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فرآوري بر خواص ساختاري و نورتابي ماده  بررسي اثر روش

 مستقيم و درجا HFهاي : مقايسه روشxT2C3Tiدوبعدي 
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 رانیا یو صنعت یعلم یهاسازمان پژوهش شرفته،یمواد پ یمهندس یدانشجو دکتر 1 
  یعلم یهاسازمان پژوهش ن،ینو هاییو فناور شرفتهیپژوهشکده مواد پ ار،یدانش 2

 رانیا یو صنعت
 

 ،يیایمیش بیو درجا بر ترک میمستق HF يیایمیش یدو روش حکاک ریتأث زانیدر اين مقاله م چکیده: 

  یحاصل از بررس جيبررسی و مقايسه شده است. نتا xT2C3Ti نیخواص ساختاري و نورتابی مکس

  یشناسختير انگری( بFE-SEM) دانیم لیگس یروبش یالکترون کروسکوپیها با منمونه زساختارير

  و میمستق HFشده به روش يفرآور xT2C3Ti نیمکس یسطح يهابه همراه ترک یونآکاردئ

درجا است.  HFشده به روش يبه همراه سطوح صاف و فاقد ترک نمونه فرآور نداریچ یشناسختير

از فاز مکس  مینیآلوم يهاکارآمدتر اتم شيزدا انگری( بXRD) کسيپراش پرتو ا زیحاصل از آنال جينتا

  يهاونيساختار شبکه بواسطه نفوذ  dفواصل  شيدرجا و افزا HF یحکاک نديفرا یط 2AlC3Ti هیاول
+Li يهاهيلا نیب xT2C3Ti يهاموفق اتم شيزدا انگریب زین يعنصر زیاست. آنال Al  در هر دو روش و

  يهانیمکس يبرا BET زیآنال لهیوسهب ژهي. سطح وباشدیم O-و  F ،-Cl- يحاو یسطح يهاانهيپا جاديا

 و  4489/4( 2m/gمعادل ) معادل بیو درجا به ترت میمستق HF یحکاک يهاشده به روشيفرآور

(2m/g )6964/3 نیاست. اگرچه براساس ساختار نوار الکترونی مکس شده گیرياندازه xT2C3Ti  ماده

  ولهايی در طدر دماي اتاق گسیل یخواص نورتاب یفلزي است که خاصیت نورتابی ندارد، اما بررس

 سهيانرژي برانگیختی بستگی دارند. مقا دهد که بهنانومتر را نشان می 590و  430، 376تقريبی  هايموج

 رياتاق، وجود مقاد ينانومتر در دما 375و  275 با دو طول موج یختگینورتابی حاصل از برانگ يهافیط

 .ددهیم نشانشده به دو روش را هاي فرآوريرا بر روي سطح مکسین xTiOاز نقائص  یمتفاوت

 .یدرجا، نورتاب HF یحکاک نديفرا م،یمستق HF یحکاک ندي، فرا2AlC3Ti ،xT2C3Ti :یدیکلمات کل
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 :اول هنویسند 

 یرامیب اریخشا یآقا

 :مسئولنویسنده 

 یدکتر مرجان رجب

 یو صنعت یعلم یهاسازمان پژوهش

 رانیا

 پژوهشینوع مقاله: 

 67تا  59 های:صفحه

 ۱7۳5-۳۳5۱ شاپا چاپی:

 278۳-۳097 :الکترونیکیشاپا 

 فارسی زبان نشریه:

 پذیر در نشانی:دسترس
www.JICERS.ir 

 دریافت:تاریخ 

28/07/۱40۳ 

 تاریخ پذیرش:

