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ВЛИЯНИЕ ПРИРОДЫ УГЛЕРОДНОГО НОСИТЕЛЯ НА ЭЛЕКТРОННЫЕ  
И СТРУКТУРНЫЕ СВОЙСТВА НАНЕСЕННОГО ПАЛЛАДИЯ

Аннотация. Исследовано влияние углеродного носителя на электронные и структурные характеристики пал-
ладия в композитах Pd/С на основе волокнистых носителей карбопон и бусофит и гранулированного материала 
сибунит. С применением методов АЭС-ИСП (атомно-эмиссионная спектроскопия с индуктивно связанной плаз-
мой), РФЭС (рентгеновская фотоэлектронная спектроскопия), ПЭМ (просвечивающая электронная микроскопия)  
и EXAFS/XANES-спектроскопии изучены физико-химические свойства как носителей, так и образцов Pd/С. В пал-
ладийсодержащих композитах металл обнаружен в виде двух нанофаз: поверхностная фаза PdO и высокодисперсная 
металлическая Pd0 нанофаза со средним размером частиц 1,7, 1,9 и 2,2 нм соответственно для сибунита, бусофита  
и карбопона. Различия в поверхностных отношениях Pd2+/Pd0 для исследуемых систем связаны с различиями  
в количестве и типе функциональных групп на поверхности углеродных материалов, а также с их разной удельной  
поверхностью.
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INFLUENCE OF CARBON SUPPORT АСTION ON THE DEPOSITED PALLADIUM ELECTRONIC  
AND STRUCTURAL CHARACTERISTICS

Abstract. The structural characteristics and electronic state of palladium deposited on carbon fiber materials (Busofit, 
Carbopon) and the carbon composite Sibunit were studied. The study of supports and Pd/C composites by modern 
instrumental methods (AES-ICP, TEM, EXAFS- and X-ray photoelectron spectroscopy) showed two nanosized phases  
of the metal component in all the 1% Pd/C samples studied: the oxidized surface phase of PdO and the clusters of metallic 
palladium with average particle size of 1.7, 1.9 and 2.2 nm, for Sibunit, Busofit and Carbopon, respectively. Differences 
in the values of the Pd2+/Pd0 surface ratio for the systems under investigation can be related to the different quantity and type 
of functional groups on the surface of carbon materials, as well as to their different specific surface area.
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Введение. Широкое применение активированных углеродных материалов в качестве носите-
ля для катализаторов связано с двумя важными характеристиками: большой удельной поверхно-
стью и химической инертностью, особенно в среде сильных кислот и оснований.1

Углеродные носители обладают высокой механической прочностью, электрической и терми-
ческой проводимостью. Они считаются экономичными и экологичными, так как для возврата 
благородного металла может быть использовано обычное сжигание материала, в результате ко-
торого образуется минимальное количество твердых отходов в виде золы [1, 2]. 

В качестве носителей катализаторов для процессов гетерогенного катализа известны раз-
новидности гранулированных пористых углеродных материалов, выпускаемые под общим на-
званием «сибунит» [3, 4]. Уникальные свойства сибунита способствовали разработке широкого  
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спектра высокоселективных катализаторов гидрирования органических соединений типа «пал-
ладий на угле» [5, 6]. 

В последние годы опубликован ряд работ, в которых рассматривается использование волок-
нистых углеродных материалов в качестве носителей для приготовления эффективных нанесен-
ных катализаторов окислительно-восстановительных реакций гидрирования-дегидрирования 
[7–9], низкотемпературного окисления СО [10–12].

Углеродные волокнистые материалы имеют ряд преимуществ перед традиционными не-
органическими и углеродными гранулированными носителями. Для волокнистых материалов 
вследствие малого диаметра волокон (5–10 мкм, что примерно на два порядка меньше диаметра 
гранулы) характерна более высокая скорость процессов массопереноса и, как следствие, высокая 
скорость адсорбции-десорбции и химической реакции вплоть до установления термодинамиче-
ского равновесия. 

