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摘要:以棉花秸秆为原料、ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３ 为改性剂制备活性炭(ＡＣ)ꎮ 利用中心复合设计法(ＣＣＤ)对主要影响因子进行参数

优化ꎬ并利用预测模型确定最佳制备工艺为:活化温度为 ６４０℃、浸渍质量比(棉秸秆与改性剂的质量比)为 １􀆰 ５８ ∶１、活化时间为
８７ ｍｉｎ、改性剂配比(改性剂中 ＺｎＣｌ２ 与 ＡｌＣｌ３ 的质量比)为 ９ ∶１ꎮ 在实际实验条件下ꎬ样品得率、总酸含量分别为 ４４􀆰 ３２％、０􀆰 ８７
ｍｍｏｌ / ｇꎬ与模型预测值误差分别为 １􀆰 ７９％、１􀆰 ０４％ꎮ 利用碱性有机染料甲基紫研究其吸附性能ꎬ当活性炭投加量为 １􀆰 １８ ｇ / Ｌ、溶
液质量浓度为 ８２􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ 时ꎬ其对甲基紫去除率均能达到 ９０％以上ꎮ ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３ 改性棉秸秆基活性炭具有良好的吸附性能ꎬ
为棉秸秆的应用提供了参考依据ꎮ
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　 　 多年以来ꎬ研究人员对利用生物质制备活性炭

进行了大量研究[１]ꎮ 生物炭含碳量尤为丰富ꎬ逐渐

成为一种成本低廉且效果优异的吸附剂ꎮ 可用来制

作生物质活性炭的原料有木屑[２]、秸秆、椰壳[３] 等ꎮ
张宾朋等[４] 利用脱硫稻壳残渣制备的活性炭是处

理含恩诺沙星废水的理想材料ꎮ 程琼[５] 采用玉米

秸秆制备活性炭ꎬ结果发现氨水、ＮａＣＯ３ 为改性剂ꎬ
可使活性炭对苯二酚的去除率明显提高ꎮ 利用秸秆

制备活性炭吸附剂进行环境净化符合绿色循环经济

的理念[６]ꎮ 棉花在我国新疆种植面积极大ꎬ棉花秸

秆产出量高[７]ꎬ且其含有丰富的碳元素ꎬ灰分含量

较低[８－９]ꎮ 目前大多利用单因素和正交法对活性炭

的制备工艺进行研究ꎮ 马培勇等[１０] 通过单因素实

验考察了活性炭制备过程中各单因素对其性能的影

响ꎬ但无法对各因素之间的交互影响进行描述ꎮ 孔

德国等[１１]采用正交法研究棉秆基活性炭制备过程

中各因素对活性炭持水能力的影响ꎬ但最终的实验

方案需要进一步验证ꎮ
响应曲面优化法是 １９５１ 年英国统计学家 Ｇ.

Ｂｏｘ 和 Ｗｉｌｓｏ 提出的将数学和统计相结合的一种优

化方法[１２]ꎮ 能以较少实验次数和较短的时间对所

选的参数进行全面优化[１３]ꎬ并寻求最优实验条件参

数[１４]ꎮ 项国梁等[１５] 利用响应面优化法ꎬ在最优条

件下制备的甘蔗渣－污泥基活性炭吸附值优于未优

􀅰１６１􀅰



现代化工 第 ４１ 卷第 ６ 期

化条件下制备的活性炭ꎮ
因此ꎬ笔者以棉花秸秆为原料ꎬ选用 ＺｎＣｌ２ /

ＡｌＣｌ３ 为改性剂制备 ＡＣꎮ 利用中心复合设计 ＣＣＤ
分析各工艺条件间的交互影响及各因素与活性炭性

能之间的关系ꎬ优化改性棉秆基活性炭制备工艺的

参数ꎮ 并利用染料对 ＡＣ 吸附性能进行研究ꎮ

１　 材料及仪器

材料:废弃的棉花秸秆、ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３ 改性剂、
ＨＣｌ、甲基紫ꎮ

仪器:ＯＴＦ－１２００Ｘ 管式电阻炉ꎻ５７００ 傅里叶变

换红外光谱仪ꎻＴｒｉＳｔａｒ Ⅱ ３０２０ 比表面积及孔径分析

仪ꎻＵＶ－１８００ 紫外分光光度计ꎮ

２　 实验方法

２􀆰 １　 活性炭的制备

用蒸馏水清洗棉花秸秆并干燥至恒重ꎬ用破碎

机破碎ꎻ称取适量破碎后的棉秸秆ꎬ在 ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３
的水溶液中浸渍ꎬ干燥后备用ꎻ将浸渍后的样品置于

