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摘要　以蔗糖和海泡石为实验原材料，利用水热碳化法制备出新型蔗糖碳化物／海泡石复合材料，冷冻真空干燥法干燥样品。
利用ＸＲＤ、ＩＲ、ＳＥＭ、ＢＥＴ对样品进行表征。以亚甲基蓝作为吸附质，通过单因素和响应面法优化制备的工艺。综合实验结果
表明，蔗糖碳化物能够成功的被负载到海泡石表面制备出蔗糖碳化物／海泡石复合材料，其制备最优工艺条件为：蔗糖与海泡
石质量比为３．５１．０，碳化时间为８ｈ，碳化温度为２２０℃，对亚甲基蓝的最优吸附量为４２．９８３ｍｇ／ｇ；各因素对复合材料吸附
亚甲基蓝性能的影响顺序为：蔗糖与海泡石质量比＞碳化时间＞碳化温度，并且发现复合材料对亚甲基蓝的吸附效果优于现
有的文献报导值。
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　引 言

海泡石（Ｓｅｐｉｏｌｉｔｅ，Ｓｅｐ），由金属阳离子与硅酸根离
子结合而成的含氧硅酸盐类矿物，其主要理论化学式

为Ｍｇ８（Ｓｉ１２Ｏ３０）（ＯＨ）４·１２Ｈ２Ｏ，属层链结构纤维状含
水的镁硅酸盐矿物［１］。在扫描电镜下，天然海泡石以

纤维状存在，内部空隙多且大，比表面积较大且吸附性

能良好［２－３］，而分子中含有较多的结晶水，是影响其海

泡石吸附容量的重要因素［４］。我国虽有丰富的海泡石

矿产，但由于得不到合理的开发，因此，目前多以原料

形式廉价出口［５］。

近年来，在矿物材料表面采用多糖类物质碳化法

制备多功能复合型材料的研究，颇受关注［６－８］。制备

此类材料的反应条件温和可控、能耗低、经济绿色。其

中，关于葡萄糖［９－１０］、蔗糖［１１－１２］、果糖［１３］、纤维素［１４］、

淀粉［１５］等生物糖类物质的水热碳化反应的研究在国

内外均有报导。并且根据研究发现，生物糖类物质在

较高温度和压力的条件作用下，会脱水生成类似呋喃

的分子，之后进行聚合和碳化反应，最终能够形成存在

多种活性官能团（如 Ｃ—Ｈ、Ｃ＝Ｏ和 Ｃ＝Ｃ等）的可与
矿物材料产生结合作用的不定性碳化微球［１６－１７］。因

此，利用该原理制备负载有糖类碳化物的海泡石基复

合材料，从而提高材料的吸附功能，极大拓展了海泡石

基复合材料的应用领域。

试验中，选定广西产值较大的特色产业———蔗糖

为原料改性剂［１８］，海泡石为载体，利用水热碳化法，制

备蔗糖碳化物／海泡石复合材料，并使用真空冷冻干燥
器干燥复合样品。复合材料的表征手段选定为Ｘ射线
衍射分析（ＸＲＤ）、红外吸收光谱分析（ＩＲ）、扫描电镜
（ＳＥＭ）、比表面积仪（ＢＥＴ）为材料的主要表征手段。
以复合材料对吸附质（亚甲基蓝）的吸附量，作为其吸

附性能的考察标准，并且利用单因素法和响应面法优

化了材料制备的工艺。旨在开发出性能优良的新型海

泡石基材料，能够提高海泡石附加值的同时，为广西蔗

糖产业开辟新的市场。



１　实验部分

１．１　原料与仪器

试剂：海泡石（阿拉丁试剂），蔗糖（国药集团），六

水合硫酸亚铁铵（阿拉丁试剂），亚甲基蓝（Ｓｏｌａｒｂｉｏ，含
量为９８％～１０３％，ＭＢ），以上试剂均为分析纯。

仪器：ＭＡＧＮＡ—ＩＲ５５０型傅立叶变换红外光谱仪
（美国尼高力仪器公司，美国），ＳＵＰＲＡ５５Ｓａｐｐｈｉｒｅ场
发射扫描电子显微镜（德国卡尔蔡司公司，德国），

