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摘 要：为解决工业生产中大量染料废水的处理问题，基于静电溶液喷射纺丝技术和高温烧结技术制备氧化铝-碳复

合多孔纤维，并将其用于可溶性染料亚甲基蓝的吸附，分析煅烧温度、内外液流速比、升温速率对纤维形貌和

吸附性能的影响。结果表明：煅烧温度 800 益、升温速率 3 益/min、内外液流速比 1 颐 2 的条件下所制备的氧化

铝-碳复合纤维（PACF-800）的连续性好，纳米纤维的多孔结构最为完善，比表面积为 349.3 m2/g，最可几孔径

为 3.5 nm，具有最优吸附性能，在 10 min 时达到了 99.7%的吸附效率，不同 MB 初始质量浓度条件下 PACF-
800 的平衡吸附效率均在 99%以上，在污染物吸附领域有着广阔的应用前景。
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Preparation of alumina-carbon composite porous fibers and their adsorption
capacity for methylene blue
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Abstract：To address the treatment of large quantities of dye wastewater in industrial production袁 the alumina-carbon
composite porous fibers were prepared based on electro -blowing spinning technology and high -temperature
sintering technology袁 and then applied to the adsorption of soluble dye methylene blue. The effects of calcina鄄
tion temperature袁 internal-external liquid flow rate ratio and heating rate on the fiber morphology and adsorp鄄
tion performance were analyzed. The results demonstrated that the porous alumina -carbon composite fibers
渊PACF-800冤 fabricated under optimized conditions 渊calcination temperature 800 益袁 heating rate 3 益/min袁
internal-external liquid flow rate ratio 1 颐 2冤 exhibited excellent continuity and well-developed porous nanos鄄
tructures. The optimized fibers showed a specific surface area of 349.3 m2/g with the most probable pore size of
3.5 nm. PACF-800 displayed superior adsorption performance袁 achieving 99.7% adsorption efficiency within
10 min. Under different initial MB concentrations袁 PACF-800 maintained equilibrium adsorption efficiencies
above 99%袁 demonstrating the significant potential in pollutant adsorption applications.
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工业生产过程中会产生大量的工业废水，其中染

料废水的污染问题备受关注[1]。目前针对染料废水的

处理方法，主要有化学氧化法[1]、膜分离法[2]和吸附法[3]

等。其中，吸附法因为其操作简便、对染料的选择性好

以及无二次污染等特点得到了越来越多的关注[4]。
多孔 酌-Al2O3 因其具有较大的比表面积和较窄的

纤维孔径分布，在吸附领域得到广泛的应用，也被称

作活性氧化铝[5-6]。酌-Al2O3 吸附性能稳定，置于水环境

中其吸附效能不受影响，同时兼具优异的力学强度与

耐磨性能。将其用作吸附剂时，酌-Al2O3 可以通过高温

热处理等手段使其吸附能力循环再生，实现吸附剂的

重复利用[7-8]。Bin 等[9]制备了由超细 Al2O3-SiO2 纤维组

成的静电纺丝自支撑膜，用于对活性红-120 染料进行

吸附，该柔性自支撑膜具有良好的可重复使用性能。
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Wang等[10]利用三嵌段共聚物为结构导向剂，制备了介孔