管式电阻炉中ꎬ密封抽真空ꎬ通入适量氮气ꎬ按具体

实验条件设置程序烧制活性炭ꎬ冷却后用球磨机将

其研磨至粉末状(１００ 目)ꎻ研磨后的样品用体积比

为 ９ ∶１的水和盐酸混合液浸泡 ２ ｈꎬ反复清洗至清洗

液呈中性ꎬ后于 １０５℃ 干燥 ２４ ｈꎬ得棉秆基活性炭

(简称 ＡＣ)ꎮ
２􀆰 ２　 实验设计

利用 ＣＣＤ 中心复合设计ꎬ以活性炭得率和总酸

含量为测试指标进行响应面分析实验ꎮ 自变量因素

编码及水平如表 １ 所示ꎮ 其中浸渍比为浸渍时棉秸

秆与改性剂的质量比ꎬ改性剂配比为改性剂中 ＺｎＣｌ２
与 ＡｌＣｌ３ 的质量比ꎮ

表 １　 ＣＣＤ 实验设计表

因素
水平

编码 (－α) (－１) (０) (＋１) (＋α)

活化温度 / ℃ Ａ ５５０ ６００ ６５０ ７００ ７５０

活化时间 / ｍｉｎ Ｂ ５０ ７０ ９０ １１０ １３０

浸渍比 Ｃ ０􀆰 ５ ∶１ １ ∶１ １􀆰 ５ ∶１ ２ ∶１ ２􀆰 ５ ∶１

改性剂配比 Ｄ ７ ∶１ ８ ∶１ ９ ∶１ １０ ∶１ １１ ∶１

２􀆰 ３　 活性炭性能测试

利用表面分析仪ꎬ通过 Ｎ２ 吸脱附等温线并利用

ＢＥＴ 多点法和 ＢＪＨ 法计算活性炭比表面积、孔体积

及孔径参数ꎻ利用红外光谱仪测定活性炭表面基团

的化学成分ꎻ采用 Ｂｏｅｈｍ 滴定法测定活性炭中酸性

基团的含量[１６]ꎮ
活性炭得率的计算式为:

活性炭得率 ＝
(活化后产品质量 / 活化前产品质量) × １００％ (１)

　 　 吸附容量计算式为:
Ｑ ＝ [Ｖ(Ｃｏ － Ｃｅ)] /Ｍ (２)

式中:Ｑ 为吸附容量ꎬｍｇ / ｇꎻＣｏ、Ｃｅ 分别为初始质量

浓度和平衡后甲基紫质量浓度ꎬｍｇ / ＬꎻＶ 为溶液体

积ꎬｍＬꎻＭ 为吸附剂质量ꎬｇꎮ

３　 结果与分析

３􀆰 １　 中心复合设计法(ＣＣＤ)结果分析

利用统计软件 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ８􀆰 ０ 中的 ＣＣＤ 设计

对表 １ 中的 ４ 个影响因素进行实验设计ꎬ升温速率

和浸泡时间分别取定值 ５℃ / ｍｉｎ 与 ２４ ｈꎮ 实验结果

如表 ２ 所示ꎮ
表 ２　 ＣＣＤ 法实验方案及结果表

序号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

得率 /
％

总酸含量 /

(ｍｍｏｌ􀅰ｇ－１)

