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[摘  要] 本实验选取价格相对低廉、效率较高的硅藻土,结合氯化高铁和氯化亚铁,采用共沉淀法制取磁

性硅藻土。通过XRD、FTIR、BET分析对磁性硅藻土进行表征,XRD结果表明磁化后,样品依旧保留了

硅藻土原有的结构；FTIR结果表明硅藻土与Fe3O4复合成功；BET结果显示硅藻土与Fe3O4质量比为2:1

磁性硅藻土比表面积和孔隙率最大,并通过预吸附实验,确定这种磁性硅藻土的吸附性能为最好。通过单

独改变pH、投加量、温度等因素做吸附实验,得出pH为5.00,样品投加质量为0.05g,温度为35℃,是磁性硅

藻土的最佳吸附条件,振荡时间为至少60分钟。磁性硅藻土的吸附过程符合二级动力学模型,属于化学吸

附过程。等温吸附符合Langmuir吸附模型,饱和吸附量可达44.48mg/g,属于单层吸附。在0.5mol/L的硝酸

中,样品的解吸率为9.54%。 

[关键词] 硅藻土；磁化改性；铅离子 

中图分类号：TM281+.4  文献标识码：A 

 

1 重金属的危害 

伴随着工业的日益发展,各种污染

问题接踵而至,人类面临的各种环境问

题正变得愈发严峻。这些问题之中,水污

染又是与我们的生活 密切挂钩的。水

污染日益影响着我们的身体健康,同时

“发展造成污染,污染又要去治理”,这样

的循环模式实属耗费人力物力财力,所以

水污染问题密切影响着我们的经济发展。 

在众多水污染问题中,含有重金属

离子的各种工业废水是 具代表性的水

体污染原因之一。重金属通俗地讲,就是

毒性金属离子,在水中不容易被去除。这

种离子进入生物体内,会影响生物健康,

并可能导致死亡,长远地讲,整个食物链

上的生物都会受其影响[1]。 

铅是一种影响生物健康的代表性重

金属。铅元素通常以铅离子形式存在,

在一般条件下,工业废水中的铅化合物

难以被直接降解,所以一旦工厂废水未

被完善处理就排入水体,就会使水体中

重金属污染程度大大加剧。久而久之铅

在该水体范围的生物体内积聚,当到达

一定程度后,铅就会抑制生物体内生物

酶的活性,使酶渐渐丧失活性,生物的生

命也就收到了威胁[2]。 

综合以上所述内容,含重金属离子

的废水对我们的生存环境以及人类发展

都有着巨大的危害,所以本文就如何处

理含重金属离子的废水展开研究。 

1.1可行的处理方法 

通常用来处理含铅离子废水的方法

有“离子交换法”、“膜过滤法”、“混凝-

絮凝法”、“光催化法”、“电化学氧化法”

