
 

 

LAAN-A-FT075SSL-CA19-044

粉末压片法烟气脱硝催化剂的主次成分
分析
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摘要：脱硝催化剂有多种，目前在烟气脱硝催化剂中使用最多的是金属氧化物类催化剂，最主要的是 V2O5 (WO3)
金属氧化物体系，通常以 TiO2、Al2O3、ZrO2、SiO2、BaO 等作为载体 。按照 DL/T1286-2013 要求，其中的
主量元素 Ti、V、W、Mo、Ba 等应使用 X 射线荧光光谱法进行分析。分析方法可以是玻璃融片法、也可以是
粉末压片法。从方便易用的角度出发，本文介绍了压片法脱硝催化剂的 X 射线荧光光谱分析。该方法具有良好
的精密度与准确度，测定结果准确快速，可满足日常分析需求。
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现在火电厂使用最多的是选择性催化还原技术
（SCR）（selective catalytic reduction）。SCR 是
目前最成熟的烟气脱硝技术 , 它是一种炉后脱硝方法 ,  
是利用还原剂 (NH3, 尿素 ) 在金属催化剂作用下 , 选择
性地与 NOx 反应生成 N2 和 H2O, 而不是被 O2 氧化 , 故
称为“选择性”。

SCR 的催化剂的主要有三类，第一类是 Pt-Rh 和
Pd 等贵金属类催化剂，通常以氧化铝等整体式陶瓷
作为载体，其对 SCR 反应有较高的活性且反应温度较
低，缺点是对 NH3 有一定的氧化作用、成本较高。 第
二类是金属氧化物类催化剂，主要包括 V2O5 (WO3)、
Fe2O3、CuO、CrOx、MnOx 、MgO、MoO3、NiO 等
金属氧化物或其联合作用的混合物。通常以 TiO2、
Al2O3、ZrO2、SiO2、活性炭（AC）等作为载体，且这
些载体主要作用是提供具有大比表面积的微孔结构。
第三类是沸石分子筛型，主要采用离子交换方法制成
的金属离子交换沸石。这一类催化剂的特点是具有活
性的温度区间较高，最高可以达到 600℃。

目前最常用的催化剂为 V2O5-WO3(MoO3)/TiO2 系
列（TiO2 作为主要载体、V2O5 为主要活性成分）。以
WO3、MoO3 为抗氧化、抗毒化辅助成份。 制成蜂窝式、
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目 前 最 常 用 的 催 化 剂 为 V2O5-

WO3(MoO3)/TiO2系列（TiO2作为主要载体、
V2O5为主要活性成分）。以WO3、MoO3为抗氧
化、抗毒化辅助成份。 制成蜂窝式、板式或波
纹式三种类型。该法脱硝效率高，价格相对低廉，
广泛应用在国内外工程中，成为火电厂烟气脱
硝的主流技术。 

按照DL/T1286-2013要求，其中的主量元素
Ti、V、W、Mo、Ba等应使用X射线荧光光谱法
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板式或波纹式三种类型。该法脱硝效率高，价格相对
低廉，广泛应用在国内外工程中，成为火电厂烟气脱
硝的主流技术。

按照 DL/T1286-2013 要求，其中的主量元素 Ti、
V、W、Mo、Ba 等应使用 X 射线荧光光谱法进行分析。
分析方法可以是玻璃融片法、也可以是粉末压片法。
从方便易用的角度出发，本文介绍了压片法脱硝催化
剂的 X 射线荧光光谱分析，分析了 Ti、V、W、Si、S、
Ca、K、Na、Mg 等元素。 该方法测定准确快速，可
以满足日常分析应用。 本文也对 GB/T31590-2015《烟
气脱硝催化剂化学成分分析方法》的压片法所存在的
问题进行了较详细的讨论。

图 1 烟气脱硝催化剂
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表 1 仪器测量条件

组分 测量谱线 晶体 检测器 电压 (kV) 电流 (mA) 积分时间 (s) PHA-L PHA-H Angle( ° )

TiO2 TiKa LiF SC 40 20 20 15 100 86.10

V2O5 VKa LiF SC 40 70 20 25 80 69.18

WO3 WLa LiF SC 40 70 20 20 80 43.02

NbO NbKa LiF SC 40 70 40 20 80 21.40

ZrO2 ZrKa LiF SC 40 70 40 20 80 22.58

CaO CaKa LiF FPC 40 70 40 20 80 113.10

K2O KKa LiF FPC 40 70 40 20 80 136.69

SO3 SKa Ge FPC 40 70 40 20 80 110.67

P2O5 PKa Ge FPC 40 70 40 20 80 140.90

Al2O3 AlKa PET FPC 40 70 40 20 85 108.80

SiO2 SiKa PET FPC 40 70 40 20 80 144.58

MgO MgKa TAP FPC 40 70 40 20 75 45.17

Na2O NaKa TAP FPC 40 70 40 20 75 55.10

1.2 定性分析
为了了解样品中各个元素的情况以及各谱线的相互关系，特进行全谱扫描。

1.3 校准样的获得
由于压片法分析牵涉到颗粒效应和矿物效应，所以简单的按照 GB/T31590-2015 的压片法制取样片是

不合适的，本文选择在生产实际中，取各个不同条件下产出的实际样品，经过粉碎、烘干、碾磨，获得粒
径小于 74um（200 目）的均匀粉末样品。
1.4 校准曲线的制作