Ｒｉｇａｋｕｍｉｎｉｆｌｅｘ６００型Ｘ射线衍射仪（日本理学公司，
日本），ＡＳＡＰ２４６０型多站全自动比表面积及孔径测试
系统 （ＢＥＴ，美国麦克仪器公司，美国），ＴＵ－１８１０ＰＣ
型紫外可见光分光光度计（北京普析通用仪器有限责

任公司，中国）。

１．２　蔗糖碳化物／海泡石复合材料制备

将２ｇ海泡石分散于蒸馏水中，添加六水合硫酸
亚铁铵（催化剂）［１５］，按比例（蔗糖与海泡石的添加质

量比）投加蔗糖，加入蒸馏水配置成混合样品液，最后

转移混合样品于５０ｍＬ不锈钢反应釜的聚四氟乙烯内
衬中（试验过程中保持样品量占釜内体积约为８０％，
主要为了控制系列反应的釜内部压力条件一致）。经

过充分搅拌３０ｍｉｎ之后形成悬浮液，再将悬浮液超声
分散（超声频率为４０Ｈｚ）３０ｍｉｎ，使反应体系充分分散
混合均匀。于１８０℃下进行水热碳化反应８ｈ，所得样
品使用无水乙醇与蒸馏水交替洗涤，直至肉眼观察下

滤液为无色时，将粗样品进行真空冷冻干燥后，即可得

到蔗糖碳化物／海泡石复合材料。

１．２．１　标曲绘制

　　准确称取０．１０２０ｇ亚甲基蓝，配制得到试验用的
浓度为１００μｇ／ｍＬ的亚甲基蓝原液（蒸馏水为基体溶
剂），分别移取０、０．５０、１．２５、２．５０、３．７５、５．００ｍＬ原液
进行稀释，即得浓度分别为：０、１．０、２．５、５．０、７．５、１０
μｇ／ｍＬ的系列浓度梯度的亚甲基蓝溶液。以蒸馏水作
为参比，在６６２ｎｍ处测定的吸光度，绘出标准曲线。

处理试验所得数据可得，亚甲基蓝吸光度值的标

准曲线为：Ｙ＝０．２０２３Ｘ＋０．０１６８，Ｒ２＝０．９９９８。
处理试验所得数据可得，亚甲基蓝吸光度值的标

准曲线为：Ｙ＝０．２０２３Ｘ＋０．０１６８，Ｒ２＝０．９９９８。

１．２．２　吸附试验操作

　　准确移取５０ｍＬ亚甲基蓝原液于１５０ｍＬ的具塞

锥形瓶中，复合材料投加量为０．１１０ｇ，室温条件下振
荡４ｈ吸附后，于１００００ｒ／ｍｉｎ条件下离心分离后，小
心吸取上层清液进行吸光度值测定，分别采用公式

（１）、（２）进行计算吸附量和吸附率：

Ｑ＝
（Ｃ０－Ｃｔ）·Ｖ

Ｍ （１）

Ｒ＝
Ｃ０－Ｃｔ
Ｃ０

×１００％ （２）

式中，Ｑ为吸附量，ｍｇ／ｇ；Ｒ为吸附率，％；Ｃ０为亚
甲基蓝溶液初始浓度，μｇ／ｍＬ；Ｃｔ为吸附完全剩余液浓
度，μｇ／ｍＬ；Ｖ为添加溶液体积，ｍＬ；Ｍ为复合材料投加
量，ｇ。

１．３　表征手段

将蔗糖进行水热碳化处理，试验条件与蔗糖碳化

物／海泡石复合材料最优工艺条件相同，所得蔗糖碳化
物，将其表征结果与天然海泡石、蔗糖碳化物／海泡石
复合材料进行对比分析。

１．３．１　扫描电镜（ＳＥＭ）

试验样品干燥后，取少量黏附于导电胶之上，喷

铂，置于ＳＵＰＲＡ５５Ｓａｐｐｈｉｒｅ场发射扫描电子显微镜下
观测样品形貌，电镜放大倍率主要为 ５Ｋ倍和 ５０Ｋ
倍。

１．３．２　傅里叶红外变换光谱分析

采用溴化钾压片法取０．００１ｇ干燥的样品，与０．０５
ｇ干燥的ＫＢｒ粉末混合，充分研磨后，转移混合粉末于
压模槽中，在压片机中调节液压压力为７ｋＰａ，将混合
粉末压制成薄片，将压片放入 ＭＡＧＮＡ—ＩＲ５５０型傅立
叶变换红外光谱仪，于４０００～５００ｃｍ－１波长范围内进
行扫描测试。分析样品对红外吸收特性。

