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研究成果の概要（和文）： 

本研究では、イオン液体の持つ難揮発性・イオン伝導性と真空技術を組み合わせた新たな技

術の開発を試みた。その結果、最終的な目標として掲げていたナノ構造体の作製とそれに関連

した新規な分析化学的手法の確立に成功した。また、本研究の成果の 1 つである新規な金属ナ

ノ粒子調製法「イオン液体－スパッタリング法」の開発や、本方法により合成されたナノ金属

粒子の燃料電池用触媒への応用にも成功した。 
 
研究成果の概要（英文）： 

In this investigation, we attempted to create a novel technology that consists of vacuum technology 
and ionic liquid having negligible vapor pressure and ionic conductivity.  We succeeded in fabrication 
of nanostructure and establishment of new analytical methods using the novel technology.  In addition 
to this, we also succeeded in the development of a new metal nanoparticle preparation method that is 
called Ionic liquid-sputtering method and its application to a catalyst for PEM-type fuel cell. 
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１．研究開始当初の背景 

イオン液体はイオンのみから構成される
室温で液相を有する液体塩であり、従来の溶
媒系とは明らかに異なる物性を示すことが
よく知られている。特に、高い電気化学安定
性・熱安定性、不燃性などの特徴からリチウ

ムイオン二次電池用電解質としての応用や、
水溶液中では熱力学的に電析不可能な元素
のめっきなど、主に電気化学分野での応用が
盛んに行われてきた。また、近年ではイオン
液体が比較的容易に再利用可能であること
に着目して、有機合成用のグリーンソルベン
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Fig. 2  本研究で得られた逆テーパ－構造

体と橋梁構造体

トとして使用するケースも増えている。しか
しながら、イオン液体の持つ難揮発性やイオ
ン伝導性に着目した研究例はこれまで殆ど
存在せず、イオン液体を真空技術と組みわせ
ることで、新たな真空技術の開発と分析化学
的手法の確立を着想し、世界に先んじてその
研究を開始した。 

 
２．研究の目的 

イオン液体の持つ難揮発性やイオン伝導性

に着目した研究例はこれまで殆ど存在せず、

ここでは、イオン液体を真空技術と組みわせ

ることで、新たな真空技術の開発と分析化学

的手法の確立を目指す。具体的には、イオン

液体中での3次元ナノ構造体の構築、イオン液

体を利用した電子顕微鏡観察技術の開発、イ

オン液体を反応媒体に用いた金属ナノ粒子の

調製とその燃料電池用電極触媒への応用であ

る。 
 
３．研究の方法 

本研究で用いたイオン液体の多くは、特定
領域研究のグループで特別に発注したもの
である。それ以外のものについては、適宜、
研究室内で合成した。純度や物性評価につい
ては、種々の分析化学的手法により同定した。
量子ビーム装置により設計したナノ構造体
は、電子顕微鏡により観察した。また、本研
究で得られたナノ粒子の触媒能については
電気化学測定より明らかとした。 
 
４．研究成果 
イオン液体中における3次元ナノ構造体の構
築 
 研究開始当初は、反応媒体であるイオン液

体を塗布した基板上に、集束イオンビームや

電子ビームを任意の場所に選択的に照射して

、1次元・2次元構造体の設計を試みていたが

、研究の終盤には、それまでに得られた知見

を参考にして、同様の方法による3次元構造体

の設計を試みた。我々の提案した方法は、市

販のビーム照射装置にイオン液体を導入して

ビーム照射を行うだけの非常に簡便な方法で

あるため、汎用性が高い点に大きな特長があ

る。これまでに得られた結果によると、金の3
次元構造体を作製するのに適した量子ビーム

は電子ビームであるのに対し、高分子材料に

ついては集束イオンビームの方が適している

ようである。前者についてはまだ改善すべき

点があるが、後者の3次元構造体はモノマーの

構造を最適化することにより、アスペクト比

（高さと線幅の比）が高い構造体（アスペク

ト比がおよそ30）を作製するだけでなく、逆

テーパ構造や橋梁構造など特徴的な3次元構

造体を作製することにも成功している（Fig. 2
）。 
 

イオン液体を利用した電子顕微鏡観察技術 
イオン液体を導電処理剤として使用する

ことで、生物試料を電子顕微鏡で観察する新

たな方法の確立を試みた。その結果、従来法

で固定化した動物・植物組織や生体細胞を走

査型電子顕微鏡（SEM）観察する際に、我々

の提案した方法を用いると、従来法では観察

できなかった微細な構造や組織に存在する

ワックスの状態までも観察することに成功

した。さらに、イオン液体は、導電処理剤だ

けでなく、固定化剤としても有用であること

を見い出し、生物試料観察時の煩雑な手順を

省略する新たな前処理法の確立にも成功し

た。この方法により、従来、6 時間以上も費

やす必要のあった前処理プロセスが 10 分以

下に短縮され、専門家からは電子顕微鏡技術

Fig. 1  イオン液体を構成するイオン種と

その側鎖の例 



 

