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Abstract: To get better materials for hydrogen isotope separation and evalute the feasibility of Pd/Al2O3 for 
TCAP (Thermal Cycling Absorption Process，TCAP), the properities of Pd/Al2O3 were tested by inductively 
coupled plasma (ICP) atomic emission spectrometer,automation surface area and pore size analyzer, field 
emission SEM and XRD instrument. And the hydrogen absorb-desorb performance of Pd/Al2O3 were also 
tested on the Sieverts device.The test results indict that the materials have better hydrogen 
absorbing-desorbing quality and have good fine resist performance on the palladium loading amount of 
45.3% (wt%),  
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摘  要: 为了获得性能优异的氢同位素分离材料，评估 Pd/Al2O3应用于 TCAP 氢同位素分离工艺的可

行性，采用电感耦合等离子体发射光谱仪、全自动比表面及孔隙度分析仪、场发射扫描电子显微镜、

XRD 衍射仪进行了样品的物性测试；在 Sieverts 装置上采用 PVT 法测试了 Pd/Al2O3的综合吸放氢性

能。测试结果表明，样品的载钯量达 45.3%（wt%），具有良好的吸放氢坪特性与动力学性能，并表现

出较强的抗粉化性能。 
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钯是迄今为止发现的氢同位素效应最大的金属，

不易被环境气体钝化，抗中毒能力强；利用氢气很容

易在较低的温度下使其活化，并且具有很好的吸-放氢

动力学特性。因此，钯被广泛应用于氢同位素分离及

纯化处理工艺中[1-2]。 

当钯被应用于氢同位素分离时，通常要将其涂

敷在多孔、疏松的载体上，这样可加快吸-放氢反应

及同位素交换的速度，有利于固相中衰变 3He 的快速

释放[3]，还可以避免钯的氢化物粉末堵塞分离柱和过

滤片。目前国内外对载钯材料的研究、应用多集中在

硅藻土和 Al2O3，其中美国萨凡纳河基地（Savannah 

River Site，SRS）将涂钯硅藻土（Pd/K）作为热循环

吸附法(Thermal Cycling Absorption Process，TCAP)

的分离材料，其载钯量约为 50%（wt%）[4-5]；法国

的 CEA/Valduc 将载钯量为 27%的 Pd/Al2O3 应用于氢

同位素分离工艺 [6]；雷强华等人制备了载钯量为

44.5%的 Pd/K，并对其综合性能进行了研究[7]。 

为了获得性能稳定的氢同位素分离材料，委托北

京化工大学制备了 Pd/Al2O3 样品。本文针对制备的

样品进行了物化性能测试和贮氢性能测试，并评估了

样品应用于 TCAP 氢同位素分离工艺的可行性。 

1 实验 

1.1 材料 

实验材料由北京化工大学提供，包括球形空白

Al2O3 样品和球形 Pd/Al2O3 样品。采用目筛对材料进

行筛选，选择粒度为 10~20 目的样品用于性能测试；

PCT 曲线测试使用的氢气为生产的高纯氢，纯度优于

99.9%。 

1.2 测试与分析 
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采用电感耦合等离子体发射光谱仪对 Pd/Al2O3 样