27/۱0/۱40۳ 
  

 مقدمه -1

( نخستین ماده از مجموعه مواد دوبعدی شامل کربیدها، نیتریدها و یا کربونیتریدهای فلزات واسطه است که 2C3Tiکربید تیتانیم )
 ، تروژنین وکربن معرف  X ،(Ti ،Ta ،Nb ،Moمانند )واسطه  اتفلزمعرف  xTnXn+1M (Mو فرمول شیمیایی  1با نام عمومی مکسین

xT سطحی یهامربوط به گروه (مانندCl  ،F ،OH ،O و )n  هیچندلا نی[. مکس1-4] اند( شناخته شده4تا  1مقداری بین xT2C3Ti  با
 دیمحلول اس با 3به روش حکاکی شیمیایی 2AlC3Ti 2فاز مکس موسوم به هگزاگونال یاهیساختار لا آلومینیم از یهاحذف اتم

 و غیره فلوئور از یغن یهاتیالکترول مذاب، یهانمک س،یلوئ دی، اسHCl/LiF ،NaOH ،2HF4NHمخلوط  (،HF) کیرئودروفلویه

                                                           
1 MXene 
2 MAX Phase 
3 Chemical Etching 
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 های ای و ویژگیها به دلیل ساختار لایهکشف شده است مانند دیگر مکسین 2011که در سال  xT2C3Tiمکسین [. 5-6] شودیم هیته
 ، رسانایی الکتریکی درفراوان یسطح یهاگروه ،سطح اصلاح تیقابل با سازگاری، مساحت سطح زیادفردی مانند زیستمنحصربه

برای یک لایه(، جذب در بازه  TPa 03/0 ± 33/0، استحکام مکانیکی بالا )مقدار مدول یانگ S cm 15000-1تا  6000بازه 
مورد توجه ولت بسیار الکترون 8/5تا  6/1و مقادیر تابع کار قابل تنظیم در بازه  (NIR) نزدیک فروسرخگسترده از ناحیه فرابنفش تا 

 ها[، ابرخازن8در ساخت نانومولدها ] یاگسترده یکاربردها یدسته از مواد دوبعد نیخواص، ا نیبا توجه به ا .[7است ] قرار گرفته

[ 14] وموادی[ و ب13[، حسگرها ]12] EMI سیتداخل الکترومغناط افظمح مواد[، 11] یومیتیل یهای[، باتر10] هافوتوکاتالیست[، 9]
مخاطرات واسطه هامروزه بترین روشی است که متداول HFهای تولید، استفاده مستقیم از محلول غلیظ در میان روش .اندافتهی
 HF یاستفاده از روش حکاک نیمکس فرآوری جایگزین برای یروش کاربرد کیاست. یافته کاهش  اریبساستفاده از آن  یستیز

 همچون ییایمزا یدارا میمستق HFبا روش  سهیدرجا در مقا HF یحکاک ندیفرآ یط xT2C3Ti نیمکس فرآوری. باشدیم 1درجا
 [. 15] باشدیم وبیع میزان بین صفحات بلوری و کاهش هفاصلو  هااندازه دانه افزایش

ای ساختار لایه xT2C3Ti نیمکس ساختار نوار الکترونی و نقائص ماده است.مخرب برای بررسی سنجی نورتابی روشی غیرطیف
Γهای واندروالس دارد که نوار رسانش و ظرفیت آن در جهت − M  وM-K پوشانی دارند. براساس چنین ساختار ناحیه اول بریلوئن هم

باشد. اما ابی در این ماده دور از انتظار می( مشاهده نورتeV 1/0-0) شده انرژی نوار ممنوعهنوار الکترونی و مقادیر گزارش
هایی در ناحیه فرابنفش و مرئی، ناشی از اثر محدودیت کوانتومی در نقاط کوانتومی هایی از نورتابی مرئی تحت برانگیختگیگزارش

2C3Ti 2یا وجود نقائص  وTiO  2بر روی سطحC3Ti نیمکس یسطح یهادر گروه رییتغاین  برمنتشر شده است. علاوه xT2C3Ti  
  یهاشده به روشیفرآور یهانیکه مکسییآنجا[. از16] است طیف نورتابیدر  ایجاد تغییر عامل سطح اصلاح ندیفرا یقاز طر
 یمتفاوت یکه خواص نورتاب رودیانتظار م نیبنابرا ،[17، 3] باشندیم یمتفاوت یسطح یهاگروه یو درجا دارا میمستق HF یحکاک