氧化铝纤维，对刚果红染料最大吸附量达到 781.3 mg/g。
但当前已见诸报道的多孔氧化铝纤维都存在纤维脆

性大、易破碎等问题，影响了纤维的实际应用。因此，

开发新型连续多孔氧化铝纤维十分有必要[11]。
静电溶液喷射纺丝技术（electro-blowing spinning，

EBS）又被称作静电溶吹法，是将静电纺丝法的电场力

与溶液喷射纺丝法中的高速气流结合起来，对纺丝溶

液进行牵伸，可高效生产微纳纤维[12-13]。Zhou 等[14]通过

静电溶液喷射纺丝技术，结合高温煅烧，成功制备了

柔性的介孔硅掺杂的氧化铝超细纤维。Zhao 等[15]通过

调配纺丝溶液的参数，成功利用静电溶液喷射纺丝技

术制备了多孔二氧化铈 /氧化铜/氧化铝（CeO2/CuO/
Al2O3）复合多孔纤维。

多孔碳材料因其具有高比表面积、表面官能团丰

富等特点，在污染物去除方面具有较大的潜力[16]。多孔

碳材料对污染物的吸附主要是通过静电吸附、表面共

沉淀、表面络合以及化学吸附等方式[17]。Li 等[18]制备了

生物质多孔碳负载纳米零价铁（nZVI）用于吸附水中

砷（As）污染物，结果表明，在 pH 值为 7 时，该材料在

4 次循环后对 As 的去除率仍保持在 80%以上。Yang
等[19]从废弃生物质中制备多孔碳材料用于去除左氧氟

沙星，结果表明，多孔碳材料在 10 min 时对左氧氟沙

星污染物去除效率超过 99%，最大吸附量达到了

754.1 mg/g。
基于此，本文以聚四氟乙烯（PTFE）作为致孔模板、

以氧化铝凝胶作为皮层纺丝液、以聚乙烯吡咯烷酮

（PVP）溶液作为芯层纺丝液，结合静电溶液喷射纺丝

工艺以及氮气保护下的高温烧结技术，制备多孔氧化

铝-碳复合纤维（porous alumina-carbon fibers，PACFs），
探究不同内外液流速、煅烧温度以及升温速率对纤维

形貌和亚甲基蓝（MB）吸附效果的影响，以期为多孔复

合吸附材料的制备提供实验数据和理论支撑。

1 实验部分

1.1 实验原料与设备

原料：聚四氟乙烯浓缩分散液（PTFE）、六水合氯

化铝（AlCl3·6H2O）、铝粉、聚乙烯吡咯烷酮（PVP）、乳
酸、冰乙酸，上海阿拉丁生化科技股份有限公司；胶体

硅溶胶、亚甲基蓝（MB），均为分析纯，天津科密欧化学

试剂有限公司；去离子水，实验室自制。

设备：静电溶液喷射纺丝设备，实验室自制；Gem-
ini SEM500 型场发射扫描电子显微镜，德国 Zeiss 公

司；Ultim Max 65 型特征 X 射线能谱仪分析，英国 Ox-

ford 公司；NOVA 2200e 型比表面积分析仪，美国Quan-
tachrome 公司；Nicolet iS50 型傅里叶变换红外光谱仪，

美国 Thermo Fisher Scientific 公司；U-2000 型 UV-vis
分光光度计，日本 Hitachi 公司。

1.2 氧化铝-碳多孔复合纤维前驱体制备

1.2.1 多孔氧化铝前驱体纺丝液的制备

将 10 g 六水合氯化铝和 5 g 铝粉溶解在蒸馏水

中，于 80 益条件下高速搅拌 6 h 后获得澄清的溶液；溶

液冷却后加入 5 g 正硅酸乙酯，60 益条件下添加 0.5 g
乳酸以及 0.05 g 冰醋酸，搅拌 2 h 后静置脱泡得到淡

黄色氧化铝前驱体溶液。取 9.5 g PTFE 乳液滴入 1.6 g
PVP 水溶液（质量分数 16.7%）中，在室温下连续搅拌，

获得致孔液。最后，通过搅拌将氧化铝前驱体溶液与

致孔溶液混合，保证溶胶中 PTFE 的质量分数为 22%，

室温下搅拌 2 h 形成稳定的溶液，获得多孔氧化铝前

驱体纺丝液。

1.2.2 多孔碳前驱体纺丝液的制备

取 24.6 g 蒸馏水置于烧杯中，利用磁力搅拌器以

恒定速率搅拌，同时将 5.4 g PVP 加入蒸馏水中，在室

温下搅拌 4 h得到质量分数为 18%的 PVP 溶液；将 70 g
PTFE 浓缩分散液（质量分数 60%）加入制备好的 PVP
溶液中搅拌 4 h 形成多孔碳前驱体纺丝液。

1.2.3 多孔氧化铝-碳复合纤维前驱体的制备

实验室自制的纺丝组件及静电溶液喷射纺丝设

备如图 1 所示。

图 1 纺丝流程及纺丝组件示意

Fig.1 Schematic of spinning process and components

（a）纺丝组件

（b）静电溶液喷射纺丝设备

皮层溶液

芯层溶液

纺丝组件

高压气泵

高压电源

接收网
网下吸风

气流通道

皮层溶液
芯层溶液

气流通道

皮层溶液制备

芯层溶液制备
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多孔氧化铝-碳复合纤维前驱体的具体制备步骤