和“吸附法”等[1,2]。其中,吸附法吸附

能力强、能耗低、产物危害小[3],是当前

比较热门的处理重金属废水的方法。吸

附法是让吸附质在吸附样品表面发生附

着反应,所以对吸附样品的选取就非常

重要,它将决定吸附效率和吸附结果。通

常吸附样品采用比表面积大的材料,并

且稳定性也要高,如活性炭、活性树脂

等。但树脂、活性炭等吸附材料虽然吸

附性能好,但是回收率低,并且本身价格

又比较昂贵。所以当下目的就是寻求高

效低价并且能回收重复利用的吸附剂。 

1.2硅藻土 

硅藻土 早由德国科学家Hannover

进行研究[4],是一种属于生物成因的硅

质沉积岩,主要成分是海绵的遗体以及

硅藻等,其化学成分主要是无定性的

SiO2,含有少量的Al2O3、CaO、MgO等氧化

物杂质,以及少量的有机质等[5,6]。硅藻

土比表面积比较大、吸附能力比较强、

孔隙率较高,并且耐酸、化学稳定,所以

硅藻土被用作常见的水处理吸附材料[7],

市场发展前景十分广阔。 

赵宇[5]等认为硅藻土作为一种新型

的废水处理材料,其独特的构造决定其

具有良好的吸附性能,因此硅藻土的市

场发展前景十分广阔。本身硅藻土就是

一种比较廉价的材料,再加上提纯技术

越来越成熟,使得硅藻土的使用成本会

变得更低。并且通过改性,会使得硅藻土

的效果变得更好。所以硅藻土材料的发

展前景非常的广阔。 

处理废水时,硅藻土的孔隙率、比表

面积以及纯度将决定 后的吸附效果。

天然的硅藻土里夹带了各种杂质,因此

严重降低了硅藻土预期能达到的性能,

降低了硅藻土在处理废水时的效果。为

了提高其吸附效果,可以对硅藻土进行

提纯以及改性处理。提纯的方法通常是

焙烧、酸洗、碱洗[8]等。硅藻土经过提

纯,杂质含量得到降低、比表面积和孔隙

率得到增大,吸附效果也随之提升[1,4]。

有效地提升硅藻土的纯度,是降低工程

中硅藻土使用成本的方法之一。 
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1.3磁性硅藻土 

虽然提纯也能够降低工程中硅藻土

的使用成本,但是提纯是从减少硅藻土

用量上提高效率,但是要使相同量的硅

藻土能有更好的效果,降低硅藻土使用

成本,我们就要进行必要的改性。 

易炜林[9]等通过7种方法对硅藻土

进行改性,得出结论：通过氧化锰和氢氧

化镁对孔隙率低和比表面积小的硅藻土

改性,能大大提升其吸附效果。但是虽然

这样使硅藻土的性能得到提升,但是现

实废水处理中,吸附完以后还要考虑到

将吸附材料与液体分离,这种改性方式

的硅藻土固液分离成本并不怎么理想。 

通过参考文献,我发现大量学者都

对硅藻土进行磁化改性,通过实验研究

得出可靠的结论,结论都显示磁性硅藻

土对重金属具有良好的吸附作用。其次,

考虑到材料是磁性硅藻土,在现实废水

处理中,吸附完以后将吸附材料和液体

分离可以通过磁场分离。 

廖妮[10]用氯化铁和硫酸亚铁对硅藻

土进行磁化改性,探究其对Cu2+的吸附效

果,主要研究了其在不一样的反应时间、

不一样的吸附样品用量、不一样的Cu2+初

始浓度和不一样的pH值对磁性硅藻土吸

附Cu2+的性能影响,以及吸附动力学和吸

附等温线,得出结论,磁化后的硅藻土对

Cu2+具有非常好的吸附作用。 

韩琳[11]等也同样研究了磁性硅藻

土,他们在研究了其吸附性能的基础上,

还探究了磁性硅藻土如何进行固液分离,

结果表明,磁性硅藻土在磁场作用下固

液分离简单并且效率高,这在现实生活

中有着较现实的应用。 

同时,韩琳[12]等还研究了磁性硅藻

土的再生能力,得出结论：尽管材料随着

回收次数增加,能达到的 大吸附量会

有数据方面的下降,但下降程度并没有

太多,仍然保留初始 大吸附量的80%,

说明磁性硅藻土在有限的回收次数间并

没有影响其吸附性能,具有较好的回收

性和再生性。 

通过我以上列举这些学者的研究,

在一定程度上可以论证磁性硅藻土对重

金属离子具有良好的吸附能力,并且在

现实生活应用中方便和液体分离,可回

收再生,对经济和环境的帮助都有着可

观的前景。因此,本文通过实验,探究对

Pb2+磁性硅藻土是不是也具有优秀的吸

附能力,进一步佐证磁性硅藻土对重金

属的吸附能力,为磁性的硅藻土材料在

市场的推广作出一些权威性贡献。 

2 实验方法 

2.1实验设备及试剂 

本实验所用到的设备包括其规格及

生产商,以及试剂及生产商全部列在下

方表1-1和表1-2之中。 

表1-1 实验设备 

实验设备 规格 生产商

电子天平

磁力搅拌器

AL104

85-1

梅特勒-托利多仪器(上

海)有限公司

国华电器有限公司

精密增力电动搅拌

器

JJ-1 国华电器有限公司

电热鼓风干燥箱 天津市泰勒斯仪器有限

公司

超声清洗机 JK-LUC-360DE 上海精密仪器有限公司

离心机 TDL-40B 上海安亭科学仪器厂

实验室pH计 PHSJ-6L 上海仪电科学仪器有限

公司

全温振荡器

原子吸收分光光度

计

HZQ-QX

TAS-990

东联电子技术开发有限

公司

北京普析通用仪器有限

责任公司

粉末X射线仪 D8 德国布鲁克公司

比表面积分析仪 3H-2000PM1 北京贝仕德仪器科技有

限公司

傅里叶红外光谱仪
iS10

赛默飞世尔科技(中国)

