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镧掺杂焙烧镁铝水滑石的制备及其吸附性能研究 
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摘  要：采用共沉淀法合成出一系列镁铝镧摩尔比不同的镧掺杂水滑石(La-LDHs)，并将镧掺杂水滑石的焙烧产

物(La-LDHs-450)用于刚果红染料废水的吸附。考察了镁铝镧摩尔比、吸附剂投加量、吸附温度及刚果红浓度对吸

附效果的影响。实验结果表明: 对于 150 mL 20 mg/L的刚果红模拟废水溶液，Al3+/La3+比为 23:1的镁铝镧类水滑

石，投放量为 20 mg，在 20 ℃下吸附 330 min，去除率可达到 91.2%。 
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PREPARATION AND ADSORPTIVE PROPERTY OF 

MAGNESIA-ALUMINA HYDROTALCITE CALCINED WITH LA-DOPED 
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(College of Chemistry and Material Science, Longyan University, Longyan, Fujian 364012, China) 

Abstract: A series of La-doped hydrotalcite (La-LDHs) with different ratio of La3+/Al3+ were synthesized by 
coprecipitation method and the removal of Congo red by calcined La-doped hydrotalcite was investigated. The 
effect of different ratio of La-LDHs-450, adsorbent additive amount, reaction temperature and initial dye 
concentration were studied. The results showed that 91.2% Congo red was adsorbed by 20 mg La-LDHs-450 
(La3+/Al3+= 23:1) at 20 ℃ after 330 min of reaction in 150 mL Congo red solution with the concentration of 20 
mg/L. 
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水滑石类材料又称双金属氢氧化物(LDHs)，它

是一种重要的阴离子层状无机材料，其典型的镁铝

水滑石化学式为：[Mg6Al2(OH)16CO3]·4H2O，层板
上的离子可被半径相近、电荷相近的金属离子取代

而使层板电荷密度可调、层间阴离子可交换，有利

于多种功能离子的引入而受到人们的广泛关注，其

在吸附、催化、离子交换等方面具有巨大的应用潜

力[1-3]，是现今国内外研究的热点之一。目前水滑石

及其焙烧产物作为阴离子污染物（如茜素黄 GG、

弱酸性染料亮蓝 R、阴离子染料酸性蓝 80、酸性红
88等）的吸附剂已有不少报道[4-7]，且吸附效果明显。 
而稀土元素因为其特殊的电子结构，近年来逐

渐成为各种材料的重要掺杂元素[8]。稀土金属结构

特殊，有人将稀土离子引入水滑石结构中，制备含

稀土金属水滑石材料，以它为前驱体，经焙烧后可

得到具有比表面积大、稀土元素分布均匀、各种金

属离子之间协同良好的复合金属氧化物。稀土掺杂

水滑石用于染料废水的吸附处理还鲜见报道。本研
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究利用水滑石的结构特征，采用共沉淀法引入稀土

离子 La3+对其进行掺杂，改进水滑石的表面和结构

特征，用 XRD、FT-IR对其结构及性能进行了表征，
并将其焙烧产物用于刚果红染料废水的吸附，考察

其对刚果红染料废水吸附效果和影响吸附效果的

因素。 

1  实验部分 

1.1  主要仪器及试剂 

DX-2700型 X射线粉末衍射仪（丹东方圆仪器
有限公司），测定参数：Cu 靶、Kα 辐射、角度为
3°~65°、扫描速度为 0.08°/s；360FT-IR型傅立叶变
换红外线谱仪（美国 Nicolet 仪器公司）；80-2B 型
台式离心机（上海安亭科学仪器厂）；WJF-2000型
可见分光光度计（UNICO公司），测定波长：499 nm。 
刚果红、Mg(NO3)2·6H2O、Al(NO3)3·9H2O、

La(NO3)3·9H2O、NaOH、Na2CO3(所有试剂均为AR)。 
1.2  La-LDHs及 La-LDHs-450的制备 
按(M2+ )/(M3+ ) = 2的比例将Mg(NO3)2·6H2O、

