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摘要摘要 以外墙保温板残料为原料，采用碱活化法制备活性炭。借助傅里叶红外光谱（FT-IR）、X-射线衍射（XRD）、BET比表面

积、孔径分布和碘值进行表征。使用外墙保温板残料在N2保护下以10℃/min的升温速率升温到800℃，在800℃下炭化30 min，
自然冷却至室温获得炭粉；炭粉用含有 4倍当量的KOH溶液（0.1 g/mL）浸渍 8 h，加热除去水后转至活化炉中，N2保护下以

10℃/min的升温速率升温到800℃活化60 min，自然降温到室温；用5%的盐酸和水清洗至pH值为中性；120℃干燥恒重。本工

艺制备的活性炭：碘值2300.27 mg/g，比表面积1293.45 m2/g，平均孔径2.4 nm，主要由微孔和偏小中孔组成。
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Preparation and characterization of activated carbon based on external
wall insulation board residual material by alkali activation method

AbstractAbstract Activated carbons are prepared from the external wall insulation board residual material by the alkali activation method.
The performance of the activated carbon is characterized by the FT-IR spectroscopy, the X-ray diffraction, the BET specific surface
area, the pore size distribution and the iodine adsorption value. The external wall insulation board is heated from the room
temperature to 800℃ at the rate of 10℃/min under the atmosphere of nitrogen and maintains for 30 min. Then it cools to the ambient
temperature to obtain charcoal powder. At the ratio of 4∶1(alkali/carbon), the charcoal powder is impregnated for 8 h with 0.1 g/mL
KOH solution and is transferred to the activation furnace after being heated to remove water. The charcoal powder is heated from the
room temperature to 800℃ at the rate of 10℃/min under the atmosphere of nitrogen, is activated for 60 min, naturally cools down to
the room temperature, is washed with 5% hydrochloric acid and water to neutralize, and then is dried to a state of constant weight at
120℃. In the process, the index parameters of the activated carbon are found to be as follows: The iodine value is 2300.27 mg/g, the
specific surface area is 1293.45 m2/g, the average pore size is 2.4 nm, which is mainly composed of micro pores and small middle
pores.
KeywordsKeywords external wall insulation board residual material; alkali activation method; iodine value; specific surface area; pore size
distribution
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活性炭具有发达的孔结构、极大的比表面积与良好的耐

