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 前 言 

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。 

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。 

本文件由中国石油和化学工业联合会提出。 

本文件由中国石油和化学工业联合会标准化工作委员会归口。 

本文件起草单位：中石化南京化工研究院有限公司、×××××、×××××。 

本文件主要起草人：×××、×××、×××。 
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合成甲醇催化剂 

警示——如果不遵守适当的防范措施，本文件所属产品在试验、生产、运输、装卸、贮存和使用等

过程中可能存在危险。本文件不是旨在说明与其使用有关的所有安全问题。使用者有责任采取适当的安

全和防范措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。 

1 范围 

本文件规定了合成甲醇催化剂的技术要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输、贮存。 

本文件适用于年产 600 kt甲醇装置用合成甲醇催化剂（以下简称产品）。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 

GB/T 191  包装储运图示标志 

GB/T 6003.1  试验筛  技术要求和检验  第1部分：金属丝编织网试验筛 

GB/T 6678  化工产品采样总则 

GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示判定 

HG/T 2782  化肥催化剂颗粒抗压碎力的测定 

HG/T 2976  化肥催化剂磨耗率的测定 

HG/T 4680  化肥催化剂堆积密度的测定 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 技术要求 

产品的技术要求见表 1。 

表1 产品的技术要求 
项      目 指  标 

外观 两端球面黑色圆柱体 

粒度/mm Φ5.0×（4.5～5.5） 

堆积密度/(g/mL) 1.10～1.40 

活性 
初活性（以甲醇时空产率计）/[g/(mL·h)]             ≥ 1.55 

耐热后活性（以甲醇时空产率计）/[g/(mL•h)]          ≥ 1.30 

颗粒径向抗压碎力 
平均值/（N/cm）                                    ≥ 250 

低于90 N/cm的颗粒分数/%                            ≤ 7.5 

磨耗率/%                                                                  ≤ 3.0 

5 试验方法 

外观的测定 

目视法测定。取适量试样，在自然光或日光灯下目视观察。 

粒度的测定 

随机抽取40颗试样，用游标卡尺测定。取其算术平均值为报告值。 
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堆积密度的测定 

