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MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的制备及其
析氢催化性能研究

熊中义,任延杰,甘浪,刘津成,麦珑辉

(长沙理工大学 能源与动力工程学院,湖南 长沙　410114)

摘　要:【目的】制备 MoSx/Ti3C2Tx 复合材 料,并 研 究 其 析 氢 催 化 性 能。【方 法】以 四 硫 代 钼 酸 铵 和

Ti3C2Tx-MXene纳米片为前驱体,采用湿化学法制备 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料。利用 X射线光电子能谱、

X射线衍射、扫描电子显微镜和透射电子显微镜对 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料进行表征,通过电化学方法研究

MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的析氢催化性能。【结果】复合材料中的 MoSx 为非晶态结构,MoSx 纳米颗粒均匀

分散在Ti3C2Tx 纳米片表面;MoSx/Ti3C2Tx 复合材料在电流密度为10mA/cm2 时的过电势仅为207mV,

Tafel斜率为46mV/dec;经过1000次循环伏安测试后,该复合材料达到10mA/cm2 的电流密度所需过电

位仅增加了7mV;非晶态 MoSx 与 Ti3C2Tx 之间存在强相互作用,显著提高了 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的

导电性,增加了活性位点的数量,复合材料表现出优异的催化活性。【结论】以四硫代钼酸铵和 Ti3C2Tx-
MXene纳米片为前驱体,采用湿化学方法可制备作为电催化剂的 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料,该复合材料具

有优异的催化活性和良好的循环稳定性。
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0　引言

随着人类社会经济的快速发展,全球对能源

的需求不断增加。化石燃料燃烧引起的环境污

染、全球变暖和能源危机问题已成为全世界关注

的焦点。氢能因其很高的能量密度、环境友好、无
污染等优点,受到了广泛关注[1]。在各种制氢方

法中,电解水制氢具有绿色环保、安全高效和产品

纯度高等优点,是目前应用最为广泛的方法之一。
此外,通过电解水制氢还可有效地解决太阳能、风
能等可再生能源由空间和时间的不连续性而导致

的能源输送效率低下的问题[2]。在电解水制氢过

程中,有效的电催化剂是降低能量壁垒和提高整

体能量效率的关键。到目前为止,铂(Pt)基材料

仍然是电催化性能最好的电催化剂。然而,铂储

量稀缺且价格高昂,这限制了其在商业上的广泛

应用[3]。因此,开发价格低廉、储量丰富且性能优

异的电催化剂对于氢能的发展至关重要。

近年来,人们广泛研究了过渡金属硫化物、氧

化物和磷化物等非金属催化剂在电解水制氢中的

应用[4]。其中,二硫化钼(MoS2)及其衍生物被认

为是最有希望取代铂 (Pt)基催 化 剂 的 材 料 之

一[5-6]。理论计算和试验研究表明,对于 MoS2 的

层状结构,其基面是呈催化惰性的,只有其边缘具
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有优异的析氢催化活性[7-8]。MoS2 层状结构边缘

