
Korean Chem. Eng. Res., 64(2), 105155 (2026)

https://doi.org/10.9713/kcer.2026.64.2.105155

PISSN 0304-128X, EISSN 2233-9558

1

저전력 Ar 플라즈마를 이용한 MoS2 표면 황 공극(S-vacancy)

우선 생성 공정 및 다중분석 기반 공정 윈도우 규명

김진경 · 김준협†

부산대학교 나노메카트로닉스공학과

46241 부산광역시 금정구 부산대학로 63

(2025년 12월 18일 접수, 2026년 1월 30일 수정본 접수, 2026년 2월 2일 채택)

Low-Power Ar Plasma Engineering of Sulfur Vacancies on MoS2:

Defect-Selective Process Window Verified by Multi-Modal Analysis

Jinkyeong Kim and Joonhyub Kim†

Department of Nanomechatronics Engineering, Pusan National University, 

Busandaehak-ro 63 beon-gil 2, Geumjeong-gu, Busan, 46241, Korea

(Received 18 December 2025; Received in revised from 30 January 2026; Accepted 2 February 2026)

요 약

본 연구는 화학기상증착(Chemical Vapor Deposition, CVD)로 성장한 이황화몰리브덴(Molybdenum Disulfide, MoS2)

박막을 아르곤(Argon, Ar) 플라즈마를 이용해 표면 황 공극(Sulfur vacancy, S-vacancy)을 선택적으로 도입할 수 있는

공정을 연구하였다. 플라즈마 노출 시간을 2–16 s로 조절하며 라만 분광법(Raman spectroscopy), 원자힘현미경(Atomic

Force Microscopy, AFM), X선 광전자 분광법(X-ray Photoelectron Spectroscopy, XPS), 오제 전자 분광법(Auger Electron

Spectroscopy, AES)을 적용한 결과, 2–8 s 구간에서 구조 손상 없이 S 원자가 우선적으로 제거되는 결함-우선 영역

(defect-first window)이 도출되었다. Raman 및 AFM 분석을 통해 MoS2의 결함을 확인하였다. XPS에서 S/Mo 원자비

감소를 통하여 선택적 S 제거가 정량적으로 입증되었으며, AES 분석을 통해 경향성을 확립하였다. 이러한 공정 조건은

문헌에서 보고된 S-vacancy 기반 전기화학 활성도 향상, 전하 전달 저항 감소(charge transfer resistance reduction),

이중층 정전용량 증가(double-layer capacitance, Cdl), 전기화학적 유효 표면적 증가(electrochemically active surface

area, ECSA)와 부합하며, MoS2 표면 기능화 및 촉매 반응성 향상을 위한 효과적인 전처리 전략으로 활용 가능함을

제시한다.

Abstract  This study investigates a plasma-based process for the selective introduction of surface sulfur vacancies (S-

vacancies) in molybdenum disulfide (MoS2) thin films grown by chemical vapor deposition (CVD) using argon (Ar)

plasma. By varying the plasma exposure time from 2 to 16 s and employing Raman spectroscopy, atomic force microscopy

(AFM), X-ray photoelectron spectroscopy (XPS), and Auger electron spectroscopy (AES), a defect-first window was

identified in the 2–8 s range, where sulfur atoms are preferentially removed without structural damage. Raman and AFM

analyses confirmed defect formation, while XPS revealed a decrease in the S/Mo atomic ratio, quantitatively verifying

selective sulfur removal. AES further confirmed the same trend with enhanced surface sensitivity. These conditions are

consistent with literature reports on S-vacancy-induced improvements in electrochemical activity, including reduced

charge transfer resistance, increased double-layer capacitance (C_dl), and enlarged electrochemically active surface area

(ECSA). This approach provides an effective low-damage pretreatment strategy for MoS₂ surface functionalization and

enhanced catalytic reactivity.
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1. 서 론

이황화몰리브덴은 전이금속 칼코겐화합물(transition metal

dichalcogenides, TMDs)의 대표적인 2차원 반도체로, 단층에서 다층

에 이르기까지 원자층으로 적층된 구조와 층수에 따른 밴드갭 변화

라는 특징을 가진다[1-3]. 단층 MoS2는 직접 밴드갭(1.8 eV)을 가지는
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반면, 2층 이상에서는 간접 밴드갭으로 전이하며, 이러한 밴드구조

