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1. 実験目的(Objectives of experiment)  

 本実験は、中性子結晶学における D/H コントラストの応用を目指して進められている。D/H コントラストは

D2O溶媒とH2O溶媒で中性子データを測定して、両者の差分から蛋白質のプロトン状態や水和構造を高感度

で検知する方法である。本法は、中性子溶液散乱では非常にポピュラーであるが、結晶解析では Kossiakoff

らが四半世紀前に行った一例しか報告されていない。最近、我々は新しい D/H コントラスト技法を開発して蛋

白質結晶への適用を行った。今回の実験ではDNAの水和構造をD/Hコントラストにより高精度で解析するた

めに、H2O溶媒の Z-DNA結晶の中性子実験を行った。 

 

2. 試料及び実験方法  

  Sample(s), chemical compositions and experimental procedure 

2.1 試料 (sample(s)) 

H2O-solvent Z-DNA crystal (軽水溶媒中で作成した Z-DNA 結晶) 

塩基配列は d(CGCGCG)の自己相補型 

結晶作成法は、実験責任者が開発した温度制御結晶化法 

 

2.2 実験方法(Experimental procedure) 

 過去に、iBIX について、H2O 溶媒結晶の中性子実験を行っている。この時の測定は室温で行った (出力

280kW、測定時間 15.5 時間)。回折像からは、2.5Å近辺では反射が多数観測でき、最高分解能は 1.85Åであ

った(図 1)。しかしながら、結晶が割れていたために結晶格子は決定できなかった。本実験では、測定温度を

100K に変更して、同一バッチから得られた H2O 溶媒結晶について再実験を行った (出力 404kW、測定時間

21 時間) 。 
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3. 実験結果及び考察 （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 results and discussion．If you failed to conduct experiment as planned, please describe reasons. 

 使用した結晶は 0.62mm3(0.8x0.6x1.3)であり、瞬間凍結法により結晶を 100K に瞬間冷却して実験に用いた

(図 2 右)。1.5 時間の試験測定の後、波長 5.94〜1.94Åのパルス中性子を用いて長時間測定を行った。ヒスト

グラム化の前でも、低角から高角に至る検出器で回折斑点が目視できた(図 2左)。iBIXグループがイベントデ

ータのヒストグラム化を行い、実験者はヒストグラム化したデータの解析処理を自研究室の計算機で行った。 

分解能の見積もり

は、高角位置にある

検出器 9 のデータを

用いて行った。単波

長領域では、遅延し

た超波長ビームが混

在する危険性がある

と考え、波長範囲

2.67〜5.94Åで回折像のチェックを行った。この結果、図 3 に示すように、1.8Å以上の回折斑点を複数確認で

きた (図 3)。さらに、目視(bin25)で確認できる回折斑点は、検出器 29 番の 1.5-1.6Åの回折斑点であった。解

析に十分な分解能を得ることに成功したと結論できる。 

 

図 3.高角側検出器(左 9番、右 29番)の回折像および、9番の反射の TOF プロファイル 

 

一方、反射の処理を行う過程で、この結晶が Z-DNA 結晶で多く見られる直方晶系では無い可能性が浮上し

た。低角検出器と中低角検出器のピークを基に格子を計算した結果、 

 a = 36.2, b=42.9, c=36.0, α=90.2, β=119.8, γ=90.1 の解が得られた。これは Z-DNA 結晶の多形の考えか

ら, 三方晶系を示唆している。 

 

 

 

4. 結論(Cunclusions)  

 今回の実験では、現在の iBIXの性能ならば、1mm3以下の軽水溶媒結晶であっても、通常のビームタイムで

高分解能(1.6Å)の中性子回折データを収集することが可能であることが確認できた。ただし、低角の反射の

幾つかはピーク形状が悪いため、結晶の品質改善を行えばより高分解能のデータが収集可能であることが

期待される。 

 一方、Stargazer による処理の結果、このサンプルの結晶系が、通常観察される直方晶系ではなく三方晶系

をとっている可能性が見出された。これは、興味深い結果であり、今後処理を進め確認を行う予定。 

 

図 2.TOF のリアルタイム観察 