有限公司

 

表1-2 实验试剂 

实验试剂 纯度 生产商

硅藻土 化学纯 上海市奉贤奉城试剂厂

盐酸 化学纯 国药集团化学试剂有限

公司

氯化亚铁 分析纯 上海展云化工有限公司

氯化高铁 分析纯 上海展云化工有限公司

氨水 分析纯 天津市福晨化学试剂厂

硝酸铅 分析纯 上海阿拉丁生化科技股

份有限公司

硝酸 分析纯 国药集团化学试剂有限

公司

氢氧化钠 分析纯 天津市福晨化学试剂厂
 

2.2材料制备方法 

2.2.1制备热活化硅藻土 

称取50g天然硅藻土(以g为单位精

确到小数点两位),将称好的天然硅藻土

加到200mL超纯水(本实验超纯水均由本

校实验室自产)中,通过磁力搅拌器搅拌

12小时,进行洗涤以出去杂质,然后放进

电热烘箱,在100℃温度下烘干。 

第二步,称取3份之前已经完成洗涤

的硅藻土,分别14g左右,将这3份硅藻土

分别浸在300mL4mol/L的盐酸中,用磁力

搅拌器搅拌1小时,然后放入超声清洗机

中除杂4小时。 

后将之前完成除杂的三份硅藻土在

离心机中洗涤至上清液pH为实验室超纯水

的pH(大约5左右),然后将洗涤干净的硅藻

土放进电热烘箱中干燥,直到烘干为止[13]。 

2.2.2制取磁性硅藻土 

(1)铁氧化物：硅藻土=1:2 

用电子天平称4.29gFeCl2·4H2O和

11.66gFeCl3·6H2O,将其溶解在100mL超

纯水中,再加入10g热活化硅藻土。 

(2)铁氧化物：硅藻土=1:1 

用电子天平称4.29gFeCl2·4H2O和

11.66gFeCl3·6H2O,将其溶解在100mL超

纯水中,再加入5g热活化硅藻土。 

(3)铁氧化物：硅藻土=2:1 

用电子天平称8.58gFeCl2·4H2O和

23.32gFeCl3·6H2O,将其溶解在100mL超

纯水中,再加入5g热活化硅藻土。 

将以上三种铁化合物与硅藻土的混

合溶液以中速搅拌30分钟,然后在快速

搅拌过程中加入50mL浓氨水,使其pH在7

至9之间。然后在60℃条件下以中速搅拌

3个小时, 后用离心机洗涤,使上清液

的pH为5至7之间。 

将离心机固液分离后的固体放在烘

箱中干燥,直到烘干为止。将烘干的产物

进行研磨,于160目的筛子中过筛[14,15]。 

2.2.3制取硝酸铅溶液 

(1)1000mg/L的硝酸铅溶液 

用电子天平称1.5990g硝酸铅固

体,先将其溶解在200mL超纯水中,再

入10mL浓硝酸,全部转移到1000mL的

容量瓶定容。 

(2)50mg/L的硝酸铅溶液 

用50mL的移液管吸取50mL1000mg/L

的硝酸铅溶液,将其放入1000mL的容量

瓶定容。 
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其余浓度参考50mg/L铅溶液用

1000mg/L的溶液稀释。 

2.2.4绘制Pb2+标准曲线 

移取0.4mL、1.2mL、2mL、3.2mL、

5mL、8mL、12mL制备好的1000mg/L的硝

酸铅溶液,分别用100 mL的容量瓶定容,

得到溶液即为0.4mg/L、1.2mg/L、2mg/L、

3.2mg/L、5mg/L、8 mg/L、12mg/L的铅

离子标准溶液。将不同浓度的铅离子溶

液和超纯水作比,在波长为283.3nm下,

用原子吸收分光光度计测定吸光度,将

所得数据以 小二乘法拟合。所得Pb2+

的标准曲线如图1-1所示。 
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图1-1 原子吸收法测定Pb2+的标准曲线 

