第 13 部分：石墨烯及相关二维材料 

GB/T 31225 椭圆偏振仪测量硅表面上二氧化硅薄层厚度的方法 

GB/T 33252  纳米技术 激光共聚焦显微拉曼光谱仪性能测试 

GB/T 40069  纳米技术 石墨烯相关二维材料的层数测量 拉曼光谱法 

JJF 1544  拉曼光谱仪校准规范 

3 术语和定义 

GB/T 30544.13、GB/T 33252、GB/T 40069界定的以及下列术语和定义适用于本文件。 

3.1 二硫化钼相关术语 

3.1.1   

单层二硫化钼  monolayer molybdenum disulfide；1L-MoS2 

一种具有类石墨烯层状结构的二维晶体材料，属于过渡族金属二硫化物。每一层 MoS2 是由两层 S

原子与一层 Mo 原子堆叠形成的三明治状的层状结构相对堆叠而成的。S 原子层和 Mo 原子层均按平面

六角阵列方式铺排，每一个 Mo 原子周围分布着 6 个 S 原子, 每一个 S 原子周围分布着 3 个 Mo 原子, 

它们之间通过较强的共价键结合,每一层 MoS2 厚度约为 0.65 nm。根据上下 S 原子层的相对取向不同，

1L-MoS2 按配位方式为两类，2H 相呈三棱柱配位，1T 相呈八面体式配位，如图 1 所示。 
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 (a) 2H 型 MoS2原子结构示意图   (b) 1T 型 MoS2原子结构示意图  

(c)单层 2H-MoS2的三维原子示意图  (d)单层 2H-MoS2的原子结构俯视示意图 

图 1 单层二硫化钼（1L-MoS2）结构示意图 

3.1.2 

多层二硫化钼  multilayer molybdenum disulfide；ML-MoS2 

多层 MoS2 是由单层 MoS2 按某种方式堆垛而成，其层内原子以共价键相结合，层间通过弱的范德

瓦耳斯力相互结合。根据层间堆垛方式和 MoS2 的配位方式的不同，有三种晶体结构：2H-MoS2、3R-

MoS2 和 1T-MoS2, 如图 2 所示。2H-MoS2 是最稳定存在的一种形态，3R-MoS2 和 1T-MoS2 是亚稳定

态。 

 

图 2 不同堆垛方式的多层二硫化钼 2H-MoS2、3R-MoS2和 1T-MoS2原子结构示意图 

3.1.3 

2H 堆垛  2H stacking 

相邻二硫化钼层中上层的 Mo 原子和 S 原子分别与下层的 S 原子和 Mo 原子对齐的堆叠方式。具有

2H 堆垛的 ML-MoS2 具有六角对称性，两个(S-Mo-S)三棱柱结构为一个重复单元。 

注：2H 堆垛是多层 MoS2最为常见的堆垛方式。 
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3.1.4 

层数  number of layers  

〈二维材料〉 构成二维材料的层的数目。 

[来源：GB/T 40069—2021，3.1.3] 

3.2 拉曼光谱相关术语 

3.2.1  

拉曼光谱 Raman spectrum 

当物质受到单色辐射能照射时，由于非弹性散射产生的已调制频移的光谱。 

注 1：非弹性散射指受到介质的旋转激发、振动激发或声子激发。 

注 2：调制频移指单色辐射光子的能量损失或者增益。 

[来源：GB/T 33252-2016,2.1]  

3.2.2  

拉曼峰 Raman peak; Raman mode; Raman band 

拉曼光谱中具有一定形状的谱峰。 

注 1：每种散射介质都有其特定的拉曼峰。 

注 2：包括峰位、峰高、峰面积、峰宽和线型等光谱特征，参见附录 B 的图 B.1。 

[来源：GB/T 40069-2021,3.2.2]  

3.2.3 

峰高 peak height; peak maximum 

拉曼峰的最高点与基线之间的垂直距离。 

[来源：GB/T 40069-2021,3.2.3]  

3.2.4 

峰面积 peak area 

峰强 peak intensity 

拉曼峰与基线包围的面积。 

[来源：GB/T 40069-2021,3.2.4]  

3.2.5 

峰位 peak position 

入射单色光与拉曼峰最高点位置之间的波数差值。 

注：也称为拉曼频移，单位为波数(cm-1)。 

[来源：GB/T 40069-2021,3.2.5]  
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3.2.6 

峰宽 peak width 

拉曼峰两侧位于 1/2 峰高处之间的频移差。 

注：又称为半高全宽（Full Width at Half Maximum，FWHM）。 

[来源：GB/T 40069-2021,3.2.6]  