为：调节纺丝箱体内部的湿度至 30%以下；将多孔氧

化铝前驱体胶体作为外液、多孔碳前驱体作为内液装

入带有同轴针头的注射器中；将电压为 15 kV 的高压

电源与针头相连接，接收网接地，并通过高压空气阀

调节气压至 0.1 MPa；利用注射泵将纺丝液从针头中

推出，纺丝液在高速气流以及电场力的作用下拉伸细

化，纺丝液中的溶剂挥发，纺丝射流固化形成纤维 [13]，
最后在接收装置上收集得到多孔氧化铝-碳前驱体纤

维。本文在同等条件下制备了多孔氧化铝前驱体纤

维，以便进行性能比较。

1.3 氧化铝-碳多孔复合纤维的制备

对多孔氧化铝碳前驱体纤维进行热处理工艺制

备 PACFs。将氧化铝前驱体纤维在 60 益的烘箱中干燥

2 h，然后将其置于管式炉中，在氮气氛围下，以 3 益/min
升温速率在不同最高温度（600、800、1 000和 1 200益）、

不同内外液流速比（1 颐 1、1 颐 2、1 颐 5、1 颐 10）和不同的

煅烧速率（3、5、10 益/min）下进行煅烧处理，并保温

2 h。冷却后获得 10 种目标产物，分别记为 PACF-
600、PACF-800、PACF-1000、PACF-1200、1 颐 1 PACF、
1 颐 2 PACF、1 颐 5 PACF、1 颐 10 PACF、PACF-3、PACF-5、
PACF-10。在 3 益/min、最高温度 800 益下制备单独多

孔氧化铝纤维作为对照。表 1 为纤维制备工艺参数。

1.4 测试与表征

（1）纤维形貌：取少量不同条件制备的氧化铝-碳
多孔复合纤维和前驱体纤维，采用 Gemini SEM500 型

场发射扫描电子显微镜观察上述纤维的形貌。

（2）元素含量：使用 Ultim Max 65 型特征 X 射线

能谱仪（EDS），分析不同工艺制备的氧化铝-碳多孔复

合纤维及其前驱体纤维的表面元素含量。

（3）比表面积：采用 NOVA 2200e 型比表面积分析

仪，通过 N2 吸附-脱附等温线确定不同工艺参数下所

制备的氧化铝-碳多孔复合纤维和前驱体纤维的比表

面积，并测定 Barrett-Joyner-Halenda（BJH）孔径分布。

（4）红外光谱：采用 Nicolet iS50 型傅里叶变换红

外光谱仪对不同煅烧温度的多孔氧化铝-碳复合纤维

及其前驱体进行红外表征，扫描范围为 4 000~500 cm-1，
分辨率为 2 cm-1。

（5）亚甲基蓝吸附：采用亚甲基蓝（MB）作为吸附

实验的目标有机污染物，分别使用不同条件下所制备

的氧化铝-碳多孔复合纤维进行吸附 MB 试验。将

100 mg PACF 添加到 20 mL 的 MB 溶液中，在水浴中

震荡一定的时间后，对溶液进行抽滤，并从过滤后的

液体中取出 2 mL 溶液，利用 U-2000 型 UV-vis 分光

光度计测量 MB 在 664 nm 的吸光度来确定所取溶液

的浓度。

2 结果与讨论

2.1 元素组成分析

氧化铝-碳前驱体纤维中 PTFE 掺杂分布情况是

实现多孔结构均匀分配的主要因素。利用 EDS 分析前

驱体纤维及煅烧后纤维表面的元素分布，结果如图

2—图 3 所示。

样品名称
溶液流速/（mL·h-1） 升温速率/

（益·min-1）
最高煅烧
温度/益皮层 芯层

1颐1 PACF 20 20 3 800
1颐2 PACF 20 10 3 800
1颐5 PACF 20 4 3 800
1颐10 PACF 20 2 3 800
PACF-600 20 10 3 600
PACF-800 20 10 3 800
PACF-1000 20 10 3 1 000
PACF-1200 20 10 3 1 200
PACF-3 20 10 3 800
PACF-5 20 10 5 800
PACF-10 20 10 10 800

表 1 纤维制备工艺参数

Tab.1 Parameters of fiber fabrication process

（a）前驱体纤维 SEM （b）Al

（c）Si （d）O

图 2 氧化铝-碳前驱体纤维 EDS元素分析

Fig.2 EDS elemental analysis of alumina-carbon precursor
fibers

（e）C （f）F
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（a）多孔复合纤维 SEM （b）Al