2.3吸附实验 

2.3.1三种样品的比较 

用50mL移液管移取50mg/L的硝酸

铅溶液50mL加入到250mL的锥形瓶里,

在25℃条件下调节其pH为5.00,加入

0.1000g铁氧化物：硅藻土=1:2的样品,

这样的溶液平行准备3份,放入全温振荡

器,调节其温度为25℃,转速为120rpm,

振荡2小时。 

以相同的步骤,分别用铁氧化物：硅

藻土=1:1和铁氧化物：硅藻土=2:1的样

品进行实验。 

等振荡达到预计时间,将溶液用滤

纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,以

减少滤纸对测量结果的干扰。过滤完成

后,将滤液稀释合理倍数(预计5倍),用

原子光度计测量其吸光度。计算出每一

组样品的吸附量然后比较三种样品的

吸附性能。 

2.3.2 pH对吸附量的影响 

用50mL移液管移取50mg/L的硝酸铅

溶液50mL加入到250mL的锥形瓶里,移取

7组,在25℃条件下调节其pH分别为3、4、

5、5.5、6、7、7.5(±0.05),加入0.1000g

吸附效果 好的样品,这样的溶液平行

准备3份,放入全温振荡器,调节其温度

为25℃,转速为120rpm,振荡2小时。 

等振荡达到预计时间,将溶液用滤

纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,以

减少滤纸对测量结果的干扰。过滤完成

后,将滤液稀释合理倍数,用原子光度

计测量其吸光度。计算出每一组样品的

吸附量然后得出何种pH下样品的吸附

效果 好。 

2.3.3样品用量对吸附量的影响 

用50mL移液管移取50mg/L的硝酸铅

溶液50mL加入到250mL的锥形瓶里,移取

6组,在25℃条件下调节其pH为吸附量

大时的pH,分别加入0.05g、0.1g、0.2g、

0.3g、0.4g、0.5 g吸附效果 好的样品,

这样的溶液平行准备3份,放入全温振荡

器,调节其温度为25℃,转速为120rpm,

振荡2小时。 

等振荡达到预计时间,将溶液用滤

纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,以减

少滤纸对测量结果的干扰。过滤完成后,

将滤液稀释合理倍数,用原子光度计测

量其吸光度。计算出每一组样品的吸附

量然后得出何种投加量使得样品的吸附

效果发挥得 好。 

2.3.4振荡时间对吸附量的影响 

用50mL移液管移取50mg/L的硝酸铅

溶液50mL加入到250mL的锥形瓶里,移取

11组,在25℃条件下调节其pH为吸附量

大时的pH,加入吸附效果 好的样品,

量为吸附量 大时的投加量,这样的溶

液平行准备3份,放入全温振荡器,调节

其温度为25℃,转速为120rpm,振荡时间

分别为5分钟、15分钟、30分钟、60分钟、

90分钟、120分钟、150分钟、180分钟。 

再以同样的步骤分别在15℃和25℃

条件下重复上述实验。 

等振荡达到预计时间,即时将溶液

用滤纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,

以减少滤纸对测量结果的干扰。过滤完

成后,将滤液稀释合理倍数,用原子光度

计测量其吸光度。然后用动力学拟合方

法比较得出何种温度及振荡时间样品的

吸附效果 好。 

2.3.5铅溶液初始浓度对吸附量的

影响 

分别用50mL移液管移取10mg/L、

20mg/L、50mg/L、80mg/L、100mg/L、

150mg/L、200mg/L、250mg/L、300mg/L、

400mg/L的硝酸铅溶液50 mL加入到250 

mL的锥形瓶里,在25℃条件下调节其pH

为吸附量 大时的pH,加入吸附效果

好的样品,用量为吸附量 大时的投加

量,这样的溶液平行准备3份,放入全温

振荡器,调节其温度为25℃,转速为

120rpm,选取吸附量较大且时间较合理

的振荡时长。 

再以同样的步骤分别在15℃和25℃

条件下重复上述实验。 

等振荡达到预计时间,将溶液用滤

纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,以减

少滤纸对测量结果的干扰。过滤完成后,

将滤液稀释合理倍数,用原子光度计测

量其吸光度。然后用等温吸附模型拟合

方法比较得出何种温度及铅溶液初始浓

度下样品的吸附效果 好。 

2.4解吸实验 

分别用50mL移液管移取硝酸铅溶

液50mL,浓度为样品吸附量达到平衡时

的浓度,加入到250mL的锥形瓶里,在

佳温度条件下调节其pH为吸附量 大

