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摘要：本文以废活性炭为原料，氧化铁为添加剂，通过高温煅烧的方法制备载铁颗粒活性炭（ＩＯＣ
ＧＡＣ）。结果表明，ＩＯＣＧＡＣ制备的最佳工艺参数为：煅烧终温为９００℃，升温速率为６℃·ｍｉｎ－１，ｍ
（氧化铁）／ｍ（废活性炭）为４∶６，恒温时间为０．５ｈ，所得产品的比表面积达６３０．５ｍ２·ｇ－１，收率为
５０９％。对其进行ＳＥＭ，ＩＲ，ＸＲＤ表征分析，结果表明活性炭的表面负载了一层致密的铁氧化物，且
主要以αＦｅ、Ｆｅ３Ｏ４或γ－Ｆｅ２Ｏ３的形态存在，饱和磁化强度高达６６．２４７ｅｍｕ·ｇ

－１。
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ＧＡＣ）

　　活性炭具有发达的孔隙结构、巨大的比表面
积以及优良的吸附性能，已广泛应用于各行各

业［１－２］。然而活性炭的孔洞随着吸附的进行而逐

渐被吸附质填充饱和，从而失去吸附能力。废活

性炭是一种危险废弃物，若随意堆放，不仅会造成

环境污染，更是一种极大的资源浪费。
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　　目前已有的磁性活性炭制备方法主要有催化
法、浸渍法、化学共沉淀法、共溶法、混合法、吸附

法、一步法、螯合法等［３－１０］，但现有的制备方法存

在工艺较复杂、成本昂贵，产品磁性能不稳定，易

造成活性炭孔隙堵塞，产品比表面积较小等缺点。

本文以废活性炭为原料，氧化铁为磁性添加

剂，采用物理共混后高温煅烧的方法制备磁性吸

附剂，考察制备条件、对产品性能的影响，并对制

得的磁性吸附剂进行表征分析。

１　实验方法
１．１　实验材料

主要仪器：１０１Ａ－２Ｅ电热鼓风干燥箱（上海
实验仪器厂有限公司）；８９Ｔ２－Ａ管式电阻炉（意
丰电炉）；２４０×９０锥形球磨机（南昌通用化验制
样机厂）；ＪＷ－ＢＫ静态氮吸附仪（北京精盐酸微
高博科学技术有限公司）；ＸＬ３０ＥＳＥＭ环境扫描
电镜（荷兰 ＦＥＩ公司）；ＡＬＣ－２１０．４型万分之一
天平（北京赛多利斯科技仪器有限公司）；ＭＰＭＳ
－ＸＬ－７超导量子干涉仪（ＳＱＵＩＤ）（美国 Ｑｕａｎ
ｔｕｍＤｅｓｉｇｎ公司）；Ｄ８ＡＤＶＡＮＣＥ型 Ｘ射线衍射
仪（德国Ｂｒｕｋｅｒ公司）。

主要试剂：Ｆｅ２Ｏ３、ＨＣｌ。
所有试剂均为分析纯，购于国药集团化学试

剂有限公司，使用前未经任何处理。

废活性炭取自福建科宏生物工程有限公司，

用于三氯蔗糖生产过程中的脱色处理，新鲜活性

炭的亚甲基蓝吸附值 ≥１６ｍｌ／０．１ｇ、Ａ法焦糖脱
色率≥１１０％、ＰＨ值为 ３～５、２００目通过率
≥９０％。
１．２　ＩＯＣＧＡＣ的制备

预处理：称取一定量的废活性炭试样用去离

子水冲洗３次，除去其表面的杂质，再用０．００１Ｍ
的ＨＣｌ溶液冲洗３次，除去沉淀在活性炭孔隙中
的盐类，再用去离子水冲洗数次除去残留的酸液。

将水洗后的废活性炭置于干燥箱中于１０５℃下烘
２４ｈ以除去废活性炭中的水分和易挥发的有机
物，采用球磨机对烘干后的废活性炭进行研磨，筛

取１００－２００目之间的粉末活性炭备用。
ＩＯＣＧＡＣ的制备：称取数份一定质量比的上

述粉末活性炭和氧化铁，分别加入适量去离子水，

搅拌混合，采用成球机制成粒径在３～５ｍｍ的球
状混合物，将球状混合物置于烘箱中在１０５℃下

烘８ｈ后让其自然降温，并放置于干燥器中备用。
将烘干后的球状混合物置于管式炉中先在３００℃
下脱附３０ｍｉｎ，再于不同温度下再生、活化，冷却
后取出，经酸洗和水洗后置于烘箱中在１０５℃下
烘６ｈ即制得ＩＯＣＧＡＣ。
１．３　正交实验

