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ビームライン

電気通信大学および分子科学研究所が中心となっ
て建設を行った先端触媒構造反応リアルタイム計測
ビームライン（BL36XU）が2012年11月に完成した。

BL36XUは、新エネルギー・産業技術総合開発
機構（NEDO）「固体高分子形燃料電池実用化推進
技術開発」プロジェクトの研究開発テーマ「時空間
分解X線吸収微細構造（XAFS）等による触媒構造
反応解析」の一環として建設され、高い時間・空間
分解能をもつ専用XAFS計測ステーションを駆使し
て、燃料電池電極触媒の高性能化および高耐久性を
実現するために必要な基盤情報を提供することを目
的としている。本研究開発の目的およびビームライ
ン設計の概要については、既に本誌［1］で報告した。
本稿では、BL36XUの整備状況および稼働状況に
ついて報告する。

1．はじめに
BL36XUは、2010年 9月より建設を開始し、約

2年間の建設期間を経て完成し、2012年 12月 26
日に SPring‐8サイトで竣工記念式典が執り行われ
た（図 1）。燃料電池研究の専用ステーションとし
て世界オンリーワンであり、かつ世界最高レベルの
性能をもつビームラインである。BL36XUは、
2012年10月より立ち上げ調整およびテスト計測を
行い、2013年 1月より本利用実験を開始した。以
下ではまずビームラインの概要を述べる。

2．ビームライン概要
BL36XUは、燃料電池の中で、特に固体高分子

形燃料電池をターゲットとしており、電池発電動作
下における電極触媒の化学反応状態および劣化過程
をリアルタイムでその場観察し、そのメカニズムを
解明することを目標としている。燃料電池触媒の反
応・劣化過程の解明には、発電時における様々な時
系列反応を 100マイクロ秒から秒オーダーの時間
分解能で追跡することが必要である。また、劣化過
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図1　BL36XU竣工記念式典（テープカット）



15 SPring‑8 Information／Vol.18 No.1  FEBRUARY 2013

BEAMLINES

程では、触媒層内の触媒粒子の化学状態変化や凝
集・溶解などが、どのような深さ界面で起こるのか
を解明することが必要である。そのため、平面的な
空間分解能と深さ方向の空間分解能を併せ持った
in situ計測法が必要となる。この実現のために
XAFS計測に求められた性能仕様は、時間分解能：
100 μs、2次元空間分解能： 200 nm、3次元空間
分解能：1 μmである。これらはいずれも世界最高
レベルの性能であり、全てを同時に実現するには、
新しいビームラインの建設が必要であった。
図 2に BL36XUの光源および輸送系光学素子の

配置の概要を示す。また、図3に実験ハッチ内に配

図2　BL36XUビームライン装置類配置の概要

図4　燃料電池の基本原理と in‑situ透過XAFS測定

図3　BL36XU実験ハッチ内のXAFS計測装置類
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置したXAFS計測装置類の様子を示す。BL36XUの
光源やビームライン光学素子類の性能仕様について
は、文献［1, 2］をご覧いただきたい。
固体高分子形燃料電池（単セル）は、固体高分子

膜（電解質膜）の両側にアノード触媒層とカソード
触媒層を密着接合した膜/電極接合体（Membrane
Electrode Assembly, MEA）を電気化学反応の中
心部位とする。MEAは、その両側に反応ガス（水
素、酸素など）を供給する流路をもつセパレータと
ガス拡散層を配する（図 4）［3］。XAFS計測は、燃料
電池セルに設けられた窓を通して行われる（XAFS
セルの詳細は省略）。燃料電池セルは多層複合体で
あることに加え、内部の各層にガスおよび水分が混
在するため、in‐situ XAFS計測を行う上で、測定難
度の高い対象の一つといえる。そのため BL36XU
には、時間空間分解性能に加えて、固体高分子形燃
料電池セルの構造や形状を考慮し最適化された
XAFS計測システムを構築することが併せて求めら
れた。
以下では、BL36XUに整備した時間空間分解

XAFS計測システムの概要について述べる。新規計
測法の基盤となる技術は、BL36XUの稼働から直
ちに利用実験を開始できるようするため、BL36XU
建設と並行して、既存の共用ビームラインにおいて
JASRI協力の下、開発を行った。

