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Ti3SiC2耐氢氟酸腐蚀性研究 
高誉鹏，周爱国，王李波，刘凡凡 

河南理工大学 材料科学与工程学院，河南 焦作 454000 

摘  要：在 Ar 气氛中，以 TiH2/Si/2TiC 复合粉体为原料，利用无压烧结技术在 1500°C 下

保温 3 h 成功制备出高纯 Ti3SiC2，并利用氢氟酸对 Ti3SiC2 粉体进行刻蚀，研究其耐腐蚀性。

XRD 检测结果表明，在常压下 Ti3SiC2 样品经氢氟酸腐蚀前后的物相没有发生变化，且不随反

应时间和温度的变化而发生变化。但是，扫描电镜图片显示样品中存在一些二维片层和腐蚀孔

洞，这表明 HF 与 Ti3SiC2发生了部分刻蚀反应。由于 Ti3SiC2与酸的反应活性依赖于 Si 与酸的

反应活性，而 Si 与 HF 在常压下反应较慢，因此 Ti3SiC2与 HF 反应较困难。然而，Ti3SiC2与

HF 在 180°C 水热条件下则能完全反应，晶体结构遭到破坏，这表明 Ti3SiC2在常温常压下对 HF

具有良好的耐腐蚀性，而在水热条件下 Ti3SiC2易受 HF 的腐蚀。 
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MAX 相是一种分子式为 Mn+1AXn (n = 1、2、3) 的三元层状碳化物或氮化物。目前已知道的 MAX

相约有 60 种，其中 M 为前几组过渡金属元素，如 Ti、V、Nb、Ge；A 为主族元素，特别是 Al 和

Si；X 为 C 和 (或) N[1]。MAX 相同时具有陶瓷材料良好的抗氧化性和高温稳定性，又具有金属材料

良好的导电、导热性和可加工性，是一种性能优异的材料，在许多领域具有潜在应用价值[2]。 

2011 年，Barsoum 等[3,4]利用氢氟酸化学剥离 Ti3AlC2、Ti2AlC、Ta4AlC3、(Ti0.5,Nb0.5)2AlC、

(V0.5,Cr0.5)3AlC2 等若干种 MAX 相粉体，获得了具有类石墨烯结构的二维过渡金属碳化物或碳氮化物

晶体  MXenes。这种类石墨烯材料具有良好的力学性能[3]、奇特的电子特性[5]、磁学性能[6]，在

电子、储能、润滑、复合材料增强等领域具有非常广泛的应用前景[79]。这为 MAX 相材料的研究和

应用开辟了一个新的方向。 

Ti3SiC2 作为研究较为成熟的 MAX 相的代表性化合物之一，对 NaOH、H2SO4、HCl、Na2SO4NaCl
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具有良好的抗腐蚀性[10, 11]，但有关其对 HF 的耐腐蚀性的研究较少。因此，本文研究了 Ti3SiC2 的耐

氢氟酸腐蚀性能，并考察了温度、时间对其抗腐蚀性的影响，同时尝试了利用 HF 刻蚀 Ti3SiC2制备

二维碳化物晶体。 

1 实  验 

实验所用原料和试剂包括：TiH2 粉 (质量分数 99.3%，45 μm，阿拉丁上海晶纯实业有限公司)、

Si 粉 (质量分数为 99.7%，45 μm，天津威晨化学试剂科贸有限公司)、TiC 粉 (粉粒 2 m ~ 4 m，

纯度  99%，阿拉丁上海晶纯实业有限公司)、氢氟酸 (质量分数 49%，阿拉丁上海晶纯实业有限

公司)。 

将 TiH2、Si、TiC 按照 1：1：2 的摩尔比称量配料，然后在 1500C 下保温 3 h 制备出 Ti3SiC2。

将制备的 Ti3SiC2 块体粉碎后过 325 目筛。称量 10 g Ti3SiC2 粉末，浸入 100 ml 不同浓度的 HF 溶液

中，在不同温度下反应不同时间。反应所得样品用去离子水洗涤至中性，然后在真空下 80C 烘干。 

采用德国 Bruker AXS 有限公司的 D8 ADVANCE 型 X 射线衍射仪 (XRD)、日本电子株式会社

的 JSM6390LV 型扫描电子显微镜 (SEM) 和日本电子株式会社 JEM2100 型透射电子显微镜 

(TEM) 对样品进行了物相和显微结构分析。 

2 结果与讨论 

以 TiH2/Si/2TiC 为原料在 1500C 制备的 Ti3SiC2的 X 射线衍射图见图 1 (a)，结果显示制备的

Ti3SiC2 纯度很高。根据以下式 (1) 计算得到 Ti3SiC2 的纯度为 98%： 

TSCTC
TSC /80.1

80.1

II
W


  (1)

式中，WTSC为 Ti3SiC2 的百分含量，ITSC和 ITC分别为 Ti3SiC2 (002) 和 TiC (111) 晶面衍射峰的强度。 

由图 1(b)可以看出，Ti3SiC2 为二维片层结构堆积而成的。 

图 2 为 Ti3SiC2 与 49% HF 在室温和 60°C 分别反应 4 h、12 h、24 h 后的 X 射线衍射图。可以看

出，其 X 射线衍射峰位没有发生变化，没有新的衍射峰出现，说明 Ti3SiC2 经 HF 处理后物相没有发

生改变。但是，从扫描电镜图片 (图 3) 可以看到，样品的形貌发生了明显的变化，反应后的样品中

 

