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研究成果の概要 

本研究では、ナノ電気化学－ラマン分光の同時計測手法を開発する。昨年度は、ナノ電気化学

反応を走査型電気化学顕微鏡の一種であるナノ電気化学セル顕微鏡（SECCM）の空間分解能の

改善（30 nm 以下）を検討した。更にこの技術をリチウムイオン電池電極から電極触媒反応に応用

し電気化学反応の可視化とその定量評価も行った 1), 2)。本年度は、同時計測を本顕微鏡の改良に

て達成することを目標とし、SECCM にラマン分光計測を搭載した新規顕微鏡の開発とその動作確

認を中心に行った。同一領域にてナノ電気化学計測とラマン分光スペクトルの取得を可能とするた

め、SECCM の光学ユニットをラマン分光スペクトル取得用の顕微鏡ユニットに換装させ、更に、

SECCM の探針であるナノピペットの位置をラマン分光計測のレーザースポット領域に合わせ、同

時計測が可能な顕微鏡を開発した。電解液を充填したピペット下においても十分なラマン散乱光

の取得が可能であることを確認し、その条件下にて、SECCM の探針をアプローチさせ、微小液滴

を形成し、その液滴内にてリチウムイオンの脱離挿入反応をおこしつつ、ラマン分光スペクトルの取

得を同時に行った。測定には、リチウムイオン電池にて用いられる正極材料：LiFePO4 や水素発生

反応などの電極触媒反応を示すMoS2単原子膜などを用いて検討を行った。その結果、電気化学

反応下においてラマン分光スペクトルを取得することに成功した。また、現在では、二次元材料の

水素発生反応や固体電解質界面でのリチウムイオン脱離挿入のメカニズム解明に向けた取り組み

3), 4)や他の測定反応系：二酸化炭素還元反応や窒素還元反応への応用検討も行っており、将来

的には、同時計測顕微鏡での測定結果との比較を検討している。 
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