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本发明公开了一种无序介孔碳吸附材料的

制备方法及其应用，属于吸附材料技术领域。本

发明通过选择F127作为表面活性剂，硅酸四乙酯

作为模板剂，葡萄糖作为碳源前驱物，首先通过

水热反应使硅酸四乙酯在F127表面水解缩聚，然

后煅烧去除F127后形成介孔硅，再将葡萄糖填充

到介孔硅的孔道中，经碳化及除硅处理后即可得

到无序介孔碳，本发明制备方法简单，制备得到

的无序介孔碳比表面积大，表面具有‑OH、‑COOH

等丰富的官能团，在适宜的反应条件下，能够实

现对典型抗生素与重金属的高效吸附。
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1.一种无序介孔碳吸附材料的制备方法，其特征在于，包括如下步骤：

(1)将2g三嵌段共聚物F127溶解于60mL去离子水中，然后向F127溶液中依次滴入10mL

浓盐酸和4～5mL硅酸四乙酯，40℃下搅拌24h，然后于140～150℃条件下水热反应24h，反应

结束后冷却形成白色膏状物，离心洗涤且烘干后将产物移入空气管式炉焙烧12h，冷却至室

温后研磨过筛得白色晶体；

(2)将1g白色晶体和1.5g葡萄糖溶解于去离子水中，在搅拌状态下向其中滴入80μL浓

H2SO4，在100～110℃反应6～8h后再在150～160℃下反应6～8h，反应结束后冷却、研磨、过

筛得棕色粉末，然后将棕色粉末置于氮气管式炉焙烧6～7h，冷却至室温得黑色粉末；

(3)将黑色粉末加入NaOH溶液中，在85～100℃下搅拌反应3h，离心洗涤且干燥后得无

序介孔碳吸附材料；

步骤(1)中所述的空气管式炉的升温速率为10～15℃/min；

步骤(2)中所述的氮气管式炉的升温速率10～15℃/min，氮气流速为50ml/min。

2.如权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤(3)中所述的NaOH溶液是将NaOH溶

解于乙醇水溶液中配制而成，其中，每1L乙醇水溶液中溶解有1molNaOH，乙醇水溶液中乙醇

与水的质量比为1:1。

3.采用权利要求1或2所述方法制备的无序介孔碳吸附材料。

4.如权利要求3所述的无序介孔碳吸附材料在去除水体中重金属离子或抗生素的应

用，其特征在于，步骤为：将无序介孔碳吸附材料加入到含重金属离子或抗生素的水溶液

中，然后在pH为4～6，温度为15～35℃的条件下进行水浴振荡吸附。

5.如权利要求4所述的应用，其特征在于，所述的无序介孔碳吸附材料在水溶液中的添

加量为0.25～0.5g/L，含重金属离子或抗生素的水溶液中重金属离子或抗生素的浓度为20

～40mg/L。

6.如权利要求4所述的应用，其特征在于，所述振荡吸附的时间为2h。

7.如权利要求4所述的应用，其特征在于，所述重金属离子为Pb离子或Cu离子。

8.如权利要求4所述的应用，其特征在于，所述抗生素为环丙沙星、四环素、磺胺嘧啶中

的任意一种或几种混合。
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一种无序介孔碳吸附材料的制备方法及其应用