１ ６００ ７０ １ ∶１ ８ ∶１ ４５􀆰 ６２ ０􀆰 ６８

２ ７００ ７０ １ ∶１ ８ ∶１ ４１􀆰 ４５ ０􀆰 ３９

３ ６００ １１０ １ ∶１ ８ ∶１ ４５􀆰 ０１ ０􀆰 ９０

４ ７００ １１０ １ ∶１ ８ ∶１ ４３􀆰 ７９ ０􀆰 ３７

５ ６００ ７０ ２ ∶１ ８ ∶１ ４３􀆰 ８６ ０􀆰 ８５

６ ７００ ７０ ２ ∶１ ８ ∶１ ３７􀆰 ８７ ０􀆰 ２４

７ ６００ １１０ ２ ∶１ ８ ∶１ ３７􀆰 ６７ ０􀆰 ５７

８ ７００ １１０ ２ ∶１ ８ ∶１ ４５􀆰 ５８ ０􀆰 ８９

９ ６００ ７０ １ ∶１ １０ ∶１ ４０􀆰 １８ ０􀆰 ５８

１０ ７００ ７０ １ ∶１ １０ ∶１ ４１􀆰 ５７ ０􀆰 ８２

１１ ６００ １１０ １ ∶１ １０ ∶１ ４４􀆰 ５８ ０􀆰 ６３

１２ ７００ １１０ １ ∶１ １０ ∶１ ３７􀆰 ５１ ０􀆰 ６５

１３ ６００ ７０ ２ ∶１ １０ ∶１ ３７􀆰 ３５ ０􀆰 ７３

１４ ７００ ７０ ２ ∶１ １０ ∶１ ３９􀆰 ８６ ０􀆰 ６４

１５ ６００ １１０ ２ ∶１ １０ ∶１ ３５􀆰 ８３ ０􀆰 ３１

１６ ７００ １１０ ２ ∶１ １０ ∶１ ４２􀆰 ９４ ０􀆰 ６３

１７ ５５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ３６􀆰 ６９ ０􀆰 ５３

１８ ７５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４１􀆰 ７７ ０􀆰 ８６

１９ ６５０ ５０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４１􀆰 ８７ ０􀆰 ５３

２０ ６５０ １３０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４３􀆰 ９４ ０􀆰 ３５

２１ ６５０ ９０ ０􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ３９􀆰 ９４ ０􀆰 ６３

２２ ６５０ ９０ ２􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４３􀆰 ６１ ０􀆰 ４５

２３ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ７ ∶１ ３７􀆰 １２ ０􀆰 ５４
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续表

序号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

得率 /
％

总酸含量 /

(ｍｍｏｌ􀅰ｇ－１)

２４ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ １１ ∶１ ４０􀆰 ７２ ０􀆰 ５５

２５ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４３􀆰 １４ ０􀆰 ４７

２６ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４１􀆰 ２９ ０􀆰 ８５

２７ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４４􀆰 ３８ ０􀆰 ３５

２８ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４４􀆰 ２６ ０􀆰 ４８

２９ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４２􀆰 ５１ ０􀆰 ６０

３０ ６５０ ９０ １􀆰 ５ ∶１ ９ ∶１ ４４􀆰 ４５ ０􀆰 ４６

采用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０ 对表 ２ 的实验数据进行

多元回归方程拟合ꎬ得到活性炭样品得率 Ｙ１、总酸

含量 Ｙ２ 的预测模型方程为:
Ｙ１ ＝ ４３􀆰 １８ － ０􀆰 ６４Ａ － ０􀆰 ８４Ｂ ＋ １􀆰 ６５Ｃ － ０􀆰 ９４Ｄ －
０􀆰 ５２ＡＢ ＋ ０􀆰 ２１ＡＣ － ０􀆰 １４ＡＤ ＋ １􀆰 １７ＢＣ ＋ ０􀆰 ７７ＢＤ ＋

０􀆰 １５ＣＤ － １􀆰 ２２Ａ２ － ０􀆰 ６４Ｂ２ － ０􀆰 ４０Ｃ２ ＋ ０􀆰 ２２Ｄ２

(Ｒ２
１ ＝ ８１􀆰 ６７％) (３)