活性位点的有限性限制了其整体的催化活性。因

此,研究人员通过优化设计各种纳米尺寸的 MoS2

的微观结构,以期暴露更多边缘活性位点,但仍然

难以满足电催化析氢反应的需要[9-11]。与 MoS2

相比,MoSx(非晶态硫化钼)长程无序的结构使得

活性缺陷位点遍布整个表面,在电催化析氢应用

中表现出独特的优势[12]。此外,MoSx 的合成条

件简单温和,前体材料价格低廉,在电化学应用中

非常具有吸引力[13]。然而,MoSx 的结晶度较低,

这使得其本身的导电性较差,且在制备过程中容

易发生团聚,这在很大程度上限制了其催化活

性[14]。将非晶态硫化钼与导电载体耦合是解决此

类问题的有效方法之一,例如,将 MoSx 负载在氧

化石墨烯上(MoSx/GO)[15],以及将 MoSx 和碳纳

米管杂化形成纳米球(MoSx/CNT)[16]等,这些复

合材料都显示出较为优异的催化活性和稳定性。

最近,一类新型的二维过渡金属碳化物/氮化

物(MXenes)引起了研究人员的广泛关注[17]。它

具有类似石墨烯的层状结构、较大的比表面积、良
好的亲水性和导电性,这些优点使得 MXenes成

为活性催化剂理想的导电载体[17]。此外,与传统

碳 载 体 (石 墨 烯、碳 纳 米 管 和 碳 纸 等)相 比,

MXenes表面丰富的亲水官能团能够使其与活性

催化剂发生强的化学和电子耦合作用,从而表现

出更为出色的催化活性[18-20]。

Ti3C2Tx 是目前应用最广泛的 MXenes之

一[21]。因此,本文首先通过对前驱体 Ti3AlC2 进

行刻蚀得到 Ti3C2Tx-MXene纳米片,并将其与四

硫代钼酸铵共同作为前驱体,采用酸沉淀法成功

制备 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料。利用X射线光电

子能谱、X射线衍射和透射电子显微镜分析该复

合材料的微观形貌、结构、元素组成和价态,并通

过电化学方法对该复合材料的析氢活性和催化稳

定性进行研究。

1　试验部分

1.1　试剂

试验所用试剂为:1)钛碳化铝,Ti3AlC2,400
目,莱州凯烯陶瓷材料有限公司;2)四硫代钼酸

铵,(NH4)2MoS4,质量分数为99.95%,上海麦克

林生化科技有限公司;3)十六烷基三甲基溴化铵,

C19H42BrN,分析纯,上海麦克林生化科技有限公

司;4)氟化锂,LiF,分析纯,国药集团化学试剂有

限公司;5)浓硫酸,H2SO4,质量分数为98.00%,

天津市科密欧化学试剂有限公司;6)浓盐酸,

HCl,质量分数为37.00%,天津市科密欧化学试

剂有限公司;7)无水乙醇,C2H5OH,分析纯,湖南

汇虹试剂有限公司。

1.2　Ti3C2Tx 的制备

采用LiF和 HCl的混合溶液刻蚀Ti3AlC2 材

料的中间 Al层,制备 Ti3C2Tx 纳米片。将 1g
Ti3AlC2 粉 末 加 入 到 20 mL 含 有 2g LiF 的

9mol/L的 HCl溶液中后,将混合物在40℃环境

下持续搅拌48h以完成蚀刻。反应完成后,用去离

子水离心洗涤,直至上清液的氢离子浓度指数(pH)

达到6.0,然后将产物分散于200mL的去离子水

中,在惰性气氛下超声处理2h并以3500r/min离

心30min后取上清液,得到 Ti3C2Tx 悬浮液,该悬

浮液中 Ti3C2Tx 纳米片的浓度为2mg/mL。

1.3　MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的制备

将40mg的C19H42BrN加入20mL的 Ti3C2Tx

悬浮液中,搅拌1h后加入适量的(NH4)2MoS4,超
声处理15min获得均匀的分散液,缓慢加入3mL
的 HCl溶液,继续反应4h后,真空过滤收集沉淀

物,并分别用去离子水和无水乙醇洗涤三次,真空

干燥12h后得到 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料。在

相同条件下,使用去离子水代替 Ti3C2Tx 悬浮液,

制备纯 MoSx。

1.4　材料表征

采用 X 射线衍射仪 (X-raydiffractometer,

XRD;型号 D8Advance)分析样品的物相和结构,

2θ测试范围为10°~80°,扫描速度为5(°)/min。

采用 X 射线光电子能谱仪(X-rayphotoelectron
spectrometer,XPS;型号 ESCALAB250Xi)分析

样品的化学成分和表面结合状态,以碳(C)的1s
轨道(结合能为284.8eV)校准所有 XPS图谱。

采用扫描电子显微镜(scanningelectron micro-
scope,SEM;型号 MIRA4LMH)和透射电子显微

镜(transmissionelectronmicroscope,TEM;型号

H600)分析样品的微观结构和形貌。采用高角度
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环形暗场扫描透射镜(high-angleannulardark-
fieldscanningtransmissionelectronmicroscopy,

HADDF-STEM;型号 TalosF200X)分析样品的

元素组成和分布。

1.5　电化学测试

所有的电化学测试均在 Zahner电化学工作

站上完成。采用典型的三电极体系进行电化学测

试,其中,以0.5mol/L的 H2SO4 溶液作为电解

液,以涂敷样品的玻碳电极为工作电极,以 Ag/

AgCl电极为参比电极,以石墨棒为对电极。采用

线性 扫 描 伏 安 法 (linearsweepvoltammetry,

LSV)测试样品的电催化性能,测试电位区间为0~
-0.7V,扫描速率为5mV/s。将所测得的原始电

极电位按照能斯特方程换算成相对于可逆氢电极

(reversiblehydrogenelectrode,RHE)的电极电位:

