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Abstract: The article investigated the effect of hydrothermal and microwave chemical 
activation conditions on the porous structure of carbon materials based on waste coffee 
cake (SCG) - a multi-tonnage waste from the coffee processing industry. The use of 
this raw material is due to its rich lignocellulosic composition, high content of organic 
carbon and wide availability, which makes it a promising precursor for the synthesis 
of porous sorption materials within the framework of the closed cycle concept. At the 
first stage, the optimal mode of reagent-free activation was determined by hydrothermal 
carbonation in a high-pressure microreactor, taking into account the treatment 
temperature (180-220 °C) and the holding time (2-6 hours). The highest specific surface 
area was demonstrated by a NTK220/6 sample (5,9 m²/g) taken for subsequent chemical 
modification. At the second stage, a comparative study of the modifying ability of KOH 
and H₃PO₄ was carried out under microwave activation conditions in the temperature 
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range of 80-160 °C. It was found that microwave activation with KOH is ineffective 
due to the dominance of low-temperature resin formation processes (maximum specific 
surface area 7,05 m²/g). In contrast, microwave activation with H₃PO₄ demonstrated a 
multiple advantage: at a temperature of 120 °C, a specific surface area of   24,78 m ²/g 
was achieved. This effect is due to the optimal balance between acid hydrolysis of raw 
materials and fixation of the carbon frame by phosphate bridges. The surface morphology 
and elemental composition of the samples were characterized by SEM-EDS, FTIR and 
BET methods. As a result, it was found that the combination of microwave heating 
and directional acid modification allows multiple intensification of the development of 
porosity, making this method the most promising technological solution for producing 
effective sorption materials from coffee processing waste.

Keywords: coffee waste, hydrothermal treatment, microwave activation with KOH, 
microwave activation with H₃PO₄, porous carbon materials  
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Аннотация. Мақалада кофе өңдеу өнеркәсібінің көптоннажды қалдығы болып 
табылатын өңделген кофе ұнтағы (SCG) негізіндегі көміртекті материалдардың 
кеуекті құрылымының қалыптасуына гидротермиялық және микротолқынды 
химиялық активтендіру жағдайларының әсері зерттелді. Аталған шикізатты 
пайдалану оның бай лигноцеллюлозалық құрамымен, жоғары органикалық 
көміртек мөлшерімен және кең қолжетімділігімен негізделеді, бұл оны тұйық 
цикл тұжырымдамасы аясында кеуекті сорбциялық материалдар синтезіне 
арналған перспективалы прекурсор ретінде қарастыруға мүмкіндік береді. 
Бірінші кезеңде жоғары қысымды микрореактордағы гидротермиялық 
карбонизация әдісімен өңдеу температурасы (180–220 °C) мен ұстау уақытын 
(2–6 сағ) ескере отырып, реагентсіз активтендірудің оңтайлы режимі анықталды. 
Ең жоғары меншікті бет ауданын НТК220/6 үлгісі көрсетті (5,9 м²/г), ол кейінгі 
химиялық модификация үшін таңдалды. Екінші кезеңде 80–160 °C температура 
аралығындағы микротолқынды активтендіру жағдайында KOH мен H₃PO₄-тің 
модификациялаушы қабілеті салыстырмалы түрде зерттелді. KOH қатысындағы 
микротолқынды активтендіру төмен температуралы шайырлану процестерінің 
басымдығына байланысты тиімсіз екені анықталды (максималды меншікті бет 
ауданы 7,05 м²/г). Керісінше, H₃PO₄ қатысындағы микротолқынды активтендіру 
айқын басымдық танытты: 120°C температурада меншікті бет ауданы 24,78 м²/г-
ға жетті. Бұл әсер шикізаттың қышқылдық гидролизі мен фосфатты көпіршелер 
арқылы көміртекті қаңқаның бекітілуі арасындағы оңтайлы тепе-теңдікпен 
түсіндіріледі. Үлгілердің беткі морфологиясы мен элементтік құрамы SEM-EDS, 
FTIR және BET әдістерімен сипатталды. Қорытындысында микротолқынды 
қыздыруды бағытталған қышқылдық модификациямен үйлестіру кеуектіліктің 
дамуын бірнеше есе қарқындататыны анықталды, бұл әдісті кофе өңдеу 
қалдықтарынан тиімді сорбциялық материалдар алудың ең перспективалы 
технологиялық шешімі ретінде қарастыруға мүмкіндік береді.

