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多孔物質の構造評価に関する最近の進展

阪本康弘，宮坂慶一，室山知宏，院娼芳，寺崎治

StructuralChemistry，A汀henius Laboratory，Stockholm University

メソ多孔体およびゼオライトの構造を評価する上で透過型電子顕微鏡（TEM）は大きな偉力
を発揮する。特に，メソ多孔体はその構造の特異性からTEMによる評価が不可欠である。われ

われは，電子線結晶学に基づきその三次元構造を決定する方法を開発し，これまでに多くの新規

メソ多孔体の構造を決定して来た。本解説では，多孔物質の構造評価に関する最近の進展として，

メソ多孔体の構造評価を中心に我々の結果を紹介する。

1．はじめに

メソ多孔体は1990年早稲田大学のグループによ

って初めて合成され，それに続くMobil社のグルー

プおよび豊田中研と早稲田大学のグループによる報

告で広く脚光を浴びて以来，10年以上のときが過ぎ

た。ゼオライトよりも遥かに大きなサイズの細孔を

持ったその物質は，その間，様々な構造を持つもの

が合成され，材料もシリカのみならず金属酸化物，

金属，カーボン等，多種に及んでいる。メソ多孔体

は，メソスケールでは周期性を持つが，原子スケー

ルではアモルフアスというその構造の特異性から，

従来のX線を用いた構造評価法とは異なる評価方法

が求められる。その点で透過型電子顕微鏡〈TEM）

を用いた構造評価は美空間の情報が直接得られるた

め非常に強力な手投となっている。本解説では，

TEMを用いたメソ多孔体の構造評価について我々の

最近の研究をオムニバス的にいくつか紹介したいと

思う。また最後にⅩ線を用いたメソ多孔体の構造評

価と，ゼオライトに関する最近の研究も紹介する。
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2．電子線結晶学に基づいたメソ多孔体の構造決定

2．1透過型電子顕微鏡とメソ多孔体

電子線は，Ⅹ線に比べて物質との相互作用が4桁

程度大きく，その特性を利用してごく微小領域から

物質の単結晶情報を容易に取り出すことができる。

一方でその大きな相互作用に起因する電子の多重散

乱の効果がX線と異なり無視できなくなる。この多

重散乱の効果により本来その物質の持つ対称性では

許されない，禁制の反射が電子回折図形で観察され

るので注意が必要である。また，TEM像には電子回

折図形からは得られない位相情報が含まれており，

これはTEM観察の大きな利点である。メソ多孔体

の三次元構造の再構築にはこのTEM像が大きな役

割を果たす。しかし，このTEM像にも電子回折図

形と同様，多重散乱の効果が試料厚さ依存して罪著

に現れる。また，対物レンズのフォーカス量に依存

した変調も加わる。通常の原子スケールの周期性を

持った結晶の場合，像から直接に構造を決めるには

多くの注意が必要で，それらの効果を考慮に入れた

像シミュレーションを行い，実験結果（TEM像）と

比較し構造評価や言行われる。一方，メソ多孔体の場

合，多重散乱およびフォーカスの効果を次のような

理由から低減することができる。メソ多孔体は軽元

素（シリコンと酸素）からなり多くの空隙を持つた

めその密度は低く，観察されたTEM像から試料の

薄い領域を選ぶことによって多重散乱の効果を大き

く低減することができる。また，メソスケールの周
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期性のみを持つため，通常の結晶に比べてフォーカ

