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Семейство диводородов насчитывает девять чле-
нов: пара-водород, орто-водород, дейтероводород,
пара-дейтерий, орто-дейтерий, прототритий, дейте-
ротритий, пара-тритий, орто-тритий (p-H2, o-H2, HD,
p-D2, o-D2, HT, DT, p-T2, o-T2 ) [1–7].

В последние 10–15 лет непрерывно расширяют-
ся границы применения индивидуальных диводо-
родов в области фундаментальных и прикладных
исследований. Это ряд активно развивающихся
направлений, таких как ядерная и особенно тер-
моядерная  физика ,  исследования  структуры  и
свойств квантовых кристаллов и флюидов при
низких и ультранизких температурах, а также уль-
травысоких давлениях, исследования квантовых
субмонослоев и двумерных пленок, квантовых ад-
сорбатов в нанополостях, криоматричная спектро-
скопия, лазерная техника, метрология, синтез дей-
теромеченых препаратов квалификации “100%D”
и др. В настоящее время востребованы фактичес-
ки все (за исключением орто-Т2 и пара-Т2) инди-
видуальные диводороды.

С появлением новых областей применения диво-
дородов резко возросли требования к их индивиду-
альной (молекулярной) чистоте. Так, для некоторых
уникальных экспериментов требуются диводороды с
содержанием  других диводородов не выше 1–
10 м.д. (при этом содержание химических примесей
типа компонентов воздуха и т.п. в сумме не превы-
шает 1 м.д.).

Растет потребность в газах ультравысокой индиви-
дуальной чистоты для уникальных экспериментов.

В гораздо большей мере растет спрос на индивиду-
альные диводороды меньшего обогащения.

Так, например, проведенные в Сиракузском уни-
верситете (США) многолетние исследования по раз-
работке техники получения дейтероводорода методом
криогенной ректификации при 20 К увенчались по-
лучением HD высшей молекулярной чистоты (до
99,9999 мол.% HD) [8]. Недавно в рамках совместно-
го проекта между этим университетом и Брукхейвен-
ской национальной лабораторией (БНЛ) был осуще-
ствлен уникальный эксперимент по изготовлению
мишени из 3 моль ультрачистого дейтероводорода,
ядра которого были подвергнуты поляризации с по-
мощью сверхпроводящего магнита в специальном
криостате при температуре жидкого гелия. Для со-
хранения поляризации ядер требуется очень высокая
степень очистки от примесей магнитоактивных моле-
кул орто-H2 и пара-D2. Готовая мишень в специаль-
ном транспортируемом криостате была переправлена
самолетом в БНЛ для проведения фундаментальных
исследований ядерных реакций с ядерно-поляризо-
ванным HD (перспективное термоядерное топливо) и
ядерных фотореакций с поляризованными γ-пучками.
Второй проект, в реализации которого принимали
участие авторы статьи, связан с использованием
тройных точек дейтерия и дейтероводорода в новой
версии Международной шкалы температур ITS-90,
что потребовало разработки техники получения
ультрачистого D2 (до 99,9999 ат.%D) [9, 10] (Высокие
требования по индивидуальной чистоте предъявляют-
ся сейчас и к некоторым другим диводородам).

УДК 541.183 : 536.558 543.544.25 : 546.11.02,2.3

МГУ-ДЕТРА – МНОГОЦЕЛЕВАЯ ГАЗОРАЗДЕЛИТЕЛЬНАЯ
УСТАНОВКА ДЛЯ ПОЛУЧЕНИЯ АДСОРБЦИЕЙ  ВЫСОКООБО-
ГАЩЕННЫХ ДЕЙТЕРИЯ И ТРИТИЯ
В.С. Парбузин, В.А. Яковлев
(кафедра физической химии; e-mail: vsp@phys.chem.msu.ru)

В статье рассмотрена проблема получения индивидуальных диводородов (p-H2,
o-H2, p-D2, o-D2, p-, o-T2, HD, HT, DT) высокой и ультравысокой чистоты для фун-
даментальных и прикладных исследований, дано описание принципиальной схе-
мы созданного на химическом факультете Московского государственного универ-
ситета им. М.В. Ломоносова в начале 1980-х годов эффективного разделительного
каскада МГУ-ДЕТРА (многоцелевая газоразделительная установка: дейтерий,
тритий, адсорбция), предназначенного для получения индивидуальных изотопи-
ческих и ядерно-спиновых модификаций молекулярного водорода. Впервые полу-
чены ультрачистый дейтерий (99,9999% D2), и высокообогащенный дейтероводо-
род (99,98% HD) для реализации их тройных точек в качестве фиксированных
точек в новой версии Международной шкалы температур ITS–90.

