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超浸润不锈钢纤维毡制备及其乳化油/水分离性能 

罗文，朱海燕，喻世平，郭鹏业，尚真真，蔡名娟，颜子尧， 

仲雯，余新泉，张友法 

（东南大学 材料科学与工程学院 江苏省先进金属材料高技术研究重点实验室，南京 211189） 

摘  要：目的 在不锈钢纤维毡表面进行超浸润性微纳结构的构建，减小纤维毡孔径并提升其耐污染性，实

现乳化油的高效分离。方法 先采用双阳极电化学沉积法，在不锈钢纤维丝表面沉积微米级铜颗粒，再采用

双阴极电化学氧化法，将铜颗粒氧化为具有微纳结构的 Cu(OH)2 纳米针。通过扫描电子显微镜、X 射线衍

射仪、接触角测量仪、油水分离测试、紫外可见分光光度计等手段，对样品的微观形貌、组成成分、润湿

性和油水分离性能等进行了表征。结果 经微纳米结构构建后，不锈钢纤维毡表面的浸润性由疏水（135°）

变为超亲水（≈0°）/水下超疏油（161°），水包油乳液的分离效率可达 99%，循环分离 8 次后，分离效率依

然在 99%以上，分离后滤液的透光率在 98%以上，水包油中的油滴被有效去除。结论 通过电沉积-电化学

氧化法可在不锈钢毡纤维表面构建多孔微纳复合结构，该表面具有优异的超亲水/水下超疏油性能，可对水

包油乳化油进行高效分离，且循环分离多次后未见明显衰减，显示出良好的耐污染性。 
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Fabrication and Emulsified Oil/Water Separation Properties of  

Superwettable Stainless Steel Fiber Felts 

LUO Wen, ZHU Hai-yan, YU Shi-ping, GUO Peng-ye, SHANG Zhen-zhen, CAI Ming-juan,  
YAN Zi-yao, ZHONG Wen, YU Xin-quan, ZHANG You-fa 

(Jiangsu Key Laboratory of Advanced Metallic Materials, School of Materials Science and Engineering,  

Southeast University, Nanjing 211189, China) 

ABSTRACT: The work aims to reduce pore size and increase stain resistance of the fiber felts by building superwetting mi-

cro-nanostructure on surface of stainless steel fiber felts, so as to achieve efficient separation of emulsified oil. Micron-sized 

copper particles were deposited on the surface of stainless steel fiber felts in the method of double-anodic electrochemical depo-

sition. Then copper particles were oxidized into Cu(OH)2 nanoneedles with micro-nano structures in the method of electro-

chemical oxidation. Microstructure, chemical composition, wettability, oil-water separation property of the sample were charac-

terized with scanning electron microscopy, X-ray diffractometer, contact angle meter, oil-water separation test and UV-visible 

spectrophotometer. After fabrication of micro-nanostructures, wettability of the stainless steel fiber felt transformed into super-

表面强化及功能化 
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hydrophilicity (≈0°) and underwater superoleophobicity (161°) from hydrophobicity (135°). Separation efficiency of oil-in-water 

emulsion could reach up to 99%, even after 8 times of cycling separations. The UV-vis light transmittance could reach over 98% 

after seperation. Oil droplets in the oil-in-water can be effectively removed. Porous micro-nano composite structures can be 

successfully constructed on the surface of stainless steel fiber felts in the method of electrodeposition-electrochemical oxidation, 

and the surface exhibits excellent superhydrophilic/underwater superoleophobic property, which can separate the oil-in-water 

emulsified oil effectively. After repeated separation, the separation efficiency does not reduce significantly, which proves its ex-

cellent stain resistance.  

