
收稿日期：２０２１⁃０７⁃２８
基金项目：２０２１ 年广东省科技创新战略专项资金（２０２１Ｓ００６０），广东省教育厅 ２０２１ 年普通高校特色创新课题（２０２１ＫＴＳＣＸ３２９）和

广东省科技计划（２０１３Ｂ０２１１０００１９）资助项目．
作者简介：吴健松（１９７６—），男，广东湛江人，副教授，博士，主要从事 ＬＤＨ 晶体生长机制研究． Ｅ⁃ｍａｉｌ：ｗｕｊｓ１９７６＠ ａｌｉｙｕｎ．

ｃｏｍ

吴健松，伍世亮，简艺． 优质 ＣｕＮｉＬＤＨ 的制备及结构分析 ［Ｊ］． 江西师范大学学报（自然科学版），２０２２，４６（１）：９３⁃９８．
ＷＵ Ｊｉａｎｓｏｎｇ，ＷＵ Ｓｈｉｌｉａｎｇ，ＪＩＡＮ Ｙｉ． Ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｅｘｃｅｌｌｅｎｔ ＣｕＮｉＬＤＨ ［Ｊ］． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｊｉａｎｇｘｉ Ｎｏｒｍａｌ Ｕｎｉ⁃
ｖｅｒｓｉｔｙ（Ｎａｔｕｒａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅ），２０２２，４６（１）：９３⁃９８．

文章编号：１０００⁃５８６２（２０２２）０１⁃００９３⁃０６

优质 ＣｕＮｉＬＤＨ 的制备及结构分析

吴健松１，２，伍世亮１，简　 艺１
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摘要：以 Ｃｕ（ＮＯ３） ２·３Ｈ２Ｏ 、Ｎｉ（ＮＯ３） ２·６Ｈ２Ｏ 和 Ａｌ（ＮＯ３） ３·９Ｈ２Ｏ 为原材料，Ｎａ２ＣＯ３ ⁃ＮａＨＣＯ３ 为缓冲溶