3.2.7 

𝑬′、𝑬𝒈
𝟏和𝑬𝟐𝒈

𝟏 模  𝑬′、𝑬𝒈
𝟏  and 𝑬𝟐𝒈

𝟏  mode 

同一层 MoS2 内 Mo 原子与相邻两 S 原子沿层平面方向上做相对振动，且在 ML-MoS2 中，相邻两

层 MoS2 最近邻 S 原子的振动方向相反的拉曼模。在奇数层、偶数层和体 MoS2 中，此拉曼模分别标记

为𝐸′、𝐸𝑔
1和𝐸2𝑔

1 模。以下统一用𝐸2𝑔
1 模表示。 

3.2.8 

𝑨𝟏
′、𝑨𝟏𝒈

𝟐 和𝑨𝟏𝒈模   𝑨𝟏
′、𝑨𝟏𝒈

𝟐  and 𝑨𝟏𝒈mode 

同一层 MoS2 内的两 S 原子沿层法线方向做相对振动，而 Mo 原子保持不动，且在 ML-MoS2 中，

相邻两层 MoS2 最近邻 S 原子的振动方向相反的拉曼模。在奇数层、偶数层和体 MoS2 中，此拉曼模分

别标记为 𝐴1
′、𝐴1𝑔

2 和𝐴1𝑔模。以下统一用𝐴1𝑔模表示。 

3.2.9 

低频拉曼模 low-frequency Raman mode 

拉曼峰位位于 0~50 波数（cm-1）以内的拉曼模。 

3.2.10  

呼吸模  layer breathing mode; LB mode 

表征 ML-MoS2 的层与层之间沿层法线方向准刚性移动的低频特征拉曼模，其拉曼峰位由 ML-MoS2

的层间呼吸力常数和层数决定。 

注：在 1L-MoS2材料中，不存在 LB 模。 

3.2.11 

剪切模 shear mode; S mode 

表征 ML-MoS2 的层与层之间在层平面方向准刚性移动的低频特征拉曼模，其拉曼峰位由 ML-MoS2

的层间剪切力常数和层数决定。 

注：在 1L-MoS2材料中，不存在 S 模。 

 

4 样品准备 
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4.1  本文件使用的衬底应为表面具有二氧化硅（SiO2）层的硅（Si）衬底，以下称之为 SiO2/Si 衬底。

其中 A 法和 B 法对于 SiO2/Si 衬底上 SiO2 的厚度无要求；C 法要求 SiO2/Si 衬底上 SiO2 的厚度为 90 

nm±5 nm，以下称之为 90 nm SiO2/Si 衬底。SiO2层的厚度应按照 GB/T 31225 进行测量。 

4.2  对于使用机械剥离法制备于 90 nm SiO2/Si 衬底上的二硫化钼薄片，可以直接使用，无需进一步处

理。 

4.3  对于使用 CVD 法制备的二硫化钼薄片，需将其转移至 90 nm SiO2/Si 衬底上再进行测量。 

4.4  在显微镜下观测样品，测试区域内应无明显杂质。 

 

