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(57)摘要

本发明公开了一种在AFI磷酸铝分子筛膜上

负载贵金属钯的合成工艺，所述合成工艺包括以

下步骤：合成AFI磷酸铝分子筛膜；在AFI磷酸铝

分子筛膜上负载贵金属钯。本发明的有益效果

为：本发明所述合成工艺在反应过程中，PdCl2渗

透到AFI磷酸铝分子筛膜的孔道内，降低了PdCl2

表面的自由能，即阻止了在AFI磷酸铝分子筛膜

上负载贵金属钯在催化过程中发生烧结、催化剂

活性降低的现象发生，保证了PdCl2本身的催化

活性；因AFI磷酸铝分子筛膜在引入杂原子后，其

离子交换能力增强，使得其催化活性也大大地增

强，即本发明所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载

贵金属钯不仅保证了PdCl2本身的催化性能不被

降低，而且增强了其催化性能，进而降低了在实

际生产中贵金属Pd的应用，节省了生产成本。
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1.一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征在于，包括以下步

骤：

(1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

(2)在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯。

2.根据权利要求1所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，步骤(1)中，AFI磷酸铝分子筛膜的合成工艺，包括以下步骤：

a、向反应器中加入磷酸、水、拟薄水铝石，混合搅拌均匀，得反应液；

b、向反应液中加入三乙胺，并混合搅拌均匀，得混合液；

c、将铝片置于混合液中，进行晶化；

d、晶化反应结束后，在550－650℃的温度下灼烧5.5－6.5h，得AFI磷酸铝分子筛膜。

3.根据权利要求2所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，步骤a中，磷酸、水、拟薄水铝石的质量比为：1.8：14：1。

4.根据权利要求2所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，步骤b中，所加三乙胺的质量与拟薄水铝石的质量比为1.2：1。

5.根据权利要求2所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，步骤c中，所述晶化为在180－200℃的条件下，晶化18－22h。

6.根据权利要求1所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，步骤(2)中，在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的工艺为：将PdCl2加入弱碱性溶

液中，混合搅拌均匀，使PdCl2充分溶解，将AFI磷酸铝分子筛膜浸没于溶有PdCl2的弱碱性溶

液中进行反应，待反应结束后，取出AFI磷酸铝分子筛膜，并进行灼烧，得所述在AFI磷酸铝

分子筛膜上负载贵金属钯。

7.根据权利要求6所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，所述弱碱性溶液为氨水，所述弱碱性溶液的pH值为7－8。

8.根据权利要求6所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，所述PdCl2与弱碱性溶液的重量比为：0.1－0.2：10。

9.根据权利要求6所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特征

在于，AFI磷酸铝分子筛膜与溶有PdCl2的弱碱性溶液反应的时间为2－3h。

10.根据权利要求6所述一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，其特

征在于，灼烧的温度为500－600℃，时间为4.5－5.5h。
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一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺

