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燃料電池用ナノ粒子触媒の in-situ 計測のために、電解質水溶液を供給しながら電気化学測定可

能なセルを試作した。溶液を供給しながら電気化学環境下で XRD 測定を行ったところ、電位に対

してのナノ微粒子結晶の変化が観察された。データ解析より、新たなセルの設計指針をたてるこ

とができた。 
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１．背景と研究目的 
固体高分子形燃料電池は，エネルギー効率および出力密度が高く，汚染物質の排出が無いこと

から，自動車や定置用コージェネレーションシステムへの利用に向け開発されている。コストや

資源の観点から，高活性・高耐久性を保持したまま実用触媒として用いられる Pt の使用量を削減

することが PEFC の幅広い商用化に向けた最も重要な課題である。そのためには、粒径数ナノ

メートルの合金ナノ粒子触媒の詳細なキャラクタリゼーションが不可欠である。 
固体高分子形燃料電池用触媒の構造や電子状態については、合成後のガス中あるいは真空中に

おいては多くの報告[1]があるが、電解質溶液中あるいは燃料電池内におけるキャラクタリゼーシ

ョンについての結果は少なく、触媒開発が進まない要因の一つとなっている。 
本申請では、試作した「溶液供給型 in-situ 電気化学セル」を用い、溶液を供給中の電気化学環

境下において合金ナノ粒子触媒の XRD 測定が可能であることを実証した。さらに、新たなセルの

設計指針を得た。 
 
２．実験 

BL19B2 において「溶液供給型 in-situ 電気化学セル」を多軸回折装置に設置して、電位印加

しながら電解質溶液を供給した状態で XRD 測定（2スキャン）を行った。 
 
＜XRD 測定条件＞ 
 ・X 線のエネルギー：12.398 keV (1 Å) 
 ・ビームサイズ：100 m 
・測定範囲：21.6 ~ 26.6（2.668 ~ 2.173 Å） ※Pt(111)：25.495（2.266 Å） 

＜電気化学測定条件＞ 
 ・触媒：市販 Pt/C 触媒 500 g/cm2 Nafion 被覆 (0.05 m) 
 ・測定電位：0.4 V → 0.85 V → 1.0 V → 0.4 V 
・電解質溶液：0.1 M HClO4 
・温度：室温 
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３．結果 
電気化学セルに市販 Pt/Cを担持して 2スキャンを行った

ところ、25 付近に Pt (111)のピークが観測されたが、27 
付近に電気化学セルに用いたカーボン板由来の非常に強い

ピークが現れた。そこで、以降の測定は 21.6 ~26.6 の範囲

で行った。図１に溶液を供給させながら各電位で測定した

市販白金触媒の 2スキャンの結果を示す。0.4 V → 0.85 V 
→ 1.0 V と電位を変えて測定を進めたところ、高電位になる

に従いピーク位置が低角シフトする様子が観測され、Pt が

酸化したことに起因すると考えた。しかしながら再び 0.4 V
に戻して測定を行ったところ、初めに測定した 0.4 V で観測

された位置（25.5付近）にピークが観測されなかった。こ

れは、装置の設置が計画通りいかず、参照極が正しく働いて

いなかったためと思われる。そこで、新たにセルを設計しな

おし、今後の測定に用いる計画とした。 
 
４．今後の課題 
１）セルの改造 今回使用したカーボン材以外の材料を利

用してカーボンの散乱ピークを弱めるとともに、参照極の

位置を変更し電極電位がコントロールできるようにする。 
２）合金ナノ粒子触媒の XRD 測定 実用触媒としては、白金とコバルトなど非貴金属との合金触

媒が用いられている[2]。合金触媒を用いるときには BL19B2 では放射光のフラックスが十分に大

きくないことが予想されるため、BL46XU で XRD 測定を行う計画でいる。 
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図１ 市販白金ナノ粒子触媒の 0.1 M 
HClO4 水溶液中における電気化学環
境下での XRD パターン。参照極は、
可逆水素電極 


