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提高催化剂中硅含量的准确性

陈文霞Ǔ姚世飞
中海石油舟山石化有限公司Ǔ浙江Ǔ舟山Ǔ316015

摘Ȟ要：为了保护催化剂的使用与活性，分析催化剂中的金属含量尤为重要。催化剂的活性和选择性，导致催

化剂的烧结和失效。建立一个符合生产需要的催化剂中硅含量的分析标准，是装置运行的关键。通过提高催化剂中

硅含量的测定准确性，可以为催化剂的研发、制备和应用提供有力的数据支持，从而推动相关领域的技术进步和经

济发展。
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1��课题背景

加氢催化剂在使用过程中硅含量过高时，倒致失效[3]，

致使柴油等数据处于卡边状态。硅含量会导致催化剂的

活性降低、选择性变差并可能引发催化剂的失活，建立

一个可行性的催化剂硅含量分析的标准，对硅含量进行

严格的限制是确保贵金属催化剂有效稳定运行的关键。

通过与NB-SHT 0863-2013《流化催化裂化催化剂中
化学元素X射线荧光光谱法测定方法》进行对比，找出合
适的温度与取样量，建立一个适合舟山石化分析催化剂

中硅含量分析的标准。

2��现状调查

硅的存在会降低催化剂的活性和选择性，导致催化

剂的烧结和失效。具体来说，硅杂质可能会占据催化剂

的活性位点，阻碍反应物与催化剂的有效接触，从而降

低催化效率[1]。此外，硅还可能影响催化剂的物理性质，

如比表面积和孔结构，进一步影响催化性能。为了提高

催化剂中硅含量测定的准确性，采用了一种高效的测定

方法。

在测定方面，可以采用一种快速且准确的方法，如分

光光度法。这种方法通过强碱溶液溶解催化剂样品和高纯

二氧化硅标准品，在酸性条件下加入显色剂进行反应，然

后测定吸光度，利用标准曲线换算出样品中的硅含量。

催化剂中硅含量的分析是评估催化剂质量的重要一

环。硅作为催化剂中的主要杂质元素之一，通常以硅酸

盐的形式存在，其含量会直接影响催化剂的活性和选择

性，进而影响裂化产物的质量和工艺经济性。

3��课题目标设定与完成情况

上述工作中的实际问题，使得小组分析催化剂中硅

含量的课题 ,建立一个可行性的催化剂硅含量分析的标
准，对硅含量进行严格的限制是确保贵金属催化剂有效

稳定运行的关键。该方法相较于传统的二氧化硅碱熔融

法，具有样品处理温度低、速度快、操作简便等优势。

通过优化实验条件，如选择合适的酸碱度、反应时间和

温度等，可以进一步提高测定的准确性。此外，采用高

纯度的试剂和标准品，以及严格控制实验过程中的误差

来源，也是确保测定结果准确性的重要因素。

4��原因分析

精制、改质的硅含量偏高，及时准确有效地分析催

化剂的硅含量保护装置上催化剂很关键，质检中心在现

有分析基础上建立一个可行的分析方法很重要。温度

高过高、过低，找到合适的温度点、样品的预处理、煅

烧时间的长短，现阶段化验室要求分析催化剂中的硅含

量，符合分析要求的有分析方法。研究采用X射线荧光光
谱法（XRF）、电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）等
先进光谱技术，这些技术具有高精度和高灵敏度，能够

准确测定催化剂中的硅含量。

5��要因确认

分析标准SH/T 1829-2006等离子原子发射光谱法,分
析标准NB-SHT 0863-2013X射线荧光光谱法（XRF）[1],
原子吸收光谱法、分光光度法、化学分析法。其中最为

常用的是X射线荧光光谱法（XRF）。现阶段质检中心需
寻求出一个适合分析催化剂中硅含量的分析方法。依据

SHT 0706-2001燃料油中铝和硅含量测定法（电感耦合等
离子体发射光谱及原子吸收光谱法）[2]和GBT 34099-2017
残渣燃料油铝硅钒钙锌磷铁镍钠的检测，其中均有对硅

含量分析的步骤。预处理的时间、确保样品均匀、选择

合适的溶剂、加热的温度与时间长短去除干扰物质，找

到能够实现方法代替XRF，既确保数据准确性、满足重
复性要求，又能解放劳动力、提高职业健康保护，是本

课题最为关键和核心的问题。

6��对策制定

需要明确在催化剂硅含量测定过程中可能存在的问
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题，如测定方法的不准确、样品处理过程中的污染或损