Ｙ２ ＝ ０􀆰 ８６ － ０􀆰 ０５６Ａ － ０􀆰 ０１４Ｂ － ０􀆰 ０２６Ｃ ＋ ０􀆰 ０３８Ｄ －

０􀆰 ０３５ＡＢ ＋ ０􀆰 ０２５ＡＣ ＋ ０􀆰 ０２０ＡＤ ＋ ２􀆰 ８７５ × １０ －３ＢＣ －
０􀆰 ０３９ＢＤ － ０􀆰 ０４３ＣＤ － ０􀆰 １１Ａ２ － ０􀆰 ０７８Ｂ２ － ０􀆰 ０５３Ｃ２ －

０􀆰 １０Ｄ２(Ｒ２
２ ＝ ９０􀆰 ２４％) (４)

　 　 回归方程的方差分析结果如表 ３、表 ４ 所示ꎮ
表 ３　 样品得率回归方程的方差分析

来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ２０４􀆰 ３１ １４ １４􀆰 ５９ ４􀆰 ７７ ０􀆰 ００２４

Ｘ１ ９􀆰 ６０ １ ９􀆰 ６０ ３􀆰 １４ ０􀆰 ０９６７

Ｘ２ １６􀆰 ９０ １ １６􀆰 ９０ ５􀆰 ５３ ０􀆰 ０３２８

Ｘ３ ６５􀆰 ７４ １ ６５􀆰 ７４ ２１􀆰 ５０ ０􀆰 ０００３

Ｘ４ ２１􀆰 ０６ １ ２１􀆰 ０６ ６􀆰 ８９ ０􀆰 ０１９２

Ｘ１Ｘ２ ４􀆰 ３１ １ ４􀆰 ３１ １􀆰 ４１ ０􀆰 ２５３８

Ｘ１Ｘ３ ０􀆰 ６８ １ ０􀆰 ６８ ０􀆰 ２２ ０􀆰 ６４３９

Ｘ１Ｘ４ ０􀆰 ３２ １ ０􀆰 ３２ ０􀆰 １０ ０􀆰 ７５１１

Ｘ２Ｘ３ ２１􀆰 ８６ １ ２１􀆰 ８６ ７􀆰 １５ ０􀆰 ０１７４

Ｘ２Ｘ４ ９􀆰 ４６ １ ９􀆰 ４６ ３􀆰 ０９ ０􀆰 ０９９０

Ｘ３Ｘ４ ０􀆰 ３５ １ ０􀆰 ３５ ０􀆰 １２ ０􀆰 ７３８４

残差 ４５􀆰 ８７ １５ ３􀆰 ０６ 　 　

表 ４　 样品总酸含量回归方程的方差分析

来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ０􀆰 ８７ １４ ０􀆰 ０６２ ９􀆰 ９１ <０􀆰 ０００１