 داشته باشند. 
 ها آن یو خواص نورتاب زساختاریشد و سپس ر یو درجا فرآور میمستق HF یبه دو روش حکاک xT2C3Ti نیپژوهش مکس نیدر ا

های پراش پرتو ایکس و پراش انرژی پرتو ایکس برای وسیله آزمونهب 2AlC3Tiاز فاز مکس  Alهای زدایش اتم .ه استشد یبررس
حاصل و عیوب  xT2C3Ti نیمکسشناسی پودرهای ریخت سنجیده و مقایسه شده است.و درجا  میمستق HFدو روش حکاکی 

 ین سطح ویژه پودرهای مکسریزساختاری بوسیله میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی مطالعه شده است. بررسی 
سنجی نورتابی در دمای اتاق برای تشخیص انجام شده است. همچنین امکان استفاده از طیف BET زیآنال لهیوسهبشده فرآوری
 حاصل از دو روش سنجیده شده است.  xT2C3Ti هایهای سطحی و تمایز مکسین، گروهxTiOنقائص 

 قيتحق روش -2

 هياول مواد هيته 

مواد  گری. دباشدیم %99با خلوص  نیکشور چ ینگلویش یهاساخت شرکت شانگشده تهیه 2AlC3Tiپژوهش فاز مکس  نیا در
 .باشندیساخت شرکت مرک آلمان با خلوص بالا م یهمگ قیتحق نیدر ا یمصرف

 xT2C3Tiفرآوري مکسين  

 .ه استشد یابیو مشخصه یو درجا فرآور میمستق HF ییایمیش یبه دو روش حکاک xT2C3Ti نیپژوهش مکس نیدر ا

 ميمستق HF يبه روش حکاک xT2C3Ti نيمکس يفرآور -2-2-1

 تریلیلیم 10به  یبه آرام 2AlC3Tiگرم پودر  1 سپس. شده است هیته یدرصد وزن 48غلظت با  HFابتدا محلول  ،روش نیدر ا
، HF دیبودن واکنش ذرات فاز مکس با اسواسطه گرمازاه. لازم به ذکر است بشده استدار اضافه ن درودر ظرف تفل HFمحلول 

 تحت یسیمغناط همزن یبررو حاصل مخلوط بعد مرحله در. شده استافزوده  یدیاس محلول به یآهستگ به مکس فاز ذرات

                                                           
1 In-Situ HF etching 
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 مشخص، زمان مدت از پس گرفته و قرار قهیدق دردور  800 سرعت با و ساعت 24 مدت به گرادیسانت درجه 50 یدما طیشرا
شو وشست 6 یبالا PHبه  یابیتا زمان دست قهیدق 5هربار به مدت  rpm  4000سرعت با وژیفیسانتر لهیوسهب شدهیحکاک ذرات

  .اندخشک شدهدر آون  گرادیدرجه سانت 60 یساعت در دما 24شده به مدت  یآوررسوبات جمع پایاندر  شده است.

 درجا HF يبه روش حکاک xT2C3Ti نيمکس يفرآور -2-2-2

 یدر دما HCl به محلول LiFگرم نمک  5/0. در مرحله بعد ه استشد هیمولار ته 9 یبا غلظت مول HClروش، ابتدا محلول  نیدر ا
به محلول  یبه آرام 2AlC3Ti. سپس پودر فاز مکس حل شده است یسیمغناط همزن توسط قهیدق 30 مدت به گرادیدرجه سانت 35

. ذرات ه استزده شدهم گرادیدرجه سانت 50 یساعت و در دما 24به مدت  rpm  800دار و با سرعتن درواضافه و در ظرف تفل
در . اندشده وژیفیسانتر قهیدق 5به مدت  rpm 4000شو و هربار با سرعت وشست 6 بالای PHبه  یابیتشده تا زمان دس یحکاک