１．３．３　Ｘ－射线衍射仪（ＸＲＤ）

利用Ｒｉｇａｋｕｍｉｎｉｆｌｅｘ６００型Ｘ射线衍射仪，操作电
压为４０ｋＶ、电流强度为１０ｍＶ，２θ扫描范围为 ３°～
８０°。用于分析样品的微观结构。

１．３．４　比表面积（ＢＥＴ）

使用ＡＳＡＰ２４６０型多站全自动比表面积及孔径测
试系统，以Ｎ２为吸附气体，进行全孔检测，脱气温度为
２５０℃，脱气时间为７ｈ。对样品的比表面积大小和孔
径分布进行检测。
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２　结果与讨论

２．１　单因素试验优化蔗糖碳化物／海泡石复合材
料制备工艺

２．１．１　蔗糖与海泡石质量比对复合材料吸附量的
影响

　　由图１可见，当随着蔗糖与海泡石质量比的提高，
复合材料对亚甲基蓝的吸附量呈现先增高后下降的趋

势。在质量比为１．５１．０～３．５１．０时，吸附量趋势
表现为增高，是因为蔗糖会水解成果糖和葡萄糖［１７］，

不断发生脱水反应，促进蔗糖碳化微球生成，海泡石表

面所负载的碳化微球量同样增加，吸附量随着提高。

当质量比为３．５１．０～４．０１．０时，蔗糖碳化物／海
泡石复合材料对亚甲基蓝的吸附量呈现降低趋势，且

下降程度逐渐趋于平缓，这是由于反应釜中存在过量

的蔗糖，影响原料的热传导，且脱水后大量团聚的蔗糖

会占据大量空间，堵塞海泡石的孔隙，导致吸附量降

低；另一方面，随着蔗糖量投加量的增加，反应釜内部

压力会发生改变，从而影响蔗糖的碳化效果，导致碳化

微球所携带的的活性基团减少，影响复合材料的吸附

效果。因此当蔗糖和海泡石质量比例为３．５１．０时
最佳，此时吸附值为３８．４６４ｍｇ／ｇ。

图１　蔗糖与海泡石质量比对复合材料吸附量的影响趋势曲
线
Ｆｉｇ．１　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｍａｓｓｒａｔｉｏｏｆｓｕｃｒｏｓｅｔｏｓｅｐｉｏｌｉｔｅｏｎａｄｓｏｒｐ
ｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙｏｆｃｏｍｐｏｓｉｔｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

２．１．２　碳化时间对复合材料吸附量的影响

通过图２可分析得，材料碳化时间为８ｈ时，所得
样品在本批试验样品中吸附值达到最大，当反应时间

少于８ｈ时，试验体系中材料的碳化反应仍未开始或
者材料为达到反应的最佳状态，导致体系中所生成的

活性功能团的数量较少，因此会影响复合材料的吸附

量。而当体系反应时间过长时，反应过程中会产生焦

油之类的副作用产物，在高温条件下，没有及时分离的

副产物更容易被海泡石所吸附，堵塞海泡石孔隙，从而

导致复合材料吸附性能下降。故试验的最佳碳化时间

定为８ｈ，在该温度条件下所制样品测得的吸附值为
４１．４４７ｍｇ／ｇ。

图２　碳化时间对复合材料吸附量的影响趋势曲线
Ｆｉｇ．２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｃａｒｂｏｎｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙ
ｏｆｃｏｍｐｏｓｉｔｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

图３　碳化温度对复合材料吸附量的影响趋势曲线
Ｆｉｇ．３　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｃａｒｂｏｎｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ
ｃａｐａｃｉｔｙｏｆｃｏｍｐｏｓｉｔｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

２．１．３　碳化温度对复合材料吸附量的影响

根据图３可见，随着材料碳化温度的升高，蔗糖碳
化物／海泡石复合材料对亚甲基蓝的吸附量呈现先增
高后下降的趋势。控制温度达到１９０℃ ～２２０℃的范
围内，吸附量趋势表现为增高，是因为过低的温度会影

