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(57) 1. Способ определения количества акти-
ватора на керамическом блочном носителе
или его фрагменте, включающий пропитку
растворами солей, предварительную сушку,
прокаливание и охлаждение носителя или
его фрагмента с последующим их взвешива-
нием, о т л и ч а ю щ и й с я тем, что после
предварительной сушки осуществляют до-

полнительную сушку до постоянного веса
цельного носителя или его фрагмента, выре-
занного из цельного носителя после предва-
рительной сушки, а затем - взвешивание.

2. Способ по п. 1 , о т л и ч а ю щ и й с я
тем, что определение количества активато-
ра на керамическом блочном носителе или
его фрагменте осуществляют по формуле

* <5=К(Ш-1)-100%,
где К - коэффициент пропорциональности;

А + D - вес носителя или его фрагмента
с солью после дополнительной сушки, г;

А + а - вес носителя или его фрагмента
с активатором после прокаливания, г. ю

ю
оо

Изобретение относится к технологии
получения керамических блочных катализа-
торов путем пропитки блочного носителя со-
товой структуры растворами, содержащими
в той или иной форме соединения активных
компонентов. Способ может быть использо-
ван в химической промышленности для оп-
ределения количества активаторов (оксидов
металлов) в любой части блочного носителя
на стадии приготовления такого катализато-
РсЧ.

Известен весовой метод определения
количества активаторов на блочном носите-
ле, который заключается в определении
приращения веса носителя после операций
пропитки носителя растворами солей, его

сушки и прокаливания с последующим вы-
числением процентного содержания акти-
ваторов, для чего необходимо знать вес
носителя до операции пропитки и вес носи-
теля с активатором после прокалки [Дени-
сов А.А., Наливка Г.Д., Охапкин А.Г.
Активность редкоземельных элементов, на-
несенных на керамический блочный носи-
тель, в реакции окисления монооксида

.углерода. Материалы совещания. Блочные
носители и катализаторы сотовой структу-
ры Новосибирск, 1992, с. 42-44].

Известен способ определения количе-
ства активатора на блочном носителе, при-
нятый нами за прототип. Количество
активатора определяют весовым методом
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[Денисов А.А., Охапкин А.Г. Нейтрализация
отходящих газов и газомоторных автомоби-
лей, работающих на комбинированном топ-
ливе. Экотехнологии и ресурсосбережение.
1993, № 5, с. 48-50]. Блочный носитель взве- 5
шивают. По результатам взвешиваний носи-
теля до пропитки и после прокаливания
определяют процентное содержание акти-
ватора на таком носителе.

Известные методы не позволяют опре- 10
делять количество активатора на носителе
без предварительного определения началь-
ного веса цельного носителя перед пропит-
кой, т.к. только знание этого веса, а также
веса носителя после прокалки позволяет од- 15
нозначно определять количество активато-
ров на носителе. Предварительная сушка не
позволяет точно определять количество
обезвоженной соли, т.к. на носителе остает-
ся часть влаги, которая искажает истинный 20
вес носителя с сухой солью и вносит ошибку
в определение количества активатора на но-
сителе.

Количество активатора на фрагменте
носителя, являющегося частью предвари- 25
тельно пропитанного цельного носителя,
невозможно определить без определения
начального веса фрагмента носителя. Это
невозможно сделать, не нарушив целост-
ность носителя. Если это сделать, то носи- 30
тель распадается на несколько
независимых частей, являющихся самосто-
ятельными носителями, а не частями (фраг-
ментами) единого цельного носителя. Кроме
того, вычленение из прокаленного цельного 35
носителя определенного фрагмента тоже не
позволяет определять количество активато-
ра на фрагменте носителя, т.к. высушенная
соль после прокаливания цельного безвозв-
ратно переходит в активатор (оксид металла). 40

В основу изобретения поставлена за-
дача усовершенствования способа опре-
деления количества активатора на
керами-
ческом блочном носителе или его фрагмен- 45
те, в котором, благодаря введению опера-
ций по дополнительной сушке до
постоянного веса носителя или его фраг-
мента после пропитки и предварительной
сушки их и взвешиванию носителя или его 50
фрагмента перед прокаливанием, обеспечи-
вается достоверный анализ на содержание
активатора на них и за счет этого уменьша-
ется ошибка в определении концентрации
активатора при массовом производстве ка- 55
тализатора.