5 基于剪切模和呼吸模的峰位测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（A 法） 

5.1 原理 

二维层状材料相邻层之间以范德瓦尔斯力结合，在晶体结构完整的两层及多层 MoS2 薄片中具有起

源于层间相对振动的低频拉曼模：剪切（S）模和呼吸（LB）模，分别对应于相邻两层（S-Mo-S）在平

行和垂直于原子层面的相对运动。层数为 N 的 MoS2薄片（NL-MoS2）中包含 N−1 个 S 模，记为SN,N−i，

以及 N−1 个 LB 模，记为LBN,N−i，其中 i =1,2,…,N-1。它们的峰位随层数 N 变化，其中峰位最高的拉曼

模记为SN,1/LBN,1（即 i =N-1），峰位最低的拉曼模记为SN,N−1/LBN,N−1（即 i =1）。SN,N−i和LBN,N−i的峰

位与 MoS2薄片的层数（N）具有确定的关系，可通过线性链模型计算得出：ω(SN,N−i) = ω(S𝑏𝑢𝑙𝑘)sin⁡(iπ/

2N)，ω(LBN,N−i) = ω(LB𝑏𝑢𝑙𝑘)sin⁡(iπ/2N)，其中 MoS2 体材料的 S 模和 LB 模的峰位为ω(S𝑏𝑢𝑙𝑘) =

√2ω(S21)=32.5cm-1，ω(LB𝑏𝑢𝑙𝑘) = √2ω(LB21)=56.8cm-1。图 3 给出了 2 至 10 层 2H-MoS2 的拉曼光谱，

其中峰位最高且强度最强的SN,1模、峰位次高且强度次强的SN,3模(N≥4 时)、峰位最低且强度最强的

LBN,N−1模、峰位次低且强度次强的LBN,N−3模(N≥4 时)的峰位随层数的变化情况，其具体数值参见表 1。

表中存在空格时，对应层数的该拉曼模不存在，或者相邻层 2H-MoS2 薄片的峰位间隔太小，不足以用

来鉴别相应 2H-MoS2 薄片的层数。另外，根据 S 模和 LB 模的拉曼张量和拉曼散射的选择定则，S 模在

平行偏振配置（入射光的入射方向与散射光的收集方向相互平行）或者垂直偏振配置（入射光的入射方

向与散射光的收集方向相互垂直）下都可以被探测到且强度相同，而 LB 模只能在平行偏振配置下才能

被探测到，可进一步利用不同的偏振拉曼配置来区分所观察的拉曼模是 S 模还是 LB 模。因此，根据所

测低频拉曼模的峰位，即可判定 2 至 10 层 2H-MoS2 薄片的层数。 

由于在单层 MoS2 中不存在 S 模和 LB 模，当在所测样品区域中检测不到 S 模和 LB 模时，可进一

步根据本文件第 6 章 B 法中𝐸2𝑔
1 和𝐴1𝑔模的峰位差来判断该 MoS2薄片是否为单层 MoS2。 

此方法适用于 2 至 10 层的 2H-MoS2 薄片的层数测量。 
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图 3 (a) 1 至 10 层以及体材料 2H-MoS2薄片的低频拉曼光谱，(b)SN,1模和SN,3模的峰位随层数(N)的变化关

系， (c) LBN,N−1模和LBN,N−3模的峰位随层数(N)的变化关系 

 

5.2 仪器 

5.2.1 使用激光共聚焦显微拉曼光谱仪作为测量仪器；使用 532nm 激光；激光共聚焦显微拉曼光谱仪

单个阵列探测器阵元所覆盖波数宜优于 0.5 cm-1，且该光谱仪所测得硅材料位于 520 cm-1 拉曼模的

FWHM 不大于 4.0cm-1；可测得低至 5 cm-1 的拉曼信号；激光共聚焦显微拉曼光谱仪的横向（XY）空间

分辨率应优于 2µm。 

5.2.2 测量前，应按 GB/T 33252、JJF 1544-2015 或相关技术规范对拉曼光谱仪进行校准，保证激光瑞

利线位于 0 cm-1。 

 

5.3 测量步骤与层数判定 

5.3.1 使用放大倍数为 100 倍或 50 倍的显微物镜；激光到达样品表面的激光功率宜小于 0.3mW，避

免样品被激光加热和损伤。 

5.3.2 选择光谱扫描范围应涵盖-60～60 cm-1。 

5.3.3 用光学显微镜对衬底上样品进行图像分析，掌握 MoS2 薄片的位置，确定测量区域。 

5.3.4 选择合适的拉曼光谱采集时间，使得最强 S 模或 LB 模的峰高计数超过 1000。利用洛伦兹线型

拟合得到 S 模和 LB 模的峰位数值。在待测样品中色度一致的区域内，选择不同位置测量 3 组数据取算

术平均值。 
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5.3.5 根据实验所测SN,1模、SN,3模、LBN,N−1模或LBN,N−3模中至少两个拉曼模的峰位，查阅表 1，与

表中某一层数 MoS2薄片所列相应参考值相差 0.2 cm-1，即可确定待测样品对应的层数。表征实例参见

附录 C。 

5.3.6 若存在峰位重叠影响判断的情况，可进一步分别在平行偏振配置和垂直偏振配置下测量待测样

品拉曼光谱。在平行偏振配置和垂直偏振配置下同时可测得的为 S 模，仅在平行偏振配置下可测得的为

LB 模。 

5.3.7 若所测谱图中没有出现 S 和 LB 模，可进一步根据 B 法来判断该 MoS2薄片是否为 1L-MoS2。 

5.3.8 若在表 1 中各层数所列参考值都与实验所测 S 和 LB 模对应的峰位相差大于 0.2 cm-1，则该

MoS2薄片不具有 2H 堆垛方式或者层数超过 10 层。 

 

