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摘  要：以氯化钯为原料，聚乙烯吡咯烷酮(PVP)为分散剂，聚乙二醇 400(PEG)为还原剂，反应温

度为 150℃，成功制备出纳米钯活化液。采用激光动态散射和透射电子显微镜对纳米钯进行了表征。

结果显示，在 PVP分散剂的作用下，得到的纳米钯为球形、单晶、粒径为 30～50 nm，无其他的氧

化物存在。探讨了分散剂对合成纳米钯的影响，在还原剂 PEG 和分散剂 PVP共同作用下，制备的

纳米钯粒径大小均一，无团聚现象。 
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Abstract: A nano-palladium activator was successfully prepared by the reaction of palladium chloride 

with dispersing agent PVP (polyvinylpyrrolidone) and reducing agent PEG400 (polyethylene glycol) at 

150℃. DLS (dynamic laser scattering) and TEM (transmission electron microscopy) were used to 

characterize the nano-palladium. It showed that the obtained nano-palladium was spherical, single crystal 

and diameter 30~50 nm due to the dispersant effect of PVP. Palladium oxide did not exist in it. The effects 

of dispersants were discussed. Under the both effects of reducing agent PEG and dispersing agents PVP, 

the nano-palladium particles with uniform size and without agglomerated were obtained. 

Key words: physical chemistry; nano-palladium; polyethylene glycol 400; reducing agent; dispersant; 

single crystal 

 

计算机、通讯等高科技产业的迅猛发展，为化

学镀技术提供了巨大的市场。20世纪80年代是化学

镀技术的研究、开发和应用飞跃发展时期。西方工

业化国家化学镀技术的应用，在与其他表面处理技

术激烈竞争的形势下，年产值净增长率曾高达15%，

这也是金属材料应用于化学镀最快的发展时期

[1]
。

预计化学镀仍将持续高速发展，进入成熟期。印刷

电路板是实现电子元件整体功能的重要部件，随着

电子工业高速发展，印制电路板 (Printed Circuit 

Board，PCB)的需求量与日俱增。2008年中国PCB

产量为1.50亿平方米，占全球3%，产值达到1183亿

美元

[2]
。PCB基材是非金属导体，制造过程中重要

的一环节是孔金属化(Plated Through Hole，PTH)，

孔金属化时需要经过清洗、预浸、活化、化学镀铜

和电镀铜加厚处理。钯是塑料和PCB化学镀铜重要

的催化剂

[3]
，自从1961年Shipley研制出胶体钯并应

用于化学沉铜活化以来，化学镀铜技术得到了突飞

猛进的发展

[4]
。 

钯活化是在非金属基底上均匀牢固地吸附一定

量具有催化活性的纳米钯粒子作为催化剂，诱发随
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后的化学镀。非金属表面吸附的催化剂的致密程度

极大地影响化学镀的速率及镀层质量。理论上说，

Cu、Ni、Au、Ag和Pd等金属都能作为催化剂。但

由于吸附能力和活化能力的原因，仅有少量贵金属

元素，如Au、Ag、Pd被用于化学镀铜工业，其催

化能力顺序为Pd>Ag>Au
[5]
。目前使用的活化液主要

有二价贵金属盐活化液、敏化-活化两步法活化液、

胶体钯活化液、离子钯活化液、浆料钯活化液和贱

金属活化液等。胶体钯活化液的优点是稳定性好、

活性佳、选择性高，缺点是价格较贵、设备的维护

麻烦。钯的活化成为了PCB制造工艺过程中不可缺

少的一个环节，在竞争日益激烈的情况下，成本成

为关注的重要问题，相关工艺的研究十分必要。 

以高分子PVP作为为分散剂时，其分子量大小

对粒子大小有着重要影响

[6]
。本实验选用分子量中

等的PVP 30000作为分散剂，以聚乙二醇为还原剂

和保护剂，在150℃条件下，合成了一种分散性好，

粒径小的纳米钯粒子，有望作为纳米钯活化剂工业

化应用于化学镀铜。 

 

