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NH3-TPDにおける水蒸気処理法  
概要 

 

ゼオライトに代表される固体酸触媒のキャラクタリゼーションを行う手段として頻繁に利用されている、アンモ

ニアの昇温脱離(Temperature Programmed Desorption)による酸性質(酸量、酸強度[吸着熱])の測定において、そのス

ペクトルに l(低温)と h(高温)の２つのピークが得られることが多々あります。 

l-ピークは酸点上の NH4
+カチオンにさらに水素結合したアンモニアであり、酸性質を示すものではないとされて

います。しかし、Y型ゼオライトのように酸強度の弱いゼオライトの場合 l-ピークと h-ピークが重なり、酸性質の

評価が困難になります。 

本報告は、l-ピークの除去に有効とされる水蒸気処理の具体的手法と注意点について詳しく述べるものです。 

 

実験 

1. 測定原理 

試料に対してプローブ分子(アンモニア)を平衡となるまで吸着させた後、キャリアガス流通下で試料の温度を連

続的に上昇させ、脱離するプローブ分子を計測します。 

しかし、前項に記したように l-ピークは酸性質を示すものではなく、NH4
+カチオンにさらに水素結合したアンモ

ニアです。平衡吸着後に水蒸気処理を行うことでこれを除去します。 

ただし、ゼオライトは細孔内に水を吸着します。TPD 測定の際、水とアンモニアを個別に検出可能な検出器を使

用する必要があります。また、高温で水蒸気を導入するため、水蒸気によって性質が変化する試料には適用でき

ません。 

本報告では Q-mass（四重極型質量分析計）を用いて脱離するアンモニアを質量数 16 で検出しています。質量数

17を使用しないのは水の影響が大きいためです。 
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2. NH3-TPD参照試料の標準条件での測定 

NH3-TPD測定を以下の条件で測定を行いました。 

 

前処理条件 

STEP ガス 流量(sccm) 時間(min) 温度(°C) 

1 He 50 50 500 

2 He 50 60 500 

3 He 50 1 100 

4 He 50 10 100 

5 NH3 50 30 100 

6 He 50 15 100 

 

測定装置  ：BELCAT II + BELMASS 

試料  ：MFI [990-00006-0-0] 50 mg 

昇温速度・目標温度 ：10℃/min, 610℃ 

吸着ガス  ： NH3/He 5％ 
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3. NH3-TPD参照試料の水蒸気処理後の測定 
NH3-TPD測定を以下の条件で測定を行いました。 

 

前処理条件 

STEP ガス 流量(sccm) 時間(min) 温度(°C) 

1 He 50 50 500 

2 He 50 60 500 

3 He 50 1 100 

4 He 50 10 100 

5 NH3 50 30 100 

6 He 50 60 100 

7 He+H2O 50 30 100 

8 He 50 30 100 

 

測定装置  ：BELCAT II + BELMASS 

試料  ：MFI [990-00006-0-0] 50 mg 

昇温速度・目標温度 ：10℃/min, 610℃ 

吸着ガス  ：NH3/He 5％ 

水蒸気処理  ：He を室温でバブリング 

 

次図は、水蒸気処理の有・無の結果を重ねたものです。 
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ゼオライト等の固体酸触媒の NH3-TPD測定において、酸性質を知るために重要な h-ピークに重なる形で検出される l-ピークを除

去するため、水蒸気処理の有用性に関して検討を行いました。 

文献 1)では、真空下の試料に室温での飽和蒸気圧の水蒸気を導入・排気をくりかえすとされていますが、触媒分析装置[BELCAT 

II]は常圧流通型ですので、大気圧下、室温での飽和蒸気圧の水蒸気をバブリングで不活性ガスと共に導入しました。 

実験の結果、水蒸気処理で l-ピークはほぼ完全に除去され、h-ピーク形状はほとんど変化しないことがわかりました。NH3-TPD

測定における水蒸気処理は、l-ピークを除去し、h-ピークを詳細に検討するために非常に有効であることが分かります。 

 

※弊社製触媒分析装置[BELCAT II]で水蒸気処理を行うには以下の条件があります。 

バブラーが付属していること 

四重極型質量分析計[BELMass]が付属していること 
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