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報告書データ / Report
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内容）

Abstract (Aim, Use
Applications and

Contents)

エネルギーデバイスとして二次電池の需要はますます高まっており、電池の研究開
発における電極内の化学的環境把握が極めて重要となっている。これまで利用者
（後藤）およびNIMS固体NMRグループは、共同でリチウムイオン電池やナトリウ
ムイオン電池についてのLi, Na NMRによる解析研究、新規電池（カリウムイオン電
池等）の解析に貢献するNMR技術発展等を推進し、オペランドNMR計測手法の開
発や過充電時の内部金属析出メカニズムの解明など、多くの成果を得てきている。
今年度はK NMRによるカリウム黒鉛層間化合物中のカリウムの観測を行い、NIMS
との共著で論文出版した。本研究成果は今後のカリウムイオン電池研究において負
極炭素中のカリウムの状態分析に大きく貢献する。またナトリウム吸蔵ハードカー
ボンについても共著論文を出版し、リン導入ハードカーボン中でのNaクラスター生
成挙動をNMRで明らかにした。さらに関連二次電池のNMR観測に関して成果を挙
げ、近日中に特許申請予定である。本研究により全固体電池や非リチウム系の次世
代二次電池分析手法の開発において顕著な成果を挙げることができた。

実験
Experimental

K NMRによるカリウム黒鉛層間化合物中のカリウムの観測を行った。ステージの異
なる複数のカリウム黒鉛層間化合物を合成し、NIMSのNMR装置（800 MHz）
で39K NMR測定を行った。これまで分解物による信号が混入するなどの理由によ
り実現できていなかったK GIC内のK信号を検出した。また、リン導入ハードカーボ
ン を 利 用 者 の 研 究室で合成し、電 気化学的 に N a を挿入し た試料 につい
て23Na，31P MAS NMRを測定した。

結果と考察
Results and Discussion

これまで分解物による信号が混入するなどの理由により実現できていなかった1st
stage, 2nd stageのK GIC内のK信号を検出し、帰属することに成功した。リン導入
ハードカーボン中にNaを挿入した試料において、Naクラスターに帰属できる擬金
属Naの信号をNMRで検出した。また31Ｐ NMRにより、Na挿入試料において31P
信号の化学シフトが大きく変化することを観測し、炭素表面のリンがNa吸蔵におい
て大きな役割を果たしていることを明らかにした。
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39K NMR spectrum of K-GIC (KC8). (reproduced from the reference 1)
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