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利用桐籽壳制备活性炭的工艺研究
＊

黄　诚，尹　红
（吉首大学化学化工学院，湖南 吉首　４１６０００）

摘　要：对以桐籽壳为原料、用氯化锌法制备活性炭的工艺进行了研究，采用正交试验优化了工艺参数．最佳工艺参数

为：料液比质量比１∶２．０、氯化锌质量分数为５０％、活化时间６０ｍｉｎ、活化温度为６０℃．在此工艺条件下所制备的活性炭，

其碘吸附值为９８６．３５ｍｇ／ｇ，亚甲基蓝吸附值为１７８．２３ｍｇ／ｇ，表观密度为０．４２３　６ｇ／ｍＬ．
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活性炭是以木材、果壳、煤等含碳材料为原料制备的一类具有高度发达的孔隙结构、高比表面积、强吸

附能力的微晶质碳，对气体、溶液中的有机或无机以及胶体颗粒等有很强的吸附能力，具有足够的化学稳

定性，不溶于水和其他绝大部分溶剂，广泛用于食品、环保、医药、军事等诸多领域［１］．传统的活性炭原料是

木材、果壳、优质煤，其生产方法有高温法、水蒸汽法、化学炭化法等［２　３］．木材虽然是可再生资源，但其生

长周期长，并受环境保护和生态平衡的制约，不能大量作为原料．因此，不断开发活性炭生产原料，探索新

的工艺条件，有着十分重要的意义．
油桐是中国特有的油料树种，具有栽培历史悠久、分布区域广、栽培面积大、用途多等特点．桐籽壳是

油桐加工桐油的副产品，其资源十分丰富．笔者的研究是以桐籽壳为原料，探讨了料液比质量、活化时间、
活化温度等对活性炭碘吸附值、甲基蓝吸附值等的影响，通过正交试验，得出最佳工艺条件．对开辟油桐综

合利用和活性炭原料来源有着现实的意义．

１　实验部分
１．１试验材料与仪器

１．１．１原料与试剂　桐籽（湘西保靖县市场购置）；浓盐酸（湖南化学试剂总厂，ＡＲ）；浓硫酸（湖南株洲市

化学工业研究所，ＡＲ）；硝酸（湖南化学试剂总厂，ＡＲ）；高氯酸（国药集团化学试剂有限公司，ＡＲ）；氯化锌

（上海试剂一厂，ＡＲ）；亚甲基蓝（国药集团化学试剂有限公司，ＡＲ）；过硫酸铵（北京化学试剂三厂，ＡＲ）；
硫氰酸（长沙化学试剂厂，ＡＲ）；硫代硫酸钠（国药集团化学试剂有限公司，ＡＲ）；可溶性淀粉（湖南化学试

剂总厂，ＡＲ）；碘（国药集团化学试剂有限公司，ＡＲ）．
１．１．２仪器设备　桐籽去壳机（自制）；ＡＡ－６５００型原子吸收分光光度计（日本岛津公 司）；ＧＺＸ－９１４６
ＭＢＥ电热恒温鼓风干燥箱（上海博迅实业有限公司）；ＪＡ２００３电子天平（上海天平仪器厂）；ＳＲＪＸ－４－１３
马福炉（天津）；ＪＢ－４０型定时电动搅拌器（江苏省金坛医疗仪器厂）；ｐＨ－３Ｃ酸度计（上海分析仪器厂）；

ＨＹ－４调速多用振荡器（江苏金坛市医疗厂）；ＵＶ７５７ＣＲＴ紫外分光光度计（上海分析仪器厂）．
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１．２试验方法

１．２．１桐壳制备活性碳吸附剂工艺　将氯化锌与水按一定比例配成浸渍液．将桐子去壳，桐壳洗净、烘干、
粉碎，称取一定量粉碎 试 样 与 一 定 浓 度 的 浸 渍 液 按 一 定 料 液 比 混 合，充 分 搅 拌 后，放 置 一 定 时 间，先 于

３００℃炭化６０ｍｉｎ，然后升至一定温度活化一段时间，冷却，用１％稀盐酸洗涤，再用蒸馏水洗涤至ｐＨ值５
～７．烘干并粉碎到一定目数，即得产品．其主要工艺流程如下：

桐籽→去壳→洗净→烘干→粉碎→浸渍→炭化→活化→酸洗→水洗→烘干→粉碎→产品

１．２．２桐壳活性碳常规性能分析

表观密度的测定：ＧＢ／Ｔ　１２４９６．１－１９９９．铁含量的测定：ＧＢ／Ｔ　１２４９６．１９－１９９９．亚甲基蓝吸附值的

测定：ＧＢ／Ｔ　１２４９６．１０－１９９９．
１．２．３ 水 分 测 定　精 确 称 取 一 定 量 的 均 匀 样 品，置 于 已 干 燥、冷 却 和 称 重 的 有 盖 称 量 瓶 中，移 入