Түйін сөздер: кофе қалдықтары, гидротермиялық әдіс, KOH-пен 
микротолқынды активация, H₃PO₄-пен микротолқынды активация, кеуекті 
көміртекті материалдар
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Аннотация: В статье исследовано влияние условий гидротермальной и 
микроволновой химической активации на формирование пористой структуры 
углеродных материалов, полученных из отработанного кофейного жмыха 
(spent coffee grounds, SCG), представляющего собой многотоннажный отход 
кофеперерабатывающей промышленности. Использование данного сырья 
обусловлено его высоким содержанием органического углерода, лигноцеллюлозной 
природой и доступностью, что делает его перспективным прекурсором для 
синтеза сорбционных материалов в рамках принципов циркулярной экономики. 
На первом этапе методом гидротермальной карбонизации в микрореакторе 
высокого давления определены оптимальные параметры безреагентной активации 
в зависимости от температуры обработки (180–220 °C) и времени выдержки (2–6 
ч). Максимальную удельную площадь поверхности продемонстрировал образец 
НТК220/6, для которого данный показатель составил 5,9 м²/г. Этот образец был 
выбран для последующей химической модификации. На втором этапе проведено 
сравнительное исследование эффективности активации с использованием KOH 
и H₃PO₄ в условиях микроволнового нагрева при температурах 80–160 °C. 
Установлено, что обработка гидроксидом калия малоэффективна вследствие 
преобладания процессов низкотемпературного смолообразования; максимальная 
удельная площадь поверхности составила 7,05 м²/г. Напротив, активация 
ортофосфорной кислотой обеспечила значительное развитие пористой структуры: 
при температуре 120 °C удельная площадь поверхности достигла 24,78 м²/г. 
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Полученный эффект обусловлен сочетанием кислотного гидролиза органической 
матрицы и стабилизации углеродного каркаса за счёт образования фосфатных 
мостиков. Морфология поверхности и элементный состав образцов исследованы 
методами SEM-EDS, FTIR и BET. Полученные результаты свидетельствуют о 
высокой эффективности сочетания микроволнового нагрева и кислотной активации 
для получения пористых углеродных материалов из отходов переработки кофе.

Ключевые слова: кофейный жмых, гидротермальная карбонизация, 
микроволновая активация, гидроксид калия, ортофосфорная кислота, пористые 
углеродные материалы, сорбенты

Введение. Кофе является одним из наиболее распространенных 
сельскохозяйственных товаров во многих частях мира и в настоящее время 
является одним из наиболее широко потребляемых напитков. Его выращивают 
почти в более чем 70 странах, давая около 16 миллиардов фунтов кофейных 
зерен в год (Vilaysit et al., 2021). Кофейная гуща, широко известная как кофейные 
отходы (SCG), является основным остатком, образующимся после предприятий 
по переработке кофе, в основном образующимся при экстракции напитка из 
кофейного порошка горячей водой. Такие отходы, согласно одному исследованию, 
могут даже составлять до 6 миллионов тонн в год (Kovalcik et al., 2018).

Динамика мирового экспорта кофе в феврале 2026 года характеризовалась 
умеренной отрицательной коррекцией: объем поставок снизился до 11,46 млн 
мешков по сравнению с 12,15 млн мешков в аналогичном периоде предыдущего 
года.  Тем не менее, совокупный показатель за первые пять месяцев кофейного 
сезона 2025/26 (октябрь–февраль) демонстрирует устойчивую восходящую 
тенденцию. Общий объем экспорта в данном периоде увеличился на 4,5%, составив 
57,77 млн мешков против 55,3 млн мешков в цикле 2024/25. При анализе годовой 
ретроспективы (март 2025 - февраль 2026) выявлена существенная дивергенция 
в объемах поставок основных сортов. Экспорт кофе вида Coffea arabica (арабика) 
сократился на 3,2% (с 83,63 млн до 86,42 млн мешков в годовом исчислении), в то 
время как сегмент Coffea canephora (робуста) продемонстрировал значительный 
рост, достигнув 59,15 млн мешков против 51,9 млн мешков годом ранее 
(International Coffee Organization (ICO),2026). Количественные соотношения 
указанных показателей и векторные изменения в структуре мирового рынка 
подробно визуализированы на соответствующей диаграмме (рис. 1). 

