
1. はじめに

データ測定はその後の解析結果の可否に大きく影響
する．本稿では二次元検出器（CCD，IP）による測定
およびデータ処理の注意点について紹介する．

2. 測　定

2.1. 結晶の良否判定

最適な結晶を選択したつもりでも，その結晶の品質
は実際に X線を照射して，観測される回折斑点を精査
して初めて判断することができる．以下に質の悪い結
晶の例と対処を述べる．

a. 高角領域の回折斑点が観測されない

IP検出器による回折イメージを図 1に，CCD検出
器による回折イメージを図 2に示す．これらのイメー
ジでは高角の回折斑点が全く写っていないため，別の
結晶を選び直した方が良い．露光時間を延ばすなど，
何度か条件を変更しても，同様なイメージしか得られ
ないようであれば，結晶作成から検討する必要がある．

b. 回折斑点がリング状になる

図 3に CCD検出器で測定した回折イメージを振動
角 6°分重ねて表示させたイメージを示す．回折斑点
がダイレクトビームを中心とした同心円状に分布して
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図 1. IPのイメージ．

図 2. CCDのイメージ．

図 3. 振動角 6°分を重ねて表示させたイメージ．



いるのが分かる．このような場合，格子定数さえも決
まらないことが多い．このような場合も結晶の交換が
必要である．

c. 回折斑点が割れる

図 4に IP検出器で測定したイメージを示す．この
ような場合も直ちに結晶を取り替える．仮に格子定数
が決まって測定できたとしても，解析がうまく行かな
い可能性がある．

d. 回折斑点が伸びる

図 5に CCD検出器で測定し，振動角 5°分を重ねて
表示させたイメージを示す．回折斑点の形状が伸張し
ており，格子定数が決まらなかった．

e. 回折斑点の形が悪い

図 6に IP検出器で測定したイメージを示す．この
ような場合も，基本的には結晶を換えた方がよいが，
どうしても他に良い結晶がない場合には，続行してみ
る．ダイレクトビームを中心とした円周上に沿って細
長く伸びた斑点であれば，RAPID-AUTOのオプション

である tangentialモードで箱をかぶせることができるの
で，正確な積分反射強度が得られる場合がある．

2.2. Redundancy

二次元検出器で得られる個々の反射の強度は，4軸
回折計と比べて精度は落ちる．これは主に 4軸回折計
は通常フォトンカウンターを備えていること，および
一反射毎の繰り返し測定がないためであるが，二次元
検出器は一度に多数の斑点を観測できることから，な
るべく多くの斑点を測定し，これらを平均することに
よってデータの質を向上させている．
等価な反射や同一反射を何回測定したかの平均値を

Redundancyというが，データの質を向上されるために
は，この Redundancyをできるだけ上げるような測定
を行えば良い．
表 1に Redundancyの違いによる解析結果を示す．
サンプルはスクロースを用い，Cu線源にて IP検出器
で測定した．Redundancyが 1.67のとき測定時間は 1

時間で行えているが R1は 3.26%，Redundancyを 3.04

に上げると測定時間は二倍となるが R1は 2.77%とな
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図 4. IPのイメージ．

図 5. 振動角 5°分を重ねて表示させたイメージ．

図 6. IPのイメージ．

表 1. スクロースの解析結果．



り，加えて絶対構造の正しさを表す指標の Flackパラ
メータの不確かさも小さくなっていることが分かる．
通常の解析であれば，前者でも十分だが，絶対構造
の決定を行うのであれば，後者のように Redundancyを
増やした方が良い．