１００～１０５℃烘箱内，开盖干燥２～３ｈ后取出，加盖，置干燥器中冷却０．５ｈ，称重，再烘干１ｈ，冷却，称重，
重复此操作直至恒重．依照公式

Ｘ＝［（ｍ２－ｍ１０）／Ｗ］×１００％
计算．其中：Ｘ为水分含量（质量分数，％）；ｍ１ 为恒重后称量瓶和样品质量（ｇ）；ｍ２ 为恒重前称量瓶和样品

质量（ｇ）；Ｗ 为样品质量（ｇ）．
１．２．４碘吸附值测定　将２００目的试样在１０５～１１０℃下烘干２ｈ，冷却，准确称取一定量试样于２５０ｍＬ
干燥磨口锥形瓶 中．加 入１∶９盐 酸１０ｍＬ，使 试 样 润 湿，加 热 到 沸 腾，微 沸０．５ｍｉｎ，冷 却 至 室 温，加 入

５０ｍＬ碘标准溶液，振荡１５ｍｉｎ，迅速过滤到１００ｍＬ干燥烧怀中．取１０ｍＬ滤液于２５０ｍＬ锥形瓶中，加

水１００ｍＬ，用０．１ｍｏｌ／Ｌ硫代硫酸标准溶液滴定到溶液呈淡黄色，加入２ｍＬ淀粉指示剂，继续滴定至溶

液成无色，记录所消耗的硫代硫酸标准溶液体积．结果计算：

Ａ＝［５（１０Ｃ１Ｖ１－Ｃ２Ｖ２）×１２７）］／Ｍ．
其中：Ａ为 试 样 的 碘 吸 附 值（ｍｇ／ｇ）；Ｃ１ 为 碘 标 准 溶 液 浓 度（ｍｏｌ／Ｌ）；Ｃ２ 为 硫 代 硫 酸 标 准 溶 液 浓 度

（ｍｏｌ／Ｌ）；Ｖ１ 为碘标准溶液消耗量（ｍＬ）；Ｖ２ 为硫代硫酸标准溶液消耗量（ｍＬ）；Ｍ 为试样质量（ｇ）；１２７为

碘摩尔质量（ｇ／ｍｏｌ）．
１．２．５桐壳活性ｐＨ值测定　称 取 一 定 试 样 于１００ｍＬ三 角 烧 瓶 中，加 入５０ｍＬ刚 煮 沸 的 蒸 馏 水，煮 沸

５ｍｉｎ，补加蒸发的水，过滤，弃去初液，余液冷却后，用ｐＨ值计测定其值．
１．２．６桐壳活性能评价　准确称取干燥试样０．２００ｇ，置于１００ｍＬ具磨口塞的三角瓶中，用滴定管加入

２０ｍＬ亚甲基蓝实验液．待试样全部润湿后，置于电动振荡机上振荡３０ｍｉｎ，用直径１２．５ｍｍ的中速定性

滤纸过滤，将滤液置于１ｃｍ比色皿中，用分光光度计在波长６６５ｎｍ处测定其吸光度．吸光度值越小，表明

其吸附能力越强．

２　结果与讨论
２．１料液比对活性炭性能的影响

本实验氯化锌的质量浓度为５０％，炭化时间为６０ｍｉｎ，炭化温度为３００℃，活化时间６０ｍｉｎ，活化温

度为５００℃．在不同的料液比下，制取活性炭，并测定其性能指标，结果见表１．
表１　料液比对活性炭性能的影响

Ａ（料液比） ｐＨ值 铁／％ 亚甲基蓝／ｍＬ 碘吸附值／（ｍｇ·ｇ－１）

１∶１．０　 ６．６　 ０．０１５　 ８．５０　 ８９６．４７
１∶１．５　 ６．４　 ０．０１３　 ９．５０　 ９２６．８６
１∶２．０　 ６．２　 ０．０１２　 １２．００　 ９７６．７５
１∶２．５　 ６．３　 ０．０１３　 １１．５０　 ９４２．３５
１∶３．０　 ６．１　 ０．０１６　 １１．００　 ９１８．６８

　　注　料液比为桐壳与ＺｎＣｌ２ 溶液的质量比

实验结果表明，随着料液比增加，活性炭对亚甲基蓝脱色能力和碘吸附值都逐渐增大．当料液比达到

１∶２．０时，所制活性炭对亚甲基蓝脱色能力和碘吸附值均达到最大值．故本工艺的料液比控制在１∶２．０
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为佳．
２．２活化剂浓度对活性炭性能的影响