Рисунок 1 ― Экспорт за 12 месяцев (март 2025 - февраль 2026), млн мешков
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Литературный обзор. В 2025/2026 году мировой рынок кофе потребил 11,46 
миллиона мешков, образуя большие объемы отходов, включая отработанную 
кофейную гущу (SCG), из домов, предприятий и кофеен. Ежегодно во всем мире 
производится более 6 миллионов тонн SCG как в промышленности растворимого 
кофе, так и в регулярном потреблении кофе, что соответствует примерно 58,7% от 
общего мирового потребления кофе. Однако SCG часто выбрасывают на свалки 
или сжигают (Freitas et al., 2023). Такая практика утилизации влечет за собой 
высокие экологические риски, особенно для водных экосистем. Таким образом, 
можно использовать устойчивые стратегии управления SCG для смягчения 
их воздействия на окружающую среду. Многообещающим подходом является 
термохимическое преобразование в биоуголь, который может управлять отходами 
SCG, одновременно производя богатый углеродом материал с потенциалом 
применением в системах очистки воды. Исследования усилили этот потенциал, 
продемонстрировав применение углерода, полученного из SCG, при удалении 
тяжелых металлов и усовершенствованной очистке сточных вод (Ly et al., 2023). 
Поскольку SCG содержит большое количество органических соединений, таких 
как жирные кислоты, целлюлоза, гемицеллюлоза и другие углеводы, его можно 
использовать в технологиях преобразования биомассы в энергию для производства 
продуктов с добавленной стоимостью (Campos-Vega et al., 2015). кофейные отходы 
широко используются в качестве предшественника при подготовке углеродных 
материалов для очистки воды (Oliveira et al., 2009). Многие исследователи 
сосредоточили внимание на повышении ценности SCG для таких применений, 
как производство биодизеля, адсорбенты, и наполнителей для композиционных 
материалов. Углеродные материалы, полученные из биологических отходов, 
используются в качестве адсорбентов для очистки воды, поскольку они обладают 
преимуществами низкой стоимости, обилия и экологичности (Sukhbaatar Ly et al., 
2021).  Неправильная утилизация SCG может иметь значительные последствия для 
окружающей среды. Основным экологическим ущербом, причиняемым кофейной 
гущей, является загрязнение воздуха, воды и земель (Stylianou et al., 2018). При 
воздействии окружающей среды кофейная гуща выделяет азот и углекислый газ. 
Азот реагирует с кислородом с образованием смога и озона, которые наносят 
ущерб окружающей среде, в то время как углекислый газ, парниковый газ, 
способствует изменению климата. SCG также могут вызывать загрязнение воды 
за счет введения химикатов, повышения уровня кислотности и стимулирования 
вредного цветения водорослей и бактерий, отрицательно влияя на водную жизнь 
и здоровье человека. SCG могут привлекать вредителей на суше и нарушать рост 
растений из-за их органических и неорганических соединений (Kamil et al., 2019).

Чтобы смягчить воздействие кофейного жмыха на окружающую среду, его 
следует компостировать, повторно использовать или перерабатывать. Правильная 
утилизация может свести к минимуму экологический вред. SCG могут служить 
предшественником для производства биоугля благодаря своей пористости, 
площади поверхности и богатому органическому составу, что делает их отличными 
кандидатами для синтеза адсорбентов для удаления загрязняющих веществ 
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из воды (Vedran Milanković et al., 2024). Их изобилие и доступность делают 
SCG устойчивым и экономически эффективным предшественником синтеза 
адсорбентов, способствуя принципам экономики замкнутого цикла и повышению 
ценности отходов за счет снижения загрязнителей окружающей среды и бремени 
утилизации отходов (Ahmed et al.,2024).

