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    摘 要：采用原位一步合成法和以硝酸根型水滑石为前驱体的水溶液中阴离子直接交换法合成了草酸根柱撑水滑石材料，用

XRD、IR和DTA对合成的样品进行了组成和结构表征，在此基础上较为详细地研究了柱撑水滑石样品的热分解行为.研究表明：

两种方法均能合成出柱撑水滑石材料，但相比之下，采用原位法合成制备的样品其结晶性和层有序性相对较好.DTA研究表明：

Mg2Al  系列样品具有比Zn2Al  系列样品更高的对热稳定性，但有机阴离子引入水滑石层间，引起层柱材料的热稳定性略微降低，而

不同方法合成的柱撑水滑石样品其热稳定性相差不大.图8，参14.
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    水 滑石 （Imyered Double Hydroxides简称 LDHs），

其 化学 组 成 [M2+.。。M孙，（OH）：r（如 F）.IIlH：O  （M“，舻

分别代表二价和三价金属阳离子 ，下标 省指金属元素

的含量变化 ，An—代表阴离子 ），是一类典型 的阴离子层

状材料 ，其主体一 般是 由两种或两种 以上金属 的氢氧

化物构成类水镁石层 ，层板 内离子间以共价键 连接，

层 间阴离子 以弱化学键与层板相连 ，起着平衡骨架电

荷 的作用【I1.水 滑石类 化合 物性 质上 的一个重要特征

是其层 、柱离子 的可调变性.各 种金属离子之 间的同

晶取代可使水滑石层 的组成在较大范 围内调变 ，而不

同组成 、不 同电荷 、不 同离子 体积 的各种 阴离子 引入

水 滑石层 间 ，不仅 可 以拓 宽物种范 围 ，而且 由于 阴离

子体 积的不 同和在层 间排列方式 的多样化 ，可在层间

形成 特殊的二维孔 道环境 ，从而获得一些具有特殊性

能的层柱状材料 .为此 ，人们 已将各种阴离子如无机

和有 机 阴离子、同多 和杂 多阴离子 以及配合物阴离子

等多种阴离子引入 水滑石层 间 ，由此得到 了一大类所

谓 柱撑水滑石层柱材料酬.有机 阴离子柱撑水滑石即

是这类材料 中的一员.

    由于有机 阴离 子引入水 滑石层 间 ，可使层状结构

和组成产生相应变化，并且由于主客体相互作用，可

大大改变其化学性质并在一定程度上改善有机相的

热稳定性，从而获得一类新型有机 一无机杂化材料.

这类材料集无机相的刚性、稳定性及热稳定性和有机

相的韧性、加工性及纳米粒子的诸多特性于一体，在

真正意义上实现了无机材料和有机材料性能的互补

和优化ls—s1.由于这些优越的性能，被广泛用于光学材

料、电子材料、磁性材料、选择性吸附及催化、生物传

感器及固定化载体、生物医学陶瓷、分子识别、仿生材

料、分子筛、多孔分离膜材料等领域，并展现出诱人的

应用前景.例如在催化方面，用 l，10癸二酸插层水滑

石热分解产物催化气相醇醛缩合；在吸附方面，十四烷

酸或己酸插层 MgAl—LDHs可将芘从多环芳香族化合
物的甲醇水溶液中分离出来；在固定化酶方面，，已经用

超分子结构LDHs成功固定了青霉素酰化酶；在光化学

方面，肉桂酸盐插层MgAl—LDHs层间的肉桂酸阴离子
充当二聚和光异构化材料；在电化学方面有机阴离子

插层ZnCr—LDHs可作新型电极材料D8.91，等等.

    目前，关于水滑石类有机 一无机杂化材料的合成

方法已有一些文献报道.这些方法包括水溶液中阴离
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子直接交换法、焙烧复原法、原位直接合成法以及返

混沉淀法等【to_-：】.但关于这类材料的性质，尤其是对这

类材料热稳定性的研究报道不多.作者采用草酸根作

为阴离子 ，用直接交换法 、原位法制备 Zn：Al一草酸根

柱撑水滑石、Mg：Al一草酸根柱撑水滑石，在用 XRD，IR
等手段对制备的样品进行表征的基础上，用 DTA方法

详细地研究了这类材料的热稳定性和热分解过程 ，得

到了一些有意义的实验结果.