技术领域

[0001] 本发明涉及催化剂技术领域，具体涉及一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属

钯的合成工艺。

背景技术

[0002] AFI型分子筛晶体具有独特的平行一维孔道结构，在磷酸铝分子筛系列里备受关

注。这种分子筛的孔道是十二圆环结构，孔径大小为7.3A，与芳香烃的分子大小相近，故具

有较好的吸附性能；AFI型分子筛具有十分良好的水热稳定性，在600℃、含20％水蒸气的环

境中，骨架不会产生变形，并且具有优越的热稳定性，在1000℃的温度下其晶体结构仍可保

持完整；而且在引入杂原子后，表面酸性增强，离子交换能力增强，使得其催化活性大大增

强，

[0003] 过度金属纳米粒子因表面存在大量未配位的原子而可以催化很多化学反应，但过

度金属纳米粒子在实际催化反应过程中会发生烧结，因粒子表面自由能会随着粒子粒径的

变小而增大，所以在反应中，纳米粒子会聚集在一起结成团状物，使表面积降低、催化活性

降低，在工业生产中造成损失。

[0004] 将AFI型分子筛与过度金属纳米粒子结合避免纳米粒子烧结的合成工艺未见报

道，而将AFI型分子筛与过度金属纳米粒子结合，可制备出具有较高稳定性和活性的负载金

属催化剂，进而降低工业应用贵金属的含量，提高贵金属的利用率降低生产成本，此合成工

艺所形成的双功能型催化剂具有很高的应用前景。

发明内容

[0005] 本发明的目的是提供一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，从

而降低贵金属钯作为催化剂进行催化反应时，出现烧结、催化活性降低的现象。

[0006] 一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，包括以下步骤：

[0007] (1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

[0008] (2)在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯。

[0009] 进一步地，步骤(1)中，AFI磷酸铝分子筛膜的合成工艺，包括以下步骤：

[0010] a、向反应器中加入磷酸、水、拟薄水铝石，混合搅拌均匀，得反应液；

[0011] b、向反应液中加入三乙胺，并混合搅拌均匀，得混合液；

[0012] c、将铝片置于混合液中，进行晶化；

[0013] d、晶化反应结束后，在550－650℃的温度下灼烧5.5－6.5h，得AFI磷酸铝分子筛

膜。

[0014] 进一步地，步骤a中，磷酸、水、拟薄水铝石的质量比为：1.8：14：1。

[0015] 进一步地，步骤b中，所加三乙胺的质量与拟薄水铝石的质量比为1.2：1。

[0016] 进一步地，步骤c中，所述晶化为在180－200℃的条件下，晶化18－22h。

[0017] 拟薄水铝石为无毒、无味、无臭、白色胶状体或粉末，晶相纯度高、胶溶性能好、粘
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结性强，具有比表面高、孔容大等特点，其含水态为触变性凝胶。是合成磷铝分子筛及杂原

子磷铝分子筛的首选铝源。对于合成磷铝分子筛及杂原子磷铝系列分子筛来说，最好在加

入磷源和铝源的同时伴随着氧源的加入，而一般铝盐的铝原子上没有连接氧原子，若用它

做铝源，则很难或得足够的氧源，所以一般情况下不用铝盐，考虑到反应混合物均匀分散的

要求，加入的铝源最好能溶于弱酸或中等强度的酸溶液中，而三氧化二铝或氢氧化铝只溶

于强酸或强碱溶液中不利于反应混合物的分散，不太合适做铝源，而拟薄水铝石可以满足

氧源和反应混合均匀分散的要求，是实验首选的铝源。

[0018] 进一步地，步骤(2)中，在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的工艺为：将PdCl2

加入弱碱性溶液中，混合搅拌均匀，使PdCl2充分溶解，将AFI磷酸铝分子筛膜浸没于溶有

PdCl2的弱碱性溶液中进行反应，待反应结束后，取出AFI磷酸铝分子筛膜，并进行灼烧，得

所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯。

[0019] 进一步地，所述弱碱性溶液为氨水，所述弱碱性溶液的pH值为7－8。因分子筛在强

酸或强碱环境中结构会被破坏，故溶解PdCl2的溶液不可以是强酸或强碱溶液，所以选择氨

水，且pH不能高于8。

[0020] 进一步地，所述PdCl2与弱碱性溶液的重量比为：0.1－0.2：10。

[0021] 进一步地，AFI磷酸铝分子筛膜与溶有PdCl2的弱碱性溶液反应的时间为2－3h。将

PdCl2溶解在氨水中形成盐溶液，然后将AFI磷酸铝分子筛膜浸没于盐溶液中，这时PdCl2会

渗透到AFI磷酸铝分子筛膜的孔道内，再经干燥、灼烧还原即可获得在AFI磷酸铝分子筛膜

上负载贵金属钯。

[0022] 进一步地，灼烧的温度为500－600℃，时间为4.5－5.5h。

[0023] 本发明的有益效果为：本发明所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成

工艺所使用的原料AFI型分子筛晶体具有独特的孔道结构，而在反应过程中，PdCl2渗透到

AFI磷酸铝分子筛膜的孔道内，降低了PdCl2表面的自由能，即阻止了在AFI磷酸铝分子筛膜

上负载贵金属钯在催化过程中发生烧结、催化剂活性降低的现象发生，保证了PdCl2本身的

催化活性；因AFI磷酸铝分子筛膜在引入杂原子后，其离子交换能力增强，使得其催化活性

也大大地增强，即本发明所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯不仅保证了PdCl2本身

的催化性能不被降低，而且增强了其催化性能，进而降低了在实际生产中贵金属Pd的应用，

节省了生产成本。

具体实施方式

[0024] 实施例一

[0025] 一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，包括以下步骤：

[0026] (1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

[0027] (2)在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯。

[0028] 实施例二

[0029] 一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，包括以下步骤：

[0030] (1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

[0031] 向反应器中加入磷酸、水、拟薄水铝石并混合搅拌均匀，得反应液；向反应液中加

入三乙胺，并混合搅拌均匀，得混合液；将铝片置于混合液中，进行晶化；待晶化反应结束
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后，在550℃的温度下灼烧5.5h，得AFI磷酸铝分子筛膜。

