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1.はじめに 

 岩手大学には、研究支援・産学連携センター 研究基盤管理・機器分析ユニットが設置されており、

様々な全学共同利用機器を所有している。その中で、筆者は、X 線光電子分光分析装置（X-ray 

Photoelectron Spectroscopy：XPS）を担当し、測定・保守管理・運用を行っている。XPSは、化学結合状

態を解析することが可能なため、試料の酸化状態を評価することに有効である。 

 本発表では、成分が明らかになっているチタンを主成分とする酸化物試料を XPS にて測定し、酸化チ

タンの価数を評価した内容を報告する。 

2. 実験方法 

2.1 試料概要  

全チタン量に占める Ti3+の存在比が異なる粉体試料 A～D を測定した。化学分析による各試料中の全

チタン量に対する Ti3+の割合は、それぞれ wA(Ti3+) = 0, wB(Ti3+) = 0, wC(Ti3+) = 0.223, wD(Ti3+) = 0.153 であ

る。いずれの試料も、磨砕し、試料は直径 10 mm、厚さ 1 mmのペレットに成形して測定に供した。 

2.2 XPS装置概要と測定方法 

 装置は、ULVAC-PHI製の PHI 5000 VersaProbeを用いた。X 線源は単色 Al Kα 線で、ビーム径は直径

約 100 mである。表面および内部でのチタンの価数を比較するため、Arイオンスパッタした。 

3.結果および考察 

 XPSによる各試料のTi2p3/2スペクトルを図１に示す。NISTのデータベース[1] を参考にし、各試料の比

較を行った。最表面は、全試料のXPSスペクトルはほぼ同様であり、Ti3+(Ti2O3)のに帰属するピークが検

出されず、Ti4+(TiO2)のに帰属するピークが検出された。Arイオンスパッタエッチング後では、試料C, D

のスペクトル形状が変化し、鉱石A,Bに比べ、Ti3+(Ti2O3)の成分が多く検出された。このように、XPSに

よって粉体試料内部の酸化状態と表面の酸化状態を区別して解析できた。一方で、Arイオンスパッタに

より還元されて、状態が変化している可能性があるため、検証が必要である。 
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図 1 (a)最表面および(b)Arイオンスパッタ後の XPS Ti2p3/2スペクトル 
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