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[緒言] 高機能を有する Li イオン二次電池の開発には、電極における結晶方位や粒界が蓄電性能

へ与える影響を切り分けて評価し、その知見を材料設計に反映することが求められている．我々

は、電極材料の結晶方位と粒界における Liイオンの挿入・脱離を切り分けて評価を行うこと、お

よび、理想的な粒界・方位を有する電極作製の指針の確立を狙い、薄膜作製技術による結晶成長

の制御と局所電気化学測定を併用し、粒界・粒内の定量的な物性評価を試みている．本研究では、

Li イオンの挿入脱離に起因する電流応答をサブマイクロスケールの分解能で評価可能なナノ電気

化学セル顕微鏡を用い[1]、正極：LiCoO2薄膜におけるイオンの挿入・脱離に伴う電流応答を、局

所的に捉えることに成功したのでこれを報告する． 

[実験] パルスレーザー堆積法にて作製した LiCoO2薄膜を測定試料とした．薄膜の評価には、ナ

ノ電気化学セル顕微鏡の局所電気化学測定を用いた．ガラスピペット(開口端 約 2 μm)に 3 M 

LiCl電解液と参照極 Ag/AgCl線を挿入し、顕微鏡のプローブとした．そのプローブを試料表面に

固定し、試料－プローブ間にメニスカス(セル)を形成し、CV測定にて電気化学測定を行った． 

[結果・考察] LiCoO2 薄膜上にナノピペットを配置して、局所電気化学測定の結果を図に示す．

Li 参照極の電位に計測データを変換すると、

Li イオン挿入・脱離に起因する電流応答が約

3.9 V(vs Li/Li+)に観測されており、既報の値と

一致している[2]．現在、結晶成長の制御を精

緻に行うことにより、意図的に粒界や結晶方

位を制御可能なエピタキシャル薄膜を応用し、

電極の粒/粒界研究に展開している． 
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図．LiCoO2薄膜表面における局所 CV 測定結果 

掃引速度：10 mV/s 
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