表 1  2 至 10 层 2H-MoS2薄片中SN,1模、SN,3模、LBN,N−1模和LBN,N−3模的参考值 

层

数 

𝐒𝐍,𝟏模峰位 𝐒𝐍,𝟑模峰位 𝐋𝐁𝐍,𝐍−𝟏模峰位 𝐋𝐁𝐍,𝐍−𝟑模峰位 

2 S2,1~23.0cm-1 - LB2,1~40.1cm-1 - 

3 S3,1~28.1cm-1 - LB3,2~28.4cm-1 - 

4 S4,1~30.0cm-1 S4,3~12.4cm-1 LB4,3~21.7cm-1 LB4,1~52.5cm-1 

5 S5,1~30.9cm-1 S5,3~19.1cm-1 LB5,4~17.5cm-1 LB5,2~45.9cm-1 

6 - S6,3~23.0cm-1 LB6,5~14.7cm-1 LB6,3~40.1cm-1 

7 - S7,3~25.4cm-1 LB7,6~12.6cm-1 LB7,4~35.4cm-1 

8 - S8,3~27.0cm-1 LB8,7~11.1cm-1 LB8,5~31.5cm-1 

9 - S9,3~28.1cm-1 LB9,8~9.9cm-1 LB9,6~28.4cm-1 

10 - S10,3~28.9cm-1 LB10,9~8.9cm-1 LB10,7~25.8cm-1 

 

 

6 基于𝐸2𝑔
1 模和𝐴1𝑔模的峰位差测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（B 法） 

6.1 原理 

晶体结构完整的单层和多层 MoS2 薄片都具有高频拉曼模𝐸2𝑔
1 模和𝐴1𝑔模，来源于(S-Mo-S)原子层内

原子的相对振动，位于 380-420cm-1 之内。如图 4 所示，5 层以内𝐸2𝑔
1 模和𝐴1𝑔模的峰位差∆(𝐴1𝑔 − 𝐸2𝑔

1 )与

随 MoS2 薄片的层数递增，其峰位差∆ω(𝐴1𝑔 − 𝐸2𝑔
1 )与层数的判定关系参见表 2，由此可确定 5 层以内

2H-MoS2 薄片的层数。5 层以上峰位差∆ω(𝐴1𝑔 − 𝐸2𝑔
1 )随层数变化不明显，可使用 A 法或 C 法进行判

定。 
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此方法适用于 1 至 5 层的 2H-MoS2 薄片的层数测量。 

 

图 4 (a) 1 至 10 层 2H-MoS2薄片的高频拉曼光谱，(b) 𝐸2𝑔
1 模峰位、𝐴1𝑔模峰位和两者峰位差∆ω(𝐴1𝑔 − 𝐸2𝑔

1 )

随层数 N 的变化关系。 

 

 

6.2 仪器 

6.2.1 使用激光共聚焦显微拉曼光谱仪作为测量仪器；使用 532nm 激光；激光共聚焦显微拉曼光谱

仪单个阵列探测器阵元所覆盖波数宜优于 1.0 cm-1，且该光谱仪所测得硅材料位于 520 cm-1 拉曼模的

FWHM 不大于 4.0cm-1；激光共聚焦显微拉曼光谱仪的横向（XY）空间分辨率应优于 2µm。 

6.2.2 测量前，应按 GB/T 33252、JJF 1544-2015 或相关技术规范对拉曼光谱仪进行校准。 

 

6.3 测量步骤与层数判定 

6.3.1 使用放大倍数为 100 倍或 50 倍的显微物镜；激光到达样品表面的激光功率宜小于 0.3mW，避

免样品被激光加热和损伤。 

6.3.2 选择光谱扫描范围应涵盖 380～410 cm-1。 

6.3.3 用光学显微镜对衬底上样品进行图像分析，掌握 MoS2 薄片的位置，确定测量区域。 

6.3.4 对待测样品选择合适的拉曼光谱采集时间，使得𝐴1𝑔和𝐸2𝑔
1 模峰高计数超过 5000；利用洛伦兹

线型拟合分别得到𝐴1𝑔和𝐸2𝑔
1 模的峰位，并计算峰位差∆ω(𝐴1𝑔 − 𝐸2𝑔

1 )。 
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6.3.5 在待测样品中色度一致的区域内，选择不同位置测量 3 组数据取算术平均值。单一测量值与算

数平均值的偏差不应大于 10%，否则本标准方法不适用于该 MoS2薄片。查阅表 2，根据峰位差

∆ω(𝐴1𝑔 − 𝐸2𝑔
1 )所处的参考范围得到待测样品的层数。表征实例参见附录 D。 

6.3.6 若所测峰位差不在表 2 所列各参考范围内，则该 MoS2 薄片不具有 2H 堆垛方式或者层数超过

5 层。 

  

表 2  1 至 5 层 2H-MoS2薄片的⁡ A1g和E2g
1 模峰位差∆ω(A1g − E2g

1 )的参考范围 

 