ス依存性がそれほど大きく無く，大まかなフォーカ

スの設定によってコントラストの良い像が得られる。

以上のことからメソ多孔体のTEM観察は，原子ス

ケールの周期性を持った結晶に比べると像解釈が単

純化される。

2．2 電子線結晶学を用いたメソ多孔体三次元構造の

再構築

TEM像は物質の持つ三次元構造の投影像として

得られる。つまり，TEM像は，物質を構成する原子

によって作られる静電ポテンシャルと電子が相互作

用した結果，電子線の入射方向への投影ポテンシャ

ルとして得られる。このTEM像（投影ポテンシャ

ル）から三次元構造をどのように得るかがメソ多孔

体の構造評価のポイントとなる。その方法として電

子線結晶学を用いた方法と電子線トモグラフイを用

いた方法の二つの方法が現在良く知られている。後

者については後で改めて取り上げる。

電子線結晶学を用いた構造決定は，メソ多孔体が

結晶である事を利用する。結晶とは並進対称性を持

つ物質であり，格子（1attice）とその格子点上に配
置される単位構造（basis）で記述される。ここで単

位構造の構成要素は特に原子とは限らない。通常の

原子スケールの規則性を持った結晶では，単位構造

は一つ以上の原子の集合よって記述されるが，メソ

多孔体の場合単位構造をアモルフアスシリカ壁から

なる連続体と空隙で記述する。

実格子空間の結晶構造は，連絡子空間では結晶構

造因子として記述される。電子回折図形（Ⅹ線回折

も同様）からは基本的には結晶構造因子の振幅情報

しか得られないため，位相情報は何らかの初期モデ

ルを仮定し，構造の精密化（Refinement）というプ

ロセスを経てその初期モデルに修正を加え最適解を

決めていく。しかし，TEM像には結晶構造因子の振

幅と位相の情報が含まれているため初期モデルを仮

定する必要がない。実際には（i）TEM像をコンピュ

ータ上でフーリエ変換して得られたフーリエ回折図

形上の各反射から振幅と位相（結晶構造因子）を取

り出す。（ii）複数の方位から撮影したTEM像から同

様にして得られる結晶構造因子のセットを互いに共

通な反射を用い規格化することで，全逆格子空間の

結晶構造因子を作成する。（iii）最後に対物レンズに

よる影響を補正した結晶構造因子を逆フーリエ変換

することによって実格子空間上の結晶構造（単位胞

内の静電ポテンシャル分布）を一意に決定すること

ができる。この後，（iv）この静電ポテンシャル分布

をもとに窒素吸着実験から得られる細孔体積とシリ

カ壁の密度からシリカ壁と細孔の境（しきい値）を

決めることにより，メソ多孔体の細孔の配列や，そ

の大きさ，アモルフアスシリカの壁の厚さ 〈三次元

細孔構造）を見積もる事ができる。

2．3 メソ多孔体三次元構造再構築の具体例

これまでに上で述べた電子線結晶学をもとに構造

を決めたメソ多孔体は，MCM－48とCMK－4（空間

群ね－3（カ，SBA－6（p肝3乃），SBA－1（pJ什3〃），SBA－

16（J椚－3椚），SBA－12（F椚－3椚）などがある4－6〉。

MCM－48は共連続構造を持ち二つのロツド状の細孔

が三次元的にネットワークを組んだ構造を持つ。

CMK－4はそれを鋳型に用い作製したカーボンレプ

リカである。それ以外のメソ多孔体はケージ状の細

孔が三次元的に配列したもので，一種頼もしくは二

種類のケージから形成される，各ケージ間は互いに

窓を通じて繋がっている。ここでは最近我々が電子

線結晶学を用い明らかにしたAMS－8（Fd－3椚），

AMS－9（p42ノ椚〃椚），AMS－10（p柁－3椚）について紹

介する。また，MCM－48と同じ共連続構造（Jα－3（ブ）

を持つKIT－6についても二つのネットワークを繋ぐ

ミクロ孔が存在する事が明らかになったのでその結

果も紹介する。

2．3．1シリカメソ多孔体AMS－8（空間群付3「柏

2003年，車，辰巳らによって初めてアニオン性界

面活性剤を用いた周期性の良いメソ多孔体の合成が

可能となった7・8）。このアニオン性界面活性剤を用い

た系では，これまで報告されて来た構造はもとより，

キラルな細孔を持ったものを始めとしていくつもの

新しい構造が発見されている7・9）。

AMS－810）は，アニオン性界面活性剤として

Sodium〃－1auroyl－しglysine（C12GlyS）と共構造規

定剤（CSDA）としてⅣ－トリメトキシシリルプロピ

ルー〃，〃，Ⅳ－トリメチルアンモニウムクロライド

（TMAPS）を用い合成される。この物質は立方晶系

（空間群Fd－3椚）の対称性を持ち（α＝183Å），電子

線結晶学に基づいた構造解析の結果，大小2種類の

ケージ（それぞれ大きさ75～76Åと52～56Å〉が
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図lクラスレート構造（タイプ1とタイプ2）