1  实验部分

1.1  仪器和试剂

1.1.1 实验仪器

    数显恒温水浴箱，永磁直流动力机，78—2型双向

磁力加热搅拌器，箱式电阻炉，AG—，：35  电子天平，

SHZ—D循环水式真空泵，101—2AB型电热鼓风干燥

箱，FI1一IR360型红外光谱仪 （美国），Y一2000型 X衍

射仪（山东），CRD一1  型差热分析仪（上海）.
1.1.2试剂

    硝酸铝（AR，天津市科密欧化学试剂开发中心）；

硝酸锌（AR，天津市科密欧化学试剂开发中心）；硝酸

镁（AR，天津市科密欧化学试剂开发中心）；氢氧化钠

（AR，天津市试剂批发部经销）；草酸（AR，北京化工

厂）；草酸钠（AR，北京化工厂）.

    N037

    【Zn2Al（OH）6】N037.nH20+C棚卜 【nzAl（OH）6】C2042‘.，lH20+

    N037

1.2.3  原位法制备 MgaAl  和 Zn2Al草酸根柱撑水滑石

    按 照 nP：n..，.=2摩 尔 比配制硝酸锌 （硝酸镁 ）、硝

酸铝混合溶液 ；按照 —lc疋.：n̂广=3的摩 尔 比称取草 酸

钾 ，并与相 当于金属 离子 物质的量 的 2倍 的 NaOH配

置成混合溶液.将两种溶液通过滴液漏斗 以相同 的速

度滴入 装有 50  mL蒸馏水 的三颈 烧瓶中 ，恒温 80℃

剧烈搅拌 ，滴完继续搅拌 6 h后将浆液在反应温度下

晶化 24 h，洗涤 ，抽 滤.80℃下 烘干 12 h.所 得样品密

封保存.

1.2.4  测试条件

    样 品的 IR光谱 用美 国的 Nicolet FT—IR360红外

光谱仪测定（KBr压片 ，测量范 围为 2 400。400 cm一1  ，质

量 比 m样品，mk庐 1，100）.X射线 粉末衍射在 Y一2000型

衍射仪 （丹东 ）上测 定 （Cu靶 ，Ka射线 ，A为 1.541 78

nm，扫描速度 为 0.170，s，扫描范 围为 50.600），DTA用

上海天平仪器厂的 CDR—1测量 ，空气气氛.

1.2.5 样品热稳 定性研究

  称取一定量实验合成的柱撑水滑石样品 ，将 其分

成若干份 ，在不同温度下焙烧处理 3 h，分别 测定 不 同

温度处理 的柱撑水滑石样品的 XRD  和 IR，分析样 品

的XRD和IR随样品处理温度的变化情况.
1.2  实验方法
    2 结果 与讨 论
1.2.l  MgzAl—N03和  ZnjAl—N03前驱体的制备

    用于离子交换法制备插层水滑石的 Mg：AI—NO，

和 Zn：Al—NO，水滑石前驱体采用文献【10】报道的方法
合成.

1.2.2  阴离子交换法制备草酸根柱撑 MgaAl  和Zn3Al
    水滑石

    草酸根柱撑 Mg：Al  的制备：称取一定量的母体水
滑石装入 250 mL的烧瓶中，加入 lOO mL蒸馏水，在

电磁加热搅拌器上剧烈搅拌 8 h，使母体水滑石充分

溶胀并打散制成白浆.称取四倍于母体水滑石物质的

量的草酸钾溶于蒸馏水中配制成溶液.在剧烈搅拌

下，用滴液漏斗将母体水滑石白浆逐渐加入草酸酸钾

溶液中，继续搅拌 8 h，洗涤，抽滤.80℃下烘干 12 h.

所得样品密封保存.

草酸根柱撑 Zn：Al水滑石 的制备按类似方法进行.
    _-

    其反应原理如下 ：

    【MgzA】（OH）；】N037.nH20+C2042.—，[MgA】（OH）6】C2042’.nH20+

    2.1  样 品的合成

    本文分别 采用 阴离子 直接 交换法 和原位一 步合

成法合成了草酸根柱撑水滑石.阴离子交换法是合 成

具有较大阴离子基 团柱撑水滑石 的重要方法 ，通过 控

制离子交换的反应条件 ，不仅可 以保持水滑石原有 的

晶相结构 ，还可 以对层 间阴离子的种类和数量进 行设

计 和组装 .在 阴离 子直接交 换法 制备柱撑 水滑 石时 ，

作为母体的各种无机 阴离子水滑石 中 ，阴离子 的可交

换性是不同的.对于常见 的简单无机 阴离子 ，其 可被

交换 的大小顺序 为 N037≥  Cl一≥SOj？一≥  C032一.因此 ，在

采用阴离子直接交换 法制备柱撑水 滑石 时 ，宜选 用硝

酸根型水滑石作为前驱体水滑石.

