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1. 測定実施日 
 

2014年 5月 2日 10時 – 18時 30分 (2シフト) ，BL5S1 
2014年 5月 16日 10時 – 18時 30分 (2シフト) ，BL5S1 
2014年 9月 10日 10時 – 18時 30分 (2シフト) ，BL5S1 
2014年 9月 24日 10時 – 18時 30分 (2シフト) ，BL5S1 

 
2. 概要 

 

水素吸蔵材料としての応用を目指して、Mg と Ni から成る二元系ナノ粒子

を作製し、その水素ガス曝露前後における化学状態分析を Ni K-edge 

NEXAFS測定を用いて行った。NEXAFS分析から、Mg-Niナノ粒子ではMg

と Niの金属間化合物が形成されていることが明らかとなった。室温、0.1 MPa

の水素雰囲気下に Mg-Ni ナノ粒子を曝してもその水素化は確認されず、これ

は最表面における酸化が原因であると考えられる。 

 
3．背景と研究目的 

 

Mgは軽量かつ安価な水素吸蔵材料としてよく知られており[1]、自身の重量

に対して 7.6 wt%もの水素を吸蔵することが可能である。しかし、水素吸放出
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時に 300 ºC以上の高温条件を要することが実用上の問題となっており、室温

程度での水素吸放出の実現が望まれている。Mgの水素吸放出時に必要な温度

の低下に向けて、我々はMgのナノ粒子化に注目している。Mgのナノ粒子化

によって金属状態、水素化状態における熱的安定性が低下することが第一原理

計算から予測されており[2]、学術的な観点からも非常に興味深い。われわれ

はこれまでにMgのナノ粒子化に加えて、触媒金属として Pdを添加した二元

系ナノ粒子を作製することで、室温におけるMgの水素吸蔵が可能なことを示

した[3]。今回われわれは、希少な Pd に代わる、より安価な触媒金属として

Niを加えたMgナノ粒子（Mg-Niナノ粒子）に注目した。Mg-Ni系の安定な

金属間化合物であるMg2NiはMgに比べて 50 ºC程度低い温度で水素吸放出

が可能であるため[4]、ナノ粒子化との相乗効果によって水素吸放出温度の低

下が期待できる。本研究では、清浄表面を有するナノ粒子の作製が可能なガス

中蒸発法を用いて Mg-Ni ナノ粒子を作製し、その水素ガス曝露前後での化学

状態変化を、Ni K吸収端近傍 X線吸収微細構造（Ni K-edge NEXAFS）分析

によって明らかにする。 

 

 
4．実験内容 

 

Mg-Niナノ粒子は Heガスを用いたガス中蒸発法を用いて作製した[3]。9.3 

kPa の He ガス雰囲気下で Mg と Ni

を同時に蒸発させることでナノ粒子の

作製を行った。Ni K-edge NEXAFS測

定は、あいちシンクロトロン光センタ

ー（AichiSR）BL5S1にて蛍光収量法

を用いて行った。カプトン膜上に固着

したMg-Niナノ粒子を、大気酸化防止

用のフッ素樹脂によって被覆すること

で、XAFS 測定用試料とした。Fig. 1

に示した水素曝露用チャンバ内に試料

を封入し、水素曝露前後の NEXAFS

スペクトルの変化を測定した。 

 

Fig. 1 AichiSR BL5S1に設置

した水素曝露用チャンバ 



5．結果および考察 

 

Fig. 2に真空中で測定したMg-Niナノ粒子のNi K-edge NEXAFSスペクト

ルを赤実線で示す。標準試料である Ni箔のスペクトルと、Mg-Niナノ粒子の

それは大きく形状が異なっており、金属 Ni とは異なる化学状態、たとえば

Mgと Niの金属間化合物が形成されていると考えられる。また、Mg-Niナノ

粒子のスペクトル形状は Vece et al.が作製したMg2Ni薄膜のそれと類似して

いることから[5]、Mg2Niと同様にMg-Niナノ粒子中の Ni周りにはMgが 8

配位していることが推察される。しかし、Mg-Ni ナノ粒子の広域 X 線吸収微

細構造（EXAFS）をMg2Niの結晶構造を仮定してフィッティングしたところ

良い一致は得られなかったことから、Mg-Ni ナノ粒子の結晶性は低く、非晶

質に近いということが示唆された。 

0.1 MPa の水素ガス雰囲気下で測定した Mg-Ni ナノ粒子のスペクトルを

Fig. 2に青点線で示す。水素曝露によって NEXAFSスペクトルに大きな変化

は見られず、水素化に対応する化学状態変化は見られなかった。事前に水晶振

動子微量天秤（QCM）を用いてMg-Niナノ粒子の大気非曝露条件下での質量

分析を行ったところ水素ガス曝露による質量増加が確認されたことから、試料

準備の段階で Mg-Ni ナノ粒子の最表面が酸化し、水素分子解離活性が失われ

たために水素化が確認できなかったと考えられる。 

 

 



 
 

Fig. 2 水素ガス（0.1 MPa）曝露前後におけるMg-Niナノ 
粒子の Ni K-edge NEXAFSスペクトル 
 
 

6.今後の課題 
 

Mg-Ni ナノ粒子の水素化、脱水素化の挙動を調べるためには、本研究で用

いたフッ素樹脂の塗布による酸化抑制では不十分であり、より酸化を抑制した

試料準備が必要となる。今後は、最も効果的と考えられる、ビームライン末端

装置にナノ粒子作製チャンバを接続し、試料作製から測定まで大気非曝露条件

下で行う方法を用いる。 
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