8 ВМУ, химия, № 5



300 ВЕСТН. МОСК. УН-ТА. СЕР. 2. ХИМИЯ. 2003. Т. 44. № 5

Однако обнаружилось, что известные технологии,
специально разработанные ранее для разделения изо-
топов водорода, оказались либо непригодными, либо
неэффективными для решения новых задач, связан-
ных с применением индивидуальных диводородов.

Так, наиболее универсальный метод разделения
изотопов водорода ректификацией при температуре
жидкого водорода [5] практически непригоден для
разделения орто-, пара-изомеров водорода, а тем
более дейтерия, из-за очень низких значений коэффи-
циентов разделения. Кроме того, эта технология со-
пряжена с применением сложной аппаратуры и ха-
рактеризуется повышенной взрывопасностью, о чем
свидетельствуют имевшие место аварии на предпри-
ятиях по производству промышленного дейтерия
(99,8%) методом криодистилляции.

Термодиффузионный метод разделения в колонне
с раскаленной нитью [6] неприменим для приготов-
ления гетероядерных диводородов HD, HT, DT. Эти
молекулы можно синтезировать методами “мокрой”
химии [11], позволяющими получать продукты огра-
ниченной чистоты (99% HD и 80–90% DT), о синте-
зе НТ публикаций нет. Для получения пара-водорода
или орто-дейтерия их необходимо в течение дли-
тельного времени (~1 мес) выдерживать при низких
и сверхнизких температурах (10–4 К). Обогащенные
орто-водород и пара-дейтерий получают криогенной
адсорбцией при 20 К [7].

Поскольку решение новых “диводородных” задач
на базе рассмотренных классических технологий не-
возможно, назрела необходимость разработки адек-
ватной техники, удовлетворяющей новым запросам
оперативного получения ультрачистых индивидуаль-
ных диводородов непосредственно на месте их
применения.

Авторы настоящей статьи еще в начале 1970-х го-
дов приступили к разработке нового эффективного
криоадсорбционного метода разделения изотопных
молекул водорода, отвечающего вышеупомянутым
требованиям универсальности и оперативности [12].
В основу новой технологии были положены результа-
ты многолетних (с начала 1960-х годов) обширных
теоретических и экспериментальных исследований в
области физико-химии низкотемпературной адсорб-
ции изотопических и ядерно-спиновых модификаций
водорода, выполненных в лаборатории стабильных
изотопов химического факультета Московского госу-
дарственного университета им. М.В. Ломоносова.

Усовершенствованный полностью автономный ва-
риант разделительного каскада, предназначенный для
получения диводородов высокой и ультравысокой

индивидуальной чистоты, был назван нами
МГУ-ДЕТРА (многоцелевая газоразделительная уста-
новка: дейтерий, тритий, адсорбция). Разработанный
метод разделения защищен авторскими свидетель-
ствами [14] и ранее фрагментарно докладывался на
ряде научных конференций [9, 16, 17].

Целью данной работы является более детальное
описание современной версии изотопного каскада
МГУ-ДЕТРА.

Метод изотопного криогенно-адсорбционного
разделения (ИКАР). В основе метода лежит исполь-
зование исключительно высокой равновесной селек-
тивности и хороших массообменных характеристик,
проявляемых некоторыми цеолитными сорбентами
при низкотемпературной адсорбции диводороов.

Известно, что основным препятствием при ис-
пользовании высокого разделительного потенциала
адсорбционных систем является трудность создания
эффективной противоточной схемы, реализующей
многократность элементарного разделительного акта
в системе газ–твердое тело. Преодолеть эту труд-
ность нам помогло использование идеи создания
движущегося температурного поля на колонке с не-
подвижным сорбентом, впервые предложенной не-
мецкими физико-химиками еще в 30-е годы про-
шлого века [13]. Суть метода можно пояснить с по-
мощью схемы, показанной на рис. 1.

Разделительную колонку, заполненную сорбентом
и подготовленную к работе, охлаждают до 77 К в
сосуде Дьюара с жидким азотом. Затем через вен-
тиль “вход” при закрытом вентиле “выход” в колонку
дозируют определенную порцию разделяемой смеси
газов. После этого, закрыв “вход” и открыв “выход”,
создают движущееся вдоль колонки температурное
поле c градиентом около 220 К, для чего либо опус-
кают сосуд Дьюара с определенной оптимальной ско-
ростью, либо сливают жидкий азот из неподвижного
сосуда Дьюара. При контакте верхней части колонки
с окружающим теплым воздухом происходят ее ото-
грев до комнатной температуры и десорбция газа.
В колонке возникает перепад давления и образуется
поток газа в направлении от входа к выходу, где
фракции выходящих газов собираются в вакуумиро-
ванные емкости-сборники.