 

の術中迅速病理診断への展開に道を開く画

期的な方法であるとの評価を受けている。上

述の結果を受け、透過型電子顕微鏡（TEM）

を用いたウイルスの観察にイオン液体を適

用する方法についても検討した。従来法では、

クライオ TEM 法がウイルスの生きた状態に

近い微細な構造を観察するのに適している

と言われているが、アモルファス状の氷の中

に存在するウイルスを観察する方法である

ため、その観察は容易ではなく、低温を維持

することのできる特殊な試料ホルダーが必

要となる。そこで、我々はイオン液体中にウ

イルスを単分散させて、そこに浮遊するウイ

ルスの姿を観察した。その結果、動物・植物

組織や生体細胞の SEM 観察とは異なり、イ

オン液体の種類によって、その像は大きく変

化した。相性の良い組み合わせでは、従来法

を超える微細な構造を観察することに成功

したが、そうでない場合にはウイルスはその

形状を保つことができなかった。現時点では、

イオン液体の選択がその成否の鍵を握って

おり、本方法を汎用性の高いものにするため、

現在、イオン液体との相性を系統的に検討す

る試みを行っている。 
生体試料を電子顕微鏡観察する際、イオン

液体を試料の前処理に使用できることは上

述したが、これを反応媒体として使用すると、

これまで不可能であった数多くの反応をリ

アルタイムに観察できるようになる。本年度

は Li 金属電析過程のリアルタイム観察につ

いて検討を行ったところ、Ni 電極上での Li
析出過程を観察することができた。また、そ

れと同時に Li とイオン液体の界面における

元素分析を EDX によって行う技術も開発し

た。この方法は、リチウム電池充放電時にお

ける電極挙動を視覚的に捉えるとともに、電

池性能を左右すると言われる SEI 膜と呼ばれ

る不動態膜の元素分析を同時に行うことも

可能であるため、リチウム二次電池開発の際

の有力な分析手法となりうると考えている。

一方、溶液に対するエネルギー分散型蛍光Ｘ

線（EDX）分析は、イオン液体の真空分析装

置への導入によって初めて可能になった技

術であるため、これに着目した研究例は存在

しない。我々は様々な Ag(I)濃度のイオン液

体を EDX により分析することで、EDX 強度

と Ag(I)イオン濃度の間には線形関係が存在

することを世界で初めて明らかにすること

に成功した。 
 

イオン液体を反応媒体に用いた金属ナノ粒子
の調製とその燃料電池用電極触媒への応用 

ナノテクノロジーの急激な発展に伴い、金

属ナノ粒子に対する期待も大きくなりつつあ

る。特に、貴金属ナノ粒子の調製法について

数多くの報告がなされており、その技術の体

系化も進んでいる。しかしながら、従来の方

法では得られるナノ粒子の表面は安定化剤に

覆われているため、期待した通りの物性が出

ないことも少なくない。また、原理的に高活

性な金属や卑金属のナノ粒子調製は非常に難

しい。このような背景から、我々はイオン液

体と金属スパッタリングを組み合わせた新規

な方法を用いて、それらの短所を克服するこ

とに成功するとともに、イオン液体への放射

線照射によって分散剤を使用することなく、

金属ナノ粒子を大量に調製する方法を開発し

た。また、その燃料電池用触媒への応用につ

いても検討を行った。ここでは、前者の方法

で得られたPtナノ粒子をその検討に用いた。

このPtナノ粒子分散イオン液体をグラッシー

カーボン板に塗布、加熱して作製したPt坦持

電極（Pt-GCE）を用いて電気化学測定を行っ

たところ、Ptナノ粒子を坦持させる温度が373 
K以下の場合には、GCのみの場合と同様、明

確なピークは観察されなかった。しかし、坦

持温度が473 Kの場合には0.6 V付近からO2の

還元に起因する還元波が観察され、573 Kでは

明瞭なピークとなった。この結果は電極作製

時の温度がO2還元能の向上に寄与しているこ

とを示唆している。残念ながら、この電極は

容易にCO被毒されるため、イオン液体を修飾

したPt-GCEを新たに作製し、同様の検討を行

ったところ、この電極はCO被毒されないこと

がわかった。この特異な現象を考察するには、

分析化学的手法による更なる検討が必要であ

る。 
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