Al(NO3)3·9H2O和La(NO3)3·9H2O，用去离子水溶解
制成混合盐溶液倒入三口烧瓶中；另按比例称取

NaCO3和NaOH配置成混合碱溶液，在30 ℃下滴加
到盐溶液中，保持pH值在10左右。滴加完毕后温度
升至70 ℃回流2 h，趁热转入反应釜中，150 ℃水热
处理10 h。抽滤反复洗涤多次直至pH = 7。最后把
样品在100 ℃下烘干2 h，研磨过100目筛，可得一
系列比例的Mg/Al/La类水滑石La-LDHs。将制得的
La-LDHs在450℃下焙烧5 h即可得Mg/Al/La复合氧
化物，记为La-LDHs-450，制得的产物干燥备用。 
1.3  吸附实验 

在 150 mL质量浓度为 40 mg·L-1的刚果红模拟

染料废水中，加入 20 mg的 La-LDHs-450，在 30℃
下恒温搅拌一定时间后（每隔 30 min测 1次），量
取吸附后的刚果红模拟染料废水溶液，高速离心取

上层清液，用可见分光光度计在 499 nm处测定其
吸光度，计算 La-LDHs-450对刚果红的去除率 η。
La-LDHs-450对溶液中刚果红的去除率 η用下式计
算：η = (C0-C)/C0，其中 C0、C分别为吸附前、后
刚果红溶液的浓度。 

2  结果与讨论 

2.1  XRD分析 
图1为不同x(Al3+)/x(La3+)的水滑石XRD图谱，

样品 a、b、c、d、e均具有层状结构水滑石的 4个
特征衍射峰（d003、d006、d009 和 d110），可见
其主要晶相为水滑石相。样品 a~d，峰形尖锐，谱
图基线低且平稳，同一特征衍射峰对应的衍射角变

化不大，晶相比较单一，说明在此条件下制得的水

滑石样品晶面生长有序度高，颗粒的结晶性较好，

晶体结构较为完整。随着镧掺杂量的增大，各晶面

的特征衍射峰强度逐渐减弱，在 17°左右的衍射峰
强度不断增强。在 x(Al3+)/x(La3+) = 3:1时，各晶面
的特征衍射峰强度最低，峰形宽化，说明大量 La
的插入使层板八面体变形，形成的类水滑石样品结

晶度较差，晶格不完整。其原因可能是因为 La3+的

离子半径（0.106 nm）比 Al3+和 Mg2+的离子半径（分

别为 0.050 和 0.07 nm）大得多，当 La3+同晶取代

Al3+和 Mg2+离子进入水滑石层晶格后，会引起 Al-O
和Mg-O八面体发生畸变，形成的八面体比周围的
铝、镁八面体大，从而使层板金属离子中心的距离

增大[9]。在 33°时出现一个新峰形，可能是含镧氢氧
化物的衍射峰，说明在镧含量较大的时候，部分镧

可能以其他形式存在于水滑石中。La-LDHs 样品
（a~e）的晶体结构参数如表 1所示。从表 1可以看
出，随着大原子半径 La对类水滑石中 Al取代的增
加，层间距 d003、d009及金属阳离子间距 a、c值
都逐渐变大。当 x(Al3+)/x(La3+) = 3:1时，La在类水
滑石晶体中的较多掺杂导致其结构松散，类水滑石

化合物的特征峰减弱，层间距等晶体参数变小。 
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图 1 不同 x(Al3+)/x(La3+)的水滑石的 XRD图谱 
Fig. 1  XRD patterns of hydrotalcite with different 

x(Al3+)/x(La3+) 
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图 1中曲线 f为 La-LDHs粉末在 450℃下焙烧
5 h后的 XRD 图谱，可以看出 La-LDHs的特征衍
射峰（003)、(006)、(009)、和(110)强度很弱并发生
宽化，层状结构基本消失。各衍射峰之间的比例也

发生明显改变。实验同时发现，在 2θ 为 43.70o和

62.99o附近出现较强的衍射峰，即MgO所对应的特
征峰，说明 La-LDHs-450具有水滑石所不具备的介
孔结构。此类结构对于材料的吸附与催化性能等具

有重要影响。 

表 1  不同 x(Al3+)/(La3+)类水滑石化合物的晶体参数 
Table 1  The lattice parameter of hydrotalcite with different x(Al3+)/x(La3+) 

