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背景と利用目的 

 Li は産業用途として光学ガラス, ガラスの添加剤, リチウムイオン二次電池

として様々な化合物形態のものが利用されており, Li を含む材料の化学状態を

評価する技術を構築することは重要である. 一般的に様々な材料の化学状態

を評価する手法としてはXPSがよく用いられている. しかし, Li化合物の場合, 

電子状態の違いが僅かであるため, XPSでLiの化学状態を評価することは困難

である. XPS 以外に Li 化合物の化学状態を評価できる手法としては, 軟 X 線

XAFS が挙げられる.  

 本研究では, Li を含む材料について, Li の化学状態評価を最終目的としてい

る. そのために, Li 標準物質について軟 X 線 XAFS による Li-K 吸収端の測定を

行い, 測定の適切な前処理手法及び Li 標準物質のピーク帰属の検討を行った. 
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実験・解析方法 

 測定試料は, 粉末の Li 標準物質である Li2CO3, Li2SiO3, Li2Oとその混合物(混

合体積比はおよそ 1:1:1)である. これらのすべての測定試料は大気による変質

を抑えるために, 購入後直ちにアルゴン雰囲気下で保管し, 試料前処理及び試

料搬送も同雰囲気下で行った. 試料前処理は, すべての測定試料をメノウの乳

鉢・乳棒により粉砕した後, In 板もしくはカーボンテープに薄く塗布すること

で行った. 測定は, Al フィルターを用いて Li-K 吸収端(測定範囲 50～72eV)を

MCP 検出器による全蛍光収量(TFY)で行った. 得られた XANES スペクトルに

ついては, In 板もしくはカーボンテープのデータが含まれるため, それらの

XANES スペクトルを差し引くことで補正を行った. 

   

成果の概要 

1. 粉末試料の前処理手法の検討 

 Li2CO3 について, In 板及びカーボンテープに薄く塗布した場合に得られる

XANES スペクトル(補正前後)を図 1 に示す. ここには示さないが文献の Li2CO3

の XANES スペクトル[1]に対し, 補正前の XANES スペクトルを比較すると, In

板を用いた場合, カーボンテープに比べてXANESスペクトルの大きな歪み及び

S/N 比の低下が認められた. これらの原因としては, In 板によるバックグラウン

ド変化がカーボンテープに比べて大きいことが原因として考えられる. 次に, 

補正後のXANESスペクトルを比較すると, スペクトルの形状は補正によりほぼ

同じ形状になることがわかった. しかし, S/N 比については, 補正後でも In 板を

用いた方で S/N 比の低下が認められた. 以上の結果から, 粉末試料の Li-K 吸収

端測定の前処理としては, 測定試料をカーボンテープに薄く塗布する方法が適

切であると判断した。 
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  図 1. Li2CO3を In 板及びカーボンテープに薄く塗布したときに得られる 

    Li-K 吸収端の XANES スペクトル(左図：補正前、右図：補正後) 
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2. Li 標準物質(Li2CO3, Li2SiO3, Li2O)のピーク帰属の検討 

 Li 標準物質(Li2CO3, Li2SiO3, Li2O)とその混合物(混合体積比はおよそ 1:1:1)に

ついて, カーボンテープを用いた場合に得られる XANES スペクトル(補正後)を

図 2 に示す. 各 Li 標準物質については、Li2CO3 は 61.8eV, 67.1eV (黒破線)に, 

Li2SiO3は 59.6eV(青破線)に, Li2O は 58.1eV, 62.8eV(緑破線)に主要なピークが認

められた. Li 標準物質の混合物については, 61.0eV 以上では, 61.8eV, 67.1eV に

Li2CO3のピークが, 62.8eV に Li2O のピークが認められ, Li2CO3 及び Li2O のピー

ク帰属が可能であると考えられる. 一方で, 61.0eV 以下では, Li2CO3, Li2SiO3, 

Li2O それぞれのピークの立ち上がりが重複したスペクトルとなっており, ピー

ク帰属は困難であるが, Li 標準物質とのスペクトル形状の比較により, 含有の有

無を推定することは可能と考えられる. 以上のことから, 今回の Li 標準物質の

混合物中では, Li2CO3及び Li2Oについては, ピーク帰属が可能であり, Li2SiO3に

ついては, 含有の推定にとどまると判断した. 
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     図 2. Li 標準物質(Li2CO3, Li2SiO3, Li2O)と混合物の 

Li-K 吸収端の XANES スペクトル(補正後) 
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社会、経済への波及効果の見通し 

 今回のトライアル利用により, Li を含む材料における前処理及び化学状態評

価の基礎的な知見が得られたと考えている. 今後は, Li2CO3, Li2SiO3, Li2O以外の

Li 標準物質についても同様の測定を行い, 更なる知見の取得を得ることで, Li を

含む材料の化学状態評価法の構築を目指す. この評価手法の構築により製品開

発の期間短縮に繋げることが期待できる. 

 

    