1 实验部分实验部分实验部分实验部分 
 

1.1 主要原材料主要原材料主要原材料主要原材料 

氯化钯 (w(PdCl2)≥99.8% ，分析纯 ) 、氨水

(w(NH3)=25%，分析纯 )、 PEG400(w(聚乙二醇

400)≥99.0%，分析纯)、聚乙烯吡咯烷酮(PVP，分析

纯 )，购于广州金华大试剂有限公司；浓盐酸

(w(HCl>36%) 分析纯 ) 、无水乙醇 (w(C2H5OH)≥ 

99.7%，分析纯)，购于广州化学试剂厂；实验用水

为净化的二次去离子水。 

1.2 主要仪器主要仪器主要仪器主要仪器 

透射电子显微镜(TEM，JEOL-2010型，加速电

压为 200 kV ，日本电子公司 ) ；粒度分析仪

(Zetasizer-3000HS型，Malvern Instruments UK)；台

式高速离心机(TG16-WS，湘仪离心机厂)；KQ3200E

型超声波仪器(昆山超声仪器有限公司)；恒温磁力

搅拌器（T09-1S型，上海司乐仪器厂）；电子天平

（BS124S，北京赛多利斯仪器系统有限公司)。 

1.3 纳米钯的制备纳米钯的制备纳米钯的制备纳米钯的制备 

将0.5 g PdCl2溶于少量的浓盐酸中，使其充分

溶解。然后加入0.1 g PVP，磁力搅拌使其溶解，最

后加入100 mL PEG400，使其混合均匀，加入到烧

瓶中，装上冷凝装置。在油浴中加热到150℃，反应

4 h，最后自然冷却到室温。将所得到的悬浊液以

10000 r/min的转速离心分离10 min，分别用无水乙

醇和二次去离子水洗涤3次，最后将产品于65℃的真

空干燥箱中烘干8 h。 

1.4 纳米钯的表征纳米钯的表征纳米钯的表征纳米钯的表征 

取少量真空干燥箱的纳米钯样品分散在二次去

离子水中，使其分散成纳米钯悬浊液，经超声分散

数十分钟，用Zetasizer-3000HS粒度分析仪进行粒径

分布分析。将所制备的纳米钯悬浊液用水和无水乙

醇稀释，经超声波超声振荡30 min，然后将其滴在

喷有无定型石墨的铜网上，晾干，用JEOL-2010型

透射电子显微镜(TEM)观察纳米钯粒子形貌，拍摄X

射线能量分散元素分析 (EDS)和选区电子衍射

(SAED)图。 

 

2 结果与讨论结果与讨论结果与讨论结果与讨论 
 

2.1 纳米纳米纳米纳米钯粒径大小及分布分析钯粒径大小及分布分析钯粒径大小及分布分析钯粒径大小及分布分析 

颗粒的大小通常用粒径和粒度来表征，粒径是

以单一的颗粒为对象表示其大小，而粒度是以颗粒

群为对象表示所有颗粒大小分布的总体概念

[7]
。一

般用动态光散射法测量粒度所得到的多分散指数

(polydispersity index, PI)进行表征。如果 PI<0.12，

则表示颗粒的单分散性好；多分散指数越小，颗粒

的单分散性越好

[8]
。用 DLS 法测量不加入和加入分

散剂制备的纳米钯粒径分布，结果见图 1。 

 

图图图图 1 不同分散剂下制备纳米钯的粒径分布图不同分散剂下制备纳米钯的粒径分布图不同分散剂下制备纳米钯的粒径分布图不同分散剂下制备纳米钯的粒径分布图 

[(a) 不加 PVP；(b) 加入 PVP] 

Fig.1 Size distribution of palladium nanoparticles 

[(a) without the addition of PVP; (b) with the addition of PVP] 
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由图 1 可见，不加入和加入分散剂所制备纳米