Оценка влияния углеродного носителя на электронное состояние металла и его структурные 
характеристики является сложной задачей прежде всего из-за разнообразия свойств (текстурные 
характеристики, элементный состав) активированного углерода, определяемых природой ис-
ходного материала и условиями синтеза. Кроме того, активированный углерод имеет различные 
кислотно-основные кислородсодержащие группы на поверхности, которые определяют многие 
из его химических свойств [13]. Традиционные методы малопригодны для применения в этих 
системах: ИК-спектроскопия адсорбированного СО ограничивается высокой спектральной по-
глощающей способностью углерода, в то время как температурно-программируемая десорбция 
Н2 и СО маскируется реакциями разложения углерода и газификации. 

Для определения электронного состояния металла в образцах Me/С целесообразно исполь-
зовать рентгеновскую фотоэлектронную спектроскопию. В частности, электронные свойства 
палладия могут быть оценены энергией связи 3d5/2 уровня палладия, которая имеет тенденцию 
смещаться к более высоким значениям, когда металлический кластер электрондефицитный [14]. 
Методами XAFS (XANES/EXAFS) могут быть получены данные о параметрах локальной атом-
ной структуры, межатомных расстояниях и координационных числах, определено состояние ме-
талла в активном компоненте. Так, с применением метода EXAFS показано, что взаимодействие 
металл–носитель для наночастиц палладия на поверхности углерода заключается в образовании 
связей Pd-C в месте контакта небольших (1,5 нм) частиц палладия с носителем. Отмечается, что 
такое взаимодействие способствует стабилизации наночастиц металла на поверхности углерод-
ных волокон в высокодисперсном состоянии [15]. 

Целью данной работы являлось исследование влияния природы углеродных носителей – ме-
зопористого гранулированного углеродного композита cибунит и активированных углеродных 
волокнистых материалов бусофит и карбопон – на структурные свойства и электронное состоя-
ние нанесенного металла в системах Pd/C. При характеристике природы углеродного носителя 
были рассмотрены текстурные параметры, элементный состав и кислотно-основные свойства. 
Для определения электронного состояния и локального окружения палладия использовались 
методы XAFS и РФЭС. 

Экспериментальная часть. В качестве носителей использовали активированную углерод-
ную ткань бусофит, активированный нетканый материал карбопон, а также углеродный компо-
зит cибунит (табл. 1, 2).

Т а б л и ц а  1.  Текстурные характеристики углеродных носителей

T a b l e  1.  Textural characteristics of carbon supports

Углеродный  
носитель

Удельная поверхность (БЭТ), м2/г Объем  
микропор,  

см3/г

dБЭТ,  
Å

Объем пор без микро-
пор, см3/г

Предельный объем  
сорбционного  
пространства  

по парам бензола, см3/г
SБЭТ, 

общая
SБЭТ,  

микропоры
SБЭТ,  

без микропор

Бусофит 1 202 989 213 0,494 15 0,156 0,650
Карбопон 853 651 202 0,324 15 0,196 0,520
Сибунит 325 0 325 – 67 0,542 –
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Т а б л и ц а  2.  Элементный состав и обменная емкость углеродных носителей

T a b l e  2.  Elemental composition and exchange capacity of carbon supports

Углеродный 
носитель

Обменная емкость, ммоль/г Элементный состав, мас.%

Основные 
группы

Кислотные группы
С Н S N Орассч

Мольное  
соотношение Н/СКарбоксильные Лактонные Фенольные

Бусофит 0,31 0,00 0,08 0,20 95,4 1,1 0,2 0,3 3,0 0,138
Карбопон 0,36 0,00 0,08 0,10 90,7 1,3 0,0 0,3 7,7 0,172
Сибунит 0,00 0,00 0,00 0,16 99,3 0,3 0,1 0,0 0,3 0,036

Сибунит был приготовлен путем пиролитического уплотнения гранулированного нанодис-
персного глобулярного углерода с последующей парогазовой активацией [4]. Волокнистые угле-
родные материалы получены на ОАО «СветлогорскХимволокно» (Беларусь) посредством карбо-
низации вискозных волокон при 650–700 °C с последующей активацией паром при 750 °C. Си-
бунит (фракция 0,4–0,8 мм) и волокнистые углеродные материалы (диаметр волокон 5–10 мкм) 
предварительно отмывали дистиллированной водой и сушили 3 ч при 120 °C.