样品 x(Al3+)/(La3+) d003/nm d006/nm d009/nm d110/nm a/nm c/nm 

1 

2 

3 

4 

5 

23:1 

18:1 

13:1 

8:1 

3:1 

0.74693 

0.74880 

0.75245 

0.75647 

0.75065 

0.37667 

0.37627 

0.37811 

0.37954 

0.37856 

0.25197 

0.25177 

0.25281 

0.25344 

0.24971 

0.15189 

0.15194 

0.15202 

0.15222 

0.15195 

0.30378 

0.30388 

0.30404 

0.30444 

0.30390 

2.24079 

2.24640 

2.25735 

2.26941 

2.25195 

 
2.2  IR分析 

不同x(Al3+)/x(La3+)的水滑石样品的IR图谱如
图2所示。从图中可以看出，a~e的红外线谱图均有
水滑石的特征峰。在图2中，约在3450 cm-1处出现

的强而宽的峰归属于层板羟基的伸缩振动峰；在

1650 cm-1处出现结晶水缔合羟基的弯曲震动峰；在

1380 cm-1左右出现碳酸根中C-O键的对称伸缩振动
的分裂峰；在1050~600 cm-1范围内出现了的Al-O和
Mg-O骨架振动的特征吸收峰[10]。在x(Al3+)/x(La3+) 
= 3:1图谱中的1380~1500 cm-1范围内出现了新的峰

形，正如图1中的新出现的峰，说明此处出现了镧
的氢氧合物。对于镧的掺入并没有改变水滑石的结

构，谱图形状基本一致，峰形基本相同，谱峰的强

度随着掺杂镧的含量的增加而逐渐变弱。 
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图 2 不同 x(Al3+)/x(La3+)的水滑石的红外线图谱 
Fig. 2  FT-IR spectra of hydrotalcite with different 

x(Al3+)/x(La3+) 

2.3  不同影响因素对吸附效果的影响 

2.3.1  n(Mg)/n(Al)/n(La)  
以不同比例的La-LDHs-450对刚果红模拟染料

废水进行吸附实验，对吸附效果有较大影响。由表

2可以看出 La-LDHs-450对刚果红的吸附并未随着
Mg、Al、La 比例的变化呈现出规律性变化，也未
随着晶面间距的增大而升高。其中 Al3+/La3+ = 23:1
的水滑石对刚果红的脱色率最高，脱色速度最快，

此时对刚果红吸附具有最佳晶面间距，为最佳配

比。 
表 2  不同Al3+/La3+比的La-LDHs-450对刚果红模拟染料废

水吸附效果的影响 
Table 2  The effect of Al3+/La3+ ratio on the adsorption of 

Congo red by La-LDHs-450  
Al3+/La3+ 吸附后刚果红的浓度/mg·L-1 去除率/% 

3:1 15.388 61.5 
8:1 11.892 70.3 
13:1 21.464 46.3 
18:1 10.812 73.0 
23:1 8.204 79.5 
刚果红的初始浓度为 40 mg·L-1; 温度为 30 ℃; La-LDHs-450的投放

量为 20 mg; 330 min 
 

2.3.2  染料的初始浓度 
La-LDHs-450对不同初始浓度的刚果红模拟染

料废水进行吸附实验，结果如表 3所示。由表 3可
知刚果红模拟染料废水的初始浓度为 30 mg·L-1时

对刚果红模拟染料废水吸附效果最佳，去除率可以

达到 90%，当刚果红模拟染料废水的初始浓度超
过 30 mg·L-1时，超过了 La-LDHs-450对刚果红的
吸附能力，去除率会降低。但当刚果红染料的初

始浓度低于 30 mg·L-1时，传质推动力下降不利于
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吸附，故刚果红染料模拟废水吸附的最佳初始浓

