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背景

6000気圧(25 ℃)の水素雰囲気下において
水素化物を生成することで水素を吸蔵[1-3]Niバルク
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目的：
Ni K吸収端XAFSによりNiナノ粒子の水素吸放出過程で
の化学状態・局所構造変化を明らかにする

問題点：
水素を直接観察することは非常に困難

水素化前後におけるNiの化学状態変化やナノ粒子の局所
構造に差が出るのでは？



試料作製：

・ガス中蒸発法[5]：
高純度金属ワイヤーを
Heガス(6N5)雰囲気下
で直接通電加熱

トランスファーベッセル[6]
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純窒素(5N5)に置換されたグローブボックス内で試料
表面にフッ素樹脂をコーティング

耐酸化処理：



XAFS測定： Aichi SR BL5S1 （SSD利用）



各種評価手法とその結果：

粒子径：TEM (JEM2500SE)

平均粒子径4.0±1.5 nmのNiナノ粒子

表面化学状態：XPS
(Phoibos100-5ch, SPECS)
MgKα線

部分的に酸化している（作製時）

圧力-組成等温線(300 K)：QCM
（Quartz Crystal Microbalance）



圧力-組成等温線(300 K)：QCM
（Quartz Crystal Microbalance）



Ni K-edge NEXAFS



水素化過程におけるNiナノ粒子の
Ni K-edge EXAFSフーリエ変換スペクトル



・清浄な表面を有するNiナノ粒子は、室温でおよそ7 Torrにおいて水素を
吸蔵(H/Ni～0.5)する

・吸蔵後はナノ粒子表面への水素の吸着・解離反応が起こる

・（今回）Niナノ粒子中に吸蔵された水素は真空中において放出されない

結論：
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