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碱蓬活性炭的制备工艺优化及吸附性能研究
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摘要!以磷酸
Z

氯化锌为双联活化剂制备碱蓬基活性炭"通

过单因素试验考察
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!

质量分数!活化温度!活化

时间对活性炭制备过程的影响"并利用正交试验法优化碱蓬

基活性炭制备工艺条件(结果表明"最佳制备工艺条件为

\
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!

质量分数
1"P

!活化温度
$"" _

!活化时间

6"*,K

"该条件下碱蓬基活性炭的碘吸附值和得率分别为
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活性炭自身具有较大的比表面积+丰富的微孔碳壁结构

及较强的吸附能力'但一直以来活性炭由于制备成本高+生

产过程易产生-三废.的使其利用受到了限制'因此近年来国

内外致力于研究成本较低的纤维素衍生物'将其应用于生化

防治!

#

%

+工业及生活废水处理!

!

%

+重金属离子的富集+回收及

生态保护!

1

%等多个方面(在中国报道研究中'较多的是以核

桃皮!

5Z$

%

+竹子!

&

%等作为制备活性炭的原料'利用碱蓬制备

活性炭的工艺还未见报道(

盐地碱蓬!

<65%85%

#

26

$

F%886

%又名黄须菜'是一年生藜

科碱蓬属草本盐生植物'生长时期跨度大'在世界的地域分

布广阔'主要位于西伯利亚及朝鲜+日本等亚洲沿海国家'中

国是其主要生长地之一!

'

%

(近些年'国内外主要着重于其营

养成分!

6Z%

%

+活性物质及功能!

#"Z#!

%研究(

<,

等!

#1

%研究了碱

蓬的酶促糖化'探究了影响木糖产量的条件*陈然然等!

#5

%使

用超临界
>]

!

流体萃取碱蓬油脂(但是'现有的研究中对于

提取废弃物及枯萎期碱蓬利用较少(同时'国内外大部分制

备工艺都是碳化成品后进行处理!

#$

%

'未见采用超微粉碎技

术进行原料制备(本研究拟以超微粉碎技术对原料进行处

理'大大提高活性炭的吸附性能和经济效益'优化
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双联活化剂制备高吸附性能的超微碱蓬基活性炭的最

佳工艺条件'以期为碱蓬资源的开发利用提供参考(

#

!

材料与方法

#2#

!

材料与仪器

#2#2#

!

材料与试剂

盐地碱蓬"采自山东东营海滩*

可溶性淀粉+磷酸+氯化锌+碘+碘化钾+硫代硫酸钠"分

析纯'天津博迪化工股份有限公司*

酒用椰壳活性炭粉"食品级'市售(

#2#2!

!

主要仪器设备

箱式电阻炉"

9C)!2$)#"

型'天津市泰斯特仪器有限

公司*

电热鼓风干燥箱"

LC)#"#)"

型'上海树立仪器仪表有限

公司*

医用离心机"

AH<)#&O

型'湘仪离心机仪器有限公司*

电子天平"

LN!""5

型'上海舜宇恒平科学仪器有限

公司*

旋转蒸发器"

?()!"""E

型'郑州市亚荣仪器有限公司*

&#!



电热板"

O<)#$)5

型'北京市永光明医疗仪器有限公司*

振动式超微粉碎机"

Ig@)&@

型'济南倍力粉技术工程有

限公司(

#2!

!

方法

#2!2#

!

双联活化剂的配置
!

取磷酸与蒸馏水按
#

"

#

的体积

比配置成
$"P

的磷酸储备液'按照不同的浓度要求将氯化锌

溶于
$"P

的磷酸溶剂#配置时加少许盐酸防止氯化锌水解$'

即为目标质量浓度的双联活化剂
\
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活性炭制备工艺流程

碱蓬
'

超声清洗
'

烘干
'

超微粉碎
'

过筛#

!""

目$

'

活化浸渍
'

碳化
'

调至
;

\

中性
'

洗涤
'

过滤
'

干燥
'

产品

摘取的碱蓬'在超声清洗器中以
5$" I

超声功率清洗

!"*,K

'

#!"_

鼓风干燥备用(干燥后的碱蓬超微粉碎+过

!""

目筛(按照
#

"

1

#

V

)

*<

$的料液比加入一定质量浓度的

活化液'加入蒸馏水
#""*<

搅拌均匀'浸渍
#"

$

#!D

(电热

板加热至滤渣挥发近干有黑烟冒出'放入马弗炉进行碳化'

通入
8

!

流量为
"2#<

)

*,K

'以
#$_

)

*,K

条件下升温至一定

温度!

