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摘　要　采用 共 沉 淀 法 将 硫 酸 铁 与 水 玻 璃 负 载,制 备 出 新 型 吸 附 剂 硅 酸 铁,通 过 傅 里 叶 变 换 红 外 光 谱 仪

(FTＧIR)、X射线粉末衍射仪(XRD)、扫描电镜(SEM)、BET 和吸附Ｇ脱附表征手段测试分析,对该材料的各种物理化

学性质进行表征,并系统地考察了吸附时间、吸附剂用量、温度及其溶液pH 对模拟废水中苯酚吸附特性的影响.结

果表明:该硅酸铁吸附剂比表面积高达５６０m２/g,平均孔径为３􀆰５nm;当模拟废水中苯酚初始浓度为１００mg/L,吸附

剂加入量２g,吸附时间１２０min,吸附温度２５℃,pH＝７时,去除率和吸附量分别可达７４％和３􀆰７mg/g.吸附等温线拟

合与 Langmuir模型符合,因此其对苯酚的吸附是单分子层吸附.
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Abstract　Anewferricsilicateadsorbentwaspreparedbycoprecipitationmethodwithironsulfateandwater
glass．Throughfouriertransform infraredspectroscopy (FTＧIR),XＧraypowderdiffractometry (XRD),scanning
electronmicroscopy (SEM),BET,andtheadsorptionＧdesorptioncharacterization method,thevariousphysicaland
chemicalpropertiesofthe materialweretestedandanalyzed．Theeffectsofadsorptiontime,adsorbentdosage,

temperatureandsolutionpHontheadsorptioncharacteristicsofphenolinsimulatedwastewaterweresystematically
investigated．Theresultsshownthatthespecificsurfaceareaoftheadsorbentwasashighas５６０m２/gandtheaverage
porediameterwas３􀆰５nm．Whentheinitialconcentrationofphenolinthesimulatedwastewaterwas１００mg/L,２gofthe
adsorbentwasadded,theadsorptiontimewas１２０min,theadsorptiontemperaturewas２５℃,andsolutionpHwas７,the
removalrateandtheadsorptionamountwereashighas７４％ and３􀆰７mg/g,respectively．Theadsorptionisothermfit
wasconsistentwiththeLangmuirmodel,sotheadsorptionofphenolwasmonolayeradsorption．
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　　苯酚广泛应用于杀虫剂、合成橡胶、塑料、制药

和石油化工等领域[１],然而由于其具有高毒性和致

癌性,已成为我国水污染控制中需要重点解决的问

题之一.
一般而言,对于含苯酚废水的处理方法有很多,

例如生物法[２]、吸附法[３]、溶剂萃取法[４]、光催化

法[５]和超临界水氧化法[６]等.在这些过程中,吸附

法在处理含酚废水时,具有处理效果好、可回收有用

物料,以及吸附剂可重复使用等优点.因此,随着现

有吸附剂性能的不断完善,以及新型吸附剂的研制
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成功,吸附法在苯酚废水处理中的应用前景广阔.
用于吸附化学物质的吸附剂通常分为两类,即天然

吸附剂和人造吸附剂.天然吸附剂通常由高岭土、
海泡石、藻类和沸石组成[７Ｇ９],合成吸附剂有硅胶、活
性炭(AC)和树脂[１０Ｇ１２]等.在这些吸附剂中,AC的

应用较为广泛,由于具有大的表面积、发达的孔隙结

构和广泛的可用性,其对有机化合物的吸附能力较

强[１３].但是,由于生产成本较高,而且再生循环利

用需要配套造价高昂的再生系统,AC吸附剂一直

没有真正实现工业化[１４].
本研究以硫酸铁和水玻璃为原料,采用共沉淀

法制备具有介孔结构的硅酸铁,并考察其吸附苯酚

的性能,为探索经济可行的苯酚废水治理提供新

思路.

