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発表内容 

(1) 水素貯蔵技術と水素貯蔵材料 

(2) 高強度中性子全散乱装置 NOVA 

(3) アルミニウム水素化物の水素放出特性と構造解析 

(4) 水素高圧ガス環境における平均/局所構造解析 
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標準状態 

RT, 0.1 MPa 

ガソリン 
50 ℓ (35 kg) 

  80 ℓ 

液体水素 

20 K, 

0.1 MPa       

 50 ℓ 

安全、高密度な水素貯蔵 

 160 ℓ 

高圧水素 

RT, 
35～70 MPa 

compact 
  

(～ 1/1000) 

水素貯蔵材料 (水素化物) 
 
 

 
～400 K, ～5 MPa  

水素貯蔵技術の重要性 



http://app3.infoc.nedo.go.jp/informations/koubo/other/FF/nedoothernewsplace.2009-02-09.3960481985/nedoothernews.2010-07-14.2342472174/, July, 2010 
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錯体水素化物 (Hcov. ) 

B, C, N 

Li, Mg 

Hcov. 

La, Zr 
H0 

Ni, Fe, Mn 

合金水素化物 (H0 ) 

70 kgH2/m3 

M + 

H－ 
M’ 2+ 

ペロブスカイト 

水素化物 (H– ) 

MgNiH2 

CaNiH3 

NaMgH3 CaPdH2.7 

AlH3 

MgH2 



高強度全散乱装置(NOVA)による水素貯蔵機構の解明 

Incident neutron 

Scattered neutron 

Neutron detector 

3D arrangement of 
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Typical beam size : 
6 x 20 mm2  

Bragg scattering from Si (111):  Bragg scattering 
 from meso-porous Silica 

6 Å 4.5 Å 2 Å 
1 Å 2 Å 3 Å 

- Wide Q (= 2π/d) measurement 
  including small scattering: 0.01～100 Å-1 

- High Intensity Powder Diffractometer 
 : ΔQ/Q ～0.35% 
 : ～108 neutron/cm2 sec 



分解能の検証：KMg3(Si3AlO10)F2 (mica) 
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真空 (昇温) 

真空 (室温) 

ろ過 

混合、攪拌 

AlCl3 + 3LiAlH4 → 4AlH3 + 3LiCl 

Brower et al., J. Am. Chem. Soc., (1976). 

3 

(60–90℃) 

AlH3粉末（大気中） 

（エーテル） 

AlH3の液相合成 
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～GPa の水素平衡解離圧 

Orimo, Nakamori, Kato, Brown, Jensen, Appl. Phys. A, (2006). 

5 ℃/min 
0.1 MPa He 

水素放出反応と熱力学的安定性 



Ikeda, Muto, Tatsumi, Menjo, Kato, Bielmann, Zü ttel, Jensen, Orimo Nanotechnology, (2009), 
Kato, Bielmann, Ikeda, Orimo, Borgschulte, Zü ttel, Appl. Phys. Lett., (2010). 

水素放出反応前後の形態変化なし 
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水素放出反応と粒子表面 

In situ XPS In situ SEM 

粒子表面に酸化物 



AlD3 

 (J-PARC MLF NOVA) 

AlH3 

 (SPring-8 BL02B2) 

Aluminum oxide on the surface 
 (χ-Al2O3, amorphous-Al2O3) 

D/H 
Al 

α-AlD3/AlH3 

R-3c  

X 70 

AlD3 

AlH3 

R B 2.42 %, R F 2.84 % 
(Z-Rietveld) 

NOVA 
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AlH3 0.96 
Al2O3 0.04 

H 

Al 

AlH3 

O 

Al-O 

R B 3.03 %, R F 1.20 % 
(RIETAN-FP) 

High Intensity 
 Neutron Diffract. 

Synchrotron 
 X-ray Diffract. 

100 nm 

～5 nm 

Ikeda, Ohshita, Kaneko, Zhang, Yonemura, 
 Otomo, Suzuya, Yukawa, Morinaga, Li, 
 Semboshi, Orimo Mater. Trans., (2011) 

高強度中性子 / 高輝度X線回折による構造解析 

(TG) 



JAEA 社本、樹神 

標準物質による構造解析：Si, CeO2, Al2O3 

(Z-Rietveld) (PDFgui) 

𝐺(𝑟) =
2
𝜋
�𝑄 𝑆 𝑄 − 1 sin 𝑄𝑄 𝑑𝑑 𝑆(𝑄) =

𝐼(𝑄)
𝑁𝑏2

 （単原子系） 



低水素相の水素−水素相関を観測 
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（データ解析：京大） 

測定例：VD2 



• 水素ガス雰囲気下での構造解析 

- H2 / D2ガス 

- 最高圧力：10 MPa 

 測定温度範囲：50 K ～ 473 K 

- 平均/局所構造解析用耐圧セル 

 