酸碱性，同时还具有强大的吸附性能、稳定的化学性质、容易

再生等优点[1]，使其作为吸附剂、催化剂、催化剂载体、储存气

体、双电层电容器的电极材料广泛应用于食品、医药、化工、

环保等领域[2~4]。近年来，国内外使用各种廉价易得的废弃物

作为原料尝试制备活性炭[5~8]。废弃物制得的活性炭性能并

不高，实际应用暂时有限，但因其具有造价低廉、材料易得充

足、原料含碳率高且安全无毒等优势，日益受到青睐。有效

地利用废弃物生产活性炭，不仅可节约资源且有利于保护生

态环境。在建筑中应用的保温材料——外保温墙材料越来

越受到人们欢迎的同时，其废料也引起了人们的注意[9]，经调

查发现，拆卸下来的废弃材料进行二次回收利用的企业很

少，这既污染环境也是一种浪费；外墙保温板残料是特殊工

艺制备的优质炭材料，将其作为原料可以制备高性能活性

炭，利用废弃的保温材料制备活性炭，属残料转化，变废为

宝，是提升其价值的最佳方式。本文以酚醛树脂类外墙保温

板残料为原料，采用化学活化法制备活性炭并对其性能进行

表征。

1 实验部分
1）原料预处理及表征：取一定量的废弃保温板，磨碎过

70目筛；在 120℃下，干燥 3 h。傅里叶红外光谱分析结果表

明，该保温板为酚醛树脂类材料；从元素分析可知，原料含碳

量为 57.16%；热失重分析（图 1）结果表明，升温到 170℃时失

重 7.6%、300℃时失重 20.5%、420℃时失重 31.4%、到 590℃时

失重62.1%。

2）炭化实验：称取一定质量预处理原料放入刚玉舟中，

在N2气氛下以不同的升温速率从室温升至炭化温度，恒温一

定时间，自然降温到室温，取出称重，计算炭化收率。

3）活化实验：称取炭化粉放入烧杯中，将炭化料与KOH
溶液（质量浓度为0.1 g/mL）按不同质量比混合，搅拌均匀，静

浸渍一定时间；将烧杯加热蒸除水；将剩余物转移到刚玉舟

中；将刚玉舟在室温下放入活化炉中；在N2气氛下以一定升

温速率从室温升到活化温度，活化一定时间，自然降至室

温。用5%的盐酸清洗样品，再用蒸馏水冲洗直至液体pH值

为中性。在120℃下干燥至恒重，计算活化收率。

2 结果与讨论
2.1 炭化工艺参数的选择

2.1.1 炭化终止温度的选择

称取一定质量的预处理原料以 10℃/min的升温速率，在

N2气氛下从室温升至 500、600、700、800、900℃的终止温度，

恒温 60 min，自然降至室温，测质量，计算收率分别为

58.29%、53.37%、50.10%、49.64%、49.11%。由结果可见，炭

化收率随炭化终温的升高而减小，大于700℃收率变化不大，

因此炭化终温选择800℃。

2.1.2 炭化升温速率与恒温时间的选择

按照表 1设置的炭化温度、升温速率、恒温时间进行实

验。由表1中数据可见：5℃/min和10℃/min的升温速率对炭

化收率没有影响，30 min和60 min的恒温时间对炭化收率没

有影响，所以采用10℃/min的炭化升温速率及30 min的炭化

时间。

2.2 活化工艺参数的选择

以活性炭收率和碘值为指标选择活化工艺参数。活性

炭碘吸附值根据《GB/T 7702.7—2008 煤质颗粒活性炭试验

方法 碘吸附值的测定》方法检测。

2.2.1 碱炭质量比的影响

将炭化料以不同的碱炭质量比浸渍 24 h，800℃下活化

60 min而制得活性炭样品，考察了碱炭质量比对活性炭收率

和碘值的影响（图 2）。碱炭质量比从 0.8∶1升为 5∶1，活性炭

的碘值先升后降；因为随KOH量的增加，在高温下形成的活

性点数增多，碳活化程度越高，活化产生的微孔越多，比表面

积越大，活性炭的吸附性能上升。当碱炭质量比为 4∶1时所

产生的微孔数量达到最大，因此碘吸附值达到最大；当碱炭

质量比继续增大，活性炭内部以扩孔为主，原有微孔周围的

碳骨架与活化剂继续反应，导致骨架逐渐坍塌，使得一些微

孔连通，中孔和大孔数目增加[10]；活性炭的碳骨架被破坏，比

表面积减小，碘值降低。收率先缓慢下降，后加速下降；是因

为随着碱量的增加，在活化过程中会有更多的活化剂进入颗

图1 原料热重曲线

Fig. 1 Thermogravimetric curve of raw material

表1 炭化升温速率与炭化时间的影响

Table 1 Influence of carbonization heating rate and
cooking time

温度/℃

800

600

时间/min

60

30

60

升温速率/（℃·min-1）

5
10
10
5
10

收率/%
49.69
49.64
49.11
56.07
56.58
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粒内部与碳反应，形成更多微孔结构，但过多的碱导致活化剂

