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球形Pt／PVP@MCM-41
矽-鉑殼核奈米複合材料合成方式

在拓展金屬奈米粒子的應用性工作上，我們使用溶膠合成法，將奈米粒子與球狀中孔洞材料MCM-

41做進一步的結合，形成金屬-矽奈米複合材料。並且金屬粒子能夠穩定的存在於中孔洞材料之中，

並且在催化反應中，孔洞材料能夠提供被催化物與催化粒子有足夠的空間來進行反應，而在經過多

次催化反應後奈米粒子的活性與中孔洞架構仍然保持完整，除此之外，此奈米複合物質，也不會因

物質的尺寸過小，不便於分離產物與催化觸媒。

陳隆京、林寬鋸（中興大學化學系）

圖一  合成步驟與結構之示意圖

前言

最近白金粒子的研究是一個相當熱門的題材，主

要是因為材質本身具有特殊的催化性質。所以在材料

化學
[1]
領域上有越來越重要的地位。在催化方面，嚴

格的要求能夠經過長時間的催化過程與實驗溫度後催

化劑本身還能夠保持高度活性表面積
[2]
。在眾多的孔

洞材質中，例如二氧化矽、氧化鋁、沸石與MCM-41等，

在使用飽合或離子交換
[3]
的方式將白金粒子沈積在孔

洞中。然而在許多文獻述敘的合成與催化方面，都無

法在異相催化上提供催化性強大、能重覆使用並容易

合成的催化材料。在此，我們描敘一個簡單、直接的

合成方法來製備球狀的白金與中孔洞材料MCM-41奈

米複合材料（Pt/PVP@MCM-41）。

實驗步驟

第一部份是粒子的合成：在金屬離子的莫耳數與

聚合物PVP（poly(vinylpyrrolidone)）單體的莫耳數在

一定比例，加入乙醇放置於鋼瓶並加熱反應，自然降

至室溫。

第二部份是複合材料的合成：取20 ml的粒子溶

液，加入 1 2 7 m l的去離子水，再加入 C T A B  

（Cetyltrimethyla mmonium bromide），0.245 g溶

於此溶液中，其後再加入甲醇83.7 g攪拌，並使用0.1 

M的 N a O H將 P H值控制在 1 0。最後，將 T E O S

（tetraethoxysilane）0.26 g加入此溶液中持續攪拌最

少 6小時。 C H 3 O H / H 2 O / N a O H / T E O S / C TA B =  

2123:5655:0.143:1.0:0.54。抽氣過濾後得到白灰色粉末，

放入烘箱中以100℃烘乾。最後再以500℃　燒6個小

時除去孔洞中的CTAB。

結果與討論

在XRD檢測方面（如圖二、三），可從

圖二上觀察到白金粒子的反射面訊號：(111)、

(200)、(220)分別在2θ角度的40˚, 46˚, 67˚上，

是屬於面心立方結構。而在經過　燒前後

的產物，PXRD的訊號強度也有些許的不同，

這是因為除去了包圍在粒子的週圍的有機

物與粒子本身大小些許的變化。

在低角度的XRD圖中（圖三），其主要

的波峰訊號為（100）的反射面造成，而d-

spacing為4.2 nm。而這個主要的反射訊號

是中孔洞材質的架構上有序排列的特徵，

是屬於類似混亂的蟲洞結構
[4][5]
。
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圖四 (a)Pt/PVP (b)Pt/PVP@MCM-41。 (c)單一Pt/PVP@MCM-41。圖(c)插圖可看到非有序排列的孔洞結構。

圖三 低角度XRD圖(a) Pt/PVP@MCM-41 (b)　燒後
Pt/PVP@MCM-41。(同步光源 17A Wiggler-A，
λ=1.32633 �)

圖二  PXRD (a) Pt/PVP (b) Pt/PVP@MCM-41 (c)　
燒後Pt/PVP@MCM-41。(Cu Kα，λ=1.5408 
�)

除了XRD測量外，也使用TEM做型態上的檢測。

在TEM的觀察上，白金粒子的半徑在3 nm（圖四a），

而在球型的MCM-41材料中，可以清楚的看到白金

粒子被包覆在其中（圖四b,c）。Pt/PVP@MCM-41

平均為115 nm，而MCM-41包覆的粒子數為6-20顆。

而也從（圖四c）的插圖上，可以清楚的看到類蟲

洞架構。

PVP在奈米粒子合成反應中主要是為了控制金屬

粒子的大小並且避免粒子相互的聚集，但是也因為粒

子外部包圍了一層的PVP使得金屬粒子的催化活性有

一定程度的損失。為了保持奈米粒子高表面積的活性，

高溫　燒除去PVP的過程是必需的。在此利用TGA來

觀察重量損失的情況。圖五為TGA與DTG之分析圖，

在圖五a中，溫度在37.5℃發生吸附水的損失為DTG分

析峰1，262℃的位置為CTAB分解產生的訊號，而訊

號峰3為殘餘的碳類物質燃燒掉所產生的訊號。相對

於圖五a，圖五b為Pt/PVP@MCM-41的TGA圖，其熱重

量損失最大速率位置的溫度與圖a相似，重量損失率

分別為4.9、22.7與16.3%，而訊號峰三的損失比MCM-

41多的原因是含有PVP所造成。

Pt/PVP是在製備Pt/PVP@MCM-41的合成過程上能

夠在單一步驟內就能製備出的重要前驅物，不用另外

再使用其他化學方式將有機官能基修飾於粒子表面，

再與孔洞支撐物做連結。而在Pt/PVP@MCM-41結構中

的白金粒子表面有PVP的存在，會減少粒子的活性表

面積，不過經過500℃高溫　燒除去PVP後，粒子的

活性表面積還原後，本身也是能夠持續穩定於孔洞架

構中。而在催化反應的應用上，其催化效果也比市售

Pd/C佳，轉換數88也高於Pd/C的28許多，並且在經過

多次催化反應後，反應性還是相當的良好。此合成實

驗初步成果已經發表於ADVANCED MATERIALS期刊上

（Adv. Mater. 16 (20), 1845 (2004)）。



圖五  (a)MCM-41與(b)Pt/PVP@MCM-41之DTG與TGA曲線圖。
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在此感謝國科會經費贊助與國家同步輻射研究中

心及許火順博士在實驗上的指導與協助。
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研究興趣 

研究方向著重在開發新穎的配位固態材料，設計並合成出

具有骨架結構及熱穩定，並帶有功能性的孔洞配位聚合物。

未來將開拓酵素沸石與生醫晶片材質的研究工作，結合奈

米材料、生化、結構化學等尖端領域。

本中心同仁蔡永強與用戶等人發表“高壓低溫狀態下

水分子之氫鍵的排列（Ordering of Hydrogen Bonds in High 

Pressure Low Temperature H2O）”論文於2005年1月19日發

表在國際科學期刊Physical Review Letters。利用本中心設置

於日本SPring-8光源中心光束線SP12XU，蔡博士與他的實驗

夥伴於超低溫實驗環境下，使用X光觀察在接近「K邊界狀態」

（K-edge state）氧分子的結構，發現水分子在液態、固態

的強度（intensity）與不對等性氫化學鍵（uncoordinated 

donor hydrogen bonds）有密切關係。並發現前所未知水可

能存在的新型態。此實驗證實：未來研究可以氫化學鍵對

等性程次為鑑定水分子排列結構識別方法。

詳細內容請參考 web11.nsrrc.org.tw/news/press7-H2O.html

研究成果摘要