（c）Si （d）O

图 3 氧化铝-碳多孔复合纤维 EDS元素分析

Fig.3 EDS elemental analysis of porous alumina-carbon
composite fibers

（e）C （f）F

图 5 不同内外液流速比多孔氧化铝-碳多孔复合纤维形貌

Fig.5 Morphology images of porous alumina-carbon
composite fibers under different inner/outer
liquid flow rate ratios

（a）氧化铝-碳前驱体纤维 （b）纯多孔氧化铝纤维

（c）1 颐 10 PACF （d）1 颐 5 PACF

（e）1 颐 2 PACF （f）1 颐 1 PACF

2 滋m 2 滋m

2 滋m 2 滋m

2 滋m 500 nm

由图 2 可以看出，前驱体纤维表面除碳（C）、氧
（O）、铝（Al）、硅（Si）元素均匀分布外，还存在大量的氟

（F）元素（致孔剂 PTFE 特征元素），说明 PTFE 已均匀

地掺杂在氧化铝-碳前驱体纤维表面。由图 3 可以看

出，煅烧后氧化铝-碳多孔复合纤维表面 C、O、Al、Si
元素的分布与纤维位置重合，分布均匀，说明煅烧对

纤维中元素分布并无影响；F 元素强度很弱且分布位

置与纤维无明显关联，可以判断 PTFE 在高温煅烧后

已被成功去除。

2.2 官能团分析

图 4 为前驱体纤维以及 2 种氧化铝-碳多孔复合

纤维 PACF-600、PACF-800 的 FTIR 谱图。

图 4 中前驱体纤维的 FTIR 曲线显示：1 635 cm-1

处可观测到明显的特征峰，对应 Al—OH 官能团的配

位水的弯曲振动峰。对比 PACF-600、PACF-800 的

FTIR 曲线可发现，前驱体纤维在 1 210 cm-1 处可观测

到 C—F 单键拉伸振动特征吸收峰，经 800 益高温煅

烧后该特征峰消失，说明碳化过程中氟原子被完全脱

除，而 600 益煅烧后的 PACF-600 中 C—F 特征峰依然

存在，说明在 PACF-600 纤维中 PTFE 可能仍然存在

部分残留。

由图 4 还可以看出，前驱体纤维中 1 500 cm-1 处

—CH2 弯曲振动峰和 1 620~1 650 cm-1 处对应的 C——O
弯曲振动强峰是聚乙烯吡咯烷酮（PVP）所特有的特征

峰，这 2 种振动峰在 PACF-600 和 PACF-800 的 FTIR
图谱中消失，说明 PVP 在高温碳化过程中发生了脱

氢、环化、裂解等。PACF-600 中在 660 cm-1 处出现的

特征峰对应于氟化铝（AlF3）中 Al—F 的振动峰 [20]，证
实在 600 益的煅烧温度下，纤维中存在 AlF3。在

PACF-800 的 FTIR 曲线中 566 cm-1 处和 750 cm-1 处
观测到明显的特征峰，分别对应于 Al—O—Al 键以及

Al—O 的弯曲振动 [21]，而 660 cm-1 处的 Al—F 振动峰

消失，表明在 800 益的煅烧温度下纤维中的 AlF3 成功

转变为 Al2O3。
2.3 形貌调控

无机氧化物纤维的连续性和表面形态调控一直

是其制备工艺的难点所在。

2.3.1 内外液流速比的影响

图 5 为多孔氧化铝纤维以及不同内外液流速比

的氧化铝-碳多孔纤维的 SEM 图。

500
波数/cm-1

图 4 氧化铝-碳多孔复合纤维及纤维前驱体的 FTIR谱图

Fig.4 FTIR spectra of porous alumina-carbon fibers and
precursor fibers

1 0003 500 2 5003 000 2 000 1 500

PACF-800

PACF-600

前驱体纤维

3 445O—H
1 650O—H

—CH2-

—CH2

C—F
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（a）PACF-600 （b）PACF-800

（c）PACF-1000 （d）PACF-1200

1 滋m 1 滋m

1 滋m 1 滋m

图 5（a）显示，氧化铝-碳前驱体纤维表面具有均

匀分布的点状颗粒，且与煅烧成型后的纤维进行对比

