
 

 

不安定であったことや、角層試料の部位差による影響で、ラメラ構造に及ぼす影響を十分に解析出来

なかった。また、本課題で用いた角層は 1 種類のドナー由来であり、ソフトケラチン由来の構造や炭

化水素の充填構造の影響についても普遍的な結果であるとは言えないため、追試を行いたい。小角～

広角領域に検出される種々の構造の変化を総合的に解析することで、保湿剤の分子構造による影響に

ついて解明できると考えられる。 
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全固体リチウム電池は、無機固体電解質を使用していることから安全性とエネルギー密度の向

上が期待される。全固体電池の実用的な性能向上に向け、電極の状態、圧力、セルの形状など、

多くの問題を考慮する必要がある。全固体電池の開発において、電極の作製とセルの組み立ての

ために高い圧力を加えることは一般的に知られているが、圧力によるセル性能への影響は十分に

解明されていない。圧力を加えると、合剤電極と固体電解質の形態および界面における接合状態

の変化が生じる。そこで、本研究ではマイクロ X 線コンピュータ断層撮影（X 線 CT）により粉
体同士の固体・固体接合界面を観察し、これらが固体電解質の導電率に与える影響を分析し、全

固体電池の設計指針を提示することを目的とした。 
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背景と研究目的：  
リチウムイオン電池はパソコン・携帯電話のポータブルデバイスを超えて、自動車用および定置用

の大型蓄電デバイスへの用途拡大が進んでいる。特に、電気自動車用途で用いられるリチウムイオン

電池は、大型化に伴う複雑な現象がネックとなり、安全性に極めて重大な影響を与えることが、研究

開発の過程で明らかになっている。安全性を最大限確保するために、次世代二次電池として、固体電

解質を用いた全固体電池の実用化がのぞまれる。しかしながら、固体同士の接合性（固体電極・固体

電解質が形成する界面）が不十分であると想定され、これが特性支配因子となっている可能性がある。

全固体電池の内部現象を、作動条件下で観測することは容易でなく、現在のところ、トライ＆エラー

による開発に頼っているのが現状である。本研究では、全固体電池における 3次元構造に焦点をあて、
固体電解質の圧力を加えた際の内部構造変化をX線 CT法により解析し、全固体電池設計の基盤情報
を取得することを目的とした。 

 
 
実験： 
固体電解質は Li10GeP2S12（LGPS）を用い、アルゴン雰囲気中のグローブボックス内でφ = 1 mmの
アクリル製シリンダーに入れた。電解質はステンレスの集電体によって挟み圧縮した。そして、ひず

みゲージにより電解質に加わる圧力をモニターした。SPing-8 BL20XUにて、マイクロX線 CT測定に
より三次元的に内部構造を観察した。このときX線エネルギーは 20 keVであった。 

 
 
結果および考察： 
あらかじめ導電率と加えられる圧力の依存性を検証した。測定結果から圧力の増加に伴い、導電率

が向上した。これは、圧力が大きくなるほど固体粉末間の界面抵抗が小さくなり、見かけの導電率が

向上していると考えられる。しかしながら、圧力と導電率の変化は単調ではなく、固体電解質圧粉体
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の 3次元構造と相関している可能性が示唆された。 
Fig. 1は、圧力を変化させた際に測定した電解質 LGPSのCT像である。Fig. 1 a では空隙が多く確
認できるのに対し、Fig. 1bで圧力が大きくなると、粒子が潰れて中心部にはほとんど空隙は見られず、
空隙の減少が確認できる。これにより固体電解質粒子が潰れるにしたがい、見かけの導電率が向上す

ることが確認された。 

 
 

Fig. 1 固体電解質のX線CT像の圧力依存性（(a)が低圧、(b)が高圧) 
 
 現在、得られた CT像を 3次元化したうえで、空隙率等の詳細な解析を行っている。その結果をも
ちいることで、固体電解質を用いた全固体電池作製プロセスに重要な知見が提供できると想定される。 
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結晶 3D マッピング法の一つである回折コントラストトモグラフィ（DCT）による結晶組織観察

を，調和組織を有する粉末焼結金属の引張変形時における組織変化の観察に適用した．調和組織

とは結晶粒微細化プロセスと粉末冶金プロセスを複合化し，延性に富む粗大結晶粒の周りに高強

度な微細結晶粒をネットワーク状に配置させた組織であり，延性と強度を両立させた材料特性を

発現させることができる．この複雑な組織が強度および変形挙動を発現させるメカニズムについ

ては不明な点が多く残されている．本研究では金属組織観察が可能な DCT と 3D 形状の測定が可

能なCT イメージングを用いて，調和組織と変形挙動との関係について調査を行った．調和組織

材では，未処理粉末の焼結材と比較して，繰返し負荷過程での粗大結晶粒における転位密度の上

昇が抑制されていることが分かった． 
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背景と研究目的： 
近年，回折コントラストを用いて結晶粒の形状および方位を解析する手法が研究・開発されている．

本手法によれば結晶粒の形状および方位を高精度に測定できる結晶 3D マッピングが可能となる．本

研究では，結晶 3Dマッピング法である回折コントラストトモグラフィ(Diffraction Contrast Tomography: 
DCT)[1]を開発し，クリープ損傷評価や疲労損傷などを定量的に評価する手法を構築することを目的

としている．これまでにアルミニウム合金やステンレス鋼，工業用純鉄などに対して DCT により結晶

3D マッピングが可能であること，さらに静的引張試験や疲労試験過程の試験片に対して DCT 測定を

行い，回折スポットの出現角度幅は，結晶内部の構造変化を反映していることが明らかとなった[2]-
[10]．さらに回折スポットの出現角度幅から結晶粒内のミスオリエンテーションの総和（total 
misorientation: ）を算出している．は，結晶粒内の回折面の湾曲程度を評価するパラメータと考えら

れ，高サイクル疲労試験中のの評価を行った結果，は結晶の回折面における転位密度と対応してい

ることが明らかとなった[11]． 
本研究では結晶粒微細化プロセスと粉末冶

金プロセスを複合化し，延性に富む粗大結晶粒

の周りに高強度な微細結晶粒をネットワーク

状に配置させた「調和組織材料」に対して本手

法を適用し，ネットワーク状の結晶粒組織と変

形挙動および強度との関係について調査する

ことを目的とした．本課題実験では SUS304 金

属粉末をそのまま焼結した均質材と同じ金属

粉末から作成した調和組織材に対して，繰返し

負荷中に DCT および CT イメージング撮影を

行い，結晶粒内のミスオリエンテーションの変

化について調べた．  
 

図 1. 回折コントラストトモグラフィの原理 