    阴离子交换前一定要将前驱体打浆 充分 ，因为浆

化处理能使 前驱体尽 量分散 ，提供较多 的与有机 阴离

子交换的机会 ，充分打浆 的另一个原 因是 能使前驱体



尽量吸水膨胀，这样能增大层间距，最终降低插层的

活化能.温度是影响阴离子交换的重要因素.提高反

应温度有利于离子交换的进行，这是因为有机阴离子

具有较大的体积，进入层间要克服层板间的作用力，

因而有利于离子交换在较短时间内完成旧.本实验在

样品合成时，对合成的水滑石前驱体未完全干燥，并

且在离子交换前对水滑石前驱体进行了长达 8 h以上

的热制浆，其目的就是要使水滑石充分溶胀，以利于

离子交换.实验表明，在选择的实验条件下，离子交换

反应能够进行完全.

    采用原位法制备柱撑水滑石其原理与水滑石的

制备基本相似，所不同的只是在合成前必须事先考虑

待插入的有机阴离子对酸、碱的稳定性以及该阴离子

是否易与组成水滑石层的金属离子生成难溶性盐.当

待插入的有机阴离子不与金属离子生成难溶性盐时，

可配置金属离子与有机阴离子的混合溶液，而当有机

阴离子易与金属离子生成难溶性盐而又具有在碱性

环境的高度稳定性时，可配置有机阴离子与碱的混合

溶液.本实验中，由于草酸根离子易与金属 M矿、AP

离子生成难溶性草酸盐，而草酸根又具有强的对碱稳

定性，故在配置溶液时作者选择将草酸根与沉淀剂氢

氧化钠配置成混合溶液.同时，为保证有机阴离子具

有足够的插层竞争优势，在实验过程中适当增加了有

机阴离子的浓度.结果表明，按照实验部分所描述的

合成条件，可以合成出具有规整层结构的结晶性良好

的有机阴离子柱撑水滑石材料.

2.2  样品的晶相分析

    XRD是研究水滑石层状结构最为行之有效的方

法.水滑石样品的XRD谱图的共同特征是：在2 p值

较低处（50。400）尖且强的衍射峰，表明层状结构的存

在.对于不同的阴离子柱撑水滑石，表征层间距的d

（00l）衍射峰位置不同，这是由于插层阴离子具有不

同的离子体积.阴离子越大，d（001）衍射峰越往小角

区域移动，表明层间距越高.

    图 la是硝酸根镁铝水滑石前驱体的 XRD谱图.

从图 la可以看出，该样品具有典型的水滑石XRD特

征衍射峰，其峰形尖锐强度高，反映层状结构的3个

衍射强度较大的特征衍射峰出现在 2 p为 9.980、
19.940、34.650处 ，分别对应于水滑石的 d  （001）、d

（002）、d（003）衍射峰，这一结果与文献报道的十分吻

合嗍，表明样品具有较为理想的水滑石层状结构，其d
（00I）衍射峰所对应的层间距为0.886 3 nm.

    图l  b和lc分别是用阴离子交换法和原位法合成

的Mg：Al一草酸根柱撑水滑石样品的 XRD谱.从图可
见，样品在小角区的衍射峰特征且明显，表明样品具

有明显的层状结构.在用阴离子直接交换法制备的草

酸根柱撑镁铝水滑石中 （  图 lb），表征层间距的d

（001）衍射峰从硝酸根型水滑石的2 p=9.980向小角区

移至2 g=9.050，相应的层间距由原先的0.886 3 nm增
加至0.977 l nm.同样，在由原位法制备的草酸根柱撑

水滑石中（图lc），表征层间距的d（001）衍射峰向小角

区移动至 2  口=8.950处，相应的层间距增加为 0.988 0
nm.已知水滑石的层板的厚度为 0.48 nm，以层间距减

去层板厚度得层内空间高度分别为0.497 nm和0.508

nm，此值与草酸根离子的动力学直径极为接近，表明

通过阴离子直接交换法和原位合成法，草酸根离子已

进入水滑石层间，得到了相应的草酸根柱撑水滑石层

柱材料.实验中两种方法得到的样品的层间距略有不

同，可能是合成方法的不同所引起的.