技术领域

[0001] 本发明涉及一种吸附材料的制备方法，具体涉及一种无序介孔碳吸附材料的制备

方法，属于吸附材料技术领域。

背景技术

[0002] 抗生素和重金属广泛存在于各种工农业废水中，其具有高毒性、致癌性、持久性和

生物富集性，严重危害着生态环境和人体健康。因此，去除水体中抗生素和重金属这两类难

降解污染物受到了国内外的广泛关注。

[0003] 目前去除水体中抗生素的方法主要有生物降解、高级氧化、光降解、吸附、离子交

换等，去除水体中重金属的方法主要有离子交换法、化学沉淀法、氧化还原法和吸附法等。

吸附法因具有高效快速、成本低廉、简便易行、适用性广等优势，成为当前相关研究开展的

热点课题。

[0004] 介孔碳材料是由结构导向剂和前驱体在分子水平上自由组装而成的一种新型纳

米结构材料，具有巨大的比表面面积及独特的介孔结构，广泛应用于气体分离，工业催化，

生物医药，能源等诸多方面。但目前关于介孔碳材料在水体污染物吸附去除方面的报道多

集中于有序介孔碳材料，一般一种有序介孔碳材料只对某一类污染物具有高效吸附特性，

且为了获得理想的吸附效果，往往需要对有序介孔碳进行改性，这将增加介孔碳吸附材料

制备过程中操作的复杂性。

发明内容

[0005] 针对现有技术中的问题，本发明提供一种无序介孔碳吸附材料的制备方法及其应

用，本发明制备方法简单，制备得到的无序介孔碳对水体中的抗生素或重金属均具有高效

吸附性。

[0006] 为实现以上技术目的，本发明的技术方案是：

[0007] 一种无序介孔碳吸附材料的制备方法，包括如下步骤：

[0008] (1)将2g三嵌段共聚物F127溶解于60mL去离子水中，然后向F127溶液中依次滴入

10mL浓盐酸和4～5mL硅酸四乙酯，40℃下搅拌24h，然后于140～150℃条件下水热反应24h，

反应结束后冷却形成白色膏状物，离心洗涤且烘干后将产物移入空气管式炉焙烧12h，冷却

至室温后研磨过筛得白色晶体；

[0009] (2)将1g白色晶体和1.5g葡萄糖溶解于去离子水中，在搅拌状态下向其中滴入80μ

L浓H2SO4，在100～110℃反应6～8h后再在150～160℃下反应6～8h，反应结束后冷却、研磨、

过筛得棕色粉末，然后将棕色粉末置于氮气管式炉焙烧6～7h，冷却至室温得黑色粉末；

[0010] (3)将黑色粉末加入NaOH溶液中，在85～100℃下搅拌反应3h，离心洗涤且干燥后

得无序介孔碳吸附材料。

[0011] 优选地，步骤(1)中所述的空气管式炉的升温速率为10～15℃/min。

[0012] 优选地，步骤(2)中所述的氮气管式炉的升温速率10～15℃/min，氮气流速为
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50ml/min。