度为 30 mg/L。 
表 3  不同的染料初始浓度对刚果红模拟染料废水吸附效

果的影响 
Table 3 The effect of initial concentration of dye on the 

adsorption of Congo red 
浓度/mg·L-1 吸附后刚果红的浓度/mg·L-1 去除率/% 

20 9.750 51.3 

30 3.000 90.0 

40 8.204 79.5 

50 9.825 80.3 

60 19.656 67.2 

Al3+/La3+ = 23:1; La-LDHs-450的投放量为20 mg; 温度为 30 ℃; 330 min 
 

2.3.3  La-LDHs-450的投放量 
分别用不同投放量的La-LDHs-450对刚果红模

拟染料废水进行吸附实验，结果如表 4 所示：当
La-LDHs-450的投放量为 20 mg时，La-LDHs-450
对刚果红的吸附效果达到最佳，去除率达到 90.0%。 
表4  不同的La-LDHs-450投放量对刚果红模拟染料废水吸

附效果的影响 
Table 4 The effect of La-LDHs-450 dosage on the adsorption of 

Congo red  

La-LDHs-450/mg 吸附后刚果红的浓度/mg·L-1 去除率/% 

10 14.937 50.2 

15 8.904 70.3 

20 3.000 90.0 

25 3.252 89.2 

30 3.363 88.8 

Al3+/La3+ = 23:1; 刚果红的初始浓度为 30 mg·L-1; 温度为 30 ℃; 330 
min 

 

随着 La-LDHs-450 的投放量逐渐增多，
La-LDHs-450对刚果红的吸附效果越来越明显，去
除率逐渐提高，这是由于 La-LDHs-450的投放量增
多了，但刚果红模拟染料废水溶液的浓度不变，因

此单位体积的刚果红模拟染料废水溶液接触的

La-LDHs-450的量增多，La-LDHs-450对刚果红的
去除率也随之增大。但当投放量高于 20 mg时，增
大投放量对刚果红的吸附效果没有增加反而略有

下降。因为 La-LDHs-450用量大颗粒之间会相互吸
附、团聚趋势增加，相互掩盖其表面活性位，造成

与刚果红实际 碰撞接触 减少，反而 抑制

La-LDHs-450对刚果红的吸附。 
2.3.4  吸附温度 

表 5  不同的吸附温度对刚果红模拟染料废水吸附效果的
影响 

Table 5 The effect of temperature on the adsorption of Congo 
red 

温度/℃ 吸附后刚果红的浓度/mg·L-1 去除率/% 

20 2.631 91.2 

30 3.000 90.0 

40 3.717 87.6 

50 4.620 84.7 

60 5.505 81.7 

Al3+/La3+ = 23:1; La-LDHs-450的投放量为 20 mg; 刚果红的初始浓

度为 30 mg·L-1; 330 min 
 

不同吸附温度对La-LDHs-450吸附刚果红染料
废水吸附效果有较大影响：20℃吸附效果最好，
60℃时吸附效果最差。如表 5 所示：La-LDHs-450
对刚果红的吸附效果是随温度升高吸附率逐渐下

降，但幅度不大，可见 La-LDHs-450对刚果红的吸
附主要为物理吸附，低温有利于物理吸附。因此，

选择较低的温度下进行吸附实验，有利于水滑石的

吸附且利于工业生产中的效益。 
2.4  La-LDHs-450的再生实验 

将吸附刚果红后的 La-LDHs-450过滤回收，放
置马弗炉中 450℃焙烧，重新利用，对刚果红溶液
进行脱色实验，对刚果红的吸附率仍可以达到

85.2%。说明镁铝镧类水滑石是一种性能良好的可
循环利用的水体净化材料。 

3  结论 

采用共沉淀法合成了 La-LDHs，XRD和 IR结
果表明 La-LDHs具有典型水滑石特征衍射峰，颗粒
的结晶性较好，晶体结构完整，少量 La3+进入水滑

石，使水滑石层间距增大，对染料的吸附起到重要

作用。镧掺杂镁铝水滑石的人工合成条件温和，常

规条件下即可合成。将镧掺杂镁铝水滑石的焙烧产

物La-LDHs-450用于刚果红染料废水吸附具有良好
的吸附效果；La-LDHs-450吸附 30 mg·L-1的刚果红

的最优条件是：n(Al)/n(La)为 23:1的 La-LDHs-450，
投放量为 20 mg，20 ℃下吸附 330 min，去除率最
高可达到 91.23%；焙烧态镁铝镧水滑石对刚果红染
料废水的吸附在较低的温度下效果更佳，其用量

少，这有利于实现工业废水的处理。 
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