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相关产品：质谱仪(MS), 透射电子显微镜（TEM）

前言

使用MEMS芯片型样品杆可以在常规TEM上在接近实际使用条件（例如气相或液相）的状态下原位观察样品。结合质谱仪（MS）等气体分析设
备，可以同步对原位TEM实验中生成的气体产物进行分析。本次实验使用配备了Protochips原位样品杆的JEM-ARM200F结合JMS-Q1600GC研究
用于尾气净化的钯（Pd）催化剂的原位反应情况。

实验
选用市售Pd纳米粒子作为样品，甲烷（CH4）和氧气（O2）作为反应气体，在25到960°C的加热过程中用TEM和MS分别对样品形态结构及气相
产物进行观察分析。Table 1显示了每个设备的测量条件。

Table 1  Measurement conditions

Figure 1 In-situ gas reaction observation system 
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Pd纳米粒子

原位样品杆
(Protochips)

反应后气体反应前气体

催化剂

气体控制器
(Protochips)

最大设定压力：大气压
最高设定温度：1,000°C

TEM
JEM-ARM200F

QMS
JMS-Q1600GC

TEM : JEM-ARM200FGas controller

200kVAccelerating voltageCH4/O2/He(dilution gas)=22/5/73Gas mixture ratio

TEM observation mode10kPaGas supply pressure

IDES Electron Dose Modulation

MS : JMS-Q1600GCIn-situ sample holder

EI+(70eV), 50μAIonization25oC - 960oC, 1 oC/sec rateTemperature

100 oCIon source temperature* Held and cooled as necessary

SIM, m/z 4, 15, 16, 18, 28, 32, 44Acquisition mode

*根据设备布局对气阀位置做了优化改动。



Figure 3显示了样品温度从350→560→350°C过程中SIM色谱图。甲烷(CH4)和氧气(O2)等反应气减少，同时水(H2O)、一氧化碳(CO)和二氧化碳
(CO2)等生成气体增加。
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Figure 3 SIM chromatograms at each monitor ions
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结语
这些结果对分析Pd催化反应的机理和工艺优化有重要参考价值。利用JEM-ARM200F和JMS-Q1600GC联用系统开展原位气相反应实验将对催

化剂等高性能材料的分析表征非常有用。

结果
Figure 2 显示了原位样品杆的加热程序（中）、对应的TEM图像（上）及m/z 44（CO2）处的SIM色谱图（下）。在大约560°C时，观察到CO2的
生成，同时Pd粒子出现微小振动。冷却时振动停止，再次加热时重新出现。加热到更高温度时，Pd粒子出现凝聚。

Figure 2  TEM images (upper), Temperature of in-situ sample holder (middle), SIM chromatogram at m/z 44 (lower)
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详见Figure 3


