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放射光 XPSによるNi3Sn金属間化合物触媒の表面解析 

Sur face Characterization of Ni3Sn intermetallic catalysts by XPS using synchrotron radiation  
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（概要） 
本研究は水素製造触媒として有望なNi3Sn金属間化合物に対し、放射光光電子分光測定により各所定温度

（440℃、520℃、600℃）で1時間メタノール分解反応前後の表面化学結合状態の変化を測定し、活性発現

機構の解明を図る。その結果、各温度で1時間反応後のNi3Snには、Ni2p及びSn3dのスペクトルは反応前

と同じ、主に金属状態であることが分かった。メタノール分解反応中Ni又はSnは選択酸化されず、Ni3Sn

が安定的に存在でき、触媒活性サイトとしての役割を務め、高い触媒活性をもたらすことが考えられる。 
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１．目的 

本研究は、貴金属フリーの金属間化合物を用いて、高効率、安価な新しい水素製造反応触媒を開発す

るために、放射光X線光電子分光を利用してNi3Sn金属間化合物の水素製造触媒活性発現の機構を解明す

ることを目的とする。 

最近、燃料電池用燃料として水素が重視され、低コスト、高効率な水素製造プロセスが求められている。

そのため、活性が高く、耐熱性に優れ、長寿命、低コストの触媒が必要である。規則構造を持つ金属間化

合物は、純金属や合金では得られない多くの物性（例えば、耐熱性、形状記憶、超伝導、水素吸蔵など）

を示すことが報告されているが、これまで金属間化合物の触媒特性に関する研究は極めて少なかった。提

案者らは、優れた耐熱性を持つNi3Al、Ni3Feなどの金属間化合物がメタン、メタノールから水素を発生さ

せる反応に高い触媒活性と選択性を示すことを見出した [1-4]。Ni基金属間化合物は水素製造触媒として

の可能性を示唆した。さらに、新しいNi基金属間化合物触媒を探索するために、Ni3Snの触媒特性を調べ

た結果、Ni3Snはメタノール分解に対し極めて高い選択性を示すことがわかった。本研究では、反応中Ni3Sn

表面の化学状態の変化を測定し、そのメカニズムの解明を図る。 

 

２．方法 

真空高周波溶解によりNi3Sn（Ni-25at%Sn）インゴットを作製し、放電加工により7mmx7mmx1mmの板試料

を切り出した。機械研磨により表面粗さ＜0.5μmまで表面仕上げした。固定床流通式反応装置を用いて、

各所定温度（440℃、520℃、600℃）でメタノール（50μL/min）を1時間導入した。反応後N2雰囲気中室

温まで試料を冷却した。ビームラインBL23SUに設置された高分解能放射光XPSを用いて、研磨状態及び各

温度で反応後のNi3Sn試料表面のNi, Sn, O, C各元素のXPSスペクトル（Ni2ｐ, Ni3p, Sn3d, O1s, C1s）

を測定した。 

 

３．結果及び考察 

  図1はメタノール分解反応前（as-polish）及び各温度で1時間反応後の試料のNi2pスペクトルを示す。

JAEA産学
テキストボックス
利用施設：SPring-8(BL23SU)



                            課題番号  2013A ― E25  

 
（様式H25.8改） 

反応前後、Ni2pスペクトルは大きな変化がなく、表面主に金属Niが存在したことが分かった。図2は 

メタノール分解反応前（as-polish）及び各温度で1時間反応後の試料のSn3dスペクトルを示す。反応前、

主に金属 Snが存在した。そのほか、僅かな SnO2の存在も確認できた。各温度で 1時間反応した後、Sn3d

スペクトルは大きな変化がなく、主に金属Snが存在し、SnO2の顕著な増加が認めなかった。これらの結果

は、Ni3Snは、Ni3Alと異なって、メタノール分解反応中Ni, Snの選択酸化が発生せず、安定的に存在する

ことを示唆した。したがって、Ni3Sn金属間化合物そのものは触媒活性サイトとして務め、高い選択性をも

たらすことが考えられる。今後表面微細組織解析などの結果と合わせて、さらに検討する予定している。 
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図 1 反応前 (as-polish)、及び各温度で1
時間メタノール分解後Ni3Sn試料のNi2pスペ

クトル。 
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図 2 反応前 (as-polish)、及び各温度で1時
間メタノール分解後Ni3Sn試料のSn3dスペクト

ル。 
 