Ｘ１ ０􀆰 ０７４ １ ０􀆰 ０７４ １１􀆰 ７８ ０􀆰 ００３７

Ｘ２ ４􀆰 ６４３×１０－３ １ ４􀆰 ６４３×１０－３ ０􀆰 ７４ ０􀆰 ４０３４

Ｘ３ ０􀆰 ０１６ １ ０􀆰 ０１６ ２􀆰 ５３ ０􀆰 １３２４

Ｘ４ ０􀆰 ０３４ １ ０􀆰 ０３４ ５􀆰 ３９ ０􀆰 ０３４８

Ｘ１Ｘ２ ０􀆰 ０２０ １ ０􀆰 ０２０ ３􀆰 １８ ０􀆰 ０９４９

Ｘ１Ｘ３ ０􀆰 ０１０ １ ０􀆰 ０１０ １􀆰 ６４ ０􀆰 ２１９２

Ｘ１Ｘ４ ６􀆰 ４７２×１０－３ １ ６􀆰 ４７２×１０－３ １􀆰 ０３ ０􀆰 ３２６０

Ｘ２Ｘ３ １􀆰 ３２３×１０－４ １ １􀆰 ３２３×１０－４ ０􀆰 ０２１ ０􀆰 ８８６５

Ｘ２Ｘ４ ０􀆰 ０２５ １ ０􀆰 ０２５ ３􀆰 ９３ ０􀆰 ０６６１

Ｘ３Ｘ４ ０􀆰 ０２９ １ ０􀆰 ０２９ ４􀆰 ６１ ０􀆰 ０４８６

残差 ０􀆰 ０９４ １５ ６􀆰 ２７８×１０－３ 　 　

由实验结果可知ꎬ活性炭得率和总含酸量的相

关系数 Ｒ２ 分别为 ８１􀆰 ６７％和 ９０􀆰 ２４％ꎬ表明模型具

有较好的相关性ꎮ 在实验范围内ꎬ该方程模型可以

解释 活 性 炭 样 品 得 率 ８１􀆰 ６７％ 以 及 总 酸 含 量

９０􀆰 ２４％的实验数据离散情况ꎻ此模型可以用于

ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３ 改性棉秆基制备活性炭的理论预测ꎬ其
中(Ｘ１、Ｘ２、Ｘ３ 和 Ｘ４ 分别表示活化温度、活化时间、
浸渍质量比和活化剂质量比ꎮ)

由表 ３ 可知ꎬ得率模型 Ｙ１ 的 Ｐ 值 ０􀆰 ００２ ４ <
０􀆰 ０１ꎬ表明活性炭得率与 ４ 个因素之间存在较为显

著的多元回归关系ꎻ其中 Ｘ２、Ｘ３、Ｘ４、Ｘ１２的 Ｐ 值均<
０􀆰 ０５ꎬ说明这几项对 ＡＣ 炭得率的影响显著ꎮ 浸渍

比的 Ｆ 值为 ２１􀆰 ５０ꎬ为最主要影响因素ꎮ
由表 ４ 可知ꎬ模型 Ｙ２ 的 Ｐ 值<０􀆰 ０００ １ꎬ表明总

酸含量与 ４ 个影响因素之间存在极其显著的多元回

归关系ꎻ其中 Ｘ１、Ｘ４、Ｘ１２、Ｘ２２、Ｘ３２、Ｘ４２ 的 Ｐ 值均 <
０􀆰 ０５ꎬ说明这几项对 ＡＣ 总酸含量的影响显著ꎮ 活

化温度 Ｆ 值为 １１􀆰 ７８ 是最主要的影响因素ꎮ ４ 个因

素中浸渍质量比和改性剂质量比对 ＡＣ 总酸含量的

交互作用影响最为显著ꎮ
３􀆰 ２　 ＣＣＤ 因素响应面分析

３􀆰 ２􀆰 １　 总酸值

浸渍质量比和改性剂质量比对 ＡＣ 总酸值影响

的响应曲面图如图 １ 所示ꎮ 活化时间和改性剂质量

比对 ＡＣ 总酸值的响应曲面图如图 ２ 所示ꎮ 由图 １
和图 ２ 中可以看出ꎬ活性炭的总酸值随着浸渍质量

　 　 　 　 　 　 　

图 １　 浸渍质量比和改性剂质量比

对样品总酸值的响应曲面图
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图 ２　 活化时间和改性剂质量比

对样品总酸值的响应曲面图

比、改性剂质量比和活化时间的增加ꎬ均出现先升高

后下降的趋势ꎮ 这是由于改性剂用量的增加ꎬ可使

原料改性更充分ꎮ 而过多的 Ｚｎ２＋会导致表面的部分

含酸基团被破坏ꎬ降低 ＡＣ 总酸含量ꎮ 活化时间适

中时ꎬ改性 ＡＣ 含酸量达到较高值ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ２　 得率

活化温度与活化时间对 ＡＣ 得率的响应曲面图

如图 ３ 所示ꎮ 活化时间与浸渍质量比对 ＡＣ 得率的

响应曲面图如图 ４ 所示ꎮ 由图 ３ 可知ꎬ随着活化时

间的增加和 ６５０℃之后温度的升高ꎬ活性炭得率明

显下降ꎬ这是由于随着活化时间和活化温度的增加ꎬ
试样中部分物质挥发释放ꎬ使活性炭质量下降ꎮ 由

图 ４ 可知ꎬ随着浸渍质量比的增大和活化时间的减

少ꎬ活性炭得率逐渐增加ꎬ超过一定值后得率呈现降

低趋势ꎮ 在实验取值范围内ꎬ控制其中一个因素不

　 　 　 　 　 　 　