변화는 광·전기·기계적 물성 조절에 직접적인 영향을 미친다. 라만

분광에서 관찰되는 E1
2g–A1g 모드 분리(Δω)는 층수에 따라 단조롭

게 증가하는 것으로 알려져 있으며, 단층(19–20 cm-1), 2층(21 cm-1)

3층(22–23 cm-1)과 같이 정량적인 기준으로 활용된다. 이러한 Δω는

실제 소자 제작에서 층수 판정뿐 아니라, 플라즈마 처리나 결함 도

입 후 구조 변화 감지에 있어 필수적인 진단 도구이다. MoS2 기반

가스 센서, 전기화학 촉매, 표면 기능화 소자에서는 표면 활성도가

성능을 좌우하는 핵심 요소이다. 이때 기저면은 본질적으로 화학 반

응성이 낮은 반면, 황 공극은 국소적인 전자 밀도 재분포를 유도하

여 활성 반응 부위로 작용한다[4-8]. 전하 재분포 및 결함 준위

(defect state) 제어는 흡착·반응 사이트를 제공하고, 전극–전해질 계

면에서의 전하 전달 저항 감소, 이중층 정전용량 및 유효 전기화학

적 활성 표면적 증가와 직접적으로 연관되는 것으로 보고되어 왔다.

따라서 황 공극의 표면 물성을 정밀하게 제어하는 것은 MoS2 기반

센서, 촉매, 기능화 소자의 재현성과 신뢰도를 확보하기 위한 필수

조건이다. 황 공극은 전기적·광학적 특성을 조절하는 주요 결함으로

알려져 있으나, 결함의 위치에 따라 성능이 크게 달라질 수 있다. 특

히 벌크 영역에 무작위로 형성된 결함은 캐리어 산란 및 재결합 중

심으로 작용하여 소자 특성을 저하시킬 수 있는 반면, 표면에 국한

된 황 공극은 표면 전하 전달, 흡착 반응, 계면 특성을 효과적으로

제어할 수 있다. 따라서 소자 성능 저하를 최소화하면서 기능적 특

성을 향상시키기 위해서는, 벌크 손상을 억제하고 표면 황 공극을

선택적으로 도입할 수 있는 공정 전략이 요구된다. 황 공극을 도입

하는 방법으로는 열처리, 습식 화학 환원, 전기화학적 처리, 플라즈

마 공정 등이 널리 연구되어 왔다[9-11]. 그러나 고온 열처리는 상변

화나 과도한 재결정화를 유발할 수 있고, 습식 화학법은 오염 및 잔

류 부산물 문제를 동반하며, 전기화학적 방법은 국부적·비균일 처리

및 공정 이식성 측면에서 제약이 있다. 플라즈마 기반 공정은 비교

적 낮은 온도에서 짧은 시간 동안 표면층만 선택적으로 조정할 수

있다는 장점이 있으나, 산소계 플라즈마와 같이 화학 반응성이 높은

경우에는 산화, 과도한 식각, 표면 조성 변질 등이 동시에 발생하여

결함만 우선적으로 형성하는 조건을 확보하기 어렵다. 비활성 기체

인 아르곤 플라즈마는 이러한 문제를 완화할 수 있는 대안으로 주목

된다. 아르곤 양이온은 주로 물리적 스퍼터링을 통해 표면 원자를

제거하므로, 공정 조건을 적절히 제어할 경우 화학적 산화나 상변화

없이 황 원소만 우선적으로 탈리시키는 것이 가능하다[12-14]. 특히

저전력·초단시간 조건은 층 박리(layer removal) 이전에 표면 결함이

먼저 누적될 수 있으며, 이 구간은 구조를 보존하면서 황 공극의 밀

도만 조절할 수 있는 결함-우선창으로 활용될 수 있다. 결함-우선 창

이란, 표면 거칠기 증가를 동반하는 일반적인 표면 식각과 달리, 구

조적 골격을 유지한 상태에서 표면에서 특정 원자종만을 선택적으로

제거하는 공정을 의미한다. 그러나 이러한 결함-우선 창을 정량적으로

정의하고, 층 제거 없이 S/Mo 조성비 및 초표면 황 농도가 어떻게

변화하는지를 체계적으로 분석한 연구가 필요하다. 한편, MoS2 기

반 소자 설계에서는 레이어 수 선택 또한 중요한 설계 변수이다. 단

층은 매우 높은 민감도와 강한 전계 효과를 제공하지만, 저주파 잡

음과 표면 트랩 영향이 커 장기 안정성과 공정 변동성 측면에서 불

리하다. 반대로 두꺼운 다층 구조는 운반자 밀도 및 수송 경로 측면

에서는 유리하지만, 전체 부피 대비 실제 반응에 기여하는 표면 비

율이 감소하여 감도가 희석된다. 여러 선행 연구들은 2–3층에 해당

하는 영역이 감도와 안정성 사이에서 균형 잡힌 특성을 보이며, 실제

가스 센서 및 전기화학 소자 응용에 적합한 것으로 보고된다[15,16].