ERHE =EAg/AgCl+Eθ
Ag/AgCl+0.059pH (1)

式中:ERHE 为相对于可逆氢电极的电极电位;

EAg/AgCl 为以 Ag/AgCl为参比电极测得的原始电

位;Eθ
Ag/AgCl 在25℃时为0.197V。

对测得的LSV曲线进行线性拟合,计算塔菲

尔(Tafel)斜率。采用电化学阻抗谱(electrochem-
icalimpedancespectroscopy,EIS)研究催化剂的电

荷转移动力学特性,测试的电极电位相对于可逆

氢电极为0.2V,频率范围为0.1Hz~100kHz,

振幅为10mV。采用循环伏安法(cyclicvoltam-
metry,CV)测试催化剂的电催化稳定性,扫描速

率为50mV/s,测试电位区间相对于可逆氢电极

为-0.3~0V。采用不同扫描速率的CV 测试样

品的双电层电容(doublelayercapacitance,Cdl),

测试电位区间相对于可逆氢电极为0.1~0.3V,

扫描速率分别为20、40、80、120和160mV/s。

2　结果与分析

2.1　结构形貌表征与分析

2.1.1　XRD分析

前驱体Ti3AlC2 和Ti3C2Tx 的X射线衍射图

谱如图1(a)所示。与原始的 Ti3AlC2 相比,经刻

蚀得到的 Ti3C2Tx 在39°附近的 Al峰全部消失,
(004)晶面对应的衍射峰强度发生了明显的减弱

和宽化,并向低角度移动,这表明 Ti3AlC2 中的 Al

层被 完 全 刻 蚀,层 间 距 增 大,形 成 了 二 维 的

Ti3C2Tx 纳米片[21-22]。

如图1(b)所示,在 MoSx 和 MoSx/Ti3C2Tx

复合材料的 XRD 图谱中未发现晶态 MoS2 的衍

射峰,这表明生成的 MoSx 以非晶态形式存在[23]。

此外,MoSx/Ti3C2Tx 复合材料在2θ=60.8°附近

存在一个小峰,对应于 Ti3C2Tx 的(110)面,这表

明 Ti3C2Tx 被成功引入。

(a) TiAlC2 与 Ti3C2Tx 的 XRD 图谱

(b) MoSx 与 MoSx /Ti3C2Tx 的 XRD 图谱
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图1　Ti3AlC2、Ti3C2Tx、MoSx 和

MoSx/Ti3C2Tx 的 XRD图谱

Fig.1　XRDpatternsofTi3AlC2,Ti3C2Tx,

MoSxandMoSx/Ti3C2Tx

2.1.2　SEM 与 TEM 分析

Ti3AlC2 的SEM 图片如图2(a)所示。从图

2(a)可以看出,前驱体 Ti3AlC2 为块状结构。图

2(b)为经过LiF+HCl刻蚀和超声处理得到的分

散在硅片上的 Ti3C2Tx 的 SEM 图片,可以发现

Ti3C2Tx 为不规则的纳米片状结构,这表明 LiF
和 HCl能够蚀刻 Ti3AlC2 的中间铝层形成二维的

Ti3C2Tx 纳米片。如图2(c)所示,Ti3C2Tx 负载

MoSx 后仍然保持了本身的片层结构,但其厚度及

表面粗糙度有所增加,同时未出现非晶态硫化钼

的团聚颗粒,这说明 MoSx 均匀地分散在Ti3C2Tx

上;与之相反,纯 MoSx 发生了严重的团聚,呈块

24
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状结构,如图2(d)所示。
采用 透 射 电 子 显 微 镜 (TEM)对 MoSx/

Ti3C2Tx 复合材料的形貌及 MoSx 的分散状况进

行进一步表征。MoSx/Ti3C2Tx 复合材料在不同

倍数 下 的 TEM 图 片 如 图 3 所 示,可 以 看 出,

MoSx/Ti3C2Tx 复合材料保持片层结构,与SEM
图片一致。此外,在高倍 TEM 图片中未发现晶态

MoS2 的明显晶格条纹,表明复合材料中的 MoSx

为非晶态结构,这与XRD图谱的结果一致。

MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的 HADDF-STEM
图和相应的元素分布图如图4所示。可以看出