[0013] 优选地，步骤(3)中所述的NaOH溶液是将NaOH溶解于乙醇水溶液中配制而成，其

中，每1L乙醇水溶液中溶解有1molNaOH,乙醇水溶液中乙醇与水的质量比为1:1。

[0014] 采用上述方法制备的无序介孔碳吸附材料。

[0015] 上述无序介孔碳吸附材料在去除水体中重金属离子或抗生素的应用，步骤为：将

无序介孔碳吸附材料加入到含重金属离子或抗生素的水溶液中，然后在pH为4～6，温度为

15～35℃的条件下进行振荡吸附。

[0016] 优选地，所述的无序介孔碳吸附材料在水溶液中的添加量为0.25～0.5g/L，含重

金属离子或抗生素的水溶液中重金属离子或抗生素的浓度为20～40mg/L。

[0017] 优选地，所述振荡吸附的时间为2h。

[0018] 优选地，所述重金属离子为Pb离子或Cu离子。

[0019] 优选地，所述抗生素为环丙沙星、四环素、磺胺嘧啶中的任意一种或几种混合。

[0020] 从以上描述可以看出，本发明具备以下优点：

[0021] 1 .本发明通过选择F127作为表面活性剂，硅酸四乙酯作为模板剂，葡萄糖作为碳

源前驱物，首先通过水热反应使硅酸四乙酯在F127表面水解缩聚，然后煅烧去除F127后形

成介孔硅，再将葡萄糖填充到介孔硅的孔道中，经碳化及除硅处理后即可得到无序介孔碳，

本发明制备方法简单，制备得到的无序介孔碳比表面积大，表面具有‑OH、‑COOH等丰富的官

能团，在适宜的反应条件下，能够实现对典型抗生素与重金属的高效吸附，其中，无序介孔

碳对环丙沙星、四环素、磺胺嘧啶三种典型抗生素的去除率可分别达97％、97％和96％，平

衡饱和吸附量可分别达112、165和115mg/g，无序介孔碳对重金属离子Pb和Cu的去除率可分

别达95.74％和75.32％，平衡饱和吸附量可分别达80.19和30.32mg/g

附图说明

[0022] 图1为实施例1中制备的无序介孔碳的SEM(a)和TEM(b)图。

[0023] 图2为实施例1中制备的无序介孔碳的XRD图，图中MS为介孔硅，MCG为葡萄糖基介

孔碳。

[0024] 图3为实施例1中制备的无序介孔碳的BET比表面积分析和孔径分布图。

[0025] 图4为实施例1、2、3中无序介孔碳对水中抗生素吸附动力学图，图中CIP为环丙沙

星，TC为四环素，SDZ为磺胺嘧啶。

[0026] 图5为实施例1、2、3中无序介孔碳对抗生素吸附前后的傅里叶红外光谱(FITR)图，

图中MCG为葡萄糖基介孔碳，MCG+TC为吸附四环素后的葡萄糖基介孔碳，MCG+CIP为吸附环

丙沙星后的葡萄糖基介孔碳，MCG+SDZ为吸附磺胺嘧啶后的葡萄糖基介孔碳。

具体实施方式

[0027] 下面通过实施例子，进一步阐述本发明的特点，但不对本发明的权利要求做任何

限定。

[0028] 实施例1：

[0029] 一种无序介孔碳吸附材料的制备方法，包括如下步骤：

[0030] (1)将2g三嵌段共聚物F127溶解于60mL去离子水中，然后向F127溶液中依次滴入

说　明　书 2/4 页

4

CN 110479212 B

5



10mL浓盐酸和4.5mL硅酸四乙酯，40℃下搅拌24h，然后于145℃下水热反应24h，反应结束后

冷却形成白色膏状物，在3000r/min转速下离心然后用去离子水将产物洗涤至中性，并在60

℃烘箱烘干后将其移入空气管式炉焙烧12h，其中，空气管式炉的升温速率为10℃/min，焙

烧完成后冷却至室温，研磨过筛得白色晶体；

[0031] (2)将1g白色晶体和1.5g葡萄糖溶解于去离子水中，在搅拌状态下向其中滴入80μ

L浓H2SO4，在105℃反应7h后再在155℃下反应7h，反应结束后冷却、研磨、过筛得棕色粉末，

然后将棕色粉末置于氮气管式炉焙烧6.5h，其中，氮气管式炉的升温速率10℃/min，氮气流

速为50ml/min，焙烧完成后冷却至室温得黑色粉末；

[0032] (3)将黑色粉末加入NaOH乙醇水溶液中，其中，NaOH的浓度为1mol/L，乙醇与水的

质量比为1:1，在90℃下搅拌反应3h，离心洗涤至沉淀物至中性，重复上述操作1次后于60℃

烘箱烘干，得无序介孔碳吸附材料。

[0033] 采用场发射扫描电子显微镜(SEM)、透射电镜(SEM)、X射线衍射(XRD)等手段对无

序介孔碳进行表征，结果分别如图1和图2所示。由图1可知，介孔碳表面粗糙，其孔道呈无序

结构；介孔碳的吸附脱附曲线(如图3所示)属于IUPAC分类中的IV型、H1滞后环型。根据