• 高温炉（バナジウムフォイルヒーター） 

- 室温 ～1373 K  
 

• 室温実験用試料交換器 

- 計算機制御による試料交換 

 （測定の自動化） 
 

• 高圧実験セル（物性グループ） 

- 高圧テスト実験に成功 

水素圧力-組成-等温曲線測定装置 
（PCT） 

高圧実験セル 

NOVAの試料環境制御機器 



水素圧力制御：LaNi5-D2 

Pressure-Composition-Temperature 
 at ～10MPa H2/D2, 50～473 K 



RT-Li11BD4 

HT-Li11BD4 
時

間
（

分
）

 

温度制御：LiBH4 

Matsuo, Nakamori, Orimo, Maekawa, Takamura, 
 Appl. Phys. Lett., (2007). 

(東北大金研 折茂研) 

LiBH4の構造相転移 
 … Li超イオン伝導特性 
  の発現 

RT-Li11BD4 

HT-Li11BD4 



単結晶サファイアセルの開発 

単結晶サファイアセル 
・耐圧強度（>40 MPa） 
・視認性 
・データ処理 

Si (NIST 640d) 

水素高圧ガス環境で 
平均/局所構造解析 

(Z-Rietveld) 

(PDFgui) 
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NOVAによる局所構造解析 

(PDFgui) 

平均構造と局所構造とのずれ 局所構造解析の必要性 



まとめ 

(1) 水素貯蔵技術と水素貯蔵材料 

(2) 高強度中性子全散乱装置 NOVA 

(3) アルミニウム水素化物の構造解析 

 - 表面構造と水素放出特性 

(4) 水素高圧ガス環境における構造解析 

 - 単結晶サファイアセルによる平均/局所構造解析 



・ KEK：     三沢正勝、沖弘志、鈴木次郎、鈴木純一、池田進、神山崇、清水裕彦、 

         武藤豪、佐藤節夫、猪野隆、安芳次、仲吉一男、千代浩司、宇野彰二、 

         田中真伸、伊藤晋一、上野健治、横尾哲也、米村雅雄 

・ JAEA：     川北至信、中谷健、高田慎一、社本真一、樹神克明、鬼柳亮嗣 

・ 京都大学：    福永俊晴、杉山正明、森一広 

・ 岡山大学：    伊藤恵司 

・ 山形大学：    亀田恭男 

・ 福岡大学：    吉田亨次、山口敏男 

・ 新潟大学：    丸山健二 

・ 東北大学：    千星聡、李海文、松尾元彰、大山研司、佐藤豊人 

・ 名古屋大学：   森永正彦、湯川宏（計算）、武藤俊介、巽一厳（電顕） 

・ その他研究機関： 産業技術総合研究所、日本製鋼所、豊田中央研究所、EMPA 

（敬称略） 

謝辞 

・ NEDO「水素貯蔵材料先端基盤研究事業（HydroStar）」H19～23 

 （プロジェクトリーダー：秋葉悦男） 

・ JST産学共同シーズイノベーション化事業 顕在化ステージ H20 

・ 科学研究費 若手（Ｂ） H21～22、若手（Ａ） H23～25 


	スライド番号 1
	スライド番号 2
	スライド番号 3
	スライド番号 4
	スライド番号 5
	スライド番号 6
	スライド番号 7
	スライド番号 8
	スライド番号 9
	スライド番号 10
	スライド番号 11
	スライド番号 12
	スライド番号 13
	スライド番号 14
	スライド番号 15
	スライド番号 16
	スライド番号 17
	スライド番号 18
	スライド番号 19
	スライド番号 20
	スライド番号 21
	スライド番号 22
	スライド番号 23
	スライド番号 24
	中性子散乱による科学的アプローチ
	スライド番号 26
	スライド番号 27
	スライド番号 28
	スライド番号 29
	スライド番号 30
	スライド番号 31
	スライド番号 32
	スライド番号 33
	スライド番号 34
	スライド番号 35
	スライド番号 36
	スライド番号 37
	スライド番号 38
	スライド番号 39
	スライド番号 40
	スライド番号 41
	スライド番号 42
	スライド番号 43
	スライド番号 44
	スライド番号 45
	スライド番号 46
	スライド番号 47
	スライド番号 48
	スライド番号 49
	スライド番号 50
	スライド番号 51