ダイヤモンド構造に配列した構造を持つ事がわかっ

た。各ケージ間は窓を通じて互いに繋がっており，

三次元ネットワークを形成している。この構造はク

ラスレートではType2構造としてよく知られている

構造である（図1）。参考としてクラスレートTypel

構造は，SBA－1またはSBA－6（空間群p肝3〃）と同

様の構造を持つ（図1）。

2．3．2 シリカメソ多孔体AMS－9（空間群何2／mn〃カ

AMS－911）は，アニオン性界面活性剤として〃－

1auroylgultamicacid（C12GlutA）を，CSDAとして

3一アミノプロピルトリメトキシシラン（APS）を用

いて合成される。この構造は正方晶系の対称性を持

ち（α＝172Å，C＝90Å），その消滅則から空間群は

P42／椚〃椚であることがTEM観察の結果明らかにな

った。図2にAMS－9の高分解能TEM像をそのフー

リエ回折図形とともに示す（【001］入射）。構造を決

定するにあたりAMS－9が立方品系よりも吋称性の

低い正方品系を持つ事から，等価な反射が減り，よ

り多くのTEM像が必要となった。たとえば，【100】

と【001】方向は立方晶系では等価な方向だが，正方晶

系では互いに独立な方向であるため両者のTEM像

が必要となる。ここでは4方位（【001］，【101】，【1101，

［111】）から撮影したTEM像から抽出した強度の強

い16本の独立な反射をもとに三次元再構築を行った。

その結果，単位胞あたり30個のケージ（独立な五つ

のサイト）が配列した構造を持つ事が明らかになっ

た。

2．3．3 シリカメソ多孔体AMS－10控間群Pn－3〃カ

AMS－1012）は，アニオン性界面活性剤として〃－

myristoyl－L－glutamic acid（C14GluA）を，CSDAと

してTMAPSを用いて合成される。この構造は立方

晶系の村称性を持ち（α＝96Å），消滅則から空間群

はP〃－3椚と決定された。図3にAMS－10の高分解能

TEM像をそのフーリエ回折図形とともに示す
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図2 AMS－9の高分解能TEM像とフーリエ回折図形

（【001】入射）

（【100】入射）。三次元構造の再構築には，【100】，【110】，

【111】入射のTEM像を用いた。その結果AMS－10が

二つの互いに交わらない独立な細孔が三次元的にネ

ットワークを組む共連続構造を持つことが明らかに

なった（図3）。同じ共連続構造を持つMCM－48（空

間群Jα－3d）の二つのネットワーク（細孔）がG－

surfaceと呼ばれる極小局面に沿ったシリカ壁で互い

に隔てられているのに対して，このAMS－10は，D－

surfaceと呼ばれる極小局面に沿ったシリカ壁で互い

のネットワーク（細孔）が仕切られている（図4）。

それぞれのネットワークは四面体の中心から各頂点

に向かうような，四つ又の節を持つロツド状の細孔

から形成されている。極小局面としては，もう一つ

よく知られているものにP－Surface（空間群J椚一3椚）

があるが（図4）。この共連続構造を持つメソ多孔体

はまだ発見されていない。

2．3．4 シリカメソ多孔体K汀－6（空間群／a3d）

MCM－48がカチオン性界面活性剤から合成される

のに対して，共重合体を用いて同様の共連続構造

（空間群Jα一3（J）を持ったメソ多孔体を合成する事も

可能である13－18〉。KIT－6は，共重合体（p123）とブ

タノールを用いて合成され非常に大きな細孔径を有

する18〉。また，電子線結晶学に基づいた構造評価の

結果MCM－48と同様に二つの互いに交わらないロツ

ド状の細孔（細孔径83Å）が三次元的に配列した

共連続構造を持つ事が明らかになるとともに，二つ
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図3 AMS－10の高分解能TEM像とフーリエ回折図形（【100】入射）。および，その三次元細孔構造。