图 ３　 活化温度和活化时间对样品得率的

响应曲面图

图 ４　 活化时间和浸渍比对样品得率的

响应曲面图

变增大另一因素的取值时ꎬ响应值均出现先增大后

减小的趋势ꎮ 因此ꎬ在活性炭的制备过程中ꎬ需选取

合适的条件参数ꎬ从而达到较好的效果ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ３　 响应曲面优化

通过 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ 对 ＡＣ 得率和总酸含量方程

模型进行工艺条件优化ꎬ得到的最佳制备工艺为:活
化温度为 ６４０℃、浸渍质量比为 １􀆰 ５８ ∶１、活化时间为

８７ ｍｉｎ、改性剂质量比为 ９ ∶１ꎬ此时活性炭得率、总酸

值的响应值分别达到 ４３􀆰 ５４％、０􀆰 ８６ ｍｍｏｌ / ｇꎮ
在实验允许条件下ꎬ选择在活化温度为 ６４０℃、

浸渍质量比为 １􀆰 ５ ∶１、活化时间为 ９０ ｍｉｎ、改性剂质

量比为 ９ ∶１的条件下制备棉秆基活性炭并进行相关

指标测试ꎬ做 ３ 组平行实验取平均值ꎮ 测得样品得

率、总酸含量的平均值分别为 ４４􀆰 ３２％、０􀆰 ８７ ｍｍｏｌ / ｇꎬ
与模型预测值的误差分别为 １􀆰 ０４％、１􀆰 ７９％ꎮ 此

ＣＣＤ 模型的预测值与试验值之间具有较高的相关

性ꎬ将该模型用于 ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３ 改性棉秆基制备活性

炭试验条件的优化以及结果的预测是准确可靠的ꎮ
３􀆰 ３　 活性炭的表征分析

３􀆰 ３􀆰 １　 ＦＴ－ＩＲ 分析

最佳工艺条件下制备的棉秆基活性炭的傅里叶

变换红外光谱图如图 ５ 所示ꎮ

图 ５　 活性炭的红外光谱图

由图 ５ 可知ꎬＡＣ 光谱图在波数为 ７６９ ~ ６５９
ｃｍ－１左右的吸收峰属于 Ｏ—Ｈ 面外弯曲振动峰ꎮ
１ ５５０~６００ ｃｍ－１吸收峰主要由弯曲振动引起ꎬＣ—
Ｃ、Ｃ—Ｏ、Ｃ—Ｎ 单键的伸缩ꎬ其中 １ １７０ ｃｍ－１处吸收

峰是醚键中 Ｃ—Ｏ 的伸缩振动ꎻ１ ５４０ ｃｍ－１处出现的

吸收峰是由于活性炭骨架中 Ｃ􀪅􀪅Ｃ 伸缩振动[１７]ꎻ
３ ４３０ ｃｍ－１处出现的微弱吸收峰是氢键缔合的醇ꎬ酚
羟基 Ｏ—Ｈ 的伸缩振动或胺和酰胺基团中—ＮＨ 伸

缩振动ꎬ含氮基团的存在使活性炭具有一定的水溶

性ꎻ１ １７０ ｃｍ－１和 １ ５４０ ｃｍ－１处的吸收峰振动较强ꎬ
说明活性炭中醚键和 Ｃ􀪅􀪅Ｃ 基团含量较多ꎮ 棉花秸

秆经 ＺｎＣｌ２ / ＡｌＣｌ３ 改性制备的活性炭含有羟基、酚、
醚键等亲水基团ꎮ
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３􀆰 ３􀆰 ２　 孔结构及孔径分析