이러한 문헌 결과를 고려할 때, 3-layer MoS2는 표면 기능화 및 결함

공정 두께로 적합하다. 본 연구의 목적은 CVD로 성장한 연속형 3-

layer MoS2 박막을 대상으로, 10 W 저전력 아르곤 플라즈마를 이용

하여 층 박리 없이 황 공극을 우선적으로 도입할 수 있는 공정을 규

명하는 것이다. 이를 위해 Raman 분광을 통해 층수 및 격자 강성 변

화를 추적하고, AFM으로 실효 두께 및 식각량을 계량화하였으며,

XPS로 결합 에너지 및 S/Mo 원자비 변화를 정량 분석하였다. 더 나

아가, AES를 이용해 XPS보다 얕은 심도에서 초표면 조성 맵을 확

보함으로써 황 공극이 실제로 표면 근방에 집중적으로 형성되는지를

검증하였다. 해당 과정은 10 W에서 아르곤 플라즈마를 2-8 초간 진

행한 결과 최적의 조건을 도출하였으며, 이 윈도우가 후속 리간드(-SH)

앵커링 및 전기화학적 활성 향상을 제공함을 확인했다. 본 논문은

MoS2 기저면의 황 공극을 저손상 방식으로 정밀 제어하기 위한 플

라즈마 전처리 지침을 제시하고, 다중 분석 기법을 통해 공정, 구조,

전기화학 활성도 간의 상관관계를 체계적으로 정리함으로써 향후

센서, 촉매, 전기화학 소자에 이식 가능한 표면 제어 및 설계를 제안

하는 것을 목표로 한다.

2. 실 험

2-1. 실험 재료 및 MoS2 분석

SiO2 (300 nm)/Si 기판(3 × 3 mm) 위에 CVD로 성장한 연속형 3

층 MoS2 박막을 사용하였다. 층수 확인은 AFM 단계 높이(3층 기준

총 두께: 2.0–2.4 nm)와 라만 분광에서의 Δω(3층 특유의 분리값)를

동시에 고려하여 수행하였다. 단층 두께는 문헌값(0.65 nm)을 기준

으로 해석하였다. 아르곤 플라즈마 처리는 전력 10 W로 고정하고,

노출 시간만 2–16 s 범위에서 조절하여 수행하였다. 비활성 기체인

아르곤에 의한 물리적 스퍼터링을 이용해 화학적 산화 없이 황 원자를

우선적으로 제거함으로써 황 공극을 유도하고, 결함 생성과 층 박리

사이의 임계 조건을 규명하고자 하였다. 플라즈마 챔버 내 전계 형

성에 따라 아르곤은 기판 방향으로 가속되어 MoS2 표면을 충돌 및

에칭하여, 단시간·저전력 조건에서는 층 박리보다 결함 생성이 우선

적으로 발생한다. 시료의 표면 형상 및 나노구조 특성은 주사전자현

미경(scanning electron microscopy, SEM; Gemini 500, ZEISS)을 이

용하여 관찰하였으며, 표면 거칠기 및 실효 두께 변화는 원자힘현미

경(atomic force microscopy, AFM; XE7, Park Systems)을 통해 정

량적으로 계측하였다. 결함 형성 및 구조적 변화 분석을 위해 라만

분광법(Raman spectroscopy; ACRON J0907-11, Uni Nano Tech,

South Korea)을 이용하여 특성 피크 간 주파수 차(Δω)의 변화를 추

적하였으며, 이를 통해 층수 변화 및 결함 유도에 따른 격자 진동 특

성 변화를 평가하였다. 시료의 화학 결합 상태 및 S/Mo 원자비 변화는

X선 광전자 분광법(X-ray photoelectron spectroscopy, XPS; SIGMA

PROBE, ThermoVG, UK)을 이용하여 분석하였으며, XPS의 유효

분석 심도가 수 nm(5–10 nm) 수준임을 고려하여 표면 근접 영역의

평균 조성 변화를 평가하였다. 더 나아가, 수 nm 이하의 초표면 영

역에 대한 민감도가 높은 오제 전자 분광법(Auger electron

spectroscopy, AES)을 활용하여 표면 황 공극 형성 여부를 정밀하게

비교·판별하였다. AES 깊이 방향 분석은 직접 전류 모드로 동작하는

STAIB DESA 150 원통형 미러 분석기(cylindrical mirror analyzer,
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CMA)를 사용하여 수행하였다.

