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【連携推進（具体的な連携推進活動内容とその活動の効果等）】 

 キノン類の超臨界含浸されたサンプルを作製した上で、KEKにて放射光測定を行っ

た。結果として、これまで KEKの利用実績が無かった研究代表者と所属学生が放射光

測定を習得し、今後の研究遂行が容易になった。さらに、東北大、NIMS、筑波大、KEK

との連携もでき、その他の課題での研究連携も可能となった。さらに、この活動を基

に基盤 B課題にも採択された。 

 

【調査研究内容（実験等中心に背景・課題と実行された課題解決の内容と結果）】 

作成した液体含浸サンプル(L-CHL_AC_30%、L-CHL_AC_10%)、および超臨界含浸

サンプル(sc-CHL_AC_9.5%、sc-CHL_AC_32%)について X 線吸収微細構造(XAFS)の測定と

X線光電子分光(XPS)を行うことによって AC内に含浸された CHLについての界面におい

ての吸着状態や結合状態について明らかにすることを目的とした。 

 

XAFSにおいて、BL-7Aでは、X線の測定エネルギー範囲が C K-edgeが 280–320 

eV で、O K-edgeが 524–544 eV で測定を行った。その後、BL-13B においても同様のエ

ネルギー範囲で測定を行った。スペクトルは全電子収量法で得た。測定の際、サンプル

を測定ホルダーにつけるときには導電性銅テープを用いて貼り付けた。 

XPSでは、0–1400 eV の範囲で試料の Surveyスペクトルを測定した。また、AC

については C1sと O1sの narrowスペクトルを、CHL と L-CHL_ACと sc-CHL_AC について

は C1s と O1s、Cl2p の narrow スペクトルをそれぞれ調査した。測定試料はサンプル測

定ホルダー上のインジウム箔に貼り付けた。 

 

BL-7Aで得られた電子収量 NEXAFSスペクトルでは、C K-edgeにおいて 284–288 



eV の範囲で L-CHL_AC_10%、L-CHL_AC_30%、sc-CHL_AC_9.5%、sc-CHL_AC_32%において CHL

由来のピークが観測された。また、O K-edgeにおいても 527–544 eVの範囲でピークが

観測された。BL-7A で観測されたこれらのピークをさらにエネルギー分解能が高い BL-

13B で測定を行った。結果として、C K-edgeの 284–286 eV で観測されたピークは CHL

の芳香環由来の C1s→π*遷移ピークに帰属された。また、sc-CHL_AC_32%においてこの

ピークのトップが液体含浸サンプルと比べて高エネルギー側にシフトした。これは CHL

の C1s 軌道あるいはπ*軌道のエネルギー準位が変化していることを示しており、高エ

ネルギー側にシフトしていることから CHL の酸化数が δ+になるような結合等の存在を

示唆している。また、O K-edgeについては 528–534 eVにおいて CHLの C=O結合由来の

1s→π*遷移ピークが、535–537 eV において O-CH、O-H 結合の 1s→σ*遷移ピークが、

540–541 eV において C-O結合の 1s→σ*遷移ピークがそれぞれ観測された。こちらにお

いても C=O 結合由来のピークトップがシフトしていることからエネルギー準位の変化

が確認された。 

XPS分析における Surveyスペクトルの結果から、200 eV付近で Cl2pスペクト

ルが、285 eV付近で C1sスペクトルが、530 eV付近で O1sスペクトルが確認された。

C1sスペクトルにおいて C=C結合のピークにシフトは確認できなかった。このことから、

前述した XAFS の結果において CHL 芳香環由来の C1s→π*遷移ピークが高エネルギー側

にシフトしたのは 1s軌道ではなくπ*軌道のエネルギー準位が高くなったことに起因す

ることが明らかとなった。ここでπ*軌道のエネルギー準位が高くなったのは CHL と AC

の間に結合が新たに形成されることでπ軌道が安定化してエネルギー準位が低くなる

ことに起因する。 

また、Cl2p スペクトルにおいてすべての測定試料において有機塩化物由来の

Cl2p3/2 ピークと Cl2p1/2 ピークが確認された。これらのピークは、L-CHL_AC_10%、L-

CHL_AC_30%、sc-CHL_AC_32%において CHL 単体よりも高エネルギー側にシフトした。そ

れに加えて含浸サンプルでは特に sc-CHL_AC_32%において 198 eV 付近で無機塩化物由

来の Cl2p3/2ピークが確認された。この無機塩化物由来の Cl2p3/2ピークは CHL 単体では

確認されなかったピークであるため含浸サンプルにおいて新しく CHL と AC の間に形成

された結合をあらわしている。ここで、有機塩化物由来の Cl2p3/2ピークと Cl2p1/2ピー

クが高エネルギー側にシフトしていることから結合を形成する際に電子を提供してい

るのは Clである。Clが電子を ACの Cに提供することで Clの酸化数がわずかに増加し

て結合が生じていると考える。 

以上より新しく形成された結合は AC の C と CHL の Cl による C-Cl 結合である

ことが予測された。 

 

【今後の活動予定】 

 本研究成果を基に、科研費基盤 B「超臨界含浸法により作製された有機物担持ポー

ラスカーボン電極の特性評価 」に申請し採択された。今後は、炭素や酸素だけではな

く、塩素や硫黄の K-edgeの XAFS測定も行い、吸着・結合状態を明らかにしていく。 

  



【SDGs17目標について、調査研究成果について、貢献ができると思われる項目があれ

ば、最大３つまで☑をご記載下さい。】 

 

☑研究成果に関連する SDGs目標がある。   □関連する SDGs目標は無い 

 

1 □貧困をなくそう 2 □飢餓をゼロに 

3 □すべての人に健康と福祉 4 □質の高い教育をみんなに 

5 □ジェンダー平等を実現しよう 6 □安全な水とトイレを世界中に 

7 ☑エネルギーをみんなに、そしてクリーンに 8 □働きがいも経済成長も 

9 □産業と技術革新の基盤を作ろう 10 □人や国の不平等をなくそう 

11 □住み続けられるまちづくりを 12 ☑つくる責任、つかう責任 

13 □気候変動に具体的な対策を 14 □海の豊かさを守ろう 

15 □陸の豊かさを守ろう 16 □平和と公正をすべての人に 

17 □パートナーシップで目標を達成しよう   

 

以上 