 . اندخشک شدهدر آون  گرادیدرجه سانت 60 یساعت در دما 24رسوبات حاصل به مدت  مرحله آخر،

 يابيصهمشخّ هايروش -2-2-3

انجام ( Å 54060/1 =kαبا لامپ مس )  Philipsدستگاهوسیله هب XRD)) کسیپراش پرتو ا به روش هاپودر یبلور ساختار یبررس
 TESCANشرکت  تولید 2MIRA مدل FESEM یدانیم لیگس یروبشی الکترون کروسکوپیمبا  xT2C3Ti شناسیریخت .ه استشد

  یهاشده به روشیفرآور xT2C3Ti یهانیمکس ژهیسطح و ه است.شدمطالعه  EDX یعنصر زیبه آنال مجهزو چک  یکشور جمهور

HF تروژنیجذب و واجذب گاز ن یسنجبه روش تخلخل نیز میدرجا و مستق (BET) ینورتاب خواصگیری و مقایسه شده است. اندازه 
 یهاطول موج در (Varian Carry Eclipse) فلورسانس ینور سنجفیدستگاه ط با xT2C3Ti نیذرات مکسنانو یحاو یمحلول آب

 ه است. دش اندازه گیرینانومتر  375و  275 یتابش

 بحث و جينتا -3

 ییایمیش یحکاک یهاشده به روشفرآوری xT2C3Ti یهانیو مکس 2AlC3Tiفازمکس ماده اولیه  کسیا پرتوپراش  یالگوها 1شکل 
HF [19]های موجود در فاز مکس اولیه براساس اطلاعات مرجع صفحات بلوری متناظر با قلّه. دهدمینشان را و درجا  میمستق 

شدت  در دیکاهش شددهد. های پراش را نشان میاند. مقایسه این الگوها تاثیر روش فرآوری بر موقعیت و شدت قلّهمشخص شده
  یهادهنده حذف موفق اتمنشان 2AlC3Tiبا فاز مکس  سهیدرجا در مقا HF یشده به روش حکاکفرآوری xT2C3Ti نیمکس هایقلّه

Al حکاکی ندی( بعد از فرا002) کیپ نیهمچن [.3] باشدیم هیاز فاز مکس اولHF  برا 56/9 هیدرجا از زاو(2فاز مکس  یAlC3Ti به )
 HFروش  بهشده یحکاک نیدر خصوص مکس .باشدیم cو پارامتر شبکه  dفواصل  شیافزا دلیل آنکه  منتقل شده است 54/6

درجه انتقال یافته  23/18و  09/9به درجه  13/19و  56/9 زوایای از ترتیب به 2AlC3Ti( فاز مکس 004( و )002) یهاکیپ میمستق
 ندیمشخصه بعد از فرا یهاکیپ نی. همچنو پارامتر شبکه است dها به سمت چپ افزایش فواصل جایی پیکاست. علت جابه

  Al یهااتم شیزدا دهیپد نیشدند، که علت ا لیتبد 1یترعیوس یهاکیبه پ ایشدند و  دیناپد ای میمستق HFبه روش  یحکاک
 حکاکی شده به روشفرآوری نیبا مکس سهیدرجا در مقا HFی شده به روش حکاکفرآوری نیمکس یهاکیپ شدت کاهش .باشدیم

HF یهابهتر اتم شیدهنده زدانشان میمستق Al فواصل  ترشیب شیافزا نیو همچنd  2ومیتیل یهاونی نفوذبه واسطه  
  هایو مکسین 2AlC3Tiهای فاز مکس فاصله بین لایه[. 18، 3] باشدیدرجا م HF یدر روش حکاک بین صفحات مکسینما

xT2C3Ti های شده به روشحکاکیHF ( با کمک رابطه براگ به ترتیب برابر 002مستقیم و درجا برای پیک )51/13و  72/9، 24/9 
 باشد. انگستروم می