取上述样品 10 个，用准确化学分析方法进行定值，用于建立校准曲线。定值结果如表 2：

 

 
图 2 样品全谱扫描分析图 
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表 2 校准样品化学测定值 

1.2 试样及校准样品的制备 
取1.2中制备好的粉末3-5g，用塑料环或硼酸镶边方法，在压样机上用25-30MPa的压力进行

压样。保持压力时间15s，确保样品平整光洁无裂纹，样品厚度不低于3mm. 使用时选择向下的
光洁面，样面请勿污染。 

 

2 结果与讨论 
2.1 共存元素和重叠校正 
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结果讨论
2.1 共存元素和重叠校正

当试样中共存元素含量梯度不太大时，共存元素对分析结果影响可以忽略。但是，试样中 Ti 元素受其它
元素测定影响明显。因此考虑采用 L-T 法对 Ti 进行共存元素吸收 - 增强校正，Ti 元素对 V 元素进行重叠校正。
其他元素不做校正。校正公式如下：

 Wi=Xi（1+DjWj）-LjWj
注：Wi 为校正后元素含量；Xi 为校正前元素含量；dj 为校正系数，Lj 重叠校正系数；Wj 为共存元素 j 的含量。

2.2  曲线线性范围
考虑到脱硝催化剂分析中重点关注元素为 Ti、W、V、Nb、Ca、S、Al、Si 等，着重考虑了这些元素的含量范围，

其他元素则适当兼顾，校准曲线的元素含量适用范围见表 3. 
 

表 3 校准曲线适用范围

化合物 线性范围（%）

TiO2 82 ～ 86

V2O5 0.6 ～ 1.3

WO3 4.2 ～ 4.7

CaO 1 ～ 1.4

SiO2 4.5 ～ 7

Al2O3 1.2 ～ 1.9

MgO 0.2 ～ 0.5

SO3 0.8~1.2

1.2 试样及校准样品的制备
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2.3 标准样品分析结果比对
按照国标 GB/T31590-2015 要求，平行测试结果相对误差不大于 0.6%。数据列于表 4，可以看到主要元

素均符合标准要求。 
 

表 4 分析结果重复性 (%) 
Sample TiO2 V2O5 WO3 NbO ZrO2 CaO SO3 SiO2 Al2O3 MgO

0103-1 85.985 1.340 4.498 0.016 0.023 1.198 0.871 4.594 1.241 0.267

0103-2 85.881 1.330 4.449 0.017 0.026 1.176 0.886 4.601 1.248 0.264

平均值 85.933 1.335 4.474 0.016 0.025 1.187 0.878 4.598 1.244 0.265

相对偏差 (%) 0.06 0.39 0.55 -0.30 -5.26 0.91 -0.83 -0.08 -0.25 0.51

 
2.4 国标中存在问题的讨论

国标 GB/T31590-2015 中的 5.4.2.2.1 中，直接将各种氧化物烘干混合后用于配制校准样，没有考虑实际
生产过程中，加热烧制时物相的变化从而引起的矿物效应。直接以氧化物粉末配制的校准样品，没有考虑与实
际样品不相符带来的矿物效应，分析时将产生误差，建议从实际生产中取样进行定值作为校准样。

国标中的表 3、表 4 列出了配制校准样的配比含量，其中每个元素的含量变化趋势都是同步的，即随着校
准样品编号的增加，各元素含量同步增加或降低。这种方式不符合标准样品的配置要求，尤其当样品中元素
相互间有吸收 - 增强、重叠影响时更需要关注元素含量的变化趋势。本例中，V、Ti 两者之间就存在这种关系           
（图 3），Ti 的 Kb 线与 V 的 Ka 线重叠，当以 Vka 为分析线时，

如果两元素同步变化，则无法使用 dj 或者 L-T 方程进行校准（同比变化方程无解）。

 

如果两元素同步变化，则无法使用dj或者L-T方程进行校准（同比变化方程无解）。 

                               图 3 TiKb 对 VKa 的重叠影响 

3 结论 
本方法采用压片法进行相关工艺下材料的分析，校准物取自生产工艺中，与实际生产样品有

较好的一致性，矿物效应相对小，基体一致，对于控制生产线生产质量是一种比较好的选择。      
GB/T31590-2015中压片法中校准样片含量的配制有待商榷。 
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