层数(N) 峰位差∆𝛚(𝑨𝟏𝒈 − 𝑬𝟐𝒈
𝟏 )参考范围 

1 17.4≤ ∆ω ≤20.0 

2 20.8≤ ∆ω ≤22.5 

3 23.1≤ ∆ω ≤23.6 

4 23.9≤ ∆ω ≤24.2 

5 24.3≤ ∆ω ≤24.5 

 

 

7 基于 SiO2/Si 衬底的硅拉曼模峰高测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（C法）原理 

将 MoS2 薄片制备或转移到 SiO2/Si 衬底上时，激光和拉曼信号在 MoS2薄片/SiO2 层/Si 衬底的多层

介质中发生多次反射和折射的光束会相互干涉，使得 MoS2 薄片下方 SiO2/Si 衬底的硅的拉曼峰高与激

发光波长、所用衬底类型及特征厚度、物镜数值孔径以及 MoS2 薄片层数相关。如图 5 所示，MoS2薄片

覆盖下 SiO2/Si 衬底的拉曼特征峰 520.7cm-1 的峰高为 I2D(Si)，未被 MoS2 薄片覆盖的 SiO2/Si 衬底的拉

曼峰高为 I0(Si)，利用传输矩阵方法，根据 SiO2/Si 衬底表面覆盖的 SiO2 层的厚度、激光波长和物镜数

值孔径，可计算得出两者峰高比值 I2D(Si)/I0(Si)的比值与 MoS2薄片层数的关系。 

 
说明： 

1——激光； 

2——未被 MoS2薄片覆盖的 SiO2/Si 衬底的硅拉曼特征峰 520.7cm-1 的峰高 I0(Si)； 

3——MoS2薄片覆盖下 SiO2/Si 衬底的硅拉曼特征峰 520.7cm-1 的峰高 I2D(Si)； 

4——空气； 

5——MoS2薄片； 
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6——SiO2层； 

7——Si 层。 

图 5 制备在 SiO2/Si 衬底上的二硫化钼薄片及 I2D(Si)和 I0(Si)的示意图 

 

图 6 （a）当激发光波长为 532nm，SiO2/Si 衬底表面 SiO2 厚度 hSiO2 为 90nm、数值孔径 NA 等于 0.50

时 I2D(Si)/I0(Si)与 MoS2 薄片层数(N)之间关系的理论计算结果（菱形点）给出了显微物镜倍数为 50，数值孔

径为 0.50，SiO2 厚度为 90nm 时，532nm 激发下 I2D(Si)/I0(Si)与层数(N)之间的理论计算结果，可见峰高比值

I2D(Si)/I0(Si)与 MoS2 薄片层数呈单调变化关系，具体数值见表 3，据此可判定 1 至 10 层 2H-MoS2 薄片的层

数。 

 

图6 （a）当激发光波长为532nm，SiO2/Si衬底表面SiO2厚度hSiO2为90nm、数值孔径NA等于0.50时

I2D(Si)/I0(Si)与MoS2薄片层数(N)之间关系的理论计算结果（菱形点） 

 

7.2 仪器 

7.2.1 使用激光共聚焦显微拉曼光谱仪作为测量仪器；使用 532nm 激光；使用放大倍数 50 倍、数值

孔径不大于 0.55 的显微物镜；激光共聚焦显微拉曼光谱仪单个阵列探测器阵元所覆盖波数宜优于 1.0 

cm-1，且该光谱仪所测得硅材料位于 520 cm-1 拉曼模的 FWHM 不大于 4.0 cm-1；激光共聚焦显微拉曼

光谱仪的横向（XY）空间分辨率应优于 2µm。 

7.2.2 测量前，对拉曼光谱仪进行校准。其校准要求同 6.2.2。 

 

7.3 测量步骤与层数判定 

7.3.1 使用放大倍数 50 倍、数值孔径不大于 0.55 的显微物镜；激光到达样品表面的激光功率宜小于

0.3mW，避免样品被激光加热和损伤。 
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7.3.2 选择光谱扫描范围应涵盖 500～540 cm-1。 