失、仪器精度不足以及操作人员的误差等。保证分析催

化剂中硅含量的准确性，对分析中出现的因素进行分析

如下：

6.1  确保样品均匀
催化剂样品往往是不均匀的，因此在进行测定前，

我们需要将样品进行充分的研磨和混合，以确保取样的

代表性。

6.2  选择合适的溶剂
根据催化剂的性质，选择合适的溶剂进行溶解。比

如，对于某些酸性催化剂，我们可以选择盐酸或硫酸行

溶解。

6.3  加热的温度与时间长短
对于分析催化剂中硅含量最为关键的一步，加热时

间的长短，煅烧的充分性，结果的准确性很重要。

6.4  去除干扰物质
在预处理过程中，我们需要去除可能干扰硅含量测

定的物质，如重金属离子、有机物等。这可以通过加入

掩蔽剂、进行离子交换或萃取等方法来实现。

以上的原因分析而言，针对实施情况。找出一个合

适的标准，准确分析出催化剂中硅含量的标准。

7��对策实施情况

严格控制原料质量：确保所使用的硅源和其他原料

的质量稳定可靠，避免引入杂质。优化制备条件：在制

备过程中，严格控制温度、压力、时间等条件，确保制

备过程的稳定性和可重复性。加强质量检测：对制备好

的催化剂进行严格的质量检测，包括硅含量的测定和其

他性能指标的测试，确保催化剂的质量符合要求。研究

不同制备条件（如温度、压力、时间等）对催化剂中硅

含量准确性的影响，以确定最佳的制备条件。通过优化

制备工艺，减少制备过程中的误差和不确定性，从而提

高硅含量的准确性。

还有其他研究致力于优化现有的硅含量测定方法，

如通过改进样品处理步骤、优化测定条件或引入先进的

仪器设备等手段，来提高测定的准确性和精密度。这些

研究通常涉及对测定过程中的各种影响因素进行系统的

分析和优化，以确保测定结果的准确性和可靠性。

7.1  预处理时间
样品预处理分析的时间，它包括了从样品预处理到

测定结果出来的整个过程的时间。这同样会受到测定方

法和样品特性的影响。

7.2  分析的温度
不同的催化剂需要不同的分析温度，才能使样品

完成消解，分析的经果才能符合要求。找出适合的温

度[3]。温度过高、过低，会导致分析数据的准确性，缺少

代表性。

7.3  加热的时间
时间的长短会导致样品的煅烧不完全，导致分析结

果没有代表性。

7.4  环境与其他因素
我们还需要考虑一些可能影响测定结果的因素，比

如样品中的杂质、测定环境的温度、湿度等。通过优化

测定步骤和条件，我们可以减少这些因素的影响，提高

测定结果的准确性。

8��效果检查与验证

8.1  催化剂样品的预处理
在催化剂研究领域，提高硅含量准确性的重要性不

言而喻。准确的硅含量测定不仅有助于深入了解催化剂

的组成和结构，还可以为催化剂的性能优化和制备工艺

改进提供有力支持。因此，未来可以期待更多关于催化

剂中硅含量准确性提高的研究成果涌现，以推动催化剂

科学和技术的持续发展。

一般来说，催化剂样品的预处理步骤包括烘干、研

磨（如果样品不够细的话）、溶解、过滤（如果需要去

除不溶物）等。

不论样品是圆形还是方形，都需要确保在预处理过

程中样品是均匀的。这可以通过充分的研磨和混合来实

现。对于方形样品，如果其边缘有棱角或不平整，可能

会更容易吸附杂质，因此在预处理过程中需要更加仔细

地去除这些干扰物质。加氢催化剂中大多是圆形的，考

虑到颗粒的大小，进行预处理。

8.2  催化剂样品加热温度与时间
430.550。650。选取分析的加氢催化剂是呈黑色，圆

形，小颗粒。

加氢催化的温度是430℃，重整是550℃。选取了这
两个温度，消解不完全加做一个650℃。

表1��催化剂样品加热温度与时间表

序号 温度 时间 样品状态 备注

1

430℃

1小时
颜色未变，样品
煅烧不充分

2 2小时
颜色未变，样品
煅烧不充分
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续表：

序号 温度 时间 样品状态 备注