که در آن  دهدینشان م Al یهااتم شیزداو  یحکاک ندیرا قبل از فرا 2AlC3Tiمکس  فازذرات  یاهیساختار لا )الف( ریتصو 2 شکل
 یشده به روش حکاک فرآوری xT2C3Ti نی)ب( ذرات مکس ریتصودر قابل مشاهده است.  یخوببه  2AlC3Tiمکس  فاز یاهیساختار لا

 گاز و حرارت است.  یآزادساز نیو همچن Al یهادهنده حذف اتمنشان 3مانند چروک یشناسختیردرجا،  HF ییایمیش
                                                           
1 Broader Peak 
2 Intercalation of Li+ ions 
3 Crinkle-like morphology 
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 کسیپراش اشعه ا یبر الگو HF ییایمیش یاثر روش حکاک :1شکل 

 
 درجا و   HFییایمیش یشده به روش حکاکفراوری xT2C3Ti نی، ب( پودر مکس2AlC3Ti از الف( پودر فاز مکس SEM ریتصاو :2شکل 

 (باشندمی کرومتریم 1نانومتر و  500 )خطوط مقیاس معرف میمستق HF یشده به روش حکاکفراوری xT2C3Ti نیج( پودر مکس

 ری. تصوباشدیتر مشدن ذرات با ابعاد بزرگحاصل از واکنش و شکافته دیشدن گاز شددهنده آزادضمن ساختار صاف حاصل نشاندر 
 یشناسختیر. باشدیم 2AlC3Tiمکس  فازاز  Al یهااتم موفق شیزدادهنده حاصل نشان 1مانند یآکاردئون یشناسختیر زی)ج( ن

به روش  ییایمیش یحکاک یدهنده قدرت بالا)ج( نشان ریمانند تصو یآکاردئون یشناسختیربا  سهی)ب( در مقا ریچروک مانند تصو
HF نی)الف( مکس ریتصو، 3مطابق با شکل  [.3] است دیشد یهاواکنش جادیواسطه ابه میبا روش مستق سهیدرجا در مقا xT2C3Ti 

                                                           
1 Accordion-like morphology 
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 شده به روشیحکاک xT2C3Ti نی)ب( مکس ریتصو حالی که ، درباشدیفراوان م یهاترک یدارا میمستق HF شده به روشیحکاک
HF  باشدیم ترکدرجا فاقد. 

 
 xT2C3Tiمستقیم و ب( پودر مکسین   HFشیمیایی شده به روش حکاکیفراوری xT2C3Tiاز الف( پودر مکسین  SEMتصاویر  :3شکل 

 باشند(می کرومتریم 1نانومتر و  500 معرف)خطوط مقیاس  درجا HFشده به روش حکاکی فراوری

 HFشده به روش حکاکی فرآوری xT2C3Tiهای و مکسین 2AlC3Tiپودر فاز مکس  EDX یعنصر زیحاصل از آنال جینتا 1در جدول 
 مکس دهنده فازتشکیل صراعن ژنیاکس و کربن م،ینیآلوم م،یتانیتگزارش شده است. حسب درصد اتمی عناصر درجا و مستقیم بر

2AlC3Ti حاصل جیاست. نتا ییایمیش یحکاک ندیبعد از فرا 1یعامل یهاگروه لیحضور عناصر کلر و فلوئور به واسطه تشک .باشندمی 
  درصد 63/18از  Al یو درجا درصد اتم میمستق HFبه دو روش  یحکاک ندیکه پس از فرا دهدینشان م EDS یعنصر زیاز آنال

بعد از  AlC3Ti 2 هیاز فاز مکس اول Al اتم موفق شیدهنده زداامر نشان نیاست، که ا یافتهکاهش درصد  38/0و  79/0 ترتیب بهبه
 .باشدیم ییایمیش یحکاک ندیفرا

                                                           
1 Functional groups 
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 (ی)درصد اتم EDXنتایج حاصل از آنالیز عنصری  :1جدول 

