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磁性活性炭的制备与表征 
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摘  要：探讨了负压浸渍法制备磁性活性炭的浸渍条件，浸渍溶液为油酸修饰的 Fe3O4 磁性凝胶

均匀分散在正己烷溶剂中形成的磁性溶液. 通过对油酸修饰的磁性凝胶进行差热、热重和微热容分
析确立了浸渍产物的热处理条件，考察了磁性溶液浓度、浸渍时间、浸渍温度对浸渍产物的影响，

并采用 X 射线衍射对磁性活性炭的组份和结构进行了表征，采用磁强计测定了磁性活性炭的磁性
能，用比表面、孔容测试技术比较了活性炭和磁性活性炭的比表面、孔体积和孔分布. 
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1  前 言 

活性炭作为催化剂载体和吸附剂在催化反应、生物分离、清洁生产等领域有广泛的应用. 传
统的回收方法主要采用过滤法，与之相比，磁性分离技术具有快捷、价廉、简单的优点. 然而，活
性炭本身一般不具有磁性[1]，需要将磁性介质引入活性炭，才能进行磁性分离. 另外，随着磁稳定
流化床的研制和应用，使磁性活性炭有着更广泛的应用[2]. 因此，磁性活性炭的研制成为国内外研
究的热点[3]，目前应用最多的有污水处理[4]和黄金回收[5,6]等领域. 王崇琳[7]将活性炭浸入到含铁、

钴、镍的盐溶液中，再浸入草酸铵溶液中，最后再于 600∼1200oC下通入 H2和 N2, 进行磁化处理. 
刘守新等[8]采用常压浸渍法合成磁性椰壳活性炭. 此外，吸附法[9]也是制备磁性活性炭的一种简单

方法，磁性聚合物微球炭化方法也是制备磁性活性炭微颗粒的重要方法之一. 
为了提高浸渍效率和缩短浸渍时间，本实验采用纳米级的磁性组份直接浸渍活性炭，浸渍过

程在负压下进行. 浸渍结束后，经过清洗、烘干与烧结处理，即得磁性活性炭. 

2  实 验 

2.1 实验试剂 

FeCl3⋅6H2O, FeCl2⋅4H2O及氨水、油酸、正己烷、粒状活性炭(北京光华木材厂产品)、双氧水
等，均为分析纯. 
2.2 实验步骤 

2.2.1 亲油性磁性溶液的制备 
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将 23.5 g FeCl3⋅6H2O和 8.6 g FeCl2⋅4H2O溶解于搅拌式反应器中，Fe3+与Fe2+的摩尔比为 2.0:1.1.
在氮气保护下升温至 80oC，在高速搅拌过程中加入 NH3⋅H2O溶液，沉积出 Fe3O4纳米颗粒. 稍后，
向溶液中缓慢滴加适量油酸，并恒温保持 30 min，用磁铁分离后，经去离子水反复清洗，得到黑
色块状磁性 Fe3O4凝胶(其中 Fe3O4约 10 g). 将黑色块状磁性 Fe3O4凝胶分散到正己烷中形成均匀的
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正己烷基磁性溶液. 
2.2.2 负压浸渍法对活性炭的赋磁处理 

将 5 g活性炭浸入到 50 ml磁性浸渍溶液中，吸附后放入 ZK−82B型真空干燥箱，进行负压浸
渍. 浸渍结束后，将活性炭从浸渍溶液中滤出，产物用正己烷超声洗涤，去除其表面和内部不稳定
的磁性组份，并在 40oC温度下烘干. 最后，将浸渍产物在氮气保护下于 200和 450oC烧结适当时
间，得到磁性活性炭产物. 
2.3 产物分析检测方法 

采用国产 LCT−2 型热天平对磁性 Fe3O4 凝胶进行热重和差热分析(DTA−TG)，升温速度
10oC/min，走纸速度 4 mm/min，静态空气气氛；采用 D/Max−2400 Rigaku型日本理学衍射仪对样
品进行X射线衍射(XRD)测试，Cu靶，Κα射线，波长λ=0.154 nm，扫描范围 10o∼80°；采用Model−155
型振动样品磁强计(VSM)测定样品的磁滞曲线；使用磺基水杨酸作显色剂，采用 722 型分光光度
计在 510 nm波长下对磁性活性炭中铁含量进行分析，然后换算成 Fe3O4的含量；活性炭的比表面

和孔容用美国麦克公司 ASAP2405型测试仪通过 BET方法进行测定. 