#&

%

'保温一段时间后冷却到常温取出(将块状活性炭

进行粉碎'用
"2$*4-

)

<

稀碱液浸泡活性炭
1"*,K

'蒸馏水

洗涤至
;

\

中性'干燥后即为活性炭产品'命名为
9>)N

'市

售酒用食品级椰壳活性炭粉命名为
9>)E

(

#2!21

!

碱蓬活性炭碘吸附值测定
!

按
HE

)

A#!5%&26

&

#%%%

执行(

#2!25

!

碱蓬活性炭得率测定
!

根据式#

#

$计算"

T

W

E

#

E

!

Z

#""P

' #

#

$

式中"

T

&&&碱蓬活性炭提取率'

P

*

E

#

&&&活性炭质量'

V

*

E

!

&&&原料碱蓬质量'

V

(
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!

单因素试验设计
!

在单因素试验中'主要考查了
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质量分数+活化温度+活化时间
1

个因素(其

中'控制活化温度为
5"" _

'活化时间为
'"*,K

'
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质量分数选用
#$P

'

!"P

'

!$P

'

1"P

'

1$P

'

5"P

*控

制活化时间为
'"*,K

'

\
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!

质量分数为
1"P

'活化

温度选用
!""

'

1""

'

5""

'

$""

'

&""

'

'""_

*控制
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质量分数为
1"P

'活化温度为
5""_

'活化时间选用
5"

'

$"

'

&"

'

'"

'

6"

'
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!

正交试验因素与水平
!

在单因素试验基础上'选取
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质量分数+活化时间+活化温度
1

个因素'选用

<

%

#

1

5

$正交试验'以碘吸附值和得率为考察指标'优化

\
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双联活化剂制备碱蓬活性炭的工艺(

#2!2'

!

统计分析及验证实验
!

对正交试验响应值进行极差

分析和方差分析'以确定影响活性炭得率和碘吸附值条件的

显著因素(在最佳试验条件的基础上进行
1

次平行实验'碱

蓬活性炭的碘吸附值和得率与普通市售椰壳活性炭进行

比较(

!

!

结果与分析
!2#

!

单因素试验

!2#2#

!
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!

质量分数对活性炭吸附性能和得率的

影响
!

由图
#

可知'随着
\
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!

质量分数从
#$P

增大

到
!$P

时'碘吸附值和得率呈现上升的趋势'当活化剂质量

分数从
1"P

增长到
5"P

时'得率和碘吸附值明显下降(

当
\

1

=]

5

)gK>-

!

质量分数
#

!$P

时'溶液中
=]

1l

5

和

gK

!l含量较低'占主要成分的是水溶剂'故活化剂溶液流动

性较好'

\

1

=]

5

和
gK>-

!

的浸渍活化效果良好'

\

1

=]

5

与有

机碳进行了较好的结合'同时
gK>-

!

在碱蓬表面占据位点形

成孔洞'有利于微孔形成!

#'

%

'所以碘吸附值随着
=]

1l

5

和

gK

!l浓度逐渐升高而增大*当
\

1

=]

5

)gK>-

!

质量分数
$

!$P

以后'随着浓度增加碘吸附值明显下降'这是由于

\

1

=]

5

浓度较高时'溶液密度较高'水溶剂较少导致活化

剂无法 较 好 地 在 原 料 间 进 行 浸 润'影 响 了 浸 渍 效 果(

\

1

=]

5
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!

质量分数
$

1"P

时'得率曲线变化的原因主

要是活性炭表面嵌附过多的
gK

!l

'进行活化时使每个位点

的局部温度过高'造成了活性炭烧失严重'从微孔+中孔碳

转化成为大孔碳!

#6Z#%

%降低了吸附性能(综合考虑'选择活

化剂浓度为
!$P

(

!2#2!

!

活化温度对活性炭吸附性能和得率影响
!

由图
!

可

知'随着温度的升高活性炭的得率呈先升高后下降的趋势'

这是因为随着温度的不断升高'试验过程中不断有碳形成

>]

!

气体逸出'有机碳纤维损失继而活性炭烧失严重导致得

图
#

!

\
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!

浓度对活性炭
9>)N

吸附能力

和得率的影响
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!

活化温度对活性炭
9>)N

吸附能力和得率的影响
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率下降'并且温度越高损失率越大(随着活化温度升高'碘

吸附值曲线呈先上升后下降的趋势(在较低的温度控制区

间'温度升至
$""_

'碘吸附值达到最大值*当活化进入高温

控制区间时'碘吸附值明显下降'这是因为当温度处于过高

水平'会使前期形成的活性炭微孔+中孔继续烧失成大孔'碳

支架坍塌进而比表面积减小!

#%Z!"

%

'降低了碘吸附能力(综

合考虑'选择活化温度为
5""_

'此时碘吸效果较好并且得

率也保持在较高水平(

!2#21

!

活化时间对活性炭吸附性能和得率影响
!