    2日，o

    a.M醴 l—NO，’水滑石；b.Mg，̂l一草酸根 （阴离子交换法）；c.Mg。Al一
草酸根柱撑水滑石（原位法）

    图1 草酸根柱撑镁铝水滑石样品的XRD谱图

    Fig.1 XRD pattems of  oxalate pillared IVIg—、l LDHs

    乱ZnIU—N0r水滑石 ；b.Zn2Al一草酸根（阴离子交换法）；  c.Zn。Al一
草酸根（原位法）
    图2 草酸根柱撑锌铝水滑石的XRD图

    Fig.2 XRD pattems of  oxalate pilIared ZIbAl LDHs

    图 2是实验合成 的草酸根柱撑 Zn：Al  水 滑石样 品

的 XRD谱.从图 2可 以看 出 ，与镁铝 系列样 品相 比，

两 系列样品的 XRD谱 图呈现了极为相似 的衍 射行 为

及变化规律 ，且所得到 的样 品的层 内空 间高度也 十分

相近（锌铝系列样 品的层 内空 间高度分别是为 0.496 3

nm和 0.507 2 nm），表 明实验所合成 的产 品为 目标 产



品.所 不 同的是 ，锌铝 系列样 品的结晶性和层有序性

更加优 于镁铝 系列样品 ，这从前者的 XRD谱在小角

区的衍射 峰更加 高且尖 锐 以及 杂相相对较少可 以清
  -- ——-    ‘

  楚地看 出.

  2.3  样品的 lR分析

    红 外光谱 是鉴定 水滑 石层 间阴离子种类 的有效

方法 .通常 ，硝酸根 型水 滑石前驱体的红外光谱 的特

征 是在 1 380.76 cm一1、820.32 cm一1  和 621.84 cm一1  处 出

现 了硝酸根离子 的特征 振动峰（分别对应于 yl、p2、矽3

振动模式 ），且在 428 cm一·  附近出现了一个与水滑石层

上 M—0键相关的振动 吸收峰nq.

    图 3和 图 4分别 给 出 了不 同方法合成是锌铝系

列 和镁 铝系列柱 撑水滑石样 品的 IR光谱 .从 图 3b和

图 4b可 以看 出 ，实验合 成的 Mg2Al—N03和 Zn2Al—N03

水 滑石前驱体 的 IR光谱 的各种特征振动峰与文献报

道 的结果完全一致 ，表 明所合成的样品为典型的硝酸

根 型水 滑石 .以硝酸根 型水 滑石为前驱体采用 阴离子

直接交换法合 成的草酸根柱撑水滑石样 品的 IR光谱

如 图 3c和图 4c所示.可 以看 出，两个样品的 IR均在

1 683一l 722 cm一1  之间出现了一个强的衍射峰 ，这是草

酸根 中 C=O的特征振 动峰 ；同时，在 1 380 cm一-  附近处

出现 了 COO一的对称伸缩振动峰啁，而原由硝酸根型水

滑石 中与 NO，？离子相关 的各种振动峰消失.这一结果

表 明，通过水溶 液中阴离子直接交换反应 ，草酸根离子

已取代水滑石前驱体 中的 NO，？离子 占据水滑石层间.

    图 3d和图 4d分别 给 出了采用原位法合成 的柱

撑水 滑石样 品 的 IR光 谱 ，从 图可见 ，其 IR振动行 为

与水溶液 中阴离 子直接交换法合成的样 品的 IR振动

行 为完 全一致 ，表 明在 原位合 成 中，尽 管采用的原料

是硝酸盐 ，但 进入水滑石层 间的阴离子却是单一 的草

酸根 离子 ，这正是 原位 法合 成柱撑水 滑石 的优势所

在 ，即耗时少 、操作简单且 物相纯净.

    waVenUmberS，Crn’

