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1   はじめに 
芳香族分子を環状に連結した分子は、sp2 炭素ネ
ットワークがつくる共役系に対する興味から近年さ

かんに研究されている。合成した有機分子であるが、

非常に大きな分子構造であるために、分子構造の決

定は困難であった。X 線回折は強力な構造決定法で
あるが、微小な結晶しか得られず、また軽元素だけ

からなるために回折強度が弱く、今回、放射光 X 線
源の利用によって問題解決することができた[1]。 
 
2   結果および考察 
二量体型二重ナノ環状構造を有する標的化合物

CPP-PPは、フェナレニルラジカルが局在化した 

 
図１．酸化的二量化反応による標的分子の合成。 

CPP-Phenを酸化的条件下で二量化することで合成し
た（図 1）。結晶化条件を精査したところ、0.10 × 
0.05 × 0.05 mm3の小さな結晶が得られた。実験室に
設置された回折計では構造解析できる質の回折デー
タは得られず、BL-17A ビームラインでの測定を検
討した。クライオプロテクタントで溶媒を含む結晶
を損傷しないように包み込み、フラッシュクーリン
グ法によってマウントした。放射線損傷を避けるた
めに 95 K の冷却気流下で、BL-17A の挿入光源が生
み出す 20 × 40 µm2の高輝度な集光された X 線ビー
ムを照射したところ、良好な回折データを取得する
ことに成功した。結晶の長手方向は X 線ビームより
も大きいので、ヘリカルスキャンを行うことで X 線
損傷を避けながら露光時間を十分に設定することが
できた。高感度かつ高速なピクセルアレイ型検出器
も高品質なデータ取得に重要であり、ビームタイム
内で複数個の結晶を測定した中から、最良のデータ
を選ぶことができ、最終的に、明瞭な構造決定を達
成できた（図 2）。 

 
図２．明瞭に決定された CPP-PP分子の分子構造。 
 
3   まとめ 
高輝度な放射光 X 線を光源として用いることで、
困難な巨大有機分子の単結晶構造解析に成功した。

物性と構造との相関理解を深めるための重要な構造

情報を明瞭に得ることができた。 
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