Существует два метода активации, которые широко известны как физическая 
активация и химическая активация. Для физической активации сырье сначала 
карбонизируют с помощью пара и/или углекислого газа при более высоких 
температурах. Тем не менее, такие методы физической активации позволяют 
получить активированный уголь с низкой удельной поверхностью и меньшим 
объемом пор по сравнению с методами химической активации (Januszewicz 
et al., 2020). Для химической активации сырье пропитывают активирующими 
агентами с последующей карбонизацией при температурах в диапазоне от 600–
900 °C в атмосфере азота (Vilaysit et al., 2021). Для таких процессов наиболее 
часто адаптируемые химические вещества включают KOH, ZnCl2, NaOH, 
K2CO3,  и H3PO4. В рамках таких процессов на стадии пропитки активирующие 
агенты транспортируются в стенки ячеек подложки, образуя эффективные 
поперечные связи между ними, обеспечивая тем самым образование большего 
количества пор при их высвобождении (Örkün et al., 2012).  Химическая активация 
биологических отходов повышает их адсорбционные свойства, делая их более 
эффективными для восстановления окружающей среды и хранения энергии. 
Этот процесс включает обработку биоотходов химическими агентами до или 
во время высокотемпературной карбонизации, разработку внутренних структур 
пор и введение функциональных групп со специфическими химическими 
свойствами (Hupian et al., 2024). Преимуществом гидротермального метода 
является возможность предварительной активации кофейного жмыха без 
применения химических реагентов при относительно умеренных температурах 
(80–160 °C). Данный подход способствует частичной карбонизации и развитию 
пористой структуры материала при сниженных энергетических затратах. В свою 
очередь, метод микроволновой активации относится к «зеленым» технологиям 
обработки углеродных материалов, поскольку обеспечивает эффективную 
активацию поверхности за счет объемного и быстрого нагрева без необходимости 
использования высоких температур, характерных для традиционного пиролиза. 
Кроме того, микроволновая обработка позволяет сократить продолжительность 
процесса и минимизировать образование отходящих газов и вторичных 
загрязнителей в ходе производства.

Экспериментальная часть
Используемые материалы. 
Отработанный кофейный жмых (SCGs) был получен из кафе Satbayev 

University в виде твёрдого остатка после процесса экстракции кофе. Перед 
дальнейшей обработкой образцы были высушены и использованы в качестве 
углеродсодержащего прекурсора для получения пористых углеродных 
материалов. Исходное сырьё представляло собой зёрна Brazil Mogiana (Coffea 
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arabica), обработанные в стандартизированных условиях эспрессо-экстракции: 
температура воды 90–94 °C и давление экстракции около 9 бар (0,9 МПа) в 
соответствии с протоколом производителя для коммерческой эспрессо-машины 
Nuova Simonelli. Гидроксид калия аналитической чистоты (KOH, чистота ≥97%, 
CAS: 1310-58-3) был приобретён у компании Sigma-Aldrich, фосфорная кислота 
(H₃PO₄, ≥85%, AR, CAS 7664-38-2, Meryer, Китай), которая применялась без 
дополнительной очистки. Деионизированная вода с удельным электрическим 
сопротивлением до 18,2 МОм·см была получена с использованием лабораторной 
системы водоочистки (Basic-Q15-II, LabSoul, Китай).

Процедуры гидротермального метода проводились в программируемой 
микрореакторной системе (PR 250, LabSoul Technology, Китай) при контролируемых 
температурных и атмосферных условиях. Активация с использованием 
микроволнового излучения осуществлялась в многомодовом микроволновом 
реакторе (YMW-HP80, LabSoul Technology, Китай), работающем на частоте 2,45 
ГГц с регулируемой выходной мощностью, что обеспечивало быстрый объёмный 
нагрев и интенсификацию кинетики активации.

Синтез гидроугля из отработанной кофейной гущи.
Отработанный кофейный жмых сушили в сушильном шкафу при 110 °C 

в течение 24 часов. Затем 50 г высушенного материала смешивали со 150 мл 
деионизированной воды и загружали в микрореактор высокого давления (PR-250, 
LabSoul, Китай). Гидротермальную карбонизацию проводили при 180-220 °C со 
временем выдержки 2-6 часов (рис. 2). 

Рисунок 2 ― Гидротермальная обработка кофейного жмыха
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Полученные в микрореакторе активированные образцы тщательно промывали 
100 мл деионизированной воды, затем фильтровали с помощью воронки Бюхнера 
и сушили при 110 °C в лабораторной сушильной печи (DHG-9145A, LabSoul, 
Китай). Полученные образцы идентифицировали согласно табл.1.