响蔗糖的碳化程度，导致蔗糖碳化反应不完全，固相产

物的碳元素含量下降，影响吸附量；适当提高水热碳化

体系温度，可促进蔗糖的水解反应和脱水缩合反

应［１９］，加快碳化反应速率；并且提升反应体系温度能

够去除海泡石内部的结晶水，从而扩大海泡石空容并

提高其吸附容量。然而，当碳化温度继续提高时，吸附
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量逐渐减低，是由于温度过高会导致副反应的生成的

同时会导致反应的最初阶段，部分蔗糖被直接水解或

降解完全，无法顺利完成碳化反应，导致蔗糖碳化量下

降，从而复合材料的吸附性能呈现减弱的趋势。因此，

２２０℃为反应的最优碳化温度，所测得的吸附值为
４３．２２４ｍｇ／ｇ。

２．２　响应面试验数据分析

根据单因素试验所得的数据作为响应面试验各项

条件和因素设置的基础。设定复合材料对亚甲基蓝的

吸附量（ｙ）为响应值，选定蔗糖和海泡石质量比（以下
称为质量比）为因素 Ａ（选定为３．０１．０、３．５１．０、
４．０１．０），碳化时间为因素 Ｂ（选定为４、８、１２ｈ），碳
化温度为因素 Ｃ（选定为 ２１０、２２０、２３０℃）。根据
Ｂｏｘ－Ｂｅｎｈｎｋｅｎ的中心组合实验设计原理设计出了３
因素３水平响应面试验，共１７组响应面试验方案［２０］，

组成响应面试验因素水平设计表如表１所示，最终响
应面试验设计以表２展示。

表１　响应面试验因素水平设计表
Ｔａｂｌｅ１　Ｄｅｓｉｇｎｔａｂｌｅｏｆｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘ
ｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

Ｆａｃｔｏｒ
Ｌｅｖｅｌ

－１ ０ １
Ａ ３．０１．０ ３．５１．０ ４．０１．０
Ｂ／ｈ ４ ８ １２
Ｃ／℃ ２１０ ２２０ ２３０

表２　响应面试验设计及相对应响应值表
Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄｅｓｉｇｎｔａｂｌｅａｎｄｃｏｒｒｅ
ｓｐｏｎｄｉｎｇｒｅｓｐｏｎｓｅｖａｌｕｅｓ
ＳＮ Ａ／（ｇ·ｇ－１） Ｂ／ｈ Ｃ／℃ Ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙ／（ｍｇ·ｇ－１）
１ ０ ０ ０ ４３．０８１７
２ ０ －１ １ ４２．５３２３
３ －１ －１ ０ ４２．０１９１
４ －１ ０ －１ ４２．２４３９
５ ０ １ －１ ４２．７９３２
６ １ －１ ０ ４２．１２３０
７ １ ０ －１ ４２．３３３０
８ １ ０ １ ４２．２５０３
９ ０ －１ －１ ４２．５４７２
１０ ０ １ １ ４２．５８１１
１１ －１ １ ０ ４１．９９７９
１２ ０ ０ ０ ４３．０３２９
１３ －１ ０ １ ４２．１６３３
１４ ０ ０ ０ ４３．００５３
１５ ０ ０ ０ ４３．０２０１
１６ １ １ ０ ４２．１６５４
１７ ０ ０ ０ ４３．０３５０

　　利用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ软件分析处理试验数据，得
到响应面试验数据方差分析结果列于表３。通过 Ｆ检
测进行影响显著性判断，由 Ｐ值和 Ｆ值可以判断在试

验中各变量对响应值影响的显著性。即在Ｐ值＜０．０１
的情况下，可判定该变量对响应值的影响极显著，若 Ｐ
值＜０．０５，则认为该变量对响应值的影响显著，当Ｐ值
＞０．０５，则影响不显著。由方差分析表（表 ３）中的
“Ｍｏｄｅｌ（模型）”和“ＬａｃｋｏｆＦｉｔ（失拟项）”的数值可以
发现，此次响应面试验模型的 Ｆ＞０．０５，Ｐ值 ＜
０．００００１，失拟项＞０．０５为不显著，说明该数字模型的
相关度好且拟合程度高，可用于试验优化预测。其中，