3  结果和讨论 

3.1 亲油性磁性溶液的制备 

官月平[10]曾合成出 Fe3O4并用油酸进行了表面修饰，Fe3O4的平均粒径在 8 nm左右，为尖晶
石结构，具有超顺磁性特征. 

在表面修饰过程中，水相中的磁性 Fe3O4 颗粒通过化学吸附将油酸根离子的亲水“头基”钉

扎在颗粒表面，形成一个“疏水尾”朝外的内壳层，过量的油酸分子与内壳层通过疏水作用结合，

形成一个由油酸分子构成的外壳层，并通过疏水作用凝聚形成磁性 Fe3O4 凝胶. 在非极性有机溶

剂中，磁性 Fe3O4凝胶的外壳层油酸分子溶解成游离分子，磁性 Fe3O4颗粒之间通过位阻排斥稳定

地分散在溶剂中，形成磁性溶液. 

3.2 浸渍产物热处理条件的确立 

由于油酸的分解温度较高，磁性活性炭烘干过程中 Fe3O4 颗粒表层的油酸组份会保留下来，

这可能会对应用过程带来不良的结果. 因此，有必要对浸渍产物进行热处理，去除 Fe3O4 颗粒表

层的油酸组份. 

图 1 是磁性 Fe3O4凝胶在空气中的差

热(DTA)、热重(TG)和微商热重(DTG)分析
谱图，其中 DTG曲线是从 TG曲线求取的. 

从图中可以看出，磁性 Fe3O4 凝胶在大约

200和 400oC有两次明显的失重过程，对应
的失重速率分别为 1.96和 2.6 mg/min，并
伴随着两次放热效应. 在 450∼650oC 之间
伴随着强烈的放热效应有 1 次较缓慢的失
重过程. 
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磁性 Fe3O4 凝胶的前两次明显失重过

程与油酸双分子层结构有关，第 1次(200oC)
和第 2 次(400oC)失重的原因可以分别归因

图 1 磁性 Fe3O4凝胶在空气中的热分析谱图  
Fig.1 Thermal analysis data for magnetic Fe3O4 gel in air 
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于外层油酸分子和内层油酸根离子的脱附、蒸发和分解. 由于外层油酸分子与内层油酸根离子之

间仅仅是依靠较弱的物理吸附结合的，失重需要克服的能垒小，失重温度较低，而内层油酸根离

子与磁性 Fe3O4颗粒之间是通过较强的化学吸附结合的，失重需要克服的能垒大，失重温度较高.

第 3次(450∼650oC)失重过程从放热效应来判断，可能是由于热分解残留物的缓慢燃烧造成的. 

实验中针对浸渍产物的升温程序是根据上述热分析结果制定的，目的主要是有效去除 Fe3O4

颗粒表面的油酸分子，增强 Fe3O4颗粒在活性炭结构中的稳定性. 
3.3 磁性活性炭的浸渍条件 

实验中考察了浸渍时间、浸渍溶液浓度、浸渍温度等条件对活性炭中磁性组份载入量的影响，

结果见图 2∼4. 图 2说明当温度(40oC)和浓度(0.04 g/ml)一定时，磁性活性炭中 Fe3O4含量受浸渍时

间影响不大；图 3说明当温度(40oC)和时间(5 min)一定时，磁性活性炭中 Fe3O4含量随浸渍溶液浓

度的增大而增大；图 4说明当时间(5 min)和浓度(0.04 g/ml)一定时，磁性活性炭中 Fe3O4含量随浸

渍温度的升高而增大. 其原因可能是一方面由于正己烷挥发，Fe3O4浓度升高，另一方面由于温度

升高后，分子热运动加快. 所以，较佳的浸渍条件为：浸渍温度 40oC，浸渍时间 5 min，浸渍溶液
浓度 0.04 g/ml. 
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.4 磁性活性炭的表征 