Таблица 1 ― Экспериментальные условия и результаты синтеза углеродного материала на 
основе кофейного жмыха в микроволновом реакторе

№
Образец Время,

(ч.)
Температура,
(°C)

Рацион (масса 
сырого кофе в DI)

Давление, MPa Выход, (%) Масса, г

1 HTK180/2 2 180 (50:150) 1.17 73.2 36.60
2 HTK180/6 6 180 (50:150) 1.16 70.56 35.28
3 HTK200/2 2 200 (50:150) 2.19 69.7 34.85
4 HTK200/6 6 200 (50:150) 2.43 68.34 34.17
5 HTK220/2 2 220 (50:150) 2.23 61.6 30.80
6 HTK220/6 6 220 (50:150) 3.06 62.92 31.46

Из полученных образцов наибольшую удельную поверхность 
продемонстрировал образец HTK 220/6, где HTK обозначает Hydrothermal 
Kazakhstan, 220 - температура гидротермальной обработки (°C), а 6 - время 
выдержки процесса (ч). Полученные результаты свидетельствуют о существенном 
влиянии температуры и продолжительности обработки на формирование пористой 
структуры углеродного материала.

Вторым этапом было проведение микроволновой активации образца HTK 
220/6 с использованием 2 М водного раствора гидроксида калия (KOH) и 
фосфорной кислоты (H₃PO₄, ≥85%). Соотношение массы образца к объёму 
раствора активатора составляло 1:10. Обработку проводили в микроволновом 
реакторе YMW-HP80, оснащённом двухмагнетронной системой микроволнового 
излучения частотой 2450 МГц, при температуре 80–160 °C и давлении 5–20 psi 
(0,035–0,138 МПа). Активацию с KOH осуществляли в течение 2 ч, тогда как 
обработку H₃PO₄ проводили с выдержкой 20 мин для каждой экспериментальной 
точки. После обработки образцы тщательно промывали деионизированной водой 
до достижения нейтрального значения pH (pH 7), затем фильтровали, сушили при 
110 °C в лабораторной сушильной печи до постоянной массы и получали готовый 
активированный образец (рис. 3). Выход активированного продукта относительно 
массы исходного образца составлял 41–48% в зависимости от условий активации. 
Эксперименты выполняли для исследования влияния химической активации на 
состав, структуру и текстурные характеристики материала.
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Рисунок 3 ― Схема микроволновой химической активации синтезированного материала

На данном этапе проводилось сравнение удельной поверхности углеродных 
материалов, полученных с использованием KOH и H₃PO₄ в качестве активирующих 
агентов, с целью выявления наиболее эффективного реагента, оказывающего 
влияние на структурные характеристики синтезированных материалов. Следует 
отметить, что процесс активации осуществлялся в диапазоне температур 80–160 
°C, соответствующем условиям мягкой активации, что позволяло сохранить 
углеродную матрицу и одновременно обеспечить развитие пористой структуры.

Для характеризации образцов применялись следующие методы:
Сканирующая электронная микроскопия и энергодисперсионная спектроскопия 

(SEM -EDS).
Методом сканирующей электронной микроскопии (SEM) изучена морфология 

поверхности образцов, а с помощью энергодисперсионного микроанализа (EDS) 
определен их качественный и количественный элементный состав. Анализ 
изображений в режимах вторичных (SE) и обратно-рассеянных (BSE) электронов 
позволил оценить микрорельеф и фазовую однородность материала, а построение 
карт распределения элементов (mapping) подтвердило локализацию компонентов 
в структуре образца. 

Определение удельной поверхности и параметров пористой структуры 
материалов методом низкотемпературной адсорбции-десорбции азота (BET).

Удельная площадь поверхности и параметры пористой структуры образцов 
определялись методом низкотемпературной адсорбции-десорбции азота при 77 
К. Расчет удельной площади поверхности SBET проводился по методу Брунауэра–
Эммета–Теллера (БЭТ) в линейном диапазоне относительных давлений P/P0 = 
0.05–0.30. Распределение пор по размерам и их суммарный объем рассчитывались 
по десорбционной ветви изотерм с использованием модели Баррета–Джойнера–
Халенды (BJH). Для удаления адсорбированных паров воды и газов перед 
измерениями образцы подвергались предварительной дегазации в вакууме при 
температуре 250 °C в течение 8 часов.
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Характеризация функциональных групп и структуры методом FTIR-спектро-
скопии.

