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当室は物質の構造解析の重要な手段として用いられる核磁
気共鳴（NMR）装置，X線回折装置，質量分析装置（MS），
円二色性分散計を共同利用機器として維持管理・運営し，所
内外の様々な研究に関わる重要な物質の測定を行い，構造
上の情報を提供している。同時に最新の測定技術や解析技
術を開発・導入して，天然から得られた物質，化学合成物
質，生体成分などの構造決定を共同研究または主体的研究
として行っている。また，関連する国際学会や国内の学会
に参加して最新の装置の発展動向等を調査し，有用な測定
法などは直ちに評価導入し応用研究に利用している。
なお，当室の室長は平成 11年 5月 31日までは岩木正哉

が兼務し，6月 1日付けで越野広雪が就任した。

1. NMRスペクトルの依頼測定と測定技術の開発およ
びその応用

（1）NMRスペクトルの依頼測定および装置の管理（千々
松，仲村，越野）
当室が管理する α600，ECP500，CMX400，α400，

AL300，EX270 を用いて，23 研究室等よりの依頼測定
および 71 名の研究者自身による利用があった。頻発する
トラブル対策は随時行った。
（2）測定技術の指導（越野，仲村，千々松）
測定講習希望者には随時講習を行った。利用者の多い研究

室に関しては初心者に対する指導を各研究室に任せてきた
が，操作ミス等によるトラブルには当室で迅速に対応した。
直接指導者を持たない大学や製薬会社の NMR担当者を

対象に「GX研究会」を継続して，最新測定法の学習や情
報交換を行い，レベル向上に努めた。
（3）測定法・解析法の開発および応用研究（越野，仲村，
千々松，高橋 ＊1，尹 ＊2）
（ i）溶液 NMRでは磁場勾配パルス（PFG）法を使った
測定法を駆使し，所内外各種有機化合物の構造解析の依頼
解析に迅速かつ的確に対応し，一部を共同研究として遂行
した。
（ ii）固体NMRでは，HR-MAS（High Resolution Magic

Angle Spinning）のアプリケーションを可能にするため，特
注のサンプル管の作成，および，プローブの改造を行った。
この結果 HR-MASの実験を可能とした。依頼分析に関し
ては，昨年度より継続中の有機結晶の解析や高分子の物性
評価等に加えて，2件のテーマについて分析を行った。基
本的な装置の能力の向上のため，MASの速度を上げるため
の基礎研究を開始した。また，核磁気共鳴装置のための磁
石の開発をイムラ材料開発研究所と共同で開始した。
（ iii）立体化学を考慮した 13C-NMR化学シフト予測シス
テムの開発を継続して行った。CASTコードを用いたデータ
ベースを構築し，テルペノイド化合物をモデルとして 13C-

NMR化学シフト予測システムの検証を行い，立体異性体
を識別可能な精度でシフト予測が可能であることを明らか
にした。

2. X線回折法の開発とその応用
（1）X線解析技術の開発と測定，解析業務（飯村，小林）
粉末 X線回折装置については，本年度は 16研究室等延

べ 3870時間の測定，解析業務を行った。単結晶自動 X線
解析装置については，8研究室延べ 9340時間の測定，解析
業務を行った。利用者に対する測定講習会も行い，利用者
の操作ミスやトラブルには随時対応した。
試料水平型 X線回折装置は設置後 27年経過し，老朽化

が顕著になり，更新の必要性が高まっていた。次年度整備
予定の共同利用機器「X線組成構造解析システム」の構成
装置として整備の可能性がでてきたので調査およびそのた
めの基本仕様の検討を行った。
単結晶自動 X線解析装置の四軸型回折装置（CAD4-Mo，

CAD4-Cu，mxc）とイメージングプレート付き湾曲型迅速
回折装置（R-AXIS CS）は年間を通してほぼ連続運転がで
き，測定した結晶の多くは精度の良い構造決定ができた。
昨年度の共同利用機器更新費で封入管型 X線発生装置に置
き換えることができた CAD4-Cuは，銅管球を常時装着し，
微小結晶の構造決定や絶対構造の決定に役立った。
また，本年度の強化費により，Windows版 X 線構造解