采用正交试验法确定ＩＯＣＧＡＣ的最佳制备工
艺条件，以煅烧最终温度（记为 Ａ）、升温速率（记
为Ｂ）、ｍ（氧化铁）／ｍ（废活性炭）（记为 Ｃ）和恒
温时间（记为Ｄ）作为影响因素，以 ＩＯＣＧＡＣ的比
表面积和收率为评价指标，判断所选影响因素对

ＩＯＣＧＡＣ的比表面积和收率影响的强弱程度。制
备ＩＯＣＧＡＣ的具体实验因素水平见表１，同时设
计一个３水平４因素的正交实验 Ｌ９（３４），正交实
验表设计如表２所示。

表１　正交因素水平表
Ｔａｂ．１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｄｅｓｉｇｎ

水平

因素

Ａ终温／
℃

Ｂ升温速率／

℃·ｍｉｎ－１
Ｃｍ（氧化铁）／ｍ
（废活性炭）

Ｄ恒温
时间／ｈ

１ ８００ ４ ２∶８ ０．５
２ ９００ ６ ３∶７ １．０
３ １０００ ８ ４∶６ １．５

表２　正交实验表
Ｔａｂ．２　Ｏｒｒｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｄａｔａ

实验编号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
１ ８００ ４ ２∶８ ０．５
２ ８００ ６ ３∶７ １．０
３ ８００ ８ ４∶６ １．５
４ ９００ ４ ３∶７ １．５
５ ９００ ６ ４∶６ ０．５
６ ９００ ８ ２∶８ １．０
７ １０００ ４ ４∶６ １．０
８ １０００ ６ ２∶８ １．５
９ １０００ ８ ３∶７ ０．５

１．４　性能表征技术
１．４．１　环境扫描电镜微观形貌观察

本研究采用荷兰ＦＥＩ公司生产的ＸＬ３０ＥＳＥＭ
型环境扫描电镜，对９００℃再生后的再生活性炭
和最佳制备条件下制备的ＩＯＣＧＡＣ进行微观形貌
分析。具体操作步骤为：将样品贴在粘有导电胶

４５２
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的样品台上，超声洗涤，保证样品的充分均匀，再

将样品喷金后放入环境扫描电镜下观察，其中扫

描电镜的工作条件为：电压２０ｋＶ，温度为２６℃。
１．４．２　Ｘ射线衍射

本研究采用德国 Ｂｒｕｋｅｒ公司 Ｄ８ＡＤＶＡＮＣＥ
型Ｘ射线衍射仪，Ｃｕ靶，电流４０ｍＡ，电压４０ｋＶ，
步长０．０２°，时间０．１ｓ，发散狭缝１．０ｍｍ，无散射
狭缝，１９２个通道的ＬｙｎｘＥｙｅ探测器。
１．４．３　磁滞回归线测定

本文采用 ＭＰＭＳ－ＸＬ－７超导量子干涉仪
（ＳＱＵＩＤ）（美国ＱｕａｎｔｕｍＤｅｓｉｇｎ公司）在２９８Ｋ下
测定样品的磁滞回线，在此基础上进行相关的计

算，获得其他相关参数如比饱和磁化强度、剩磁和

矫顽力，测定时外加磁场强度范围为 －２００００～
２００００Ｇ。

２　结果与分析
２．１　最佳工艺参数选定

根据表３可以看出，不同工艺条件下制备的
ＩＯＣＧＡＣ的性能存在差异。为了确定最佳工艺条
件，本研究参照《概率与统计》中的有关方法进行

分析，所得结果见表４。

表３　正交实验结果
Ｔａｂ．３　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓ

实验

编号

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 考察指标

终温／
℃

升温速率／

℃·ｍｉｎ－１
ｍ（氧化铁）／
ｍ（废活性炭）

恒温时

间／ｈ
比表面积

／ｍ２·ｇ－１
收率／
％

１ ８００ ４ ２∶８ ０．５ ６０１．６ ５３．６
２ ８００ ６ ３∶７ １ ５８４．６ ５５．１
３ ８００ ８ ４∶６ １．５ ５６６．１ ５８．７
４ ９００ ４ ３∶７ １．５ ６３９．８ ４８．９
５ ９００ ６ ４∶６ ０．５ ６３１．４ ５１．３
６ ９００ ８ ２∶８ １ ６５７．８ ４４．６
７ １０００ ４ ４∶６ １ ５５９．４ ４１．３
８ １０００ ６ ２∶８ １．５ ６１７．４ ３２．７
９ １０００ ８ ３∶７ ０．５ ５７４．３ ３６．８