本实验料液 比 为１∶２．０，炭 化 时 间 为６０ｍｉｎ，炭 化 温 度 为３００℃，活 化 时 间６０ｍｉｎ，活 化 温 度 为

５００℃．用不同质量浓度的氯化锌溶液浸渍桐壳制取活性炭，其性能指标测定结果见表２．
表２　氯化锌质量分数对活性炭性能的影响

ＺｎＣＩ２ 质量浓度／％ ｐＨ值 铁／％ 亚甲基蓝／ｍＬ 碘吸附值／（ｍｇ·ｇ－１）

２０　 ６．７　 ０．０１８　 ９．５０　 ９０６．８２
３０　 ６．５　 ０．０１９　 １０．００　 ９２８．４６
４０　 ６．４　 ０．０１４　 １１．００　 ９５２．１３
５０　 ６．２　 ０．０１３　 １２．５０　 ９８２．７５
６０　 ６．０　 ０．０１７　 １１．５０　 ９４８．６７

　　结果表明，随着氯化锌质量分数的增加，ｐＨ值减小，即产品酸性增强，而活性炭对亚甲基蓝脱色能力

和碘吸附值都逐渐增大．当氯化锌质量分数达到５０％时，所制活性炭对亚甲基蓝脱色能力和碘吸附值均

达到最大值．故本工艺氯化锌质量分数控制在５０％为佳．
２．３活化时间对活性炭性能的影响

本实验料液比为１∶２．０，氯化锌质量分数为５０％，炭化时间为６０ｍｉｎ，炭化温度为３００℃，活化温度

为５００℃．用不同的活化时间制取活性炭，其性能指标测定结果见表３．
表３　氯化锌质量分数对活性炭性能的影响

活化时间／ｍｉｎ　 ｐＨ值 铁／％ 亚甲基蓝／ｍＬ 碘吸附值／（ｍｇ·ｇ－１）

２０　 ６．０　 ０．０２１　 ９．００　 ８９６．８７
３０　 ６．１　 ０．０２３　 １０．００　 ９２８．５３
４０　 ６．３　 ０．０１８　 １１．５０　 ９７８．１３
５０　 ６．４　 ０．０２２　 １２．５０　 ９８０．６９
６０　 ６．６　 ０．０２４　 １３．００　 ９８２．３７

　　结果表明，随着活化时间的增加，ｐＨ值增大，即产品酸性减小，而活性炭对亚甲基蓝脱色能力和碘吸

附值都逐渐增大．当活化时间超过４０ｍｉｎ后，所制活性炭对亚甲基蓝脱色能力和碘吸附值吸附能力变化很

小．故本工艺活化时间控制在６０ｍｉｎ为佳．
２．４活化温度对活性炭性能的影响

本实验料液比为１∶２．０，氯化锌质量分数为５０％，炭化时间为６０ｍｉｎ，炭化温度为３００℃，活化时间

为６０ｍｉｎ．在不同的活化温度下制取活性炭，其性能指标测定结果见表４．
表４　活化温度对活性炭性能的影响

活化温度／℃ ｐＨ值 铁／％ 亚甲基蓝／ｍＬ 碘吸附值／（ｍｇ·ｇ－１）

３００　 ６．１　 ０．０１８　 １０．００　 ９２１．３７
４００　 ６．３　 ０．０１６　 １１．５０　 ９３７．５３
５００　 ６．４　 ０．０１９　 １２．５０　 ９７８．１３
６００　 ６．５　 ０．０１７　 １４．００　 ９９２．０８
７００　 ６．３　 ０．０１９　 １３．００　 ９８２．３７

　　结果表明，随着活化温度增加，活性炭对亚甲基蓝脱色能力和碘吸附值都逐渐增大，当活化温度超过

６００℃后，所制活性 炭 对 亚 甲 基 蓝 脱 色 能 力 和 碘 吸 附 值 吸 附 能 力 变 化 小．故 本 工 艺 的 活 化 温 度 控 制 在

６００℃为佳．
２．５桐壳制备活性炭工艺正交实验

为确定桐壳制备活性炭的工艺条件对产品的影响，选取料液比、氯化锌质量分数、活化温度及活化时

间进行Ｌ９３４ 正交实验，因素水平见表５．
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表５　桐壳制备活性炭工艺正交实验水平因素表

