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表征催化剂性能的动力学色谱微机系统

1
.

乙烯环氧化银催化剂的表征
*

李庆水 李基涛 张志杰 黄开辉

(厦门大学化学系
,

厦门 3 6 100 5 )

前 言

评价催化剂质量的优劣
,

需要测定催化剂的动力学性能 (活性
、

选择生等 )
,

且常

常是用气相色谱仪来检测反应物和产物各组份的峰面积
,

然后选用适当的定量方法计算出

各组份的定量数据
,

再根据反应的计量关系计算出催化剂的活性
、

选择性书数值
。

为了简

化这种处理手续
,

我们将动力学色谱系统与微机联机
,

实现数据采集
、

处理过程的全自动

化
,

大大提高了工作效率
。
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图 1 实验装置示意图
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二
、

联机系统

本系统应用于乙烯催化环氧化催化剂的动力学性能表征
,

实验装置示于图 1
。

下半部

为反应气体的流程
,

上半部为由气相色谱仪热导检测器 (T C D ) 输出的电信号的传送
、

处

理流程
。

所用反应器为微型多管反应器
,

图中双管反应尾气和原料气由两只四通阀选择地

进入双气路双柱气相色谱仪进行分离分析
。

从色谱检测器引出的电信号 (毫伏级 )经前置

放大器 (AMP. )放大至 0 、 5 伏特
,

再由微机系统从模 / 数转换器 (A D C) 采集数据
,

接着

可以进行图形显示
、

数据处理
、

结果打印等
。

程序采用 6 5 02 汇编语言和 B A sl C 高级语言

混合编制 111
。

三
、

实验方法与结果

动力学条件稳定后
,

启动微机程序
,

键入原料标定气的体积百分组成
,

按预定程序进

样分析 : 原料气分析 、 第一号反应器尾气分析 * 第二号反应器尾气分析
,

分析完后便

自动打印出表征催化剂性能的最终结果
。

为了说明其进程和结果的可靠性
,

从一系列重复

的实验结果列出某两号催化剂的数据如下
。

图 2 为所采集数据的色谱图
。

峰 1 、 4 为原料

气
,

峰 5 、 9 为第一号反应器的尾气峰
,

峰 10 、 14 为第二号反应器的尾气峰
。

运行程序

获得各峰的参数如表 1
。

图 2 色谱图的微机显示

用于表征该催化反应的催化剂动力学性能
,

只需从这 14 个峰中选出 9 个有关的峰面

积
,

根据计量关系式
,

编成计算程序
。

运行程序便可打印出表示催化剂活性的 E o %
、

表

示选择性的 S : 和 S : 以及碳平衡 B 。

(%)
,

(见表 2 )括号内的数字为手算的结果
。
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色谱峰的参数

峰 号

N o
.

起

L O V V

峰

E R

表 1

终 峰

U PP E R

峰 面 积 峰 高

H E IG H T

保留时间 (秒 )

8
.

2

9 5
.

7

14 8
.

5

19 8
.

7

3 1 4 2

3 67

4 1 7
.

2

4 6 7
.

3

5 38
.

8

6 8 6 3

7 39 2

7 8 9 3

8 3 9
.

5

9 13 7

2 0
.

2

11 3

1 64
.

5

2 26
.

7

3 30
.

2

3 84
.

3

4 4 3
.

8

5 0 2

5 76
.

2

7 0 3
.

7

7 55
.

2

8 1 7
.

3

8 71
.

5

9 48
.

3

A R E A

4 2 4 0 3

7 6 1 7 5

12 9 6 2

3 5 4 5 5

7 5 4 5 5

1 4 24 1

3 2 84 9

1 3 78 06

1 9 5 6 4

75 2 0 8

14 0 0 2

3 2 9 6 0

1 4 2 9 4 0

2 0 05 5

54
.

6 3

6 3
.

5 4

7
.

7 9

13
.

2 5

6 3
.

56

8
.

74

1 2
.

26

6 3
.

52

5
.

25

6 3 4

8
.

73

1 2
.

25

6 3
.

5 8

5
.

24

肠(
s

)
1 0

.

8

9 9
.

7

1 5 5 2

2 0 8

3 1 8
.

2

3 7 3
.

7

4 2 6
.

5

4 8 2

5 52
.

2

6 9 0
.

3

7 45 8

7 9 8
.

7

8 55
.

5

9 2 5
.

7

23

45

67

89

0
呜Ilq山4311d.1未,l咭1

N O
.

E O (%)
1 3 93

(1
.

3 9 4 )
1

.

4 2 1

(1
.

4 21 )

表 2

5 1 (%)

7 7
.

8 9

(7 7
.

9 1 )
8 3

.

6 1

(8 3
.

6 3 )

5 2 (%)
8 0

.

6 3

(80
·

6 3)
8 4 1 8

(84
.

1 9)

B e

(%)
9 6

.

6 1

(9 6
.

63 )
9 9 3 2

(9 9
.

3 4 )

结果表明
:
此联机系统的运算与手算符合得很好

。
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