发现，点状颗粒所在位置形成了孔隙结构，这证明了

PTFE 颗粒的成功掺杂。图 5（b）为 800 益条件下煅烧

得到的多孔氧化铝纤维的 SEM 图，可以看出在不加入

碳材料的情况下，多孔氧化铝纤维断裂明显，纤维的

直径差异较大；纤维表面多孔形态分布不均，且有刺

状结构出现。图 5（c）为内外液流速比 1 颐 10 条件下制

备的纤维，表面出现明显多孔结构，纤维粘连情况较

少，但纤维的长度较短，连续性差。图 5（d）以及图 5（e）
表明在内外液流速比 1 颐 5 和 1 颐 2 的条件下纤维连续

性好，且纤维直径分布集中，流速比为 1 颐 2 的纤维相

较于流速比 1 颐 5 的纤维形成了更多的多孔结构。在 1 颐
2 的流速比条件下，纤维长度可达几百微米，且多孔形

貌良好，孔洞分布均匀，形成了理想的孔结构。图 5（f）
为内外液流速比 1 颐 1 的纤维，可以看出纤维中出现了

孔洞团聚，且出现了同一根纤维直径分布不均的情

况。这是由于内液多孔碳前驱体溶液流速过大，外液

无法将内液完全包覆所导致的。综上所述，在内外液

流速比为 1 颐 2 的制备条件下，氧化铝-碳多孔复合纤

维连续性好，直径分布集中，形成了理想的孔结构，更

适合下一步的应用。

2.3.2 煅烧最高温度的影响

对于多孔纤维来说，煅烧的最高温度会显著影响

纤维的形态和纤维表面上孔的形貌特征。图 6 为在不

同煅烧温度下制备的氧化铝-碳多孔纤维的 SEM 图。

图 6（a）显示，在 600 益的煅烧温度下，纤维表面

出现部分空隙结构，这是由于掺杂 PTFE 颗粒部分分

解导致的。由图 6（b）可以发现，PACF-800 纤维形成了

更多且更加均匀的孔结构，且纤维的连续性依旧良好。

PACF-800 形成良好多孔结构的原因是在 800 益的煅

烧条件下，PTFE 分解更加完全，且 800 益对纤维的形

态没有造成破坏。由图 6（c）和图 6（d）可见，随着煅烧

温度的进一步上升，PACF-1000 的表面孔结构被破

坏，由分布均匀的小孔结构转向团聚的大孔结构，纤

维表面变得粗糙不平；PACF-1200 由于煅烧温度过

高，孔结构几乎完全消失，纤维表面出现塌陷皱缩，变

得粗糙，且纤维的断裂率大大上升。综上所述，PACF-
800 纤维具有理想的孔结构以及表面形态，且纤维的

连续性良好。因此，本文选择 800 益为合适的煅烧温度。

2.3.3 煅烧升温速率的影响

煅烧程序中的升温速率会对纤维形貌产生显著

影响，图 7 为煅烧温度 800 益条件下，不同升温速率的

氧化铝-碳多孔纤维 SEM 图。

图 7（a）显示，升温速率为 3 益/min 条件下制备的

PACF-3 纤维多孔结构分布均匀，纤维均匀且连续。图

7（b）中升温速率 5 益/min 条件下制备的 PACF-5 表面

孔结构转向团聚的大孔结构，且出现孔结构破裂的现

象。图 7（c）表明升温速率为 10 益/min 时，过快的升温

速率导致纤维表面结构被破坏，部分孔结构被粗糙的

表面所取代，同时纤维的柔性下降，难以形成连续的

纤维。升温速率 5 益/min 以及 10 益/min 时纤维表面结

构被破坏的原因推测为过高的升温速率导致前驱体

纤维中水分快速丢失，PTFE 微粒随着水分的快速向

外扩散移动到表面并形成团聚，在后续的升温过程中

分解挥发，导致纤维的表面形貌被破坏，形成大孔，同

图 6 不同煅烧温度氧化铝-碳多孔复合纤维形貌

Fig.6 Morphology images of porous alumina-carbon compos-
ite fibers at different calcination temperatures

图 7 不同升温速率氧化铝-碳多孔复合纤维形貌

Fig.7 Morphology images of porous alumina-carbon compo-
site fibers at different heating rates

（a）PACF-3 （b）PACF-5
1 滋m 1 滋m

1 滋m

（c）PACF-10

1 滋m 1 滋m

1 滋m
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时使表面变得粗糙。由此可以得出，3 益/min 的升温速