[0032] (2)将PdCl2加入弱碱性溶液中，混合搅拌均匀，使PdCl2充分溶解，将AFI磷酸铝分

子筛膜浸没于溶有PdCl2的弱碱性溶液中进行反应，待反应结束后，取出AFI磷酸铝分子筛

膜，并进行灼烧，得所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯。

[0033] 实施例三

[0034] 一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，包括以下步骤：

[0035] (1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

[0036] 向反应器中加入质量比为1.8：14：1的磷酸、水、拟薄水铝石并混合搅拌均匀，得反

应液；向反应液中加入与拟薄水铝石质量比为1.2：1的三乙胺，并混合搅拌均匀，得混合液；

将铝片置于混合液中，在180℃的条件下晶化18h；待晶化反应结束后，在550℃的温度下灼

烧5.5h，得AFI磷酸铝分子筛膜。

[0037] (2)将PdCl2加入pH值为7.5氨水溶液中，且PdCl2与氨水溶液的重量比为：0.1：10

(因分子筛在强酸或强碱环境中结构会被破坏，故溶解PdCl2的溶液不可以是强酸或强碱溶

液，所以选择氨水，且pH不能高于8)混合搅拌均匀，使PdCl2充分溶解，将AFI磷酸铝分子筛

膜浸没于溶有PdCl2的弱碱性溶液中进行反应，待反应2h后(将PdCl2溶解在氨水中形成盐溶

液，然后将AFI磷酸铝分子筛膜浸没于盐溶液中，这时PdCl2会渗透到AFI磷酸铝分子筛膜的

孔道内，再经干燥、灼烧还原即可获得在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯)，取出AFI磷

酸铝分子筛膜，在温度为500℃的条件下灼烧4.5h，得所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵

金属钯。

[0038] 实施例四

[0039] 一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，包括以下步骤：

[0040] (1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

[0041] 向反应器中加入质量比为1.8：14：1的磷酸、水、拟薄水铝石并混合搅拌均匀，得反

应液；向反应液中加入与拟薄水铝石质量比为1.2：1的三乙胺，并混合搅拌均匀，得混合液；

将铝片置于混合液中，在190℃的条件下晶化20h；待晶化反应结束后，在600℃的温度下灼

烧6h，得AFI磷酸铝分子筛膜。

[0042] (2)将PdCl2加入pH值为7.8的氨水溶液中，且PdCl2与氨水溶液的重量比为：0.15：

10(因分子筛在强酸或强碱环境中结构会被破坏，故溶解PdCl2的溶液不可以是强酸或强碱

溶液，所以选择氨水，且pH不能高于8)混合搅拌均匀，使PdCl2充分溶解，将AFI磷酸铝分子

筛膜浸没于溶有PdCl2的弱碱性溶液中进行反应，待反应2.5h后(将PdCl2溶解在氨水中形成

盐溶液，然后将AFI磷酸铝分子筛膜浸没于盐溶液中，这时PdCl2会渗透到AFI磷酸铝分子筛

膜的孔道内，再经干燥、灼烧还原即可获得在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯)，取出

AFI磷酸铝分子筛膜，在温度为550℃的条件下灼烧5h，得所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载

贵金属钯。

[0043] 实施例五

[0044] 一种在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯的合成工艺，包括以下步骤：

[0045] (1)合成AFI磷酸铝分子筛膜；

[0046] 向反应器中加入质量比为1.8：14：1的磷酸、水、拟薄水铝石并混合搅拌均匀，得反

应液；向反应液中加入与拟薄水铝石质量比为1.2：1的三乙胺，并混合搅拌均匀，得混合液；
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将铝片置于混合液中，在200℃的条件下晶化22h；待晶化反应结束后，在650℃的温度下灼

烧6.5h，得AFI磷酸铝分子筛膜。

[0047] (2)将PdCl2加入pH值为8的氨水溶液中，且PdCl2与氨水溶液的重量比为：0.2：10

(因分子筛在强酸或强碱环境中结构会被破坏，故溶解PdCl2的溶液不可以是强酸或强碱溶

液，所以选择氨水，且pH不能高于8)混合搅拌均匀，使PdCl2充分溶解，将AFI磷酸铝分子筛

膜浸没于溶有PdCl2的弱碱性溶液中进行反应，待反应3h后(将PdCl2溶解在氨水中形成盐溶

液，然后将AFI磷酸铝分子筛膜浸没于盐溶液中，这时PdCl2会渗透到AFI磷酸铝分子筛膜的

孔道内，再经干燥、灼烧还原即可获得在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵金属钯)，取出AFI磷

酸铝分子筛膜，在温度为600℃的条件下灼烧5.5h，得所述在AFI磷酸铝分子筛膜上负载贵

金属钯。

[0048] 本发明不局限于上述最佳实施方式，任何人在本发明的启示下都可得出其他各种

形式的产品，但不论在其细节上作任何变化，凡是具有与本申请相同或相近似的技术方案，

均落在本发明的保护范围之内。
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