
FIB-TEM法によるメソポーラスシリカに担持した金属酸化物の解析 

Analysis of metal oxides supported on the mesoporous silica by FIB-TEM method. 
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【概要】メソポーラスシリカは規則的な細孔配列を有しており、吸着剤や触媒担体として応用が

期待されている。その細孔内に Feや Ti酸化物を担持した材料において、透過電子顕微鏡（TEM）

による担持状態の解析が求められている。従来から、担体の粉砕試料を用いた担持状態の観察が

試みられて来たが、同法では細孔の垂直断面を選択的に調整できないため、細孔内の詳細な解析

は困難となっていた。そこで、集束イオンビーム（FIB）を用いて細孔の向きを制御した断面を作

製し、走査型透過電子顕微鏡（STEM）にて微細構造解析を試みた。 

【測定】Fe/TiO2担持メソポーラスシリカ(SBA-15)は、一粒子のサイズが直径 300nm程度、長さ 

1μmの円柱状微細粒子である。断面作製は、担体試料を乳鉢で粉砕し、超音波分散する方法（粉 

砕法）と、FIB を用いて円柱状粒子の長さ方向に対し垂直に切断(Fig.1)する方法（FIB 法）で行 

った。これら二つの試料について STEM 暗視野像観察及び、高感度 STEM/EDS元素マッピングを 

行った。 

【結果】粉砕法により作製した試料では、細孔を水平方向から

観察することはできたが、細孔の垂直方向など、特定の方向に

限定した観察は困難であった。他方、FIB 法では細孔を垂直方

向から効率よく観察することで、STEM 暗視野像にて細孔が規

則的に配列した様子を確認できた(Fig.2)。高感度 STEM/EDS

による元素マッピングでは、Ti、Feは概ね同じ位置に存在する

ことが確認された（Fig.3）。また、酸化チタン及び酸化鉄が直

径数 nm の粒子状で存在することが明らかとなり、担持された

Ti、Feは複合酸化物を形成している可能性が示唆された。 
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Fig.1 SEM image of the mesoporous 

 silica powder 

Fig.2 Cross section STEM dark field (DF)  
image of the mesoporous silica 

Fig.3 STEM/EDS element maps of Fe/TiO2 supported on the mesoporous silica (SBA-15)   
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