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随着全球工业化进程的加快&重金属污染问

题已经成为威胁人类发展的重大环境问题'含有

超标重金属的工业废水对环境和人类自身都会造

成极大的危害 +
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'由于吸附方法具有操作简单(

成本低等优点&因此该技术被广泛的应用于重金

属离子污水的处理'碳材料具有多孔结构&高的

化学(热和辐照稳定性以及突出的吸附性能而被

认为是优秀的吸附剂+
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用溶剂热方法一步合成了富羧基碳材料&由于该

碳材料表面富含大量羧基与羟基&将对重金属离

子有较好的吸附性能'

磁性纳米颗粒具有粒径小(比表面积大(磁响

应性(可在外加磁场作用下迅速定向移动等特性&

近年来&磁性纳米技术已广泛的应用于环境修复
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实现与净化介质的有效分离'

本实验拟通过混合具有吸附性能的富羧基碳

和磁性能的铁氧化物合成出一种大比表面积(高
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磁性富羧基碳复合材料的制备
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给出了磁性富羧基碳复合材料的制备过

程及其对金属离子的磁性分离过程示意图'从

图
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可以看到&磁性富羧基碳的制备过程经济(高

效&可以在处理环境中的污染物后磁性分离'现

将磁性富羧基碳的具体制备方法陈述如下'

富羧基碳采用溶剂热方法制备"在水溶液中
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照片
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红外光谱#

HFI5

$分析
!

图
!

为磁性富羧

基碳改性前后的红外光谱图'富羧基碳和磁性富

羧基碳均在约
*?))28

g*附近出现了羰基的特征
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吸收峰&在约
#A))28

g*附近出现了%

_Q

#

的吸

收峰&在约
!+))28

g*附近出现了%

WQ

的伸缩

振动峰'磁性富羧基碳在约
*?))28

g*附近的羰

基特征吸收峰强度明显减弱&而在约
*"?)28

g*

处出现了强烈的特征吸收峰&这可能是由于在碱

性条件下&铁氧化物表面的
H3

%

WQ

与富羧基碳

表面的羧基发生了酯化反应而使羰基特征吸收峰

发生了位移'磁性富羧基碳在约
"B!

(

@#!28

g*附

近处出现了
H3

%

W

的特征吸收峰'通过以上分

析可以看到&本工作成功合成了磁性富羧基碳复

合材料&并且铁氧化物是物理结合与化学键结合

共同作用于富羧基碳材料表面'

图
!

!

富羧基碳#

0

$和磁性富羧基碳#
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$的
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图谱
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J

射线图谱 #

J5K

$分析
!

图
+

为富羧基

碳改性前后的
J5K

图谱'从图
+

可以看到&磁性

富羧基碳出现了
@

个典型的
#

"

角位于
!)T!?h

(

!"T""h

(

+!T#)h

(

"!T!!h

(

"?T)?h

和
@#TA@h

的吸收

峰&分别对应于
H3

!

W

+

面心立方晶格中#

##)

$(

#

!**

$(#

+))

$(#

+##

$(#

"**

$(#

++)

$晶面'由此可

见&磁性富羧基碳复合材料中的
H3

!

W

+

的晶相没

有发生变化&所得谱图和标准
H3

!

W

+

的
J5K

谱图

比较#

,_OKL20.416&3(%T!>B@!

$

+

*!

,

&各衍射峰

的位置和强度都基本符合&且物相较为单一'

CBABE

!

磁性能#

$LG

$分析
!

图
"

为磁性富羧基

碳的磁滞回线&右下小图为中心区域的放大图'

从图中可以看到&磁性富羧基碳具有较弱的磁滞

现象&较小的剩余磁化强度和矫顽力&可以认为样

品具有良好的超顺磁性+

B

,

'磁性富羧基碳的饱和

磁化强度#

(

9

$(剩余磁化强度#

(

.

$(矫顽力#

)

2

$

和矩形比#

*

.

d(

.

)

(

9

$分别为
!)T@B<

*

8

#

)

U

R

(

)T?*<

*

8

#

)

U

R

(

*!T+@W3

和
)T)#!

