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　　　　　　　　　 1 緒言

　 白金 ナ ノ 粒 子 は排 ガ ス 浄 化用 触 媒 等 の 触 媒用 途 に 広

く用 い られ て お り、さ ら に燃 料 電 池 の 電 極 触 媒 や 新 規 環

境触媒 の 開 発 に も利 用 され る 。 白金 は 高 価 ， 希 少 な金 属

で あ る こ とか ら，レ ア メ タ ル と し て そ の 有効な利用 が 必

要 と されて い る。

　高い 活性 を 発現 させ る に は 白金 の 粒径及び 分散性を

制御す る こ とが 重要で あ り，白金 微粒子 の ナ ノ レベ ル の

大 き さ を制御 した 合成方 法が 求 め られ る．一般 に金属ナ

ノ 粒子 の 合成で は 有機溶媒や安定化 の た め の 修飾有機

化合物 を多量 に 用 い る こ とが 多 く，ナ ノ 粒子 を触媒 と し

て 利用 す る 汎 用 か つ 水 系 で の 簡 易 な 合成 技 術 は 確 立 さ

れ て い る とは い え ない 。本研 究 で は、水 溶 液 中 で 白金 ナ

ノ 粒子 を合成す る 方法 を 検討 し そ の 生 成物 の 評価 を 行

っ た．

　　　　　　　　　 2 実験

2．1　白金試料 の 調製

　ジニ トロ ジ ア ン ミン 白金硝酸溶液 ， 蒸留 水，エ タ ノ
ー

ル の 混合溶液 をウォ
ー

タ
ーバ ス で 95℃ で 加熱す る こ と

に よ り白金 微粒 子 を合成 した．ジ ニ トU ジ ア ン ミ ン 白金

の 初期濃度 及 び 加熱時 間 に よ る溶 液 中 の ジ ニ トロ ジ ア

ン ミ ン 白金を紫外可 視分光光度計 で観測 し，生成過 程 を

調べ た，

2．2　 白金 粒 子 径 の 測 定

　溶液 中で 生成 した 微粒 子 を メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ター
で

ろ 過分離後、粉末 X 線回折 に よ り生成相を調 べ た。ま た

白金 ナ ノ 粒 子 の 粒径 と形状 を調 べ る た め に ，XRD の 半

価幅測 定な らび に電 子 顕 微鏡に よ る観察を行 っ た．

2．3　 白金 の 触媒 特性

　 水 素及 び
一

酸化 炭素 の 化 学 吸 着 を 利用 し たパ ル ス 測

定 に よ り 白金 分散 度 を 測定 し さ らに 白金 粒 子 径 を算 出

した．平 均 白金 粒 子 径 につ い て は 球 体モ デ ル で 算出 した，

試料 の 前 処 理 に つ い て は 触 媒学会 参 照触 媒委員会 の 資

料 を参 考 に し，水素中 400℃ で 還 元 処 理 を行 っ た あ と

Ar も しくは He 中常温 で ガ ス 吸着 を行っ た．

3　結果 と考察

3．1　白金試料 の 調製条件

加熱時間お よび 初期 の ジニ トロ ジア ン ミ ン 白金 の 濃度

の 異な る溶液 に つ い て ジ ニ トロ ジ ア ン ミ ン 白金 の 残 存

率 の 時 間変化 を紫外可視吸収 ス ペ ク トル で 調べ た とこ

ろ，加熱時間 に 対 して ほ ぼ直線的 に ジ ニ トロ ジ ア ン ミ ン

白金錯体の 残存率が減少 す る こ とが わ か っ た．ま た，

ジ ニ トロ ジ ア ミ ン 白金 の 初 期 濃 度 に 依 存 して 生 成 速 度

が変 化 す る こ とが わ か っ た．

3．2　白金の 生成

上記加 熱処 理 に よ っ て 生 成 し た 生 成物 を 粉末 X 線回 折

測定 し たとこ ろ，2 θ＝40
°
，46

°
と 67

°
付近に 回折 ピー

ク が観測 された．こ れか ら95℃ で 金属白金 が 生 成 し て い

る と考え られ る．2 θ＝46
°

の ピーク を用い て シ ェ ラ
ー

の

式 で 結晶子径 を算出す る と約 6  で あ りナ ノ レ ベ ル の

結晶子の 微粒子状態で あ る こ とが示 唆 され た。

混 合溶液 を 95℃ で 加 熱 し た試 料 の 電 子 顕微鏡写 真 か ら

ナ ノ粒 子 が 生 成 して い る こ とが分 か っ た。ま た，加熱時

間 に と もな っ て 凝 集 粗 大 す る傾 向 に あ り，加 熱 時 間 と と

も に 変化 す る こ とが 観察され た ．

3．3　白金 の 水素吸着

生成 し た 白金 を金 属酸化物 に 加 え て 触媒 を作製 し た ．水

素ガ ス 吸着等 に よ っ て 合成 した 白金ナ ノ 粒子 の 触媒的

性 質 に つ い て 検討 して い る．
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Hg ．1　 Powder 　X・ray 　diffraction　patterns　 of 　 Pt

particles　 synthesized 　with 　 aqueous 　solution 　process

at 　95℃ ．　The　XRD 　signals 　are 　idet丗 ed 　to　crystalline

platinum 　metal 　with 　6nm 　in　diameter，

　 　 　 　 　 　 　 　 　 4　 ま と め

　 白金 ナ ノ粒子 を水溶液 中で 合成 を 試 み、そ の 粒 径 が

6nm の 金属 白金ナ ノ粒子 の 合成 で きた．本手 法 に よ る 白

金 ナ ノ粒子の 触媒特性 につ い て検討 した．
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料開発」 で 行 っ た ．

一 218一

N 工工
一Eleotronio 　Library 　


