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摘  要 

本文将MXene和氧化石墨烯混合，制备成薄膜驱动器并探究其湿度驱动性能，分两个部分。第一部分是

利用改进的Hummers方法制备氧化石墨烯和利用HCl/LiF刻蚀MAX制备Ti3C2TX MXene，将所制备的两

种原料混合抽滤成MXene-氧化石墨烯薄膜，藉由SEM、AFM、拉曼光谱和XRD检测分析原料制备以及

MXene-氧化石墨烯薄膜的性质；第二部分是基于MXene-氧化石墨烯薄膜对水分湿度响应的特性，分别

测试Ti3C2TX MXene薄膜、氧化石墨烯薄膜和MXene-氧化石墨烯薄膜的不同湿度条件下弯曲角度的关

系。实验结果得出，MXene-氧化石墨烯薄膜在20℃，相对湿度90˚的条件下达到最大弯曲角度148˚，同

时对其稳定性进行检测，结果表明MXene-氧化石墨烯薄膜在水中能长时间保存，证明了它的长期稳定性。 
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Abstract 
In this paper, MXene was mixed with graphene oxide to prepare a thin film driver, and its humidi-
ty driving performance was investigated in two parts. The first part is to use the improved Hum-
mers method to prepare the mixture of GO and HCl and LiF, etch MAX to prepare Ti3C2TX MXene, 
and then mix and filter the two prepared raw materials into MXene-GO thin film. The material 
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preparation and properties of MXene-GO films were analyzed by SEM, AFM, Raman spectroscopy 
and XRD. The second part is to test the relationship between bending angles of Ti3C2TX MXene thin 
film, GO thin film and MXene-GO thin film under different humidity conditions, based on the re-
sponse characteristics of MXene-GO thin film to moisture and humidity. The experimental results 
show that MXene-GO film can reach the maximum bending Angle of 148˚ at 20˚C and relative hu-
midity of 90˚. At the same time, the stability of MXene-GO film is tested. The results show that 
MXene-GO film can be preserved in water for a long time, proving its long-term stability. 
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1. 引言 

MXene 是一种新型层状二维金属基碳化物材料，其通式为 Mn+1XnTx (M 为早期过渡金属，X 为 C 或 
N，Tx为 OH、O 和 F 等表面末端；n = 1、2、3) [1]。由于其具有丰富的表面官能团、大的比表面积、高

的机械柔韧性、良好的导电性和易成膜性而倍受研究者们的青睐[2]，因此 MXene 在能量存储[3]、分离

膜[4]、电磁干扰屏蔽[5]等方面都有其独特的应用空间。现已有研究者初步探究了其在湿度制动器方面的

应用，并验证了其作为湿度梯度驱动器的可行性[6]。但纯的 MXene 薄膜存在严重的层间堆积现象，在水

/氧环境中极易氧化，不能长期稳定储存。研究发现，MXene 与其他材料掺杂可以得到一些性能更好的复

合材料。因此，可以通过插层、改性、掺杂或与其他材料复合来防止 MXene 的堆积，抑制其氧化，提高

其稳定性。 
氧化石墨烯是一种巨大的石墨烯衍生物和二维碳分子。它具有比表面积大、载流子迁移率高、透光

率高等优点。其表面含有大量氧官能团(羟基，羧基)，水分子可以通过氢键与这些官能团中的氧原子结合，

因此它具有良好的亲水性[7]。结合这个特点，氧化石墨烯成为了构建湿度智能驱动器的最佳候选材料之

一。然而纯氧化石墨烯薄膜在潮湿或含水环境中容易吸水膨胀，导致薄膜稳定性变差，不利于其在高湿

条件下重复使用。因此，本文结合MXene和氧化石墨烯的特点，将氧化石墨烯引入MXene中，制备MXene-
氧化石墨烯薄膜驱动器并研究其湿度驱动性能。 

2. 实验制备 

2.1. 实验原料和仪器 

实验原料主要有石墨粉：325mesh，Alfa Aesar 公司；硝酸钠(NaNO3)：分析纯，Alfa Aesar 公司；浓

硫酸(H2SO4)：分析纯，国药集团化学试剂有限公司；高锰酸钾(KMnO4)：≥99.99%，国药集团化学试剂

有限公司；双氧水(H2O2)：≥30%，国药集团化学试剂有限公司；浓盐酸(HCl)：分析纯，国药集团化学试

剂有限公司；Ti3AlC2粉末(MAX)：400 目，11 Technology Co., Ltd.；氟化锂(LiF)：分析纯，上海麦克林；

氩气(Ar)：≥99.99%，北京普莱克斯。 
实验仪器主要有集热式恒温加热磁力搅拌器(DF-101S)，上海力辰邦西仪器科技有限公司；高速台式

离心机(TG18K)，上海继谱电子科技有限公司；循环水式多用真空泵(SHZ-D(III))，河南省予华仪器有限
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公司；洁盟牌超声清洗机(JP-010T)，深圳市洁盟清洗设备有限公司；X 射线衍射仪(XRD) (日本 Rigaku 
Ultima IV)，Bright Industrial (Shanghai) Co., Ltd.；拉曼光谱仪(英国 Renishaw inVia)，富瑞博国际有限公

