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試料、実験方法、利用の結果得られた主なデータ、考察、結論等を、記述して下さい。（適宜、図表添付のこと） 

Please report your samples, experimental method and results, discussion and conclusions.  Please add figures and 
tables for better explanation. 
1. 試料 Name of sample(s) and chemical formula, or compositions including physical form. 

・試料名： 5’-イノシン酸二ナトリウム（IMP・2Na）、5’-グアニル酸二ナトリウム（GMP・2Na）の混晶（I+G） 

・化学式： 0.633(C10H11N4O8PNa2)・0.367 (C10H12N5O8PNa2) ・7.5H2O 

・物理的形態： 単結晶 

 

 

2. 実験方法及び結果 （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 method and results.  If you failed to conduct experiment as planned, please describe reasons. 

IMP・2Na と GMP・2Na の混合水溶液からは、両者の混晶（I+G）が析出してくることが知られている 1）。I+G

は、粉末 X 線回折図形のパターンが IMP・2Na 7.5 水和物結晶と殆ど同じであり、また IMP、GMP の含有比が

結晶化条件により変動することより、置換型の混晶であると推定される。IMP と GMP は、IMP プリン塩基の C2

位には H が結合しているのに対し、GMP プリン塩基の C2 には NH2 が結合している点が異なる。I+G が混晶で

あることを構造的に実証するために、iBIX において I+G の中性子結晶構造解析を実施した。 

測定用の I+G 結晶は、まず 0.30g/ml の IMP・2Na、GMP・2Na 等量混合水溶液から種晶を調製し、それらの

結晶を 0.28g/ml の IMP・2Na、GMP・2Na 等量混合水溶液中で 20℃で数か月間静置させることにより、長さ

1cm 以上、幅 5 ㎜以上、厚さ 1mm 弱程度にまで成長した。調製した I+G 結晶を再溶解し、弱陰イオン交換カラ

ムで組成分析を実施した結果、IMP：GMP＝0.63：0.37 であった。iBIX での I+G 結晶の中性子回折強度データ

収集の際には、結晶成長溶液に 20v/v% グリセロールを添加した溶液に結晶を移し、窒素ガス吹き付けによ

る低温測定を実施した。データ収集、構造解析の条件と結果を表 1 に示す。中性子回折強度データ処理、消

衰効果補正には、それぞれソフトウエア STARGazer2）、GSAS3）を用いた。結果、0.8Å分解能程度のデータを

取得し、構造決定に成功した。 

 図 1a に解析された I+G の結晶構造を示す。I+G 結晶の構造は、IMP・2Na 7.5 水和物結晶とほぼ同一であっ

た。水和水の水素原子を含め殆どの水素原子が明瞭に観測され、その多くを非等方性温度因子で精密化で

きた。その結果、I+G 結晶中の複雑な水素結合ネットワークを詳細に解析することが可能となった。水和水の

水素結合受容体は、リン酸基の酸素原子やプリン塩基の窒素原子、他の水和水等であった。GMP の C2 炭素

に結合した NH2 の水素原子のみ観測されず、立体化学的な理想位置に原子を発生させた。 
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2. 実験方法及び結果（つづき） Experimental method and results (continued) 

図 1b のオミットマップから分かるように、プリン塩基の C2 炭素の先には、IMP の H5A に相当する位置に負

の原子散乱長密度が、GMP の N5 に相当する位置に正の原子散乱長密度が、それぞれ明瞭に検出されてい

る。また中性子結晶構造解析の最後の段階で、IMPとGMP それぞれの占有率を精密化したところ、GMPの占

有率は 0.42(3)となり、分析とほぼ同じ値に収束した。これらの結果より、I+G の結晶構造は、IMP・2Na 7.5 水和

物結晶構造中の IMP 分子のサイトが統計的ランダムに GMP に置き換わることにより構築されていると考えら

れる。すなわち、I+G が混晶であることが中性子結晶構造解析により初めて構造的に確認されたと判断した。 

 

  

 

参考文献： 1) N.Nagashima, Ph. D. thesis, The Univ. of Tokyo, Japan (1985). 2) TOhhara et al., Nucl. Instr. 

Meth. A 600, 195 (2009). 3）A.CLarson et al., General Structure Analysis System, Report LAUR 86, 748 (2004). 