Как и в обычной элюентной хроматографии, по
мере продвижения смеси газов вдоль колонки проис-
ходит их постепенное разделение и формируются
зоны практически чистых компонентов. Отличие от
обычной газовой хроматографии заключается в том,
что в нашей системе отсутствует “чужой” газ-носи-
тель, и в качестве элюента выступает сама разделяе-
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мая смесь, причем сзади проходит более сорбируе-
мый компонент, вытесняя смешанную зону, а впере-
ди – компонент чистый, наименее адсорбируемый.
По завершении сбора фракций все операции повто-
ряются. Из изложенного ясно, что метод является
периодическим и позволяет успешно решать ряд не-
которых “диводородных” задач, так как с его помо-
щью можно быстро получать или дообогащать тер-
модинамически нестабильные и/или частично загряз-
ненные индивидуальные диводороды по мере их рас-
ходования прямо на месте применения. При необхо-
димости процесс может быть организован в квази-
непрерывном режиме.

Описание каскада МГУ-ДЕТРА. Современный ав-
тономный вариант каскада МГУ-ДЕТРА помимо раз-
делительных реализует следующие функции: ваку-
умирование системы, перемещение газов по системе,
сбор, сжатие и временное хранение продуктов, зата-
ривание обогащенных газов в промышленные балло-
ны или специальные емкости из нержавеющей стали
для ультрачистых диводородов. Все эти функции
были реализованы в лабораторном масштабе без ис-
пользования какого-либо громоздкого промышленного
оборудования типа газодувок или компрессоров с
помощью специально разработанных малогабаритных
металлогидридных компрессоров – хранилищ (полу-
чение давлений до 150 атм для гомоядерных диводо-
родов) и угольных компрессоров-адсорберов (до
50 атм для гетероядерных молекул).

Изотопный анализ проводится на масс-спектромет-
ре “МИ-1201”, куда по специальной коммуникации
периодически подаются пробы газа, отбираемые из

разных точек каскада; а при работе с радиоактивны-
ми диводородами используется газохроматографичес-
кий анализ на радиохроматографе [15]. Аттестацию
продукционных газов ультравысокой нуклидной (D2)
и молекулярной (HD) чистоты проводили с помощью
специально разработанных методик.

Принципиальная схема трехступенчатого каскада
МГУ–ДЕТРА для работы в режиме разделения трой-
ной смеси диводородов H2, HD, D2 с целью получе-
ния среднего компонента HD представлена на рис. 2,
а некоторые дополнительные пояснения даны в под-
рисуночной подписи.

Характеристики каскада МГУ-ДЕТРА. В суще-
ствующем варианте каскад МГУ-ДЕТРА предназна-
чен для выполнения следующих задач: получение
дейтерия нуклидной чистотой до 99,9999 % D2; полу-
чение дейтероводорода чистотой до       99,98 %
HD; металлогидридное сжатие дейтерия до давления
Р ≤ 150 атм.; адсорбционное сжатие дейтероводорода
до давления Р ≤ 50 атм.; временное хранение поряд-
ка 300 нормолитров D2 в LnNi5; одновременная очи-
стка продукционных газов от химических примесей
(N2, O2, Ar, H2O) до уровня не выше 1 м. д. в сумме.

Производительность существующего оборудования
составляет от 1 до 10 нормолитров в 1 ч в зависимо-
сти от требуемой чистоты диводорода.

Универсальная установка МГУ-ДЕТРА может
быть легко настроена на получение любого из 5 не-
радиоактивных диводородов, на ней можно полу-
чать орто- и пара-изомеры водорода и дейтерия
высокой чистоты. Для этого необходимо соблюдение
специальных требований, в частности, снизить до
минимума содержание в системе парамагнитных
примесей. В этом случае на трехступенчатом каска-
де с промышленными цеолитами уже при темпера-
туре 77 К легко удается получить 99%-й пара-водо-
род и 98%-й oрто-дейтерий, а также о-H2 и p-D2
чистотой порядка 97–95%. Для получения спин-изо-
меров более высокой чистоты потребуется использо-
вать специально синтезированные адсорбенты осо-
бой чистоты и реализовать метод ИКАР при темпе-
ратуре ниже 77 К (имеется успешный опыт работы
в таком режиме).