7.3.3 用光学显微镜对衬底上样品进行图像分析，掌握 MoS2 薄片的位置，确定测量区域。 

7.3.4 获得待测 MoS2薄片附近区域未被 MoS2 薄片覆盖的 SiO2/Si 衬底的拉曼模峰高 I0(Si)：拉曼模

的峰高与测试时激光对样品的聚焦状态非常敏感，需先对 SiO2/Si 衬底进行准确聚焦，使激光斑中心对

准待测样品附近裸露的没有明显杂质覆盖的衬底，细微调节物镜与衬底之间的相对距离（即微调聚

焦），获得 Si 拉曼模峰高最大时的聚焦状态。选择合适的拉曼光谱采集时间，使得 Si 峰峰高计数超

过 5000。利用洛伦兹线型拟合得到峰高 I0(Si)的数值。 

7.3.5 获得待测 MoS2薄片样品区域上 SiO2/Si 衬底的拉曼模峰高 I2D(Si)：保持测量 I0(Si)时的聚焦状

态不变，平移位移台使激光斑中心对准待测 MoS2薄片样品区域，获得与 7.3.4 同样采集时间下 MoS2

薄片样品覆盖下 SiO2/Si 衬底的拉曼模峰高 I2D(Si)。利用洛伦兹线型拟合得到峰高 I2D(Si)的数值。 

7.3.6 计算两者的峰高比值 I2D(Si)/ I0(Si)。在待测样品中色度一致的区域内，选择不同位置测量 3 组

数据取算术平均值，单一测量值与算数平均值的偏差不应大于±10%，否则本标准方法不适用于该

MoS2薄片。查阅表 3，根据 I2D(Si)/ I0(Si)所处的参考范围得到待测样品的层数。与表中的理论计算结

果进行比较，得到对应的层数。测量实例参见附录 E。 

 

表 3  I2D(Si)/I0(Si)与 MoS2 薄片层数之间关系的理论计算结果（532nm，衬底 SiO2 厚度为 90nm，数值孔

径为 0.50） 

 

层数 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

I2D(Si)/I0(Si) 0.818 0.643 0.494 0.376 0.285 0.217 0.167 0.13 0.102 0.081 

 

7.3.7 若所测峰高比值 I2D(Si)/ I0(Si)与表 3 中各数值的误差都大于 10%，则该 MoS2薄片不具有 2H

堆垛方式或者层数超过 10 层。 

7.3.8 对于衬底 SiO2厚度非 90±5nm 的情况，应按照 GB/T 31225 精确测量 SiO2/Si 衬底上 SiO2层的

厚度，并根据该厚度、激光波长和物镜数值孔径，计算出 I2D(Si)/ I0(Si)与 MoS2 薄片层数的变化关系。

在不同数值孔径和 SiO2层厚度条件下，532nm 激发时 I2D(Si)/ I0(Si)理论计算比值与 MoS2薄片层数的关

系参见附录 F。 

 

8  测试报告 

测试报告应包括但不限于以下内容： 

——依据标准； 

——测量方法； 

——测试日期； 
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——测量者； 

——样品信息； 

——仪器信息；  

——拉曼谱图及层数判定结果。 

 

测试报告参考格式参见附录 G。 
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附 录 A 

(资料性) 

拉曼光谱法测量二硫化钼薄片层数的各种方法概要一览表 

 

拉曼光谱法测量MoS2薄片层数的各种方法概要一览表见表A.1。 

 

A.1 拉曼光谱法测量二硫化钼薄片层数的各种方法概要一览表 

拉曼参数 
表征层数 N

的范围 

堆垛方

式 

光谱单个阵列探测器阵

元覆盖范围 

硅单晶拉曼模

FWHM 

物镜数值孔

径 NA 

SiO2/Si 衬底

SiO2 厚度 hSiO2 

剪切模和呼吸模的

峰位 

（A 法） 

2-10 2H 优于 0.5 cm-1 
不大于 4.0cm-

1 
无要求 无要求 

𝐸2𝑔
1 模和𝐴1𝑔模的峰

位差 

（B 法） 

1-5 2H 优于 1.0 cm-1 
不大于 4.0cm-

1 
无要求 无要求 

SiO2/Si 衬底的硅拉

曼模峰高 

（C 法） 

1-10 2H 优于 1.0 cm-1 
不大于 4.0cm-

1 
≤0.55 90nm±5nm 
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附 录 B 

(资料性) 

典型拉曼峰的光谱参数示意图 

 

典型拉曼峰的光谱参数示意图见图B.1。 

 
说明： 

1——瑞利线； 

2——峰高； 

3——峰面积/峰强（阴影部分）； 

4——峰位； 

5——峰宽； 

6——基线（点划线）； 
 

图 B.1 典型拉曼峰的光谱参数示意图 
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附 录 C 

(资料性) 

基于剪切模和呼吸模的峰位测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（A法）的表征实例 

 