KEY WORDS: stainless steel fiber felts; superhydrophilic/underwater superoleophobic; emulsified oil; separation 

 

含油污水在石油开采、金属加工、化学化工、制

药、食品加工和日常生活中普遍存在，其处理和排放

所引起的经济、社会、环境等问题一直备受关注[1-3]。

以江苏油田为例，现有投入开发油田中 80%为注水开

发，油田污水中的悬浮物固含量小于 50 mg/L（粒径

0.10~145.33 μm），含油量在 100 mg/L 以下，但乳化

油达 50％以上，属于典型的低浊度含油污水，经三

相分离器/压力除油器后，还须经一级自然沉降除油

罐、二级混凝沉降罐、一级双滤料过滤罐和二级精细

过滤罐进行处理。即便如此，该油田水质达标率和污

水回注率仅为 80%左右，达到的 A2 级水质（含油量

~10 mg/L）仍不能实现环保回注（A1 级，含油量<5 

mg/L）。二级精细过滤主要采用多孔材料进行分离和

过滤，以有机物中空纤维和无机陶瓷等材质的多孔材

料最常见，具有很高的油水分离效率，可用于 10~100 

μm 的分散油/浮油以及尺寸在 1~10 μm 的乳化油的处

理。但已广泛使用的多孔材料存在一定的局限和不

足，如分离效率较低、易被油污染、分离后油回收难、

油水分离过程机理研究欠缺以及乳化油无法有效分

离等[4-6]。具有乳化油高效分离和耐污能力的材料及

其相应技术，一直是相关行业面临的重要且亟待解决

的问题[7-10]。 

大量研究表明[1-6]，油水分离特性不仅与材料和

乳化油的性质有关，还与分离表面粗糙度、孔特征、

润湿性以及乳化油与分离材料间的相互作用等密切

相关，而这又可归因于孔界面微纳结构和化学组成

的影响。近十多年来[1-12]，以“荷叶效应”为启发，通

过材料表面微纳粗糙结构和化学组成的调控，研究

人员已制备了多种具有超浸润性的金属、有机或无

机多孔材料，实现了油和水的选择性吸附或渗透，

分离效率高，从而为含油污水处理提供了新思路。

2004 年江雷课题组[1]最早发现，超疏水超亲油不锈

钢丝网可截留水滴，但柴油却能迅速渗透，显示出

良好的油水分离效果。在此之后用于含油污水分离、

吸附或过滤的各类超疏水超亲油材料陆续被报道，

包括纳米颗粒[2]、纳米线/管[3]、纳米片[4]等多孔团聚

物，金属网[5]、织物[6]、纸[7]等多孔材料，以及金属

泡沫/纤维毡[8]、有机物海绵[9]等多孔块材。相比之下，

金属泡沫/纤维毡具有制备简便、强度高、韧性好、

孔隙率高、耐温和抗老化等综合性能，是目前超浸润

多孔材料研究的热点之一[11-14]。例如，Zhao 等[10]将

蜡烛烟灰沉积在泡沫镍骨架上，制成超疏水超亲油分

离盒，可实现含油污水的连续分离；Ju 等[11]制备了

pH 智能响应泡沫铜微型装置，利用巯基十一烷酸的

质子化效应，实现酸碱环境下超疏水超亲油性向超亲

水/水下超疏油性的智能转换，能分离油-水-油三元混

合物；Song 等[12]制备了超疏水超亲油筒状泡沫铜微

型撇油器，可以快速选择性地吸附和收集水面浮油，

无需机械挤压回收油等繁琐步骤。 

研究发现[15-21]，超疏水超亲油材料具有很好的油

水分离效率，但长周期分离时，亲油性导致的油污染

会严重影响其分离效率和通量，还会降低使用周期，

增加清洗再生频率。2011 年，以不受油污困扰的鱼

皮表面特征为启发，Xue 等[17]在不锈钢丝网上仿生制

备了超亲水/水下超疏油的聚丙烯酰胺水凝胶，水滴

能在其上迅速渗透并铺展形成水膜，而油污难以渗透

且不易粘结，易脱附或清除。Yang 等[18]则将含有季

铵基、羧基和含氟基团的聚二烯丙基二甲基氯化铵-

全氟辛酸钠杂化聚合物涂覆于不锈钢丝网，通过表面

亲水功能团的翻转，实现了超亲水超疏油特性，显示

出了浮油和分散油的分离和耐污染效果。可见，超亲

水技术用于油水分离多孔材料，具有良好的耐污染特

性。然而，目前大多制备的超浸润材料由于孔径限制，

还很难用于乳化油的分离处理[22]。 

基于此，本文以含油污水处理常用的不锈钢纤维

毡为基材，首先采用双阳极电镀的方法，在纤维表面

电沉积铜膜和均匀分散的微米级铜颗粒团聚物，然后

再采用电化学氧化[23]的方法，构建氢氧化铜多孔纳米

阵列，从而在纤维表面形成了微纳复合结构，既显著

增大了纤维的比表面积和孔隙率，又明显缩小了纤维

毡孔径，同时使原本疏水的纤维毡转变成具有超亲水

/水下超疏油性。利用自行设计并搭建的油水分离装

置，实现了含乳化油污水的过滤处理。改性后的不锈

钢纤维毡可将粒径为 1~10 μm 的乳化油基本完全去
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除，油水分离效率达 99%以上。这种高效耐污超浸润

