
 
Fig. 1. Fe K 吸収端の XANESS スペクトル． 
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1．背景と研究目的 

工業的アンモニア合成プロセスの主流となっているハーバーボッシュ法では，バルク状の鉄（Fe）に

プロモーターを加えた触媒が用いられている．バルク状の金属は重量あたりの表面積が少ないため反応

速度の面で不利であり，ナノ粒子担持型の触媒とすることで活性の向上が期待できる．我々はこれまで

の研究の知見を活かし[1]，MgO 担持型の Fe ナノ粒子触媒を調製し，これに強塩基性元素をプロモータ

ーとしてを加えることで高活性な非貴金属系触媒を開発することを試みた．本課題ではあいち SR の高

輝度X線を用いたXAFS測定によって，塩基性元素のドープが Feの化学状態に与える影響を検討した． 

 

2．実験内容 

Fe/MgO 触媒は既報の Co/MgO 触媒の方法に沿って調製した[1]．調製した触媒を適量の窒化ホウ素と

混合して直径 7 mm のディスクとして成形し，これを 700℃で 1 時間，水素還元処理した．大気中の酸

素等の影響を避けるため，還元処理後のサンプルは高純度Arで満たされたグローブボックス内で回収，

プラスティックバックに封入した．これをあいち SR まで持参し，開封することなく BL11S2 にて透過

法により Fe K 吸収端の XAFS スペクトルを測定した． 

 

3．結果および考察 

Fig. 1に触媒の還元処理前後のFe K XANESスペクトルを示

す．まず，還元前の状態を比較すると，塩基性元素のドープ

がない Fe/MgO触媒のXANESスペクトルはα-Fe2O3のそれと

概ね一致し，Fe は+3 価の状態で存在することが示唆された．

一方塩基性元素をドープした触媒では，+2 価の Fe を含む

Fe3O4に近い状態で存在しており，Fe の酸化が抑制されている

ことがわかった．さらに，還元後の触媒の解析を行った．ど

ちらの触媒も還元前と比べて，ホワイトラインの強度が低下

する一方，Fe0で特徴的な 7115 eV 付近のプレエッジの強度が

増加する様子が観測され，Fe の一部が金属状態にまで還元さ

れていることがわかった．さらに，liner combination fitting に

よる解析を行ったところ，ドープのない触媒のスペクトルは

FeO，Fe2O3 と Fe0 で，塩基性元素をドープした触媒のスペク

トルは，FeO と Fe0で概ねフィッティングすることができ，Fe0

の割合はそれぞれ約 30 %，48 %であった．以上の結果から，

塩基性元素のドープが Fe の化学状態に影響を与えること，特

に Fe 種の金属への還元を促進することが示唆された． 
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