按 HG/T 4680的规定进行。 

活性的测定 

5.4.1 原理 

一定温度和压力下，含有 CO、CO2和 H2的合成气在催化剂作用下生成甲醇。其化学反应式如下： 

CO + 2H2 = CH3OH + 90.7 kJ/mol 

CO2 + 3H2 = CH3OH + H2O + 49.5 kJ/mol 

通过测定一定时间内甲醇的生成量，计算出甲醇时空产率，以此表征催化剂的活性。 

5.4.2 试验条件 

活性试验条件如下： 

a) 反应器：管式反应器，内径为 12 mm； 

b) 催化剂粒度：（0.425～1.18） mm； 

c) 催化剂装量：4 mL； 

d) 活性测定压力：7.0 MPa； 

e) 活性测定空速：10000 h-1
； 

f) 活性测定温度：230 ℃； 

g) 耐热温度：400 ℃； 

h) 耐热压力：常压； 

i) 耐热时间：5 h； 

j) 原料气组成（以体积分数计）：CO（13～15）%，CO2（3～5）%，H2（55～65）%，其余为惰性

气体。 

5.4.3 试验装置 

5.4.3.1 试验装置图 

产品活性试验装置示意图见图 1。 
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标引序号说明： 

1——原料气钢瓶； 

2——还原气钢瓶； 

3——过滤器； 

4——过滤器； 

5——脱硫炉； 

6——脱硫炉后分离器； 

7——过滤器； 

8——反应器； 

81，2——反应管； 

91，2——冷凝器； 

101，2——分离器； 

111，2——计量管； 

121，2——流量计； 

131，2——水封瓶。 

图1 产品活性试验装置示意图 

5.4.3.2 还原流程 

来自还原气钢瓶（2）的氢气、氮气混合气，经过滤器（4）后，进入反应器（8），供催化剂还原用。

尾气经水冷凝器（9）、分离器（10）、流量计（12）、水封瓶（13）后，放空。 

5.4.3.3 测定流程 

还原结束后，切断氢气、氮气混合气源，改通原料气。来自原料气钢瓶（1）的原料气，经过滤器

（3）、脱硫炉（5）、脱硫后分离器（6）、过滤器（7）后，进入反应器（8）。反应后的气、醇混合气进

入水冷凝器（9），使甲醇冷凝。冷凝后的气、醇混合物经分离器（10），得到分离。甲醇经计量管（11）

计量后供分析用；气体经分离器上部进入流量计（12）计量后，经水封瓶（13）后放空或去分析。 

5.4.4 试验步骤 

5.4.4.1 试样的制备 

取适量实验室样品，置于瓷研钵内研碎，用孔径0.425 mm和1.18 mm的试验筛（符合GB/T  6003.1中

R 40/3系列）筛分。取粒度为（0.425～1.18） mm的试样，加入25 mL的量筒（精度0.2 mL）中，加填量约

20 mL，然后放入振实密度仪，以100次/分的频率振动600次后，读取振实的催化剂的体积，称量振实的

催化剂的质量（精确至0.01 g），计算出试样的堆积密度。称取相当于4 mL质量的试样，待用。 

5.4.4.2 催化剂装填 

将处理干净的石英砂[（1.18～1.70） mm]装入反应管内，轻轻敲击振实，填充至测定等温区时所确

定的位置（反应器等温区的测定见附录 A）。在石英砂上加一层不锈钢丝网，将催化剂试样（见 5.4.4.1）

分次小心倒入反应管内，轻轻敲击管壁，使催化剂床层装填紧密，并测量其催化剂床层的装填高度，然

后加上一层不锈钢丝网，用石英砂填充至管口，拧紧反应管封头螺帽后，将反应管接入试验系统。 

5.4.4.3 系统试漏 

打开原料气总阀，向系统内通入原料气，并稳定在 7.0 MPa。关闭系统进出口阀门。如在 5 min内压

力下降小于 0.5 MPa，则视为系统密封。打开系统出口阀，使系统降至常压。 

5.4.4.4 测温、控温系统准备 

将测温热电偶插入管式反应器中心管的热电偶套管内，使测温热电偶的热端位于催化剂床层入口

端的界面处。 

检查测温、控温系统的仪器、仪表，使其处于正常状态。 

5.4.4.5 催化剂升温还原 

向反应器内通入还原气，空速为 1500 h
-1
，系统压力为常压。还原气组成（以体积分数计）：氢气 5%，
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氧气不大于 0.2%，其余为氮气。按表 2的条件升温还原。同时，将脱硫炉升温至 250 ℃，恒温保持。 

表2 升温还原操作要求 
反应器温度范围/℃ 升温速率/(℃/h) 所需时间/h 

室温～130 60 2 

130～170 20 2 

170～200 5 6 

200～230 20 1.5 

230～230 0 2 

5.4.4.6 初活性测定 

还原结束后，系统改通原料气，控制并调节压力为 7.0 MPa、活性测定温度为 230 ℃、空速为 10000 

h
-1
。2 h后，打开分离器出口阀，将甲醇和水排净，关闭阀门。开始计时。每隔 2 h，测定一次粗甲醇体

积。连续测定三次，其粗甲醇体积的极差值不大于 0.8 mL时，停止初活性测定，并记录粗甲醇收集时间

t。 

5.4.4.7 耐热后活性测定 

初活性测定完成后，保持空速不变，将系统压力降至常压，反应器温度升至 400 ℃。恒温 5 h后，

将反应器温度降至 230 ℃，按 5.4.4.6规定，进行耐热后活性测定。 

试验结束后，切断系统的电源，关闭原料气总阀，系统排气降压，同时排放分离器中的粗甲醇。 

5.4.5 甲醇质量分数的测定 

5.4.5.1 色谱操作条件 

色谱操作条件如下： 

a) 色谱柱：HP-INNOWax型毛细管柱，内径 0.32 mm，柱长 60 m，液膜厚度 0.5 μm； 

b) 柱温度：210 ℃； 

c) FID检测器：进样口温度 250 ℃，恒压 10 psi，分流模式 10：1； 

d) 载气（H2）流速：30 mL/min； 

e) 尾吹流量：25 mL/min； 

f) 进样量：0.5 μL。 

5.4.5.2 样品测定 

以 5.4.4.6、5.4.4.7所收集的粗甲醇为被测样品，以分析纯甲醇试剂为外标样品，用 0.5 µL的微

量进样器，吸取被测样品，注入色谱仪，测定其甲醇峰的峰面积。 

5.4.6 试验数据处理 

5.4.6.1 甲醇质量分数 

甲醇质量分数ω，按公式(1)计算： 

%100
1

1 ×=
A

Aωω …………………………………………（1） 

式中： 

 Ａ——粗甲醇中甲醇峰峰面积的数值； 

ω１——外标样品中甲醇质量分数的数值，以%表示； 

Ａ１——外标样品中甲醇峰峰面积的数值。 

5.4.6.2 活性 

活性以甲醇时空产率 X计，数值以克每毫升小时[g/（mL·h）]表示，按公式(2)计算： 

Vt
VX ρω1=   ………………………………………………（2） 

式中： 
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Ｖ１——收集的粗甲醇体积的数值，单位为毫升（mL）； 