 

 

图 1 Ti3SiC2的(a) X 射线衍射图谱和 (b) 扫描电镜照片 
Figure 1 (a) XRD patterns and (b) SEM micrograph of the prepared Ti3SiC2 
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存在很多片状的二维剥落物，其厚度在 50 nm 左右。同时，在 SEM 图片中发现某些颗粒样品的表面

出现了孔洞 [图 3 (b)]。以上实验现象表明 Ti3SiC2与 HF 发生了反应。从图 4 所示的 TEM 照片可以

看出，这些二维剥落物的厚度在 20 nm 左右，部分片层互相重叠在一起。以上实验结果表明，常温

常压下 Ti3SiC2 对 HF 具有良好的耐腐蚀性。 

在 MAX 相中，MX 键主要为强共价键，而 MA 键则相对较弱。由于 A 原子组分的键合力相

对较弱，A 层原子相对 MX 层原子具有较高的化学反应活性[13]。同时，MAX 相与酸的反应活性强

烈依赖于 A 原子与酸的反应活性[14]。而 Si 原子与 HF 的反应速率较慢[15]，所以 Ti3SiC2与 HF 的反

 

   
图 2 Ti3SiC2与 HF 在不同温度下反应不同时间前后的 XRD 图谱 

Figure 2 XRD patterns of Ti3SiC2 before and after reacting with HF under atmospheric pressure 

 

 
图 3 Ti3SiC2与 HF 反应前后的扫描电镜图 

Figure 3 SEM micrographs ofTi3SiC2 after reacting with HF under atmospheric pressure 

 

 
图 4 片状剥落物的透射电镜图 

Figure 4 TEM images showing the 2D plate-like exfoliations 



 32  高誉鹏 等, Ti3SiC2耐氢氟酸腐蚀性研究 第 38 卷
 

 

应微弱且进行得比较缓慢，生成的 MXene 相含量非常少，在 XRD 检测中峰强度过低被 Ti3SiC2衍射

峰所掩盖。 

为了进一步考察在更高的温度和压力下 Ti3SiC2与 HF 的反应活性，将 4 g Ti3SiC2 与 40 mL HF

溶液放入密闭的反应釜中于 180°C 保温 24 h。结果发现，Ti3SiC2 被完全腐蚀，样品中的主要物相为

TiF3，同时含有少量的 TiC 和 TiO2，如图 5 (a) 所示。Ti3SiC2与 HF 发生水热反应后，样品颗粒尺寸

减小到 100 nm 左右，Ti3SiC2 层状结构被完全破坏，如图 5 (b) 所示。这表明在高温高压下，Ti3SiC2

与 HF 反应剧烈，对 HF 的耐腐蚀性较差。 

 

 

 

图 5 Ti3SiC2与 HF 水热反应后的 (a) X 射线衍射图谱和 (b) 扫描电镜照片 

Figure 5 (a) XRD patterns and (b) SEM micrograph of Ti3SiC2 hydrothermal reacted with HF for 24 h 

3 结  论 

以 TiH2/Si/2TiC 复合粉体为原料，利用无压烧结法在 1500°C 下成功制备出高纯 Ti3SiC2，研究

了 Ti3SiC2耐 HF 腐蚀性能。研究表明：在常温常压下 Ti3SiC2对 HF 具有良好耐腐蚀性，而在水热条

件下，Ti3SiC2 被 HF 完全腐蚀，对 HF 的耐腐蚀性较差。研究同时也证明利用 HF 刻蚀 Ti3SiC2制备

二维碳化物晶体 MXene 的方法可行性较差。 
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Corrosion Resistance of Ti3SiC2 in Hydrofluoric Acid 

GAO Yu-Peng, ZHOU Ai-Guo, WANG Li-Bo, LIU Fan-Fan 
School of Materials Science and Engineering, Henan Polytechnic University,  

Jiaozuo 454000, China 

Abstract: High pure Ti3SiC2 was synthesized from TiH2/Si/2TiC mixtures by pressureless 
sintering at 1500°C for 3 h in Ar atmosphere, and the hydrofluoric acid corrosion resistance of the 
prepared Ti3SiC2 was studied. The XRD results showed that the phase of Ti3SiC2 do not change after 
HF etched, and is little affected by reaction time and temperature in atmospheric pressure. However, 
there have some two-dimensional plates and corrosion holes in the samples as observed by SEM, 
suggesting that Ti3SiC2 partials were etched by HF. The low reaction rate between Ti3SiC2 and HF 
was due to the fact that the reactivity of Ti3SiC2 strongly depends on the reactivity of Si element with 
the acid, and silicon reacted with HF was very slowly at atmospheric pressure. However, the crystal 
structure of Ti3SiC2 was completely destroyed after hydrothermal reaction with HF at 180°C. This 
suggests that Ti3SiC2 have good hydrofluoric acid corrosion resistance at atmospheric pressure, 
whereas Ti3SiC2 is vulnerable at high temperature and high pressure. 

Keywords: Ti3SiC2; two-dimensional transition metalcarbide crystal; corrosion resistance 

 


