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摘  要 

介绍一个综合化学实验——Ti3C2/CN-X光催化剂的制备及其性能表征。针对石墨相氮化碳存在光生载流

子复合率高、比表面积有限，光催化产氢活性不足的问题，本研究面向化学类高年级本科生设计开发一

项材料光催化方向综合化学教学实验。实验采用氢氟酸选择性刻蚀Ti3AlC2制备少层Ti3C2 (MXene)，以

盐辅助焙烧法得到改性氮化碳CN‑X，进一步通过液相超声复合工艺构建不同Ti3C2负载比例的Ti3C2/CN‑X
异质结光催化材料；借助XRD、SEM‑EDS以及光催化分解水产氢测试系统完成材料的结构表征与性能评

价。实验结果表明，当Ti3C2负载质量分数为10%时，Ti3C2/CN‑X复合材料产氢速率可达78.2 µmol/h/g，
相较纯CN‑X提升显著。该实验将前沿MXene基光催化科研成果转化为本科教学项目，可训练学生材料合

成、仪器表征与性能评价的综合实验技能，帮助学生理解异质结光催化作用机制，培养科研思维与创新

兴趣，适合纳入化学相关专业高年级综合化学实验课程。 
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Abstract 
This work introduces a comprehensive chemistry experiment on the preparation and performance 
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characterization of Ti3C2/CN-X photocatalysts. Aiming at the drawbacks of graphitic carbon nitride, 
including high recombination rate of photogenerated charge carriers, limited specific surface area 
and insufficient photocatalytic hydrogen‑evolution activity, this work develops a comprehensive 
chemistry teaching experiment on material photocatalysis for senior undergraduates majoring in 
chemistry. Few‑layer Ti3C2 (MXene) is synthesized via selective hydrofluoric‑acid etching of Ti3AlC2. 
Modified carbon nitride CN‑X is obtained by a salt‑assisted calcination strategy. Ti3C2/CN‑X hetero-
junction photocatalysts with varied Ti3C2 loadings are further fabricated through liquid‑phase ul-
trasonic compounding. X‑ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy coupled with en-
ergy‑dispersive X‑ray spectroscopy (SEM‑EDS), and a photocatalytic water‑splitting hydrogen‑evo-
lution test system are employed for structural characterization and performance evaluation of the 
as‑prepared materials. Experimental results demonstrate that the Ti3C2/CN‑X composite with 10 wt% 
Ti3C2 achieves an optimal hydrogen‑evolution rate of 78.2 µmol·h−1·g−1, exhibiting a remarkable im-
provement compared with pure CN‑X. Translating cutting‑edge research achievements of MXene‑based 
photocatalysis into an undergraduate teaching program, this experiment can train students’ com-
prehensive experimental skills in material synthesis, instrumental characterization and perfor-
mance assessment. It also facilitates students’ understanding of the heterojunction photocatalytic 
mechanism and cultivates their scientific thinking and innovative interest. Hence, it is suitable to 
be incorporated into the comprehensive chemistry experiment curriculum for senior students ma-
joring in chemistry‑related disciplines. 
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1. 引言 