図4 極小曲面G－Suげace，D－SuIでace．P－SurraCe。

の細孔の間にそれらを繋ぐミクロ孔（大きさ17Å）

が存在する事がわかった19〉。良く知られているよう

に一次元のロツド状細孔を持つSBA－15は，細孔間

にミクロ孔が存在する事が劉らによるPtを用いたレ

プリカの観察から明らかされているが20），SBA－15

の場合そのミクロ孔がランダムに配列しているのに

対して，KIT－6では3回軸上に周期的に配列してい

る。

2．4 電子線結晶学を用いたセルフコンシステントな

構造決定

現在，得られた三次元静電ポテンシャルから，メ

ソ多孔体の持つ細孔の配列，その大きさ，細孔を繋

ぐ窓の大きさ（三次元細孔構造）を求めるには，窒

素吸着実験から得られる細孔体積（単位はg／cm3）

とアモルフアスシリカの壁の密度（単位はcm3／g）

が必要である。そのため，焼成前の界面活性剤とシ

（4）

リカの複合体など窒素吸着実験が行えないものにつ

いては，シリカ壁の構造の評価が行えなかったり，

シリカ以外の材料で合成された未知の壁の密度を持

つ物質についても三次元細孔構造の評価が行えない。

そこで，三次元静電ポテンシャルから，窒素吸着実

験のデータやシリカ壁の密度を仮定する事無く，セ

ルフコンシステントに三次元細孔構造を決定する方

法を現在検討している。この方法は，静電ポテンシ

ャル分布における等値曲面が持つ曲率エネルギーを

評価し，その最小となる曲面をシリカ壁と細孔の界

面と考えるというものである21）。

2．5 電子線トモグラフイを用いた構造決定

三次元構造の再構築を行う手法として電子線トモ

グラフイは昔から生物系の分野では広く用いられて

来た。さらに近年では試料作製装置を含めた実験装

置の高性能化と，データ（TEM像）取得の自動化，
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図5 二十面体の結晶外形を示すメソ多孔体と，多重双晶による二十面体形成のモデル。

三次元再構築ソフトの高機能化により，より一般的

に使用されるようになっている。特に無機材料の分

野ではP．A．Midgley，J．M．Thomasらにより

HAADF－STEMと組み合わせた手法がメソ多孔体の

三次元再構築に試みられている22－25）。電子線結晶学

が物質の周期成分（物質が結晶であること）に着目

して数枚のTEM像から三次元再構築を行うのに対

して，電子線トモグラフイは，同一試料（領域）を

ある傾斜軸の周りで回転させ撮影した100枚以上の

TEM像から三次元構築を行う。また，HAADF－

STEMを用いることによって回所コントラストによ

る影響を減らし，高角に弾性散乱された電子の情報

を得る事ができる。特にシリカなどのマトリックス

中に分散した，金属（重い原子）などを効果的に観

察する事ができる。

ここに2．3．4で紹介したJα－3（ブ構造を持つKIS－5

を電子線トモグラフイを用いて三次元構造の再構築

を行った例を紹介する25）。三次元構造の再構築

は，－780から＋790まで10ステップで撮影した合

計158枚のHAADF－STEM像を用い行った。その結

果，シリカ壁が極小曲面G－Surfaceに沿って形成さ

れていることがわかった。また，電子線結晶学に基

づいた解析と同じように，二つの独立なネットワー

クを繋ぐ窓が観察された。ただしその窓の大きさは

より大きく，細孔径とほぼ同じ大きさ（60Å）であ

る。

＝11）

‖ll〉
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3．多孔体の構造評価に関する他の研究

3．1多重双晶粒子を形成するメソ多孔体

一鎖二親水基型界面活性剤を用いて合成したメソ

多孔体に見られる，興味深い結晶外形を図5に示す。

このような十面体や二十面体の結晶外形は結晶学的

点群とは整合しない。宮坂らは電子線結晶学を用い

た三次元構造評価を行い，このメソ多孔体がケージ

状の細孔が面心立方構造（空間群F椚－3椚）に配列し

た構造を持つこと，また，特異な結晶外形は面心立

方構造の多重現品により形成されていることを示し

た26）。このとき外表面と双晶面はすべて（111）面か

らなる。

3．2 ポリマーを用いたレブリカの作製

P．Sozzaniらによってシリカメソ多孔体を鋳型に

用いたポリマーレプリカが作製された27）。このポリ

マーレプリカは，シリカメソ多孔体のメソ細孔のみ

ならず，7～8トtmの大きさの結晶外形もそのまま保

持しているこれまでに無い新しい物質である。また，

合成後局所的に熱を加えることによって容易に加工

できる事もこのポリマーレプリカの特徴である。彼

らは，2次元ヘキサゴナル構造を持つメソ多孔体を

鋳型として用い，そこにステレンおよびメチルメタ

クリラートをラジカル反応を用いメソ細孔内に

100℃下のもとゆっくりと（2～3日）分散させ，高

分子化した。その後フツ酸処理（5％，0℃）するこ

とによりシリカを取り除き，ポリスチレン（pS：

Polystyrene，Mw＝99，200）およびポリメチルメタ
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クリラート（pMMA：Polymethylmethacrylate，Mw＝