司；原子力显微镜(AFM) (德国 Bruker Dimension Icon)，布鲁克(北京)科技有限公司；扫描电子显微镜

(SEM) (德国 ZEISS GeminiSEM 300)，Wuxi Dongli Intelligent Technology Co., Ltd.。 

2.2. 样品制备 

2.2.1. 氧化石墨烯的制备 
本文采用的是改进的 Hummers 法[8] [9]制备氧化石墨烯。具体操作步骤如下： 

 

 

2.2.2. Ti3C2TX MXene 的制备 
本文使用 HCl 和 LiF 的混合物来作为刻蚀剂来刻蚀 MAX 制备 Ti3C2TX MXene [10]。具体操作步骤如下： 

 

 

2.2.3. MXene-氧化石墨烯薄膜的制备 
薄膜采用真空抽滤的方法，具体操作步骤如下： 
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2.3. 样品测试与表征 

采用扫描电镜(SEM)分析所制备 MXene 的微观形貌以及 MXene-氧化石墨烯薄膜的横断面形貌；采

用原子力显微镜(AFM)表征所制备的氧化石墨烯微观形貌；采用拉曼光谱分别对 MXene、氧化石墨烯和

MXene-氧化石墨烯薄膜进行表征；利用 X 射线衍射仪分别对 MXene、氧化石墨烯和 MXene-氧化石墨烯

薄膜进行表征分析；利用纳米压痕仪对 MXene-氧化石墨烯薄膜进行力学性能表征。 

3. 结果与讨论 

3.1. 微观形貌 

如图 1(A)所示为 Ti3C2TX MXene 的扫描电镜图像，图片显示的形貌形似手风琴，表现出松散排列的

层状结构。通过改进的 Hummers 法制备得到的氧化石墨烯，配置成一定浓度的分散液，再进行超声处理，

取离心后的上层清液进行原子力显微镜表征，得到的 AFM 图像如图 1(B)所示。从图片可以看出，氧化

石墨烯纳米片呈非常明显的单层薄片形状，横向尺寸约为 400 nm，同时经厚度后扫描发现，其厚度大概

为 1 nm。氧化石墨烯纳米片表面非常平整，说明制备出来的氧化石墨烯有着非常良好的二维材料结构特

性。如图 1(C)~(F)所示为 MXene-氧化石墨烯薄膜横断面的扫描电镜图，在薄膜切割较好的横断面处表现

出较好的层状结构，层间具有孔隙，有利于水分子在二维纳米通道中的传输，而且由图可以看出 MXene-
氧化石墨烯薄膜厚度约为 20 μm。 
 

 

 
Figure 1. SEM of Ti3C2TX MXene (A), AFM of Graphene Oxide (B), Cross sectional-
SEM of MXene graphene oxide film (C)~(F) 
图 1. Ti3C2TX MXene 的扫描电镜图 (A)、氧化石墨烯的原子力显微镜图 (B)、
MXene-氧化石墨烯薄膜横断面扫描电镜图(C)~(F) 
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3.2. 拉曼光谱标准 

如图 2 所示为 MXene、MXene-氧化石墨烯薄膜和氧化石墨烯的拉曼光谱图。图中可以看出 MXene-
氧化石墨烯薄膜在 196 和 382 cm−1处有两个明显衍射峰，归因于 Ti3C2TX MXene 中 Ti 原子的 A1g对称面

外振动和Eg群振动，而 1341和 1600 cm−1处有两个明显衍射峰，对应于氧化石墨烯的D带和G带。MXene-
氧化石墨烯的特征峰表明 Ti3C2TX MXene 与氧化石墨烯成功结合。 
 

 
Figure 2. Raman spectra of Ti3C2TX MXene, GO and MXene-GO films 
图 2. Ti3C2TX MXene、氧化石墨烯和 MXene-氧化石墨烯薄膜的拉曼光谱图 