Поставленная задача решена тем, что в
способе определения количества активато-
ра на керамическом блочном носителе или
его фрагменте, включающем пропитку рас-

творами солей, предварительную сушку,
прокаливание и охлаждение носителя или
его фрагмента с последующим их взвешива-
нием, согласно изобретению, после предва-
рительной сушки осуществляют
дополнительную сушку до постоянного веса
цельного носителя или его фрагмента, выре-
занного из цельного носителя после предва-
рительной сушки, а затем взвешивание.

Дополнительным отличием является то,
что определение количества активатора 6
на цельном керамическом блочном носите-
ле или его фрагменте осуществляют по фор-
муле:

где К - коэффициент Пропорциональности;
А + D - вес носителя (или его фрагмента)

с солью после дополнительной сушки, г,-
А + а - вес носителя (или его фрагмента)

с активатором после прокаливания, г.
Достоверное определение количества

активатора на цельном носителе или его
фрагменте становится возможным, благода-
ря определению точного веса цельного но-
сителя или его фрагмента с солью после их
полного обезвоживания за счет дополни-,
тельной сушки до постоянного веса. Кроме
того, количество газовой фазы, образовав-
шейся при прокаливании высушенной соли,
строго эквивалентно количеству активатора
на цельном носителе или его фрагменте по-
сле прокаливания, т.к., например, нитраты
циркония или редкоземельных элементов
при прокаливании разлагаются с образова-
нием оксидов азота (газовая фаза) и оксидов
металлов в строго стехиометрическом соот-
ношении. Зная весовое значение газовой
фазы по убыли высушенного носителя или
его фрагмента при прокаливании, можно
определять количество активатора не при-
бегая -к процедуре взвешивания носителя
перед пропиткой.

Предлагаемый способ осуществляют
следующим образом. Керамический блоч-
ный носитель сотовой структуры погружают
в пропиточный раствор известных концент-
рации и объема на определенное время, по
истечению которого его вынимают и сушат
при 110°С. Для того, чтобы определить ко-
личество активатора на цельном носителе
или его фрагменте, этот носитель или его
фрагмент, вырезанный из предварительно
высушенного цельного носителя, дополни-
тельно сушат при 110°С до полного обезво-
живания, т.е. до постоянного веса, и
взвешивают. Этим взвешиванием опреде-
ляют вес цельного носителя с сухой солью
или вес фрагмента носителя с сухой солью.
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Далее цельный носитель или его фрагмент
прокаливают на воздухе при 700°С два часа;
при этом происходит выделение газовой
фазы при разложении солей с образовани-
ем активатора (оксиды металлов). После ос-
тывания до комнатной температуры
цельный носитель или его фрагмент взвеши-
вают. Этим взвешиванием определяют сум-
марный вес носителя или его фрагмента с
активатором. По результатам двух вышеука-
занных взвешиваний определяют количест-
во активатора д\ на цельном носителе или
его фрагменте по формуле:

Обычно содержание активатора в ката-
лизаторе д\ в виде оксидов металлов (мае. %)
определяют известным классическим соот-
ношением:

100%, (1)

где А - вес носителя, г;
а - количество активатора на носителе,

г.
После пропитки носителя растворами

соответствующих солей и его полного обез-
воживания (сушка при 110°С) получает ра-
венство

А + D - А + а + с, (2)
где D - вес сухой соли (ацетат, нитрат, кар-
бонат и др.) на носителе, г;

с - убыль веса носителя или его фраг-
мента с сухой солью после их прокаливания,
равна весу газовой фазы, г.

