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一、目的： 

於日本 UVSOR 進行第六次的參訪交流。為釐清適合 STXM 儀器分析技術

的研究，及熟悉系統的操作，進而規劃此次實驗與參訪；並藉由此次

實驗時段的機會，使新進研究人員陳啟亮博士可實際參與此次移地研

究與學習。本次對於BL04U STXM實驗站分析技術的規劃與實際的運作，

有更進一步的了解。有利於推動未來在 TPS 的 STXM 實驗站建造與計畫

執行。 

二、行程： 

12/08：新竹—桃園機場—中部國際機場—IMS/UVSOR。 

12/09~12/12：UVSOR BL04U STXM 實驗站考察與實驗進行。 

12/13：離開 UVSOR。 

三、內容摘要： 

日本 UVSOR BL4U STXM 實驗站於 2013 年 6 月正式開放用戶申請使用後，我

們在2013年9月25~27日第一次以自行主導的實驗計畫的方式進行考察與學習，

並在當次實驗期間對於 STXM 量測技術及 BL4U 光束線有初步了解；在同年 12 月

2~8 日，隔年 2014 年 8 月 19~25 日，今年 2015 年 2 月 3~9 日，及今年 2015 年 9

月 2~5 日，我們分別與成功大學郭宗枋教授，成功大學陳昭宇教授及交通大學韋

光華教授團隊合作，取得樣品包含（1）NiO 與 perovskite 異質結構等材料及（2）

NiO 與 Poly[(9,9-dioctyl-2,7-fluorene)- alt- (9,9- bis (3′- (N, 

N-dimethylamino)propyl)-2,7-fluorene)] (PFN)進行 STXM 量測，兩題目都有

不錯的量測結果，同時藉由幾次的實驗參訪，亦讓我們能更熟知 STXM 在掃瞄與

聚焦等的動作機制與原理。而這次 12 月 9~12 日，我們再次以自行主導的實驗至

此實驗站實行測量及分析。 

本次考察與實驗內容如下，而關於 STXM 儀器工作機制與操作訓練，先前報

告已詳細介紹過，所以在這裡只稍做描述：  

 BL4U STXM 實驗站 

STXM 是一軟 X光穿透式顯微術，工作原理基礎為 NEXAFS 光譜，是一光進光

出，量測”光”強度變化行為的實驗，改變入射光能量可將量測到的一連串 2D

影像推疊成 3D，以觀察元素之間反應及分佈狀況，適合研究聚合物材料、生物

細…等科學。而此實驗站 BL4U 可使用光子能量範圍約為 60 eV～800 eV，解析

度~ 6000 (E/ΔE)，聚焦最小可達~ 30 nm。 



 

圖一、BL4U 架構(https://www.uvsor.ims.ac.jp/beamlines/4U/ebl4u.html) 

 

圖二、STXM 基本元件( Scanning x-ray Microscopy for UVSOR Manual) 

 

 STXM 實驗結果與討論 

 實驗背景: 