2-2. MoS2 전사 및 활성 영역 정의

MoS2를 작업 전극에 집적하기 위해 PMMA 기반 dry-transfer 공

정을 적용하였다. 전사에 앞서 작업 전극 표면은 피라냐 용액

(H2SO4:H2O2 = 3:1)에 15 min 동안 처리하여 유기 오염물을 제거하

였다. SiO₂/Si 기판 위에 성장된 3층 MoS2 필름에 PMMA를 스핀

코팅하여 지지층을 형성한 후, 다이아몬드 커터를 이용해 작업 전극

크기에 맞게 절단하였다. 이후 HF(48%)와 초순수 물을 1:10 비율로

희석한 용액을 사용하여 SiO2 층을 식각함으로써 MoS2/PMMA 필

름을 기판으로부터 분리하였다. 분리된 필름은 PET 지지 필름을 이

용해 초순수 물로 이동시킨 뒤, 정렬 과정을 거쳐 작업 전극 위로 전

사하였다. 이후 아세톤 세척을 통해 PMMA 지지층을 제거하였다.

전기화학 측정에 기여하지 않는 비활성 영역의 MoS2를 제거하기 위

해 negative photoresist를 스핀 코팅한 후 포토리소그래피 공정을 수

행하였으며, 이후 아르곤 플라즈마 식각을 통해 작업 전극 영역에

해당하는 MoS2 만을 남겨 활성 영역을 정의하였다.

2-3. 전극 시스템 제작

전기화학 측정을 위해 작업 전극(working electrode), 상대 전극

(counter electrode), 기준 전극(reference electrode)으로 구성된 3전

극 시스템을 반도체 공정을 이용해 4인치 유리 기판(glass wafer) 위에

제작하였다. 각 전극에는 외부 전기화학 측정 장비와의 전기적 연결을

위한 출력 패드를 형성하였다. 기준 전극의 면적은 0.189 mm2로 설

계하여 기준 전극을 통한 전류 흐름을 최소화함으로써 IR 강하를 억

제하였으며, 상대 전극의 면적은 3.846 mm2로 상대적으로 크게 설

계하여 작업 전극과의 안정적인 전류 흐름을 확보하였다. 작업 전극과

상대 전극은 크롬/금(Cr/Au, 20 nm/200 nm) 박막을 이용해 형성하

였다. 기준 전극 형성을 위해 추가적인 포토리소그래피 공정을 수행

한 후 은(Ag) 200 nm를 증착하였으며, lift-off 공정을 통해 선택적으로 은

전극을 형성하였다. 이후 SiO2 및 Si3N4를 보호층(passivation layer)

으로 증착하고, 포토리소그래피 공정 및 식각을 통해 각 전극의 반

응 영역만 선택적으로 개방하였다. 최종적으로 기준 전극은 1 M

HCl 용액에 2 h 침지하여 Ag/AgCl 기준 전극으로 형성하였다.

2-4. 전기화학 측정

순환전류전압법(cyclic voltammetry, CV)은 0.1–0.2 V (vs. Reversible

Hydrogen Electrode, RHE) 전위 구간에서 주사 속도 5, 10, 15, 20

및 25 mV·s-1 조건으로 수행하였다. 전기화학 임피던스 분광법

(electrochemical impedance spectroscopy, EIS)은 10 kHz–0.1 kHz의

주파수 범위에서 측정하였다. 모든 전기화학 실험은 상기 제작된 3

전극 시스템을 이용하여 수행하였다.