Отсюда
а - D - с. (3)

Нетрудно заметить, что между величи-
нами а и с имеется устойчивая взаимосвязь,
т.к. при разложении соли количество оксида
металла (активатор) строго пропорциональ-
но количеству газовой фазы (оксиды азота,
диоксид углерода и др.), образующейся при
разложении вышеуказанных солей.

а = К-с, (4)
где К - коэффициент пропорциональности.

Этот коэффициент зависит от качест-
венного состава раствора пропитки и опре-
деляют его опытным путем через известный
прием калибровки. Эта процедура заключа-
ется во взвешивании различных объемов со-
ответствующего раствора после полного его
обезвоживания (сушка при 110°С) и после
прокаливания, что позволяет установить со-
отношение между весовым количеством га-
за, выделившегося при прокаливании сухой
соли, и количеством образовавшегося окси-
да металла (активатор) после прокаливания.
Тогда после математических преобразова-

ний экспериментальную величину д\ onpe-
деляют из простого соотношения:

5 ( 1 ) 1 0 0 % (5)

5 Таким образом, для определения кон-
центрации активатора на реальном носите-
ле или его фрагменте, проводят всего два
взвешивания - носителя или его фрагмента
с высушенной солью (А + D) и носителя или

10 его фрагмента с активатором после прока-
ливания (А + а). Отсюда следует, что нет
необходимости знать начальный вес носи-
теля или его фрагмента до пропитки, благо-
даря чему указанным способом определяют

15 количество оксидов металлов в л юбой части
керамического блочного носителя сотовой
структуры.

П р и м е р 1 (на прототип). Цилиндриче-
ский блочный носитель сотовой структуры

20 высотой 86 мм, объемом 34,8 см3 и весом
27,8 г погружают в водный раствор нитрата
циркония объемом 4,9 мл с концентрацией
68 г/л (в пересчете на диоксид циркония).
После полной пропитки носитель сушат при

25 110°С, прокаливают при 700°С, остужают
до комнатной температуры, взвешивают и
известным весовым методом, по разнице
веса исходного носителя до пропитки и*веса
носителя после прокаливания, определяют

30 количество активатора (диоксид циркония)
на цельном блочном носителе. Относитель-
ное количество активатора, отвечающее ус-
редненной концентрации его по всему
объему цельного носителя, в процентном

35 выражении, равно 1,14 мас.%. По концент-
рации и количеству раствора пропитки, ис-
ходному весу носителя до пропитки и его
весу после прокаливания дополнительно
определяют количество диоксида циркония

40 на носителе, оно равно 1,19 мас.%.
П р и м е р 2 (по предлагаемому спосо-

бу). Цилиндрический блочный носитель вы-
сотой 86 мм и объемом 35,2 см3 погружают
в 5,0 мл водного раствора нитрата циркония

45 с концентрацией 68 г/л. После полной про-
питки носитель предварительно сушат при
110°С, после чего разрезают следующим
образом: сначала по вертикали на две при-
близительно равные части высотой 86 мм,

50 одну из которых затем разрезают по гори-
зонтали на четыре равные части высотой 21
мм. Далее эти фрагменты дополнительно
сушат при 110°С до постоянного веса, взве-
шивают, прокаливают при 700°С, остужают

55 и еще раз взвешивают все 5 частей цельного
носителя. По разнице веса фрагментов но-
сителя с высушенной солью и веса этих же
фрагментов после прокалки с активатором
(уравнение 5; К - 1,55) определяют количе-
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ство диоксида циркония в каждом фрагмен-
те носителя (для части носителя, разрезан-
ного на 4 меньших фрагмента, счет
фрагментов идет от нижнего участка вверх
по высоте носителя). Для фрагментов высо- 5
той 21 мм величины <5| равны <5i - 1,27
мас.%, ($2-1,26мас.%,(5з-1,12мас.%1(54-
1,15 мас.%; среднеарифметическое экспе-
риментальных значений величин концент-
рации диоксида циркония бСр равно 1,20 10
мас.% от массы носителя высотой 86 мм.
Вторая часть исходного носителя на фраг-
менты не разрезалась и прокаливалась по-
сле дополнительной сушки; концентрация
диоксида циркония на нем равна 1,22 15
мас.%. Ошибка в определении концентра-
ции активатора составляет 1,6% отн.