  ρ——与ω相对应的粗甲醇密度的数值，单位为克每毫升（g/mL）； 

  ω——粗甲醇中甲醇的质量分数的数值，以%表示； 

  Ｖ——催化剂装量的数值，单位为毫升（mL）； 

    t——收集粗甲醇时间的数值，单位为小时（h）。 

取三次测定结果的算术平均值为测定结果，三次平行测定结果的极差值不大于这三次测定值的算

术平均值的 1%。 

颗粒径向抗压碎力的测定 

按HG/T 2782的规定进行，其中颗粒强度试验机量程为（0～500） N，样品测定颗数40颗，取其平均

值为报告值。计算颗粒径向抗压碎力平均值时，样品的长度不包括两端球面的高度。 

磨耗率的测定 

按HG/T 2976的规定进行。 

6 检验规则 

出厂检验 

表1中所有项目均为出厂检验项目。 

组批规则 

产品按检验批检验，每个检验批不超过 50 t。一个检验批应由相同的原料、工艺、设备等条件下

制造出来的同一规格的产品组成。 

抽样方案 

产品按 GB/T 6678的规定确定抽样单元数。从随机选定的每个抽样单元中抽出不少于 100 mL样
品，每批产品抽样总量约 3 L的样品，充分混合均匀，以四分法分为试验样和保留样，分别装入两个

样品瓶内密封。样品瓶上应贴标签，说明产品名称、型号、批号、批量、采样日期、采样人等。其中

保留样至少保留 1年，以备查核。 

判定规则 

6.4.1 按 GB/T 8170规定的“修约值比较法”判定检验结果是否符合本文件。 

6.4.2 检验结果全部符合表 1的规定时，则判定该批产品合格。 

复检规则 

如果检验结果中有不符合表1的规定时，应按6.3的规定重新抽样进行复检，其中当总包装单元数不

超过22时，抽样单元数为总包装单元数；当总包装单元数大于22时，抽样单元数为GB/T 6678规定相应

抽样单元数的两倍。复检结果若仍有指标不符合表1的规定时，则判定该批产品不合格。 

7 标志、包装、运输、贮存 

标志 

包装上应有清晰、牢固的标志，标明产品名称、型号、商标、净含量及生产企业名称、地址和执

行标准号，醒目标明 GB/T 191中规定的“怕雨”、“禁止翻滚”图示标志。 

包装 

产品宜用内衬聚乙烯塑料袋的铁桶包装。用户对包装规格和包装材质有特殊要求时，由供需双方

协商确定。 

运输 
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产品运输装卸时严禁摔滚和撞击，以免造成破包散包。运输过程注意防潮，运输工具应有防雨设

施。 

贮存 

产品应贮存在阴凉、干燥、通风的库房内，严防污染受潮。 
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附 录 A  

（规范性） 

反应器等温区长度的测定 

A.1 装填 

将处理干净的石英砂[（1.18～1.70） mm]装入反应管内并敲实，拧紧反应管上封头螺帽，将反应管

接到试验装置中，热电偶插入热电偶套管内。 

A.2 测定步骤 

向反应器内通入空气并升温，将温度、压力、空速控制在催化剂活性试验条件下，待条件稳定 2 h
后开始测定等温区。具体按下列步骤进行： 

a) 将反应器温度升温至 230 ℃，热电偶插入反应器热电偶套管内的适当位置，记下热电偶插入反

应器套管内的长度和相应的温度（即原点处的温度）。将热电偶沿反应器电偶套管向外拉，每

拉出 10 mm，等 2 min～3 min，记录稳定后的温度，直至温度相差 2 ℃以上为止。随后再将热

电偶向套管内插入，方法同上，直到热电偶插到原点位置为测定一次。 

b) 将反应器温度升温至 400 ℃恒温，待条件稳定 2 h后，按 a)的步骤测定 200 ℃下的等温区。 

c) 取 230℃和 400℃的共同区间作为该反应器的等温区，该区间长度即为反应器等温区长度，单

位为 mm，等温区内的温度差值应不大于 1 ℃，等温区长度应不小于 70 mm。 

d) 若所测量温度显示不出等温区，需将反应器拆下，调整电炉丝的疏密位置，然后重测等温区。 

A.3 等温区的确定 

根据测得的等温区长度，确定反应器底部装填石英砂的高度和催化剂试料装填高度，计算出热电偶

的插入长度。 
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