    也草酸根；b.Mg2Al—N01；c.MgJLl一草酸根（阴离子交换法）；d.M孽，U一
草酸根（原位法）

    图3  草酸根柱撑镁铝水滑石样品的IR光谱

    Fig.3 lR spectra of  oxalatc pillared MgjAl LDHs

    wavenumberB，cm

    a.草酸根；b.Zn，Al—NO，；c.Zn，Al一草酸根（阴离子交换法）；d.Zn，Al一

草酸根（原位法）

    图4 草酸根柱撑锌铝水滑石样品的IR光谱

    Fig.4 IR spectra of  oxalate pillared Zn2AI LDHs

2.4  M2AI  （  M=Zrl，Mg）草酸根水滑石的 DTA分析与
    热分解行为

2.4.1  DTA分析

    通常 ，柱撑水滑石样品的热分解过程经历了 3个

步骤：第一步脱去物理吸附水和层间水；第二步脱除

水滑石层板羟基（同时伴随阴离子的分解），此时水滑

石层结构坍塌形成无定型氧化物混合物 ；第三步是无

定形氧化物的晶化和新相的生成，这一过程通常在较

高温度下发生【，.-t1.图 5、6分别给出了镁铝系列和锌铝

系列草酸根柱撑水滑石样品的 DTA曲线.

    ”℃

LMg—Ll一硝酸根；b.MgJLl一草酸根（离子交换法）；c.MgAl一草酸根（原位法 ）

    图5 MgjAl一草酸根水滑石的DTA谱图
    Fig.5 DTA spectra of  oxalate pillared MgjAl LDHs

    从图5可以看出，Mg：Al一草酸根柱撑水滑石样品
在 l50—250℃范围内出现一宽的吸热峰，这一吸热峰

对应于物理吸附水和层间水的脱去；在400一460℃范

围内出现另一个相对尖锐的吸热峰，这一吸热峰对应

于水滑石层板羟基的脱除.由图5中a、b、e 3条 DTA

的第二个吸热峰的峰温值可见，的第二个吸热峰分别

出现在 445  ℃、440℃和445  ℃，对比可知，与镁铝硝

酸根型水滑石相比，草酸根阴离子进入水滑石层间

后，并没有引起柱撑水滑石材料热稳定性的明显降

低，且不同方法制备的柱撑水滑石的热稳定性也相差
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不大.图 6锌铝 系列柱撑水滑石的 DTA曲线表现 了与

镁铝系列相似 的热 分解行 为 ，所 不 同的是 ，在锌铝 系

列样 品 中 ，第 二个 吸热 峰 峰 温值 明显 降低 ，即对

Zn2Al—N03一、Zn2Al—C2042一（离子 交换法 ）和 Zn2Al—C2042—

（原位法 ）样 品 ，其峰温值分别为 380  ℃、376℃和 360

℃，且在锌铝系列样品中 ，与硝酸根型水滑石相 比 ，草

酸根离子进入水滑石层间后 ，引起 了柱撑材料热稳定 .

性一定程度 的降低 .锌铝系列样 品的热稳定性低于镁

铝系列样 品 ，这是 由层组成 的不 同决定 的 ，而有机 阴

离子进入水滑 石层 间后引起柱 撑材料热稳 定性的变

化 ，则主要 由阴离子的种类 和层柱之间的相互作用决

定H.日.值得说 明的是 ，两 系列样 品的 DTA曲线均未 出

现后续的放热 峰 ，表 明在实验考察 的温度范 围内，没

有发生无定型氧化物的晶化作用.

    Zyt
t ZnAl一硝酸根；b.Zn，Al一草酸根离子交换法；c  .Z啦 l̂一草酸根原位法

    图6 ZnjAl一草酸根水滑石的DTA谱图

    Fig.6 DTA spectTa of  oxalatc piIlaDcd Zn：̂l LDHs

2.4.2  热处理过程的XRD和 IR分析

    为了进一步研究柱撑水滑石样品的热分解过程，

作者以原位法制备的草酸根柱撑水滑石为代表，研究

了其在不同温度下焙烧后的XRD和IR变化情况，其

结果如图7、图8所示.图7是未经热处理和分别在

150  ℃、250  ℃、420℃条件下热处理的柱撑水滑石样

品的XRD图.从图8可以看到，与未经热处理的样品

相比，150℃处理的样品其XRD在低角区的衍射峰似

乎变得更加尖锐，且整个曲线的基线更加平稳，这表

明适当的温度处理可以改善样品的结晶性.当焙烧温

度增加到250℃时，表征水滑石层结构的衍射峰虽其

强度有所减弱，但仍然保持了完好的层柱结构.当样

品的焙烧温度进一步提高到420  ℃（稍高于DTA曲线

中样品的脱羟基温度）  时，XRD谱中样品在低角区的

各衍射峰完全消失，表明此时水滑石层坍塌，层结构

遭到破坏.图8是分别在上述各种温度下焙烧处理后

样品的 IR光谱.从图8可见，整体而言，在 250‘℃以

下，经热处理的样品和未经热处理的样品相比，两者
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的IR振动行为基本一致，表明在处理的温度范围内

层间的草酸根离子未发生分解，仍稳定存在于水滑石

层间.当样品焙烧温度达到 420℃时，IR光谱中与草

酸根阴离子各基团相关的各种振动峰消失，表明此时

层间的草酸根阴离子已发生分解，样品的层柱结构遭

到破坏.

