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摘要!采用共沉淀法合成了含有金属铟离子的碳酸根型水滑石"研究了沉淀方式#温度#CD
值#老化时间和镁铝铟摩尔比这些对镁铝铟类水滑石$=E>F%>G3DH%0%的纯度和结晶度有

影响的合成条件&通过IJK及GJ表征"结果表明以恒定CD值的高过饱和沉淀法"控制其沉

淀和老化温度在L?M#洗涤温度为室温"CD值为@(!@@&?"老化时间为"."!$G3)N%&
!$=)N%在(&@!(&"之间可以得到纯度高和结晶好的镁铝铟类水滑石&
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!!水滑石类化合物$DH%0%具有独特的阴离子柱

撑层状结构及独特的阴离子可交换性和阳离子可搭

配性"使其成为一种多功能的新型催化材料而日益

受到人们关注)@*&利用其阳离子可搭配性引入过渡

金属 或 其 他 活 性 金 属 离 子"更 是 成 了 研 究 的 热

点)@!!*"因为这些金属离子有可能成为多相催化剂

的活性中心&近年来铟离子的催化性能越来越受到

重视))!?*"而至今仍无对镁铝铟类水滑石$=E>
F%>G3DH%0%的合成报道&本文采用共沉淀法对镁

铝铟类水滑石的制备规律进行了较系统的研究&

@!实验部分

!"!!#$%&’%()*+’,的制备

采用恒定CD值共沉淀法"根据其沉淀方式不

同又衍生出!种方法"即低过饱和沉淀法$UT/%)L*

和高过饱和沉淀法$UD/%)@*&
$@%UT/法&按一定比例将=E#F%和G3盐配成

@&(R$%&T的混合盐溶液$/$%/%"将氢氧化钠和碳

酸钠也按一定比例配成@&(R$%&T的混合碱溶液

$/$%V%&在?((RT烧瓶中预先加入?(RT蒸馏水"
加热到一定温度"将/$%/和/$%V按一定滴速同时

滴入烧瓶中"维持溶液的CD在恒定值"激烈搅拌&

滴加完毕后"继续搅拌"老化一段时间&过滤洗涤至

CD呈中性"将滤饼于P(M下烘干"得到的固体产

物记为=EF%G3DH>"T""表示!$G3)N%&!$=)N%
的整数值$例如 =EF%G3DH>)T表示!$=E%W
!$F%%W!$G3%X(&)W)W(&B%"T表示UT/法&

$!%UD/法&将/$%/和/$%V各自预先加热到

一定温度"快速将!种溶液同时倒入装有预先加热

到和该溶液相同温度的蒸馏水的烧瓶中"激烈搅拌"
经老化一段时间"然后过滤"洗涤至CD呈中性&滤

饼于P(M下烘干"得到的固体产物记为 =EF%GQ
3DH>"D"D表示UD/法&
!"-!#$%&’%()*+’,的表征

用K&=FI#V粉晶衍射仪$日本理学%进行

IJK分析"75#$"’1滤波"电压)(S#"电流)(
RF"波长@&?A@"Y@(>@(R&用D1-+0.1H4!B(>)(
型红外分光光度计进行GJ测试"ZV,压片"测定波

数范围为A(((!A((0R>@&

!!结果与讨论

-&!!沉淀方式对结晶度的影响

图@为分别用UT/和UD/法制备的 =EF%GQ
3DH>)的IJK图&从图中可以看出"=EF%G3DH>
)D的 谱 峰 比=EF%G3DH>)T的 尖 锐"表 明
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表!!温度对水滑石晶形的影响

H+[%2@ *6620-$6-2RC2,+-5,25C$30,;:-+%6$,R$6.;\,$-+%01-2

/+RC%2 !"=E#W!"F%#W!"G3#沉淀温度$M 老化温度$M 洗涤温度$M $"(()#$3R "(()#峰强 "(()#半峰宽$"]#

=EF%G3DH>)DF )W(&BW(&) %& %& %& (&B"AA @LB" (&"@(
=EF%G3DH>)DV )W(&BW(&) L? %& %& (&B"?" @L@) (&B"(
=EF%G3DH>)D7 )W(&BW(&) L? L? JH (&B"AA !@(B (&B?(
=EF%G3DH>)DK )W(&BW(&) L? L? L? (&B"@L !((" (&PL(