.4.1 磁性能 
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3.4.2 X衍射 
图 6 是活性炭与磁性活性炭的 XRD 谱图，其中(a)是原始活性炭，(b)是经过负压浸渍之后没

有经过烧结处理的磁性活性炭，(c)是负压浸渍之后并在氮气保护下烧结后的磁性活性炭. 根据
Debye−Scherrer方程计算磁性 Fe3O4的平均晶粒度 Dhkl： 

0.89 ( sin )hklD Bλ θ= , 

其中 B为{hkl}面网衍射峰半高宽，θ为{hkl}面网的衍射角的 1/2, λ=0.154 nm为 X射线波长. 从最
大衍射峰{311}计算出经过氮气保护烧结后的磁性活性炭中 Fe3O4颗粒的平均晶粒度 D311＝28 nm，
而没有烧结处理的磁性活性炭中 Fe3O4颗粒的平均晶粒度 D311=8 nm. 从中推测在去除油酸的过程
中，磁性活性炭中 Fe3O4晶粒会发生团聚现象，晶粒度有所增大. 
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浸渍法制备的磁性活性炭的总

有降低，但基本上不影响使用

活性炭的孔分布没有发生明显

匀地分散在活性炭的不同孔结

某一范围的孔内. 

性活性炭的结构性质 
Table 1  Structural characters of magnetic activated carbon 
e3O4 content of activated carbon (%, ω) 0 5.0 8.0 

pecific saturation area, SBET (m2/g) 992 930 797 

) 0.637 0.610 0.552 
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4  结 论 

(1) 将活性炭在磁性溶液中进行负压浸渍，经过清洗、烘干、烧结处理，制得磁性活性炭. 该

法具有制备工艺简单、浸渍时间短、效率高、成本低的优点，并且所制的磁性活性炭的比表面、

孔分布均没有明显的变化. 
(2) 较佳的浸渍条件为：浸渍时间 5 min，浸渍温度 40oC，浸渍溶液浓度 0.04 g/ml. 通过浸渍

温度和浸渍溶液浓度的控制可以有效地调整活性炭中 Fe3O4含量，从而可实现磁性能调整. 

(3) 通过对油酸修饰的 Fe3O4凝胶的热重分析结果确定了磁性活性炭的烧结条件.实验中选择

在 200oC和 400oC梯度烧结以去除 Fe3O4凝胶中的油酸组份，烧结后磁性活性炭中磁性组份的存在

形式没有发生变化. 
(4) 根据 VSM 测出的磁性活性炭载体的磁滞回线可以看出，产物具有一定的剩磁和矫顽力.

可能是由于在烧结去除油酸的过程中 Fe3O4部分团聚长大所致，但剩磁和矫顽力很小. 
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Preparation and Characterization of Magnetic Activated Carbon  

SHAN Guo-bin1,  ZHANG Guan-dong1,  TIAN Qing2,  GUAN Yue-ping1,  LIU Hui-zhou1,  AN Zhen-tiao1 

(1. Lab. Sep. Sci. & Eng., State Key Lab. Biochem. Eng., Inst. Process Eng., CAS, Beijing 100080, China；         
2. Dept. Chem., Univ. Sci. & Technol. Beijing, Beijing 100083, China) 

Abstract: The preparation conditions of magnetic activated carbon were studied by negative pressure impregnation. 
Impregnated solution was formed by dispersing uniformly magnetic gel in n-hexane. The thermal treatment 
conditions of the impregnation product were determined by the DTA−TG analysis. The effects of the impregnated 
solution concentration, impregnated time, impregnated temperature were investigated. The composition and 
configuration of the magnetic activated carbon prepared were characterized by XRD. The magnetic strength of the 
magnetic activated carbon was tested by VSM. The changes of specific area, pore volume and pore distribution 
pattern were analyzed by a specific area and pore volume analyzer between the activated carbon and the magnetic 
activated carbon. 
Key words: magnetic solution; negative pressure impregnated; activated carbon 


