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Photoelektronen-Spektroskopie (XPS) wird seit Jahrzehnten
mit grossem Erfolg zur Untersuchung der Eigenschaften von
Oberflachen eingestetzt. Sie wurde insbesondere zur ex-situ
Charakterisierung der Oberfléche von Katalysatoren benutzt.
XPS wird wegen der stark verringerten freien Weglidnge der
Elektronen in der Gasphase hauptsdchlich unter
Vakuumbedingungen  betricben.  Die  traditionellen
Elektronen-Spektrometer sind aus diesem Grund nicht zur
Untersuchung von Katalysatoroberflédchen unter

Reaktionsbedingungen geeignet.
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Abbildung 1: Sauerstoff Ols-Spektren einer polykristallinen
Kupferprobe bei verschiedenen Temperaturen. Das
Eduktgemsich besteht aus Methanol und Sauerstoff im
Verhéltnis 3:1 (Gesamtdruck 0.4 torr). Die mittels
Massenspektrometrie bestimmte Ausbeute an Formaldehyd
und Kohlendioxid ist im rechten Diagramm flir die
verschiedenen Temperaturen schematisch gezeigt.

Wir haben daher ein neuartiges in-situ Elektronen-
Spektrometer konstruiert. Das Kernstiick des Spektrometers
ist ein differenziell gepumptes elektrostatisches
Linsensystem, das es uns erlaubt, die von der Probe (die sich
in einer Gasatmosphére mit p <5 torr befindet) emittierten
Elektronen in die Fokusebene eines konventionellen
Elektronen-Spektrometers (im Vakuum) zu fokussieren.

Mit Hilfe dieses Instruments haben wir die
Methanoloxidation iiber einem polykristallinen
Kupferkatalysator untersucht. Das Eduktgemisch bestand
aus Methanol und Sauerstoff im Verhiltnis 3:1 bei einem
Gesamtdruck von 0.4 torr. Die Oberfliche des Katalysators
wurde dann bei verschiedenen Temperaturen (T.x = 400
°C) mit Hilfe von XPS untersucht. Gleichzeitig wurde die
Gaszusammensetzung mittels Massenspektroskopie
bestimmt.

Unser spezielles Interesse galt der chemischen
der  Oberfliache
Partialoxidation von Methanol zu Formaldehyd und Wasser.
XPS-Spektren und

Massenspektrometerdaten  zeigt, dass wéhrend der

Zusammensetzung wahrend  der

Die Korrelation von

Partialoxidation eine Suboxid-Phase auf der Oberfliche
vorherrscht. Diese Beobachtung ist in Ubereinstimmung mit
in-situ  Rontgenabsorptionsspektroskopie-Daten.'  XPS-
Valenzbandspektren haben ausserdem gezeigt, dass die
Oberflaiche wihrend der Partialoxidation einen stark
metallischen Charakter besitzt. Weitere Resultate unserer
XPS-Messungen betreffen die Stochiometrie der Suboxid-
Phase sowie die Untersuchung von Intermediaten auf der
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Oberfldche, die wahrend der katalytischen Oxidierung von
Methanol gebildet werden.
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