Идентификацию функциональных групп и молекулярного состава образцов 
проводили методом инфракрасной спектроскопии с преобразованием Фурье (FTIR) 
на спектрометре Bruker ALPHA II Platinum (Bruker Optics GmbH, Германия). Метод 
основан на избирательном поглощении инфракрасного излучения молекулами 
вещества на частотах, соответствующих собственным колебаниям химических 
связей. Регистрацию спектров осуществляли в диапазоне 400–4000 см⁻¹ в режиме 
нарушенного полного внутреннего отражения с использованием универсального 
модуля Platinum-ATR с алмазным кристаллом. Стабильность измерений 
обеспечивалась перманентно настроенным интерферометром RockSolid и 
детектором DTGS с регулируемой температурой. Пробоподготовка образцов не 
проводилась; для регистрации спектра образец приводили в непосредственный 
контакт с измерительным интерфейсом НПВО. Интерпретацию полученных 
спектров осуществляли путём сравнения характеристических полос поглощения 
с литературными данными и стандартными спектральными базами данных.

Результаты и обсуждение.
Результаты сканирующей электронной микроскопии (SEM) и энергодисперси-

онная спектроскопия (EDS).
Исследование морфологических особенностей поверхности сорбентов методом 

сканирующей электронной микроскопии позволило визуализировать структурные 
изменения, происходящие в процессе химической модификации. На микрофото-
графиях исходного кофейного жмыха (рис. 4) наблюдается относительно плотная и 
неоднородная структура, характерная для лигноцеллюлозных биоматериалов. По-
верхность сырья представлена крупными чешуйчатыми наслоениями с минималь-
ным количеством видимых пор, что свидетельствует о низкой удельной площади 
поверхности и ограниченном доступе к внутренним сорбционным центрам.

Рисунок 4 ― SEM снимок сырье кофейного жмыха

Согласно данным энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии (EDS), 
представленным на рис.4, исследуемые кофейные остатки представляют собой 
гетероатомный углеродный материал с высоким содержанием функциональных 
групп. Основу структуры формирует углерод (табл. 2), составляющий 39.1 ат. 
% (32.5 мас. %), в сочетании со значительным количеством кислорода - 52.7 ат. 
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% (58.5 мас. %), что характерно для недопиролизованной биомассы с развитым 
кислородсодержащим каркасом. Особый интерес представляет наличие азота 
в количестве 7.5 ат. % (7.2 мас. %), что классифицирует данный образец как 
перспективный азотсодержащий (1 таблица) углеродный прекурсор. Минеральная 
составляющая представлена калием (0.7 ат. %), который может выступать в роли 
естественного катализатора при дальнейшей активации материала.

Таблица 2 ― Элементный состав поверхности исходного кофейного жмыха полученного 
методом

Элемент Атомный процент (At.%) Массовый процент (Wt.%)
Кислород (O) 52.7% 58.5%
Углерод (C) 39.1% 32.5%

Азот (N) 7.5% 7.2%
Калий (K) 0.7% 1.8%

Обработка HTK 220/6 гидроксидом калия приводит к радикальной 
трансформации его текстурных характеристик. Как следует из SEM -снимков 
образца после модификации KOH (рис. 5), щелочная активация вызывает глубокую 
деструкцию плотных слоев исходного сырья. Наблюдается формирование 
развитой макропористой структуры с выраженными кавернами и разломами. 
Процесс «травления» углеродного каркаса щелочью способствует фрагментации 
материала и созданию губчатой морфологии. 

Рисунок 5 – SEM снимки углеродного материала на основе кофеного жмыха после 
микроволновой активации КОН, A) HTK 220/6-80, Б) HTK 220/6-100, В) HTK 220/6-120, Г) HTK 

220/6-140, Д) HTK 220/6-160.
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Использование H3PO4 в качестве модифицирующего агента также приводит 
к существенному развитию пористости, однако характер изменений отличается 
от щелочной обработки. На снимках образца, активированного H3PO4 (рис. 6), 
отчетливо видна мягкая активация поверхности с образованием множества 
мелких, равномерно распределенных пор. Дегидратирующее действие кислоты 
способствует формированию жесткого углеродного скелета, пронизанного сетью 
каналов. Такая «сотовая» структура указывает на значительное увеличение 
микро- и мезопористости, что является определяющим фактором для повышения 
емкости сорбента по отношению к целевым компонентам.

Рисунок 6 – SEM снимки углеродного материала на основе кофеного жмыха после 
микроволновой активации H₃PO₄, A) HTK 220/6-80_1, Б) HTK 220/6-100_2, В) HTK 220/6-120_3, Г) 

HTK 220/6-140_4, Д) HTK 220/6-160_5.