2.3. 振動角

結晶性にも依存するが，一般的に 1イメージあたり
の振動角を小さくして測定すると S/Nが向上する．図
7，8に振動角を変えて測定したイメージを示す．1イ
メージにつき，図 7は 0.5°振動で 64秒露光，図 8は
0.25°振動で 32秒露光である．両図とも 5度分のイ
メージを重ねて表示している．振動角 1°あたりの露
光時間は同一であるにもかかわらず，図 8の方がビー
ムストッパの周りの黒さが薄いことが分かる．即ち，
同じ露光時間をかけるのであれば，1イメージあたり
の露光時間が短いほど，バックグラウンドを低く抑え
ることができる．定性的な説明だが，結晶のモザイク
幅を 0.3度程度と仮定すると，振動幅の中央で強度最
大となるようなある回折点は，0.25°振動の場合は，そ
の振動範囲すべておいて回折強度が記録されるのに対
し，0.5°振動の場合は，回折強度が記録されるのは
0.3°分のみで，あとの 0.2°分はバックグラウンドの上
昇のみに費やされるためである．
ただし，振動角を小さくし過ぎると枚数も膨大にな
り，読み取り時間も増すため，結果的には測定時間が
長くなり，試料の安定性など別の誤差要因が生ずるた
め，注意する必要がある．

3. データ処理

3.1. Rmerge

データ処理後に表示される Rmergeの値に注目する．
これは測定・データ処理がうまくできたかどうかの指
標になる値で，基本的には小さければ小さい程良い結
果と言える．Rmergeの値は解析時の R値と相関があ
るので，Rmergeが大きい場合には注意が必要である．
例えば，Rmergeが 20%以上の場合には測定・データ
処理の再検討が必要である．また，Rmergeが小さく
ても高角側の回折斑点が観測されていないような場合，
次の事を行ってみるのも良い．

Moで測定した場合，2q max�55° (dmax�0.77 Å) で
データ処理を行っている場合が多い．ところが，結晶
によっては高角側の回折斑点がほとんど写っていない
場合もある．このため，2q max�50° (dmax�0.84 Å) で
データ処理をして解析を行うと R1が改善することが
ある．
ある試料を 2q max�55°でデータ処理をした結果を

表 2に示し，2q max�50°で処理をした結果を表 3に
それぞれ示す．Rmergeはさほど変わらないように見え
るが，表 2の 2q が 50�55° (dが 0.83�0.77 Å) におけ
る Rmergeの値は 30%を超えており，F2/sig(F2) の値も
3.0を下回っていることからデータの質が悪いことが
分かる．
解析した結果，2q max�55°では R1�5.19%，50°で
は R1�4.37%となった．なお 2q を制限すると，独立
な反射数が減るため，注意しておく必要がある．
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図 7. 0.5°振動による 64秒露光． 図 8. 0.25°振動による 32秒露光．



3.2. Completeness

予備測定の段階で十分な Completeness（独立な反射
の計算値に対する測定された反射数の割合）があるに
も関わらず，データ処理をしてみると Completenessが
下がることがしばしばある．
原因はいくつか考えられるが，1つはMosaictyが異

常に大きい値になっていることがある．結晶性が良く
ない場合，Mosaictyが大きく見積もられてしまうこと
がある．この場合，プレディクトを行い，斑点がない
箇所にも余分な箱が描画されていないかを見る必要が
ある．場合によっては手動でMosaictyの値を入力して
データ処理を行う．

2つ目は CCDの場合，カメラ長が短いことがある．
格子が長い場合，イメージに写った斑点同士の間隔が
短くなってしまうため，お互いが重複してしまい，
データ処理の段階で削除されてしまう．これらはログ
ファイルを見ると重複した反射の削除数が分かる．こ
の場合，カメラ長を長くするか，1イメージあたりの
振動角を小さくして再測定する必要がある．

4. おわりに

構造解析を成功させるための結晶選びも重要だが，
見た目が良いと思っても実際に X線を照射することで
不良が分かる結晶は多々ある．根気強く確認すること
は非常に重要である．筆者は 10数回目でようやく良
い結晶に出会った経験があるので，少なくても 5回以
上はチャレンジした方が良いように思う．
また，どの検出器を用いても，データ処理後に決ま
る Rmergeが低ければ低いほどデータの質が良いこと
になる．Rmergeが 20%以上にも関わらず，解析がで
きないという質問を多々受ける．このような場合は測
定に問題がなかったのかを検討する必要がある．
測定に関する詳細な文献も出版されている(1),(2)．
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表 3. 2q �50°にて処理．

表 2. 2q �55°にて処理．