１　实验部分

１􀆰１　原料与仪器

硫酸铁,天津市福晨化学试剂厂;水玻璃,自制;
无水乙醇(C２H５OH,分析纯),沈阳试剂二厂;苯酚

(分析纯),国药集团化学试剂有限公司.
紫外Ｇ可见吸光光度计(UV７２２S型),上海仪电

分析仪器有限公司;高速离心机(TGLＧ１６WS型),
金坛市高科仪器厂;酸度计(pHSＧ２５型),梅特勒Ｇ托

利多仪器有限公司;电热恒温鼓风干燥箱(DUGＧ
９０３６A型),上海精宏实验有限公司;X射线(粉末)
衍射仪(XRD,D８Advance型),德国布鲁克公司;傅
里叶变换原位红外光谱仪(FTＧIR,NicoletiS５０型)
赛默飞世尔;物理等温吸附分析仪(AutosorbＧIQ２Ｇ
mp),美国康塔仪器公司;场发射扫描电镜(SEM,

SU８０１０型),日本 Hitachi公司.

１􀆰２　硅酸铁的制备

配制０􀆰１mol/L硅酸铁溶液和２mol/L水玻璃

溶液,再通过蠕动泵分别以一定的流速滴定到三口

烧瓶内;三口烧瓶上连接机械搅拌,以一定的速度搅

拌;将三口烧瓶放在水浴锅中,控制反应温度为

４０℃,滴加过程中维持反应pH＝６±０􀆰２;然后老化

４h,再经过滤、洗涤、干燥、焙烧后,即得到硅酸铁,
研磨后为黄色粉末状颗粒.

１􀆰３　吸附实验

在浓度分别为１００、２００、３００、４００、５００mg/L的

１００mL苯酚溶液中分别加入１g硅酸铁吸附剂,于

２５℃恒温震荡水槽中震荡２h;在特定时间间隔取出

１mL上清液,用紫外Ｇ可见分光光度法绘制标准曲

线测定其平衡浓度,吸附量(qe)和吸附率(E)分别

根据式(１)和(２)计算.

qe ＝ [V(C０ －Ce)]/m (１)

E ＝ [(C０ －Ce)/C０]×１００％ (２)

　　式中,qe 为平衡吸附量,mg/g;C０ 为苯酚的初

始质量浓度,mg/L;Ce 为吸附平衡时苯酚的质量浓

度,mg/L;V 为吸附质溶液体积,L;m 为吸附剂质

量,g;E 为吸附率,％.

２　结果与讨论

２􀆰１　XRD分析

图１是硅酸铁的XRD谱图,由图可见,在２θ＝
２０~３０°处存在一个很宽泛的分衍射峰,属于非晶态

的特征衍射峰,可以说明样品为无定形物质.图中,
在２θ＝３５􀆰５６°、３６􀆰６６°、５３􀆰６０°、５７􀆰５５°和６２􀆰４５°处的

衍射峰均属于硅酸铁(JCPDS５２Ｇ１１４０)的特征峰,
表明成功制得了硅酸铁样品.

图１　硅酸铁的 XRD谱图

２􀆰２　比表面积研究

图２为硅酸铁吸附剂的 N２ 吸附Ｇ脱附曲线,由
图可见,所制备的硅酸铁的孔径在２~１００nm,平均

图２　硅酸铁的 N２ 吸附Ｇ脱附等温线(a)和

孔径分布曲线(b)

􀅰２０２􀅰
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孔径 ３nm,总 孔 容 ０􀆰４３cm３/g,BET 比 表 面 积

５６３m２/g,大于国内外文献[１５Ｇ１６]中３２１􀆰３m２/g和

２９１􀆰２m２/g的比表面积.硅酸铁具有较高的比表面

积可能与其微观结构有关,其材料表面有大量的孔

隙结构,具有较高的比表面积,从而有利于提高材

料的吸附性能[１７].由图２(a)可见,硅酸铁的吸附

曲线和脱附曲线组成一个回滞环,且回滞环面积

较大,形状符合IUPAC的第二种类型,说明制备

的硅酸铁中介孔结构占比较高,从而使其吸附容

量显著提高.较多的介孔能够为苯酚在硅酸铁内

部的快速扩散与迁移提供通道,从而有利于苯酚

的快速吸附.

２􀆰３　表面形貌分析

扫描电镜用来检测固体材料的表面形貌和外表

面的几何形态,同时还能测得材料的粒度分布,图３
为硅酸铁的SEM 图.由图可见,硅酸铁吸附剂没

有规则的形貌,其结构中包含了大量大小不一的碎

片及片层,分散比较均匀,形成较发达的片状结构.
该层状结构使部分结构暴露于硅酸铁表面,使得硅

酸铁表面呈现出较高的孔隙比,从而有利于废水中

污染物的脱除[１８].