'较大的饱

和磁化强度说明了磁性富羧基碳适合于磁性分

离'左上图为磁性富羧基碳的磁性分离前后的效

果图&其中左图为未施加磁场图&右图为施加磁场

*86/

后的磁性分离效果图'未施加磁场时&磁

性富羧基碳均匀的分散在溶液中!当在瓶侧施加

磁场后&磁性富羧基碳被吸引到施加磁场一侧&实

现了有效的分离'

左上图为磁性富羧基碳的磁性分离前后的效果图#左图为未

施加磁场图&右图为施加磁场图$&右下图为磁性富羧基碳的

中心区域放大图#

F7393

=

0.0:6%/0/4.3469

=

3.96%/

=

.%2399

R

.0

=

7%109%&-:6%/%180

R

/3:6220.P%X

;

&0:3>.62720.P%/6/:73

=

.393/23

#

.6

R

7:

$

0/40P93/23

#

&31:

$

%10/3X:3./0&80

R

/3:62

163&4D3.397%D/%/:73-

==

3.>&31:2%./3.

&

:733/&0.

R

383/:

R

.0

=

7%123/:.0&0.30D0997%D/%/:73&%D3.>.6

R

7:2%./3.

$

图
"

!

磁性富羧基碳的磁滞回线

H6

R

'"

!

G0

R

/3:6E0:6%/2-.̂39%180

R

/3:62

20.P%X

;

&0:3>.62720.P%/

CBABF

!

铁含量分析
!

I_O><CL

测量样品中
H3

含量的准备过程"称取
)T*))

R

磁性富羧基碳&在

B@

核化学与放射化学
!!!!!!!!!!!!!!!!!!
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马弗炉中
?))b

灰化
*7

&取出后用
#)8V

浓硝酸

溶解&定容至
*))8V

容量瓶中'测得结果列于

表
*

'由表
*

可以看出&由
I_O><CL

测量所得到

的
H3

!

W

+

的质量百分数与由加料配比计算得到的

H3

!

W

+

质量百分数近似&而由
I_O><CL

测量所得

到的
H3

!

W

+

的质量百分数稍稍低一点的原因可能

是由于在制备过程中
H3

#f和
H3

!f未反应完全或

在后续洗涤过程中
H3

!

W

+

被洗脱掉所致'

表
*

!

I_O><CL

测量结果

F0P&3*

!

G309-.383/:40:0%1I_O><CL

样品#
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=
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#
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由加料配比计算得到的

#

WP:06/34P
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CBABG

!

热重分析#

FM<

$

!

富羧基碳磁性改性前

后的
FM<

图谱示于图
@

'从图
@

可以看到&第
*

个质量损失过程从室温至
#A)b

&变化比较慢&

由表面吸附的水分蒸发所致!第
#

个质量损失过

程从
#A)

%

@@?b

&由富羧基碳热分解所致!在

@@?

%

@A#b

&富羧基碳基本无质量损失&而磁性

富羧基碳质量损失明显&可能是铁氧化物热分解

所致'需要注意的是&在
#A)

%

@@?b

&磁性富羧

基碳的质量损失为
*AT#c

&由
#T*T"

节可知其中

富羧基碳含量为
"+T?c

&可以计算得到富羧基碳

的质量损失为
!"T*c

&而实际富羧基碳的质量损

失为
!ATBc

&明显高于由计算得到的富羧基碳的

质量损失'因此&富羧基碳经磁性改性后&其中富

羧基碳的基体材料热稳定性提高&这可以归因于

富羧基碳外围铁氧化物包覆层起到了隔热作用所

致'

FM<

曲线表明&铁氧化物成功的包覆了富羧

基碳&且提高了富羧基碳基体的热稳定性'
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表面
E3:0

电位分析
!

图
?

为富羧基碳和

磁性富羧基碳在不同
=

Q

下的
E3:0

电位值'从图

?

可以看出&富羧基碳和磁性富羧基碳在
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时表面总体表现为负电性'如此低的等电点

#

ICO

$说明富羧基碳表面为强酸性位点&并且表

面负载
H3

!

