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摘要：X射线吸收精细结构谱（XAFS）已成为负载型催化剂，尤其是单原子催化剂的重要

表征手段。但常规 XAFS 测试依赖于同步辐射线站光源，测试周期长、测试成本高等现状

严重制约了相关科研进程。在此背景下，桌面式 XAFS 仪器应运而生，大大缩短了实验测

试周期。但由于光源功率差异，低载量样品尤其是单原子催化剂样品的测试成为了此类桌面

式仪器的短板。案例选取锰元素单原子催化剂，利用狭缝制样法，使用桌面式 XAFS 仪器

对其进行了表征，成功分析了Mn元素的配位信息及存在方式，实现了单原子类样品的桌面

化 XAFS测试。 
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1 引言 

多相催化剂在化工生产过程中具有重要作用。其中，负载型金属纳米结构是应用最广泛

的催化剂类型之一。活性金属尺度对催化性能具有重要影响。由于低配位金属原子通常作为

催化的活性位点，因此单位金属原子的比活度通常随着金属颗粒尺寸的减小而增加。金属颗

粒的极限小尺寸是单原子催化剂（SAC），孤立的金属原子均匀分散在载体表面。单原子催

化剂最大限度地提高了金属原子的利用率，具有实现高活性和选择性的巨大潜力。 

单原子催化剂电子特征的常规表征方法包括 X射线吸收精细结构谱（XAFS）和 X射线

光电子能谱等。XAFS谱中包含 X射线吸收近边结构（XANES）和扩展 X射线吸收精细结

构（EXAFS），可给出金属元素的氧化态和局部配位信息，是单原子催化剂表征中不可或

缺的一环。然而，XAFS表征通常在同步辐射线站进行。然而，在资源有限的情况下如何及

时获得精准数据成为了制约研究进程的难题。近年来，桌面式 X射线吸收精细结构谱仪应

运而生。其通过罗兰圆结构和大尺寸弯晶原件，利用常规 X光源实现了 X射线吸收结构的

光谱测量，大大缩短了实验周期，降低了测试难度。但由于常规 X光源的功率难以和同步

辐射线站相比，信号强度相差巨大，因此，低含量样品在桌面式 XAFS仪器上的测试往往

十分困难。基于此，本文选取了Mn-SA单原子催化剂样品，其基底为碳，负载 0.75 wt%的
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钴和 0.7 wt%的锰，利用桌面式仪器进行了 XAFS测试，重点分析了Mn元素的局部配位信

息，证明了Mn以单原子形式存在，为单原子催化剂的桌面 XAFS仪测试提供了参考。 

2 实验部分 

2.1 仪器与材料 

桌面式 X射线吸收精细结构谱仪（XAFS，中国，安徽创谱），分析天平，药匙，狭缝

（及配套压制工具），Kapton胶带，无水乙醇（康科德），称量纸，剪刀，研钵，压片机

及模具。 

2.2 制样方法 

1） 压片法： 

称取 60 mg样品，使用研钵将样品研磨至细腻均匀。将研磨后的样品倒入模具，填充均

匀，使用压片机在 5 MPa压力下压制 2分钟，获得均匀紧实片状样品。将样品片两面用Kapton

胶带密封好备用。 

2） 狭缝法： 

首先使用研钵对样品进行研磨至样品细腻均匀。使用 Kapton胶带封住狭缝一端，用药

匙将样品缓慢均匀填入狭缝，使用压制工具进行按压，均匀压实。少量多次地重复进行样品

装填及按压，直至样品上平面与狭缝上平面高度一致，最后再利用胶带封住狭缝上侧，密封

备用。 

2.3 测试条件 

1.2 kW Mo靶 X射线光源，取用Mn元素专用高纯硅晶体单色器，测试电压 15 kV，电

流 20 mA。 

3 实验部分 

首先使用常规的压片法对样品进行测试，结果如图 1所示。可以看到在常规制样方法下

进行测试，所得数据信噪比差，无法获得准确边前信息，同时扩展边震荡过大，难以进行进

一步拟合。这在低载量样品的常规测试中十分常见，严重制约着仪器的应用。 

中
国
仪
器
仪
表
学
会



 
图 1  常规压片制样法获得的 XAFS谱 

在此基础上，考虑到碳基底样品的背景信号较弱，对数据结果影响较小，因此增加样品

厚度可进一步提高数据质量。但碳基底样品往往较为松散，难以在保证样品片致密均匀的前

提下进一步增加厚度，因此采用狭缝法进行制样。所选用的狭缝及配套压制工具如图 2所示，

狭缝长宽分别为 1.2 cm和 3 mm，压制工具与狭缝长宽配套。为保证获得足够的信号强度，

选用厚度为 4 mm的狭缝进行测试。 

 

图 2  狭缝（右）及压制工具（左） 

使用狭缝法测试的结果如图 3所示，该图中曲线均未经过平滑处理。可以看到使用狭缝

法测试后的数据信噪比有明显改善，XANES谱信息细节丰富。由该未经处理的 XAFS图可

以看出，Mn-SA样品的 XANES边缘介于Mn标样与MnO标样之间，表明其平均价态在 0

至+2价之间。 
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图 3  经狭缝法获得的 XAFS谱 

为了进一步探究Mn的配位环境，对 XAFS谱图中的扩展边进行了傅里叶变换，结果如

图 4所示。该变换图显示，Mn-SA样品在 1.37 Å和 2.24 Å处有两个峰，位置分别接近Mn-N

和Mn-Co，并且可以很好地拟合为Mn-N和Mn-Co，证明该样品中Mn与 N和 Co存在相互

作用。同时，该样品在 2.4 Å处没有对应于Mn-Mn键的峰，证明样品中没有Mn与Mn之

间的相互作用，由此可以证明该样品中Mn以单原子形式存在。以上数据证明，经由狭缝法，

该低载量样品在桌面式 XAFS仪器上获得了可靠的数据，经过数据处理可成功分析出Mn

的价态及配位环境，满足该样品的分析测试需求，扩宽了该桌面式仪器的应用范围。 
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图 4  傅里叶变换 EXAFS谱 

4 结论 

测试结果证明，对于载体元素较轻的样品，可以通过增加样品厚度提高数据质量。在难

以获得更厚的致密样品片的情况下，狭缝制样法是一种简单、方便、可靠的替代方法。以钴

锰单原子催化剂为例，与传统的压片法相比，采用狭缝法测得的数据信号更强，信噪比更好。

本文通过桌面式 XAFS测试成功证明了该催化剂样品中的Mn元素以单原子形式存在，进一

步降低了该设备的检测限（0.7 wt%），为单原子催化剂的桌面式 XAFS表征提供了案例参

考。 
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