与碳反应过于剧烈，消耗的碳增加，剩下的活性炭减少，导致

收率降低。综合碘值与活性炭的收率，最佳的碱炭质量比为

4∶1。

2.2.2 浸渍时间的影响

将炭化料以碱炭质量比4∶1浸渍不同时间，800℃下活化

60 min而制得活性炭样品，图 3是浸渍时间对活性炭收率和

碘值的影响。由图3可见，碘值先升高后下降，这是由于随浸

渍时间的增长浸入样品中的KOH量增多，有利于活性炭形成

孔隙，当浸渍时间继续增加时，浸入的KOH过量破坏先前形

成的孔隙结构；当浸渍时间达到24 h后浸入样品中的量已达

到饱和，因此活性炭的吸附性能没有明显改变。收率曲线变

化为先下降是因为浸渍时间短，利用的碳较少，当时间增加

碳的利用率增加，活性炭的收率减少，当碳基本利用完全，而

碱还再增加，所以收率变化不明显。综合碘值与活性炭的收

率，所以浸渍最佳时间为8 h。

2.2.3 活化温度的影响

将炭化料以碱炭质量比 4∶1浸渍 8 h，不同温度下活化

60 min，改变活化温度对活性炭收率和碘值的影响。由图 4

可见活化温度对活性炭的吸附性能有较大影响，活性炭的碘

值随活化温度的升高而升高，收率先缓慢下降后急剧下降。

图 4表明，在活化温度由 750℃升高到 800℃时，微孔大量聚

集，活性炭的碘吸附值和比表面积呈现大幅增长，在活化温

度从 800℃升至 850℃的过程中，只有极少量微孔生成，微孔

的增幅明显减小。这是由于钾的熔点为 63.2℃，沸点为

765.5℃，密度为 0.86 g/cm3，在低温阶段，KOH活化剂与碳颗

粒的反应主要局限在与反应物料表面的含氧基团作用，将活

化剂活性组分引入到反应物料表面，与反应物料表面更好地

接触，此时是活化诱导期，属于生孔，活化的预活化阶段[11]；在

高温活化阶段钾为液态，易于在微孔内流动，与更多活性位

点反应，此时升高活化温度有利于在碳颗粒内部形成微孔。

当活化温度过高，生产成本与设备损耗增大。收率则相反，

随着活化温度提高，活化反应速率增加，碳骨架结构被破坏

的活性炭的量增加，导致收率降低。综合考虑，确定800℃为

最佳活化温度。

2.2.4 活化时间的影响

炭化料以碱炭质量比 4∶1浸渍 8 h，在 800℃下活化不同

时间，图5为活化时间长短对活性炭收率和碘值的影响。

图2 碱炭比对碘值及收率的影响

Fig. 2 Effect of alkali carbon ratio on iodine values
and yields

图3 浸渍时间对碘值及收率的影响

Fig. 3 Effect of impregnation time on iodine values
and yields

图4 活化温度对碘值及收率的影响

Fig. 4 Effect of activation temperature on iodine values
and yields

图5 活化时间对碘值及收率的影响

Fig. 5 Effect of activation time on iodine values and yields
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由图 5可知，碘值随活化时间增加而先升后降。收率的