随着现代科学技术的快速发展，为了使学生可以更好地接触科学前沿问题，需要将最新科研成果引

入到高年级本科生的综合性实验教学中，从而改革现有实验教学内容，从而激发本科生的科研兴趣和热

情[1]-[3]。 
21 世纪，一方面，随着时代科技的进步和发展，另一方面，随着人口增长迅速，能源枯竭与环境污

染已经成为了阻碍人类社会发展的严峻挑战。为了寻找新的能源来替代那些将近枯竭的能源，经过科学

家的努力终于发现了高效且无污染的氢能源，并且可以利用取之不尽用之不竭的太阳能来制取氢能，而

实现这一理想的中介则是光催化剂，科学家们已经能够利用光催化技术将丰富的太阳能可见光转化为可

再生的清洁能源氢能，这不仅能够有效的降低经济成本并且可以解决人类目前的所遇到的难题。而光催

化应用技术研究重点和主要核心组成部分为光催化剂，在诸多光催应用化材料中，类石墨型氮化碳因其

具有高效的光催化性能，及其主要特点也就可以直接利用太阳能来降解水并产生大量氢气，成为了当前

研究的热点[4]-[10]。石墨型氮化碳 g-C3N4 能够吸收可见光、化学稳定性良好和热稳定性，来源丰富、并

且无毒、制备工艺也简单。是目前最具有发展潜力的新型材料之一[11]-[15]。g-C3N4 作为新一代的材料，

它是一种新型的非金属二维光催化材料，由于它具有独特的电子结构和性能，无毒并且设计和制备简单，

成本低等优点，因而获得了科学界的普遍重视，在光催化技术领域有着广阔的研究前景[16]。石墨相氮化

碳(g-C3N4)依然存在着一些不足之处，如自身的光生电子和空穴的复合率高、比表面积小等都大大降低了
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其光催化性能，为了提高其光催化活性，增大比表面积，促进电子–空穴的分离[17]。目前大量文献聚焦