液，Ｎａ２ＣＯ３为沉淀剂，采用水热法制备了优质的 ＣｕＮｉＬＤＨ． 研究结果表明：当水热反应温度为 １８０ ℃、反

应时间为 １２０ ｈ 时制得的 ＣｕＮｉＬＤＨ 晶体最优． 用 Ｘ⁃射线衍射（ＸＲＤ）、透射电镜（ＴＥＭ）、Ｎ２ 比表面吸附、

元素分析和热失重分析对制备的样品进行了表征． 计算得出 ＣｕＮｉＬＤＨ 晶胞参数 ａ ＝０． ３０ ４ ｎｍ，c ＝２． ４０２ ｎｍ，

ｈ ＝ ０． ３２４ ｎｍ． 推导出 ＣｕＮｉＬＤＨ 的化学式为 Ｃｕ１． ３Ｎｉ２． ２Ａｌ（ＯＨ） ８ＣＯ３·４Ｈ２Ｏ． 讨论了缓冲对在 ＣｕＮｉＬＤＨ 晶

体生长过程中的作用．
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０　 引言

氢能已成为全球公认最环保的能源，而在氢能

的研究与应用领域中，制氢催化剂的研制是重中之

重［１⁃３］ ． ＣｕＮｉＬＤＨ 是类水滑石的一种，因其具有高效

快速等的优良制氢催化性能而备受关注［４］ ． ＬＤＨ 的

英文全称为 Ｌａｙｅｒｅｄ ｄｏｕｂｌｅ ｈｙｄｒｏｘｉｄｅｓ，即层状双金

属氢氧化物，俗名“水滑石”． ＬＤＨ 类催化剂的结晶

度、晶体的有序性和多孔结构对催化剂的催化效率

和催化速度有重要的影响［５］ ． 若 ＬＤＨ 晶体内部结构

越规整、比表面越大、微孔比率越高则其吸附底物越

多、催化速度和效果将越好［６］ ． 而且，催化材料的孔

可更有效地“俘获”底物，能更有效地防止因底物在

转化过程中迁移而致使催化反应半途而废的现象发

生，这在一定程度上也将抑制催化逆反应的发生．
ＣｕＮｉＬＤＨ 是一类很有应用前景的含铜、镍类催化

剂［４，７］ ． ＣｕＮｉＬＤＨ 实际上是以 Ｃｕ２ ＋ 和 Ｎｉ２ ＋ 取代镁铝

水滑石中的 Ｍｇ２ ＋ 的一种“类水滑石”． 有关水滑石

或类水滑石的合成、结构与功能、晶体生长方法与技

术等的报道较多［８⁃１４］，这里不做赘述．
用传统方法制备的 ＣｕＮｉＬＤＨ 普遍存在如下问

题：（ｉ）容易生成大量的 ＣｕＯ 单相物且 ＣｕＯ 聚结严

重，在整个产品中 ＣｕＯ 单相物的质量分数较大，这
是因为铜离子具有姜泰效应，不易进入晶格［１５⁃１８］；
（ｉｉ）在产物 ＣｕＮｉＬＤＨ 中经常有少部分无定形物（如
Ａｌ（ＯＨ） ３）与晶体共存，结晶度不高；（ ｉｉｉ）产物为孔

状结构，但却以中孔占大比例、微孔占小比例为主，
比表面积不大． 这些问题均使ＣｕＮｉＬＤＨ的催化效率

与性能不高． 因此，本文采用在缓冲体系下慢速生长

质优结构的 ＣｕＮｉＬＤＨ． 氢能作为一种高效、清洁的

新能源而高度备受全球关注． 然而，氢能的科学瓶颈

问题就是制氢催化剂的问题，含铜、镍类的ＣｕＮｉＬＤＨ
是在制氢催化剂中最有前景的催化剂．
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１　 实验

１． １　 仪器与试剂

ＮａＯＨ、Ｃｕ（ＮＯ３ ） ２ ·３Ｈ２Ｏ、Ｎｉ（ＮＯ３ ） ２ ·６Ｈ２Ｏ、

Ａｌ（ＮＯ３） ３·９Ｈ２Ｏ、Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 等试剂均购自

广州化学试剂厂，分析纯． 制备仪器为 ＫＣＦ⁃１０ 水热

反应釜（快开式，烟台牟平曙光精密仪器厂）． 样品

的表征仪器为 Ｄ ／ Ｍａｘ⁃３Ｃ Ｘ⁃射线衍射仪；透射电镜

采用 ＪＥＭ⁃２１００Ｆ 透射电镜（日本电子）；Ｎｉ、Ｃｕ、Ａｌ
元素的测定采用等离子体发射光谱仪（ＵＬＴＩＭＡ 型，
法国 ＪＹ 公司）；Ｈ 和 Ｃ 元素的测定采用 ＰＥ２４００ Ｓｅ⁃
ｒｉｅｓⅡＣＨＮＳ ／ Ｏ 元素分析仪（美国）；热失重测试采用

ＴＧ⁃ＤＴＡ３２０（ ｓｅｉｋｏ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ），Ｎ２ 气氛，温度范围