這次攜帶的樣品是委請蘇州大學 Q. Zhang 及 M. H. Cao 準備 nanocrystal

的 Pd 與 TiO2反應系列樣品參與測試，其中使用的 Pd 晶向包含 cubes {100}面及

octahedrons {111}面。樣品製作為將含 poly(vinyl pyrrolidone) (PVP, MW = 

55000, Sigma– Aldrich, 856568-100g; 105 mg), l-ascorbic acid (AA, 

Sigma–Aldrich, A0278-25g; 60 mg), 及 KBr (300 mg)的水溶液(8 ml)置入

three-necked flask 中以 80℃加熱十分鐘。接著，將 3 ml 的 potassium 

palladium(II) chloride ([K2PdCl4], Aladdin, 1098844-1g ; 63 mg)的水溶液

以 pipette 置入於上一步驟配好的溶液，並以 80℃加熱 3 小時。將混合溶液以

離心機做離心，再將離心後的粉末以去離子水沖洗去除殘留的 PVP。所得的粉末

再溶於去離子水後，滴於 SiN 基板上成膜，並至於烤盤以 60℃加熱約十分鐘去

除多餘水分，完成樣品準備。 

Q. Zhang 等人在先前曾研究關於 cubes Pd 及 octahedrons Pd 在進行氧催



化反應時的現象變化及相關機制，發表指出一般氧是處於三重態的結構，在接觸

到 cubes Pd 時，三重態的氧會轉換為單重態的氧，而在氧接觸 octahedrons Pd

時，三重態氧較不易轉換為單重態氧，整個機制為氧在接觸 cubes Pd 時相較於

接觸 octahedrons Pd 會有較強的 bonding effect，因此造成較多的電子能在氧

及 cubes Pd 間轉換。依據 cubes Pd 及氧間的作用，Q. Zhang 等人認為將氧氣

以其他金氧化合取代時，金氧化合物在接觸 cubes Pd 及 octahedrons Pd 時，也

可能會類似造成系統中存在氧有不同三重態和單重態轉換的現象。在此次的實驗，

我們希望能利用 STXM 能對特定元素如氧與 Pd 間的反應，觀察在 cubes Pd-TiO2

與 octahedrons Pd-TiO2兩系統中氧與 Pd 電荷轉移變化及元素 mapping 影像上

的差異，以釐清機制。 

 實驗結果: 

量測樣品包含 cubes Pd-TiO2 與 octahedrons Pd-TiO2，我們將針對兩系統

中氧區的訊號做量測，先定義出空間中有氧和無氧的區域，並觀察與 cubes Pd

及octahedrons Pd接觸時氧K-edge的變化。我們量測的能量位置為氧的K-edge，

取影像所使用的能量為氧 K-edge 吸收峰所對應到的能量值(~530.9 eV)，而圖像

中有氧的吸收區域會呈現相對亮部分佈。圖三(a)和(b)分別為 cubes Pd-TiO2和

octahedrons Pd-TiO2樣品在氧 K-edge 能量範圍之 3D optical density (OD)影

像，我們將影像中微區的吸收圖譜轉換出來，對應圖譜分別顯示於圖四(a)及(b)，

扣除影像中過厚區域（圖三(a)：mark A 及圖三(b)：mark A），進行以下討論。 

比較氧微區圖譜在 cubic 和 octahedrons 結構，我們發現兩結構中的主峰位

置都落於 530.9 eV，此位置主要為 1σu → 1πg* transition，而主峰旁的 shoulder peak

在 cubic和 octahedrons位置上則有差異，在cubic中 shoulder peak落於 533.3 

eV，而在 octahedrons 結構中，shoulder peak 則偏移到較高 photon energy 處。

Shoulder peak 相較於主峰的位置差距，代表著 Pd 與氧 bonding 的強弱，較接

近主峰代表 bonding 能力越強，換句話說，在 cubic 中 Pd 與氧的電荷轉移量強

於在 octahedrons 中 Pd 與氧的電荷轉移量，此結果發現有利於我們去解釋在

cubic 與 octahedrons Pd 結構中在氧催化時不同的實驗結果。 

(a)                       (b) 

         

圖一、 (a) SiN/TiO2-Pd (cubes {100} facets)和 (b) SiN/TiO2-Pd (octahedrons {111} facets) 

樣品在氧 K-edge 能量範圍之 3D optical density (OD)影像。 

 



(a)      (b) 

 

 

 

 

 

 

 

圖二、 (a) cubes Pd-TiO2和 (b) octahedrons Pd-TiO2 

樣品在氧 K-edge 能量範圍之 3D optical density (OD)影像中微區的吸收圖譜。 

 

四、心得概述與建議： 

此次STXM量測在實驗結果上我們確認了cubic和 octahedrons結構Pd與氧

間的反應，此結果與蘇州大學 Q. Zhang 所觀察到的現象是吻合的。在儀器使用

技術上，包含：不同元素聚焦時的執行技術差異，不同樣品其量測模式的選擇，

BL04U 實驗站現階段碳元素量測可能性測試…等，我們都有更進一步的理解，、

經由六次的自主性前往學習成果對於中心未來建造一套新的系統是絕對有幫助。

再次建議中心在各實驗站人員培訓與國際交流能有更大幅度的支持。規劃時期是

國際交流與學習的最佳時刻，當計畫開始執行時便無多餘的人力可以進行交流。

盼望中心能在參與實驗上與技術學習上有計畫並有系統的在經費與人員上給予

支持，藉此提升未來不僅在實驗站架設上能有效的進行，對更後期的實驗設計與

規劃上能提早準備。 
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