图３　硅酸铁的SEM 图

[(a)×２０００;(b)×５０００]

２􀆰４　FTＧIR分析

图４是硅酸铁吸附剂的 FTＧIR 谱图,由图可

见,５４３cm－１处的峰是 Fe—O 的振动峰;１３９５cm－１

附近出现的峰是 Fe２O３ 表面形成的羟基振动峰;

１０５１cm－１附近出现的大的峰是 Si—O—Si的伸缩

振动峰;７８５cm－１附近出现的峰是Si—O—Fe的伸

图４　硅酸铁的FTＧIR谱图

缩振动峰;８５１cm－１附近出现的峰是 Si—O—Si的

伸缩振动峰;１６３６cm－１和２９８６cm－１附近出现的峰

分别是 H—O—H 弯曲振动的吸收峰和 OH 基团

伸缩振动的吸收峰,样品表面存在这种羟基化结构

能显著提高有机物在吸附剂表面的吸附能力.

２􀆰５　不同条件对吸附效果的影响研究

２􀆰５􀆰１　吸附时间对去除苯酚的影响

在模 拟 苯 酚 废 水 浓 度 为 １００mg/L、温 度 为

２５℃、体系pH＝７、吸附剂用量为１g条件下,研究

了吸附时间对硅酸铁去除苯酚的影响,结果如图５
所示.由图可见,在开始时随着时间的增加,苯酚的

去除率明显增加;从６０min时开始趋于稳定,此时

硅酸铁对苯酚的去除率为６３􀆰００％;最后在吸附时

间为２h时,硅酸铁吸附剂达到吸附饱和状态.初始

阶段对苯酚的去除率迅速增加,这与硅酸铁的片层

状微观结构有关,硅酸铁吸附剂表面有大量的有效

吸附位点,从而能够更容易地吸附废水中的苯酚.

但随着吸附时间的延长,吸附剂表面的吸附位点逐

渐减少,苯酚开始向吸附剂内部孔道扩散,使得对苯

酚的去除率明显下降.因此,为了得到最佳吸附效

果,吸附时间定为２h为宜.

图５　吸附时间对硅酸铁去除苯酚的影响

２􀆰５􀆰２　吸附剂用量对去除苯酚的影响

在模拟苯酚废水质量浓度为１００mg/L、温度为

２５℃、pH＝７条件下,研究硅酸铁吸附剂用量对苯

酚去除率的影响,结果如图６所示.由图可见,当加

入少量硅酸铁吸附剂时,苯酚的去除率明显增加;然
而当硅酸铁吸附剂投入量为２g后,苯酚的去除率随

着用量的增加逐渐稳定.这是因为随着吸附剂的投

加量的增加,溶液中的苯酚已经被吸附完,增加的那

些吸附剂没有起到吸附作用,所以随着吸附剂量的

增加,吸附值反而减小,因此去除率逐渐趋于恒定.

在实际应用中,考虑到吸附剂成本和去除率等因素,
在优化条件下建议取硅酸铁的用量为２g,此时苯酚

的去除率和吸附量分别可达７４％和３􀆰７mg/g.

􀅰３０２􀅰
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图６　硅酸铁用量对苯酚去除效果的影响

２􀆰５􀆰３　吸附温度对去除苯酚的影响

在模拟苯酚废水浓度为１００mg/L、溶液pH＝
７、吸附剂投入量为１g的条件下,研究了吸附温度对

苯酚去除率的影响,结果如图７所示.由图可见,当
吸附温度较小时,随着吸附温度的增加,硅酸铁对苯

酚的去除率明显增大;在吸附温度为３５℃时,对苯

酚的去除率达６８􀆰２５％;但继续提高吸附温度后,苯
酚去除率明显减小.所以,温度高于３５℃以后不利

于吸附的进行.由于初始较低温度阶段,苯酚的扩

散速度随温度升高而加快.但硅酸铁吸附苯酚是

放热反应,所以升高到一定温度后不利于对苯酚

的吸附.