活性炭氮气吸脱附等温线如图 ６ 所示ꎮ 由图 ６
中可以看出ꎬ棉秆基活性炭的吸－脱附等温线结合

了Ⅰ型和Ⅳ型 ２ 种吸附等温线ꎮ 在较低的相对压力

(ｐ / ｐ０<０􀆰 １)下ꎬ吸附量急剧上升ꎮ 在 ｐ / ｐ０ >０􀆰 ４ 时ꎬ
出现微弱的滞后回线ꎬ说明活性炭中含有部分中孔

或大孔ꎮ

１—吸附等温线ꎻ２—脱附等温线

图 ６　 活性炭氮气吸脱附等温线

３􀆰 ４　 吸附性能研究

利用最优工艺下制备的活性炭对碱性阳离子有

机染料甲基紫进行吸附实验ꎮ
３􀆰 ４􀆰 １　 吸附剂投加量的影响

吸附剂投加量对吸附性能的影响如图 ７ 所示ꎮ
由图 ７ 可知ꎬ染料去除率随着活性炭投加量的增加

而迅速增大ꎬ投加量为 １ ｇ / Ｌ 时ꎬ对染料的去除率达

到 ９７％ꎬ随后逐渐趋于稳定ꎮ 当投加量为 ０􀆰 ５ ｇ / Ｌ
时ꎬＡＣ 对染料的吸附容量达到最大ꎬ为 １８２ ｍｇ / ｇꎮ
相比于程琼[５]利用氨水和 Ｎａ２ＣＯ３ 改性玉米秸秆活