Для приготовления образцов Pd/С использовали водный раствор палладийхлористоводород-
ной кислоты (H2PdCl4, СPd – 3,9 мг/мл), который был получен путем растворения твердого PdCl2 
в 0,5 M HCl. Композиты 1 % Pd/бусофит и 1 % Pd/карбопон были приготовлены методом ионно-
го (анионного) обмена. Нанесение платиноидного прекурсора ионным обменом осуществлялось 
следующим образом: 4 г углеродного волокнистого материала, измельченного в виде кусочков 
диаметром примерно 0,5 см (для карбопона) или отрезков нитей длиной 5–7 см (для бусофита), 
загружали в 200 мл 0,1 н водного раствора HCl и выдерживали в течение 2 ч. Точный объем рас-
твора Н2PdCl4 в расчете на 1 мас.% Pd в образце, равный 10,3 мл, вводили в 100 мл 0,1 н водного 
раствора HCl. После тщательного перемешивания раствор переносили в бюретку и начинали 
медленно добавлять его к интенсивно перемешиваемой суспензии углеродного волокнистого ма-
териала со скоростью ~ 3 мл/мин. После завершения титрования оставляли суспензию на ночь. 
Затем отделяли маточный раствор от углеродного волокнистого материала фильтрованием на 
воронке Бюхнера с помощью водоструйного насоса. Маточный раствор собирали для анализа. 
Углеродный волокнистый материал промывали 2 л дистиллированной воды до отсутствия сле-
дов Сl– по АgNO3. Далее отбирали аликвоту (300 мл) из промывных вод, упаривали до 30–40 мл, 
доводили до 50 мл и анализировали на содержание Pd2+.

Углеродный волокнистый материал с нанесенным палладием сушили при 40 °С в шкафу 
с принудительной вентиляцией воздуха в течение 4 ч. Далее образцы помещали в кварцевый 
проточный реактор, продували током гелия в течение 15–20 мин при комнатной температуре, 
повышали температуру до 200 °С и выдерживали при этой температуре в течение 1 ч. Затем ох-
лаждали композитные материалы в токе гелия до 50 °С. Далее подключали водород, поднимали 
температуру до 300 °С и выдерживали образец 2 ч в токе Н2. Образцы отдували в токе гелия  
в течение 20–30 мин при 300 °С и охлаждали в инертной среде до комнатной температуры, после 
чего переносили в герметичные стеклянные емкости и хранили без доступа воздуха. 

Образцы 1 % Pd/сибунит были синтезированы пропиткой носителя водными растворами 
H2PdCl4, поскольку ввести анионным обменом платиноид из Н2PdCl4 не представляется возмож-
ным из-за отсутствия основных (анионообменных, определяемых по количеству адсорбирован-
ного 0,05 н HCl) центров (см. табл. 2). Навеску сибунита массой 4 г помещали в выпарительную 
чашку, смачивали дистиллированной водой и при интенсивном перемешивании углеродного но-
сителя начинали добавлять по каплям точный объем раствора Н2PdCl4, равный 10,3 мл, в расчете 
на 1 мас.% Pd в образце. После завершения титрования чашку с носителем выдерживали еще 1 ч  
при комнатной температуре, затем отбирали аликвоту объемом 0,1 мл для последующего ана- 
лиза на остаточное содержание H2PdCl4 в пропиточном растворе. Далее избыточный раствор  
над сибунитом упаривали на кипящей водяной бане, сушили при 40 °С в шкафу с принудитель-
ной вентиляцией воздуха в течение 4 ч и активировали по описанной выше методике (для образцов 
на основе карбопона и бусофита). 
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Пористую структуру и определение удельной поверхности углеродных материалов иссле-
довали методом низкотемпературной адсорбции N2 на универсальном анализаторе NOVA 2200 
(Quantachrome, США). Элементный состав углеродных носителей определяли на CHNS анали-
заторе Vario MICRO cube (ElementаrGmbH, Германия). Перед анализом образцы сушили при 
105 °C в течение 1 ч.