 Ti Al O C F Cl ماده

2AlC3Ti 40/25  63/18  43/13  54/42  - - 

Situ)-(In xT2C3Ti 92/24  38/0  88/22  98/40  48/8  36/2  

(Direct) xT2C3Ti 92/20  79/0  61/20  86/39  77/17  05/0  

  تروژنیجذب و واجذب گاز ن یسنجبه روش تخلخل میدرجا و مستق HF یهاشده به روشیفرآور xT2C3Ti یهانیمکس ژهیسطح و

(BET) برابر  بیترتبه/g)2(m 6964/3  و/g)2(m 4489/4 نی. مکس(4شکل ) شده است یریگاندازه xT2C3Ti شده به روش یحکاک
HF نیبا مکس سهیدر مقا یترشیب ژهیسطح و یمانند دارا یواسطه ساختار آکاردئونبه میمستق xT2C3Ti شده به روش یحکاکHF 

 388/51 بیو درجا به ترت میمستق HF یحکاک یهاشده به روشیفرآور یهانیمکس 1قطر منافذ نیانگیم نی. همچنباشدیدرجا م
 بیترتو درجا به میمستق HF یحکاک یهاشده به روشیفرآور یهانیمکس 2شد. حجم کل منافذ یریگنانومتر اندازه 524/45و 

 دست آمد.ه ب g3(cm 2319/4-1 (و cm 8837/5)g3-1 (برابر

 
 ب( مستقیمالف( درجا و  HFهای حکاکی شده به روشهای مکسین فراوریآنالیز جذب و واجذب گاز نیتروژن برای نمونه :4شکل 

طول  تحت برانگیختگی باو درجا  میمستق HF ییایمیش یحکاک یهاشده به روشیفرآور یهانیمکسهای نورتابی طیف ،5شکل 
  .دهدرا نشان می نانومتر 375( بو ) 275)الف(  یهاموج

    
  یهاموج شده در طولجییو درجا ته میمستق HF ییایمیش یحکاک یهاشده به روشیفرآور یهانیمکس های نورتابیطیف :5شکل 

 نانومتر 375ب(  و 275الف( 

                                                           
1 Mean pore diameter 
2 Total pore volume 

 [
 D

O
R

: 2
0.

10
01

.1
.1

73
53

35
1.

14
03

.2
0.

2.
3.

7 
] 

 [
 D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 ji

ce
rs

.ir
 o

n 
20

26
-0

1-
29

 ]
 

                               6 / 9

https://dor.isc.ac/dor/20.1001.1.17353351.1403.20.2.3.7
http://jicers.ir/article-1-517-en.html


 
 

65 

 

 

ی
هش

ژو
ت پ

الا
مق

 
ام

سر
ه 

ام
صلن

ف
ی

یا ک
ان

ر
 

ه 
ور

د
20 

ه 
مار

ش
2 

ان
ست

تاب
 

14
03

 

 

نانومتر  590و  375های های نشری در طول موجنانومتر، پیک 375و  275های در طول موج xT2C3Tiهای با تهییج مکسین
های نشری پیک [.16] ها بستگی داردروی سطوح مکسینطیف نشر به پیوندهای سطحی حاصل برایجاد شوند. علت مشاهده می

شده به هر دو های فراوریروی سطوح مکسینبر xTiOبواسطه تشکیل نقائص ناشی از  مختلف های تهییجحاصل در طول موج
های شود. بنابر این پیکایجاد می xT2C3Tiتری در مکسین های بیشمستقیم، نقص HFروش است. در روش حکاکی شیمیایی 

درجا است. در روش  HFشده به روش رآوریهای نشری مکسین فمستقیم شدیدتر از پیک HFشده به روش نشری مکسین فرآوری
 تری دارند.های نشری شدت کم، پیکنقائصدرجا به دلیل کنترل بهتر شرایط حین فرآیند سنتز و کاهش  HFحکاکی شیمیایی 