为 ５０ ～ ７５０ ℃，升温速率为 １０ ℃·ｍｉｎ － １；比表面采

用 ＡＳＡＰ ２０１０ 比表面积 ／空隙分析仪（美国 Ｍｉｃｒｏ⁃
ｍｅｒｉｔｉｃｓ 公司）测定．

１． ２　 ＣｕＮｉＬＤＨ 样品的制备

（ｉ）配制 Ｎａ２ＣＯ３ ⁃ＮａＨＣＯ３ 缓冲溶液，并调节其

ｐＨ 值为 １０． ３，在该缓冲溶液中 Ｎａ２ＣＯ３ 和 ＮａＨＣＯ３

物质的量浓度均为 ０． ５ ｍｏｌ·Ｌ － １；配制 １． ０ ｍｏｌ·
Ｌ － １的 Ｎａ２ＣＯ３ 溶液．

（ ｉｉ）配制 Ｃｕ（ＮＯ３）２·３Ｈ２Ｏ 溶液和 Ｎｉ（ＮＯ３）２·
６Ｈ２Ｏ 溶液，物质的量浓度均为 ０． ６ ｍｏｌ·Ｌ － １；配制

０． ４ ｍｏｌ·Ｌ － １Ａｌ（ＮＯ３） ３·９Ｈ２Ｏ 溶液． 将这 ３ 种溶液

等体积混合后，在磁力快速搅拌下用 ２． ０ ｍｏｌ·Ｌ － １

的 ＮａＯＨ 溶液将混合体系的 ｐＨ 值调为 ６． ８（此时体

系已出现大量的絮凝物），继续将体系搅拌 ２ ｈ． 将
体系 ｐＨ 值调为 ６． ８ 的目的是防止与下一步加入的

ＣＯ２ －
３ 和 Ａｌ３ ＋ 发生双水解的现象出现（经研究，在该

体系下将 ｐＨ 值调为 ６． ８ 时 Ａｌ３ ＋ 与 ＣＯ２ －
３ 不会发生

双水解，若将体系的 ｐＨ 值调为 ７． ０ 或更高，则不利

于后面的晶体生长）．
（ｉｉｉ）量取 Ｎａ２ＣＯ３ ⁃ＮａＨＣＯ３ 缓冲溶液，加入上述

第（ｉｉ）步得到的体系中，加入的体积为第（ｉｉ）步得到

体积的 １ ／ ２，继续搅拌，再加入 １． ０ ｍｏｌ·Ｌ － １ Ｎａ２ＣＯ３

溶液，加入的物质的量是 Ａｌ（ＮＯ３） ３·９Ｈ２Ｏ 物质的

量的 １． ２ 倍． 加入 １． ２ 倍 Ｎａ２ＣＯ３ 的作用是提供足够

的 ＯＨ － ，这里假设缓对中的 ＣＯ２ －
３ 不参与反应，或者

在参与反应后被加入的 １． ０ ｍｏｌ·Ｌ － １ Ｎａ２ＣＯ３ 作了

填补． 为叙述方便，Ｎａ２ＣＯ３ ⁃ＮａＨＣＯ３ 缓冲溶液的作

用在介绍样品表征结果之后再单独讨论．
（ ｉｖ）取上述第（ｉｉｉ）步得到的浆料于水热反应釜

内，使其装满度为 ７０％ ，设定一定的反应温度（Ｔ）和
反应时间（ ｔ），在反应结束后过滤洗涤沉淀物，并将

沉淀物于 ７５ ℃烘箱内烘干 ４８ ｈ 即得样品． 表 １ 列

出了 ４ 个样品的制备条件．
表 １　 ４ 个样品的反应条件

样品编号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

反应条件
Ｔ ＝ ２００ ℃

ｔ ＝ ４８ ｈ

Ｔ ＝ ２００ ℃

ｔ ＝ ６０ ｈ

Ｔ ＝ １８０ ℃

ｔ ＝ ６０ ｈ

Ｔ ＝ １８０ ℃

ｔ ＝ １２０ ｈ

２　 结果与讨论

２． １　 Ｘ⁃射线衍射分析

图 １ 给出了 ４ 个样品的 ＸＲＤ 衍射结果，图 １ 曲

线末端标注的 ａ、ｂ、c 和 ｄ 分别表示样品 Ａ、Ｂ、Ｃ 和

Ｄ 的衍射曲线．

图 １　 ４ 个样品的 ＸＲＤ 衍射图

图 １ 的曲线 ａ 表明：样品 Ａ 在 Ｔ ＝ ２００ ℃、ｔ ＝
４８ ｈ的制备条件下没有得到较纯的水滑石相，杂相

峰较多． 经分析，在图 １ 的曲线 ａ 中，在衍射角 ２θ ＝

３４． １２°和 ２θ ＝ ３８． ０３°处出现的（１１１）和（１１１）晶面

衍射峰为氧化铜的特征衍射峰，这说明在此条件下

有氧化铜生成． 从样品的颜色来看，黑色物质质量分

数较大，这也证实有氧化铜存在． 在图 １ 的曲线 ａ
中，在 ２θ ＝ １１． ０９°和 ２θ ＝ ２２． ２１°处分别出现了水滑

石特征衍射峰（００３）和（００６），且在 ２θ ＝ ３３°附近也

有水滑石的特征峰（００９），但该峰被氧化铜的（１１１）
晶面衍射峰掩盖了． 图 １ 的曲线 ｂ 表明水滑石特征

峰依然保留，但氧化铜的特征峰已大为减弱，且在
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２θ ＝ ３３． ６２°处出现水滑石特征峰（００９），该峰不再