时的pH,加入0.5g吸附效果 好的样品,

这样的溶液平行准备5份,放入全温振

荡器,调节其温度为 佳温度,转速为

120rpm,选取吸附量较大且时间较合理

的振荡时长。 

等振荡达到预计时间,将溶液用滤

纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,以减

少滤纸对测量结果的干扰。过滤完成后,

将滤液稀释合理倍数,用原子光度计测

量并记录其吸光度。 

保留滤渣,用少量蒸馏水冲洗一次,

分别烘干。 

量取0.01mol/L的HNO3、0.1mol/L

的HNO3、0.5mol/L的HNO3、0.01mol/L的

HCl、0.1mol/L的HCl、0.5mol/L的HCl

各50mL,分别加入0.1g本步骤中制得的

样品,这样的溶液平行准备3份,放入全

温振荡器,调节其温度为25℃,转速为

120rpm,振荡时间为1小时。 
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等振荡达到预计时间,将溶液用滤

纸进行过滤,将滤液的前10mL倒掉,以减

少滤纸对测量结果的干扰。过滤完成后,

将滤液稀释合理倍数,用原子光度计测

量其吸光度,计算出解吸率判断样品的

再生能力。 

3 结果与讨论 

3.1样品的表征 

3.1.1 XRD分析 
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图2-1 磁性硅藻土XRD分析图 

20 40 60 80

0

500

1000

1500

2000

2500

3000

2θ=36.055°

In
te

ns
it

y

2theta (°)

2θ=21.809°

 

图2-2 热活化硅藻土XRD分析图 

从图2-1和2-2可见,热活化硅藻土

在2θ为21.809°、36.055°位置有较强

的特征衍射峰,而磁性硅藻土在这两个

位置也各具有特征峰,但强度较弱,表明

硅藻土与Fe3O4结合得比较好,并且保留

了硅藻土原本的结构。 

3.1.2 FTIR分析 
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图2-3 磁性硅藻土FTIR图 
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图2-4  热活化硅藻土FTIR图 

图2-3为磁性硅藻土及吸附Pb2+后

的FTIR图,图2-4为硅藻土的FTIR图。以

Fe：Si=2:1的磁性硅藻土为例,其在

3420.30cm-1处与硅藻土3430.72cm-1处

特征接近,为硅藻土外壳Si-O-H的振动

吸收峰,吸收完Pb2+后仅此处吸收峰变

化较大,也可以佐证磁性硅藻土的吸附

机理为硅藻土外壳-OH作用。磁性硅藻土

1614.62cm-1处与硅藻土1609.04cm-1处

为硅藻土表面H-O-H的振动吸收峰,其

1069.95cm-1处于硅藻土1092.68cm-1处

为硅藻土外壳Si-O-Si的振动吸收峰。而

磁性硅藻土于668.6cm-1与889.05cm-1处

相比硅藻土多出来的振动吸收峰,分别

为Fe-O振动吸收峰和Si-O、Fe-O共同振

动吸收峰[1,16],说明磁性硅藻土中Fe3O4

的存在并与硅藻土结合较好。 

3.1.3 BET分析 

表2-1  磁性硅藻土的比表面积和孔

隙率 

硅藻土：Fe3O4 2：1 1：1 1：2

比表面积(m2/g) 25.18 23.61 36.03

孔隙率(ml/g) 0.0799 0.0476 0.0920
 

表2-2  硅藻土的比表面积和孔隙率 

比表面积 孔隙率

2.8704m2/g 0.0125mL/g
 

根据表2-1和表2-2中数据可以看出,

经过改性制得的磁性硅藻土相比未改性

的硅藻土,不管是其表面积还是孔隙率,

都得到了很大程度的增大。而三种样品

中,硅藻土与铁化合物质量比为2:1的磁

性硅藻土,比表面积和孔隙率都比其他

两种要大,因此可以推测该种样品的吸

附性能 好。 

 

图2-5 回滞环种类 

2015年,国际纯粹与应用化学联合

会(IUPAC)在其报告中将回滞环分为五

类,如图2-5所示。而三种样品都属于H3

型,说明磁性硅藻土属于层状结构的聚

集体,是能够产生狭缝的介孔或者大孔

材料。另外,这些孔网都是由大孔组成,

并且它们没有被孔凝聚物完全填充。 
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图2-6 硅铁比2:1磁性硅藻土的回滞环 

