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研究の概要 

我々は、理化学研究所で開発した SACLA および X 線回折光の検出器と、真空中に連続の液

体流を導入するための液体ビーム法とを組み合わせて、単一分子（粒子）からの回折光を

検出し、その構造解析をすることを目標としている。本年度は、液体ビームを導入する汎

用装置 MAXIC の立ち上げと、その中で液体ビームを形成することを第一の目標とした。ま

た、SACLA に対して離れた場所からターゲットの液体ビームの位置を微調整する機構、お

よび液体ビームを観測する機構を導入した。これらの成果を踏まえて、平成 24 年度からは

SACLA のマシンタイムを得て、照射実験を開始する予定である。 

 

研究の目標 

 蛋白質の構造解析には、Ｘ線結晶解析法が極めて有効であり、これまで数多くの蛋白質

分子の構造が決められてきた。一方で、膜蛋白を一例とする蛋白質に関しては、結晶化が

極めて困難であり、Ｘ線結晶解析が適用できない。 

 Ｘ線自由電子レーザー（XFEL）は、Ｘ線領域の光源として極めて高輝度であり、かつパ

ルス幅も短い。蛋白質は、高輝度の X 線の照射によって、クーロン爆発が引き起こされ解

離するが、十分パルス幅が短ければ解離する前にＸ線パルスが通り抜けるため、1 個の蛋

白質からの回折パターンが得られると期待される。 

 この条件を実現するためには、XFELの照射領域に1個の蛋白質を真空中に用意すること、

望ましくは蛋白質が機能を有する Native な構造を保ったまま真空中に導入できることが

必要である。そのためには、溶液中に溶けたまま、蛋白質分子を真空中に導入する方法が

考えられるが、真空中に液体を導入するのは極めて困難である。 

 我々のグループは、1989 年から、真空中に液体を導入する液体ビーム法（液体分子線法）

を開発してきた。特に、液体表面に着目し、液体表面分子の特異な溶媒和構造を、レーザ

ーによる多光子イオン化法、光電子分光、電子脱離分光法などを用いて調べ多くの成果を

あげてきた。また、液体ビーム法を液体と質量分析とのインターフェースとして応用する

ために、液体を赤外レーザーで急速加熱する方法を開発し、そのダイナミクスを明らかに

した。液体ビームは、単一粒子のＸ線回折を目指す XFEL のターゲットとして最適である。 

 本提案では、液体ビームを XFEL のターゲットとして、単一分子Ｘ線回折を可能とする装

置の立ち上げを行うことを目的とした。XFEL 光源、検出器に関しては、理化学研究所のグ

ループが先導的に開発している。我々は、ターゲットを液体ビームに焦点を絞り、これに

光源、検出器を組み合わせた装置を立ち上げることを目的とした。 



研究の内容 

 

 

 

 

 

 

 

  

  

図 1. ビームライン上に設置された MAXIC の写

真。MAXIC は、平成 23 年度の上半期に設計製作さ

れ、下半期になって理化学研究所に納入された。

1. MAXIC の立ち上げ 

年度当初の提案課題の採択に当たり、液体

ビームを用いる実験は、SACLA のビームライ

ンと検出器を結ぶ線上に真空チャンバー

MAXIC を設置し、その中に液体ビームを導入

することとなった。そこで本年度の上半期は、

本 MAXIC の設計に関与した。特に、液体ビー

ムを導入するにあたり、導入部（真空チャン

バー上部のスペースの確保）と、液体窒素ト

ラップ部（真空チャンバー下部のスペースの

確保）の構成、および液体ビームを外から見

こむ窓、また将来的に赤外レーザーを導入す

る可能性を考え、レーザー導入窓を設置し

た。 

図 1 は、完成した MAXIC の写真である。

向かって右側の窓の裏側のセンターの位置

に、上方から液体ビームを導入することが

できる。図 2 は内部の写真である。向かっ

て左側には、SACLA をコリメートするために

微動ステージ上のった光学系が取り付けら

れている。右側の空間に液体ビームが導入

される構造になっている。 

 

2. MAXIC への液体ビームの組み込み 

 本年度は、ビームタイムの割りあてがな

かったため、我々はオフラインで MAXIC 内で液体ビームができることを確認した。図 3 に

我々が用いた液体ビームのノズルの写真を

しめす。ガラスキャピラリーの先端が細く

加工されたものをノズルとして用いた。ま

た液体ビームを導入した状態で、真空チャ

ンバーの真空度を高真空に保つため、チャ

ンバー全体をターボ分子ポンプで排気する

と同時に、ビームの下流域に液体窒素で冷

却したコールドトラップを設け、高い真空

度に保てるようにした。 

 

  
図 2.  MAXIC の内部の写真。 

 

図 3. 液体ビームノズルの写真 

 図 4 に液体ビーム導入時の MAXIC 内の圧

力を示す。ノズルの直径を 15 ミクロンにした場合、流速を毎分 0.04～0.2 mL にすれば液

体ビームが安定して形成されることがわかった。また、その際の真空度は、約 0.2～1 Pa

になった。ノズルの直径を 8 ミクロンにした場合は、流速を毎分 0.02～0.1 mL にすれば

液体ビームが安定して形成されることがわかった。また、その際の真空度は、約 0.08～0.2 

2 ／ 3 



Pa になった。このように、液体ビームの形

成、およびその際の真空度はガラスキャピ

ラリ―ノズルの直径に依存した。直径を小

さくするほど、必要な液体量は減少し、そ

の結果、真空度も向上した。一方、これま

で、我々が実験室で検証した際には、ノズ

ルの直径を 15 ミクロンにした場合 0.2 mL

の液体導入で、10-3 Pa が実現されている。

この違いは、液体窒素トラップの形状にあ

る。より高真空条件を求めるならば、面積

の広いコールドトラップを導入する必要

がある。しかし、本研究では、それほどの

真空度を求めないので、現在の構成で実験

を進める予定である。 
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図 4. 液体ビームの生成条件と、MAXIC 内の真
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空度の流速依存性 
 

3. 液体ビームの可視化 

SACLA の実験では、SACLA 照射時には実験ハ

ッチのドアが施錠されるため、液体ビームを

直接目視できない。しがたって、長焦点のレ

ンズを組み込んだ CCD カメラで観測するが、

金属のワイヤーと異なり基本的に透明な液体

ビームを観測するのは難しい。カメラで観測

するためには、液体ビームによる光の反射を

正確に用いる必要がある。  
   本研究では、光学系を組んで、He-Ne レーザ

ーを液体ビームに照射し、液体ビームの位置

を正確に可視化するようにした。また、図 6

にあるように、チャンバー内部を斜めの方向

から覗きこめる窓を設置した。 

図 5. 長焦点レンズ付 CCD カメラ 

 

  

 

 

 

 

 

 

図 6. MAXIC の内部を斜め方向から覗く窓 

 

4. まとめ 

平成 23 年度のオフラインの実験を通して、

MAXIC に対して液体ビームを安定に導入でき

ることがわかった。平成 24 年度からのマシ

ンタイムでは、液体ビームへの SACLA の照射

実験を行う。 