被氧化铜的特征峰掩没． 但是，样品 Ｂ 的杂相峰仍

然存在（在 ２θ ＞ ４５°处仍然有杂相峰），这说明在Ｔ ＝
２００ ℃、ｔ ＝ ６０ ｈ的制备条件下仍不能得到较纯的水

滑石相． 样品 Ｂ 的反应时间比样品 Ａ 的反应时间延

长了 １２ ｈ，这说明在相同温度下延长反应时间可使

产物纯度提高，减少氧化铜的生成． 图 １ 的衍射曲线

c 表明样品 Ｃ 的纯度比样品 Ｂ 更好，２θ 在 ３５° ～ ５５°
之间的杂相峰再进一步减弱，这表明产物纯度进一

步提高． 样品 Ｃ 的反应温度比样品 Ｂ 的反应温度降

低了 ２０ ℃，这表明氧化铜在高温（２００ ℃）下易生

成，在低温（１８０ ℃）下反而不易形成． 图 １ 的曲线 ｄ
表明样品有较纯的水滑石相，图中没有出现显著的

杂相峰，仅出现水滑石的特征衍射峰（００３）、（００６）
和（００９），特征衍射峰尖锐显著，经与标准衍射比

较，发现样品 Ｄ（因为样品 Ｄ 为最优样品，所以下文

的样品分析均指样品 Ｄ） 为类水滑石． 参照文献

［１９］ 将衍射峰指标化并计算各晶胞参数 （ａ ＝
２ｄ（１１０），c ＝ ｄ（００３） ＋ ２ｄ（００６） ＋ ３ｄ（００９）等）． 用
层间距减去层厚（约 ０． ４７７ ｎｍ）即可得到层间通道

高度 ｈ 值，计算结果如下：晶胞参数ａ ＝ ０． ３０４ ｎｍ，c ＝
２． ４０２ ｎｍ，ｈ ＝ ０． ３２４ ｎｍ，计算结果表明 ＣｕＮｉＬＤＨ 与

天然水滑石的晶胞参数很接近［１９］，这表明当用

Ｃｕ２ ＋ 和 Ｎｉ２ ＋ 代替 Ｍｇ２ ＋ 离子时，水滑石的晶胞参数

基本保持不变． 原因是Ｃｕ２ ＋ 、Ｎｉ２ ＋ 和Ｍｇ２ ＋ 离子半径

很接近（Ｃｕ２ ＋ 、Ｎｉ２ ＋ 和Ｍｇ２ ＋ 离子半径分别是 ０． ０７７ ｎｍ、
０． ０６９ ｎｍ和 ０． ０７２ ｎｍ），晶胞参数 ａ 值是由 ２ 价金

属离子决定的，c 值由层间阴离子决定． 水滑石有相

对稳定的结构，在 ２ 价金属离子置换后水滑石晶胞

结构没有改变．

２． ２　 热失重分析和元素分析

样品的热失重分析结果如图 ２ 所示． 由图 ２ 可

知：样品有 ３ 个显著质量损失台阶，第 １ 个台阶质量

损失 １４． ２２％ ，对应的是化合物脱去结晶水；第 ２ 个

台阶质量损失 １４． ２１％ ，对应的是脱羟基；第 ３ 个台

阶质量损失８． ６６％ ，对应的是脱二氧化碳． 样品元素

分析结果如表 ２ 所示． 表 ２ 列出了各元素在化学式

中的比例． 结合热失重分析和元素分析得知，样品 Ｄ
的化学式为 Ｃｕ１． ３Ｎｉ２． ２Ａｌ（ＯＨ） ８ＣＯ３·４Ｈ２Ｏ．

图 ２　 样品的热失重图

表 ２　 样品元素分析结果

元素 Ｃｕ Ｎｉ Ａｌ Ｃ Ｈ Ｃｕ ／ Ｎｉ ／ Ａｌ ／ Ｃ ／ Ｈ
含量 ／ ％ １６． ３１ ２５． ４７ ５． ３４ ２． ３５ ３． １６ ０． ２６ ／ ０． ４４ ／ ０． ２０ ／ ０． ２０ ／ ３． １６