Для определения обменной емкости углеродных носителей использовалось титрование по 
Боэму [16, 17], при котором определяется количество кислот и оснований, затраченных на ней-
трализацию соответствующих групп носителя. В качестве реагентов использовались водные 
растворы 0,05 M HCl, 0,05 M NaOH, 0,05 M NaHCO3 и 0,05 M Na2CO3. Количество основных 
групп определяли по количеству HCl, адсорбированного носителем. 

При расчете количества кислотных групп исходили из того [17], что при обработке углерод-
ных материалов раствором гидроксида натрия раскрываются лактонные циклы (с образованием 
гидроксильных и карбоксильных групп), а также нейтрализуются карбоксильные и фенольные 
гидроксильные группы. При обработке раствором карбоната натрия нейтрализуются карбок-
сильные и лактонные группы, при обработке раствором гидрокарбоната натрия – карбоксильные 
группы; содержание фенольных гидроксигрупп рассчитывали по разнице между общим содер-
жанием функциональных групп, полученным из результатов обработки навески пробы раство-
ром гидроксида натрия, и суммарным содержанием карбоксильных и лактонных групп. Для того 
чтобы избежать влияния возможного растворения атмосферного СО2 на результаты анализа, все 
растворы готовили непосредственно перед титрованием.

Содержание Pd (II) в свежеприготовленном растворе, растворах после ионного обмена, про-
питки и в промывных водах определяли на атомно-эмиссионном спектрометре с индуктивно 
связанной плазмой (АЭС ИСП) Vista Pro (Varian).

Исследования методом просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ) выполнены с ис-
пользованием микроскопа JEM-2010 фирмы JEOL (Япония). Ускоряющее напряжение составля-
ло 200 кэВ, разрешение – 0,14 нм.

Спектры XANES (Pd K-край) и EXAFS для всех образцов снимали на EXAFS-спектрометре  
по методике «на пропускание» при энергии электронов 2 ГэВ и среднем токе в накопителе  
во время измерения 80 mA. В качестве монохроматора использовали разрезной моноблочный 
кристалл-монохроматор Si (111). Для регистрации рентгеновского излучения применяли иониза-
ционные камеры и флюоресцентный детектор (сцинтиллятор + ФЭУ). Образец готовили в виде 
таблеток так, чтобы скачок поглощения на краю составлял ~ 0,5 отн. ед. [18, 19].

Спектры РФЭС были записаны на фотоэлектронном спектрометре фирмы SPECS (Герма-
ния), оборудованном полусферическим анализатором энергий PHOIBOS-150, с использованием 
немонохроматизированного излучения MgKα (hn = 1253,6 эВ, 200 Вт). Шкала энергий связи (Есв) 
была предварительно откалибрована по положению пиков остовных уровней Au4f7/2 (84,0 эВ)  
и Cu2p3/2 (932,67 эВ). Образец наносили на двусторонний проводящий скотч. Для калибровки ис-
пользовали линию Cls (284,5 эВ) от углерода, присутствующего в образцах в качестве носителя. 
Кроме обзорных фотоэлектронных спектров дополнительно были записаны узкие спектральные 
регионы Cls, Pd3d и Cl2p. Обзорные спектры записывали при энергии пропускания анализато-
ра – 50 эВ, отдельные спектральные районы – 10 эВ. Поверхностное соотношение концентра-
ций атомов рассчитывали из интегральных интенсивностей пиков, учитывая соответствующие 
атомные чувствительности [20].