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

0

5

10

15

20

25

30

35

∑
V

/m
l/

g

P/P0

 吸附分支
 脱附分支

 

图2-7 硅铁比1:1磁性硅藻土的回滞环 
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图2-8 硅铁比1:2磁性硅藻土的回滞环 
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3.1.4磁性表征 

取适量磁性硅藻土样品浸泡于超纯

水中,摇晃使溶液浑浊,用磁铁放于样品

瓶一侧,如图2-9所示,水中颗粒被磁铁

快速吸引到一起,证明了样品具有磁性,

硅藻土与Fe3O4结合成功。 

 

图2-9  磁性硅藻土磁性验证 

3.2吸附实验 

3.2.1三种样品的比较与选择 

在温度为25℃,投加量为0.1000g的

条件下,通过实验数据计算三种样品的

吸附量,吸附量按公式3-1计算,三种样

品的吸附量如图3-1所示。  = （ 0 − e）         (3-1) 

式中：qe——单位质量样品的吸附

量,mg/g； 

C0 ——吸附前溶液中 Pb2+ 的浓

度,mg/L； 

Ce——吸附后溶液中Pb2+的平衡浓

度,mg/L； 

V——溶液的体积,L； 

m——样品投入质量,g。 
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图3-1 三种样品吸附量的比较 

从图3-1可以看出,在相同的初始浓

度、相同的温度、相同的pH、相同的投

加量和相同的振荡的时间下,硅藻土和

铁氧化物质量比为2：1时,吸附效果 好,

也应证了BET表征中的推测。因此在后续

的实验中,将选取硅藻土和铁氧化物质

量比为2:1的样品。 

3.2.2 pH对吸附量的影响 

在温度为25℃,投加量都为0.1g的条

件下,改变溶液的pH值进行吸附,计算三种

样品的吸附量,吸附量按公式3-1计算,样

品吸附量随pH的变化曲线如图3-2所示。 
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图3-2 pH对磁性硅藻土吸附量的影响 

从图中可以看出,pH较低时,溶液中

的H+较多,即使样品将Pb+吸附上去了,

但是较多H+的存在,就相当于存在解吸

过程,所以样品的吸附量受到了抑制,在

pH为4至5.5之间时,吸附量趋于平缓,在

pH到达5.5之后,吸附量又开始下降,因

此可以认为4至5.5是磁性硅藻土样品吸

附效果 好的区间。 

在pH到达6之后,吸附量开始飙升,

但是pH为6时,溶液浑浊,原因为溶液随

着pH升高,OH-浓度变大,使得Pb2+和OH-

结合生成沉淀,大幅降低了溶液中Pb2+

的浓度,使数据计算上吸附量变大。所以

综合上述观点,当pH为5时,吸附量达到

大。所以后续实验将在pH为5的条件下

进行实验。 

3.2.3 样品用量对吸附量的影响 

在温度为25℃,pH为5的条件下,改

变样品的投加量,通过实验数据计算样

品的吸附量,吸附量按公式3-1计算,样

品吸附量随投加量的变化曲线如图3-3

所示。 

随着样品投加质量的增加,平衡浓

度的确越来越低,除去的Pb2+的确也越

来越多,但是从图3-3上看,吸附量在样

品投加量为0.05g时,吸附量明显高于其

它投加量的吸附量。所以考虑到样品的

成本,因选取吸附效率 高时的投加量,

后续实验也酌定投加样品0.05g。 
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图3-3 样品用量对磁性硅藻土吸附量的

影响 

3.2.4振荡时间对吸附量的影响 

在温度为分别为15℃、25℃、35℃,pH

为5,样品用量为0.05g的条件下,改变实

验的振荡时间,计算吸附量,样品吸附量

随时间的变化曲线如图3-4所示。 
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图3-4 振荡时间磁性硅藻土对吸附量的