Ti3C2/g-C3N4 复合材料的科研开发，但将该前沿体系转化为可面向本科教学、兼顾安全性、可重复性、可

操作性的综合化学教学实验的报道仍然较少。 
鉴于此，笔者结合以往的科研经历，将“Ti3C2/CN-X 光催化剂的制备及其性能表征”转化为综合化

学实验。本实验通过构建异质结构的方法来合成一种全新的光催化复合材料 Ti3C2/CN-X，克服了前面的

这些缺点，优化了光催化性能，通过产氢系统在可见光照射下分解水的性能测试，证实与 Ti3C2 的复合能

够极大提高 g-C3N4 光催化剂的光催化活性。本教学实验方案具备较好的可重复性：合成条件参数明确，

表征手段均为高校化学实验室常规仪器；实验链条完整覆盖“原料预处理–材料合成–微观结构表征–

光催化性能评价”全流程，能够多层次锻炼本科生动手操作、图谱解析、数据分析以及对光催化机理理

解的综合能力。本实验构建了 Ti3C2/CN-X 异质结构复合体系，为构建新型复合可见光催化材料开辟了一

条新途径。该综合性实验的设计体现了材料研究“合成制备–分析表征–实际应用”的特点，不仅可以

使学生掌握氮化碳与 Ti3C2 的合成方法和表征手段，还能通过该实验学习光催化性能测试的技术，提高综

合运用材料化学基本原理和实验技能解决实际问题的能力。 

2. 实验原理、试剂、仪器及氢氟酸安全操作规程 

2.1. 光催化反应原理 

石墨相氮化碳 CN-X 在正常的光照条件下，由石墨相氮化碳 CN-X 复合材料具有电子填充的价带和

一个没有电子填充的导带，在光照作用下被激发，经历一个光敏氧化还原过程，其中在价带(VB)和导带

(CB)中间存有一个间隙，这一间隙可称为禁带也被称为带隙能量(Ea)。当半导体材料所接受的可见光辐射

超过它所需要的带隙能量时，处于价带(VB)上的一个光生电子(e−)自然地就会被激发并从价带跃迁到导带

(CB)上，且在价带(VB)会留下同跃迁的电子总数目相同的空穴(h+)，催化剂表面的水分子(H2O)将价带上

空穴位点(h+)捕获并将其氧化形成羟基自由基(·OH)。与此同时导带(CB)中的光生载流电子(e−)和溶解氧反

应并形成超氧自由基( 2·O− )。所得到的空穴(h+)、羟基自由基(·OH)和超氧自由基( 2·O− )三个活性物质与反应

物反应，将会促进这个过程的进行。 
在整个反应过程中，强氧化自由基的产生和电荷的转移都提高了半导体材料的光催化效率。当光子

能量小于或未能达到半导体材料吸收阈值时，或者光生电子无法迁移到导带(CB)，会造成无法被吸附在催

化剂表面的反应物所捕获，则光生电子(e−)-空穴(h+)对会快速地重新结合，因此会导致光催化效果降低[13]。 

2.2. 实验试剂 

49%氢氟酸(49%HF)，Ti3AlC2，尿素，LiCl，NaCl，KCl，无水乙醇。 

2.3. 实验仪器 

移液管，坩埚，胶头滴管，玻璃棒，搅拌子，药勺，分析天平，烧杯，超声波振荡器，真空干燥箱，

马弗炉，高速离心机，真空干燥箱，扫描电子显微镜(SEM)，X 射线晶体衍射仪(XRD)。 

2.4. 氢氟酸(HF)危险性说明、标准操作规程(SOP)及应急处置措施 

重要警示：49%氢氟酸属于极度危险腐蚀性化学品，可穿透皮肤、腐蚀骨骼，微量接触即可造成严重

迟发性损伤甚至死亡，本步骤必须在经过安全培训的教师全程监护下开展，严禁本科生独立操作。 

2.4.1. 主要危险性 
HF 具有强腐蚀性与高挥发性，蒸气会损伤眼及呼吸道黏膜，吸入可诱发肺水肿；液态 HF 接触人体

https://doi.org/10.12677/japc.2026.154030


刘灿群，阮文科 
 

 

DOI: 10.12677/japc.2026.154030 318 物理化学进展 
 

后，氟离子会穿透皮肤，与体内钙镁结合造成深部组织乃至骨骼坏死，损伤存在痛感迟发特征，早期体

表可能无明显灼伤。实验全程严禁玻璃、陶瓷器皿接触 HF，需全部采用 PTFE/PP 塑料容器，避免与碱类

物质接触。 

2.4.2. 标准安全操作规程(SOP) 
全部操作必须在通风橱内开展，提前备齐应急物资。操作人员穿戴双层耐 HF 丁腈手套、护目镜配防

护面屏、耐酸碱实验服及酸性滤盒防毒半面罩，禁用普通橡胶手套。投料时缓慢将 Ti3AlC2 加入 HF 体系，

反应放热，禁止快速投料以防喷溅；容器加盖塑料薄膜并扎孔泄压。所有转移取样使用塑料器具；实验

废液收集于专用塑料桶，加过量碳酸钙/氢氧化钙沉淀氟离子后交由危废处置；实验完毕先中和擦拭通风

橱台面，再洗手、卸除防护装备。 

2.4.3. 应急处理措施 
皮肤接触：立刻涂抹葡萄糖酸钙凝胶，流动清水冲洗 ≥ 15 min，无论是否疼痛均需立刻送医； 
眼部溅入：洗眼器持续冲淋眼部 ≥ 15 min，随即就医； 
吸入蒸气：迅速转移至空气新鲜环境并及时就诊； 
试剂洒落：穿戴全套防护，撒氢氧化钙粉末处理，反应后的固体按危废收集处置。 

3. 实验步骤 

(1) Ti3C2 的制备。称取 5.0 g 的 Ti3AlC2 加入到 100 ml 的 49% HF 中，在加入 Ti3AlC2 的过程中温度

会升高，为了防止 HF 的挥发，在塑料烧杯上蒙上一层薄膜并戳几个小孔，室温下搅拌 72 h，在这个过程

中 HF 还是会挥发掉，因此我们需要在搅拌的过程中间再加入 20 ml 的 HF，搅拌 72 小时后然后用去离子

水清洗到 pH = 7 后将产物加入到 100 ml 的 DMSO 中超声 1 h 后搅拌 24 h，为的是尽可能的使 Ti3C2 的多

层被 DMSO 撑开，最终将多层剥离成为少层 Ti3C2，在搅拌了 24 h 后离心洗涤掉 DMSO 并用无水乙醇沉

淀后用真空干燥箱干燥 12 h。 
(2) CN-X 的制备。称取 50 g 的尿素(天津大茂)加入坩锅中于马弗炉中，温度升到 500℃焙烧 2 h，获

得不完全聚合的 C3N4；将 3 g 的混合盐(NaCl 和 KCl)加到不完全聚合的 C3N4 中，充分研磨混合均匀后，

以温度为 550℃后焙烧 2 h 后冷却到室温，用热的去离子水搅拌洗涤除去未反应的盐(未反应的盐可能不

容易清洗干净，要在烧杯搅拌 10 分钟后再离心机离心清洗多几次)，然后用无水乙醇沉淀后放到真空干

燥箱 80℃，12h，得到 CN-Na 和 CN-K 的混合物(CN-X)。 
(3) Ti3C2/CN-X 复合光催化剂的制备。分别称量 5.0 g 的 CN-X 和 Ti3C2 (Ti3C2:CN-X = 5%/10%/15%/ 