　 　 样品 Ｄ 在脱水、脱二氧化碳之后得到的产物

Ｃｕ１． ３Ｎｉ２． ２ＡｌＯ５也是一种具有催化、吸附等多功能的

材料［４⁃７］ ．
化学 式 的 推 导 过 程 如 下： ＬＤＨ 的 通 式 为

Ｍ２ ＋
１ － ｘＭ３ ＋

ｘ （ＯＨ） ２（Ａｎ －
ｘ ／ ｎ）·ｍＨ２Ｏ（其中 Ｍ２ ＋ 为 ２ 价金

属离子，Ｍ３ ＋ 为 ３ 价金属离子，Ａ 为层间阴离子，ｍ
为层间结合水数目）． 从表 ３ 的元素分析结果可发

现 Ａｌ 与 Ｃ 的摩尔比为 ０． ２０∶ ０． ２０（即 １∶ １），可认为

在 ＬＤＨ 化学式中只有 １ 个 ＣＯ２ －
３ 和 １ 个 Ａｌ，因为在

一般合成的 ＬＤＨ 中含 ２ 个 Ａｌ 的现象很少见（即使

含 ２ 个 Ａｌ，按比例也将含 ２ 个 ＣＯ２ －
３ ，但约简后也只

有 １ 个 Ａｌ）；在热分析曲线第 ３ 个台阶中发现，在 １ 个

ＣＯ２ －
３ 经过煅烧失去 １ 个 ＣＯ２ 后使化学式总质量减

少８． ６６％，即可推知 ＬＤＨ 化学式分子量为４４ ／ ０． ０８６６ ＝

５０８． ０８３；从热失重的第 １ 个台阶（失去结晶水）可

知，结晶水的分子量为 ５０８． ０８３ × １４． ２２％ ＝ ７２． ２５，
则可推知结晶水分子数为 ｍ ＝ ７２． ２５ ／ １８ ＝ ４（已忽略

误差，下同）；热失重曲线的第 ２ 个台阶是羟基

（ＯＨ － ）脱水，２ 个羟基脱去 １ 个 Ｈ２Ｏ，可推知羟基个

数为 ２ × ５０８． ０８３ × １４． ２１％ ／ １８ ＝ ８；再根据元素分

析结果 Ｃｕ 与 Ａｌ 的摩尔比为 ０． ２６ ／ ０． ２０ ＝ １． ３，Ｎｉ 与
Ａｌ 的摩尔比为 ０． ４４ ／ ０． ２０ ＝ ２． ２． 因此得到样品的化

学式为Ｃｕ１． ３Ｎｉ２． ２Ａｌ（ＯＨ）８ＣＯ３·４Ｈ２Ｏ． 经验证，推导结

果正确．

２． ３　 透射电镜分析

图 ３ 为样品的 ＴＥＭ 图，其中图 ３（ａ）为低倍数

图，图 ３（ｂ）为高分辨图，图 ３（ｃ）为电子衍射图． 从
图 ３（ａ）可知样品呈六方状，分散性好． 图 ３（ ｂ）和
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图 ３（ｃ）分别是在图 ３（ａ）中圆圈圈出的粒子的高分

辨透射电镜图和电子衍射图． 从图 ３（ｂ）可见，样品

具有优良的晶格条纹，这说明分子具有规整的晶列

和晶面结构，缺陷较少（若有较多的缺陷，则在图 ３
（ｂ）中应出现较大面积的暗区，但从图 ３（ｂ）来看，
暗区仅有小面积分布于圆圈圈出的左上角）． 图 ３（ｃ）
的电子衍射表明样品具有较高的结晶度和优良的晶胞