    2一，。

    乱未经处理的；b.150  ℃；  c.250  ℃  ；d.420℃

  图7  不同温度处理的锌铝草酸根柱撑水滑石的XRD图

Fig.7 XRD p3ttems of oxalate pillared Zn2Al LDHs calcined at
    difKercnt tempcraturcs

    w8venumbeDB，cm。1

    也未经处理的；b.150  ℃  ；  c.250  ℃  ；d.420  ℃

  图8  不同温度处理的锌铝草酸根柱撑水滑石的IR光谱

Fig.8 IR spectra of  oxalabe pillared Zn2Al LDHs calcined at di瓯erent

    temperatnreS

    上述实验表明，柱撑水滑石样品的热分解过程经

历了脱除表面吸附水和层间水、脱羟基（  同时伴随着

层间阴离子的分解）和随后的无定型氧化物混合物的

晶化等一系列过程.尽管随着样品组成的不同，柱撑

材料的热稳定性相差较大，但整体而言，由于受层柱

相互作用的影响，使得这类材料的热稳定性无法从根

本上得以极大提高，这也正是这类材料在应用上受到

一定程度的限制的主要原因.因此，要想在真正意义

上开发应用这类材料，首先要解决材料的对热稳定性

问题，有关问题已引起研究者们的关注和重视.

3结论
    （1）用原位法和以硝酸根型水滑石为前驱体的水

溶液中阴离子直接交换法合成了草酸根柱撑 Mg：Al、
Zn：Al水滑石层柱材料，XRD结果表明，样品具有良好
的结晶性和层有序性.



    （2）与阴离子直接交换法合成柱撑水滑石相比.

原位合成法由于通过共沉淀方式一步合成，使得合成

过程耗时少、操作简单，既省去了阴离子直接交换法

需要事先制备水滑石前驱体的冗长过程，又避免了阴

离子直接交换法由于长时间的热溶胀而引起的水滑

石层的部分破坏，且合成样品物相纯净.

    （3  ）XRD分析表明，有机阴离子插入水滑石层间，

引起柱撑材料的热稳定性发生变化（通常呈降低的趋

势），但对不同的层组成，这种变化的程度是不同的，

如对Zn：Al  系列样品，其热稳定性降低的程度明显大

于Mg：Al  系列，可能的原因是由于层组成不同，层柱之

间相互作用的程度不同，导致对材料热稳定性的影响

也有所不同. 而不同方法合成的样品其热稳定性相
差不大.    ’
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SyntheSiS and Thermal Stability of Oxalate—intercalated HydrotalCites

GUO Jun，FENG Xing，LI Wan—qian  ，HU Chuan—yue，YI Tao，SHEN Xiang—zhong
（Department of  Chemislry and  Material  Science，HunanInstitute of  Humanjtie8Science  and  Technology，Loudj  417000，China）

    Abstract：Oxalate anions pillaDed layeDed double hydroxide8（LDH8）  weDe 8yn刨he3ized by in—8itu BynIhetic method and direct ion—exchange

Deaction in aqueous solution using nitrate—containing LDH 88 pDecursors，and we”e characterized by XRD，IR and DTA.The thermal slabilitjes of

Bynthesized 8amples were 8tudied.Resull8 8how that the pill且玎ed p玎oducts can be prepaDed u8ing both method8，but the sample pDepared by in situ

8ynthetjc method has higher crystallity and better l且yeDed structure than that of the 8ample prepared by diDect anion exchange method.Results

fDom DTA studies indicate that the thermal Btabiljtie8 0f the oxAlate—intercalated MgjAl—LDHs 8re higher than that of the ZnnAl—LDH8，and the

thermal 8tabilitie8 0f the pilla∞ed pDoduct8 a玎e Blightly dec玎eased with the NO，’ions replaced by the organo—anion8.Le88 thermal 8tability

diⅡ‘eDence8 are observed  for the pDepared Bamples via the two d近；玎ent methods.86gs.  ，l4refs.
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