W

+

纳米颗粒会降低负电性'富羧基碳

和磁性富羧基碳表面如此低的
E3:0

电位值将有

利于其对阳离子的吸附'

CBABI

!

比表面积#

NCF

$分析
!

富羧基碳和磁性

富羧基碳的比表面积分别为
#AT#

(

+"T+8

#

)

R

'

该结果与透射电镜结果一致&当颗粒更小的

H3

!

W

+

纳米颗粒负载在富羧基碳表面时&可以增

加比表面积'
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吸附等温线

图
B

分别给出了
OP
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R
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$和

S

#
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$在富羧基碳和磁性富羧基碳上的吸附等温

线'从图
B

可以看到&

OP

#

"

$(

(6

#

"

$(

Q

R

#

"

$和

S

#

#

$在富羧基碳上的吸附容量均远远大于在磁

性富羧基碳上的'由
E3:0

电位分析可知&富羧基碳

表面所带负电荷要多于磁性富羧基碳&因此富羧基

碳与金属阳离子的亲和能力要强于磁性富羧基碳&

反映在实验现象上就是金属阳离子在富羧基碳上
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$在富羧基碳和磁性富羧基碳上的吸附等温线
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的吸附容量要高于在磁性富羧基碳上的'由吸附

等温线可以得到
OP

#
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$和
S
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$在

富羧基碳上的吸附容量分别为
?##T*)

(

+)T?)

(

??AT#)

(

A#T*!8

R

)

R

&在磁性富羧基碳上的吸附容

量分别为
+??T")

(

#!T")

(

#@)T#)

(

"+TB@8

R

)

R
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范桥辉等+

A

,研究了
S

#

#

$在凹凸棒石(铁氧

化物和磁性凹凸棒石复合材料上的吸附&研究发

现
S

#

#

$在这
!

种吸附剂上吸附性能从高到低

为"磁性凹凸棒石复合材料
$

凹凸棒石
$

铁氧化

物'作者给出的较为合理的解释为凹凸棒石在磁

性改性之后比表面积增大&并且凹凸棒石和铁氧

化物协同作用提升了磁性复合材料吸附性能'从

电位滴定结果可以看到在
=

Q

$

+T)

时&该复合材

料表面明显要比凹凸棒石带有更多的负电荷&因

此在凹凸棒石表面引入铁氧化物时改变了固体表

面的吸附位和表面电荷'

_73/

等+

*+>*"

,制备了磁

性多壁碳纳米管复合材料并研究了其对
(6

#

"

$(

L.

#

"

$和
C-

#

III

$的吸附性能&同样发现该磁性复

合材料的吸附能力要高于单纯的多壁碳纳米

管'贾明畅等+

B

,制备了磁性海泡石并研究了其

对
_.

#

#

$的吸附性能&亦发现磁性改性之后吸

附能力增强'磁性富羧基碳与所引用的文献在

制备磁性复合材料时均采用的是共沉淀法&从

加料配比与所得磁性材料的饱和磁化强度看&

合成方法相同&原料配比近似'比较富羧基碳

和所引用文献的基体材料可以发现&富羧基碳

表面所含羧基更多&表面负电性更强&由红外光

谱可以看出&铁氧化物是物理结合与化学键结

合共同作用于富羧基碳材料表面的&这将使得

大量羧基被覆盖或键合&而代之以吸附性能较

弱的铁氧基从而使得磁性富羧基碳复合材料对

金属离子的吸附性能减弱'

E3:0

电位分析证实

了富羧基碳在铁氧化物包覆后使得复合材料表

面负电性降低&从而对金属离子的静电引力减

弱&吸附性能降低'

为了获得金属离子在富羧基碳和磁性富羧基

碳上的吸附机理&
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等温模

型被用来拟合吸附等温线'
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富羧基碳和磁性富羧基碳上吸附的
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8-6.

模型

拟合线'从图
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可以看到&
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以很好的拟合实验数据'表
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列出了
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模型拟合参

数'从表
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可以看到&
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模型拟合的线性

相关系数#
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