3. 결과 및 고찰

가스·전기화학 센서 응용에서도 2–3층 수준의 MoS2가 감도와 안

정성 사이의 타협점으로 반복적으로 제시된다. Cho 등은 CVD로 성

장한 2–3층 MoS2 박막을 이용해 화학 기체 선택적 센서를 구현하면

서, 단층 대비 안정적인 전류 레벨과 우수한 신호 재현성을 보고하

였고[17], Hao 등은 Pd 나노입자 또는 다른 촉매와 결합된 few layer

MoS2(대개 2–3층 또는 수 nm 수준)가 H2 및 NO2 센서에서 단층 또는

과도하게 두꺼운 박막보다 우수한 응답과 반복성을 보인다고 정리

하고 있다[15]. 단층은 높은 민감도를 보이나 저주파 잡음과 표면 트

랩 영향이 커 실사용 안정성이 떨어질 수 있으며, 반대로 두꺼운 다

층은 캐리어의 밀도 및 경로면에서 유리하나 활성부피 대비 표면 기

여가 희석된다. 이러한 결과는 실제 전극 및 센서 구조에서 표면 반

응이 지배적인 조건 하에서도 채널 전도 특성과 기계적 안정성이 저

하되지 않는 두께 범위가 수 층 수준의 얇은 다층 구조임을 시사한

다. 이에 따라, 가스 센싱 두께 의존성과 라만 층수 판정법을 함께

고려해 3 layer를 타깃으로 선정했다. 황의 선택적 제거를 위해 아르

곤 플라즈마로 최소 손상 조건의 임계 조건을 조사하였다. MoS2 표

면에 불필요한 화학적 변성(oxidation, chemical bonding)이나 과도

한 층 박리(layer removal)를 유발하지 않으면서, 순수 물리적 충돌에

의해 선택적으로 황 원자를 제거하기 위해 비활성 기체인 아르곤을

플라즈마 소스로 사용하였다. 아르곤 플라즈마는 반응성이 매우 낮은

비활성 플라즈마로, 전기적으로 가속된 아르곤이 표면에 충돌하여

물리적 에너지를 전달함으로써, 최소한의 화학적 손상으로 표면 결

함을 생성하기에 적합하다. 플라즈마 챔버 내부에서는 RF 전원에

의해 전계가 형성되며, 바닥 전극(grounded stage)에 음전위가 인가

됨에 따라 아르곤은 전기장 방향을 따라 기판 표면으로 가속된다.

이 때 이온의 운동 에너지는 수십 eV 이내로 유지되어 표면의 황 원

자만 우선적으로 제거할 수 있다. 이러한 저전력 Ar⁺ 충돌은 Mo 원

자보다 상대적으로 결합력이 낮고 탈리 에너지가 작은 황 원자가 먼

저 제거되는 방향으로 작용하여, 결과적으로 황 공극 중심의 결함

구조가 형성된다.