Сравнительный анализ представленных микрофотографий подтверждает 
эффективность обоих методов химической активации. В то время как исходное 
сырье обладает барьерной структурой, мягкая активация с использованием KOH 
и H3PO4 позволяет сформировать высокопористую матрицу с развитым рельефом. 
Полученные данные свидетельствуют о целесообразности химической обработки 
для направленного изменения текстуры поверхности кофейных отходов и 
формирования развитой пористой структуры.

Результаты удельной поверхности и параметров пористой структуры 
материалов методом низкотемпературной адсорбции-десорбции азота (BET).
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После проведения первого этапа эксперимента в микрореакторе полученные 
образцы были подвергнуты BET-анализу с целью определения удельной 
площади поверхности и выбора наиболее оптимального образца для дальнейших 
исследований.

Результаты показали чёткую зависимость площади поверхности от условий 
гидротермальной обработки: с увеличением температуры и продолжительности 
воздействия удельная площадь поверхности последовательно возрастала - от 0,80 
м²/г у образца НТК180/2 до 5,9 м²/г у образца НТК220/6 (рис. 7). Наибольшее 
значение было зафиксировано у образца №6 - НТК220/6 (220 °C, 6 ч), что указывает 
на наиболее развитую пористую структуру среди всех исследованных образцов.

Рисунок 7 ― Влияние температурной гидротермальной обработки и времени выдержки на 
удельную поверхность углеродных материалов

На основании полученных данных образец НТК220/6 был признан оптимальным 
для проведения последующих этапов эксперимента, поскольку развитая удельная 
площадь поверхности обеспечивает более эффективный контакт с активирующим 
агентов при микроволновой активации.

После выбора оптимального образца НТК220/6, образцы остатков кофе 
после микроволнового реактора были подвергнуты химической активации с 
использованием двух активирующих агентов – KOH и H₃PO₄, с последующим 
определением удельной площади поверхности методом BET.

Таблица 3 ― Результаты BET образцов остатки кофе после микроволнового реактора
№ Образец Температура, (°C) Площадь поверхности 

образца с KOH, m2/g
Площадь поверхности 
образца с H₃PO₄, m2/g

1 HTK#6_80 80 3,9 15,64
2 HTK#6_100 100 3,2 9,75
3 HTK#6_120 120 7,05 24,78
4 HTK#6_140 140 - 9,63
5 HTK#6_160 160 - 9,67
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Согласно полученным данным (табл. 3), случае использования KOH в 
качестве активирующего агента при микроволновой активации не наблюдается 
значительное изменение удельной поверхности углеродных материалов на 
основе кофейного жмыха, максимальное из которых составляет 7,05 м²/г. 
Такое поведение углеродной матрицы свидетельствует о том, что в данных 
условиях KOH не проявляет активирующих свойств, а лишь катализирует 
процессы низкотемпературного смолообразования и оплавления пор щелочью. 
Сравнительный анализ двух модификаторов однозначно показал, что активация 
H₃PO₄ является наиболее оптимальной, демонстрируя кратное преимущество во 
всем диапазоне температур. Использование этого агента позволило существенно 
увеличить удельную площадь поверхности материала: если у исходного 
безреагентного образца НТК220/6 этот показатель составлял всего 5,9 м²/г , то 
после микроволновой модификации H₃PO₄ при 120 °C удельная поверхность 
составила 24,78 м²/г. Это указывает на достижение оптимального баланса между 
индуцированным кислотой гидролизом сырья и фиксацией пористого каркаса 
фосфатными мостиками. Дальнейший нагрев до 140–160 °C приводит к падению 
и стабилизации значений на уровне ~9,6 м²/г вследствие химической активации 
фосфорных эфиров и усадки пор под действием микроволн. Таким образом, 
микроволновое модифицирование фосфорной кислотой при 120 °C является 
наиболее эффективным и оптимальным режимом для формирования развитой 
пористой структуры материала.

FTIR -спектроскопический анализ кофейного жмыха, подвергнутого щелочной 
и кислотной химической активации.

Для идентификации функциональных групп на поверхности синтезированных 
углеродных материалов и оценки влияния природы активирующего агента и 
температуры гидротермальной карбонизации (HТК) был выполнен анализ ИК-
спектров полученных образцов. Оба ряда материалов демонстрируют схожий 
набор базовых характеристических полос, что указывает на общую углеродную 
основу, формирующуюся в процессе гидротермального обугливания. Однако 
профили полос и их температурная динамика претерпевают существенные 
изменения в зависимости от типа используемого активатора.