不锈钢纤维毡及其相应装备，制备简单、操作简便、

成本低廉，可用于油田采出水、工业污水等含油废水

的精细处理，商业应用前景广阔，经济效益显著。 

1  试验 

1.1  试剂与仪器 

不锈钢纤维毡，尺寸为 4.0 cm×4.0 cm×0.5 mm，

过滤精度为 5 μm，福建龙岩强龙金属纤维有限公司；

五水硫酸铜（CuSO4·5H2O）、氢氧化钠、硫酸、无水

乙醇和盐酸，均为分析纯，购于国药化学试剂有限公

司；菜籽油，黏度为 97.2 mPa·s（25 ℃）。 

Sirion 场发射扫描式电子显微镜（SEM），美国

FEI 公司；OCA 15Pro 型动态接触角检测系统，德国

Data-physics Instruments GmbH 公司；D8 Discover 型

X 射线衍射仪，德国 Bruker 公司；体式光学显微镜

（Zoom 6000），美国 Navitar 公司；紫外可见分光光

度计（UV-2450），日本岛津公司。 

1.2  试验过程 

基底材料预处理：将不锈钢纤维毡裁剪成所需尺

寸，经丙酮超声清洗 10 min 后，分别用无水乙醇、

去离子水各清洗 5 min，取出，烘干。 

双阳极电沉积： 配制 0.8 mol/L CuSO4·5H2O+1.1 

mol/L H2SO4 的酸性电镀液，置于电镀槽中。将预处

理后的不锈钢纤维毡作为阴极置于电镀槽中间，尺寸

相同的两个纯铜片作为阳极，分别放于不锈钢纤维毡

两侧，阴阳两极相距 5 cm，在恒电流密度为 20 

mA/cm2 的条件下电镀 30 min。电镀后，将样品取出，

用乙醇、去离子水清洗，后置于 50 ℃烘箱中烘干。 

双阴极电化学氧化：配制 1.0 mol/L 的 NaOH 水

溶液。室温下，将电镀后的不锈钢纤维毡作为阳极，

以两片尺寸相同的纯铜片作为双阴极，插入 500 mL

的 NaOH 水溶液中，阴阳两极间距 5 cm，恒电流密

度为 10 mA/cm2，反应时间为 10 min。取出后清水冲

洗，在 50 ℃环境下干燥 30 min。 

1.3  性能表征 

采用场发射扫描式电子显微镜观察电镀和氧化

后的表面微观形貌。采用 X 射线衍射仪分析表面物

相成分。室温下，采用 OCA 15Pro 型接触角测量系统

表征制备表面的润湿性，以水滴、油滴在空气中的静

态接触角、油在水下的接触角以及水滴在表面的铺展

速度为对象进行表征。测量静态接触角时，滴加的液

滴体积为 5 μL，每次测量取 3 个不同点的平均值。采

用 Navitar 体式光学显微镜观察乳化油液滴尺寸。采

用紫外可见分光光度计测量分离前后液体的透光率。 

油水分离性能表征选用菜籽油水包油乳剂为分离

测试液，根据分离前后水中含油量的变化，计算得到

油水分离率 S=[(C0C1)/C0]×100%，C0、C1 分别为分离

前、后水中的菜籽油含量。水包油乳液配比为 V 水:  

V 菜籽油=99:1，每次的分离量为 20 mL，连续分离至油

水分离率低于 95%，得到循环分离周期与分离效率。 

2  结果与讨论 

2.1  不锈钢纤维毡表面微纳粗糙结构构建 

图 1 为不锈钢纤维毡（SSFF）电沉积-电化学氧

化前后的 XRD 图谱，可以看出，不锈钢纤维毡经电

沉积后产生的衍射峰均与立方晶系 Cu（JCPDS 卡片

号 70-3039）匹配良好。同时，通过电化学氧化处理

后，不锈钢纤维毡/铜（SSFF/Cu）样品的 XRD 图谱

表明，新产生的衍射峰与正交相 Cu(OH)2（JCPDS 卡

片号 72-0140）相匹配，表明样品表面形成了 Cu(OH)2

纳米晶体，此时样品标记为不锈钢纤维毡/铜/Cu(OH)2

（SSFF/Cu/Cu(OH)2）。 

 