61，300）からなるポリマーレブリカを作製した。

TEMによる観察からポリマー・シリカの複合体が二

次元ヘキサゴナル構造を維持している事，シリカ除

去後のポリマーレプリカが周期性は維持していない

ものの，細孔のレプリカであるポリマーのネットワ

ークが互いに絡み合い構造を維持している事が明ら

かになった。このポリマーレプリカは，非常に高い

ガス吸着能力を持ち，二酸化炭素の吸着（198K）

が重量比で15％および25％（それぞれ400torr，

700torr）に逢する。また，DNAなどの生体分子を

細孔内に封入する事も可能で，その方面での応用も

大いに期待される。

3．3 メソ多孔体の簗剤伝達システムとして試み

近年，メソ多孔体を薬剤や生理活性物質の担体と

して利用する試みが行われている。現在，薬剤伝達

物質としてリン酸カリウムセメントやポリマーなど

種々の担体について精力的に研究が行われ，有望なシ

ステムと考えられているが，細孔やときには化学組成

の不均一性がその用途を制限し，壁と物質間の相互

作用，細孔構造と放出挙動間の関係などの基礎的な

理解を妨げている。一方，メソ多孔体は均一な大き

さの細孔を持ち，表面修飾が容易で，寺性が無く生

体適合性を有することなどから，薬剤の機能を失わ

ずに予測可能な吸蔵，拡散の制御が可能となる28－30）。

メソ多孔結晶の構造的な特徴，たとえば，細孔の配

列，細孔の大きさや形などは薬剤の放出挙動に大き

な影響を及ぼす。最近の報告では，三次元細孔構造

を持った立方品系のメソ多孔体が一次元細孔を持っ

たものよりも薬剤の拡散が早いことが報告されてい

る30）。このことから，より制御された薬剤放出挙動

のためには，そのメソ多孔体の三次元構造および修

飾された壁と薬剤の相互作用を明らかにすることが

必要である。

3．4 ×線を用いたMCM－41とその界面活性剖・シリ

カ複合体の構造評価

メソ多孔体の細孔径や細孔の形は構造評価の吋象

となるパラメータのうちで最も重要なものの一つで

ある。評価方法として窒素吸着実験や上で紹介した

電子線結晶学を用いる方法があるが，解析の際のモ

デル依存性が大きいこと，界面活性剤・シリカの複

合体では適用できないことなど困難な点が多い。一

次元細孔を持つMCM－41は，構造が比較的単純であ

ることからモデル化しやすく，Ⅹ繰回祈パターンか

らその細孔径や細孔の形を予測する試みが多数報告

されている31－36〉。ただしその多くは一次元細孔を円

筒としてモデル化し，解析的もしくは数値計算を用

いⅩ線回折パターンを説明するものである。一方，

焼成前の界面活性剤とシリカの複合体はその細孔が

円形よりも六角形に近い形を示すことがTEMによ

る観察から明らかになっているが，壁厚や細孔径を

評価する上で，窒素吸着実験が利用できないことや，

投影ポテンシャルとして観察されるTEM像からは，

前記したようにその壁厚や細孔径を見積もることが

容易でない。室山らは，MCM－41を円形と六角形の

細孔でモデル化しⅩ繰回折プロファイルを解析的に

取り扱い構造の評価を行った37）。解析的に取り扱う

ことにより，最小二乗法によるⅩ繰回折パターンの

フイツティングが可能となり界面活性剤・シリカの

複合体を含めその細孔径および細孔の形を比較的容

易に評価することができる。この方法によって得ら

れた結果は，窒素吸着実験から得られたMCM－41の

細孔径と良く一致することがわかっている。

3．5 TEMを用いた層状ゼオライトTi－YNU－1の構造

評価

最後にTEMを用いたゼオライトTトYNU－1の構造

評価について紹介したい。MFI型テクノシリケイト

（TS－1）は，液相酸化触媒として非常に高い触媒性

能を持つ山方で，細孔サイズ（10貞環）が小さいた

めに触媒としての利用が比較的小さい分子に限られ

ている。この問題点を解決しようとより大きな細孔

を持った多孔体として，Ti－Beta38，39），Ti－MOR40），

Ti－ITQ－741），TトMCM－4142）などが合成されている

が，安定性や触媒活性の点で改善の余地がある。そ

のような中，MWW型ゼオライトを用いそのMWW

シートの間を架橋し，より大きな細孔をMWW型ゼ

オライトの触媒性能を保持したまま作製しようとい

う試みがある。Ti－YNU－1はその中でも大きな比表

面積（654m2／g，0．20mL／g）と高い触媒活性を持

つ43）0

院らはその細孔構造，特にMWWシート間がどの

ように架橋されているかを調べた44）。Ⅹ繰回所の結

果から，Ti－YNU－1のMWWシートの積層方向であ
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図6 TトYNU－1の高分解能TEM像と電子回折図形（【100】入射），およびその構造モデル。