性炭吸附量分别为 ７７􀆰 ５、６８􀆰 ７５ ｍｇ / ｇꎬ棉秆基活性

炭具有更大的吸附量ꎮ

１—吸附量ꎻ２—去除率

图 ７　 活性炭投加量对吸附效果的影响
　 　 注:甲基紫质量浓度为 １００ ｍｇ / ＬꎬｐＨ 为 ７ꎬＴ 为 ２５℃ꎮ

３􀆰 ４􀆰 ２　 染料初始质量浓度的影响

染料初始质量浓度对吸附性能的影响如图 ８ 所

示ꎮ 由图 ８ 可知ꎬ活性炭吸附量随着染料质量浓度

的增大而一直增加ꎮ 在染料质量浓度小于 １００ ｍｇ / Ｌ
时ꎬ１ ｇ / Ｌ 的活性炭对甲基紫的去除率可达 ９７％ꎮ

但当染料质量浓度过大时ꎬ去除率下降至 ９３％左

右ꎬ这主要是因为过高的染料质量浓度会因为吸附

点位的抢夺而抑制其吸附[１８]ꎬ随着染料质量浓度的

增大ꎬ去除率下降ꎮ 当活性炭投加量大于 １􀆰 １８ ｇ / Ｌ、
溶液质量浓度低于 １５０ ｍｇ / Ｌ 时ꎬ其对甲基紫去除率

均为 ９０％以上ꎮ 李本盛等[１９] 在柚皮残渣制备活性

炭对 Ｃｕ２＋ 吸附性能的研究中ꎬ活性炭投加量为

４ ｇ / Ｌꎬ对 ３０ ｍｇ / Ｌ 的 Ｃｕ２＋去除率为 ９４􀆰 ４７％ꎬ最大吸

附容量为 ７􀆰 ０９ ｍｇ / ｇꎮ 相比柚皮基活性炭ꎬ棉秆基

活性炭具有更大吸附容量ꎬ投加少量活性炭也有较

高去除率ꎮ

１—吸附量ꎻ２—去除率

图 ８　 染料初始质量浓度对吸附效果的影响
　 　 注:投加量 １ ｇ / ＬꎬｐＨ 为 ７ꎬＴ 为 ２５℃ꎮ

３􀆰 ４􀆰 ３　 吸附等温线研究

选用 Ｌａｎｇｍｕｉｒ 和 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ 吸附等温模型对活

性炭吸附甲基紫的吸附数据进行拟合ꎬ依据拟合曲

线的 Ｒ２ 值判断吸附过程更符合哪个模型ꎮ 计算的

相关参数如表 ５ 所示ꎮ
表 ５　 ２ 种等温方程的拟合参数

吸附

模型

Ｌａｎｇｍｕｉｒ

Ｑｍ / (ｍｇ􀅰ｇ－１) ＫＬ / (Ｌ􀅰ｍｇ－１) Ｒ２

ＡＣ ２５􀆰 ５９ ０􀆰 ２１０７ ０􀆰 ９０４５

吸附

模型

Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ

ＫＦ / [(ｍｇ􀅰ｇ－１)(ｍｇ􀅰Ｌ－１) －１ / ｎ] １ / ｎ Ｒ２

ＡＣ １０２􀆰 ７９ ０􀆰 ４４２８ ０􀆰 ９８９７

由表 ５ 可知ꎬＦｒｅｕｎｄｌｉｃｈ 吸附等温方程拟合曲线

的相关系数比 Ｌａｎｇｍｕｉｒ 的更大且接近于 ０􀆰 ９９９ ９ꎬ
表明甲基紫在 ＡＣ 上的吸附过程更符合 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ
吸附等温模型ꎬ为非均质多层吸附ꎮ Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ 吸

附等温方程中的参数 １ / ｎ<１ꎬ说明制备的活性炭和

甲基紫亲和力较大ꎬ吸附效果较好ꎮ

４　 结论

(１)在活化温度为 ６４０℃、浸渍质量比为 １􀆰 ５８ ∶

􀅰５６１􀅰
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１、活化时间为 ８７ ｍｉｎ、改性剂质量比为 ９ ∶１的最佳

制备工艺条件下ꎬＡＣ 得率、总酸含量的预测值分别

为 ４３􀆰 ５４％、０􀆰 ８６ ｍｍｏｌ / ｇꎻ验证试验 ＡＣ 得率、总酸

含量分别为 ４４􀆰 ３２％、０􀆰 ８７ ｍｍｏｌ / ｇꎬ与模型预测值误

差分别为 １􀆰 ７９％、１􀆰 ０４％ꎮ
(２)红外光谱分析表明ꎬＡＣ 含有羟基、酚、醚键

等亲水基团ꎻＡＣ 对甲基紫的吸附容量可达 １８２ ｍｇ / ｇꎮ
活性炭表面亲水基团的增加促进了其表面与碱性染

料分子的接触ꎬ染料分子易进入介孔炭孔道内部ꎬ提
高材料的吸附能力ꎮ

(３)活性炭对甲基紫有较好的吸附效果ꎬ活性

炭投加量为 ０􀆰 ５~２􀆰 ５ ｇ / Ｌ、染料质量浓度为 １０ ~ １５０
ｍｇ / Ｌ 时ꎬ活性炭对甲基紫去除率均能达到 ９０％ꎬ最
高达 ９７％以上ꎮ

(４)等温吸附研究表明ꎬＡＣ 对甲基紫的吸附为

多分子层吸附ꎬ根据 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ 模型拟合ꎬＡＣ 理论

最大吸附容量为 １０２􀆰 ７９ ｍｇ / ｇꎬ１ / ｎ<１ꎬ本实验制备

的活性炭和甲基紫亲和力较大ꎬ吸附效果较好ꎮ
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Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌꎬ２０１８ꎬ２３４:３７－４９.

[２０] Ｚｈｕ ＪꎬＦａｎ Ｆ ＴꎬＣｈｅｎ Ｒ Ｔꎬｅｔ ａｌ.Ｄｉｒｅｃｔ ｉｍａｇｉｎｇ ｏｆ ｈｉｇｈｌｙ ａｎｉｓｏｔｒｏｐｉｃ

ｐｈｏｔｏｇｅｎｅｒａｔｅｄ ｃｈａｒｇｅ ｓｅｐａｒａｔｉｏｎｓ ｏｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｆａｃｅｔｓ ｏｆ ａ ｓｉｎｇｌｅ Ｂｉ￣

ＶＯ４ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｓｔ [ Ｊ ] . Ａｎｇｅｗ Ｃｈｅｍ Ｉｎｔ Ｅｄꎬ ２０１５ꎬ ５４: ９１１１ －

９１１４.■
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