图@!样品的IJK谱

1̂E&@ IJKC+--2,3$6:+RC%2:
"@#=EF%G3DH>)D>高 过 饱 和 沉 淀 法 制 备 的 =E>F%>G3

DH%0%"!#=EF%G3DH>)T>低过饱和沉淀法制备的 =E>F%>

G3DH%0

=EF%G3DH>)D的结晶度比 =EF%G3DH>)T的

高&这一结果与文献报道的不符&肖轶等’L(曾分别用

UT/法和UD/法合成了7$F%DH&结果是由UT/
法得到的峰较UD/法尖锐&解释为UD/法晶核的

生成速度比晶核生长速度快&所以UD/法制得的产

物颗粒尺寸小&晶形较差&笔者认为造成研究结果相

异的原因固然和水滑石的种类有关&但实验条件的

控制更为重要&因为&其中的老化时间为@.&而笔者

采用的是".&适当增长老化时间可以使存在缺陷的

晶体趋于完善&结晶度得到提高&另外&由于UD/法

避免了UT/法成核和晶化同步进行的缺点&使生成

的晶粒大小均匀&因此&认为UD/法是合成水滑石

的更为优越的方法&
-&-!温度的影响

水滑石的制备需要经过沉淀)老化和洗涤等步

骤&而温度的控制对产品有明显的影响&根据晶体化

学理论&类水滑石特征衍射峰$"(()#的峰越强&晶

体的结晶度越高%半峰宽越小&晶体一次粒子越大&
从表@数据可以明显看出温度对水滑石晶形和晶粒

大小的影响&在L?M下沉淀)老化&室温下洗涤所得

的水滑石的晶形最好&晶粒最大&
-&.!CD值的影响

=E!N 在CDXP&?!@!&?&F%)N在CDX)&)!

表-!老化时间对水滑石晶形的影响

H+[%2! *6620-$6+E13E-1R25C$30,;:-+%6$,R$6.;\,$-+%01-2

:+RC%2 老化时间$. $"(()#$3R "(()#峰强

=EF%G3DH>)D* @ (&B"?" @P"!
=EF%G3DH>)D^ " (&B""L !((!
=EF%G3DH>)D< @L (&B")( @B??
=EF%G3DH>)DD !( (&B"AA !@(B

"&G3)N在CDX)&A!@!条件下各自能形成氢氧化

物沉淀&而F%"OD#) 在CDX@!时开始溶解&为了

使=E!N)F%)N和G3)N能同时沉淀"这是形成 =E>
F%>G3DH%0的前提#&应控制CDX"!@@&?&实验

证实了这种推理&在)个不同沉淀CD值&即CD值

分别为"!"&?&P!@(和@@!@@&?条件下得到的

=EF%G3DH>)D的IJK谱如图!+所示&它表明

CDXP!@(和CDX@@!@@&?所得的 =EF%G3DH
的晶型较好&而CDX"!"&?&有杂峰出现"杂峰对

应于G3"OD#)#&因此&笔者认为CDX@(!@@&?是

最佳的CD值条件&
-&/!老化时间的影响

老化时间也是一个重要的合成条件&老化时间

过短&晶体会有缺陷&晶体颗粒也小&老化时间过长&
对合成也无益&因为晶体已近完善&晶体颗粒的增长

也很慢&继续加热会浪费能源&对 =EF%G3DH>)D
在CDX@(!@@及L?M沉淀)老化&室温洗涤的条

件下采用了不同的老化时间&从表!和图![可以看

出&老化时间为".的样品的$"(()#值最大&其衍射

峰的强 度 也 较 大&而 老 化 时 间 为!(.的 样 品 的

"(()#衍射峰的强度最大&但其$"(()#值比".的样

品小&综合考虑&认为老化时间采用".较合适&
-&0!镁铝铟摩尔比的影响

摩尔比在一定范围才能形成结晶好和纯度高的

水滑石&天然水滑石的分子式*=ELF%!"OD#@L7O)+

AD!O&其!"=E!N#W!"F%)N#X)W@&认为自然界

中水滑石的结构是最合理的&因此采用了!"=!N#W
!"=)N#X)W@的固定比例&G3)N和F%)N的总量为@&
笔者考察了不同比例的G3)N取代F%)N的情况&G3)N

AL@
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图!!不同CD值"+#$老化时间"[#和!"=E#W!"F%#W!"G3#比"0#制备的=EF%G3DH的IJK谱

1̂E&! IJKC+--2,3:$6=EF%G3DHC,2C+,2\+-\1662,23-CD9+%52:"+#%+E13E-1R2"[#+3\!"=E#W!"F%#W!"G3#R$Q
%+,,+-1$:"0#

表.!不同!!#$"1!!&’"1!!()"比的#$&’()*+的晶体结构参数

H+[%2) 7,;:-+%:-,50-5,2C+,+R2-2,:$6=EF%G3DH_1-.\1662,23-!"=E#W!"F%#W!"G3#,+-1$:

:+RC%2 !"=E#W!"F%#W!"G3# $"(()#&3R $"@@(#&3R ’&3R "(()#峰强 "(()#半峰宽&"]#

=EF%G3DH>@D )W(&PW(&@ (&B")( (&@?)L (&)(B! )!)" (&B?(
=EF%G3DH>)D )W(&BW(&) (&B"AA (&@??B (&)@@A !@(B (&B?(
=EF%G3DH>?D )W(&?W(&? (&B"?" (&@?B? (&)@?( !!PB (&LL(
=EF%G3DH>"D )W(&!W(&" (&B"") (&@?"B (&)@BA @BP" (&B"(
=EF%G3DH>@(D )W(&(W@&( (&B"PP (&@?"P (&)@B" @)PB (&PL(

表/!不同!!#$"1!!&’"1!!()"比的#$&’()*+的红外光谱数据

H+[%2A K+-+$6GJ:C20-,+$6=EF%G3DH_1-.\1662,23-!"=E#W!"F%#W!"G3#,+-1$: 0R>@

:+RC%2 !O’D "O’D !)"7O!>) # !@"7O!>) # !!"7O!>) # !A"7O!>) #

=EF%G3DH>@D )AB" @L)" @A"B%@)L" > "L! LL(
=EF%G3DH>)D )A)( @L)" @ABL%@)B@ > "?) L)L
=EF%G3DH>?D ))B( @L!( @ALP%@)?) > "A! ?""%B)(
=EF%G3DH>"D )AA" @L)" @A"(%@)?P > "AB ?"?%B!P
=EF%G3DH>@(D )A?A @L)" @ABL%@)L" @(@B "L? ?AP%B!(

的量从(&@到@&("完全取代F%)N#&图!0是!"G3#&

!"=)N#为(&@!@&(的 =EF%G3DH的IJK图%样
品的 合 成 采 用 了 上 述 最 佳 合 成 条 件&可 以 看 出%

!"G3#&!"=)N#在(&@到(&"范围内%=EF%G3DH的

晶形很好%但"(()#衍射峰的强度逐渐降低&!"G3#&
!"=)N#X@&(时%衍射峰明显变形%虽然还有较多

的水滑石物相%但IJK衍射峰多了$X)&P"LY
@(>@(R%$X!&"@AY@(>@(R%$X@&P"PY@(>@(R%

$X@&BB"Y@(>@(R和$X@&L!@Y@(>@(R?个峰%
这些峰对应于G3"OD#)%表明生成了G3"OD#)&表)
是不同!"=E#W!"F%#W!"G3#的 =EF%G3DH的

IJK晶体结构参数&水滑石的层间距(和$"(()#相
对应%$"(()#越大%(越大&从表)数据可见%随着G3
的比例增加%层间距变大&另外%$"@@(#只与L次轴

有关%而与层的堆积方式无关(L)%所以晶胞参数’可

以用’)!$"@@(#的公式计算%表中数据表明%随着

G3的比例增加’值变大%其原因是G3的比例增加意

味着有更多的G3)N 取代F%)N%而G3)N 的离子半径

"(&"(3R#大于F%)N的离子半径"(&?A3R#%所以’
值也相应变大了&
GJ分析虽然得不到晶体结构的信息%但可以得

到水滑石层上羟基$层间阴离子及结晶水等的有关

信息%表A是 不 同!"=E#W!"F%#W!"G3#的

=EF%G3DH的 红 外 光 谱 数 据&水 滑 石 层 上 所 有

>OD基 是 以 氢 键 相 连 的%其 伸 缩 振 动 波 数 与

!"=E#&!"F%#&!"G3#有关%从表中数据可以看出%随
着G3的比例增加%其峰先向低波数方向移动%当

!"G3#&!"F%#X@&(时%波数达到最低%继续增加G3
的比例%峰又向高波数方向移动&"O>D为结晶水中>
OD的弯曲振动峰&值得注意的是%尽管自由7O!>)

?L@
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的!@ 振动是非红外活性的"但在=EF%G3DH>@(D
样品中出现了对应于!@ 振动的吸收峰"另外"!A 振

动峰随着G3的比例增加逐渐分裂成!个峰"其劈裂

值%!也递增"这可能是由于7O!>) 的对称性降低所

致"本来是平面三角形结构的7O!>) 若形成单个或

二齿的配位体就会使!@ 振动变成有红外活性"也会

使本来二重兼并的!)"!A 振动发生分裂#?$&这也可以

从IJK结果得到印证&随着G3的比例增加晶形逐

渐变差"到!%G3&’!%=)N&X@&(时出现了杂质&由

上可知"GJ分析能帮助判别样品是否是纯净的水滑

石&
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