 يريگجهينت -4

مستقیم و درجا فراوری و خواص شیمیایی،  HFبه دو روش حکاکی شیمیایی   2AlC3Tiفاز مکس از  x T2C3Tiدر این پژوهش مکسین
اردئونی آکو  چیندار هایشناسیریخت ،میکروسکوپ الکترونی روبشیها بررسی و مقایسه شد. تصاویر نورتابی و ریزساختاری آن

مشخص  شناسیدر مطالعات ریخت . همچنینترتیب نشان دادو مستقیم را بهدرجا  HFبه روش  شدهفرآوری xT2C3Ti هاینمکسی
  باشند، در حالی که ذرات مکسیندرجا دارای سطوح صاف و فاقد عیوب سطحی می HFشده به روش فرآوری xT2C3Tiشد که ذرات 

xT2C3Ti شده به روش تهیهHF  آنالیز باشند. می های فرآوانترکمستقیم دارایBET تر مکسین دهنده سطح ویژه بیشنشان 

xT2C3Ti به روش  شدهفرآوریHF  مکسینمستقیم در مقایسه با xT2C3Ti شده به روش فرآوریHF  .بررسی آنالیز عنصری درجا است
های نورتابی بررسی طیف باشد.می Oو  F ،Clهای سطحی حاوی ایجاد پایانه برای هر دو روش و Alهای بیانگر زدایش موفق اتم

شده به هر دو روش های فرآوریبر روی سطوح مکسین xTiO، وجود نقائص ناشی از های تهییج مختلفدر دمای اتاق با طول موج
  xT2C3Tiهای نشری مربوط به مکسین ترین شدت پیکمشخص شده که کم PLدهد. همچنین در بررسی آنالیز را نشان می

درجا به واسطه کنترل بهتر شرایط حین فرآیند سنتز،  HFدرجا است. بنابر این در فرآیند حکاکی شیمیایی  HFشده به روش فرآوری
 تری برخوردار است.مکسین حاصل از نقائص کم
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Investigating the Effect of the Processing Method on the 

Structural and Photoluminescent Properties of the Two-

Dimensional Ti3C2Tx Material: Comparison of Direct and 

in Situ HF Etching Methods 

Kh. Beirami1, M. Rajabi2* 

1 PhD Candidate, Department of Advanced Materials and New Technologies, Iranian Research 

Organization for Science and Technology 
2 Associate Professor, Department of Advanced Materials and New Technologies, Iranian Research 

Organization for Science and Technology 

* mrajabi@irost.ir 

Abstract: In this article, the effect of two direct and in-situ HF etching on the chemical composition, 

structural properties and luminescence of Ti3C2Tx Mxene has been investigated and compared. The 

results of examining the microstructure of the samples with FE-SEM showed the accordion-like 

morphology with surface cracks of Ti3C2Tx synthesized by direct HF etching and the crinkle-like 

morphology with smooth, crack-free surface of Ti3C2Tx synthesized by In-situ HF etching. The results 

of XRD analysis showed more efficient removal of Al atoms from the primary Ti3AlC2 Max phase 

during the in-Situ HF etching and the increase of the d-spacing of the network structure due to the 

intercalation of Li+ ions between the Ti3C2Tx layers. EDX analysis also showed the successful removal 

of Al atoms in both methods and the creation of -F, -Cl and -O functional groups. The specific surface 

area was measured by BET analysis for Ti3C2Tx Mxene synthesized by direct and in situ HF etching 

methods, equal to 4.4489 (m2/g) and 3.6964 (m2/g), respectively. Although Ti3C2Tx Mxene is a metallic 

material and based on its electronic band structure, it does not have luminescent properties, but the 

investigation of luminescent properties at room temperature shows emissions at ~376, 430 and 590 nm 

wavelengths, which depend on the excitation energy. Investigating the luminescence spectra at room 

temperature under different excitation wavelengths of 275 and 375 nm showed the presence of defects 

caused by TiOx on the surfaces of MXenes synthesized by both methods. 

 
Keywords: Ti3AlC2, Ti3C2Tx, Direct HF etching, In-Situ HF etching, Photoluminescence. 
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