“Ｍｏｄｅｌ”、Ａ、Ｂ、Ａ２、Ｂ２、Ｃ２项对响应值的影响皆表现为
极显著，Ｃ、ＡＢ两项表现为显著。

表３　响应面试验数据方差分析表
Ｔａｂｌｅ３　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄａｔａｖａｒｉａｎｃｅｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｅｘｐｅｒｉ
ｍｅｎｔｓ
Ｖａｒｉａｎｃｅ
ｓｏｕｒｃｅ

Ｓｕｍｏｆ
ｓｑｕａｒｅｓ

ｄｆ
Ｍｅａｎ
ｓｑｕａｒｅ

Ｆｖａｌｕｅ Ｐｖａｌｕｅ

Ｍｏｄｅｌ ２．３６ ９ ０．２６ １４４．４８ ＜０．０００１ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ
Ａ ０．０６９ １ ０．０６９ ３８．１４ ０．０００５ 
Ｂ ０．０３５ １ ０．０３５ １９．２０ ０．００３２ 
Ｃ ０．０１２ １ ０．０１２ ６．４２ ０．０３９０ 
ＡＢ ０．０１９ １ ０．０１９ １０．４６ ０．０１４４ 
ＡＣ ０．００１７１ １ ０．００１７１ ０．９４ ０．３６４２
ＢＣ ０．００９７２２ １ ０．００９７２２ ５．３５ ０．０５３９
Ａ２ １．６５ １ １．６５ ９０６．０１ ＜０．０００１ 
Ｂ２ ０．３３ １ ０．３３ １８２．４２ ＜０．０００１ 
Ｃ２ ０．０８４ １ ０．０８４ ４６．１３ ０．０００３ 

Ｒｅｓｉｄｕａｌ ０．０１３ ７ ０．００１８１６
ＬａｃｋｏｆＦｉｔ０．００９４２３ ３ ０．００３１４１ ３．８２ ０．１１４１Ｎｏｔｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ
ＰｕｒｅＥｒｒｏｒ０．００３２８９ ４ ０．０００８２２４
ＣｏｒＴｏｔａｌ ２．３７ １６

　　注：表中代表显著（Ｐ值＜０．０５）；代表极显著（Ｐ值＜０．０１）。

得到回归的响应面二次多项式为公式（３）：
Ｙ＝４３．０３＋０．０９３Ａ＋０．０６６Ｂ－０．０３８Ｃ＋

０．０６９ＡＢ＋０．０２１ＡＣ－０．０４９ＢＣ－０．６３Ａ２－
０．２８Ｂ２－０．１４Ｃ２ （３）

该二次多项式的相关系数为Ｒ２＝０．９９４６，调整系

图４　复合材料对亚甲基蓝的吸附量实测值与预测值对比
Ｆｉｇ．４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｃｔｕａｌａｎｄｐｒｅｄｉｃｔｅｄｖａｌｕｅｓｆｏｒｔｈｅａｄｓｏｒｐ
ｔｉｏｎｏｆＭＢｂｙｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ
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数为Ｒ２Ａｄｊ＝０．９８７８。再根据图４发现，各项试验数据基
本上落在了中心线上，利用该响应面试验模型所预测

出的数值与试验检测数值较为相近，拟合程度高。

图５至图７所展示的是各试验因素３Ｄ响应曲面
图与等值线图。在试验范围内，蔗糖与海泡石的质量

比（Ａ）、碳化时间（Ｂ）及碳化温度（Ｃ），对响应值的影
响程度，呈现出大致相同的变化趋势，即随着因素水平

的提高，吸附量呈现出了先向高水平上移之后再下降

的趋势。通过对图５的３Ｄ响应曲面图与等值线图分
析，发现蔗糖与海泡石的质量比对响应值所产生的影

响大于碳化时间的影响；对图６进行分析发现蔗糖与
海泡石的质量比对响应值的影响大于碳化温度的影

响；经由图７，则可发现碳化时间对响应值的影响大于
碳化温度的影响。并且结合方差分析表 Ｆ值的大小，
说明三个试验因素对亚甲基蓝的吸附量的影响大小依

次为蔗糖与海泡石质量比 ＞碳化时间 ＞碳化温度，各
因素对响应值（ＤＳ）所产生的影响并非呈现简单的线
性关系。该结果与单因素试验相似。

综合以上分析，该模型和二次多项式适合优化工

艺条件试验预测。

图５　质量比与碳化时间（ＡＢ）间交互作用的３Ｄ响应曲面图与等值线图
Ｆｉｇ．５　３Ｄｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｐｌｏｔａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｐｌｏｔｏｆｔｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｍａｓｓｒａｔｉｏａｎｄｃａｒｂｏｎｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅ（ＡＢ）