C.1 实验条件见表 C.1。 

表 C.1 实验条件 

依据标准 纳米技术 拉曼光谱法测量二硫化钼薄片的层数 

测量方法 基于剪切模和呼吸模的峰位测量 MoS2 薄片的层数（A 法） 

样品制备方法 机械剥离法 

样品衬底参数 
SiO2/Si(111) 衬底， SiO2 厚度 90nm，衬底尺寸 1cm x 1cm，带

“字母+数字”标记 

拉曼光谱仪焦长 800mm 

测试环境温度 25℃ 

激发波长 532nm 

使用物镜倍数及其数值孔径 物镜倍数=100X，NA=0.9 

入射到样品激光功率 0.155mW 

测谱使用的光栅刻线数 1800g/mm 

单个阵列探测器阵元所覆盖波数 
532nm 激发时，光栅中心处于 520 cm-1 时单个阵列探测器阵元

所覆盖波数为 0.49 cm-1 

 

C.2 测试结果及层数表征见表 C.2。 

表 C.2 测试结果及层数表征                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                               
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待测

样品

编号 

待测样品显微图像 

（100倍显微物镜下） 
拉曼光谱图结果 

层数判断依据 

及结果 

A-S1 

  

测得 22.9cm
-1
，与 S2,1 模峰

位相符;测得 40.2cm
-1
，与

LB2,1模峰位相符。 

因此判断 A-S1 为 2 层 MoS2

薄片。 

A-S2 

  

测得 14.6 cm
-1
，与 LB6,5模

峰位相符；测得 23.0cm
-1
，

与 S6,3 模峰位相符；测得

31.4cm
-1
，与 S6,1 模峰位相

符；测得 40.3cm
-1
，与 LB6,3

模峰位相符。 

因此判断 A-S2 为 6 层 MoS2

薄片。 

A-S3 

 
 

测得 9.56cm
-1
，与 LB9,8模峰

位相符；测得 28.0cm-1，与

LB9,6模峰位和 S9,1相符；测

得 32.1cm
-1
，与 S9,1 模峰位

相符。 

因此判断 A-S3 为 9 层 MoS2

薄片。 
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附 录 D 

(资料性) 

基于𝐸2𝑔
1 模和𝐴1𝑔模的峰位差测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（B法）的表征实例 

 

D.1 实验条件见表 D.1。 

表 D.1 实验条件 

依据标准 纳米技术 拉曼光谱法测量二硫化钼薄片的层数 

测量方法 基于𝐸2𝑔
1 模和𝐴1𝑔模的峰位差测量 MoS2 薄片的层数（B 法） 

样品制备方法 机械剥离法 

样品衬底参数 
SiO2/Si(111) 衬底， SiO2 厚度 90nm，衬底尺寸 1cm x 1cm，带

“字母+数字”标记 

拉曼光谱仪焦长 800mm 

测试环境温度 25℃ 

激发波长 532nm 

使用物镜倍数及其数值孔径 物镜倍数=100X，NA=0.9 

入射到样品激光功率 0.155mW 

测谱使用的光栅刻线数 1800g/mm 

单个阵列探测器阵元所覆盖波数 
532nm 激发时，光栅中心处于 520 cm-1 时单个阵列探测器阵元

所覆盖波数为 0.49 cm-1 

 

D.2 测试结果及层数表征见表 D.2。 

表 D.2 测试结果及层数表征                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                               
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待测

样品

编号 

待测样品显微图像 

（100倍显微物镜下） 
拉曼光谱图结果 

层数判断依据 

及结果 

B-S1 

  

测得𝐴1𝑔模峰位 405.0 cm-1，

𝐸2𝑔
1 模峰位 385.7 cm-1，峰位

差为 19.3 cm-1。 

因此判断 B-S1 为 1 层 MoS2

薄片。 

B-S2 

  

测得𝐴1𝑔模峰位 407.6cm-1，

𝐸2𝑔
1 模峰位 384.2cm-1，峰位

差为 23.4cm-1。 

因此判断 B-S2 为 3 层 MoS2

薄片。 

B-S3 

  

测得𝐴1𝑔模峰位 408.3cm-1，

𝐸2𝑔
1 模峰位 383.9cm-1，峰位

差为 24.4cm-1。 

因此判断 B-S3 为 5 层 MoS2

薄片。 
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附 录 E 

(资料性) 

基于SiO2/Si衬底的硅拉曼模峰高测量二硫化钼薄片层数的拉曼光谱法（C法）的表征实例 

 