图７　吸附温度对苯酚去除效果的影响

２􀆰５􀆰４　不同pH 对去除苯酚的影响

在温度为２５℃,１００mg/L的模拟苯酚废水中加

入１g硅酸铁吸附剂的条件下,通过改变pH,研究

对去除苯酚的影响,结果如图８所示.由图可见,在
酸性条件下,随着苯酚溶液pH 的增加,硅酸铁吸附

剂对苯酚的去除率呈增加趋势;但当pH 超过７时,
随着pH 的增加,硅酸铁对苯酚的去除率呈现缓慢

减小的趋势.这说明在硅酸铁吸附苯酚时,苯酚溶

液的pH 对去除率的影响较大.因为苯酚的酸解离

常数pKa＝９􀆰９５,苯酚溶液在较低pH 条件下,主要

以分子形式存在,溶液中有大量的 H＋ ,与硅酸铁进

行离子交换,导致硅酸铁吸附剂较易溶于水,因此不

利于吸附.随着pH 的不断增升高,溶液中的 H＋

浓度不断降低,硅酸铁有较好的疏水性,从而有利于

对苯酚的吸附.但当溶液的pH 大于苯酚的酸解离

常数时,苯酚在溶液中主要以阴离子形式存在,而硅

酸铁表面带负电荷,同性相斥,从而使其对苯酚的吸

附能力下降[１９].

图８　pH 对苯酚去除率的影响

２􀆰６　吸附等温线研究

通过建立吸附等温线,来进一步研究硅酸铁对

苯酚的吸附机理.苯酚溶液在为不同浓度和不同温

度的条件下加入２g硅酸铁吸附剂,进行吸附实验,
再用Langmuir和Freundlich等温吸附方程进行拟

合,拟合方程分别见式(３)和式(４).
Ce/qe ＝１/bqm ＋Ce/qm (３)

　　式中,Ce为平衡浓度,mg/L;qe 为平衡吸附

量,mg/g;b 为 Langmuir模型常数,L/mg,与吸附

自由能有关;qm 为最大吸附量,mg/g.

logqe ＝logk＋１/nlogCe (４)

　　式中,k和１/n 为Freundlich模型常数,其中k
与吸附容量有关,１/n 与吸附剂和吸附质的亲和力

有关,１/n 越小,吸附越有利,当０＜１/n＜１时有利

于吸附的进行[２０].

在不同初始浓度和不同温度条件下,硅酸铁吸

附剂对苯酚的Langmuir和Freundlich等温吸附方

程拟合结果见表１.由表可见,Langmuir和FreunＧ
dlich等温吸附方程都能较好拟合,但 Langmuir模

型的拟合相关系数R２ 较优于 Freundlich模型,说
明Langmuir等温吸附的拟合度更高.所以硅酸铁

对苯酚的吸附符合 Langmuir模型,为单分子层吸

附.由于层状硅酸铁具有较高的比表面积,所以对

苯酚的吸附效果好.
表１　Langmuir和Freundlich等温吸附方程参数

温度/

℃

Langmuir模型 Freundlich模型

b/

(L􀅰mg－１)
qm/

(mg􀅰g－１)
R２

K/

(mg􀅰g－１)
n R２

１５ ０􀆰０８１８２ ３７􀆰０４ ０􀆰９８６８ ３􀆰５８２ １􀆰５７８ ０􀆰９６１０

２５ ０􀆰１５８２０ ３０􀆰５０ ０􀆰９７５３ ５􀆰１９５ １􀆰９１４ ０􀆰９９２９

３５ ０􀆰０５０９７ ４２􀆰５５ ０􀆰９９７０ ２􀆰７０４ １􀆰４３５ ０􀆰９８７６

􀅰４０２􀅰
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３　结论

(１)共沉淀法制备的硅酸铁吸附剂比表面积高

达５６０m２/g,且具有片层状微观结构和丰富的官能

团,从而对模拟废水中苯酚表现出良好的脱除效果.
在溶液pH＝７、吸附时间为１２０min、温度为２５℃、
吸附剂用量为２g时,硅酸铁吸附剂对苯酚１００mg/L
的去除率和吸附量分别可达７４％和３􀆰７mg/g.

(２)Langmuir和Freundlich等温吸附方程都能

较好拟合硅酸铁对苯酚的吸附,但能更好地拟合

Langmuir等温吸附,所以硅酸铁对苯酚的吸附符合

Langmuir模型,为单分子层吸附.
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