Mo、S、C及 Ti元素均匀分布在该复合材料表面,
进一步证实 MoSx 均匀分散在 Ti3C2Tx 纳米片

上,这归因于 Ti3C2Tx 纳米片表面丰富的亲水官

能团,其可作为成核点,使得 MoSx 纳米颗粒均匀

地生长在 Ti3C2Tx 纳米片表面[24]。

(a) Ti3AlC2 (b) Ti3C2Tx

(c) MoSx /Ti3C2Tx (d) MoSx

2 μm 1 μm

1 μm1 μm

图2　Ti3AlC2、Ti3C2Tx、MoSx/Ti3C2Tx 和 MoSx 的SEM 图

Fig.2　SEMimagesofTi3AlC2,Ti3C2Tx,MoSx/Ti3C2TxandMoSx

500 nm 50 nm

10 nm20 nm

图3　MoSx/Ti3C2Tx 的 TEM 图

Fig.3　TEMimagesofMoSx/Ti3C2Tx
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(a) MoSx /Ti3C2Tx 的 HADDF鄄STEM 图 (b) Mo 元素映射图 (c) S 元素映射图

(d) O 元素映射图 (e) Ti 元素映射图 (f) C 元素映射图

100 nm 100 nm 100 nm

100 nm100 nm

CTi

100 nm

图4　MoSx/Ti3C2Tx 的 HADDF-STEM 图及相应的元素映射图

Fig.4　TheHAADF-STEMimageofMoSx/Ti3C2Txanditselementalmapping

2.1.3　XPS分析

本研 究 通 过 XPS 进 一 步 研 究 了 MoSx/

Ti3C2Tx 复合材料的元素组成和价态。

MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的全谱图如图5(a)

所示。可以看出,MoSx/Ti3C2Tx 复合材料由 Ti、

Mo、S、C、F 和 O 元 素 组 成。 其 中,MoSx/

Ti3C2Tx 中S与 Mo的原子比为2.6∶1,该比值

高于晶态 MoS2 中S与 Mo的理论原子比值,这说

明 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料中的 MoSx 具有丰富

的不饱和S原子。

MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的 Ti2p 谱图如图

5(b)所示。可以看出,结合能在 455.3(461.4)

eV、456.1(462.1)eV、457.2(463.4)eV、459.0
eV和460.0eV 处的特征峰分别对应 Ti-C、

Ti2+ 、Ti3+ 、TiO2、Ti-F键。

MoSx 和 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的 Mo3d
谱图 如 图 5(c)所 示。 可 以 看 出,在 MoSx/

Ti3C2Tx 的图谱中,结合能在229.8eV 和232.9

eV处的双峰对应 Mo4+ 3d 峰;在结合能较高的

230.5eV和233.6eV处的双峰属于 Mo5+ 3d 峰。

此外,235.7eV处显示出 Mo6+ 的特征峰,这表明

Mo存在部分氧化的情况。

MoSx 和 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的S2p 谱

图如图5(d)所示。可以看出,MoSx/Ti3C2Tx 的

S2p 图谱可分为两个双峰。其中,结合能位于

162.3eV 和163.5eV 处的特征峰对应典型的

S2- 配体,位于163.6eV和164.8eV 处的特征峰

对应桥接S2-
2 。现有研究表明,桥接S2-

2 可以作为

活性位点有效吸附氢原子,提高催化活性[25]。

此外,从图5(c)和 5(d)还可以看出,与纯

MoSx 相比,MoSx/Ti3C2Tx 中的 Mo4+3d 双峰向

左偏移了0.3eV,S2p 峰也向更高的结合能方向

移动。根据屏蔽效应理论,结合能向更高位置移

动表明 MoSx/Ti3C2Tx 中 MoSx 的电子密度下

降[26],这说明 MoSx 与 Ti3C2Tx 之间存在强相互

作用,使得电子从 MoSx 转移到 Ti3C2Tx,导致

MoSx 中的电子密度降低。

2.2　电化学性能分析

在0.5mol/L的 H2SO4 溶液中,采用三电极

体系对 Ti3C2Tx、MoSx、MoSx/Ti3C2Tx 和 Pt/C
(质量分数为20.00%)的电催化析氢性能进行评

估,测得样品的LSV曲线,如图6(a)所示。作为对

比,商用Pt/C催化剂具有最好的电催化活性,其电

流密度达到1mA/cm2 时的起始过电位接近于零,

仅需41mV的过电位就能达到10mA/cm2 的电流

密度,该结果与文献[27]中报道的一致;而 Ti3C2Tx
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的电催化活性可忽略不计。从图6中可以看出,纯