图６　质量比与碳化温度（ＡＣ）间交互作用的３Ｄ响应曲面图与等值线图
Ｆｉｇ．６　３Ｄｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｐｌｏｔａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｐｌｏｔｏｆｔｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｍａｓｓｒａｔｉｏａｎｄｃａｒｂｏｎｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ（ＡＣ）

图７　碳化时间与碳化温度（ＢＣ）间交互作用的３Ｄ响应曲面图与等值线图
Ｆｉｇ．７　３Ｄｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｐｌｏｔａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｐｌｏｔｏｆｔｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｃａｒｂｏｎｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄｃａｒｂｏｎｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ（ＢＣ）

　　经由响应面试验结果所得最优制备工艺条件为：
蔗糖与海泡石质量比为３．５１．０；碳化时间为８ｈ；碳

化温度为２２０℃，预测最优吸附量为４３．０３５ｍｇ／ｇ。进
行验证试验，将结果列于表４中。
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表４　验证试验结果
Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

ＳＮＡｄｓｏｒｐｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙ／（ｍｇ·ｇ－１）Ａｖｅｒａｇｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙ／（ｍｇ·ｇ－１）

１ ４２．８９７

２ ４３．０６９ ４２．９８３

３ ４２．９８２

实测吸附量稍低于预测值 ０．１％，并且综合此次
响应面试验的试验结果分析，发现该数学模型能够较

为准确地预测蔗糖碳化物／海泡石复合材料对亚甲基
蓝吸附量的变化，适用于蔗糖碳化物／海泡石复合材料
的工艺优化试验。

２．３　材料表征

２．３．１　扫描电镜（ＳＥＭ）

由图８ａ能够观测到，天然海泡石在５０Ｋ倍电镜
下呈现为疏松多孔的纤维束状形貌，其表面较为光滑，

无形貌明显的物质附着在其表面，且海泡石纤维内部

空隙较大。图８ｂ中可以观察到，蔗糖碳化物在５Ｋ倍
电镜下的形貌为球形，且表面较为光滑，直径为６～１０
μｍ，少部分的微球出现粘连现象。而从图８ｃ部分中
可以较为明显地发现，在海泡石纤维表面变得较为粗

糙，且附着有类球形的物质，判定为已附着在海泡石表

面的蔗糖碳化物；并且碳化微球呈现非均匀分布，直径

普遍变小（约为０．０２～０．１０μｍ），这是由于海泡石独
特的空间结构和作用力导致。

ＳＥＭ图能够较明显看出，蔗糖碳化物能够负载在
海泡石表面。

２．３．２　傅里叶变换红外光谱仪（ＦＴＩＲ）

通过对比图９中各组红外谱线发现：复合材料的
红外谱线与天然海泡石的谱线更为相似。同样的，在

３５２０～３００９ｃｍ－１之间表现出海泡石内部的 Ｓｉ－Ｏ结
合水分子的Ｈ－Ｏ－Ｈ以及吸附水分子Ｈ－Ｏ－Ｈ伸缩
震动所产生的吸收带［２１］。１２０３ｃｍ－１处则存在 Ｏ－Ｈ
的弯曲振动峰。在１０７５～９７７ｃｍ－１处是Ｓｉ－Ｏ伸缩振
动所导致的特征吸收［２２］。

图８　三种材料的ＳＥＭ图：ａ天然海泡石（５０Ｋ倍电镜下）；ｂ蔗糖碳化物（１０Ｋ倍电镜下）；ｃ蔗糖碳化物／海泡石复合材料（５０Ｋ
倍电镜下）

Ｆｉｇ．８　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｒｅｅｍａｔｅｒｉａｌｓ：ａｎａｔｕｒａｌｓｅｐｉｏｌｉｔｅ（ｕｎｄｅｒ５０Ｋｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ）；ｂｓｕｃｒｏｓｅｃａｒｂｉｄｅ（ｕｎｄｅｒ５Ｋｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏ
ｓｃｏｐｅ）；ｃｓｕｃｒｏｓｅｃａｒｂｉｄｅ／ｓｅｐｉｏｌｉｔｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅｍａｔｅｒｉａｌ（ｕｎｄｅｒ５０Ｋｔｉｍｅｓｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ）