Рисунок 8 – FTIR -спектры образцов серии HTK_7, активированных KOH при температурах 
80–160°C
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В спектрах обеих серий наблюдается полоса поглощения в области ~2850–
3000 см⁻¹, соответствующая колебаниям C–H связей алифатических фрагментов 
(рис.8,9). Интенсивность данной полосы закономерно снижается с повышением 
температуры активации от 80 до 160°C, что свидетельствует о прогрессирующей 
ароматизации углеродной матрицы. В образцах серии HTK_7 (рис. 8) деградация 
C–H-полос происходит более равномерно, тогда как в серии MV H₃PO₄ (рис. 9) их 
интенсивность остаётся относительно высокой при повышенных температурах, 
что может указывать на стабилизирующее действие фосфорной кислоты на 
алифатические структуры.

Рисунок 9 – FTIR -спектры образцов серии MV H₃PO₄, активированных фосфорной кислотой 
при температурах 80–160°C

Полосы в диапазоне ~1700–1800 см⁻¹, отвечающие валентным колебаниям кар-
бонильных групп C=O, присутствуют в спектрах обеих серий, однако их характер 
существенно различается. В серии HTK_7 (рис.8) интенсивность карбонильных 
полос снижается при температурах выше 120°C, что отражает деструкцию кисло-
родсодержащих групп в условиях щелочной активации. В серии MV H₃PO₄ (рис.9), 
напротив, данные полосы сохраняют выраженный характер вплоть до 140°C, что 
связано с образованием эфирных и фосфатных связей при взаимодействии угля с 
кислотным агентом.

Широкая полоса в области ~950–1200 см⁻¹, отнесённая к деформационным ко-
лебаниям O–H групп, значительно более интенсивна в образцах серии HTK_7 при 
низких температурах активации (80–100°C) и заметно убывает по мере её повы-
шения (рис.8). Это согласуется с классическим механизмом щелочной активации, 
при котором KOH инициирует раскрытие пор с последующей деструкцией ги-
дроксильных групп.

В спектрах серии MV H₃PO₄ (рис. 9) в области 500–800 см⁻¹ наблюдаются по-
лосы, которые могут быть отнесены к колебаниям связей P–O и P–O–C. Их появ-
ление может свидетельствовать о возможном взаимодействии фосфорной кисло-
ты с углеродной матрицей и формировании фосфорсодержащих поверхностных 
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фрагментов. В серии HTK_7 данные полосы отсутствуют, что указывает на разли-
чие химической природы поверхности. 

Таким образом, ИК-спектроскопические данные показывают, что щелочная 
активация KOH преимущественно приводит к развитию углеродной матрицы с 
уменьшением количества поверхностных кислородсодержащих групп, тогда как 
обработка H₃PO₄ способствует сохранению кислородсодержащих фрагментов и 
может приводить к формированию фосфорсодержащих поверхностных структур.

Заключение. В ходе проведенного исследования успешно реализован двухэ-
тапный подход к гидротермальной и химической модификации кофейного жмыха 
(отходов переработки кофе), позволивший установить фундаментальную взаи-
мосвязь между условиями обработки и эффективностью формирования пористого 
каркаса углеродных материалов. Экспериментально доказано, что если традици-
онное безреагентное гидротермальное воздействие требует жестких режимов для 
достижения минимально развитой поверхности (оптимальный образец НТК220/6 
показал 5,9 м²/г), то последующая интенсифицированная микроволновая актива-
ция качественно меняет текстурные свойства. Сравнительный анализ применяе-
мых активирующих агентов при микроволновой активации выявил неэффектив-
ность использования KOH в исследованном низкотемпературном интервале 80-
160 °C из-за доминирования процессов смолообразования, где максимальное зна-
чение удельной поверхности составило 7,05 м²/г. В свою очередь, микроволновая 
активация с H₃PO₄ продемонстрировало выраженный синергетический эффект со-
четания воздействия кислых сред и микроволнового поля, где температура 120 °C 
оказалась оптимальной для достижения максимальной удельной поверхности - 
24,78 м²/г. Полученные результаты имеют высокую практическую значимость и 
открывают новые технологические возможности для дальнейшего использования 
разработанных материалов в качестве перспективных и эффективных сорбентов 
для очистки сточных и природных вод от растворенных органических веществ и 
других загрязнителей.
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