MoSx 的起始过电 位 为 257 mV,远 大 于 MoSx/

Ti3C2Tx 复合材料(155mV)的。且随着过电位的

增加,MoSx/Ti3C2Tx 复合材料的析氢电流密度迅

速增大,当电流密度达到10mA/cm2 时,MoSx/

Ti3C2Tx 复合材料的过电位仅为207 mV,而纯

MoSx 则需要455mV。这表明 MoSx/Ti3C2Tx 复

合材料的析氢催化活性显著高于纯 MoSx 的。

(a) MoSx /Ti3C2Tx 的全谱图 (b) MoSx /Ti3C2Tx 的 Ti 2p 谱图

(c) MoSx 和 MoSx /Ti3C2Tx 的 Mo 3d 谱图 (d) MoSx 和 MoSx /Ti3C2Tx 的 S 2p 谱图
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图5　MoSx 和 MoSx/Ti3C2Tx 的 XPS谱图

Fig.5　XPSsurveyspectrumofMoSxandMoSx/Ti3C2Tx

　　根据塔菲尔(Tafel)方程,可由极化曲线绘制

几种材料的 Tafel斜率图。Tafel斜率越小,表明

析氢的反应动力学速率越快,其本征催化析氢活

性 越 高。商 业 Pt/C、MoSx/Ti3C2Tx、MoSx 和

Ti3C2Tx 的 Tafel斜率分别为26、46、122和392
mV/dec,如图6(b)所示。其中,MoSx/Ti3C2Tx

复合 材 料 的 Tafel斜 率 明 显 低 于 纯 MoSx 和

Ti3C2Tx 的 Tafel斜率,这表明 MoSx/Ti3C2Tx 复

合材料具有最佳的电催化性能。此外,根据酸性

体系中析氢反 应 (hydrogenevolutionreaction,

HER)动力学经典理论[28],HER的反应机理主要

包括三个步骤:1)Volmer吸附步骤;2)Hey-
rovsky解吸步骤;3)Tafel重组步骤。由 MoSx/

Ti3C2Tx 复合材料的 Tafel数值可知,其在电催化

析氢反应过程中遵循 Volmer-Heyrovsky机理,限
速步骤为 Heyrovsky反应。

为了进一步研究复合材料的电荷转移动力学

特性,对 MoSx/Ti3C2Tx 和纯 MoSx 进行了 EIS
测 试,得到Nyquist曲线,如图7所示。图中半圆

(b) Tafel 斜率
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的直径反映了材料电荷转移阻抗(Rct)的大小,半