品的载钯量进行了测试；采用 NOVA4200e 型全自动比

表面及孔隙度分析仪，测定了空白 Al2O3 和 Pd/Al2O3

样品的比表面积、孔径分布及孔容；采用美国热电公

司生产的 system-SIX2000 型场发射扫描电子显微镜

分析了 Pd/Al2O3样品的表面显微形貌；采用丹东公司

生产的 XY-2000 型 XRD 衍射仪对材料的晶体结构进行

了分析；在 Sieverts 装置上采用 PVT 法测试了

Pd/Al2O3的吸氢 PCT 曲线、贮氢容量，并考核了材料

经过吸放氢循环后的抗粉化性能。 

2 结果与讨论 

2.1 载钯量测试 

   载钯量是衡量材料分离性能的主要参数之一：载

钯量越大，则材料的单位处理能力越大，效率越高。

电感耦合等离子体发射光谱仪测试得到 Pd/Al2O3样品

的载钯量为 45.3%（wt%）。 

法国的 F. Strzelczyk 等人[8]根据气相色谱分离方

法，专门针对 Al2O3 和硅藻土两种支撑材料进行了对

比研究。结果表明，当两种材料的载钯量相同时，由

于单位体积内的含钯量更高一些，因此 Al2O3 是比硅

藻土更有效的支撑材料。根据测试结果，制备的

Pd/Al2O3载钯量与 SRS 的 Pd/K 接近，远大于 CEA 的

同类材料，有利于该材料应用于氢同位素分离。 

2.2 比表面积、孔径分布与孔容测试 

在液氮温度下测试获得材料的氮吸附/脱附等温

线。利用吸附等温线作多点 BET 曲线，其相对压力控

制在 0.04~0.25 之间，由此获得 P/[Va（P0-P）]~P/P0

关系曲线，其中 P 为平衡压力，P0为饱和压力。通过

线性拟合得到不同样品的 P/[Va（P0-P）]~P/P0关系的

直线方程，由方程的截距和斜率可以得到 Vm与 C 常

数。按上述原理和方法得到样品的比表面积结果如下：

空白 Al2O3为 130.2m2/g，Pd/Al2O3为 92.0m2/g。 

利用样品的氮脱附曲线，得到了空白样品与载钯

样品脱附体积的孔径分布曲线，见图 1。 
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图 1 空白样品与载钯样品脱附体积的孔径分布曲线 
Fig.1 The volume dimension distributing curve of the  space sample 

and palladium coated sample 
 

2.3 显微形貌分析 

不同放大倍数下的 Pd/Al2O3样品 SEM结果如图 2

所示。图中的白色区域为未完全覆盖的基体表面，表

明钯膜较薄，暗示大部分钯进入了多孔氧化铝孔洞。

SEM 并未发现多孔氧化铝的孔洞，表明钯完全填充了

多孔氧化铝的孔洞；在较高放大倍数下观察到的钯膜

表面比较疏松，有较多孔隙存在，这将有利于材料与

氢同位素气体的快速反应以及氢同位素之间快速的同

位素交换。 
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图 2 Pd/Al2O3颗粒的显微形貌 

Fig 2 The micro shape appearance of Pd/Al2O3 paticles 
 

2.4 晶体结构分析 

Pd/Al2O3样品的 XRD 衍射结果见图 3。 
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图 3 Pd/Al2O3粉末的 XRD 衍射图谱 
Fig.3 XRD result of Pd/Al2O3 power 

 

样品的 XRD 图谱显示了钯在 20~90之间全部的

衍射峰，沿衍射角方向依次为（111）、（200）、（220）、

（311）和（222）晶面。图中未发现基体材料及其它

杂质的衍射峰，表明基体很可能是无定形结构的，这

有利于基体与钯之间的非结构性结合，因此有利于缓

减材料的粉化。XRD 衍射分析未发现杂质峰，表明制

备的材料纯度较高，还原步骤进行比较完全，而且在

制备过程中没有其它杂质相。  

2.5 吸氢 PCT 曲线 

实验测定了材料的吸氢 PCT 曲线和吸放氢动力

学曲线，结果见图 4、图 5。 

由图4、图5，制备的Pd/Al2O3坪特性良好，室温

饱和吸氢量为PdH0.75；氢能与钯在常温下进行快速的

反应，在1分钟内基本达到平衡。 

2.6 吸放氢循环考核实验 

实验采用冷热风机实现吸放氢过程中的冷热循

环，测定了材料经过 2000 次循环后的粒度变化。循环

实验前，经筛分后选择的材料粒径范围为 10～20 目；

循环后，钯吸放氢导致的粉化掉皮，使得样品出现了

粒径分布：10～20 目范围内的质量百分率降为

96.96%，20～30 目为 2.29%，30～40 目为 0.46%，大

于 40 目为 0.29%。由此可见，材料虽然出现了一定的

粉化，但粉化比率很低，表明制备的 Pd/Al2O3表现出

了较好的抗粉化效应。实验前后的样品实物照片见图

6。 
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图 4 Pd/Al2O3的吸氢 PCT 曲线 

Fig.4 Hydrogen absorb PCT curve of Pd/Al2O3 
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图 5 Pd/Al2O3的吸/放氢动力学曲线 

Fig.5 Hydrogena absobing-desrobing dynamics curve of Pd/Al2O3 

 
 

 

图 6 样品吸放氢循环前（左图）后的实物对比 

Fig.6 Contrast of the sample before and after the recyling of hydrogena absobing-desrobing 

 

3 结论 

通过本文的研究，可以得出以下结论： 

1） 制备的 Pd/Al2O3样品载钯量为 45.3%（wt%），

杂质含量较低，载体为无定型结构； 

2）制备的 Pd/Al2O3坪特性与吸放氢动力学效应良

好，样品吸放氢在 1 分钟内基本达到平衡； 
3）样品具有良好的抗粉化性能，经 2000 次冷热循

环后，样品粒径小于 20 目的质量百分率为 3.04%。 
   目前，制备的 Pd/Al2O3 已经装填于 TCAP 分离柱

作为氢同位素分离材料，有关的氢同位素分离工艺实
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验正在进行中。 
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