率是保证氧化铝-碳多孔纤维形貌良好的重要参数。

2.4 多孔结构及比表面积

多孔纤维的孔结构及比表面积是影响多孔纤维

吸附、催化性能的主要因素。

2.4.1 不同内外液流速比的影响

不同内外液流速比条件下所制备 PACF 纤维的

N2 吸附-脱附等温线和 BJH 孔径分布如图 8 所示。

由图 8（a）数据计算可知：前驱体纤维的比表面积

为 1.980 m2/g，前驱体纤维在未经高温煅烧处理的情

况下并不具备多孔结构；纯多孔氧化铝纤维的比表面

积为 220.0 m2/g；不同流速比的 PACF 比表面积分别

为280.6 m2/g（1 颐 10 PACF）、322.3 m2/g（1 颐 5 PACF）、
349.3 m2/g（1 颐 2 PACF）、385.1 m2/g（1 颐 1 PACF），内液

流速与 PACF 的比表面积呈正相关，说明多孔碳含量

的增加提升了 PACF 的比表面积。同时根据国际纯粹

与应用化学协会（IUPAC）标准分析发现：不同内外液

流速比条件下所制备的 PACF 的 N2 吸附-脱附等温线

符合 IV 型吸附曲线的特征，说明 PACF 是一种含有部

分大孔的介孔材料；PACF 的回滞环类型可以归为 H4
型，这与纤维中多孔碳材料的存在有关。

由图 8（b）可知，多孔氧化铝纤维的最可几孔径为

5.7 nm，1 颐 1 PACF 的最可几孔径为 3.4 nm，1 颐 2 PACF
最可几孔径为 3.5 nm，1 颐 5 PACF 为 3.5 nm，1 颐 10 PACF
为 4.0 nm，随着纤维中碳含量的增加，纤维的最可几

孔径逐渐减小。内外液流速比为 1 颐 1 的 PACF 中存在

孔径为 137 nm 的大孔，其产生原因为内液多孔碳前驱

体溶液流速过大，外液无法将内液完全包覆导致的孔

洞团聚，如图 5（f）所示。上述结果说明，添加多孔碳有

利于 PACF 比表面积的上升，但过高的碳含量会导致

纤维出现孔洞的聚集，对纤维的结构与性能产生影响。

2.4.2 不同煅烧温度的影响

图 9 所示为不同煅烧温度条件下所制备 PACF 纤

维的 N2 吸附-脱附等温线和 BJH 孔径分布。

由图 9（a）数据可知，煅烧温度与 PACF 的比表面

积正相关。PACF-600 的比表面积为 163.1 m2/g，600 益
条件下，致孔剂 PTFE 出现部分分解现象，多孔结构开

始出现，此时纤维内部仍存在较多 PTFE 尚未分解；继

续提高煅烧温度至 800 益时，达到了 PTFE 的完全分

解温度，因 PTFE 分解形成的多孔结构完全定型，

PACF-800 的比表面积上升至 349.3 m2/g；煅烧温度为

1 000 益时对应纤维比表面积为 371.6 m2/g；1 200 益时

纤维表面变得粗糙，多孔形貌基本消失，如图 6（d）所
示，其比表面积可达721.9 m2/g。
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图 8 不同内外液流速 PACF纤维的氮气吸附-脱附等温线及

孔径分布

Fig.8 Nitrogen adsorption-desorption isotherms of PACF
under different inner/outer liquid flow rate ratios and
pore size distribution
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Fig.9 Nitrogen adsorption-desorption isotherms of PACF at
different calcination temperatures and pore size
distribution
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由图 9（b）可知，PACF-600 最可几孔径为 3.4 nm，