Результаты и их обсуждение. Физико-химические характеристики выбранных углеродных 
носителей представлены в табл. 1 и 2. Бусофит и карбопон – углеволокнистые материалы с вы-
сокой удельной поверхностью и преобладанием микропор (~ 15 Å); сибунит – гранулированный 
мезопористый носитель со средним размером пор 67 Å. Сибунит содержит небольшое количе-
ство водорода (мольное соотношение Н/С составляет 0,036) и состоит из нанодисперсного угле-
рода и низкотемпературного пироуглерода [4]. Волокнистые углеродные материалы относятся 
к так называемым гидрогенизованным углеродам, которые содержат большие количества водо-
рода и аморфного углерода (мольное соотношение Н/С для бусофита и карбопона 0,138 и 0,172 
соответственно). Карбопон и бусофит – это полиамфолитные макромолекулы, в которых больше 
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основных центров, в то время как сибунит содержит только кислотные центры. Согласно ти-
трованию по Боэму (см. табл. 2) кислотные центры бусофита и карбопона представляют собой 
лактонные (сложные эфиры) и слабокислотные – фенольные группы, а также оснόвные – пиро-
новые циклы и участки c повышенной π-электронной плотностью, способные протонироваться 
под действием сильных кислот (т. е. присоединять протон) [21]. 

Для сибунита методом Боэма определены только фенольные группы. В этой модификации 
сибунита, по данным элементного анализа, содержание С составляет 99,3 мас.%, а содержание 
О весьма незначительное, в отличие от бусофита и карбопона, и составляет 0,3 мас.%, что со-
ответствует 0,19 ммоль/г, т. е. почти совпадает с количеством фенольных групп, определенных 
титрованием по Боэму. Сибунит также не поглощал HCl при его титровании 0,05 HCl, что свиде-
тельствует об отсутствии основных центров.

Анализ методом АЭС-ИСП показал, что остаточное содержание палладия в фильтрате и про-
мывных водах после ионного обмена на карбопоне и бусофите было 0,8 и 0,4 % соответственно, 
т. е. степень обмена PdCl4

2– составила 99,2 и 99,6 %. Таким образом, содержание Pd в образцах на 

a 

b 

с 

Рис. 1. ПЭМ-снимки и гистограмма распределения частиц палладия по размерам на образцах:  
a – 1 % Pd/сибунит; b – 1 % Pd/бусофит; c – 1 % Pd/карбопон

Fig. 1. TEM images and histogram of palladium particle size distribution on the samples:  
a – 1 % Pd/sibunit; b – 1 % Pd/busofit; c – 1 % Pd/Carbopon
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основе карбопона и бусофита, исходя из степени обмена, cоответствует заданному и составляет 
~ 1 мас.%. Степень осаждения палладия на сибуните составила 92,6 %. Поскольку при полу-
чении образцов методом пропитки стадии удаления маточного раствора и отмывки носителя 
отсутствуют, а избыточный раствор упаривается до сухого состояния, то содержание палладия  
в образце на основе сибунита также соответствует заданному, т. е. 1 мас.%.

Согласно данным ПЭМ (рис. 1) для всех трех синтезированных образцов наблюдается моно-
дисперсное распределение частиц палладия по размерам в близких наноразмерных интервалах. 
При этом средние размеры частиц палладия для композитов на основе сибунита, бусофита и кар-
бопона составляют 1,7, 1,9 и 2,2 нм. Дисперсность палладия, рассчитанная из среднего размера 
частиц Pd и их сферической формы, составляет 65,7, 58,5 и 50,8 % соответственно для образцов 
Pd/сибунит, Pd/бусофит и Pd/карбопон. 