水平
因素

Ａ（料液比） Ｂ［ＺｎＣＩ２ 质量分数／％］ Ｃ［活化温度／℃］ Ｄ［活化时间／ｍｉｎ］

１　 １∶１．０　 ３０　 ４００　 ４０
２　 １∶２．０　 ４０　 ５００　 ５０
３　 １∶３．０　 ５０　 ６００　 ６０

　　注　料液比为桐壳与ＺｎＣＩ２ 溶液的质量比

正交实验中，以桐壳活性炭性能评价值吸光度值作为评价工艺条件指标，桐壳制备活性炭工艺Ｌ９３４

正交实验结果见表６．
表６　桐壳制备活性炭工艺正交实验结果

序号 Ａ　 Ｂ　 Ｃ　 Ｄ 吸光度

１　 １　 １　 １　 １　 ２．５０２
２　 １　 ２　 ２　 ２　 ２．８５１
３　 １　 ３　 ３　 ３　 ０．１７８
４　 ２　 １　 ２　 ３　 ０．４８７
５　 ２　 ２　 ３　 １　 ０．５８９
６　 ２　 ３　 １　 ２　 ０．１９０
７　 ３　 １　 ３　 ２　 ０．０３５
８　 ３　 ２　 １　 ３　 ０．０８９
９　 ３　 ３　 ２　 １　 ２．２３６
Ｋ１ ５．５３１　 ３．０２４　 ２．７８１　 ５．３２７
Ｋ２ １．２６６　 ３．５２９　 ５．５７４　 ３．０７６
Ｋ３ ２．３６０　 ２．６０４　 ０．８０２　 ０．７５４
Ｋ１／３　 １．８４４　 １．００８　 ０．９２７　 １．７７６
Ｋ２／３　 ０．４２２　 １．１７６　 １．８５８　 １．０２３
Ｋ３／３　 ０．７８７　 ０．８６８　 ０．２６７　 ０．２５１
Ｒ　 １．４２２　 ０．３０８　 １．５９１　 １．５２５

　　极差大小表明因素对指标的影响程度．极差大，因素对指标的影响大，该因素为重要因素；极差小，因

素对指标的影响小，该因素为不重要因素．依据极差大小，从表６可知，实验中各因素的主次顺序为Ｃ　Ｄ
Ａ　Ｂ．故对本工艺的影响程度顺序依次为活化温度、活化时间、料液比、氯化锌质量分数．因素的最佳水

平组合为Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ３．即 料 液 质 量 比１∶２．０氯 化 锌 质 量 分 数 为５０％，活 化 温 度 为６００℃，活 化 时 间 为

６０ｍｉｎ．
结果表明，本工艺制取桐壳活性炭的最佳条件为：料液质量比１∶２．０，氯化锌质量分数为５０％，活化

温度为６００℃，活化时间为６０ｍｉｎ．在此条件下所制备的桐壳活性炭有较高的吸附性能．
２．７桐壳制备活性炭产品性能测试

按最佳工艺条件制备桐壳活性炭，并测定其性能，结果见表７．
表７　桐壳活性炭的性能指标

指标 水／％ ｐＨ值 表观密度／
（ｇ·ｍＬ－１）

碘吸附值／
（ｍｇ·ｇ－１）

亚甲基蓝吸附
值／（ｍｇ·ｇ－１）

铁／％

产品 ８．３２８　 ６．３　 ０．４２３　６　 ９８６．３５　 １７８．２３　 ０．０１２

２．８桐壳活性炭与活性白土脱色产品性能比较

在４个５０ｍＬ烧杯中，分别加入５０ｇ机榨桐油，分为２组．第１组置于室温下，不搅拌，加入１０％的吸

附剂，一个烧杯中加入桐壳活性炭，另一个加入活性白土，２４ｈ后，真空抽滤，按国标ＧＢ５５２５－８５法测定

其色值．第２组在恒温搅拌器上加热至４０℃，加入１０％的吸附剂，继续加热至６５℃，一个烧杯中加入桐壳

活性炭，另一个烧杯中加入活性白土，保温，搅拌２５ｍｉｎ，真空抽滤，待油温降至室温后，按国标ＧＢ５５２５－
８５法测定其色值．实验结果见表８．
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表８　桐壳炭的最佳脱色条件与活性白土脱色性能的比较

吸附剂 加入量／％ 搅拌速度 时间／ｈ 温度／℃ 吸光度

白土 １０　 ０　 ２４ 室温 ０．２１０
桐壳活性炭 １０　 ０　 ２４ 室温 ０．２１５

白土 １０ 中速 ３／４　 ６５　 ０．１７５
桐壳活性炭 １０ 中速 ３／４　 ６５　 ０．１８０

　　结果表明，桐壳活性炭对机榨桐油的脱色性能和活性白土相差不大，因此桐壳活性炭在油脂工业中具

有广泛应前景．

３　结论
（１）通过正交实验，确定了采用氯化锌法制备桐籽壳活性炭的最佳工艺条件为：料液质量比１∶２．０，

氯化锌质量分数为５０％，活化温度为６００℃，活化时间为６０ｍｉｎ．在此条件下所制备的桐壳活性炭有较高

的吸附性能．
（２）实验表明，桐壳活性炭对机榨桐油的脱色性 能 和 活 性 白 土 相 差 不 大，在 油 脂 工 业 中 具 有 广 泛 应

前景．
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