PACF-800 最可几孔径为 3.5 nm；PACF-1000 的最可

几孔径为 9.6 nm，PACF-1200 的最可几孔径为 6.6 nm，

且二者也存在孔径 100 nm 左右的大孔，随着煅烧温

度的上升纤维的最可几孔径呈上升趋势。PACF-1000
的最可几孔径显著高于其他煅烧温度条件下所制备

纤维，这可能是由于 PACF 在 1 000 益的煅烧温度下

纤维的小孔结构转向团聚的大孔结构。结合 SEM 和

EDS 结果可以得出，由前驱体纤维转向 PACF-800 的

过程中，PTFE 的分解是纤维多孔结构形成的主要原

因，当煅烧温度到达 800 益时，多孔结构完全形成，多

孔纤维形貌良好，连续性好；当煅烧温度继续上升，过

高的煅烧温度使氧化铝的晶相发生转变，破坏了纤维

的微孔以及介孔结构，使纤维表面发生破裂，由光滑

转向粗糙，纤维比表面积大大上升；孔径 100 nm 附近

大孔的出现可能是由于过高的煅烧温度使孔结构的

分隔遭到破坏，聚集形成大孔所导致的，这种多孔及

纤维表面形貌的改变导致了纤维物理性能的改变，使

纤维变得更易断裂，丧失柔性，影响了进一步的应用。

2.5 亚甲基蓝吸附性能

2.5.1 纤维制备工艺参数的影响

将本文所制备的 PACF 用于对亚甲基蓝污染物的

吸附，图 10 所示为 PACF 对 100 mg/L 亚甲基蓝溶液

在 10 min 时的吸附效率及吸附效果。

由图 10 可知：

（1）纯多孔氧化铝纤维的 MB 吸附效率为93.3%，

PACF-600、PACF-800、PACF-1000、PACF-1200 的吸

附效率分别为 85.94%、99.7%、99.58%、91.11%，PACF-
800 具备最优吸附效率。纤维的比表面积和多孔结构

的连续性是影响吸附效率的主要因素，纤维内部存在

的大量孔结构使纤维内部处于 MB 低浓度状态，MB
更容易由高浓度的液体中被吸附到低浓度的孔结构

内，展现出了良好的吸附能力。PACF-600 吸附效率较

低的原因是因为在 600 益的煅烧温度下 PTFE 未完全

分解，孔结构上仍有 PTFE 残留，孔结构不完善所致。

PACF-1200 由于煅烧温度过高导致孔结构和纤维形

貌被破坏，吸附能力下降。

（2）不同内外液流速比的 PACF（1 颐 1、1 颐 2、1 颐 5、
1 颐 10）的 MB 吸附效率分别为 99.57%、99.7%、99.3%、

99.95%，均展现出优秀的 MB 吸附能力。与纯多孔氧

化铝纤维相比，多孔碳的加入提升了多孔氧化铝纤维

对 MB 的吸附能力，二者协同吸附，同时碳与氧化铝共

同形成连续纤维，纤维中的孔结构相互连通，进一步

提升了吸附效果。

2.5.2 吸附时间和染料初始质量浓度的影响

图 11 为 PACF-800 在不同 MB 初始质量浓度条

件下吸附效率随时间变化的曲线。

由图 11 可知：

（1）在 2.5 min 内 PACF-800 对染料的吸附效率

快速上升，初始阶段，PACF-800 多孔结构产生的毛细

效应使周围的 MB 分子被快速吸附，使得这一区域的

染料分子质量浓度较低，从而与周围染料溶液分子形

成浓度梯度。浓度梯度的形成，使得高浓度区染料分

子可迅速扩散到 PACF-800 中。

（2）在 2.5 ~5.0 min 内，对于较低质量浓度的 MB
溶液（臆80 mg/L），随着溶液中MB 质量浓度的减小，

PACF-800 纤维中被吸附的 MB 浓度高于溶液中的

MB 浓度，已经被吸附到 PACF-800 碳多孔结构中的染

料分子因浓度差部分解吸，纤维的吸附减弱而解吸增

强，吸附效率出现轻微下降，但仍保持在 99%左右。

（3）吸附时间达到 7.5 min 时，PACF-800 的吸附

速率逐渐下降，初始 MB 质量浓度为 20 mg/L 溶液的吸

附效率为 98.75%，而其余初始 MB 质量浓度溶液的吸

附效率均在 99.5%附近，吸附效率进一步上升，速率相

较于 5 min 时略有下降，说明吸附过程逐渐达到平衡。

图 10 不同 PACF纤维对亚甲基蓝的吸附性能

Fig.10 Adsorption performance of different PACFs for MB

吸附剂

99.99

99.50
98.00

90.00
80.00

60
时间/min
30

图 11 PACF-800在不同吸附时间和染料初始质量浓度的

MB吸附效率

Fig.11 Adsorption efficiency of PACF-800 for MB under
different adsorption times and initial dye mass con-
centrations
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20
时间/min