结构．

２． ４　 比表面分析

样品的比表面分析结果如图 ４ 所示． 图 ４ 显示

样品具有微孔和中孔结构． 样品的吸附等温线在低

压范围（０． ０５ ＜ ｐ ／ ｐ０ ＜ ０． ３０）内吸附量存在急剧增大

现象，在高压范围（０． ７ ＜ ｐ ／ ｐ０ ＜ １． ０）也有剧增并且

在高压区上解吸曲线滞后，这些吸附⁃解吸曲线特征

说明样品具有微孔（占大部分）和中孔结构（占小部

分）． 用 ＢＥＴ 方程和 ＢＪＨ 公式计算可得样品比表面

积为 １１９． ０３ ｍ２·ｇ － １ ． 孔径大小分布如下（Ｒ 表示孔

径）：０ ｎｍ ＜ Ｒ ＜ ２ ｎｍ 占 ８３． ８１％ ，２ ｎｍ ＜ Ｒ ＜ ５０ ｎｍ
占１６． １９％ ． 这些数据表明样品具有较大的比表面积

和较均匀的孔径分布，而这些结构特征是优质催化

剂所必须具有的．

图 ３　 样品的 ＴＥＭ 图

图 ４　 样品的吸附等温线

２． ５　 缓冲溶液在 ＣｕＮｉＬＤＨ 晶体生长中的作用

上述表征结果表明：在缓冲体系下可生长质优

的 ＣｕＮｉＬＤＨ 晶体． 下面讨论缓冲体系对 ＣｕＮｉＬＤＨ
晶体生长的作用．

在用碱液调节体系 ｐＨ 值为 ６． ８ 时，所有金属

离子都已水解，Ｃｕ２ ＋ 至少水解为 Ｃｕ（ＯＨ） ＋ ，Ｎｉ２ ＋ 至

少水解为 Ｎｉ（ＯＨ） ＋ ，Ａｌ３ ＋ 至少水解为 Ａｌ（ＯＨ） ＋
２ ． 即

使有部分水解为 Ｃｕ（ＯＨ） ２、Ｎｉ（ＯＨ） ２ 和 Ａｌ（ＯＨ） ３，

但也不可能全部水解为 Ｃｕ （ ＯＨ） ２、Ｎｉ （ ＯＨ） ２ 和
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Ａｌ（ＯＨ） ３，毕竟体系的 ｐＨ 值没有调整至 ７． ０． 因此

在体系进入水热反应时，体系中的组分还必须结合

一定量的 ＯＨ － 以生成目标产物． 在有缓冲对存在

时，使用 Ｎａ２ＣＯ３ 作沉淀剂能较好地控制碱（ＯＨ － ）
的物质的量浓度． 在前述的样品 Ｄ 的实验方案中，
在水热反应阶段时，体系必有如下反应：

Ｃｕ（ＯＨ） ＋ ＋ Ｎｉ（ＯＨ） ＋ ＋ Ａｌ（ＯＨ） ＋
２ ＋ ｘＯＨ － ＋

ＣＯ２ ＋
３ ＋ Ｈ２Ｏ→ＣｕＮｉＡｌ（ＯＨ） ｘ ＋ ４ＣＯ３·ｍＨ２Ｏ， （１）

在式（１）中的 ＯＨ － 主要由 Ｎａ２ＣＯ３ 提供：
Ｎａ２ＣＯ３ ＋ Ｈ２Ｏ→ＮａＨＣＯ３ ＋ ＯＨ － ． （２）
因在体系中有 Ｎａ２ＣＯ３⁃ＮａＨＣＯ３ 缓冲对，ＮａＨＣＯ３

对式（２）有同离子效应，因此式（２）的产物 ＯＨ － 是

一个缓慢的释放过程，即在式（１）中的 ＯＨ － 是一个

“慢速供给”的过程，ＯＨ － 的慢供给有利于晶体生

长［１７］，也符合质优的 ＬＤＨ 晶体生长的规律． 当式

（１）反应向右进行时，ＯＨ － 被缓慢消耗，这时式（２）
也向右移动以补偿在式（１）中的 ＯＨ － ，这就使得质

优ＣｕＮｉＬＤＨ循序渐进地生长． 若 ＯＨ － 的物质的量浓

度是瞬时供给的，则会使式 （１ ） 中左边反应物

ＣｕＮｉＡｌ２（ＯＨ） ｘ ＋ ４ＣＯ３·ｍＨ２Ｏ 变为形成絮凝状的

Ｃｕ（ＯＨ） ２和 Ａｌ（ＯＨ） ３ 而无法得到质优的ＣｕＮｉＬＤＨ．
图 ５ 是在不加缓冲液的条件下制备得到的样品的

ＸＲＤ 衍射图（其他条件与样品 Ｄ 相同，为弥补由于

没加缓冲对而缺失的 Ｎａ２ＣＯ３，图 ５ 是本文采取加入

与缓冲对相等物质的量的 Ｎａ２ＣＯ３，若不加则效果更

差）． 从图 ５ 可以看出：样品得不到较纯的水滑石

相，杂相峰衍射比较严重，对峰的鉴别与标定较困

难． 在水热反应后，烘干得到的样品从外观上看也较

差（如有一定量的结块现象、分散性差、有黑色物质

共存等）． 因此，缓冲溶液在晶体生长中起了较重要

的作用．

图 ５　 在不加缓冲液情况下样品的 ＸＲＤ 衍射图

３　 结论

在缓冲介质下，可制备得到质优的 ＣｕＮｉＬＤＨ，
其结晶度较好、无显著数量的氧化铜共存、纯度较

高、晶格排列有序规整、比表面积大、具有优良的微

孔结构、孔径分布均匀． ＣｕＮｉＬＤＨ 最优的制备条件

是：加入缓冲液的体积是原体系的 １ ／ ２，水热反应的

反应温度为 １８０ ℃，反应时间为 １２０ ｈ．
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