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1   はじめに  
結晶の脱水・水和転移は、同一化合物であるが重

要な物性（溶解性、安定性、吸湿性、色など）の変

化を伴うため興味が持たれる。これらの物性の変化

を解明するには、それぞれの結晶相の結晶構造解析

を行い、分子のコンホメーションや分子間相互作用

などを調べることが重要である。しかしながら、転

移によって単結晶が崩壊し粉末結晶へと変化するこ

とが多く、単結晶構造解析により転移後の結晶構造

を得ることは困難である。しかし近年、粉末回折デ

ータを直接解析することで分子・結晶構造を得る、

粉末未知結晶構造解析の手法が実用的になり、この

ような相転移の構造的解明で威力を発揮している。 
キノロン系抗菌剤であるエンロフロキサシンは無

色の 6 水和物結晶が可逆的に脱水転移し、黄色の無
水和物を与える興味深い現象を示すことがわかった。

本研究では、無水和物結晶について高分解能高精度

放射光粉末 X 線回折データを測定し、粉末未知結晶
構造解析を行った。 

 

エンロフロキサシン分子  
 

2   実験  
物質構造科学研究所・放射光科学研究施設

（Photon Factory）BL-4B2 の多連装型回折計 MDS
を用いて、放射光による高分解能粉末 X 線回折デー
タ測定を行った（波長 1.19551Å）。粉末は 2mmφ
のキャピラリに充填し、常温で測定した。

DICVOL06 を用いて指数付け、DASH を用いて粉末

構造解析、GSAS により結晶構造の精密化を行って
無水和物結晶の結晶構造を得た。 

 
 

3   結果および考察  
無水和物結晶の最終的なリートベルト構造精密化

の結果を以下に示す。最終 Rwpは 0.0921となった。 

最終リートベルトフィッティング  
a=14.21507(13), b=7.02812(3), c=18.35599(17)Å, 
β=100.4803(6)°, V=1803.27(3)Å3, P21/n, Z=4, 
Rwp=0.0921 

 
6 水和物と無水和物の結晶構造中の分子を比較す

ると、6 水和物結晶中ではエンロフロキサシン分子
は分子内でカルボキシル基から末端の N にプロトン
が移動した双性イオンとして存在している一方で、

粉末未知結晶構造解析を行った無水和物結晶中では

プロトンが元の位置に戻った非イオン性分子として

存在している。結晶の色が脱水・水和転移に伴って

変化する原因は、このような分子構造変化であると

推察される。また、結晶構造を比較すると、脱水転

移に伴って、6 水和物中でのエンロフロキサシン周
りに存在する水分子が脱離し、その空間を埋めるよ

うに周りのエンロフロキサシン分子が動くことによ

り無水和物となると考察される。 
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