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荞麦壳活性炭的制备及其表征
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摘　要　以荞麦壳为原料,以 KOH 活化法制备活性炭,研究了炭化时间、炭化温度对活性炭性能的影响.结果

表明:在活化条件不变的情况下,炭化时间和炭化温度对活性炭性能具有重要影响,制备活性炭的较优工艺参数为:炭
化时间为３h,炭化温度为５００℃.同时,制备得到的活性炭比表面积为１４３６􀆰０４７m２/g,碘吸附值为１５２８􀆰６１mg/g.
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Abstract　ActivatedcarbonwasprepredfrombuckwheatshellbyKOHactivation．Theeffectsofcarbonization
time,carbonizationtemperatureonthepropertiesofactivatedcarbonwerestudied．Theexperimentalresultsshowed
thattheactivationconditionsremainedunchanged,thecarbonizationtimeandtemperaturehadanimportanteffecton
thepropertiesofactivatedcarbon．Theoptimum technologicalparametersforpreparing activated carbon were
carbonizationtimeof３Handcarbonizationtemperatureof５００℃．Atthesametime,thepreparedactivatedcarbonhad
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　　活性炭具有非常广泛的应用,可以用作吸附材

料来吸附废水中的重金属离子[１]和一些气体[２];也
可以用作电化学超级电容器的电极材料[３].活性炭

的制备原料已从传统的煤炭资源[４]转变为绿色资

源,对于绿色资源的开发已经成为研究的热点之一.
荞麦壳中含有丰富的纤维素[５],因此可以作为优异

的活性炭研究原料.目前,国内外对这方面的研究

报道很少.我国是荞麦壳的主要产地之一,也是最

大的荞麦壳出口地,具有丰富的荞麦壳资源,但是对

荞麦壳的利用还处于非常简单化的阶段,荞麦壳利

用率很低,造成了资源浪费,因此对荞麦壳进行研究

具有十分重要的意义.
本研究以荞麦壳为原料,通过热失重分析、电镜

分析、红外分析、X射线衍射分析、比表面积以及碘

吸附分析方法,研究了炭化时间和炭化温度对荞麦

壳活性炭结构以及形貌的影响.

１　实验部分

１􀆰１　试剂与仪器

荞麦壳(麦迪生牌),内蒙赤峰散荞麦壳;KOH;

HNO３.
管式炉(GSLＧ１６００X型),合肥科晶材料技术有

限公司;鼓风干燥箱(DHGＧ９０７５A 型),上海齐欣科

学仪器有限公司;循环水真空泵(SHBＧS型),郑州

长城科工贸有限公司;扫描电子显微镜(SEM,JSMＧ
６７０１F型),日本电子 公 司;红 外 光 谱 仪 (FTＧIR,

Spectrum１００型),PerkinElmer公司;热重Ｇ差热分

析仪(TG,TGＧ８１２０型),日本理学公司;比表面及孔

隙度分析仪(QuadrasorbSIＧMP 型),美国康塔公

司;X射线光电子能谱仪(XPS,ESCALAB２５０型),
美国 ThermoFisherScientific公司.

１􀆰２　实验方法

活性炭的制备:以炭化温度为３００℃,炭化时间

为３h为例.荞麦壳经清洗后在１１０℃烘箱中干燥

１２h彻底去除水分,然后将其粉碎,过２０目筛.将

粉碎后的荞麦壳置于管式炉中４００℃下预炭化３h,
得到预炭化的荞麦壳.将活化剂 KOH 与预炭化的

荞麦壳按质量比１∶１均匀混合.然后把样品置于管

式炉中,在 N２ 气氛下以５℃/min的升温速率升温

到８００℃后恒温１h,然后自然冷却至室温.得到的
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炭化样品加入１mol/L HNO３,室温搅拌１２h,然后

用蒸馏水洗至中性,烘干,得到荞麦壳基多孔炭.此

条件下所得荞麦壳基多孔炭命名为 QCＧ３００Ｇ３(其中

３００为炭化温度,３为炭化时间),其他样品同理进行

命名.