图 1  不同工艺处理后的不锈钢纤维毡 XRD 图谱 
Fig.1 XRD patterns of stainless steel fiber felts after  

different treatment 

电沉积-电化学氧化处理前后不锈钢纤维毡微观

形貌变化如图 2 所示。原始不锈钢纤维表面光滑，直

径~10 μm，经压制高温烧结后形成孔径为 10~100 μm

的三维多孔结构（图 2a—b）。电镀处理过程中，由于

电荷在多孔结构内部分布的不均匀性，使铜颗粒在纤

维表面各处非均匀形核长大，从而形成了“串珠状”结

构（图 2c）。图 2d 显示，铜颗粒直径约为 10~20 μm，

显著增加了纤维的表面粗糙度。图 2e 为经电化学氧

化处理后的 Cu(OH)2 纳米簇微观 SEM 照片，可观察

到电化学氧化后的不锈钢毡表面粗糙，出现微米尺寸

的凸起结构。对凸起结构进行放大，呈现出“绒毛”状

的氢氧化铜纳米针及其团簇复合结构，单个团簇直径

为 20~40 μm，团簇间距为 10~25 μm。“绒毛”团簇主

要由纳米针组成，长度近 2 μm，尖端直径 0.1 μm，

呈放射状（图 2e）。 
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图 2  不锈钢纤维毡处理前后 SEM 照片 

Fig.2 SEM images of stainless steel fiber felts before and after surface treatment: (a) initial fiber felt (300), (b) initial fiber felt 
(3000), (c) initial fiber felt after electrodeposition (300), (d) initial fiber felt after electrodeposition (3000), (e) initial fiber 

felt after electrochemical oxidation (500), (f) initial fiber felt after electrochemical oxidation (10 000) 

2.2  不锈钢纤维毡表面润湿性 

由图 3a 可知，未处理的不锈钢纤维毡表面呈超疏

水性，表面水的静态接触角达 135°。经电沉积-电化学

氧化处理后，不锈钢毡微纳复合表面在空气中同时呈超

亲水性和超亲油特性，水和油的静态接触角均接近 0°

（图 3b—c）。将具有微纳复合结构的不锈钢纤维毡置

于水下，由于 Cu(OH)2 纳米针的本征亲水性，使得该表

面与水接触时，水会首先迅速进入微纳粗糙结构中，形

成一层稳定的水膜，再将油滴（三氯甲烷，CHCl3）滴

在该不锈钢毡表面后，由于受到微纳粗糙结构中水膜的

阻隔，油滴无法透过水膜渗入到纤维毡表面微纳结构。

同时，由于 Cu(OH)2 纳米针构建的微纳粗糙二元结构，

增加了表面粗糙度，极大降低了固液接触面积，此时呈

现典型的 Cassie 模型润湿状态，从而表现出优异的超

亲水/水下超疏油性，该水下油的接触角为(161±2.1)°，

如图 3d 所示。图 3e 显示了水滴在超亲水不锈钢纤维毡

粗糙表面的动态润湿过程，水滴接触表面后迅速铺展至

完全润湿，时间仅需 12 ms，这说明所制得的表面具有

极其优异的超亲水性能。 
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图 3  不同不锈钢纤维毡表面润湿性   
Fig.3 Wettability of different stainless steel fiber felt surfaces: (a) initial fiber felt surface, (b) superhydrophilic 

SSFF/Cu/Cu(OH)2 surface, (c) superoleophilic SSFF/Cu/Cu(OH)2 surface, (d) underwater superoleophobic SSFF/Cu/Cu(OH)2 

surface, (e) dynamic wetting and spreading process of a water droplet on SSFF/Cu/Cu(OH)2 surface 

