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実験目的、試料、実験方法、利用の結果得られた主なデータ、考察、及び結論を記述して下さい。 

実験結果などの内容をわかりやすくするため、適宜図表添付して下さい。 

Please report experimental aim, samples, experimental method, results, discussion and conclusions.  Please add 
figures and tables for better explanation. 
 
1. 実験目的(Objectives of experiment)  

酸化物全固体電池の充放電その場中性子回折実験をiMATERIA を利用して実施しており、固体電解質材料に関

して、結晶構造解析を実施するとともに、MEM 解析による核密度分布の評価を行ってきた。 

１００℃程度の中温領域での電解質中のLiの振るまいや電極材料の変化を測定するための、中温 

その場測定手法確立のため、中温領域での回折実験を実施することを目的とする。 

 

2. 試料及び実験方法  

  Sample(s), chemical compositions and experimental procedure 

2.1 試料 (sample(s)) 
NASICON 系全固体電池 

 
 
2.2 実験方法(Experimental procedure) 
全固体電池を中温測定用平板型小型LIB 用ホルダ内に封入し、ヒータに通電をし、試料温度を上昇させる。試料

温度が希望温度(85℃)に到達した事を確認した後、中性子試料に照射し、電圧印加させながらの充放電その場中

性子回折測定を実施した。今回の測定では、充電レートを0.1C とした。 
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3. 実験結果及び考察 （実験がうまくいかなかった場合、その理由を記述してください。） 

  Experimental results and discussion．If you failed to conduct experiment as planned, please describe reasons. 
図１０に室温、昇温後、充放電中（高温）、充電後（高温）、放電中（高温）の背面バンクの中性子回折図形の変化を

示す。昇温に伴って大きな構造変化はないが、充電過程では４Å付近の電極活物質の反射に変化が生じている事

が観察できる。 

 

８５℃加熱中に2.5Vまで充電したデータについてリートベルト解析を実施した。、充電に伴い電極活物質の構造が変

化しているので、Li3VPに加えて、Li2.5VPおよびLi1VPも存在しているとして解析を実施した。構造解析からは固体

電解質の結晶構造には大きな変化が見られなかった。より詳細に検討するために核密度分布解析を実施した。その

結果、Liの核密度分布の広がりを示唆する結果が得られた。充電に伴ってLiが動きやすくなって、広がっている状態

を示しているのではないかとかんがえられ、充電前後でLiの分布の様子に違いが生じている可能性を示唆してい

る。より詳細な解析を検討中である。 

 

4. 結論(Cunclusions)  

高温での全固体電池のその場中性子回折実データに対して核密度分布解析を行う事で、これまで室温での措定で

は見えにくかった固体電解質の Li 核密度の変化を観察する事ができた。 