Fig. 1(a)는 플라즈마 처리 시간에 따른 MoS2의 Raman 스펙트럼

변화를 나타낸 것이다. 앞서 논의한 바와 같이, MoS2는 층수가 감소

할수록 E1
2g 모드는 저주파수 방향으로 이동(red shift)하고 A1g 모드는

고주파수 방향으로 이동(blue shift)하는 상반 이동을 보인다. 그 결

과 두 모드 간의 주파수 차(Δω = |A1g  – E1
2g|)는 층수가 감소할수록

단조롭게 감소한다. 실험적으로도 동일한 경향이 관찰되었다. 초기

3-layer MoS2의 Δω는 23.21 cm-1이며, 플라즈마 처리 시간이 증가

함에 따라 Δω가 점진적으로 감소하였다. 문헌 보고에 따르면 Δω 범

위는 21-22 cm-1로 2-layer MoS2의 특성에 해당하며 본 실험에서 8

초간 플라즈마 처리 이후 3 layer에서 2 layer로 단층 식각이 시작된

것을 판단할 수 있다[18]. MoS₂의 단일층 두께는 문헌상 약 0.7 nm이

며, 이 중 황 원자에 해당하는 기여는 약 0.16 nm로 보고된다. 따라

서 단층 전체를 제거하지 않으면서 황 원자만 부분적으로 탈리될 수

있도록, 최소한의 플라즈마 전력과 낮은 유량 조건에서 실험을 수행

하였다. AFM 결과(그림1(b))를 토대로 두께 변화를 계측한 결과, 초기

3-layer MoS2 박막의 두께는 반데르발스 결합 길이를 포함하여 약

2.3 nm로 측정되었고 이는 기존 문헌값과 일치하였다[19-21]. 아르곤

플라즈마 처리 시간을 16초에서 2초로 단계적으로 줄여가며 두께

변화를 확인한 결과, 2 초에서는 0.15 nm의 두께 감소가 관찰되었으

며, 이는 층 박리(layer removal)없이 표면 결함만 형성되었음을 의

미한다. 이 때 Raman Δω는 23.21에서 22.69 cm-1로 감소하여, 공극

부위에 격자 강성이 부분적으로 약화된 것을 확인할 수 있었다. 추

가적으로 8초가 넘어가면, MoS2의 단일층이 식각되는 것을 확인하

였다. Fig. 1(c)에서 볼 수 있듯이, (a)와 (b)를 기반으로 식각이 발생

하여 두께가 얇아질수록 Δω에 변화가 생겼음을 확인할 수 있다. 또

한, 2 초간 플라즈마 처리 시 MoS2 표면에 국소적 황 공극이 생성되

었으며, 층 손상 없이 결함만 선택적으로 도입되는 결함-우선 영역
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(defect-first region)임을 뒷받침한다.

Fig. 2는 2 초동안 플라즈마 처리 전후의 MoS2에 대해 XPS로 측

정한 S2p 및 Mo3d 스펙트럼을 나타낸 것이다. 각 피크는 Voigt 함

수 기반 deconvolution을 통해 구성 성분별로 분리하였다. XPS 신호의

면적(피크 적분값)은 결합에너지 축을 기준으로 정량화되며, 이를

통해 표면의 원자비를 산출할 수 있다. MoS2의 이상적 조성비 S/

Mo = 2.0을 기준으로 비교한 결과, 플라즈마 처리 전 시료의 S/Mo

비는 1.91로 거의 이상적 조성에 근접하였다. 반면, 2 s 처리 후 S/

Mo 비는 1.51로 유의미하게 감소하였다. 이는 저전력 Ar+ 이온이

MoS2 표면의 S 원자에 물리적 충돌을 가하여 황공극을 선택적으로

Fig. 1. (a) Raman spectra of 3-layer MoS2 under Ar plasma exposure (2-16 s). (b) AFM line profiles of MoS2 after plasma treatment for each

exposure time. (c) Correlation between Raman wavenumber difference and AFM-measured thickness, with a schematic of the MoS2

layer structure.

Fig. 2. XPS spectra of the S2p and Mo 3d regions for MoS2 before Ar plasma treatment (a) and after 2 s low-power Ar plasma exposure (b).
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유도했음을 나타낸다. 즉, 이온 충돌은 표면에서 황 원자를 탈리시키

지만 Mo-S 결합을 화학적으로 재배열하거나 새로운 화합물을 형성

하지 않기 때문에, 플라즈마 반응은 비화학적·물리적 결함 생성으로

해석된다. 생성된 황 공극 표면에 비공유 전자쌍 및 dangling bond

상태를 형성하여, 이후 머캅토프로피온산(MPA)의 –SH 기가 공유결

합으로 고정될 수 있는 활성 앵커로 기능한다[22-25]. 표면 근접 조

성을 추가로 확인하기 위해, 문헌에서 제시된 분석 절차를 바탕으로

AES mapping을 수행하였다[26]. 

Fig. 3은 2초간 플라즈마 처리 후 시료의 황 및 몰리브덴 분포를

나타낸 것으로, 황 원소 AES 분석에서는 처리 영역과 비처리 영역

간 경계가 명확하게 관찰되었다. 이는 초표면(수 nm 이하)에 위치한

황 원자가 플라즈마에 의해 우선적으로 제거되었음을 반영한다. 반

면, 몰리브덴은 두 영역 간 뚜렷한 차이가 나타나지 않았다. 이는 아

르곤 이온 충돌이 황 원자의 결합에 더 큰 영향을 미치며, 2 초간의

짧은 플라즈마 조건에서는 몰리브덴의 골격층에 유의미한 식각이나

구조적 손상이 발생하지 않았음을 의미한다.

