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Introduction 
これまでタンパク質結晶の完全性の評価は、ロッ

キングカーブの測定や X線トポグラフィによって行

われてきた。我々はこれまで X線トポグラフィによ

る結晶欠陥、特に転位の観察およびキャラクタリゼ

ーションを行ってきた[1]。より詳細な完全性や結晶

欠陥の評価を行うためには、同じ結晶にて X線トポ

グラフィとロッキングカーブ測定の両方を行う必要

がある。 

最近では高分解能 X 線 CCD カメラを用いること

により解像度の高いデジタルトポグラフ図の取得に

成功している。CCDカメラを用いることにより角度

情報を含んだロッキングカーブ測定を行なうことが

できる。加えて、CCDカメラで撮影するための露光

時間は短く、放射損傷を受けやすいタンパク質結晶

において CCD カメラによるトポグラフ図の取得は

効果的な方法である。この報告書では X線デジタル

トポグラフィによるタンパク質結晶の完全性の評価

を報告する。 
 

Experiments 
塩化ニッケル濃度勾配法で育成した正方晶卵白リ

ゾチーム結晶がサンプルに用いられた。 

X線デジタルトポグラフィは BL15B1と BL15Cで

行なわれた。また、ビームにはモノクロメーターで

単色化された波長 1.2Åの単色 X 線を用いた。サン

プルである正方晶リゾチーム結晶は、単色 X線がサ

ンプルの(001)面にほぼ垂直に入射するよう設置した。 

トポグラフ図は高解像度 X 線 CCD カメラ(Photonic 

Science XFDJ)によって取得した。また CCD カメラ

‐サンプル間距離は 25cmであった。 

100 枚程度の連続したデジタルトポグラフ像は当

グループのプログラムによってロッキングカーブの

ピーク解析が行われた[2]。 
 

Result＆Discussion 
結晶における完全領域と転位領域でのロッキング

カーブの形状に大きな違いがあらわれた。 

一般に無機結晶では、転位領域のロッキングカー

ブの形状は完全領域に比べて、その強度が増加する

だけでなく、その半値幅も増加する（Fig.1 参照）。

したがって、結晶の完全性や欠陥の評価には半値幅

を利用することもできる。一方、タンパク質結晶で

は、転位領域のロッキングカーブの形状が無機結晶

の場合とは大きく異なることがわかった。 

タンパク質結晶では、その強度や半値幅が完全領

域とほぼ同じ 1.8×10-3 degreeの値を示した。ところ

が、10 分の 1 幅に注目してみると、完全領域が 2.7

×10
-3 degree、転位領域は 5.1×10

-3
 degree の値を

示し、その差に大きな違いがみられた。つまり、タ

ンパク質結晶では、10分の 1幅にのみで転位領域と

完全領域の違いが観察されるのである。これはタン

パク質結晶の大きな格子定数あるいは分子形状によ

る転位周辺の歪み場が無機結晶よりも大きく、緩や

かに歪んだ結果であると考えられる。 

タンパク質結晶の完全性評価においては半値幅に

加えて、10分の 1幅による評価が行われている。こ

の 10 分の 1 幅は、転位の分布状態の評価にも有効

であることが提案される。 
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