Близкий размер частиц палладия, нанесенного на углеродные волокнистые носители и мезо-
пористый носитель сибунит, вероятнее всего, обусловлен одинаковыми условиями сушки (40 °С, 
принудительная вентиляция воздуха в течение 4 ч) и активации (прокаливание в токе гелия при 
200 °С в течение 1 ч и восстановление в токе водорода при 300 °С в течение 2 ч) синтезирован-
ных образцов.

Кроме того, судя по ПЭМ-изображениям и гистограммам, наночастицы палладия не мигри-
руют в микропоры карбопона и бусофита с диаметром пор, равным 1,5 нм, а локализуются на по-
верхности вне микропор. Такое распределение палладия можно объяснить достаточно высокой 
поверхностью вне микропор (202,0 и 213,8 м2/г) для карбопона и бусофита (см. табл. 1). Рассчи-
танный размер пор, составляющих эти довольно существенные поверхности, дает величины 39 Å 
(или 3,9 нм) и 29 Å (или 2,9 нм) соответственно для карбопона и бусофита и является границей рас- 
пределения основного количества нанесенного палладия для образцов Pd/карбопон и Pd/бусофит.

Спектры XANES (Pd K-край, переход 1s–4p, отмечен символом *) для всех исследованных 
образцов и реперных соединений (образцы сравнения – Pd фольга и массивный порошок оксида 
палладия) представлены на рис. 2. Функции радиального распределения (РРА), описывающие 
локальное окружение палладия в исследованных Pd/C-образцах и реперных соединениях, приве-
дены на рис. 3.

Спектры XANES (см. рис. 2) для исследованных образцов однотипны. Подробный анализ, 
учитывающий положение края, особенности (переход 1s–4p отмечен*) и форму спектров, обнару - 
живает присутствие как металлического Pd, так и электрон-дефицитных форм (возможно, в раз-
личных пропорциях).

             

                             

Рис. 2. XANES спектры  
Pd-содержащих образцов

Fig. 2. XANES spectra  
of Pd-containing samples     

Рис. 3. Функция РРА, описывающая 
локальное окружение Pd в образцах

Fig. 3. PPA function describing the local 
environment of Pd in the samples
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Из анализа РРА исследованных Pd/C-образцов (см. рис. 3) установлено наличие двух типов 
расстояний, одно из которых соответствует расстоянию между атомами в металле (первая ко-
ординационная сфера Pd металлической структуры ГЦК) и второе (плечо слева на кривой РРА), 
отнесенное к расстоянию Pd-L (L=C, O) от атомов палладия до атомов углерода носителя и/или 
поверхностных атомов кислорода. Следует отметить, что для всех исследованных Pd/C-образцов 
все соответствующие значения координационных чисел (N) для первой координационной сфе-
ры металлического палладия, определенные из EXAFS данных, имеют очень небольшие значе-
ния (2,1, 2,6 и 3,1 для образцов Pd/сибунит, Pd/бусофит и Pd/карбопон соответственно) в сравне-
нии с 12 для реперной Pd фольги (табл. 3). Кроме того, все полученные расстояния (2,70–2,72 Å) 
меньше, чем таковые для образца сравнения (2,78 Å). Данные факты доказывают присутствие 
дисперсных металлических наночастиц, имеющих значительные структурные искажения из-за 
взаимодействия с носителем, наноразмерных эффектов и, возможно, частичного окисления по-
верхности адсорбированным кислородом.

Т а б л и ц а  3.  Структурные данные локального окружения в исследуемых образцах

T a b l e  3.  Structural data of the local environment in the studied samples

Образцы R, Å
Pd-Pd

N
Pd-Pd

R, Å
Pd-C, O

N
Pd-C, O

1 % Pd/сибунит 2,70 2,1 2,03 ~ 1,0
1 % Pd/бусофит 2,72 2,6 2,03 ~ 0,9
1 % Pd/карбопон 2,72 3,1 2,02 ~ 0,9
Фольга Pd 2,78 12,0 – –
Порошок PdO – – 2,05 4,0

Для уточнения электронного состояния активного компонента образцы Pd/C были изучены 
методом РФЭС. Данные РФЭС образцов косвенно подтверждают выводы, полученные по резуль-
татам EXAFS-исследований.

