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0 引言
聚酯切片在市场中，我们经常会看到大有光、半消光

和有光等品种，这些品种都是针对聚酯切片中二氧化钛含

量不同而言的。二氧化钛称为消光剂，合成纤维由于分子

排列紧密整齐，纤维表面光滑，因而具有刺眼的光泽并呈

半透明状态，添加二氧化钛的目的是使聚酯表面对光的反

射和散射变为近似漫射而消除光泽，以制得不同消光程度

的纤维制品。但由于二氧化钛分散液中较容易混入其他电

解质等因素形成凝集粒子，还可促使聚酯降解和影响熔体

的过滤性等，另外，由于 TiO2 粒子在聚酯冷结晶过程和熔

融结晶过程中作用不同，在冷结晶过程中主要起着阻碍作

用，成核作用不明显；在聚酯熔融结晶过程中起着结晶成

核剂的作用，所以二氧化钛在聚酯冷结晶、熔融结晶过程

中对纺丝工艺及纤维质量会产生显著影响。因此，检测聚

酯切片中二氧化钛的含量对控制聚酯品质及纺丝工艺调整

具有重要意义。

1 实验
实验方法：

参照 GB/T 37632-2019 化学纤维二氧化钛测试方法，

试样在加热条件下，用浓硫酸加过氧化氢消解，四价离子

状态的钛，在强酸介质中与过氧化氢络合，用紫外分光光

度仪测定聚酯纤维中二氧化钛的含量。

2 实验条件的确定与讨论
2.1 测量波长和吸光度范围的选择

为了使测定结果有较高的灵敏度，应选择被测物质的

最大吸收波长的光作为入射光。选用这种波长的光进行检

测分析，不仅灵敏度高，而且能够减少或消除由非单色光

引起的对朗伯 - 比尔定律的偏离，本文通过波长扫描实验

得出，在 410 nnl 工作波长时，溶液吸光度最大，故实验中

采用 410 nm 作为工作波长。具体可见下图的曲线。

另外为提高测量结果的准确度，合理减小仪器测量

误差，本文通过多次实验，最终确定合适的溶液浓度和比

色皿光程，使得标准溶液和被测样品的吸光度基本上落在

0.2-0.8 的范围内。

2.2 溶液的酸度确定及影响

溶液酸度的变化，会影响显色剂的平衡浓度，从而影

响显色反应的完全程度。这由于一般金属离子 M 与显色剂

HR 反应生成的有色络合物 MR 的过程为可逆过程：

M+HR=MR+H+

可 见 溶 液 酸 度 对 显 色 反 应 的 影 响。 曾 有 资 料 介 绍

Ti( Ⅳ ) 的溶液中加人过氧化氢呈现特征的颜色，在强酸性

溶液中显红色，在稀酸或中性溶液中显橙黄色。本文采用

多次实验比对，在硫酸浓度为 0.8mol/L、1mol/L、1.5mol/L、

1.8mol/L、2mol/L 的酸度条件下进行实验，结果表明酸度太

小时，样品不易溶解，酸度太高引起检测数据偏大。为使

标准溶液与样品溶液的硫酸浓度相一致，又为了便于聚酯

纤维的溶解处理，本文采用 1.8mol/L 的硫酸浓度进行实验。

2.3 显色剂过氧化氢的用量

显色反应一般可用下式表示：

M（被测组分）+R（显色剂）=MR（有色络合物）

为了使显色反应进行完全，一般需加入过量的显色剂，

但显色剂不是越多越好，而要根据实际结果来确定显色的

用量。

在标准 GB/T14506.8.93 硅酸盐岩石化学分析方法二氧

化钛的测定中，显色剂 3% 过氧化氢的加入量为 4mL，而

标准 GB/T 37632-2019 化学纤维二氧化钛测试中，显色剂

3% 过氧化氢的加入量是 10mL，显色剂过氧化氢的加入量

对 TiO2 含量测定的影响如何？对此进行加入量（5、10、

15）mL 进行比较，结果见下表：
显色剂过氧化氢的加入量对样品 TiO2 含量测定的影响

3%H2O2 加入量 /mL TiO2 含量 /% 绝对误差 %
5 0.303 -0.001
10 0.304 0
15 0.303 -0.001

由上表可知，显色剂加入量对 TiO2 含量影响不大，绝

对差值 ±0.020% 以内，符合标准 GB/T 37632-2019 化学纤

维二氧化钛测试中 3% 过氧化氢的加入量为 10mL 时检测

重复性差值要求。

2.4 显色反应时间的确定及影响

显色反应时间与显色反应的快慢程度及生产络合物溶

液颜色的稳定状态有关，本文为确定显色反应时间，在实

验中配制一份显色溶液，从加入显色剂起计时，每隔几分

钟测一次吸光度值，结果变化不大。溶液在较长时间内均

能保持稳定状态，为此，显色时间并不是本实验的关键控

制点，一般在显色 30min 后测试。

2.5 同一样品的绝对差值比较

用同一样品配置了 3 个溶液做平行试验，绝对差值小

论聚酯切片中二氧化钛含量影响因素
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于 ±0.020%，检测结果符合 GB/T 37632-2019 化学纤维二