2.3  油水分离性能 

采用自制的油水分离测试平台进行油水分离测

试，以样品油水分离率、循环使用周期等油水分离相

关特征参数进行表征。将 SSFF/Cu/Cu(OH)2 样品用水

预润湿后，安装在自制的油水分离装置中，将水包油

乳液从分离装置的上端口倒入（图 4a 所示），水在重

力作用下渗透过 SSFF/Cu/Cu(OH)2 滤膜，进入到分离 

 
图 4  SSFF/Cu/Cu(OH)2 不锈钢纤维毡的油水分离 

Fig. 4 Oil/water separation of as-prepared SSFF/Cu/Cu(OH)2 stainless steel fiber felts (a) Oil-water separation device, (b) digital 
photograph of oil-in-water emulsion before separation, (c) digital photograph of separated filtrate, (d) optical micrograph of 

oil-in-water emulsion, (e) optical micrograph of filtrate 
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装置的下端，得到澄清滤液，而乳液中的油滴由于样

品的水下超疏油性被截留在滤膜上方。这主要源于不

锈钢纤维毡内部错综复杂的交织结构，其孔隙率高，

孔径细小，过滤精度约为 5 m，这对液滴具有较好

的截留效果。同时，纤维毡表面经电沉积-电化学氧

化后，生成绒毛状 Cu(OH)2 纳米针，并在其表面及内

部构建粗糙结构，进一步使纤维毡孔径减小至亚微米-

纳米级，增加了液滴通路，增强了液体截留能力。而

亲水性的 Cu(OH)2 纳米针改变了原始不锈钢纤维毡

表面的润湿性，使其从疏水亲油变为超亲水/水下超

疏油，因此大大提高了不锈钢纤维毡对油水乳液的分

离效率，实现了油和水的高效分离。图 4d—e 为分离

前后菜籽乳化油中油滴的光学显微照片，滤前油滴尺

寸呈几微米到几十微米，大多数在几微米到十几微米

的范围，小油滴尺寸分布均匀，经油水分离装置过滤

后，没有观察到油滴的存在，表明水包油乳液中的油

滴已被 SSFF/Cu/Cu(OH)2 截留，超亲水/水下超疏油

SSFF/Cu/Cu(OH)2 表面表现出良好的油水乳液分离适

用性。 

图 5 为分离前后水包油乳液的紫外可见光透光

率，在波长为 400~800 nm 的范围内，分离前乳液的透

光率接近于 0，表明所配制的菜籽油乳液几乎不透光，

乳化程度非常高。分离后的滤液的透光率>98%，相较

于分离前的乳液，滤液的透光率得到了极大的提高，

宏观上为清澈透明状（图 4c），说明样品超亲水/水下

超疏油 SSFF/Cu/Cu(OH)2 可较为彻底地分离该水包油

乳化油，显示出了优异的乳化油油水分离特性。 

 

图 5  水包油乳液分离前后透光率 
Fig.5 UV-Vis light transmittance of oil-in-water emulsion 

before and after separation 

为了进一步探究超亲水 /水下超疏油 SSFF/Cu/ 

Cu(OH)2 的结构稳定性及耐久性，对样品进行了连续

分离测试，每次分离水包油乳液 20 mL，记录循环分

离次数并计算每一次的分离效率。由图 6 可知，重复

8 次分离测试后，油水分离效率依然保持在 99%以上，

未呈现出明显的衰减趋势，表现出良好的耐久性和结

构稳定性。每次分离测试完毕，只需将样品用水简单

冲洗，即可进行下一次测试。 

 

图 6  循环油水分离效率 
Fig.6 Separation efficiency of recycling oil-water separation 

3  结论 

1）先后通过双阳极电化学沉积和双阴极电化学

氧化的方法，在不锈钢纤维毡表面构建了多孔微纳米

复合结构，不但显著增加了金属基底的粗糙度，获得

了超亲水/水下超疏油特性，而且有效缩小了孔径，

获得了多孔微纳米复合结构。 

2）油水分离实验表明，超浸润不锈钢纤维毡可

以高效地分离水包油乳液，分离效率高达 99%，且耐

久性好，分离透过液的透光率在 98%以上，表明有效

去除了水中的乳化油。 

3）该制备方法简单，无需复杂设备和进一步的

化学改性，即可获得超亲水/水下超疏油特性，且成

本低、安全环保、耗时短。 
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