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研究成果の概要（和文）：	
 炭素材料の劣化は多くの場合炭素表面の酸化に起因するが，この分

析技術は確立しておらず，炭素表面酸化の簡便かつ高精度な状態分析および定量分析技術の開

発が急務となっていた。そこで，本研究では放射光軟Ｘ線分光法を利用して，複雑な局所構造

をもつ炭素材料の酸化（劣化）分析・評価技術を開発することを目的とした。具体的には，(1)

我々が提案した全電子収量軟Ｘ線吸収分光法による炭素表面酸化の状態・定量同時分析法につ

いて，実験を通してこの可能性と適用限界を明らかにするとともに，(2)産業界の実材料を分析

して本法の実用性を検証した。加えて，全電子収量軟Ｘ線吸収分光法を用いた状態・定量分析

に関する新しい知見・技術を取得した。 
 
研究成果の概要（英文）：  Degradation of carbon materials has usually been caused by oxidation of 
the surface carbon. However, practical evaluation methods for the surface oxidation of carbon materials 
have not been established yet. Aiming to develop the evaluation method, we have proposed a new 
quantitative and chemical-state analysis method of surface oxidation of carbon materials using soft 
X-ray absorption spectroscopy. In conclusion, we have proved the utility of this method through the 
analyses of practical carbon materials. Additionally, we have obtained some technical know-hows of the 
soft X-ray absorption measurements for quantitative and chemical-state analysis. 
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 直接経費 間接経費 合	
 計 
２００８年度 1,600,000	
 480,000	
 2,080,000	
 

２００９年度 1,000,000	
 300,000	
 1,300,000	
 

２０１０年度 1,000,000	
 300,000	
 1,300,000	
 

総	
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キーワード：カーボン材料，放射光，分析化学，状態分析，表面分析 
 
１．研究開始当初の背景：	
 燃料•リチウム電
池の電極材料や新規水素吸蔵材料などの環
境エネルギー材料として期待される炭素材料
の開発や機能向上には，劣化の抑制と制御
が重要課題である。この炭素材料の劣化は多
くの場合，炭素表面の酸化に起因するが，こ
の分析技術は確立されておらず，炭素表面酸
化の簡便かつ高精度な状態分析および定量
分析技術の開発が急務となっていた。一方，

酸化に起因する炭素材料の劣化分析に関し
て，我々は炭素表面酸素の状態分析に全電
子収量軟Ｘ線吸収分光法（TEY-XAS: Total 
Electron Yield X-ray absorption 
spectroscopy）が有効であることを示し，さらに
酸素官能基をもつ多環式芳香族化合物を標
準試料とした検量線を作成することによって，
炭素表面酸素の定量分析も同時にできること
を示してきた。 
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２．研究の目的：	
 本研究では，放射光軟Ｘ
線分光法を利用して，複雑な局所構造をもつ
炭素材料の酸化（劣化）分析・評価技術を開
発することを目的とした。 
 
３．研究の方法： 
(1) 全電子収量軟Ｘ線吸収分光法による炭素
表面酸化の状態・定量同時分析の検証：	
 黒
鉛系炭素材料と脂肪族系炭素材料の両者に
対して，標準試料（酸素官能基を含む芳香族
化合物と脂肪族化合物）の種類を数十種類ま
で増やして測定するとともに，あらかじめ分子
軌道計算によってデータのバラツキが小さくな
る化合物を予測してこれを標準試料に選択す
ることにより，分析精度を数%オーダーまで向
上させる。	
 
(2) 実材料の分析：	
 本法の実用性を確認す
るため，電池の電極材料に使われる黒鉛系炭
素材料や，水素吸着材として期待されるカー
ボンブラック，さらにはゴムなどの脂肪族系炭
素材料の劣化分析に本法を適用する。 
	
 
４．研究成果	
 
(1) 全電子収量軟Ｘ線吸収分光法による炭素
表面酸化の状態・定量同時分析の検証：	
 炭
素材料を sp2炭素ベースの黒鉛系と sp3炭素
ベースの脂肪族系に大別し，両系の分析に対
する標準試料としてそれぞれ 30 種類以上の
酸素含有有機化合物の軟Ｘ線吸収スペクト
ルを測定した。理論解析をふまえて，このス
ペクトルから定量精度の高い検量線の描画
方法を確立した。さらに，指紋法による状態
分析を行うためのスペクトルデータベース
を構築した。本法の実用化を考えて，必要最
小限の標準試料として 10 種の酸素含有有機
化合物を選定した。 
(2) 実材料の分析：本法の実用性を実証する
ため，実材料として，かりんとう（食品分析），
カーボンブラック配合ゴム，酸化黒鉛，酸化
カーボンブラック，炭素繊維等に適用した。
いずれの試料についても炭素表面酸化の定
量と状態を決定できた。 
(3) その他： 本研究を進める過程において，
本法が窒素含有炭素材料における窒素の状
態・定量分析にも適用できることを示した。
また，本研究の基盤となる軟Ｘ線吸収スペク
トル測定に関して，光強度モニター（金）の
取り扱い方法，角度依存測定におけるマジッ
クアングルの実測方法，液状試料の測定方法
など，重要な技術ノウハウを取得した。さら
に，混合系試料において組成間の電気特性が
著しく異なる場合には，各組成間の全電子収
量比をあらかじめ把握しないと全電子収量
軟Ｘ線吸収測定から定量できないことを見
出した。これについては，今後の検討課題と
して取組むこととした。	
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