下降速度呈现由慢到快的趋势。活化至 60 min时碘值最

大。因为在前60 min是活化的初始过程，当活化的时间不断

增加，碳与KOH的反应会在碳颗粒内部形成丰富的孔隙，活

化达到 60 min时，大部分的样品已完成活化，孔隙结构最发

达。然而当活化继续时，其中部分微孔会因活化时间的延长

而扩展为中孔和大孔，钾蒸气及其他挥发性气体都会造成微

孔孔壁变薄或被烧穿，活性炭的骨架被腐蚀，孔隙结构遭到

破坏，活性炭的吸附性能下降。随着活化时间的增加碳不断

被烧蚀，也导致收率不断下降。综合碘值与活性炭的收率，

活化最佳时间为60 min。
2.3 活性炭的表征

为进一步研究所制备的活性炭性质，选取制得的活性炭

AC1（碱炭质量比 4∶1，浸渍时间 8 h，活化温度 800℃，活化时

间 60 min）、AC2（碱炭质量比 4∶1，浸渍时间 8 h，活化温度

850℃，活化时间60 min）进行以下检测分析。

2.3.1 红外谱图分析

采用KBr压片法，借助美国尼高力公司生产的傅里叶变

换红外光谱仪（Nicolet iS5）对样品表面官能团进行分析，分

辨率为4 cm-1，扫描次数16次，波数范围400~4000 cm-1。

由图6可以看出，与原料相比，炭化物的多个吸收峰大幅

度减少，丰度减小，如烷烃C—H伸缩振动（3000~2850 cm-1）

吸收峰炭化后消失；芳环上C—H伸缩振动（3100~3000 cm-1）

及C—H面外弯曲振动（880~680 cm-1）在炭化料与活性炭红

外谱图上减弱，只存在C=C骨架振动（1600~1450 cm-1），说

明炭化活化后使得碳骨架增强，芳香度增加，其他非碳元素

在高温下变为小分子逸出。活性炭红外光谱图比原料更为

平滑，各处峰的丰度难以辨别，说明活性炭被进一步炭化。

AC1与AC2表面官能团并无差异，未受活化温度影响。

2.3.2 X-射线衍射分析

采用荷兰帕纳科公司多功能粉末X射线衍射仪（X' Pert
Powder）对活性炭微晶结构进行分析，以Cu靶的Kα射线，入

射波长为 0.15406 nm，电压 40 kV，电流 40 mA，测试衍射角

度范围为10°~90°，扫描速度为5°/min。
从图 7中可看出，2θ为 25°或 43°左右出现乱层类石墨结

构中的微晶（002）晶面和（100）晶面的衍射特征峰。活性炭

的（002）晶面和（100）晶面衍射峰强度比原料与炭化料的

（002）晶面和（100）晶面衍射峰变宽与强度下降，说明活化过

程使得类石墨微晶结构更趋于乱层化，形成了更多的无定形

碳的微晶结构。

2.3.3 比表面积和孔径分析

活性炭的碘吸附能力与BET比表面积存在一定相关性，

可得出碘吸附能力越大比表面积越高[12]，因此以碘吸附值为

2300.27 mg/g的活性炭样品AC2，采用美国麦克仪器公司生产

的ASAP 2020全自动物理吸附仪，在77 K下进行试样的N2吸

附检测，表征试样的比表面积和孔径分布。根据吸附等温线

采用BET法计算其总比表面积，t-plot法计算微孔孔容，BJH
法计算孔径分布和中孔孔容，由相对压力P/P0=0.99时的N2

吸附量计算总孔容积。测试前，样品在 170℃下真空干燥脱

气4 h，以除去其中的水分及气体杂质。

由图 8可知，吸附和解吸的等温线基本上符合 IUPAC定

义 I型等温线。

图6 活性炭与其前驱体的红外谱

Fig. 6 FTIR spectra of activated carbon

图7 活性炭与其前驱体的XRD分析

Fig. 7 XRD analysis of the activated carbons

图8 活性炭的N2吸附等温线

Fig. 8 N2 adsorption isotherms of the activated carbons
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在相对低压力区域，气体吸附量快速增长，这是由于发

生了微孔填充过程[13]。P/P0在0.1附近等温线出现缓慢增长，

表明样品中含有少量中孔，从孔径分布图（图9）也可看出，2~
5 nm 区间有部分中孔存在。实验测得 BET 比表面积为

1293.45 m2/g，孔容为 0.708 cm3/g，t-plot法微孔孔容 0.40 cm3/
g，BJH法中孔容和孔径分别为 0.297 cm3/g，2.4 nm，表明制得

的活性炭孔结构由微孔和偏小中孔组成。由图 9可知，活性

炭孔径分布比较均匀，又相对集中，都主要分布在孔直径 5
nm以内，小于2.0 nm峰值较高，活性炭微孔较多，所以在氮气

吸附时很快就达到吸附平衡，与吸附等温线相符合。

2.3.4 碳氢元素及碘值测试

采用碳氢元素分析仪对原料、炭化粉及制备的活性炭进

行碳、氢质量分数测试，所得结果见表2。

3 结论
1）外墙保温板残料是优质的活性炭原料；在制备过程中

炭化温度、碱炭质量比、浸渍时间、活化温度与活化时间都对

活性炭的吸附性能有影响。

2）外墙保温板残料在 800℃下炭化 30 min，炭化粉用 4
倍质量的氢氧化钾活化，可以得到碘值2300.27 mg/g、比表面

积 1293.45 m2/g、平均孔径 2.4 nm的微孔和偏小中孔组成的

活性炭，可以用于电容器的电极材料。
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图9 活性炭孔径分布

Fig. 9 Pore size distribution of activated carbon

表2 碳氢含量及碘值

Table 2 Hydrocarbon content and iodine value

被测物

原料

炭化粉

活性炭

质量分数/%
C

57.16
80.91
64.79

H
5.08
1.61
1.99

碘值/(mg·g-1)

—

—

2300.27
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