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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ẚ㍑として，アセチルサリチル酸を
 ᕷ㈍の㙠③を乳鉢で粉砕したものを用いたࡴྵ
測定には1〇線回折装置を
用いた．ධ射線としてα線を用い， β

線を1フルターにより㝖ཤした．⟶⌫のຍ

㏿㟁ᅽは �N9，㟁ὶは �とし，㞟中光学系，

半導体 ḟඖ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 �a��rの⠊ᅖ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ࡧᕷ㈍㙠③の測定

は θ  が � a ��r，スࣕ࢟ンステップ時間  
の᮲௳で行った．


㸱．⤖ᯝ࠾よࡧ⪃ᐹ 


㸱．㸯 ࢫ࣮ࢥࣝࢢ㸪ࢫ࣮ࢺࢡࣛ࢞ 

 

ᅗ  に グルコースの粉末  線回折ࣃターン

を示す．試薬をࡑのままの状ែで測定したࣃ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ࣃ

βグルコースのΰ合物となっていたが，全ての

ピークをαグルコース�����でᖐ属

することができた．ࡕらの線回折ࣃ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ẚて，�，�，
��，�，�等のピーク┦ᑐ強度が大き

い．⌮⏤の୍ࡘとして，グルコースの試薬はサ

ミリメートルのゅᙇった結晶状粉末なので，サࣈ

ンプル࣍ルࢲーへのሸの㝿に特定の㠃が㓄ྥし

たことが⪃࠼られる．
粉末線回折測定のሙ合，サンプル⢏ᚄがピー

ク強度にᙳ㡪する．また⢒大結晶は⌧性にᙳ㡪

する．⌧性の良いピーク強度を得るためには，

⢏ᚄは ��㹼 ᩘ  が良いとされている．とࢇ

の無機化合物のሙ合，乳鉢を用いて粉砕するこ

とによりᚤ粉末サンプルをㄪ〇することが可能で

あるが，有機化合物のሙ合，アࣔルフス化な

の粉砕による機Ეⓗなᙳ㡪がᠱᛕされる．グル

コースをメノウ乳鉢で �分間粉砕したሙ合，特定

の㠃の㓄ྥはぢられなくなった．࢝ードにし

たがってᩳ方晶系，✵間⩌ でᣦᩘࡅし，

᱁子定ᩘをィ⟬したとこࢁ，粉砕なしのサンプル

が  �� � ���，粉砕し

たサンプルが  �� �� ���
 と್にኚ化はぢられなかった．シェラー法に

より結晶子サイࢬをồめたとこࢁ，粉砕なしのサ

ンプルが �ᶆ‽೫ᕪ �，粉砕したサン

プルが �ᶆ‽೫ᕪ �と大きなኚ化はぢ

られなかった．これらのことから，グルコース

のሙ合，この⛬度の試料粉砕が結晶構造に࠼る

ᙳ㡪はとࢇないと⪃࠼られる．ヲ⣽な結晶構

造解析を行うためにはṇ☜なピーク置と強度の

データがᚲせである．粉砕ᚋのサンプルを⠠で分

級して⢏ᚄをᆒ୍にすることで，定性分析以外の

定㔞分析や結晶構造解析への応用がᮇᚅできる．

ᅗ  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ࣃタ

ーンを示す．୧ࣃターンともに，全てのピークを

αガラクトース������でᖐ属するこ




� � � � � �� �� �� ��
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ᅗ㸯 グルコースの粉末線回折ࣃターン 粉砕๓，粉砕ᚋ．
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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ࣃターンは粉砕なしのとẚ㍑

して， � のピークの┦ᑐ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ሙ合，この粉砕᮲

௳は༑分であったと⪃࠼られる．࢝ード

にしたがってᩳ方晶系，✵間⩌でᣦᩘ

し，᱁子定ᩘをィ⟬した結ᯝ，粉砕なしのサࡅ

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

法によりồめた結晶子サイࢬもኚ化はとࢇ

ぢられなかった．ガラクトースのሙ合，結晶構

造解析を行うためには試料の粉砕᮲௳をさらに

検ウするᚲせがある．

㸱．２ ࢩࣜࢢ  ࣥ

 

 グリシンのሙ合もᅗ 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ࣃターンとのピーク┦ᑐ強度

ẚに大きな㐪いがࡳられる．ピークゅ度は୧ࣃ

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ᵝ，ゅᙇった結晶状の⢏子であるた

め，サンプル࣍ルࢲーへሸする㝿に �
�����なの特定の㠃が㓄

ྥしているものと⪃࠼られ࠼る．単ᩳ晶系，✵

間⩌ � でᣦᩘࡅし，᱁子定ᩘをィ⟬した

結ᯝ，粉砕なしのサンプルが    ���  
 �� ��，β �，粉砕したサ

ンプルが  ��� �� ���，




� � � � � �� �� �� ��









θ 

ᅗ２ ガラクトースの粉末線回折ࣃターン 粉砕๓，粉砕ᚋ．
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ᅗ㸱 グリシンの粉末線回折ࣃターン 粉砕๓，粉砕ᚋ．
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β �とኚ化はぢられなかった．シェラー法

によりồめた結晶子サイࢬも同⛬度であった．

したがって，グリシンのሙ合もᆒ୍な⢏ᚄのサ

ンプルㄪ〇ができれࡤ，定㔞分析や結晶構造解

析への応用が可能と思われる．

㸱．㸱 ࣝࢳࣜࢧࣝࢳࢭ㓟 

 

 ᅗ 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ࣃ

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ゅᙇった結晶状の粉末であ

り，のࣃターンにぢられるように��㓄ྥ

している．単ᩳ晶系，✵間⩌ � でィ⟬した

᱁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ồめた結晶子サイࢬも同⛬度の್であっ

た．したがって，ᆒ୍な⢏ᚄのサンプルㄪ〇す

ることで結晶構造解析が可能となるであࢁう．
 ᅗにᕷ㈍の㙠③の粉末線回折ࣃター

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

ẚ㍑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⩌�
でィ⟬したᕷ㈍㙠③中のアセチルサリチル酸

の᱁子定ᩘは， � ���� 
，β ���となった．


㸲．⤖ㄽ 


 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ᐜ᫆

に行うことができる．⢏ᚄのࡤらࡘきがᑡない

ᚤ⣽粉末サンプルをㄪ〇することで，結晶構造

解析や定㔞分析へ応用することも可能であࢁう．


ཧ⪃ᩥ⊩ 

1�㸸᪂∧ ࢝リテ 線回折せぴ，アグ

�ࢿ�� 
2㸧中Ἠ，Ἠᐩኈኵ ⦅㸸粉末線解析の実㝿 ➨

∧，ᮅ᭩ᗑ ���
�㸧ᖹᒣ௧明㸸化学࣭薬学のための線解析ධ㛛，ၿ

ᰴᘧ♫ ���
�㸧ὠỤ 広ே，ᇼཱྀ 㞞ᘯ，⏣ᮧ 㢮，⸨ Ꮥ太郎，᳜

ⲡ⚽♸�粉末線回折データを用いる有機化合物の

結晶構造解析 有機合ᡂ化学༠ㄅ 9 �� 
����
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θ 

ᅗ㸲 アセチルサリチル酸の粉末線回折ࣃターン

粉砕๓，粉砕ᚋ，ᕷ㈍㙠③薬．
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