E.1 实验条件见表 E.1。 

表 E.1 实验条件 

依据标准 纳米技术 拉曼光谱法测量二硫化钼薄片的层数 

测量方法 
基于 SiO2/Si 衬底的硅拉曼模峰高测量 MoS2 薄片的层数（C

法） 

样品制备方法 机械剥离法 

样品衬底参数 
SiO2/Si(111) 衬底， SiO2 厚度 90nm，衬底尺寸 1cm x 1cm，带

“字母+数字”标记 

拉曼光谱仪焦长 800mm 

测试环境温度 25℃ 

激发波长 532nm 

使用物镜倍数及其数值孔径 物镜倍数=50X，NA=0.55 

入射到样品激光功率 0.155mW 

测谱使用的光栅刻线数 1800g/mm 

单个阵列探测器阵元所覆盖波数 
532nm 激发时，光栅中心处于 520 cm-1 时单个阵列探测器阵元所

覆盖波数为 0.49 cm-1 

 

E.2 测试结果及层数表征见表 E.2。 

表 E.2 测试结果及层数表征                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                               
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待测

样品

编号 

待测样品显微图像 

（50倍显微物镜下） 

拉曼光谱图结果 层数判断依据 

及结果 I0(Si) I2D(Si) 

C-S1 

 

  

测得

I0(Si)=16719，

I2D(Si)=6398，

I2D(Si)/I0(Si)=0.3

83。 

因此判断 C-S1 为 4

层 MoS2薄片。 

C-S2 

 

  

测得

I0(Si)=17487，

I2D(Si)=3146，

I2D(Si)/I0(Si)=0.1

80。 

因此判断 C-S2 为 7

层 MoS2薄片。 

C-S3 

 

  

测得

I0(Si)=17695，

I2D(Si)=2466，

I2D(Si)/I0(Si)=0.1

39。 

因此判断 C-S3 为 8

层 MoS2薄片。 
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附 录 F 

(资料性) 

基于SiO2/Si衬底的硅拉曼模峰高测量MoS2薄片层数的拉曼光谱法（C法）的I2D(Si)/I0(Si)理论计算

结果(532nm激光) 

 

表 F.1 基于 SiO2/Si 衬底的硅拉曼模峰高测量 MoS2薄片层数的拉曼光谱法（C 法）的

I2D(Si)/I0(Si)理论计算结果(532nm 激光) 

 

NA 0.35 0.5 

hSiO2 80nm 85nm 90nm 95nm 100nm 80nm 85nm 90nm 95nm 100nm 

1L 0.867  0.837  0.810  0.785  0.764  0.875  0.846  0.818  0.792  0.771  

2L 0.716  0.671  0.632  0.599  0.572  0.729  0.684  0.643  0.608  0.580  

3L 0.572  0.524  0.483  0.450  0.425  0.587  0.537  0.494  0.460  0.433  

4L 0.448  0.402  0.366  0.337  0.317  0.461  0.414  0.376  0.346  0.323  

5L 0.346  0.307  0.277  0.254  0.237  0.359  0.318  0.285  0.260  0.242  

6L 0.267  0.235  0.210  0.192  0.180  0.278  0.244  0.217  0.198  0.184  

7L 0.207  0.181  0.161  0.147  0.138  0.215  0.188  0.167  0.152  0.141  

8L 0.161  0.140  0.125  0.114  0.107  0.168  0.146  0.130  0.118  0.110  

9L 0.126  0.110  0.098  0.090  0.085  0.132  0.114  0.102  0.093  0.086  

10L 0.100  0.087  0.078  0.071  0.068  0.105  0.091  0.081  0.074  0.069  

* NA 为显微物镜数值孔径，hSiO2 为 SiO2 厚度，入射激光所处波长(532nm)处 MoS2薄片的折射率

取值 5.20-1.05i，出射拉曼信号所在波长(547nm)处 MoS2 薄片的折射率取值 5.05-1.02i。532nm 和

547nm 处 SiO2 的折射率都取为 1.462，Si 的折射率都取为 4.360-0.086i。 
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附 录 G 

(资料性) 

测试报告范例 

表 G.1 拉曼光谱法测量二硫化钼薄片层数的测试报告 

依据标准：  

测量方法：  

单位名称：  

测试人：  

测试日期：  

测试条件： 

a) 谱仪型号、品牌、探测器型号等  

b) 谱仪焦长  

c) 光栅刻线  

d) 激发波长  

e) 使用物镜及其数值孔径  

f) 到达样品表面的激光功率  

g) 环境温度  

h) 单个阵列探测器阵元覆盖波数 (cm-1)  

待测样品信息： 

a) 样品编号  

b) 二硫化钼薄片制备方法  

c) 衬底参数及规格  

d) 待测二硫化钼薄片位置信息及显微样品图像  

测试结果: 

拉曼光谱分析图 测试数据及对应层数 
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