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催化剂研究是化学研究领域中一个非常庞大且重要的研究方向。在研发催

化剂过程中，表征催化剂性能尤其是在线定性定量表征催化剂性能对催化剂研发

具有非常大的帮助。目前，对催化剂性能表征方法有很多，但大多数都是离线表

征抑或是单独定性或定量表征，不能直接全面的反应出催化剂性能。

基于这些问题，在长期的实验摸索中，开发出了使用热裂解仪模拟热催化

裂解环境，在线催化裂解含有催化剂的大分子化合物的新方法。在裂解仪的高温

作用下大分子化合物被催化裂解为小分子气体。这些小分子气体随即被载气推入

质谱仪进行检测，得到一张随裂解仪温度变化的总离子流图（TIC）。通过分析

总离子流图强弱变化趋势可以得出大分子化合物在不同温度下催化裂解的效果。

这种分析方法被称为 EGA-MS分析模式。

为了进一步对大分子裂解产物进行定性分析，鉴定出每种裂解产物的化学

结构，可以把裂解仪设定为固定裂解温度和裂解时间。含有催化剂的大分子化合

物经过固定温度和时间裂解后产生的小分子气体被载气推入气相色谱进行分离，

经过气相色谱分离出的每一个组分随即进入质谱仪进行分子量检测并进行标准

谱图库检索确定每个组分的化学结构，而且还可以通过对总离子流图（TIC）的

积分，确定每个裂解组分的含量。这种分析方法被称为 PY-GC-MS分析模式。

利用热裂解-气相色谱质谱联用仪的 EGA-MS 和 PY-GC-MS 两种分析模式

可以实现对催化剂热催化性能的在线定性定量分析。

1．仪器、试剂和分析条件

本实验使用热理解仪为Frontier LAB公司EGA/PY-3030D型热裂解仪,质谱仪

为日本岛津公司GCMS-QP2010 Ultra气相色谱质谱联用仪，载气为氦气（纯度

99.999%）。被测催化剂为本单位胶体界面实验室合成的金属基催化剂，被催化裂

解样品为该实验室送来的油页岩样品。

热理解仪分析条件及相应气质联用仪分析条件：
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1、EGA模式:从55℃起始,以10℃/min升温到105℃,保持2 h;然后以10℃/min

降温到55℃;再从55℃起始,以10℃/min升温到1000℃。对应的气质联用仪分析

条件为：使用Ultra ALLOY EGATube不锈钢色谱柱，全部分析过程为恒温300℃，

柱前压80 KPa，柱流量0.82 ml/min，分流比1/10，气相色谱仪进样口和质谱仪接

口温度均为300℃，激发电子能量70 eV，检测质量数: 10-650 Da。

2、PY模式：a、把裂解仪温度设置为450℃，裂解时间6 s对样品进行裂解，

裂解后把剩余样品转移到常温区。产生的裂解产物进行气质联用分析。b、把裂

解仪温度设置为585℃，裂解时间6s对样品进行裂解。产生的裂解产物进行气质

联用分析。气质联用仪分析条件为：使用DB-5ms毛细管色谱柱分析，柱前压80

KPa恒压模式，分流模式（分流比：1/10），进样口温度250℃，色谱柱升温程序

为：50℃起始保持5 min，以3℃/min升到250℃保持20 min，激发电子能量70 eV，

检测质量数：10-650 Da。

2.结果与讨论

被测样品为本所胶体界面实验室合成的金属基催化剂样品（见图1）。该催化

剂能够在高温状态下把长链烷烃样品催化裂解为短链烷烃。利用这种性质可以把

油页岩（见图2）中大量含有的长链烷烃催化裂解为短链烷烃提高烷烃的流动性，

从而大大提高油页岩中石油的产量。为了检测催化剂催化裂解油页岩中长链烷烃

的效率，把催化剂与油页岩粉末按照1:10的比例均匀混合后放入热裂解-气相色

谱质谱联用仪中进行分析。

图1、金属基微/纳米催化材料SEM图片



图2、油页岩照片

首先，使用EGA-MS模式进行分析，得到了随裂解温度变化的质谱总离子流

图（见图3）。图中红色和黑色曲线分别为相同油页岩样品加入催化剂和不加催化

剂得到的总离子流图。通过对比总离子流图中色谱峰的强弱，可以清楚的看出加

入催化剂的油页岩样品产生了更强的总离子信号，即催化剂对长链烷烃有热催化

效果，油页岩中的大分子烷烃化合物被催化裂解成了小分子化合物继而被气质联

用仪检测。

图3、EGA-MS总离子流图

其次，为了进一步确认裂解产物的具体组成成分。选取离子信号最强处1点

和离子信号消失后2点的裂解温度为裂解温度点，对催化剂油页岩混合样品做

PY-GC-MS 模式分析，得到了固定温度点裂解组分总离子图（见图4）。然后，

对总离子流图中每一个色谱峰做进一步质谱分析和标准谱图库检索后发现，绝大

部分组分为烷烃类物质。由此可见，金属基催化剂可以在高温状态下把长链烷烃

样品催化裂解为小分子烷烃样品。从而降低烷烃的沸点增强烷烃的流动性，提高

1（450℃）

2（585℃）



油页岩中石油的产量。

图4、A是温度点1总离子流图; B是温度点2总离子流图

3.结论

热裂解-气相色谱质谱联用仪能够应用于热催化裂解催化剂性能的表征。通

过对合成出的系列催化剂样品的分析，可以优化遴选出热催化裂解效果最好的催

化剂。另外，使用此方法还能在线定量定性鉴定裂解产物的含量及结构。
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