3.3. X 射线衍射谱图 

为了揭示 MXene-氧化石墨烯的结构，进行了 X 射线衍射分析，如图 3 所示，可以看出 MXene-氧化

石墨烯薄膜中属于氧化石墨烯的峰消失了，属于 Ti3C2TX MXene 的峰由 2θ = 6.96˚移至 7.15˚，对应层间

距 d 值为 11.66 Å。在 MXene-氧化石墨烯的 XRD 图谱中，氧化石墨烯的峰消失，Ti3C2TX MXene 的峰转

移到了 7.65˚，对应的 d 间距为 11.77 Å。这一结果和文献[11] [12]报道的结果相似。 
 

 
Figure 3. X-ray diffraction spectra of Ti3C2TX MXene, GO and MXene-GO films 
图 3. Ti3C2TX MXene、氧化石墨烯和 MXene-氧化石墨烯薄膜的 X 射线衍射谱 
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3.4. MXene-氧化石墨烯薄膜湿度驱动性能 

如图 4(A)、图 4(B)所示为由抽滤并进行冷冻干燥剥离后得到的 MXene-氧化石墨烯薄膜，薄膜表面

光滑平整，而且值得注意的是，当手去靠近薄膜时会出现如图 4(C)所示蜷缩现象(几秒钟之内)，体现了

MXene-氧化石墨烯薄膜对于水分湿度敏感的特性，已经证明 MXene 和氧化石墨烯对于水分湿度可以作

出可逆的膨胀/收缩行为。 
 

 
Figure 4. Schematic diagram of MXene-GO film 
图 4. MXene-氧化石墨烯薄膜示意图 
 

有研究表明，氧化石墨烯具有较强的抗水蒸气渗透能力[13]。因此 MXene-氧化石墨烯薄膜内部的有

序层状结构和含氧官能团可以形成高摩擦的纳米通道，这会延缓水分子在其中的运输，从而导致薄膜在

垂直方向上的溶胀差[14]。此时薄膜内部的水分湿度梯度增加了弯曲力矩，结果导致 MXene-氧化石墨烯

薄膜由湿度高的一侧向湿度低的一侧弯曲。可以断定此薄膜驱动器是由湿度梯度所触发的。当带着水分

的手靠近 MXene-氧化石墨烯薄膜一侧时，薄膜表面的含氧官能团会与手带过来的水分子形成了强氢键，

从而使得靠近手这一侧的表面吸附水分子从而膨胀。薄膜两侧相对湿度的差异会产生了类似于双层状的

结构，这能很好地解释此弯曲现象，这在垂直于薄膜表面的方向上产生了水分梯度，从而当 MXene-氧化

石墨烯薄膜一侧膨胀，而另一侧不膨胀，两侧的不对称膨胀就会使得薄膜弯曲变形，具体结构示意图如

图 5 所示。 
 

 
Figure 5. Schematic diagram of bending structure 
图 5. 弯曲结构示意图 
 

基于这个特性，为了进一步定量分析水分湿度梯度对于薄膜的驱动行为，将 MXene-氧化石墨烯薄膜

裁剪成长方形(3 cm × 1 cm)形状，为了消除薄膜另一面对水分湿度的响应，将薄膜和同样尺寸规格的软质

透明胶带(BoPP 材质)粘合在一起，同时室内温度保持在 20˚，以此抵消温度对实验结果的影响。将双层

薄膜整体夹持竖直放置在封闭的玻璃箱子中，由空气加湿器向箱子内输出水分湿度，箱子内放置湿度计

记录内环境相对湿度，同时用相同方法制备出 MXene 薄膜和氧化石墨烯进行对比实验，记录下各薄膜弯
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曲角度和相对湿度的数值，可得如图 6 所示曲线。在室温 20˚，相对湿度 60%的情况下，各薄膜维持平直

的状态；相对湿度达到 90%时各薄膜达到最大弯曲角度，其中 MXene-氧化石墨烯薄膜对于水分湿度的响

应最为灵敏，最大角度可以达到 148˚，此时 MXene 薄膜的弯曲角度为 64˚，氧化石墨烯薄膜的弯曲角度

为 15˚。 
 

 
Figure 6. Bending angles of Ti3C2TX MXene films, GO films and MXene-GO films at different relative humidity 
图 6. Ti3C2TX MXene 薄膜、氧化石墨烯薄膜和 MXene-氧化石墨烯薄膜的不同相对湿度下的弯曲角度 