3

550℃

1小时 稍微变色

4 2小时
样品煅烧完全，
几乎看不到黑色

5

650℃

1小时 样品煅烧完全

6 2小时 样品煅烧完全

因为煅烧过程中温度不够高或者时间不够长，导致

催化剂内部的有机物没有充分燃烧掉。另外，还有可能

是催化剂本身的性质导致的。有些催化剂的晶相或结构

在煅烧过程中发生了变化，但颜色并没有明显的改变。

或者呢，催化剂中可能含有一些难以燃烧或氧化的杂

质，这些杂质也会让催化剂保持黑色啦。以上的煅烧温

度来说，550℃煅烧2小时，已达到燃烧完全的要求。[1]

8.3  催化剂样品取样量：
依据GBT 34099-2017残渣燃料油铝硅钒钙锌磷铁镍

钠的检测，要求煅烧后的灰分量有5mg-50mg灰分量。从
8.2煅烧的时间来看，550℃2小时后的催化剂样品具有代
表性。分别研磨后的1g和5g进行取样。
中国石化（大连）石油化工研究院SQX分析结果如

下：样品R2102二层催化上：7.73%,样品样品R2102二层
催化剂中：8.23%。依据分析标准NB-SHT 0863-2013中精
密度值要求，二氧化硅结果之间相对误差不大于0.37%，
数据重复性结果在10%之内。样品R2102二层催化上，天
化院的结果7.73%，10%的结果为7.00~8.50之间。质检中
心分析一组数据在重复性范围内。样品R2102二层催化剂
中二氧化硅的8.23%的10%在7.74~9.05之间，样品R2102
二层催化剂中的二氧化硅含量均在分析重复性范围内。

从以上分析而言，此取样量可行。

8.4  对于消解的方式
以上分析样品煅烧后，进行消解的方式均为GBT 

34099-2017残渣燃料油铝硅钒钙锌磷铁镍钠的检测：
首先，取出铂坩埚冷却至室温，加入0.4g助熔剂并使

与灰分混合。再将铂坩埚放入已预热到925℃±25℃的马

弗炉内5min。取出，确保助熔剂与灰分已充分接触，再
将铂坩埚放入马弗炉内，在925C±25℃下加热10min。
然后，取出铂坩埚，待熔融物冷却至室温后，加入

50mL酒石酸﹣盐酸混合溶液。最后，溶液冷却后转移到
100mL容量瓶中，用去离子水清洗铂坩埚数次确保试样全
部转移，然后用水稀释至刻度，将定容后的溶液转移到

100mL塑料瓶中。利用金属分析的原理，对催化剂中的硅
含量进行检测。

8.5  利用催化剂分析氯分析的原理进行消解
首先准确称取0.5~1g（称准至1.0mg）催化剂于120ml

特氟隆熔样器中，加20%硫酸溶液30ml。
其次把压力密封圈平面朝下放于器皿上，把盖子拧

紧至手感紧为止。然后把熔样器放于微波炉圆盘上，把

特氟隆导管插入盖子的顶部并旋紧，导管的另一端插入

收集器中。

最后参数设定好以后，按“start”，仪器自动开始熔
样，待熔样完毕后，冷却熔样器30分钟左右。
数据分析的样品为样品R2102二层催化剂中。天化院

的结果为样品样品R2102二层催化剂中：8.23%，10%在
7.74~9.05二氧化硅硅含量。通过金属消解分析出来的数
据在重复性范围内。

9��巩固措施制定情况

为了确保采样代表性，需要准备各种准确的采样设

备和工具，提前校准和调试；采样人员还要佩戴好个人

防护装备，了解现场的安全规定。

不论样品是圆形还是方形，都需要确保在预处理过

程中样品是均匀的。这可以通过充分的研磨和混合来实

现。对于方形样品，如果其边缘有棱角或不平整，可能

会更容易吸附杂质，因此在预处理过程中需要更加仔细

地去除这些干扰物质。

催化剂样品的加热时间与温度，反映出样品分析过

程中消解的完全性，分析时结果有无误差。

结束语

在现有的基础上分析的数据与天院的数据在重复性

范围内，今后需通过更多的对比数据去验证这个方法的

可行性。催化剂活性的失效可否对于公司而言是非常重

要的，时时监控其中的金属含量，是一个长远的过程。[2]
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