
Photon Factory Activity Report 2015 #33(2016) B 

BL-9C, BL-12C/2015G581 

Tb ドープアルミナフィルムの Tbドープ量による構造変化の違いの検討 
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1   はじめに

アルミナは、各種部材や触媒担体などに広く使わ

れている、化学的に安定な優れた素材である。繊維

状アルミナナノ粒子(ベーマイトナノファイバー)か

らなるゾルは、水溶液を乾燥させる過程で、繊維状

粒子同士が自己組織化により配向し、その構造に由

来すると考えられる特異な性質を示すことが分かっ

てきた [1]。特に、希土類元素の Tb をドープして調

製した自立膜は、発光 (PL) 特性を持ち、その特性

が調製法で制御できる事が分かってきた[2]。本研究

では、Tbのドープ量の異なる試料について、加熱処

理条件下での in situ Tb LIII-edge XAFSを測定し、Tb

ドープ量による構造変化の違いについて検討した。 

2   実験 

繊維状アルミナナノ粒子ゾルは、文献に従い調製
した[1]。Tb は硝酸塩を前駆体として用いて、アル
ミナナノ粒子ゾルに添加した。Tb は Al に対し原子
比で 0.4 mol%と 5 mol%となるように調製した。こ
のゾルをテフロン型枠に流して成膜し、60℃で 6 時
間乾燥したのち、粉砕しペレット状に再成型した。
サンプルは in situ XAFSおよび XRD同時測定用に新
たに作ったチャンバー型セルにセットし[2]、He 流
通下で 50℃ずつ階段状に昇温した。Tb LIII –edge

XAFS測定は PF BL12Cで Si(111) モノクロメーター
により分光し、イオンチャンバーI0と I（I0は 100%

N2, I は 15％Ar+85%N2を流す）を用いて透過法によ
り 測 定 し た 。 XAFS の デ ー タ の 解 析 に は
REX2000(リガク)を用いた。 

3   結果および考察 

Fig.１に 0.4 mol%Tbドープアルミナの Tb LIII-edge

XANES を示す。昇温により吸収端エネルギーは変

化しないが、ホワイトラインピークと第２ピークが

減少していくのが分かる。この第２ピークの変化に

関して、0.4 mol%Tbドープアルミナと 5 mol%Tbド

ープアルミナを比較したのが Fig.2 である。これを

みるとわかるように、5 mol%Tb ドープサンプルで

は、350℃で変化が終わり安定化するのに対し、0.4 

mol% Tb ドープサンプルでは 450℃まで変化が続い

ていくことが分かる。アルミナのベーマイトからγ

への相変化が 350℃ - 450℃で起こることから、5 

mol%Tb ドープアルミナでは、Tb はアルミナ内部に

取り込まれることなく、表面上でナノクラスターを

形成しているのに対し、0.4 mol%Tbドープアルミナ

の Tb はアルミナの欠陥等に取り込まれている可能

性が示唆された。 
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Fig.2 Change in the 2nd peak in XANES

3.0

2.5

2.0

1.5

1.0

0.5


t 

/
 a

.u
.

756075507540753075207510
Energy / eV

50℃

550℃

50℃50℃

50℃

550℃

Fig. 1 Tb LIII-edge XANES for 0.4 mol% Tb doped alumina