由图
1

可

知'随着活化时间的延长'活性炭得率
$"*,K

到达峰值之后

呈下降的趋势'原因可能是因为随着活化时间的延长'反应

愈加充分造成有机碳损失更多'从而使活性炭得率有所下

降(在试验范围内'活化时间达到
'"*,K

之后'碘吸附值也

呈下降的趋势'这是因为随着活化时间的延长'前期形成的

活性炭孔壁结构逐渐松散'形成大孔'比表面积降低!

#%

%

'造

成了活性炭的吸附能力下降(

图
1

!

活化时间对活性炭
9>)N

吸附能力和得率的影响

L,
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W.:1
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!

正交试验结果与分析

正交试验因素及水平见表
#

'试验结果见表
!

(

以极差最小的因素#活化时间$来检验其他因素的显著

性'结果见表
1

+

5

(

由表
!

可知'对活性炭得率影响能力从大到小依次是

E

+

N

+

>

'对碘吸附值影响能力从大到小依次是
N

+

E

+

>

*碘吸

附值和得率最佳工艺条件均为
N

1

E

1

>

1

'即
\

1
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5

)gK>-

!

质

量分数
1"P

+活化温度
$""_

+活化时间
6"*,K

(

由表
1

+

5

可知'活化温度+活化剂浓度分别对碱蓬基活

性炭得率+碘吸附值影响显著'说明活化温度是影响得率指

标的关键因素'活化剂浓度是影响碘吸附值指标的关键因

素'与前面极差分析结果一致(

以市售椰壳食品级活性炭粉为对比'在最佳工艺条件下

进行
1

次平行实验'结果见表
$

(

表
#

!

正交试验因素水平表

A+S-:#

!

L+3Q4.J+K/-:T:-J4U4.QD4

V

4K+-:X

;

:.,*:KQ

水平
N

活化剂浓度)
P E

活化温度)
_ >

活化时间)
*,K

# !" 1"" &"

! !$ 5"" '"

1 1" $"" 6"

表
!

!

正交试验结果

A+S-:!

!

?:JW-QJ4U4.QD4

V

4K+-:X

;

:.,*:KQ

试验号
N E >

得率)

P

碘吸附值)

#

*

V

/

V

Z#

$

#

!

1

5

$

&

'

6

%

得率

S

#

S

!

S

1

!

%%%%%

碘吸

附值

S

#

S

!

S

1

!

# # #

# ! !

# 1 1

! # !

! ! 1

! 1 #

1 # 1

1 ! #

1 1 !

152&" 1!255 1&2!5

%%%%%%%%

1'2$1 1'216 1&25"

1%2!1 5#2$$ 162'!

52&1 %2## !256

5%62'# $6%2#6 &1'2$!

&6$2'' &&52&1 &$#2&6

'6#215 '#!2"" &'&2&!

!6!2&1 #!!26! 1%2#"

1"2!" 5112&$

1$256 5%62$"
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得率方差分析
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!
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W+.+):..4.+K+-
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,:-/

方差来源 偏差平方和 自由度
:

临界值
:

比 显著性

N #&2%!" ! #%2""" !2&%#

不显著

E #!#2$"# ! #%2""" #%21!&

显著

> &2!6' ! #%2""" #2"""

不显著

误差
&2"!% !
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平行与比较实验结果
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试验号 得率)
P

碘吸附值)#

*

V

/

V

Z#

$

# 5!26" 6$121'

! 5125$ 6'!2!1

1 512%# 6&&2&5

平均值
5121% 6&$25$

市售活性炭
9>)E

&

&!'2!1

%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%
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由表
$

可知'

\

1

=]

5

)gK>-

!

双联活化法制备的碱蓬基活

性炭的平均碘吸附值为
6&$25$*

V

)

V

'得率为
5121%P

'普通
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市售活性炭碘吸附值为
&!'2'1*

V

)

V

(碱蓬基活性炭的碘吸

附值高于市售活性炭
1'2%6P

'吸附性能明显优于市售普通

活性炭(

1

!

结论
#

#

$正交试验获得的最佳工艺参数为
\

1

=]

5

)gK>-

!

质

量分数
1"P

'活化温度
$""_

'活化时间
6"*,K

'在此优化条

件下制备的碱蓬活性炭平均得率为
5121%P

*碘吸附值达

6&$25$*
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'比普通市售活性炭高出
1'2%6P
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制备高性能碱蓬活性炭'

是一种原料廉价+方法高效+高性能吸附能力的方法'可以为

碱蓬资源的开发利用提供理论参考(

#
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$本试验制备的成品活性炭具有良好的吸附性能'再

运用到生物及食品工业生产中'存在
gK

!l残留的问题(在

优化试验基础上'可以进一步脱除离子以及进行活性炭表面

改性'使其用途更加广泛(
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