Описанный в данной работе разделительный кас-
кад МГУ-ДЕТРА используют в лаборатории ста-
бильных изотопов для получения небольших коли-
честв особо чистых диводородов в течение более
полутора десятков лет. Полученные на этом каскаде
дейтерий ультравысокой нуклидной чистоты и высо-
кообогащенный дейтероводород были использованы
для заполнения термометрических ячеек, предназна-

Рис. 1. Схема противоточного адсорбционного разделения га-
зов с движущимся температурным полем на колонке с непод-
вижным сорбентом: 1 – смесь изотопов на разделение; 2 – вен-
тиль “вход”; 3 – вентиль “выход”; 4 – сбор разделенных фрак-
ций; 5 – разделительная колонка; 6 – сосуд Дьюара с жидким
азотом (перепад температур от 300 до 77 К); 7 – реверсивный
электродвигатель для подъема и опускания сосуда Дьюара
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ченных для реализации тройных точек дейтерия и
дейтероводорода в новой версии Международной
шкалы температур [9, 10].

Что касается возможности получения на каскаде
МГУ-ДЕТРА высокообогащенных радиоактивных
диводородов (HT, DT, T2), то для этого нет ника-
ких препятствий принципиального характера. Не-
обходимо лишь обеспечить выполнение всех требо-
ваний радиационной безопасности, что может быть
реализовано только на базе лаборатории, распола-
гающей соответствующими возможностями. Неко-
торые дополнительные затруднения, связанные с
присутствием гелия-3 и несколько меньшими вели-
чинами селективности при разделении тритий-со-
держащих диводородов, легко могут быть преодо-
лены с помощью специальных приемов.

Рис. 2. Принципиальная схема разделительного каскада МГУ–ДЕТРА: 1 – баллон с исходной смесью 25% H2, 50%
HD, 25% D2; 2, 3, 4 – цеолитные разделительные колонки, снабженные электродвигателями ( не показаны на схеме)
для поднятия и опускания сосудов Дьюара с жидким азотом; 5 – реципиент продукта; 6, 7, 8 – сборники разделен-
ных фракций; 9, 10 – металлогидридные компрессоры-хранилища с LnNi5 и 11 – с LnNi4Al; 12, 13, 14 – угольные
адсорберы-компрессоры, погружаемые в жидкий азот; 15 – отбор проб на изотопный анализ; 16 – вакуум. M1, M2,
M3 – манометры. Использованы сильфонные (до 5 МПа) и игольчатые (до 20 МПа) вентили; цеолитные колонки,
емкости с ИМС и адсорберы снабжены металлокерамическими фильтрами (небольшие прямоугольники на схеме)

В заключение перечислим основные преимуще-
ства метода ИКАР: 1) универсальность (возмож-
ность получения любого ультрачистого (кроме
орто-, и пара-Т2) диводорода; 2) оперативность; 3)
гибкость (возможность работы с сырьем произволь-
ной исходной концентрации целевого компонента);
4) простота и легкость управления процессом в руч-
ном или автоматизированном режиме; 5) высокая
устойчивость каскада к возможным нарушениям ре-
жима за счет медленности процессов перераспреде-
ления изотопов в адсорбционной фазе; 6) малый
риск аварийной утечки радиоактивного трития бла-
годаря тому, что захват Т2 в разделительных колон-
ках незначителен; 7) высокая радиационная устой-
чивость цеолитов к излучению трития; 8) высокая
пожаробезопасность за счет негорючести цеолита и
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MGU-DETRA – MULTISPECIUOS GAS SEPARATION INSTALLATION
TO PRODUCE ULTRAENRICHED DEUTERIUM AND TRITIUM BY
CRYOGENIC ADSORPTION
V.S. Parbuzin, V.A. Yakovlev

(Division of Physical Chemistry)

The universal cascade MGU-DETRA (Multispeciuos Gas separator Upgrader to get
ultraenriched DEuterium and TRitium by cryogenic Adsorption) was developed at the
Chemical Department of Moscow University in the early 1980-s to satisfy the growing
needs in individual dihydrogens (p-H2, o-H2, p-D2, o-D2, p-, o-T2, HD, HT, DT) of high
and ultrahigh purity in various fundamental and applied research areas. The efficiency
of the cascade was proved by successful preparation of ultrapure deuterium and highly
enriched hydrogen deuteride (99,9999 mol.% D2 and 99,98 mol.% HD) for their triple
points implementation as the fixed points in the new version of International
Temperature Scale ITS-90. The article gives the description of principal cascade layout.

жидкого азота; 9) экономичность метода за счет ис-
пользования промышленных сорбентов, доступности
и дешевизны жидкого азота по сравнению с жидки-
ми водородом или гелием.

Авторы выражают свою признательность М.И. Ло-
севу (ВНИИФТРИ) и В.А. Поповичу (ИПМаш РАН)
за большую помощь, оказанную при конструировании
и изготовлении каскада.
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