
Photon Factory Activity Report 2019 #37 (2020)  

BL-14B, BL-20B/2019G103 
動力学的回折理論に基づいた薄いタンパク質結晶の品質評価 

Evaluation of crystal quality of thin protein crystals by dynamical diffraction 
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1   はじめに 
 新規創薬や生命現象の理解に向けて、タンパク質

の立体構造の解明に関する研究は世界中で活発に行

われている。タンパク質結晶は、その立体構造の解

明に向けた最も有力な手法である X 線結晶構造解析

において必要不可欠である。その構造解析の精度は、

測定に使用する結晶の品質に強く依存する。したが

って、高品質なタンパク質結晶の育成やそのメカニ

ズムの解明に向けた数多くの研究が盛んに行われて

きた。 
 結晶におけるＸ線回折は大きく分けると二つに分

類される。一つは、入射Ｘ線が結晶中で 1 回だけ散

乱を受ける運動学的回折で、結晶粒界や転位などの

格子欠陥を多く含み、三次元的な周期性が乱れた結

晶で観測される。もう一つは、結晶中で多数回の散

乱(多重散乱)を受ける動力学的回折で、シリコンの

ような極めて高品質な結晶（完全結晶）においての

み観測される[1]。したがって、動力学的回折現象の

観測は完全結晶の指標の一つである。 
 我々はこれまでにタンパク質結晶の一つであるグ

ルコースイソメラーゼ(GI)結晶において、結晶の完

全性に由来するＸ線の動力学的回折現象の観測に成

功した[2]。これにより、前述の X 線結晶構造解析に

は考慮されていない動力学的回折理論の必要性およ

びタンパク質結晶の完全結晶の可能性が提案された。 
 しかしながら、GI 結晶と同程度に完全性の高いタ

ンパク質結晶は依然として得られておらず、タンパ

ク質結晶の完全性の起源は十分に理解されていない。

そこで、本研究ではタンパク質結晶の完全性の解明

に向けて、GI 結晶と同様に球状分子で構成されてい

るフェリチン結晶のロッキングカーブ測定およびイ

メージング測定をＸ線トポグラフィ法によって行っ

た。 
 
2 実験 
本測定で用いたフェリチン結晶は先行研究のGI結

晶と同様に、種結晶から成長させる方法を用いて育
成した。Ｘ線トポグラフィ測定はPFの BL-14Bおよ
び BL-20B において行った。カバーガラス上に育成
されたフェリチン結晶をアクリルホルダーにセット

し、ポリエチレンフィルムで封をした。結晶の入っ
たアクリルホルダーごとゴニオメーター上にマウン
トした。入射Ｘ線には 1.2Åの単色Ｘ線を用いた。
ロッキングカーブ測定には回折強度の検出器として
高分解能X線CCDカメラ（Photonic Science X-RAY 
FDI 1.00:1）を用いた。結晶を微小回転（~0.0003º
/step）させながら回折強度の測定を行った。また、
イメージング測定には回折像の検出器として X 線フ
ィルム（Agfa D2）を用いた。 

 
3   結果および考察 

ロッキングカーブ測定の結果、フェリチン結晶に

おいてもGI結晶と同様に回折強度曲線の振動現象の

観測に成功した。しかし、試料の厚さがＸ線の消衰

距離に比べてはるかに薄いため、この振動現象は運

動学的回折理論と動力学的回折理論の双方から説明

することができる。このため、ロッキングカーブ測

定ではフェリチン結晶が完全性を有しているかどう

か確認することはできなかった。 
イメージング測定においてもGI結晶と同様に結晶

のくさび型領域で等厚干渉縞の観測に成功した。得

られた干渉縞の本数および干渉縞の間隔は動力学的

回折理論から得られる理論値と非常に良い一致を示

した。この結果は、フェリチン結晶においても結晶

の完全性に由来する動力学的回折現象が生じること

を示している。したがって、フェリチン結晶はシリ

コンやGI結晶と同様に極めて高い完全性を有してい

ることが明らかになった。また、薄い結晶の品質を

評価する場合、イメージング測定は有効な手法であ

ることを改めて認識できる結果となった。 
最後に、タンパク質結晶の完全性の起源について

考察する。モデルタンパク質結晶であるリゾチーム

結晶において、塩濃度を上げると結晶の品質が向上

するという報告がある[3]。しかし、GI結晶やフェリ

チン結晶のように、結晶の完全性に由来する動力学

的回折現象は観測されていない。分子の形状に着目

すると、GI 分子やフェリチン分子は球状であるのに

対し、リゾチーム分子は非対称な形状をしている。

したがって、結晶を構成する分子の形状が結晶の完

全性の起源となっていることが示唆される。  
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4   まとめ 
本研究ではフェリチン結晶のロッキングカーブ測

定およびイメージング測定を行った。ロッキングカ

ーブ測定では回折強度曲線の振動現象が観測された

が、試料の厚さが極めて薄いため、動力学的回折現

象が生じるかどうか確認することはできなかった。

一方で、イメージング測定では結晶のくさび型領域

に等厚干渉縞が観測され、その等厚干渉縞の本数や

間隔が動力学的回折理論の理論値と非常に良い一致

を示した。したがって、フェリチン結晶においても

結晶の完全性に由来する動力学的回折現象が観測さ

れることが明らかになった。また、薄い結晶の品質

を評価する場合、イメージング測定は有効な手法で

あることを改めて認識できる結果となった。本研究

は高精度なＸ線構造解析および高品質なタンパク質

結晶の育成に向けて、重要な知見となる。 
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