3．XAFS計測システム
3‑1 時間分解XAFS計測システム

BL36XUにおける時間分解計測は、時間分解能
により、以下に述べる3つの計測システムを整備し
た。時間分解能 10 ms のクイックXAFSシステム
には、分光器として液体窒素冷却型コンパクト分光
器［4］を整備した。Si 111およびSi 220結晶をそれ
ぞれ備える 2台の分光器により、4.5〜 35 keVの
エネルギー領域をカバーしている。高速X線検出に
は、電極間隔3 mmの高速イオンチェンバーとPIN
フォトダイオード検出器を整備した。本システムが
BL36XUの基盤XAFS計測システムである。
時間分解能 800 μsのクイックXAFSシステムに

は、BL40XUで技術開発を進めた小型チャネルカッ
ト結晶とガルバノモーターとからなる高速角度走引
分光器を導入した。本分光器は実験ハッチのHe
チェンバー内に設置し、軽量化のため冷却機構は装
備していない。入射X線による熱負荷を低減するた
め、ミラーによる高エネルギーX線除去、アブソー

バーによる低エネルギーX線除去および、フロント
エンドスリットの開口調整により、分光結晶への熱
負荷を5 W以下に低減するように調整している。

100 μs時間分解計測には、高濃度試料に対する
高速計測専用に、エネルギー分散XAFS計測システ
ムを導入した。分光器としては、ブラッグ型（4.5
〜 12 keV）およびラウエ型（12〜 35 keV）の Si
湾曲ポリクロメーターを整備した。検出器としては、
高速CMOSカメラと可視光変換ユニットを組み合
わせたX線イメージングシステムを整備した。
これらの高時間分解XAFS計測を実現するため

に、光源としてエネルギー幅の調整可能なSPring‐8
標準真空封止型テーパーアンジュレーターを導入し
た。

3‑2　2次元空間分解XAFS計測システム
2次元空間分解XAFS計測システムとしては、試

料内の触媒金属の担持量に依存して以下の2種類を
整備した。透過法XAFS計測が可能な試料に対して
は、透過イメージング型顕微XAFS計測システムを
整備した。検出器としては、高空間分解能型X線イ
メージングシステムを用いる。これをクイック
XAFS法と組み合わせることにより、時間分解能：
1 s、空間分解能： 500 nmの時間空間分解XAFS
計測を実現した。
蛍光法XAFS計測が必要な希薄濃度試料に対して

は、BL39XUで技術開発を進めた高速走査型顕微
XAFS計測システム［5］を整備した。この計測法で
は、Kirkpatrick‐Baezミラーにより集光したX線を
試料に照射し、試料セルを高速ピエゾステージによ
り2次元連続走査し蛍光X線像を計測する。これを
各XAFS計測エネルギー点で計測することにより、
2次元XAFSイメージを構成する。空間分解能は、
集光X線のサイズで決定される。BL36XUでは現
状、100（水平）×110（上下）nm（半値幅）が実現
されている。蛍光X線検出器としては、4素子Siド
リフト検出器および、21素子Ge検出器を整備した。

3‑3　3次元空間分解XAFS計測システム
燃料電池は、上述したように多層構造をもち、電

極触媒層の外側にガス拡散層やセパレータが存在す
る。このような構造に対応するため、BL47XUに
おいて膜状試料に適用できる3次元空間分解XAFS
計測法であるラミノグラフィXAFS計測法［6］を開
発した。ラミノグラフィ法は、試料膜面を鉛直方向
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から30 ° 程度傾けた回転軸の周りに回転しながら
透過X線イメージを計測し、3次元再構成を行う手
法である。この計測を各XAFS計測エネルギーで行
い、3次元XAFSイメージを構築する。検出器は、
高空間分解能型X線イメージングシステムを用い
る。BL36XUでは、従来の 10倍以上迅速な計測を
可能とするシステムの整備を進めている。

3‑4　燃料電池制御・調整システム
燃料電池の in‐situ実験に使用する装置類として、

燃料電池の電気化学反応を制御・評価するシステム
および、反応ガスの供給除害システムを実験ハッチ
に整備した。燃料電池の電圧制御や反応ガスの調整
などは実験ハッチ外のPCより遠隔操作する。
また測定準備室には、燃料電池試料の調整や電気

化学計測をするための装置類を整備した。

4．今後の計画
本研究開発プロジェクトは、5年間のプロジェク

トであり、2013年 2月時点で残る期間は、およそ
2年である。今後、BL36XUの最先端性能をフルに
用い、データ計測から解析までの一連のステップを
迅速かつ効率的に行えるよう実験ステーション全体
の構築を進める計画である。
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