由表４可知，对于比表面积：各因素的最优水
平组合为：Ａ２Ｂ２Ｃ１Ｄ３，即终温为９００℃，升温速率
为８℃·ｍｉｎ－１，ｍ（氧化铁）／ｍ（废活性炭）为
２∶８，恒温时间１．５ｈ。其中 Ｒ１＞Ｒ３＞Ｒ２＞Ｒ４，可
知对比表面积影响最大的是终温，其次是 ｍ（氧
化铁）／ｍ（废活性炭）。

对于收率：各因素的最优水平组合为：

Ａ１Ｂ１Ｃ３Ｄ１，即终温为８００℃，升温速率为４℃·
ｍｉｎ－１，ｍ（氧化铁）／ｍ（废活性炭）为４∶６，恒温时
间０．５ｈ。其中 Ｒ１＞Ｒ３＞Ｒ２＞Ｒ４，可知对收率影
响最大的是终温，其次是 ｍ（氧化铁）／ｍ（废活性
炭）。

表４　分析结果
Ｔａｂ．４　Ｒｅｓｕｌｔｓａｎａｌｙｓｉｓ

考察

指标
水平

因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

比
表
面
积

Ｋ１ｊ １７５２．３ １８００．８ １８７６．８ １８０７．３
Ｋ２ｊ １９２９．０ １８３３．４ １７９８．７ １８０１．８
Ｋ３ｊ １７５１．１ １７９８．２ １７５６．９ １８２３．３
Ｒｊ ５９．３ １１．７ ４０．０ ７．２

最优方案 Ａ２ Ｂ２ Ｃ１ Ｄ３

收率

Ｋ１ｊ １６７．４ １４３．８ １３０．９ １４１．７
Ｋ２ｊ １４４．８ １３９．１ １４０．８ １４１．０
Ｋ３ｊ １１０．８ １４０．１ １５１．３ １４０．３
Ｒｊ １８．９ １．６ ６．８ ０．５

最优方案 Ａ１ Ｂ１ Ｃ３ Ｄ１

综合以上分析可知，在一定范围内，随着温度

的升高，比表面先增大后降低，收率逐渐减少。随

着废活性炭比例的增大，比表面积逐渐增加，收率

逐渐减少。恒温时间对产品的性能和收率影响较

小，因此，为了降低成本，节约资源，避免过还原使

产品的比表面积降低，最佳恒温时间可选为

０．５ｈ。综合以上分析可得载铁颗粒活性炭的最
佳制备工艺参数为：Ａ２Ｂ２Ｃ３Ｄ１，即终温为９００℃，
升温速率为６℃·ｍｉｎ－１，ｍ（氧化铁）／ｍ（废活性
炭）为４∶６，恒温时间０．５ｈ。在最佳工艺条件下
实验５次，所的产品的比表面积和收率如表５所
示，由表可得５次实验所得产品的平均比表面积
为６３０．５ｍ２·ｇ－１，收率为５０．９％，并在此基础上
对最佳工艺条件下制得的产品进行表征分析。

表５　最佳工艺条件的实验结果
Ｔａｂ．５　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｐａｒａｌｌｅｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｕｎｄｅｒｏｐｔｉｍｕｍ

ｐｒｏｃｅｓｓｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

实验编号 煅烧前／ｇ煅烧后／ｇ收率／％比表面积／ｍ２·ｇ－１

１ ９．５４ ４．８３ ５０．６ ６２８．２
２ ９．６９ ５．０２ ５１．８ ６３１．６
３ ９．３８ ４．７０ ５０．１ ６２７．９
４ ９．５５ ５．０８ ５３．２ ６３４．８
５ ９．１２ ４．４５ ４８．８ ６３０．０

平均值 ９．４６ ４．８２ ５０．９ ６３０．５

５５２
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２．２　微观形貌分析
图１为废活性炭９００℃加热再生后的再生活

性炭和最佳制备条件下制得的ＩＯＣＧＡＣ的微观扫
描电镜照片。图１（ａ）、图１（ｂ）和图１（ｃ）分别表
明了再生活性炭、ＩＯＣＧＡＣ表面和 ＩＯＣＧＡＣ内部
的微观形貌。由图１（ａ）可以看出，再生后的活性
炭是一个孔洞分布均匀、结构疏松的多孔材料。

