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Fig.1 In situ Pd-K edge XANES of 
Pd-doped TiO2 annealed under hydrogen 
atmosphere. 
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1．背景と研究目的 

固体高分子形燃料電池の酸素電極は、強酸性・強酸化性雰囲気であるため、ほとんどの材料が腐食し

てしまう。酸化チタンは、そのような雰囲気においても優れた耐久性を示す材料の 1 つであり、電極と

して導電性を付与するために Nb などのドープが検討されてきた[1,2] 。さらに遷移元素によってはドー

プすることで理想的な触媒活性を示す可能性も理論的に予測されている[3]。本研究では、Pd ドープチタ

ニアについて、ガス雰囲気が構造に与える影響について、本質的に理解することを目的としている。 

 

2．実験内容 

湿式法で合成した Pd ドープチタニア粉末を窒化ホウ素とよく混合し、7 mmφのペレットを 50 N/mm2

程度の低い圧力で形成し、あいち放射光 BL11S2 にて In situ フローセルを用いて、透過配置でＸ線吸収

分光測定を行った。O2ガスを 100 mL/min でフローさせて、200℃まで 17.4 ℃/min で昇温し 5 分間の安

定化を行った後に10分間の測定を繰り返した。N2ガスを100 

mL/min でフローさせて同様の測定を行い、再び O2ガスをフ

ローさせて変化の可逆性を評価した。エネルギーを Athena

プログラムを用いて Pd K edge（金属 Pd 箔）を 24350 eV に

補正した。 

 

3．結果および考察 

大気下室温で測定したサンプルの Pd は 2 価で存在してお

り、N2 ガスに切り替えることで低価数側にわずかにシフト

する結果が得られた。N2ガス中で 200℃のアニールにおいて

目視で確認した色の変化は、Pd の価数変化に起因すると言

える。この変化は O2 ガスに切り替えることで可逆的に変化

が見られた。一方で Ti の価数は系統的な変化は見られなか

った。 
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