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【概要】層状岩塩型構造を持つ Li 過剰 MnNi 複合酸化物は、次期高容量 LIB 正極材として期待さ

れている。この材料は構造の不規則性が充放電性能に影響するため、透過電子顕微鏡（TEM）に

よる微小部の結晶構造解析が求められている。従来から、TEM では Nano Beam Diffraction（NBD）

という電子線プローブを数 nm に絞った状態での回折パターン取得により、微小部の結晶構造解

析が行われてきた。これを応用した TEM-NBD-Map 法は、プローブ走査による電子回折パターン

のマッピングにより、結晶構造分布評価が可能である。この手法を Li 過剰 MnNi 複合酸化物に適

用し、一次粒子内の不規則構造の観察とその結晶構造解析および分布評価を行った。 

【測定】合成した Li 過剰 MnNi 複合酸化物を用いて集束イオンビーム（FIB）法により TEM 試料

を作製し、TEM 観察、NBD-Map を行った。TEM 観察から、一次粒子内に積層欠陥の存在が確認

され、不規則構造が存在していることが分かった。不規則構造部分の NBD-Map では、Fig.1 a に

代表される回折パターンが得られ、Monoclinic の[100],[110],[1-10]入射及び Cubic[211]入射パター

ンが混在していることが分かった。そこで、Fig.1 a に示したスポットを用いて疑似的に暗視野像

を結像させた結果、Fig.1 c の像が得られた。 

【結果】TEM-NBD-Map 法が、一次粒子内の不規則構造とその結晶構造解析に有効な手法である

ことを明らかにした（Fig.1 b,c）。本手法は、充放電後の試料にも適用が可能であり、今後の電池

性能評価への応用が期待できる。 
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Fig.1  TEM-NBD-Map analysis result of LIB cathode active material  
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