20%)加入到无水乙醇中超声分散 3 h，然后将 2 个分散好的分散液混合搅拌 1 h，用无水乙醇进行沉淀，

然后用真空干燥箱 80℃干燥 12 h。 
(4) 样品表征。实验所制得的多层 Ti3C2 样品通过 X 射线的 XRD 测定，和 Ti3AlC2、多层 Ti3C2、少

层 Ti3C2、g-C3N4、g-C3N4-X/少层 Ti3C2 等通过扫描电镜 SEM 和 EDS 能谱测定其结构，最后通过产氢系

统以三乙醇胺作为牺牲剂并以纯的氮化碳 CN 作为参考基准来测定 g-C3N4-X/少层 Ti3C2 产氢效率。 

4. 结果与讨论 

4.1. 多层 Ti3C2的 XRD 图分析 

如图 1 为 HF 刻蚀 Ti3AlC2 中的 Al 后生成多层 Ti3C2 的 XRD 谱图，通过参考文献[14]可知 Ti3AlC2在

被 HF 刻蚀后的衍射峰和 39˚对应的最强峰都消失，且 Ti3AlC2 对应的(002)和(004)峰变宽且强度有所下

降，并向低的 2θ 角推移，这些峰正是 Ti3C2 特有的特征峰，Ti3C2 在 35.9˚、41.8˚、61.2˚对应的衍射峰分
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别对应参考文献中的(111)、(200)、(220)晶面，这与文献报道的基本一致，61.2˚对应的衍射峰的峰宽较窄，

峰型尖锐，说明该成分结晶性较好；当二倍衍射角为 26.5˚时对应的是碳元素的衍射峰，由 3 谱图所反映

的晶体结构符合碳化钛的结构，而在衍射角为 9.517˚时所对应的衍射峰为 MXene 相的有序的层状结构的

衍射峰，这一切都表明 Ti3AlC2 中的 Al 已经被除去，所以多层 Ti3C2 制备是成功的。 
 

 
Figure 1. XRD patterns of multilayer Ti3C2 

图 1. 多层 Ti3C2 的 XRD 图 

4.2. SEM 扫描电镜图分析 

 
Figure 2. (a) Ti3AlC2; (b) multilayer Ti3C2; (c) few-layerTi3C2; (d) g-C3N4; (e) g-C3N4-X/few-layer Ti3C2 
图 2. (a) Ti3AlC2；(b) 多层 Ti3C2；(c) 少层 Ti3C2；(d) g-C3N4；(e) g-C3N4-X/少层 Ti3C2 
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图 2(a)为 MAX 相的 Ti3AlC2 扫描电镜照片。由图可以看出 Ti3AlC2 表现出了紧密的层状堆叠结构；