由图１（ｂ）可以看出，ＩＯＣＧＡＣ表面较致密，活性
炭表面有许多细小的铁氧化物出现结团现象，

ＩＯＣＧＡＣ孔隙间大量负载铁氧化物。由图 １（ｃ）
可以看出ＩＯＣＧＡＣ内部也负载了一层铁氧化物膜
且分布无规律，呈粗糙不平整状。由此可知活性

炭的表面和内部孔隙中都很好的负载了铁氧化

物。因而，负载前后活性炭的表面形貌有较大的

差异，两者的性能必将有所相同。

（ａ）再生活性炭（１０００倍）　　（ｂ）ＩＯＣＧＡＣ（１０００倍）

（ｃ）ＩＯＣＧＡＣ（５０００倍）

图１　再生活性炭、ＩＯＣＧＡＣ扫描电镜图
　Ｆｉｇ．１　ＳＥＭ ｉｍａｇｅｓｏｆｒｅｇｅｎｅｒａｔｅｄａｃｔｉｖａｔｅｄｃａｒｂｏｎ

ａｎｄＩＯＣＧＡＣ

２．３　Ｘ－射线衍射分析
图２为ＩＯＣＧＡＣ的ＸＲＤ图谱。由图可知，样

品在２θ为３０．００°、３５．４４°、４３．１９°处出现了Ｆｅ３Ｏ４
或者 γ－Ｆｅ２Ｏ３的特征峰（Ｆｅ３Ｏ４和 γ－Ｆｅ２Ｏ３的
很多特征峰都重合），在２θ＝５２．３４°附近出现了
Ｆｅ３Ｃ的衍射峰，在２θ为４４．７０°、６５．０２°出现的两

个明显的衍射峰可归结为α－Ｆｅ。所以由图可知
ＩＯＣＧＡＣ中的铁元素主要以 α－Ｆｅ、Ｆｅ３Ｏ４或 γ－
Ｆｅ２Ｏ３的形态存在，这可能是由于样品中含有大
量的炭，炭本身是一种良好的还原剂，在加热过程

中，一部分 Ｆｅ２Ｏ３被还原成为单质铁，一部分
Ｆｅ２Ｏ３被还原成为 Ｆｅ３Ｏ４，从而实现了活性炭的
赋磁。

图２　ＩＯＣＧＡＣ的ＸＲＤ衍射谱图
Ｆｉｇ．２　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒｏｇｒａｍｏｆＩＯＣＧＡＣ

２．４　磁性能分析
图３是采用超导量子干涉仪测出的 ＩＯＣＧＡＣ

的常温磁滞回归线，可知磁化过程中样品的磁化

图３　ＩＯＣＧＡＣ的磁滞回归线
Ｆｉｇ．３　ＭａｇｎｅｔｉｚａｔｉｏｎｒｅｇｒｅｓｓｉｖｅｃｕｒｖｅｏｆＩＯＣＧＡＣ

强度均随外加磁场的增大而增大，增至一定程度

时趋于饱和。样品的的比饱和磁化强度为

６６２４７ｅｍｕ·ｇ－１，剩磁为０．９６６ｅｍｕ·ｇ－１，矫顽
力为２６．７５５Ｇ，说明样品具有铁磁性。分析结果
表明样品的剩磁和矫顽力都相对较小，磁性能较

６５２
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为稳定，在使用过程中不会因为剩磁的存在而发

生自团聚，且随着使用时间的延长，活性炭的磁性

能也没有显著变化。这意味着只需通过简易的磁

分离技术即可实现样品与环境介质的分离，因而

具有一定的实用性。

３　结论
本文以废活性炭为原料，氧化铁为添加剂，通

过正交实验优化 ＩＯＣＧＡＣ的制备工艺，并对其进
行微观形貌、ＸＲＤ、磁性能分析，得到如下结论：

（１）以煅烧最终温度、升温速率、ｍ（氧化
铁）／ｍ（废活性炭）和恒温时间作为影响因素，比
表面积和得率作为参考指标，通过正交实验得到

ＩＯＣＧＡＣ的最佳制备工艺条件：煅烧终温为 ９００
℃，升温速率６℃·ｍｉｎ－１，ｍ（氧化铁）／ｍ（废活
性炭）为４∶６，恒温时间０．５ｈ，所得产品的比表面
积可达６３０．５ｍ２·ｇ－１，收率为５０．９％。

（２）结合微观形貌和 Ｘ－射线衍射分析，可
知活性炭的表面和内部孔隙间都很好的负载了铁

氧化物，这些铁氧化物主要以Ｆｅ３Ｏ４、γ－Ｆｅ２Ｏ３和
α－Ｆｅ的形态存在。

（３）磁性能分析表明，样品的比饱和磁化强
度为６６．２４７ｅｍｕ·ｇ－１，剩磁０．９６６ｅｍｕ·ｇ－１，矫
顽力２６．７５５Ｇ，因而样品具有很强的磁响应性，
可通过简易的磁分离技术实现其与介质的分离，

因而具有一定的实用性。
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