На рис. 4 представлены Pd3d РФЭ-спектры для образцов Pd/бусофит, Pd/карбопон, Pd/си-
бунит, Pd фольги и PdO. Пик Pd3d5/2 при 335,2 эВ относится к металлическому Pd, т. e., Pd(0)  
[22–25]. Пик с энергией связи 336,8 ± 0,2 эВ характерен для палладия (II) [22, 24–27]. Это, ве-
роятнее всего, высокодисперсный поверхностный оксид палладия PdО [28, 29]. В более ранней 
работе [30] мы показали, что наночастицы высокодисперсного палладия, нанесенные на угле- 

родный гранулированный носитель, могут при хра- 
 нении на воздухе при комнатной температуре 
окисляться. При этом в образце методом РФЭС мы 
наблюдали два состояния палладия: Pd0 и Pd2+. Ре-
зультаты РФЭС, полученные в настоящей статье, 
согласуются с данными, приведенными в работе [30]. 

Из рис. 4 также видно, что отношения Pd2+/Pd0 

для образцов 1 % Pd/карбопон и 1 % Pd/бусофит 
составляют ~ 0,5 и 0,7 соответственно. Для об-
разца 1 % Pd/сибунит отношение Pd2+/Pd0 ниже  
и составляет 0,3. Из ранее опубликованных работ 
[31, 32] известно о содействии перераспределению 
электронной плотности функциональными груп-
пами на поверхности углеродного носителя, что 
приводит к появлению частичного положительно-
го заряда на кластерах осажденного благородного 
металла. Можно предположить, что различия в на-
блюдаемых значениях Pd2+/Pd0 обусловлены более 
высокой концентрацией функциональных групп 

Рис. 4. Pd3d РФЭ-спектры для образцов Pd/бусофит, 
Pd/карбопон, Pd фольга и PdO

Fig. 4. Pd3d XPS spectra for Pd/Busofit, Pd/Carbopon, 
Pd foil and PdO samples
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на углеволокнистых носителях (см. табл. 2), а также более высокими значениями их удельной 
поверхности по сравнению с сибунитом (см. табл. 1).

Заключение. В ходе работы изучены структурные характеристики и электронное состоя-
ние активного компонента образцов 1 % Pd/бусофит, 1 % Pd/карбопон, приготовленных мето-
дом ионного обмена, и 1 % Pd/сибунит, синтезированного методом пропитки, с использованием  
в качестве прекурсора палладийхлористоводородной кислоты. 

Методом XAFS (XANES/EXAFS) получены данные о параметрах локальной атомной структу-
ры, межатомных расстояниях и координационных числах, определено состояние металла в актив-
ном компоненте. Установлено, что независимо от носителя во всех исследованных образцах Pd/C 
присутствуют две наноразмерные фазы: окисленная разупорядоченная (вследствие меньшего коор-
динационного числа по сравнению с объемным оксидом) поверхностная фаза PdO и высокодисперс-
ная металлическая Pd0 нанофаза со средним размером частиц 1,7, 1,9 и 2,2 нм соответственно для 
сибунита, бусофита и карбопона. Полученные методом EXAFS координационные числа для пер- 
вой сферы металлического палладия коррелируют со средним размером частиц из данных ПЭМ.

Данные РФЭС исследованных образцов косвенно подтверждают выводы, полученные ме-
тодом EXAFS, и свидетельствуют о присутствии в активированных образцах двух состояний 
палладия: металлического Pd (0) и окисленного Pd (II), вероятнее всего, высокодисперсного по-
верхностного оксида палладия PdО. Различия в значениях поверхностных отношений Pd2+/Pd0 
для исследуемых систем связаны с различиями в количестве и типе функциональных групп  
на поверхности углеродных материалов, а также с их разной удельной поверхностью.
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