图 12 MB初始质量浓度为 100 mg/L时 PACF-800的吸附

动力学模型

Fig.12 Adsorption kinetic model of PACF-800 for MB
solution at initial concentration of 100 mg/L

2.0
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0

150 5 10
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准二级动力学拟合

表 2 PACF-800吸附MB的动力学参数

Tab.2 Kinetic parameters of MB adsorption by PACF-800

C0/
（mg·
L-1）

qe，e /
（mg·
g-1）

准一级动力学模型 准二级动力学模型

qe /（mg·
g-1） k1 /min-1 R2 qe，c /

（mg·g-1）
k2 /（g·

mg-1·min-1） R2

100 1.996 1.993 0.000 012 0.999 98 1.995 5 0.000 057 0.999 99

（4）提高溶液的初始 MB 质量浓度如 100 mg/L 的

条件下吸附时间超过 30 min 之后，PACF-800 达到吸

附平衡。对不同 MB 浓度的吸附曲线进行横向对比，可

以得出 PACF-800 对 MB 的吸附效率随溶液中 MB 含

量的上升呈现提高的趋势。不同初始 MB 浓度条件下

PACF-800 的平衡吸附效率均在 99%以上，说明由于

PACF-800 优秀的连续性以及孔隙结构，对 MB 具有

良好的吸附能力。

2.5.3 吸附动力学分析

纤维的吸附速率和吸附量与纤维本身具有的物

理化学性质、比表面积以及纤维对分子和离子的吸附

能力有关。为了研究 PACF-800 对 MB 的吸附过程，对

其进行吸附动力学研究，采用准一级动力学模型和准

二级动力学模型描述吸附过程。准一级动力学模型通

常探讨的是吸附速率与浓度的关系，而准二级吸附动

力学模型探讨了活性点位与溶液浓度对吸附速率的

影响。2 种吸附动力学模型可表示为式（1）与式（2）。
1
q t

= 1
qe

+ k1
qe 伊 t （1）

t
q t

= 1
k2 伊 qe2

+ t
qe

（2）
式中：k1、k2 为动力学模型常数；q t 为任意时间 t 时纤

维对 MB 的吸附量；qe 为吸附达到平衡时纤维对 MB
的吸附量。分别采用准一级动力学、准二级动力学模

型对吸附曲线进行非线性动力学模拟，溶液中 MB 初

始质量浓度为 100 mg/L 时 PACF-800 的吸附动力学

模型如图 12 所示，其动力学参数如表 2 所示。表 2
中，qe.e 为实际吸附量，qe.c 为理论吸附量

由图 12 可知，PACF-800 对污染物 MB 的吸附在

2.5 min 时达到 98.8%的吸附效率，5 min 达到 99.4%的

吸附效率，在 10 min 之后迅速达到吸附平衡，30 min
后吸附效率稳定在 99.8%附近，表明材料对污染物具

有快速的吸附速率。表 2 数据显示，PACF-800 对 MB
的吸附过程更加符合准二级动力学模型，具有更高的

相关系数 R2，说明 PACF-800 对 MB 溶液的吸附主要

与吸附位点和吸附溶液浓度这 2 个因素相关。理论平

衡吸附量为 1.996 mg/g，与实际平衡吸附量相同，验证

了准二级动力学模型更符合吸附过程。与此同时，由

于准一级动力学模型拟合 R2 也较好，说明该吸附过程

同时符合准二级动力学模型和准一级动力学模型，吸

附过程中同时存在多层的物理吸附与化学吸附。

3 结 论

本文基于静电溶液喷射纺丝技术（EBS）和高温烧

结技术制备氧化铝-碳多孔复合纤维，并讨论了纤维

制备参数对纤维形貌的影响，将制备的多孔复合纤维

用于吸附染料污染物亚甲基蓝，结果表明：

（1）在煅烧温度 800 益、升温速率 3 益/min、内外

液流速比 1 颐 2 的条件下所制备的氧化铝-碳复合纤维

PACF-800 的连续性好，纳米纤维的多孔结构最为完

善，比表面积为 349.3 m2/g，最可几孔径为 3.5 nm。

（2）PACF-800 具有最优吸附性能，在 10 min 时

达到了 99.7%的吸附效率，不同 MB 初始质量浓度下

PACF-800 的平衡吸附效率均在 99%以上，说明由于

PACF-800 优秀的连续性以及孔隙结构，对 MB 具有

良好的吸附能力。
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