
10
11

軟X光吸收光譜之臨場原位反應槽
張羅嶽博士

國家同步輻射研究中心奈米科學小組

軟 X光吸收光譜 (soft X-ray Absorption Spectroscopy, 
sXAS) 是一種能深入解析材料微觀特性的先進技術，可以探
討材料的鍵結型態、方向性、磁性結構及局域電子結構。由
於這些資訊與材料的物理與化學特性密切相關，sXAS 已成
為現代材料研究中不可或缺的工具。例如，在能源材料中可
釐清鋰電池正極的氧化還原機制；在催化研究中，能揭示活
性中心電子結構與反應活性間的關聯 [1,2]。這些應用皆顯
示 sXAS 在新材料設計與性能提升上的核心地位。

TPS 35A1能量範圍約為100 - 3000 eV，涵蓋碳、氮、
氧及第一列過渡金屬 ( 鈦、鐵、鈷、鎳等 ) 的吸收邊。這些
元素廣泛存在於功能性材料中，其價態與配位環境直接影響
導電性、磁性與催化性。透過分析吸收邊的變化，可獲得元
素價態、電子占據與化學鍵結環境等關鍵資訊，對理解材料
性質及反應機制具有重要價值。然而，sXAS 必須在高真空
下量測。因軟 X光穿透力極低，若在常壓中操作，訊號會
嚴重衰減，影響量測結果的準確性。例如，500 eV 的光通
過 10 μm空氣層時，穿透率僅約 17%，若是液體或固體
則低於 10-4%，幾乎無法量測。這使得研究實際應用條件
下(如固液界面或電化學反應)的材料行為變得困難。因此，
開發可在常壓或操作環境下進行量測的原位反應槽，成為迫
切的需求。

目前最常見的解決方案，是在真空與液相之間設置一層
超薄且具高機械強度的薄膜作為隔離介面，有效分隔樣品環
境與真空系統。其中，厚度約 100 nm的氮化矽 (Si3N4) 或
碳化矽 (SiC) 薄膜已被廣泛採用並成為標準設計。此類薄膜
兼具化學穩定、機械強韌及高穿透率等優勢：在酸鹼或電化
學環境中具長期耐腐蝕性，即使超薄仍能承受壓差而不破
裂；在 500 eV 能量下，氮化矽穿透率可達約 60%，顯著
提升光譜靈敏度與可靠性 [3,4]。因此，氮化矽樣品窗已成
為多數原位光譜及顯微實驗的關鍵元件。

基於此設計，TLS 05B2 已建置一套搭配超薄樣品窗的
原位電化學反應槽並完成初步測試 ( 如圖一 )。未來將優化
後開放至 TPS 35A 光束線供使用者操作，以提升能源與催
化相關研究能量。此反應槽採三電極配置，包括工作電極
(WE)、對電極 (CE) 與參考電極 (RE)，並使用非對稱幾何設
計以提升電位穩定性與量測重現性。此外，系統配合針筒幫
浦提供持續流動的電解液，具三項主要優點：(1) 持續流動
可減少 X光照射造成的液體損傷與副反應。臨場量測常需

長時間曝光，若電解液靜止易產生光解副產物，影響反應真
實性。流動設計可維持化學環境穩定；(2) 針筒幫浦可提供
穩定連續流速，相較蠕動幫浦的脈衝輸出，能避免液面震盪
導致薄膜破裂，提升操作安全與薄膜壽命；(3) 持續流動能
有效排除反應產生的氣泡。若氣體滯留於電極區域，會阻斷
電解液接觸並造成電化學反應不均或失真。穩定供液與排氣
可確保反應槽運作穩定。

藉由此臨場反應槽，研究人員能在接近實際操作條件下
觀測材料電子結構與化學反應動態，顯著擴展 sXAS 的應用
深度。此技術將促進能源材料、催化過程及功能性薄膜等領
域的即時結構解析。未來，隨著系統設計與同步輻射技術的
持續進步，將能更全面地理解材料在真實環境中的行為，推
動高效率與高穩定性材料的研發。
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圖一	 軟 X光吸收光譜之臨場原位反應槽示意圖及實際設置。