П р и м е р ы 3-5. Три образца носителя
высотой 86 мм погружают в рассчитанные
объемы смеси растворов нитратов церия, 20
лантана и празеодима при их различном
соотношении с суммарной концентрацией
(в пересчете на оксиды редкоземельных эле-
ментов) 380 г/л, 229 г/л и 198 г/л. После
полной пропитки и предварительной сушки 25
каждый цельный носитель разрезают по
вертикали на две части, из которых одну еще
раз по горизонтали на 4 равных части. Далее
проводят те же операции, что и в примере 2.
Результаты определения количества актива- 30
тора (оксиды редкоземельных элементов
или диоксид циркония) на каждом фрагмен-
те каждого носителя сведены в таблицу.
Здесь К - коэффициент пропорционально-
сти для каждого раствора, а д - усреднен- 35
ная концентрация ^активатора по всему

объему носителя, (5Ср - средняя концентра-
ция оксидов по четырем фрагментам.

При сопоставлении эксперименталь-
ных результатов, приведенных в примерах
1 и 2 видно, что при идентичных условиях
лропитки двух носителей из одинаковых по
качеству растворов при определении на но-
сителе количества активатора по известно-
му и предлагаемому способам получают
близкие результаты по процентным значе-
ниям количества диоксида циркония. Этот
вывод подкрепляется и значениями дСр и
д по четырем фрагментам в примере 2.

Из данных таблицы можно сделать вы-
вод о хорошем совпадении эксперимен-
тальных величин <5ср и д концентраций
активаторов в виде смеси оксидов редкозе-
мельных элементов, что иллюстрируется
примерами № 3-5 для растворов различно-
го качественного состава. Ошибка в опреде-
лении количества активатора по
предлагаемому способу составляет 1,31%-
2,18% отн., против 4,20% отн. у прототипа.

Совокупность приведенных экспери-
ментальных данных свидетельствует о пра-
вомерности использования предлагаемого
способа для определения количества акти-
ватора как по всему объему носителя, так и
в любой части керамического блочного но-
сителя. Проведение операции по дополни-
тельной сушке цельного носителя или его
фрагмента до полного обезвоживания, т.е.
до постоянного веса, повышает точность в
определении содержания количества акти-
ватора на керамическом блочном катализа-
торе.

Значения концентраций активаторов по фрагментам носителя

примерз

1
2
3
4
5

Концентра-
ция, г/л

68
68

380
229
198

М*

1012.16
10 10 12
1010 10

К

15В
091
077
0 61

Концентрация оксидові мас %

(5i

1,27
5,26
2,24
1,08

1,26
3,41
3.90
2.26

<5з

1,12
5,20
4 40
3,64

1.15
8,07
2 75
5,18

дСр

1,14
1 20
5 48
3 36
3 04

д

1 19
1.22

.5.61
3,28
3,08

Ошибка,
отн. %

4.20
1.60
2.31
2.38
1.31

М* - объемное соотношение нитратов церия, лантана й празеодима в растворе лропитки

Упорядник Техред М.Келемеш Коректор О. Кравцова

Замовлення 4506 Тираж Підписне
Державне патентне відомство України,

254655, ГСП, Київ-53, Львівська пл., 8

Відкрите акціонерне товариство "Патент", м. Ужгород, вул.Гагаріна, 101


