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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。近年、

開発された形状制御されたアルミナナノ粒子からな

るゾルは [1]、Tb 等の希土類元素をドープし、乾燥

焼成すると、高い発光 (PL) 性能を持つ素材になる

ことが分かってきた[2]。本課題では、これまで主に

繊維状の形状をもつアルミナを用いて、発光性能に

およぼす調製条件の影響、及び発光活性点形成過程

を in situ XAFS および XRD による観察を通して検

討してきた[3]。本レポートでは、アルミナ源として、

棒状のナノ粒子からなるゾルを用いて調製した Tb
ドープアルミに関して検討したのでその結果を報告

する。 
 

2   実験 
棒状アルミナナノ粒子ゾル（川研ファインケミカ

ル 10A）は、Al2O3濃度が 2.5 wt%になるように希釈
した水溶液を原液とし、これに、Tb の硝酸塩を前駆
体として用いて、Tb が Al に対し原子比で 0.4 mol%
となるように調製した。このゾルを 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ながら Tb LIII –edge 
XAFS および XRD の同時測定を PF BL9A で行った。
モノクロメーターは２結晶 Si(111)を用い、XAFS は
イオンチャンバーI0 と I（I0 は 100% N2, I は 15％
Ar+85%N2 を流す）を用いた透過法により測定した。
XRD は、透過 X 線に対して 2 = 32°に取り付けら
れたセルの窓から散乱される X 線を MSSD を用い
て測定することで得た。データの解析には
REX2000(リガク)を用いた。 

 
 

3   結果および考察 
XAFS および XRD の同時測定に先だち、調製した

サンプルの PL 測定を行った（JASCO FP-8500）。

励起光には 241 nmの UV 光を用いて、Tb の f-f 遷移

により放出される 534 nm の PL 光の強度で比較する

と、以前検討した繊維状アルミナゾル（川研ファイ

ンケミカル F1000）に 0.4mol% Tb をドープしたサン

プルに比べ[3]、高い発光性能を示した。図１には、

各温度で測定した Tb LIII-edge XANES の 7552.3 eV
の吸光度の強度変化と、XRD の 11928 eV (d = 0.188 
nm)の散乱 X 線の強度変化を示す。アルミナのベー

マイトからγへの変化は、400℃でほぼ完了してい

るのに対して、Tb の局所構造変化に由来する

XANES の変化は 500℃まで観測された。繊維状アル

ミナを母材としたときは、Tb の局所構造変化はより

低温(450℃程度)で完了していたことから[3]、アル

ミナ形状の違いが、Tb の活性な構造の形成過程に影

響を与えていることが示唆された。 

ab
so

rb
an

c
e
 /

 a
.u

.

500400300200100
Temperature / ℃

In
te

n
isty /

 a.u
.

 XANES at 7552.3 eV
 XRD at 11928 eV

 
図１ Tb LIII-edge XANES の第２ピーク(7552.3 

eV)と XRD (11928 eV)の強度変化。 
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