 
由文献可知[15]，Ti3C2Tx MXene 中的氧含量较低，随着 Ti3C2Tx MXene 的引入，薄膜整体的氧含量

降低，与水分子形成弱氢键，从而形成低摩擦纳米通道，这对于水分子的传输是有利的。从这个角度来

看，过多的引入 Ti3C2Tx MXene 将不利于薄膜的湿度驱动性能。然而，我们从图 3 XRD 的分析结果来看，

随着 Ti3C2Tx MXene 含量的引入，MXene-氧化石墨烯薄膜中对应于氧化石墨烯的峰消失了，同时 MXene-
氧化石墨烯薄膜的层间距 d 增大了。从这个角度来看，可以说明随着 Ti3C2Tx MXene 的引入会打破氧化

石墨烯内部结构的层堆叠。从而导致更大的层间距，引起更大的表面积和更多的多孔结构。因此 MXene-
氧化石墨烯薄膜对于水分子的吸附和解离速度会更快。综合以上分析，结合对薄膜氧含量和层间距这些

综合因素对湿度梯度响应速度对于驱动性能的影响，引入 Ti3C2Tx MXene 对于薄膜的湿度驱动性能会有

非常大的提升。 
随着湿度梯度的变化，被吸附的水与 MXene-氧化石墨烯薄膜之间的氢键会发生缔合和解离，导致水

分子可逆地吸附到薄膜内纳米通道的夹层中，使夹层间距发生变化，继而导致 MXene-氧化石墨烯薄膜的

膨胀与收缩，产生可逆变形。随着湿度的增加，MXene-氧化石墨烯薄膜自动向一侧弯曲。综合以上分析，

本文制备的薄膜具有快速响应、弯曲角度大和可逆变形的性能。更大的层间距导致更大的表面积和更多

的多孔结构，从而导致水分子的快速吸附/快速释放。 

3.5. MXene-氧化石墨烯薄膜稳定性 

薄膜的稳定性也是实际应用过程中尤其关键的一部分。为了进一步研究 MXene-氧化石墨烯薄膜在高

湿度环境的稳定性表现，分别将 Ti3C2Tx MXene 薄膜、氧化石墨烯薄膜和 MXene-氧化石墨烯薄膜放置在

水中处理。通过实验对比发现，当它们放置在水中，Ti3C2Tx MXene 薄膜与水接触时立即出现溶解现象并

在对其轻微摇晃后完全溶解在其中，这很有可能是因为其结构中的含氧官能团和相邻纳米片之间只存在

相对较弱的范德华力[16]所导致的；而氧化石墨烯薄膜存在 π-π的较高静电斥力，在与水接触后也在数秒
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内出现碎裂情况；MXene-氧化石墨烯薄膜则未出现溶解情况，并在水中保存了两周的情况下仍然非常完

整。经过上述实验对比，足以说明 MXene-氧化石墨烯薄膜在高湿度环境下具有非常高的稳定性。出现这

种差异可以归因于 MXene-氧化石墨烯薄膜中 Ti3C2Tx MXene 和氧化石墨烯之间的强氢键，以及静电斥力

的减少。 
为了检验 MXene-氧化石墨烯薄膜在水中存放后的湿度驱动性能，对其进行驱动测试，实验结果表明

经过两周的泡水试验后薄膜仍然具有未泡水前的弯曲活性，在相对湿度达到 90%时弯曲角度依然能达到

145˚。 
经过对薄膜稳定性研究后发现，MXene-氧化石墨烯薄膜能在高湿度以及水中长期存放并保持相当高

的驱动活性。通过分析，MXene-氧化石墨烯的高稳定性源自氧化石墨烯和 Ti3C2Tx MXene 的相互作用，

当氧化石墨烯被引入后，Ti3C2Tx MXene 的表面会被氧化石墨烯所包覆，从而避免了环境中的 O2-和它的

直接接触，进而抑制了 Ti3C2Tx MXene 的氧化。而且，氧化石墨烯的引入可以给 Ti3C2Tx MXene 提供非

常多的水分吸附位点，大大提高了薄膜的湿度驱动性能。同时，对于氧化石墨烯而言，Ti3C2Tx MXene
的加入等同于往氧化石墨烯层与层直接插入了纳米片，可以有效减少氧化石墨烯纳米片之间的 π-π 相互

作用，π-π 相互作用的减少可以减少层间堆叠现象，提高纳米片之间的层间距，这点可以从图 3 中 XRD
结果中 MXene-氧化石墨烯层间距的增大得出，层间距的增大有利于水分子的传输。氧化石墨烯抑制了

Ti3C2Tx MXene 的氧化，Ti3C2Tx MXene 提高了氧化石墨烯的稳定性。经过测试可知本文所制备的 MXene-
氧化石墨烯薄膜具有不错的可重复性和长期稳定性。 
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