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Zn-Cu-Al系合金を、常圧下において簡易焼結法で作製した後、アルカリ処理を行い、
ZnO/Cu系の特異な微細構造を有する複合ナノ粒子を調製した。その微細構造
をTEM-STEM-EDXで解析した。

実験
Experimental

アルミナ製チューブ（タンマン管）に、Zn、Cu、Alの微粉（< φ1 μm）にフラッ
クスとしてKClを混合した粉体を詰め、その上部を石英ウールで充填し、常圧下
で600 ℃～1000 ℃で24時間焼結した。これにより得られたZn-Cu-Al系合金を、
適当な粒度に切断し、1 M～10 MのNaOH水溶液中で60 ℃、1～6 hのアルカリ処
理を施した。アルカリ処理により、AlとKClが溶脱して、様々な微構造を有す
るZnO/Cu系複合ナノ粒子を調製した。構造解析には、NIMS電顕ステーション
のJEM-2100F型分析電子顕微鏡を用いた。サンプルはMo150Pマイクログリッド
（OKEN）上に分散させ、EDX分析対応型の2軸傾斜ホルダーに装着した。TEM,
HAADF-STEM, EDX-mapping等の観察モードにて、複合体の組織・構造観察や元
素マッピングを行い、各種物性との対応関係を考察した。

結果と考察
Results and Discussion

本プロセスで調製されたZnO/Cu系複合ナノ粒子は、数十nm～100 nm程度の粒子
径と、20 nm以下の結晶子サイズのZnOとCu相の入り組んだ複雑な組織からなるこ
とが、HRTEMおよびSTEMイメージングによりわかった（図1）。その構成相の結
晶子サイズや組織などの物性は、始めに作製するZn-Cu-Al系合金の出発組成、焼結
温度、熱履歴、そしてアルカリ処理（ラネー処理）のNaOH水溶液濃度、温度、時
間に依存して、様々な微細構造をとることが示された。 一般に金属酸化物ナノ粒子
は、容易に2次凝集・固結して失活しやすいが、本ナノ微粒子試料は、約100 m2/g
の比表面積を有し、室温・常圧下でアセトンをほぼ100 %の分解触媒活性を有する
ことがわかった。本触媒活性は、ZnO相の触媒活性点の高濃度での表出とCu相との
電荷移動により活性が保持される機構が推察された。
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図1  ZnO/Cu系複合ナノ微粒子のSTEM暗視野像（左上）、STEMマッピング像
（Zn（右上）、O（左下）、Cu（右下））
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