전기화학 임피던스 분광법(EIS) 측정은 전극과 전해질의 계면에

서 발생하는 HER 반응 속도를 이해하기 위해 10 kHz – 0.1 kHz의

주파수 범위에서 수행했다[27]. Fig. 4(a)는 황 공극에 대한 나이퀴스트

플롯을 보여주며, 전기화학적 반응 속도를 이해하기 위해 10-0.1 kHz의

주파수 범위에서 수행되었다. 이전 연구에서 황 공극이 도입된

MoS2가 순수 MoS2 대비 전하 전달 저항(Rct)이 감소하며, 이는 결함

부에서의 국소 전자 농도 증가와 전하 이동 경로 개방에 기인하는

것으로 알려져 있으며, 결함 밀도 증가에 따라 Cdl 및 ECSA가 증가

하여 활성 부위 수가 확장되는 경향도 보고된다[28-30]. 이러한 경향

은 본 연구에서 설정한 저전력·초단시간 플라즈마 조건이 결함 증가

및 층 손상 최소화의 균형점을 제공한다는 실험적 결론과 일치한다.

추가적으로 샘플의 유효 전기화학적 활성 표면적을 추정하기 위해

순환 전압전류법(CV)으로 확인했다. Fig. 4(b)와 (c)는 0.1-0.2 V 대

RHE 영역에서 다양한 주사 속도(5, 10, 15, 20 및 25 mV·s-1)에서의

최적의 조건인 황 공극을 가지거나 가지지 못한 샘플의 CV 곡선을

보여준다. 황 공극을 가진 MoS2의 ECSA는 34 mF/cm2로 측정되었

으며, 이는 순수한 MoS2의 ECSA (24 mF/cm2)보다 크다. 이는 황

공극을 가진 MoS2가 높은 ECSA를 가지고 있으며 더 효과적인 활

성 부위가 황 공극을 가진 MoS2에 노출될 수 있음을 나타내며, 이는

가장 높은 촉매 활성으로 이어진다.

4. 결 론

본 연구에서는 CVD로 성장한 3-layer MoS2에 대해 10 W의 저전

력 플라즈마를 이용하여 황 공극을 선택적으로 생성할 수 있는 결함

-우선 공정 윈도우를 확립하였다. 비활성 기체인 아르곤은 비화학적·

물리적 스퍼터링 특성으로 인해, 플라즈마 조건을 적절히 제어하면

산화나 구조적 열화를 유발하지 않으면서 황 원자만 우선적으로 제

거할 수 있음을 확인하였다. Raman, AFM, XPS, AES를 결합한 다

중 분석을 통해 결함 형성과 단층 식각 사이의 경계를 nm 수준에서

정밀하게 규명하였다. Raman 분석에서는 플라즈마 시간이 증가함에

따라 Δω가 단조롭게 감소하였으며, 약 8초 조건에서 Δω가 2-layer

범위에 수렴하여 단층 제거가 시작됨을 시사하였다. AFM 결과에

따르면 2초 처리에서는 두께 감소가 약 0.15 nm 수준에 불과하여 결

정 구조를 훼손하지 않고 표면 결함만 도입된 것을 확인하였다.

XPS에서는 S/Mo 비가 1.91에서 1.51로 감소하여 선택적 황 원자 탈

Fig. 3. SEM image and AES elemental maps of MoS2 before and after Ar plasma treatment.

Fig. 4. (a) Nyquist plots of MoS2 samples subjected to different Ar plasma exposure times. Cyclic voltammograms of (b) pristine and (c)

plasma-treated MoS2 recorded at various scan rates (5-25 mV∙s-1). 
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리를 정량적으로 입증하였고, AES mapping에서는 몰리브덴 층의

구조는 유지된 채 표면 근방의 황 신호만 감소함을 시각적으로 확인

하였다. 이러한 결과를 종합하여 2초에서 8초 구간을 MoS2의 층 구

조를 유지하면서 황 공극의 밀도를 조절할 수 있는 결함-우선 공정

윈도우로 정의하였다. 전기화학적 측정에서도 결함이 도입된 MoS2는

순수 MoS2 보다 낮은 전하 전달 저항, 증가된 정전용량, 더 큰 전기

화학적 활성 표면적을 보여, 황 공극이 전기화학적 활성 향상에 직접

기여함을 확인하였다. 본 연구는 저전력 플라즈마 처리를 통해

MoS2 표면에 황 공극을 재현성 있게 도입할 수 있는 비화학적·저손

상 공정을 제시하였으며, 다중 분석 기법을 기반으로 결함 형성과 층

손상 경계를 명확히 규명하였다. 제시된 공정 윈도우는 향후 MoS2

기반 센서, 촉매, 전기화학 소자에서의 표면 기능화 및 활성 향상을

위한 실용적인 가이드라인을 제공하며, 다른 칼코겐화물 2D 소재에

도 확장 가능하다.
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