氧化钛测试重复性要求，数据可信，详见下表：
同一样品的绝对差值

样品 TiO2 含量（%） 绝对差值（%）
1 0.305 0.001
2 0.304 0
3 0.303 -0.001

平均值 0.304

3 结论与讨论
根据光的吸收定律，吸光度与吸光物质的含量成正

比，这是文本进行定量检测的基础，也是根据这一原理进

行展开阐述的。本文采用浓硫酸和强双氧水在加热条件下

溶解聚酯切片，用过氧化氢为显色剂，将生存的黄色络合

物 [TiO2(SO4)2]
2- 溶液，在 410nm 波长下用紫外可见分光度

计测定钛含量，并对该方法进行了一系列的改进和完善，

最终确定溶液的酸度、显色剂的用量、显色时间、测定波

长等条件。

本方法测试方便快捷，实验容易操作且经济省时，检

测结果准确可信，绝对差值在 ±0.020% 以内，完全符合

分析要求，满足生产所需。
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2.2 设备技术性能

气化炉为煤气化的核心设备，用于水煤浆的加压气化，

为合成氨生产提供粗原料气。我公司采用的气化炉为美国

GE 公司的德士古水煤浆气化专有技术。

气化炉正常工作时内部介质为 O2、H2、CO、CO2、H2O、 

H2S、N2 和炉渣，工作压力为 6.5MPa，设计压力为 7.15MPa，

燃烧室工作温度为 1350℃，激冷室工作温度均为 250℃。

技术特性表见表 1。
表 1   技术特性表

序号 项目 气化室 激冷室
1 工作压力 MPa（G） 6.5 6.5
2 设计压力 MPa（G） 7.15 7.15
3 壳体工作 / 最高温度℃ 260/427 257
4 壳体设计温度℃ 455 455
5 介质 高温煤气、熔渣 煤气、熔渣、黑水
6 液压试验压力 MPa 11.3 11.3
7 主要受压元件材料 SA387 GR11 CL2 SA387 GR11 CL2+ 堆焊 S.S
8 壳体直径（mm） Φi=2756 Φi=2756
9 壳体壁厚（mm） 88 88+6
10 腐蚀余量（mm） 6 3
11 封头壁厚（mm） 50
12 设备总长（mm） 16400
13 气化室容积（m3） ~15

14
气化室耐火

衬里主要材质

向火面砖 高铬砖，228mm
支撑砖 铬刚玉砖，200mm
隔热砖 Al2O3 空心球砖，100mm

15 容器类别 Ⅲ类（A2）

16 设备净重（t）
设备净重量（金属）132,000kg

设备炉衬重量（非金属）75,000kg

2.3 检修要点

根据近年对气化炉检修的情况，对气化炉检修的主要

内容归纳总结如下：

2.3.1 激冷室

激冷室内主要有上升管、下降管、激冷环、内环等部件，

起到给高温粗煤气降温、除灰、冷却炉渣的作用，是气化

炉检修的重要环节。主要检查以下部位：

①下降管是否冲蚀孔洞、高温变形。防止高温合成气

不经过激冷室直接进入上升管外侧，造成托砖板温度升高；

②激冷环是否冲蚀孔洞、龟裂，流道是否堵塞。可能使激

冷水直喷导致熔渣在渣口处激冷架桥堵塞渣口。也可能导

致下降管不能形成水膜而损坏；③检查内环冲蚀情况，是

否开裂。内环开裂可能导致高温气体串入炉砖与壳体之间，

使壳体烧穿；④上升管是否冲蚀孔洞、高温变形；⑤检查

合成气出口管口处积灰情况，积灰过多将影响开车投料，

容易堵塞合成气管道；⑥检查一圈托板是否有变形，变形

严重将导致托砖板脱落，造成事故；⑦检查上升管与下降

管之间支撑板及紧固螺栓情况；⑧检查上升管底部 8 条支

撑腿及螺栓紧固情况；⑨ 4 根激冷水管拆卸，检查堵塞情

况及法兰冲刷情况。

2.3.2 燃烧室

燃烧室是水煤浆与氧气化学反应的腔室，是气化炉检

修的管件部位，主要是各部位耐火砖的检查，具体如下：

①检查渣口砖及锥底砖冲刷情况并测量尺寸；②检查

筒体砖冲刷情况并测量；③检查拱顶砖各层冲刷情况并测

量尺寸；④检查炉口砖冲刷情况；⑤对各部位炉砖尺寸与

标准尺寸对比，计算各部位炉砖冲刷量，评估换砖事宜；

⑥根据检查情况编制炉砖砌筑更换方案，按照方案执行。

2.3.3 外部检查

气化炉外部检查也至关重要，关系到开车后是否泄漏、

测点等是否准确，避免由此造成停车，主要如下：

①检查炉盖法兰密封面；②检查炉盖及烧嘴紧固螺栓；

③炉体表面热藕是否有损坏；④人孔法兰密封面及紧固螺

栓情况。

3 结束语 [1]

根据近年的运行及检修经验及规律摸索，可以合理的

对气化炉运行周期及检修周期进行计划，时系统及设备运

行在最合理的周期内。水煤浆气化工艺中，确保整个系统

安全稳定运行是一个非常重要的课题。就中海石油华鹤煤

化有限公司的气化装置来说，根据单台气化炉运行情况，

合理的计划安排单台气化炉的运行周期和备炉检修周期，

提高备炉检修的质量，以便有计划地进行倒炉备炉，确保

2 开 1 备﹐是实现气化装置“安稳长满优”运行的关键所

在。
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