１􀆰３　多孔碳的表征

通过热失重表征多孔炭的热稳定性;通过SEM
表征多孔炭的微观形貌;通过FTＧIR分析多孔炭的

分子结构和化学组成,定性分析多孔炭的表面基团;
通过XRD分析多孔炭的石墨化程度;通过 N２ 等温

吸脱附实验分析多孔炭的比表面积及孔结构;通过

碘吸附值分析多孔炭对小分子物质的吸附能力.

２　结果与讨论

２􀆰１　TG分析

将自然风干的荞麦壳经真空干燥后,在 N２ 气

氛中采用热重分析仪进行热重分析.N２ 流量为

２０mL/min,以１０℃/min的加热速率升温至设定温

度,其 TG曲线见图１.

图１　荞麦壳的 TG曲线图

由图可知,荞麦壳在１１５℃之前质量有较明显

下降,这个阶段主要是荞麦壳中水分的蒸发,其水分

质量损失率为３􀆰３７％;温度升高到１１５℃后,质量基

本不发生变化.１９０~３７０℃之间,荞麦壳快速失重,
质量损失率为６１􀆰６％,主要发生纤维素和半纤维素

的热分解反应;而３７０~９００℃之间,主要反应是荞

麦壳中木质素的分解,以及一些残余纤维素的分解,
这个温度区间内质量下降缓慢,最终炭化料剩余

２０􀆰２％.因此,要使原料中可挥发分尽可能地热解,
炭化温度要在３７０℃以上,故实验中炭化温度暂定

为４００℃.

２􀆰２　SEM 分析

２􀆰２􀆰１　炭化时间对多孔炭结构的影响

QCＧ４００Ｇ１、QCＧ４００Ｇ２ 和 QCＧ４００Ｇ３ 的 SEM 图

见图２.由图可知,随着炭化时间的延长,活性炭表

面的孔变得更加致密,炭化时间较短时对原料炭化

不充分,从而影响了 KOH 对活性炭的刻蚀程度.

QCＧ４００Ｇ１中的孔主要为大孔,当炭化时间为２h时,
可以看出孔道变丰富,QCＧ４００Ｇ３的孔道丰富,分布

均匀,且孔径均一.因此,炭化时间的延长有助于形

成发达的孔结构,为之后的活化过程打下基础.

图２　QCＧ４００Ｇ１(a)、QCＧ４００Ｇ２(b)和 QCＧ４００Ｇ３(c)的

SEM 图(×２００００)

２􀆰２􀆰２　不同炭化温度对多孔炭结构的影响

QCＧ３００Ｇ３、QCＧ４００Ｇ３ 和 QCＧ５００Ｇ３ 的 SEM 图

见图３.由图可知,不同炭化温度下活性炭都具有

多孔结构,QCＧ３００Ｇ３的孔结构较不明显,QCＧ４００Ｇ３
的孔开始变得丰富,QCＧ５００Ｇ３的孔结构更加致密且

分布较均匀.说明炭化温度对多孔碳的孔结构具有

一定影响.因此,最佳预炭化温度为５００℃.

图３　QCＧ３００Ｇ３(a)、QCＧ４００Ｇ３(b)和 QCＧ５００Ｇ３(c)的

SEM 图(×２００００)

２􀆰３　XRD分析

图４为荞麦壳基活性炭预炭化产物活化前后的

XRD谱图.由图可知,(２００)和(１００)为活性炭的衍

射峰,活化前后均可以较明显地看到,尤其是(１００)
处衍射峰在经过活化处理后衍射峰峰形更明显.但

是两种产物的衍射峰较宽,说明其结晶度不高,所制

备的活性炭中存在不定形炭.
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图４　荞麦壳基活性炭预炭化产物活化前后的XRD谱图

(a:活化前;b:活化后)

