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一 及 一 的合成
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长春

采用水热合成及离子交换方法将缺位及单取代型 结构钨硅杂多含氧酸根 川石及
, , ” 卜嵌人 一 型阴离子粘土层间

,

得到了大层间距的新型层柱状微孔材料

, 二 及 一
、

和 卜
,

与 测试结果表明
,

它们具有 人的通道高度

关健词 过渡元素 杂多含氧酸根 阴离子枯土 合成

同多及杂多含氧酸根柱撑层状阴离子粘土是近年来国际上开发的新型催化材料 〔” 由于

具有独特的层状及微孔结构
,

对某些有机分子反应具有较高的活性和选择性 ‘ , ,

受到催化界高

度重视
。

层柱状阴离子粘土的化学通式为【 浅 严 习
·

卜
。 · ,

其中 “和 分别

代表层板上占据八面体氢氧化物中心位置的二价和三价金属离子
,

一为通道 层问 阴离子 它

们作为碱性 和加氢 闭 催化剂已有文献报道 最近
,

笔者将过渡元索取代型钨磷杂多含氧酸

根嵌人 一 层间
,

并发现这些阴离子粘土对乙酸与正丁醇酷化反应具有较高活性及酷

化选择性 本文在前文工作基础上
,

从 歹型阴离子粘土 一 出发
,

采用离子交

换 法
,

将 缺 位 及 单 取 代 型 的 结 构 杂 多 含 氧 酸 根 盯 及
, ,

归 卜
、 、 ,

分别略为 和 , , 嵌人 一 粘土

层间
,

可望成为一类新型多功能微孔催化材料

实 验 部 分
一

、

试剂
、

仪器及分析测试方法

所用试剂均为分析纯级 在 日产 一 自动 一射线衍射仪上进行 靶
、

肠
射线

,

滤波片 光谱在美国产 红外仪上测定 压片 元

索组成分析在美国产 一 电感祸合等离子体发射光谱仪上进
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二
、

合成方法
一 , 采用低温水热法合成 将硝酸锌 ’硝酸铝按 摩尔比配成溶液

,

在强力搅

拌下以 溶液调 至
,

抽滤后人釜在 ℃条件下老化
‘

,

抽滤
、

水洗
、

烘

干后备用 , , 及 按文献合成 ‘〕 一 , 及 一 , 采用离子交议法

合成
,

将 一 粉末忍浮于一定址水中
,

向其中加人适爪的 , , 及 , 的饱和溶液
,

在 ℃下交换 一加
,

经离心分离
、

水洗
、

烘干即得产品

结 果 与 讨 论
一

、

元素组成分析

合成化合物的元素分析结果列人表 从表 可见
,

从各元素含量计算得到的分子式符合

阴离子枯土通式
,

即 一 交换前后
,

粘土层 ’ 的含量比基本相同 比较层板 卜

的止电荷与层问杂多含板酸根所带负电荷发现
,

层问阴离子主要是杂多含氧酸根
,

但尚留少业

丁
,

不过含 七很低
,

仅占总重狱的 以下
,

因此认为交换基本完全

表 样品的元素组成分析结果《
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二
、

层柱化合物结构

图 一为样品的 普图 一 , 现明显的层状结构特有的规则布射峰
,

几 乞有良

好的结品度 其 射峰
“

的 位 , 人 为底一 ’,距
,

符合 于 代道梦离

子粘土的结构特征 ‘” 当杂多含试酸根取代 进人 一 层 后
,

各衍射峰均发生程度

不同的位移 而衍射峰位移至
。

左右
,

相应 位扩大到 人 此位扣除层板 享度

人 【
,

所得层 ’通道高度约为 取代过渡金属离子 不同时
,

, ‘对 。 结牛‘ 离

子体积几乎无影响
,

故得到 ’ 种类无关的儿组 分相似的衍射谓图 通道高度同杂多含城酸

直径吻合 , , 的结果表明
, , , ‘ , 已插产

、 一 粘土层间
,

交换反应进行得较完全
,

同元木分折结果吻合 〕

光谱提供了杂多含氧酸根的结构信息 如图 所示
, 一 在 , 处出现

了 所 的很强的伸缩振动峰 〔”
,

而在交换后的样品中
,

了 的这一振动峰明 显减弱
,

表明

交换后的样品 中 了 含 赴很低
, ’ 及兀索分 了结 染一致 在 ‘ 一 , 范围内

,

和 , 的 李正振 ’峰完好保留
,

衷 , 叹 、, 的 ‘ , , 仍以完整 内 只
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