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1．はじめに 

 

 粉末線回折法は，主に金属，セラミックス等

の無機材料に関する研究分野において，結晶性の

粉末サンプルの同定や定性分析に広く用いられて

いる ．最近では実験室レベルの粉末線回折装

置でも半導体アレイ検出器等の開発により，従来

は困難であった測定が可能となった．さらに，コ

ンピューターの高性能化，解析ソフトウェアの開

発により，粉末線のデータから未知の結晶構造

を解析することも可能になった ．
 有機化学や生物化学の分野では，有機化合物の

分子構造や結晶構造を明らかにするために，単結

晶線回折法が用いられてきた ．しかし，この

方法を用いて結晶構造解析を行うことができるサ

ンプルは，良質の単結晶が得られるものに限られ

る．単結晶が得られない有機化合物に関しては，

高輝度放射光を用いた粉末線回折法により，未

知の結晶構造を解析することが可能である ．
実験室系の粉末線回折装置を用いた固体サンプ

ルの分析は，無機，材料系の研究者以外にはあま

り知られていないものと思われる．本研究では実

験室系粉末線回折装置の有機化学や生物化学へ

の応用例を示すために，単糖の中からグルコース

とガラクトース，アミノ酸の中からグリシン，ア

スピリンとして知られる非ステロイド性抗炎症薬

であるアセチルサリチル酸の分析を行った．


２．方法 


 試薬は グルコース，ガラクトース，グリシ

ン，アセチルサリチル酸 全て 和光純薬，特級
を用いた．試薬は全て粉末状である．粉砕なしの

サンプルと，メノウ乳鉢で所定の時間磨砕したサ
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ンプルの粉末線回折測定を行った．アセチルサ

リチル酸との として，アセチルサリチル酸を
の を乳鉢で粉砕したものを用いた 

測定には  線回折装置を
用いた． 射線としてα線を用い， β

線を フ ルターにより した． の

は   ， は  とし， 中光学系，

半導体  検出器を 用した．グルコース，ガ

ラクトース，グリシンは θ  が   の で

ス ンし，ス ンステップ時間を  とし

た．アセチルサリチル酸およ の測定

は θ  が   ，ス ンステップ時間  
の で行った．


． よ  


．   

 

 に グルコースの粉末  線回折 ターン

を示す．試薬を のままの状 で測定した ター

ンが，メノウ乳鉢で 分間粉砕したサンプルの

ターンがである．試薬はαグルコースと

βグルコースの 合物となっていたが，全ての

ピークをαグルコース   で 属

することができた． らの線回折 ターンも

メインピークは  であるが，粉砕していない

サンプルは粉砕したものに て， ， ，
  ， ， 等のピーク 強度が大き

い． の として，グルコースの試薬はサ

ミリメートルの った結晶状粉末なので，サ

ンプル ル ーへの の に特定の が し

たことが られる．
粉末線回折測定の 合，サンプル がピー

ク強度に する．また 大結晶は 性に

する． 性の良いピーク強度を得るためには，

は    が良いとされている． と

の無機化合物の 合，乳鉢を用いて粉砕するこ

とにより 粉末サンプルを することが可能で

あるが，有機化合物の 合，ア ルフ ス化な

の粉砕による機 な が される．グル

コースをメノウ乳鉢で 分間粉砕した 合，特定

の の は られなくなった． ードにし

たがって 方晶系， 間 で し，

子定 を したとこ ，粉砕なしのサンプル

が         ，粉砕し

たサンプルが         
 と に 化は られなかった．シェラー法に

より結晶子サイ を めたとこ ，粉砕なしのサ

ンプルが     ，粉砕したサン

プルが    と大きな 化は

られなかった．これらのことから，グルコース

の 合，この 度の試料粉砕が結晶構造に る

は と ないと られる． な結晶構

造解析を行うためには なピーク 置と強度の

データが である．粉砕 のサンプルを で分

級して を にすることで，定性分析以外の

定 分析や結晶構造解析への応用が できる．

 にガラクトースの粉砕なし，メノウ乳

鉢で 分間粉砕したサンプルの粉末線回折 タ

ーンを示す． ターンともに，全てのピークを

αガラクトース     で 属するこ




   









θ 

グルコースの粉末線回折 ターン 粉砕 ，粉砕 ．
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とができた． ードでは θが    近の

  のピークがメインピークになっている．

粉砕したの ターンは粉砕なしのと
して，  のピークの 強度がやや大きく

なっているもののセ ンドピークのままである．

したがって，ガラクトースの 合，この粉砕

は 分であったと られる． ード

にしたがって 方晶系， 間 で
し， 子定 を した結 ，粉砕なしのサ

ンプルが         ，
粉砕したサンプルが      
   と 化は られなかった．シェラー

法により めた結晶子サイ も 化は と

られなかった．ガラクトースの 合，結晶構

造解析を行うためには試料の粉砕 をさらに

検 する がある．

．２  

 

 グリシンの 合も に示すように，粉砕

なしとメノウ乳鉢で 分間粉砕したサンプ

ルの粉末線回折 ターンとのピーク 強度

に大きな いが られる．ピーク 度は

ターンともに  ードのαグリシン

   と した．グリシンの試薬もグ

ルコース同 ， った結晶状の 子であるた

め，サンプル ル ーへ する に  
     な の特定の が

しているものと られ る．単 晶系，

間   で し， 子定 を した

結 ，粉砕なしのサンプルが       
    ，β  ，粉砕したサ

ンプルが           ，




   









θ 

２ ガラクトースの粉末線回折 ターン 粉砕 ，粉砕 ．




















   









θ 

グリシンの粉末線回折 ターン 粉砕 ，粉砕 ．
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β  と 化は られなかった．シェラー法

により めた結晶子サイ も同 度であった．

したがって，グリシンの 合も な のサ

ンプル ができれ ，定 分析や結晶構造解

析への応用が可能と思われる．

．   

 

 に粉砕なし，にメノウ乳鉢で 分間

粉砕したアセチルサリチル酸の粉末線回折

ターンを示す．ピークはアスピリン 
  で同定することができた．アセチル

サリチル酸の試薬も った結晶状の粉末であ

り，の ターンに られるように  
している．単 晶系， 間   で した

子定 は，粉砕なしのサンプルが  
    ，β   ，粉砕した

サンプルが        
，β   と同 度の である．シェラー法

により めた結晶子サイ も同 度の であっ

た．したがって， な のサンプル す

ることで結晶構造解析が可能となるであ う．
 に の の粉末線回折 ター

ンを示す．サンプルは をメノウ乳鉢で 
分間粉砕した粉末である．との ターンを

して明らかなように，粉末線回折法を用

いることで薬に まれるアセチルサリチル酸の

定性分析が可能である．単 晶系， 間  
で した 中のアセチルサリチル酸

の 子定 は，      
，β   となった．


．  


 実験室レベルの粉末  線回折装置を用いて，

固体有機化合物の分析例を示した．本分析方法

は固体有機化合物の の同定や定性分析を

に行うことができる． の ら きが ない

粉末サンプルを することで，結晶構造

解析や定 分析へ応用することも可能であ う．
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θ 

アセチルサリチル酸の粉末線回折 ターン

粉砕 ，粉砕 ， 薬．
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