るc軸方向の格子定数（c＝27．571Å）が，その前

駆体（c＝26．926Å）や3D Ti－MWW（c＝25．098

Å）と比べて大きい値を持つことを明らかにすると

ともに，TEMを用いた細孔構造の直接観察から，

MWWシートがSiもしくはTiによって架橋された

12貝環構造を持つことを明らかにした（図6）。この

結果は，NMRの結果を矛盾無く説明し，原子レベ

ルのコンピュータシミュレーション結果とも良く一

致する。

4．おわりに

メソ多孔体およびミクロ多孔体（ゼオライト）の

構造評価に関する我々の最近の研究を紹介した。こ

れらの物質の構造評価には電子顕微鏡観察がますま

す重要になっている。同時に近年の電子顕微鏡の分

野の進歩も著しく，本解説では取り上げなかったが，

電界放出型の電子銃を装備した走査型電子顕微鏡

（FEG－SEM）を用い金属コーティング無しにメソ多

孔体の表面細孔構造を観察することが可能となって

いる45〉。分解能は15Åをきりメソ孔を直接観察で

きるほどである。また，分析手法もEDS（エネルギ

ー分散型X線分光）のみでなくFEG－TEM／STEMと

EELS（電子エネルギー損失分光法）を組み合わせ

試料の元素マッピングを行うことも可能になってき

た。試料作製技術も進歩しており，急速凍結装置と

専用ホルダーを組み合わせることにより液体試料を

凍結固定したCryo－TEM観察が可能となる。今後は

これらの新しい技術をメソ多孔体およびミクロ多孔

体の構造評価に適用することで，それらの構造のみ

ならず機能発現の原理や結晶成長のメカニズムにつ

いて新たな知見が得られるものと期待される。
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Structuralcharacterization ofmeso－and micro－POrOuS materials

Yasuhiro Sakamoto，KeiichiMiyasaka，

Norihiro Muroyama，Juanfang Ruan，and OsamuTerasaki

StructuralChemistry，Arrhenius Laborato汀，Stockholm University，Sweden・

Silica mesoporous materials have attracted alot of attentionin
different field ranglng

from chemistry，tO englneering
or even pharmacy since the first mesoporous materialwere

reportedinearly1990■s．Mesoporousmaterialshavetwomainstructuralcharacteristics：disorder

On atOmic scale（short－range），butwell－defined order
on mesoscopic scale（10Ilg→●ange）・

TheirfeaturesriseinpoorresoIvedX－raydiffractionpatternswithlittlestructuralinformation・

On the other hand，tranSmission electron microscopy（TEM）has
been a very powerfultool

to characterize the structure with mesoscale order．We have developed a method based on

electroncrystallographythatglVeSanelectrostaticpotentialdistributionofthethreedimensional

（3D）mesoporous structures．Based on the3D electrostatic potentialdistribution，direct

information of the detailed structuresinside the mesoporous materials such as diameter，

Shape and connectivlty Of the pores can be obtained・

HereweshowourrecentresultsperfomedinStockholm・Themaintopicsare（i）structural

characterizationofnewmesoporousmaterials，AMS－8（spacegroupFd3椚），AMS－9（P42／椚托殉，

andAMS－10（P〃－3椚），uSingTEMwithelectroncrystallography，andfuture workconcerning

3Dreconstruction，（ii）some otherexamples ofTEM studies
formesoporous materials，e・g・

multiply twined particle of mesoporous material，POlymer replica of mesoporous material

withtwodimensionalhexagonalstructure，anddrugdeliverysystemuslngmeSOPOrOuSmaterials，

（iii）analyticalapproachtodetemine theporeshape and size ofMCM－41using XRDdata，

（iv）structuralcharacterization ofzeolite TトYNU－1using XRD and TEM・

Keywords：Electron microscopy，Electron crystallography，Mesoporous material，Zeolite
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