影响 

由图3-4可以看出,在5分钟至30分钟

时,吸附量随时间变化的比较明显,在30

分钟以后,吸附量上升趋势开始变得缓慢,

在60分钟以后,吸附量趋近于饱和。15℃

时的 大吸附量为9.86mg/g,15℃时的

大吸附量为11.25mg/g,15℃时的 大吸

附量为13.1mg/g。因此可以认为,振荡时

间60分钟,为吸附达到饱和的 小时间。 

为了更好说明3种温度条件下振荡时

间对吸附量的影响,探究样品对Pb2+的吸

附规律,采用两种动力学方程对吸附曲线

进行了拟合,模型见公式3-2和3-3,图像

如3-5、3-6所示,参数数据见表3-1。 t = e（1 − − 1 ）        (3-2) = 2 21+ 2           (3-3) 

式中：qe——平衡时样品的吸附

量,mg/g； 
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qt — — 时 间 为 t 样 品 的 吸 附

量,mg/g； 

t——震荡时间,min； 

k1——一级动力学的吸附速率常

数,min-1； 

k2——二级动力学的吸附速率常

数,g/(mg·min)。 
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图3-5 准一级动力学拟合曲线 
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图3-6 准二级动力学拟合曲线 

表3-1 动力学拟合参数 

准一级动力学 准二级动力学

温度

(℃)

k1(m

in
-1
)

R2 qe(m

g/g)

k2(g/

(mg·m

in))

R2 qe(m

g/g

)

15 0.12

375

0.9

323

10.2

3

0.01

870

0.9

923

9.6

0

25 0.07

291

0.9

523

12.1

9

0.00

824

0.9

942

11.

11

35 0.10

008

0.9

415

13.8

3

0.01

101

0.9

970

12.

90
 

从图像上看,二级动力学的拟合曲线

更贴合各个点,根据表格参数,二级动力学

拟合后的R²值全都在0.99以上,高于一级

动力学的R²值。并且用二级动力学得出的

qe计算值显示15℃时吸附量为9.60mg/g、

25℃时吸附量为11.11mg/g、35℃时吸附量

为12.90mg/g,相比一级动力学的qe计算值

更接近上文所提到的各个温度下,吸附达

到饱和时的吸附量实验值,所以动力学过

程符合准二级动力学模型,说明磁性硅藻

土的吸附过程主要为化学吸附[17]。 

3.2.5铅溶液初始浓度对吸附量的

影响 

在温度为分别为15℃、25℃、35℃,pH

为5,样品用量为0.05g的条件下,改变铅

溶液初始浓度,计算吸附量,样品吸附量

随时间的变化曲线如图3-7所示。 
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图3-7 初始浓度对磁性硅藻土吸附量的

影响 

由图可见,样品的吸附量随着初始

浓度的变大不断上升,在浓度达到

300mg/L时,3种温度下,样品吸附量都达

到了饱和,分别为40.8mg/L、41.88mg/L、

44.48mg/L。 

为了更好说明3种温度条件下初始

浓度对吸附量的影响,采用Langmuir和

Freundlich模型对吸附曲线进行了拟合,

模型见公式3-4和3-5,图像如3-8、3-9

所示,参数数据见表3-2。 m e1+ e                (3-4) e = f e1/              (3-5) 

式中：qe——平衡时样品的吸附

量,mg/g； 

Ce ——平衡时溶液中 Pb2+ 的浓

度,mg/L 
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图3-8 Langmuir模型拟合曲线 
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图3-9 Freundlich模型拟合曲线 

表3-2 等温吸附拟合参数 

Langmuir模型 Freundlich 模型

温度

(℃)

qm

(mg/g)

b

(L/mg)

R2 kf

(mg
1-n
·g

-1
·

L
-n
)

n R2

15 78.613

3

0.0034

1

0.9

645

0.9638 1.53

155

0.95

09

25 73.526

1

0.0044

1

0.9

587

1.31855 1.64

515

0.93

49

35 52.722

3

0.0019

8

0.9

638

1.61956 1.71

551

0.94
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由表格参数可见,Langmuir模型拟

合后的R2普遍大于Freundlich模型拟合

后的R2,采用Marquardt偏差公式(3-6)

计算拟合偏差,数值见表3-3。 

2

exp

exp

1
(%) 100

s
cal

i

q q
e

s l q

 −
=   −  

  

                         (3-6) 