析ソフトウェアシステムと R-AXIS CS用の二次元検出器
用吸収補正システムを整備することができた。
（2）結晶と分子構造の研究（飯村，小林，高橋＊1，東＊2，
菅原＊2，山本 ＊3）
Al-Mg-B系の Boron-rich相の結晶成長機構について検討

を行った。また，α-AlB12および γ-AlB12の結晶成長機構
について検討を行った。
[Crown-K+][(CN)2Co

IIITpp−]0.5CH3C6H5.H2Oの X線
結晶解析を行い，Dicyanocobalt(III)tetraphenylporphyrin

のメタノール溶液中でのホトクロミック反応の解明に寄与
することができた。
ヘテロ原子を含むキラルな 12員環化合物の Co錯体の分
子構造を決定した。また所内外の研究者の協力を得て，各
種有機化合物，有機金属錯体，遷移金属錯体等の分子およ
び結晶構造を決定した。
（3）結晶構造関連データベース（飯村，小林）
JCPDS粉末X線回折データベースを 2000年版に更新し

整備を行った。6276データが追加され合計 118642データ
に強化された。NIST Crystal Dataは DELL Precision 620

（800MHz 2CPU）上で高速なデータベース検索が可能に
なった。
CSDケンブリッジ構造データベースは 20万件以上の有
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機化合物，有機金属化合物を含む結晶構造データベースで
ある。年 2回更新し，利用者が情報環境室の特殊アプリケー
ションサーバ（rknccs）上で検索できるように運営した。

3. 質量分析技術の開発とその応用（江角，千々松，田
近＊4）
（1）装置の管理，測定，技術指導および改良
当室が管理するHX-110，SX-102A 2台，LX-1000，HX/

HX-110A，Auto Mass，MALDI/TOF（Voyager Elite）の
各種装置を使用し，18研究室等，約 3500件の測定を行っ
た。初心者に対する各種測定法の講習および各種トラブル
には随時対応した。
共同利用機器強化費の配分を受け，ガスクロマト質量分

析計および液体クロマト質量分析計に冷却水循環制御装置
を導入した。（両方の機器で１台）また，増圧弁を導入し，
研究本館内に供給されている窒素ガスの圧力を４倍に増圧
（2→ 8 kg/cm2）し，ESIのイオン化効率の上昇を試みた。
（2）技術開発とその応用
糸状菌Chaetomella sp.から α-glucosidase阻害スクリー

ニングにより単離された SNF-4794物質は４成分からなる。
各種機器分析から本物質は 5-alkylresorcinolと類縁の化合
物で，SNF-4794-7はアルキル側鎖に-OHと-OAcが結合し，
SNF-4794-9は２個の-OHが結合しているものと推定され
た。また，SNF-4794-11と 12はそれぞれ 7，9に硫酸基が１
個結合しているものと推定された。アルキル側鎖上の置換
基の位置を決定するために，各化合物の Neg. FAB-MS2 ま
たは MS3 測定による charge-remote fragmentationパター
ンの解析から，各化合物は十数種類の位置異性体の混合物
であり，メイン成分は 16位と 17位に置換基を有すること
が判明した。また，11と 12の硫酸基は resorcinol核に存
在し，新規化合物と確認された。
MALDI/TOFマスを用い，mesogenic groupを持つカル

ボシランデンドリマーで，重合度の違う一連の化合物の測
定を行った。構造に特有のフラグメントの脱離による一連
のイオンが規則的に観測され，MALDI/TOFマススペクト
ルを用い，カルボシランデンドリマーの合成確認が容易に
行えることが分かった。

＊1 基礎科学特別研究員，＊2 共同研究員，＊3 研究生，＊4 奨
励研究員
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