runauer‑Emmett‑Teller(BET)和Barrett‑Joyner‑Halenda(BJH)模型计算出无序介孔碳的

比表面积为1129.71±14.00m2/g，平均孔径为8.668nm，总孔体积为1.884cm3/g，为典型介孔

材料。

[0034] 称取0.01g上述制备的介孔碳吸附材料于50mL玻璃瓶中，然后向玻璃瓶中加入

40mL初始浓度为30mg/L，pH为6的环丙沙星水溶液，然后在25℃下进行无序介孔碳吸附抗生

素的动力学实验，计算平衡吸附量，结果如图4所示。由图4可以看到，无序介孔碳对环丙沙

星的吸附速率快，13min内对环丙沙星的去除效率可达90％以上，120min内对环丙沙星吸附

达到平衡。平衡时，环丙沙星的去除率为97％，平衡吸附量为112mg/g。

[0035] 采用傅里叶红外光谱仪对吸附环丙沙星前后的无序介孔碳进行红外光谱分析，如

图5所示。在3724cm‑1区域内对应的是‑OH的对称性伸缩振动；1749cm‑1处和1523cm‑1对应

COO‑中羰基伸缩振动；1039cm‑1处为Si‑O‑C伸缩振动。

[0036] 实施例2：

[0037] 采用与实施例1相同的方法制备介孔碳吸附材料，称取0.01g制备的介孔碳吸附材

料于50mL玻璃瓶中，然后向玻璃瓶中加入40mL初始浓度为40mg/L，pH为6的四环素水溶液，

然后在25℃下进行无序介孔碳吸附抗生素的动力学实验，计算平衡吸附量，结果如图4所

示。由图4可以看到，无序介孔碳对四环素的吸附速率快，13min内对四环素的去除效率可达

90％以上，120min内对四环素吸附达到平衡。平衡时，四环素的去除率为97％，平衡吸附量

为165mg/g。

[0038] 采用傅里叶红外光谱仪对吸附四环素前后的无序介孔碳进行红外光谱分析，如图

5所示。在3724cm‑1区域内对应的是‑OH的对称性伸缩振动；1749cm‑1处和1523cm‑1对应COO‑

中羰基伸缩振动；1039cm‑1处为Si‑O‑C伸缩振动。

[0039] 实施例3：

[0040] 采用与实施例1相同的方法制备介孔碳吸附材料，称取0.01g制备的介孔碳吸附材

料于50mL玻璃瓶中，然后向玻璃瓶中加入40mL初始浓度为30mg/L，pH为4的磺胺嘧啶水溶

液，然后在25℃下进行无序介孔碳吸附抗生素的动力学实验，计算平衡吸附量，结果如图4
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所示。由图4可以看到，无序介孔碳对磺胺嘧啶的吸附速率快，13min内对磺胺嘧啶的去除效

率可达90％以上，120min内对磺胺嘧啶吸附达到平衡。平衡时，磺胺嘧啶的去除率为96％，

平衡吸附量为115mg/g。

[0041] 采用傅里叶红外光谱仪对吸附磺胺嘧啶前后的无序介孔碳进行红外光谱分析，如

图5所示。在3724cm‑1区域内对应的是‑OH的对称性伸缩振动；1749cm‑1处和1523cm‑1对应

COO‑中羰基伸缩振动；1039cm‑1处为Si‑O‑C伸缩振动。

[0042] 实施例4：

[0043] 采用与实施例1相同的方法制备介孔碳吸附材料，称取0.01g制备的介孔碳吸附材

料于50mL玻璃瓶中，然后向玻璃瓶中加入40mL  Pb离子初始浓度为20mg/L，pH为4的硝酸铅

水溶液，然后在25℃下进行无序介孔碳吸附重金属的动力学实验，计算平衡吸附量。结果表

明，本发明介孔碳吸附材料对重金属离子Pb吸附效率高，120min内达到吸附平衡，平衡时，

Pb离子的去除率为95.74％，平衡吸附量为80.19mg/g。

[0044] 实施例5：

[0045] 采用与实施例1相同的方法制备介孔碳吸附材料，称取0.02g制备的介孔碳吸附材

料于50mL玻璃瓶中，然后向玻璃瓶中加入40mL  Cu离子初始浓度为20mg/L，pH为5的硝酸铜

水溶液，然后在25℃下进行无序介孔碳吸附重金属的动力学实验，计算平衡吸附量。结果表

明，本发明介孔碳吸附材料对重金属离子Cu吸附效率高，120min内达到吸附平衡，平衡时，

Cu离子的去除率为75.32％，平衡吸附量为30.32mg/g。

[0046] 可以理解的是，以上关于本发明的具体描述，仅用于说明本发明而并非受限于本

发明实施例所描述的技术方案。本领域的普通技术人员应当理解，仍然可以对本发明进行

修改或等同替换，以达到相同的技术效果；只要满足使用需要，都在本发明的保护范围之

内。
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