图９　海泡石（ａ）、蔗糖碳化物／海泡石复合材料（ｂ）和蔗糖
碳化物（ｃ）红外光谱分析
Ｆｉｇ．９　Ｉｎｆｒａｒｅｄｓｐｅｃｔｒｕｍａｎａｌｙｓｉｓｏｆｓｅｐｉｏｌｉｔｅ（ａ），ｓｕｃｒｏｓｅｃａｒ
ｂｉｄｅ／ｓｅｐｉｏｌｉｔｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅ（ｂ），ａｎｄｓｕｃｒｏｓｅｃａｒｂｉｄｅ（ｃ）

复合材料的红外特征吸收峰分布与天然海泡石的更为

相似。同样的，在３５２０～３００９ｃｍ－１之间出现较宽的
吸收带，这是海泡石内的Ｓｉ－Ｏ结合水分子的Ｈ－Ｏ－
Ｈ以及吸附水分子 Ｈ－Ｏ－Ｈ伸缩震动产生的吸收
带［２１］。１２０３ｃｍ－１处则存在 Ｏ－Ｈ的弯曲振动峰。在
１０７５～９７７ｃｍ－１处表现出的较强的吸收带是Ｓｉ－Ｏ伸
缩振动所导致的［２２］。

对比蔗糖碳化物／海泡石复合材料与天然海泡石的
红外谱线，有所区别之处。复合材料的谱图在 ２９６１～
２８３０ｃｍ－１处和 １４４７～１３７８ｃｍ－１处分别表现出了饱
和羟基的Ｃ－Ｈ吸收弯曲振动和伸缩振动的吸收。且
在１７００ｃｍ－１和１６５２ｃｍ－１所出现的两处吸收峰，分别
对应Ｃ＝Ｏ和Ｃ＝Ｃ的吸收峰。
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再对比蔗糖碳化物的红外吸收谱图后发现，蔗糖

碳化物在２９６１～２８３０ｃｍ－１、１４４７～１３７８ｃｍ－１、１７００
ｃｍ－１和１６５２ｃｍ－１处均有特征吸收表现，因此说明，蔗
糖碳化物复合材料同时表现出天然海泡石和蔗糖碳化

物的特征吸收区域。

２．３．３　Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）

由图１０可知，与海泡石的ＸＲＤ谱图相比较，蔗糖
碳化物／海泡石复合材料的ＸＲＤ谱线中所表现出的峰
的强度略有降低；除此之外，在材料复合前后，材料的

晶型基本无改变，同时也无出现峰位置出现偏移等明

显变化。而蔗糖碳化物的谱线在１０°～３０°之间形成明
显的无定型碳的宽化衍射峰；通过与蔗糖碳化物的谱

线，则能够发现在蔗糖碳化物／海泡石复合材料谱图中
无形成无定形碳的宽化衍射峰。综上可得，复合材料的

晶型不受是否负载碳化物的影响而出现明显的变化。

图１０　海泡石、蔗糖碳化物、蔗糖碳化物／海泡石复合材料的
ＸＲＤ谱图
Ｆｉｇ．１０　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆｓｅｐｉｏｌｉｔｅ，ｓｕｃｒｏｓｅｃａｒｂｉｄｅ，ｓｕｃｒｏｓｅｃａｒ
ｂｉｄｅ／ｓｅｐｉｏｌｉｔｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

２．３．４　比表面积仪（ＢＥＴ）

由图１１可以看出，海泡石与蔗糖碳化物／海泡石
复合材料的Ｎ２吸附—脱附等温线皆属于含有滞后环
的Ⅳ型吸脱附等温线，可根据脱附曲线来算出孔径分
布。因此，对于本试验材料的 ＢＥＴ数据，是通过利用
ＢＥＴ法算得各种材料的比表面积，利用 ＢＪＨ法求得孔
径。最终计算得到：海泡石的比表面积为 １８１．５８２５
ｍ２／ｇ，蔗糖碳化物／海泡石海泡石复合材料的比表面
积为６３．９３５６ｍ２／ｇ，在材料复合前后，比表面积明显变
小，而这符合随着负载量的增加而比表面积逐渐变小