圆的直径越小,说明材料的Rct 越小,导电性能越

好。从图7可以看出,MoSx/Ti3C2Tx 的半圆直径

远小于纯 MoSx 的,这表明 MoSx/Ti3C2Tx 具有

更 快 的 电 荷 转 移 速 率。上 述 现 象 可 归 因 于

Ti3C2Tx 的引入极大地提高了复合材料的导电

性。此外,XPS分析结果表明 MoSx 和 Ti3C2Tx

之间存在强相互作用,这导致 MoSx 中的电子密

度降低,使得 MoSx 带正电,形成了从 MoSx 到

Ti3C2Tx 的内置电场,这进一步加大了界面电子

的转移速率[29]。

1 000

800

600

400

200

Z
″/Ω

Z ′/Ω

1 6001 2008004000

MoSx /Ti3C2Tx

MoSx

图7　MoSx 和 MoSx/Ti3C2Tx 的 Nyquist曲线

Fig.7　TheNyquistplotsofMoSxandMoSx/Ti3C2Tx

电化学活性面积(electrochemicalactivesur-
facearea,ECSA)也是影响催化活性的重要因素

之一。由于双电层电容 Cdl 和电化学活性面积成

正比,因此可以通过测量Cdl 研究样品的电化学活

性面积。MoSx 与 MoSx/Ti3C2Tx 在不同扫描速

率下的CV曲线如图8所示。取曲线的中间电位

0.2V所对应的电流密度差值Δj0.2V 的一半为纵

坐标,扫描速率为横坐标,绘制电流密度随扫描速

率变 化 曲 线,如 图 9 所 示。复 合 材 料 MoSx/

Ti3C2Tx 的Cdl 值为9.4mF/cm2,远大于纯 MoSx

的(0.76mF/cm2),这表明 MoSx/Ti3C2Tx 具有

更大的 电 化 学 活 性 面 积。上 述 现 象 可 归 因 于

MoSx 均匀生长在Ti3C2Tx 纳米片表面,暴露出更

多的活性位点。
在实际应用中,循环稳定性是衡量催化剂的

重要参数。本文通过对比1000次 CV 测试前后

的LSV 极化曲线来评价催化剂的循环稳定性,结
果如图10所示。

从图10可以看出,MoSx/Ti3C2Tx 经过1000

次CV测试后,在10mA/cm2 的电流密度下的过

电位仅增加了7mV。MoSx 同样在经历CV测试

之后,其在10mA/cm2 的电流密度下的过电位增

加了23mV,这表明 MoSx/Ti3C2Tx 复合材料具

有 更 好 的 循 环 稳 定 性。上 述 现 象 可 归 因 于

Ti3C2Tx 与 MoSx 之 间 的 强 相 互 作 用 提 高 了

MoSx 的循环稳定性。
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图8　MoSx 和 MoSx/Ti3C2Tx 的 CV曲线

Fig.8　TheCVcurvesofMoSx andMoSx/Ti3C2Tx
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(b) MoSx
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图10　MoSx/Ti3C2Tx 和 MoSx 在1000次

CV测试前后 LSV曲线

Fig.10　LSVcurvesofMoSx/Ti3C2TxandMoSx

initialandafter1000CVcycles

3　结论

以四硫代钼酸铵和 Ti3C2Tx 纳米片为前驱

体,通过湿化学法成功制备了 MoSx/Ti3C2Tx 复

合材料。当电流密度为 10 mA/cm2 时,MoSx/

Ti3C2Tx 复合材料的过电位仅为207mV,塔菲尔

斜率为46mV/dec,其电催化析氢性能远优于纯

MoSx 的,这主要归因于 MoSx 与 Ti3C2Tx 之间存

在强相互作用,能够有效提高复合材料的导电性

和活性位点的数量,使其具有优异的催化活性和

良好的循环稳定性。
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StudyonpreparationofMoSx/Ti3C2Txcompositematerialand
itshydrogencatalyticproperties

XIONGZhongyi,RENYanjie,GANLang,LIUJincheng,MAILonghui
(SchoolofEnergyandPowerEngineering,ChangshaUniversityofScience& Technology,Changsha410114,China)

Abstract:[Purposes]　Thestudyaimsatpreparing MoSx/Ti3C2Tx compositesandstudyitscatalytic

performanceforhydrogenevolution.[Methods]　 MoSx/Ti3C2Tx composites werepreparedby wet
chemicalmethodusingammoniumtetrathiomolybdateandTi3C2Tx-MXenenanosheetsasprecursors.
TheMoSx/Ti3C2TxcompositeswerecharacterizedbyX-rayphotoelectronspectroscopy,X-raydiffrac-
tion,scanningelectronmicroscopyandtransmissionelectronmicroscopy.Thehydrogenevolutioncata-
lyticpropertiesofMoSx/Ti3C2Txcompositeswerestudiedbyelectrochemicalmethods.[Findings]　The
MoSxinthecompositewasamorphousstructure.MoSx nanoparticleswereuniformlydispersedonthe
surfaceofTi3C2Tx nanosheets;TheoverpotentialofMoSx/Ti3C2Txcompositewasonly207mVata
currentdensityof10mA/cm2,andtheTafelslopewas46mV/dec;After1000cyclicvoltammetry,

theoverpotentialofthecompositeat10mA/cm2onlyincreasedwith7mV;Therewasastronginterac-
tionbetweentheamorphousMoSxandTi3C2Tx,whichsignificantlyimprovedtheconductivityofthe
amorphousMoSx/Ti3C2Txcomposite,itcanincreasethenumberofactivesiteswhichhadexhibitedex-
cellentcatalyticactivity.[Conclusions]　MoSx/Ti3C2Tx compositesaselectrocatalystscanbeprepared
bywetchemicalmethodbyusingammoniumtetrathiomolybdateandTi3C2Tx Mxenenanosheetsas

precursors.Thecompositeshaveexcellentcatalyticactivityandgoodcyclestability.
Keywords:amorphousmolybdenumsulfide(MoSx);two-dimensionaltransitionmetalcarbidesandni-
trides(MXenes);electrocatalyst;catalyticperformanceofhydrogenevolution
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