钯的多分散指数分别为 0.14 和 0.11，表明加入 PVP

分散剂后，制备的纳米钯粒子尺寸分布较窄，单分

散性比较好。而不加入 PVP 时，其纳米钯由于核聚

集颗粒的增多，多分散指数较大，说明 PVP 试剂对

纳米钯颗粒的分散性有明显影响。 

2.2 纳米纳米纳米纳米钯粒子透射电子显微镜表征钯粒子透射电子显微镜表征钯粒子透射电子显微镜表征钯粒子透射电子显微镜表征 

图2为在不同条件下制备纳米钯的TEM照片。

从图2(a)看出纳米钯粒径为50 nm左右，纳米粒子整

体上看分散性差，难以分散，大部分粒子聚集在一

起；而加入分散剂PVP制备的纳米钯粒径小而且呈

现出好的单分散性，如图2(b)，这与DLS测试结果

是一致的。通过加入同样具有保护剂作用的聚乙二

醇，得到纳米钯粒子具有好的分散性和均一性。这

是因为在聚乙二醇中疏水基团烷基长链伸向四周，

将纳米钯粒子表面包围，降低其表面活性，阻止钯

簇间的相互吸附作用，利用空间位阻效应限制纳米

钯粒径的增长，阻止纳米钯金属的氧化。 

 

 

 

图图图图 2 不同分散剂下制备纳不同分散剂下制备纳不同分散剂下制备纳不同分散剂下制备纳米钯的米钯的米钯的米钯的 TEM 形貌形貌形貌形貌 

[(a) 不加 PVP；(b) 加入 PVP] 

Fig.2 TEM images of palladium nanoparticles 

[(a) without the addition of PVP; (b) with the addition of PVP] 

 

2.3 纳米纳米纳米纳米钯粒子钯粒子钯粒子钯粒子的的的的 EDS 和和和和 SAED 表征表征表征表征 

将加入PVP分散剂制备的纳米钯样品进行EDS

和SAED分析，结果如图3(a)和(b)所示。 

从图3(a)EDS分析结果看出，除了铜网上铜，铬

和碳外，其余组分为钯，无其他杂质元素；图3(b)

的SAED分析表明，得到的纳米钯为单晶，再次证

明无其他氧化物或者其他晶态物质存在。 

 

 

图图图图 3 纳米钯能谱纳米钯能谱纳米钯能谱纳米钯能谱(a)和选区电子衍射和选区电子衍射和选区电子衍射和选区电子衍射(b)图图图图 

Fig.3 EDS (a) and SAED (b) images of  

palladium nanoparticles 

 

2.4 PVP 分散纳米钯的机理探讨分散纳米钯的机理探讨分散纳米钯的机理探讨分散纳米钯的机理探讨 

在合成纳米钯的过程中，PVP对钯纳米粒子的

分散性起作用的可能原因包括：第一、PVP的官能

团N-C=O中的N和O提供电子并与缺电子的钯离子

在溶液中形成配合物

[9]
；第二、表面吸附了聚合物

PVP钯纳米粒子，由于PVP的疏水基团烷基长链伸

向四周，将其表面包围，降低其表面活性，阻止(带

有同种电荷的)钯簇间的相互吸附作用，聚合物PVP

对纳米钯表面作用力产生了影响，使得钯与钯之间

的相互作用力减小；第三、聚合物PVP为大分子类

型，在溶液中具有空间位阻效应，可以减少粒子间

的相互接触几率，增加了单个钯纳米粒子的稳定性，

限制纳米钯颗粒粒径的增长，这样既有空间阻碍效
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益又有电荷排斥效益

[9]
。故在反应过程中加入少量

PVP试剂，会对钯纳米粒子的分散性起一定的作用。 

 

3 结论结论结论结论 

 

本文制备了一种纳米钯活化液。以聚乙二醇400

为还原剂、酸化的氯化钯为前驱体、聚乙烯吡咯烷

酮为表面活性剂和分散剂，成功地制得了平均粒径

为40 nm，粒径分布为30~50 nm的金属纳米钯粒子，

其分散性好，无团聚现象。所制备出的纳米钯活化

液有望应用于印刷电路板化学沉铜工艺。 
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