图 2(b)为 MXene 结构的多层 Ti3C2 由图可以看出它不同于 Ti3AlC2，层与层之间存在一定的间隙整体比较

蓬松，这就是Ti3AlC2通过(49%)HF的选择性刻蚀掉Ti3AlC2中的Al后所得到的产物；图2(c)为少层Ti3C2，

由图 2(c)就可以看出其为寡层而不像图 2(b)中的层与层之间堆叠有序，而是成片状的，少层的 Ti3C2 是通

过提取上层清液中进行离心沉淀或用图 2(b)中的多层 Ti3C2 通过 3 到 5 个小时的超声剥离后离心沉淀所

得；图 2(d)为纯 g-C3N4，由图可以看出 g-C3N4 为二维纳米片结构且有点卷曲现象，其由 g-C3N4 超薄结构

造成的；图 2(e)为 g-C3N4-X/少层 Ti3C2，将掺杂了金属元素的 g-C3N4-X 与少层 Ti3C2 按一定比列分别经

过超声混合干燥后得到的产物，由图 2(e)可以看出该产物为不规则的网格多孔状结构，这是由于长时间

的超声震荡把少层 Ti3C2 震得比较碎而 g-C3N4-X 的结构比较牢固不易被震碎，所以形成了不规则的网孔

状，而震碎的 Ti3C2 正好附着在其表面，所以表面看起来比较粗糙，这种结构可以极大的增加了其比表面

积，使得少层 Ti3C2 可以充分的复合在 g-C3N4-X 的表面，可极大的改变了纯 g-C3N4 的性能。 

4.3. g-C3N4-X/少层 Ti3C2的 EDS 能谱图分析 

 
Figure 3. EDS spectrum of g-4 g-C3N4-X/few-layer Ti3C2 

图 3. g-C3N4-X/少层 Ti3C2 的 EDS 能谱图 
 

如图 3 中图为其 EDS 能谱图，我们可以由图可以得出该材料由 C、N、Ti 三种元素组成，其中的元

素比例也相对合理，符合我们的预期结果，当然 EDS 分析的数据精确性受到分析仪器环境和样品制备的

影响，各元素的比例与理论数值有些误差，因此该数据只能作为一定参考作用。由图 3 可知我们所制得

的样品是成功的。 

4.4. Ti3C2/CN-X 产氢效率分析 

图 4 分别是纯的氮化碳 CN 和 g-C3N4 与不同比例的 Ti3C2 通过超声震荡和充分研磨的方法均匀混合

后在产氢系统的仿太阳光的照射下测量它们的产氢效率，如图 4 所示纯氮化碳 CN、g-C3N4/5%Ti3C2、g-
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C3N4/10%Ti3C2、g-C3N4/15%Ti3C2、g-C3N4/20%Ti3C2 分别对应的光催化产氢效率为 3.67 µmol/h/g、60.2 
µmol/h/g、78.2 µmol/h/g、59.3 µmol/h/g、40.2 µmol/h/g 通过比较可以看出纯氮化碳 CN 的产氢效率是非常低

的，为 3.67 µmol/h/g，而通过掺杂金属元素和负载 Ti3C2 做助催化剂后产氢效率有所提高，且当 Ti3C2 为 g-
C3N4的 10%时既 g-C3N4/10%Ti3C2的产氢效率是最高的，而其它过多或过少比例的 Ti3C2都会逐渐降低其产

氢效率，这是因为金属半导体材料 Ti3C2作为助催化剂，且具有很强的导电性，将其与氮化碳半导体进行复

合，可以有效减缓电子–空穴的复合速率，当 Ti3C2的量过少时虽降低了电子–空穴的复合率，但还是不能

够完全的将电子快速的从价带转移到导带，依旧还有可以提高的空间，而 Ti3C2 过多时，虽然 Ti3C2 可以降

低电子–空穴的复合率，但是多余的 Ti3C2附着于氮化碳的表面，阻止了 H2O 在样品表面的吸附性能，同时

多余的 Ti3C2覆盖在样品氮化碳表面的活性位点，因此降低了其与水溶液的接触率而使得产氢效率降低。 
 

 
Figure 4. Photocatalytic H2 evolution efficiency of g-C3N4 with different percentages of Ti3C2 

图 4. g-C3N4/不同百分比 Ti3C2的光催化产氢效率 

5. 结语 

本实验通过选择性刻蚀和超声震荡等方法制得 Ti3C2/CN-X 光催化剂，并通过产氢系统、X 射线衍射

XRD、扫描电镜 SEM、EDS 能谱等对其进行表征，实验制得的 Ti3C2/CN-X 光催化剂对水溶液有一定的

降解作用，并产生氢气，研究表明：g-C3N4 通过掺杂金属元素 Na 和 K 以及混合半导体材料 Ti3C2 形成的

异质结构，有效的增加了氮化碳表面的比表面积以及活性位点，并且加快了光生电子的转移速度，降低

了电子–空穴的结合效率，从而大大提高了 Ti3C2/CN-X 光催化剂的光催化效率及产氢的效率，当 Ti3C2

占 10%时 Ti3C2/CN-X 光催化剂的产氢速率达到最高，为 78.2 µmol/h/g 作为一种高效的可见光响应光催

化剂，其在环境污染治理等领域中具有潜在的应用前景。通过该综合化学实验来提高本科生的实验技能，

让学生对科研的最新研究有所了解，提高学生的科研兴趣。 
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