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Fig. 1 XPS による W と Pt の表面近傍
での原子濃度比(Pt 被覆率)．

Fig. 2 可視光照射下における 60 ppm ア
セトアルデヒドの分解反応測定．

Fig. 3 最適条件下で作製した WO3 多結晶体状上の Pt ナノ粒子．

 　　　　　　特 集

特集「顕微鏡法による材料開発のための微細構造研究最前線（）」 ―先端顕微鏡法開発がもたらす材料科学の新たな展開―

(c)分光・分析法の高度化による新展開

可視光応答型光触媒 WO3 多結晶体上に担持した Pt 島状構造の観察
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WO3 薄膜は可視光応答性を持つ光触媒として大い

に期待されている(1)．反応性 DC マグネトロンスパッ

タ法を用いて特定条件下で成膜すると，幅 100 nm の

柱状結晶体で構成される膜構造を有する．その表面は

高低差100～200 nm の凹凸を示し，大きな比表面積

を持つ．一方，光触媒表面への金属担持効果は多数報

告されており，その担持金属の粒径サイズは数 nm 以

下が望ましいとされている(2)．そこで，我々は簡易ス

パッタ法(JEOL 製 JFC1300)により WO3 薄膜表面

に Pt を島状に成長(VolmerWeber 型結晶成長)させ，

Pt ナノ粒子担持 WO3 薄膜を作製して，光触媒活性の

飛躍的な向上を確認するとともに，可視光照射下にお

ける有機物酸化分解活性の最も高い Pt ナノ粒子のス

パッタ条件を見出した(3)．

Fig. 1 にスパッタ時間を変えて作製した薄膜につ

いて X 線光電子分光装置(XPS)により Pt と W のピ

ーク比から Pt の WO3 膜表面被覆率を求めた．Fig.
2 は本膜の可視光照射によるアセトアルデヒド分解活

性を求めたもので，7 sec スパッタした試料では光分

解活性が最も高く約 2 時間でアセトアルデヒドをほ

ぼ分解した．本報ではその検証として，透過電子顕微

鏡観察によって WO3 薄膜表面上の Pt ナノ粒子の形

態評価を行った．その結果を Fig. 3 に示す．ナノ粒

子は薄膜全表面を覆うように凝集なく分散しており，

かつ形成ナノ粒子径が 3 nm 以下であることを確認し

た．

ここでは TEM 試料作製において，表面ダメージの

少ない加速電圧 2 kV，照射角度 5°のイオンミリング

法で仕上げることで，WO3 柱状結晶膜表面上のナノ

サイズの Pt 単粒子の結着を鮮明に捉えた．この解析

により，Pt の WO3 薄膜被覆率，Pt 粒子サイズ，分

布との関連性が明らかとなった．
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