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1. 燃料電池の2030年目標とそのアプローチ

2020.9.25 化学工学会 第51回秋季大会「燃料電池の2030年目標達成へ向けてのアプローチ」より引用

球状ナノ粒子 ⇒ ナノワイヤ
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2. Ptナノワイヤの合成プロセス

[1] K. Jiang et al., Sci. Adv. 2017, 3, e1601705.

160ºC,2h[1]

反応条件(反応温度・反応時間・昇温速度)によってさまざまな形態をとる
⇒小角X線散乱を用いた白金ナノ粒子形成過程のその場観察を実施

弊社での追試実験

実用化のために…
・高い収率で
・高い比表面積の

触媒をつくりたい

CTAC:セチルトリメチルアンモニウムクロリド



4

第9回あいちシンクロトロン光センター事業成果発表会

3. 時分割小角X線散乱(SAXS)測定
反応中

(in situ)

反応時間

反
応
温

度
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4. 時分割SAXS測定結果

* *

*

*界面活性剤(CTAC)の自己組織構造

・棒状粒子の形成を確認

・反応温度100ºC程度でlow-qでの散乱強度が増加
⇒白金の核形成・核成長反応(100ºC以上が必要)

・30分程度で反応終了(Sequence 2)

q -4

q -1
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5. 棒状モデル解析：反応収率と比表面積の導出

𝐼abs 𝑞 = 𝜌Pt − 𝜌OAm
2𝑵𝑉2𝑃 𝑞 𝑆 𝑞 + 𝐼bkg(𝑞)

𝐴rod 𝑞 =
)2𝐽1(𝑞𝑹sin𝛼

𝑞𝑹sin𝛼

sin 𝑞( Τ𝑳 2)cos𝛼

𝑞( Τ𝑳 2)cos𝛼

𝑃rod
random 𝑞 = ൘න

0

Τ𝜋 2

𝑃rod 𝑞; 𝛼 sin𝛼 𝑑𝛼 න
0

Τ𝜋 2

sin𝛼 𝑑𝛼

𝑆 𝑞 = 1

𝐼abs 𝑞 :絶対散乱強度データ
𝐼bkg(𝑞):バッググラウンドの散乱強度

𝑃 𝑞 :白金の形状因子
𝑆 𝑞 :白金の構造因子
𝐴rod 𝑞 :白金の散乱振幅
𝜌Pt:白金の散乱長密度[cm-2]
𝜌Oam:オレイルアミン(分散媒)の散乱長密度[cm-2]

フィッティングパラメータ

𝑁:白金の数密度[個cm-3]
𝑅:ロッド半径[Å]
𝐿:ロッド長[Å]

棒状モデル

実験データの散乱強度は以下のように書き下せる

2D SAXSパターン

2D SAXSパターンから配向性がないので、

分散液中の白金体積分率は0.004程度と非常に薄いので、

𝑃rod 𝑞 = 𝐴rod 𝑞 2,

白金ナノ粒子形状として棒状粒子を仮定すると、

フィッティング結果(一部)
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6. (a)反応収率Yと(b)比表面積SSAの反応時間tR依存性

𝜙Pt:白金粒子の体積分率[-](=数密度×1粒子の体積)
𝜙Pt
0 :白金の仕込み体積分率[-]

𝑌:白金の収率[%](=[𝜙Pt/𝜙Pt
0 ]×100)

𝑆𝑆𝐴:白金の比表面積[mPt
2gPt

-1]

(a) 反応収率Y
・反応温度が高いほど収率が高くなる
・長時間の反応時間は不要

(b) 比表面積SSA
・低温(100ºC)で短時間(30分程度)の場合、

高い比表面積(背反として低収率)

反応時間

比
表

面
積

反応時間

反
応
収
率
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7. まとめ

・白金ナノ粒子合成過程における粒子形状、数密度、収率、比表面積
の変化を時分割SAXS測定によって追跡できた。

・反応条件(反応温度・反応時間・昇温速度)の違いによる白金ナノ粒
子形態変化を観測することができた。

・低温かつ短時間の合成反応によって高比表面積白金ナノ粒子が形成
されたが、背反として収率は10%に低下した。

⇒ 燃料電池触媒用白金ナノ粒子合成プロセス検討のために、
放射光を用いた評価手法が有効であることを示すことができた。


