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研究成果の概要： 

  本研究は、ナノサイズの金超微粒子に見られる非常に高い触媒活性の発現機構を解明するこ

とを目指し、同触媒が反応している状況を“その場”で電子顕微鏡観察することにより、反応

中の挙動を明らかにしようとするものである。そのために、通常、真空中に置かれる電子顕微

鏡試料を反応ガス雰囲気にするための装置を開発し、動的観察を行った。 
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 直接経費 間接経費 合 計 

２００７年度 2,500,000  0  2,500,000  

２００８年度 800,000  240,000  1,040,000  

    

    

    

総 計 3,300,000  240,000  3,540,000  

 

 

研究分野：工学 

科研費の分科・細目：応用物理学・工学基礎／薄膜・表面界面物性 

キーワード：電子顕微鏡、触媒反応、動的観察、原子構造解析 

 
１．研究開始当初の背景 

金はバルク状態では不活性な材料である

が、ナノ･サイズの超微粒子にすることで白

金など従来の貴金属触媒を上回る極めて高

い触媒作用を示す。このナノ金触媒は工業的

に有効な材料だが、一方でその活性発現機構

は未だほとんど明らかになっていないのが

現状である。触媒性能の改質・改善には原理

の解明が必須であること、さらに従来にはな

い特異な反応性の解析には学術的意義も大

きいことから、化学分野や材料分野に身を置

く世界中の研究者が注目している研究対象

である。しかし、“触媒の動作環境”で“反

応場”を解析するところまでは至っていない。 

 
２．研究の目的 

そこで、本研究では“ナノ・ラボラトリ電

子顕微鏡システム”を独自開発し、これを用

いて『ナノ金触媒の反応場における原子構造

の動的変化を明らかにし、本触媒の活性メカ

ニズムを解き明かすこと』を目的とした。 
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３．研究の方法 
 ナノ金触媒の反応中その場観察のために、
特殊機能を備えた透過型電子顕微鏡システ
ムを独自に開発する。さらに、環境セル部の
上下に設置される隔膜の極薄化・高耐圧化の
ための製作技術の確立を目指す。最終的にシ
ステム全体の特性評価を行い、改良を加えて
完成まで導く。 

 触媒試料には、酸化チタン基板上に分散・
固定されたナノ金微粒子を用いる。反応ガス
は CO(1％)と空気の混合気体で、触媒による
酸化反応が起こる。ガス圧は真空計にてチェ
ックしながら流量計および圧力調整器で調
節する。水蒸気は恒温槽の温度で制御し、導
入の ON／OFF を行って差異を調べる。特に
金粒子の表面原子の運動と金／酸化チタン
界面の原子配列変化の２つを重点的に解析
する。酸化チタンの原子配列は、動力学的電
子散乱シミュレーション（マルチスライス
法）を補助的に使用して決定する。 

 
 
４．研究成果 
 

（１）触媒試料をガス雰囲気にできる試料ホ
ルダ、そこにガスを送り排出するためのユニ
ット、カーボン隔膜を作製するための装置、
これらを高性能化するために、新たに装置開
発した。（下図１） 
 

（２）カーボン製の隔膜で２気圧以上の差圧
下での破れない高耐圧性を持つものを作製
することに成功した。また、その原因が均一
な原子構造に由来するものであることを明
らかにした。 

 

図１．開発した触媒反応その場観察 

電子顕微鏡装置 

（３）従来のカーボン蒸着膜の上に、非晶質
BN 膜を高周波マグネトロンスパッタリング
でコーティングすることで、これまでより電
子線による侵食・開孔を従来の約３０倍抑制
することに成功した。（本手法は特許出願中） 
 
（４）反応ガスである CO、O2を含んだガス
では金ナノ粒子は激しく構造変化を起こす
ことを初めて発見した。このとき、構造変化
するのは粒子上部のみであり、基板との接合
部分はほとんど変化していないことも明ら
かにした。（下図２） 

 

（５）非反応ガスである N2を導入した場合
の金ナノ粒子の観察を行ったところ、真空中
と変わらない程度の変化しか起こらなかっ
た。この結果から、触媒反応が構造変化を誘
発していることが明らかになった。 
 
（６）CO の酸化反応時に発生する反応熱を
反応速度や金粒子径から見積もった。その結
果、数 100K/s の発熱が予想され、構造変化
はその熱に起因する可能性が示唆された。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２．CO 酸化反応中の 

金ナノ粒子の 
形状変化 
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