２􀆰４　FTＧIR分析

QCＧ３００Ｇ３、QCＧ４００Ｇ３和 QCＧ５００Ｇ３的 FTＧIR谱

图见图５.由图可知,QCＧ３００Ｇ３、QCＧ４００Ｇ３和 QCＧ
５００Ｇ３在３４５０cm－１处均有一个共同的峰,为—OH
伸缩 振 动 峰,可 能 是 物 理 吸 附 水.QCＧ３００Ｇ３ 和

QC５００Ｇ３在１６５４cm－１以及 QCＧ４００Ｇ３在１６３３cm－１

有一个相对较强的峰,这是—C􀪅􀪅C的伸缩振动峰,
可能是烯烃中的非共轭—C􀪅􀪅C[６].QCＧ３００Ｇ３ 和

QCＧ５００Ｇ３在１５５９cm－１处也有一个峰[７],可能是芳

香环中—C􀪅􀪅C的伸缩振动引起的.

图５　QCＧ３００Ｇ３(a)、QCＧ４００Ｇ３(b)和 QCＧ５００Ｇ３(c)的

FTＧIR谱图

由图还可知,除—C􀪅􀪅C外其他官能团很少,说
明有机物的反应相对充分,除炭外产物外,其他物质

很少.这是由于 KOH 的活化作用,将有机物活化

分解,使原料发生侵蚀,其中的有机结构被破坏,发
生分解变为炭.

２􀆰５　比表面积与孔结构分析

表１列出了反应产物的比表面积数据.由表可

知,当炭化温度为４００℃时,随着炭化时间的延长,
反应产物的比表面积不断增加,因此,炭化时间确定

为３h;改变炭化温度,发现随着炭化温度的升高,比
表面积不断增加,因此,炭化温度确定为 ５００℃.

　　　　　　　表１　反应产物的比表面积

反应产物 QC４００Ｇ１ QC４００Ｇ２ QC４００Ｇ３
比表面积/(m２􀅰g－１) ８６８􀆰２２６ ９２７􀆰０４７ １３１３􀆰５２５

反应产物 QC３００Ｇ３ QC５００Ｇ３
比表面积/(m２􀅰g－１) ５３４􀆰９０４ １４３６􀆰０４７

综上,在５００℃下炭化３h可以获得最高的比表面积

１４３６􀆰０４７m２/g.

２􀆰６　碘吸附值

由于碘分子大小为０􀆰６nm 左右,在不考虑其他

因素的情况下,碘吸附值可以用来表征大于１nm 的

微孔的发达程度.表２列出了反应产物的碘吸附

值.由表可知,随炭化时间的增加,活性炭的碘吸附

值不断升高,在炭化时间为３h时,具有相应的最高

碘吸附能力;炭化时间为３h时,随炭化温度的升高

碘吸附能力升高,当炭化温度为５００℃时,碘吸附能

力最高,为１５２８􀆰６１mg/g.
表２　反应产物的碘吸附值

反应产物 QCＧ４００Ｇ１ QCＧ４００Ｇ２ QCＧ４００Ｇ３
碘吸附值/(mg􀅰g－１) ９８９􀆰４７ １００３􀆰４９ １４２６􀆰７３

反应产物 QCＧ３００Ｇ３ QC５００Ｇ３
碘吸附值/(mg􀅰g－１) ５５０􀆰４７ １５２８􀆰６１

３　结论

以荞麦壳为原料,采用 KOH 活化法制备活性

炭.在碱炭比为１∶１,活化温度为８００℃,活化时间

为１h时,确定最适宜炭化条件为炭化时间为３h,炭
化温度为５００℃.在该条件所制备的活性炭比表面

积高达１４３６􀆰０４７m２/g,碘吸附值达到１５２８􀆰６１mg/g.

FTＧIR分析表明,该物质表面官能团主要以—C􀪅􀪅C
为主,有机物分解较充分.XRD分析显示,活化后

的活性炭比预炭化产物的石墨化程度略高,但二者

石墨化程度均不高.
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