的趋势。根据图１２的孔径分布情况，得到海泡石与蔗
糖碳化物／海泡石海泡石复合材料的孔径大致发布在
１０～４５ｎｍ之间，利用 ＢＪＨ法计算得到复合材料的平

均孔径为１７．５１３０ｎｍ。

图１１　海泡石与蔗糖碳化物／海泡石复合材料的 Ｎ２吸附 －
脱附等温线

Ｆｉｇ．１１　Ｎ２ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ－ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｉｓｏｔｈｅｒｍｏｆｓｅｐｉｏｌｉｔｅａｎｄｓｕ
ｃｒｏｓｅｃａｒｂｉｄｅ／ｓｅｐｉｏｌｉｔｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

图１２　海泡石与蔗糖碳化物／海泡石海泡石复合材料的孔径
分布情况

Ｆｉｇ．１２　Ｐｏｒｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｓｅｐｉｏｌｉｔｅａｎｄｓｕｃｒｏｓｅｃａｒｂｉｄｅ／
ｓｅｐｉｏｌｉｔｅｓｅｐｉｏｌｉｔｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

２．４　复合材料吸附性能对比

经响应面法确定蔗糖碳化物／海泡石复合材料最
优吸附量及去除率为４２．９８３ｍｇ／ｇ，其吸附率为９８．９％
对比生物糖类改性海泡石材料的相关研究，复合材料

对亚甲基蓝的吸附效果优于 ＭａｒｒａｋｃｈｉＦ等［２３］优化的

材料吸附量４０．９８６ｍｇ／ｇ，以及邢新艳等［２４］材料吸附

率９７．２％。同时，对比改性海泡石相关研究，也是优
于Ｗａｎｇ等［２５］优化材料对亚甲基蓝的吸附量４１ｍｇ／ｇ，
Ｌｉｕ等［２６］所优化材料的吸附率９７．８％，以及Ｌｉ等［２７］的

优化材料去除率９３．３％。

３　结论

（１）本试验成功制备出蔗糖碳化物／海泡石复合
材料。通过扫描电镜发现，在海泡石纤维的表面有均
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匀的碳化微球非均匀分布，直径约为０．０２～０．１０μｍ；
红外光谱图对照表明，在蔗糖碳化物／海泡石复合材料
表面存在有饱和羟基的 Ｃ－Ｈ、Ｃ＝Ｏ和 Ｃ＝Ｃ双键的
存在；ＸＲＤ图谱表明，在复合前后，海泡石的晶型不发
生改变；ＢＥＴ数据分析表明，与天然海泡石相比，蔗糖
碳化物／海泡石复合材料的比表面积变化符合随着负
载量的增加而比表面积逐渐变小的趋势。因此，综合

说明，蔗糖碳化物成功负载于海泡石表面。数据结果

表明，蔗糖碳化物／海泡石复合材料的比表面积明显小
于海泡石的比表面积，但复合材料对亚甲基蓝的吸附

能力明显高于海泡石，说明了蔗糖碳化物负载在海泡

石表面后，所引入的Ｃ－Ｈ、Ｃ＝Ｏ和Ｃ＝Ｃ等活性有机
官能团，具有增强了复合材料吸附能力的作用。

（２）采用响应面法确定蔗糖碳化物／海泡石复合
材料工艺最优工艺条件为：蔗糖与海泡石质量比为

３．５１．０、碳化时间为８ｈ；碳化温度为２２０℃，最优吸
附量为４２．９８３ｍｇ／ｇ，其吸附率为９８．９％，发现复合材
料对亚甲基蓝的吸附效果优于现有的文献报导值。

（３）蔗糖碳化物／海泡石复合材料的优点在于，材
料制备过程简便，且相对于利用有机和无机试剂对海

泡石进行改性研究而言，以糖类物质（生物质）为改性

剂进行试验所造成二次污染的可能性更低。并且关于

利用水热碳化法制备生物糖类与海泡石复合材料的研

究极少，本研究可为矿石和生物糖类的深加工及应用

提供试验依据和较好的技术指导。
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