式中：s——采点个数； 

L——模型中未知常数的个数； 

qexp——吸附量的实验值,mg/g； 

qcal——吸附量的理论值,mg/g。 

表3-3 偏差计算数值 

温度(℃) Langmuir 模型拟合偏差 Freundlich模型拟合偏差

15 9.23 % 10.12 %

25 9.13% 10.02%

35 8.62% 11.26%
 

从表中可以看出,用Langmuir模型拟

合偏差普遍小于Freundlich模型,说明等

温吸附符合Langmuir模型拟合。同时也可

以说明吸附过程为化学吸附,即样品表面

的吸附位点均匀分布并且亲和力都相同,

样品与Pb2+之间形成了单分子层吸附,三

种温度下Freundlich模型拟合后显示n都

大于1,说明吸附属于优惠吸附[14]。 
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3.2.6温度对吸附量的影响 

利用等温吸附实验中的数值,以温

度为横坐标,吸附量为纵坐标,分别取吸

附量接近饱和的3种浓度的Pb2+溶液的

相关数据。温度对吸附量的影响可根据

图3-10得出。 
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图3-10 温度对磁性硅藻土吸附量

的影响 

根据图3-10可以得出规律,在15℃

~35℃的温度范围内,吸附量的大小随着

温度的升高而变大,说明35℃为吸附效

果 好的温度。 

3.3解吸实验 

在温度为25℃ ,投加量为都为

0.5g,pH为5.00的条件下,过实验数据计

算5份样品的吸附量,其数值均比较接近,

吸附量为2.173mg/g。 

取0.1g吸附完烘干的样品,通过计

算,可得其中Pb的质量为0.2168mg。 

通过解吸完以后的Pb2+浓度用公式

3-6计算其解吸率。 

η = 0 × 100%        (3-6) 

式中：η——解吸率 

m——解吸完溶液中Pb的质量,g； 

m0——解吸前样品中Pb的质量,g。 

样品在50 mL不同的酸中的解吸率

如表3-3所示。 

表3-4 不同酸对磁性硅藻土的解吸

率 

酸

硝酸 盐酸

0.01

mol/L

0.1

mol/L

0.5

mol/L

0.01

mol/L

0.1

mol/L

0.5

mol/L

解吸率

(％)

27.45 52.99 95.36 55.01 67.8 79.98

 

从表中可见解吸率 大0.5mol/L的

硝酸,其解吸率为95.36%。 

4 结论 

本实验对硅藻土进行热活化处理,

然后利用热活化硅藻土和氯化高铁、氯

化亚铁为原料,改变硅藻土和铁化合物

的质量比,制成3种磁性硅藻土。通过表

征、吸附等实验操作与分析,得出以下结

论：(1)对磁性硅藻土进行XRD分析,证明

了Fe3O4与硅藻土复合,并且保留了硅藻

土原有的结构。FTIR结果表明,样品中存

在Fe3O4,说明硅藻土和Fe3O4结合成功,

并用磁铁辅助证明磁性存在。N2吸附-

脱附结果显示硅藻土与Fe3O4质量比2:1

的样品比表面积和孔隙率 大,为

36.0276m2/g和0.0920ml/g。(2)对50mg/L

铅溶液进行吸附实验,在pH为5.00,样

品投加质量为0.05g,温度为35℃的条

件下,振荡时间控制为至少60分钟,吸

附量能达到 大。(3)动力学过程符合

Lagergren准二级动力学模型,磁性硅藻

土吸附过程为化学吸附。(4)等温吸附规

律符合Langmuir模型,磁性硅藻土吸附

过程属于单层吸附,35℃时的饱和吸附

量为52.72mg/g。(5)磁性硅藻土的解吸

实验表明,在浓度为0.5mol/L的硝酸中,

样品的解吸率为95.36%。 

关于本实验结果,提出还有以下方

面的补充与建议：(1)关于温度对吸附量

的影响,实验关于温度的变量只选取了

15℃、25℃、35℃,虽然参考其余学者的

文献,吸附量均在此温度区间为 佳,但

是也不能完全排除此实验的特例,但是

样品 终也是运用到现实应用,考虑控

温成本的情况下,温度也只会控制在此

区间；(2)关于解吸实验,因为考虑到酸

对磁性的破坏,可以用磁铁验证解吸完

的样品依旧具有磁性,但是后续多次回

收,应用原子分光光度计检测洗脱下来

的Fe2+,研究回收的样品吸附性能以及

样品的 大回收次数。 
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