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　BL41XUは、SPring-8標準真空封止アンジュレータを
光源に持つタンパク質結晶構造解析ビームライン（MX
ビームライン）である［1］。高フラックスビームを利用し
て回折データ測定を行えることから、主として膜タンパ
ク質・超分子複合体など、良質な結晶を得ることが困難
な高難度試料の構造決定に利用されている。また、アン
ジュレータを光源とする唯一の共用MXビームラインで
あり、国内の大学・研究機関をはじめ、海外の研究グル
ープ・製薬会社など幅広いユーザーに利用されている。
　BL41XUはこれまでも数々の高難度試料の構造決定
に貢献してきたが、近年、ビームラインに持ち込まれる
試料の高難度化がますます進んできている。このような
試料から高精度かつ迅速に構造決定を行うためには、ビ
ームの微小化および高フラックス化による高精度化、そ
して、高速検出器による迅速測定の実現が必要であっ
た。そこで、2011年より抜本的な高度化の準備を進め、
2014年1 〜 3月の長期点検調整期間を利用して集光光学
系・回折計・検出器の更新を行った。
　2014年度は、2013年度末までに導入した新しい集光
光学系・回折計・検出器について、X線を用いたコミッ
ショニングおよびこれらの調整法の確立、並びに高エネ
ルギーモードの立ち上げを行った。

1．集光光学系の高度化
　新しい光学系の目標として、高難度試料からの高分
解能データ測定をするためにフォトンフラックス1013

（photons/s）台の高強度ビームを実現すること、また
10 µm以下の微小結晶や数百µm以上の大きな結晶など
もしばしばビームラインに持ち込まれることから5 µm
〜 50 µmのビームを自在に切り替えて利用できる環境を
構築することを設定した。そしてこれらを実現し、かつ
ユーザー利用の利便性も担保するために、微小ビームを
安定に利用するためにできるだけシンプルな光学系にす
ること、ならびに幅広いビームサイズ領域を速やかに切
り替えて使えるようにすることを光学系のコンセプトと
して設計した。
　新しい集光光学系は、第1水平集光ミラーとKBミラー
を組み合わせた2段集光光学系を採用し、光源より54 m
離れた測定試料位置において微小ビームを実現している

（図1）。3枚のミラーは何れも曲率固定のEEMミラー［2］

を使用しており（図2）、ビームサイズ変更は、仮想光源
のサイズ変更・試料位置のデフォーカス点への移動・縦
集光ミラーの角度変更を組み合わせて行う。
　集光光学系のコミッショニングの結果、波長1 Åにお
いてFEスリットを0.5 mm（V）× 1 mm（H）の開口にし
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図2　新しい集光光学系
2段集光光学系を採用し、ミラーには曲率が固定されたEEMミラーを使用した。

図1　新しく導入した集光光学系の模式図
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たとき、試料位置でサイズ2 µm（V）× 20 µm（H）、フ
ラックス4.3 × 1013（photons/sec）のビームが得られた。
また仮想光源スリットの開口の変更・試料位置の変更・
縦集光ミラーの角度変更を組み合わせて変更させること
で、最大ビームサイズは50 µm（V）× 35 µm（H）、最小ビ
ームで2 µm（V）× 2 µm（H）と幅広い範囲でのサイズ変
更が可能となった。また、仮想光源点のスリットの開口を
9 µmにした最小ビームの時でもフラックスは1.7 × 1012

（photons/sec）を得られており、ビームサイズ・フラッ
クスともに高度化の目標通りの性能を達成することがで
きたといえる。
　FEスリットを0.5 mm（V）× 1 mm（H）の開口にした
ときは、波長を変えなければ高強度ビームを安定して利
用することができる。BL41XUではタンパクの構造決定
やタンパク質内の金属元素の位置決定に幅広い波長を利
用するが、このFEスリット開口で波長変更を行った場合、
ビームが安定するまでに数十分程度を要することが明ら
かとなった。そこで、利用の利便性のために、強度を妥協
し、波長変更後の安定性を優先することとし、FEスリット
の開口を高度化前と同じ0.3 mm（V）× 0.3 mm（H）にし
た。この時、ビームサイズは最小5 µm（V）× 2 µm（H）〜
最大45 µm（V）× 22 µm（H）の範囲で変更可能である。
試料位置のオフセットによるサイズ変更の際はビームの
位置ズレが発生するが、自動的に補正することで自由に
切り替え可能としている。その一方で、縦集光ミラーによ
る変更後はスタッフによるビーム位置調整が必要である。
そこでユーザー利用頻度の高いビームサイズをカバーす
るため、ビームの縦サイズが12 µmになるようにMvの角
度を固定して運用している。この時、12 µm（V）× 2 µm（H）
〜最大35 µm（V）× 22 µm（H）で自由にビームサイズ変
更可能であり、その変更時間も最大で20秒程度である。ま
た、最大ビーム強度は1.0 × 1013（photons/sec）であり、
高度化前に比べて1桁程度アップしている。また、ユー

ザーの要望があればスタッフがMvの角度を変更しこれ
以外のビームサイズ利用を可能としている。今後、自動
アライメントの実装などをした上で、ユーザー利用に提
供する予定である。
　BL41XUの利用可能なビーム波長は0.7 〜 1.9 Åであ
るが、新しい光学系では1.5 Å以上の長波長を用いた場
合に高次光の影響が回折像に見られた。そこで、高次光
を除去するため、1.5 Åよりも長い波長を利用する時には、
モノクロメータ結晶の角度をデチューンさせるようにし
た。波長変更に伴う一連の操作はビームライン制御ソフ
トBSS［3］が一括して自動的に行うため、ユーザーは0.7
〜 1.9 Åまでの波長を自由に切り替えて使えるようにな
っている。

2．回折計の高度化
　回折計は、ビームサイズ変更のための試料位置の光軸
方向の併進移動、微小結に対する高精度測定のための低
振動化、データ測定の効率化および試料周辺機器の利便
性の向上を目的として高度化を行った。
　ビームの微小化に伴い、試料の振動が回折データ精度
に与える影響がより深刻になることから、回折計の定盤
には安定な石定盤を採用し、床面の樹脂製インシュレー
タ上に設置されている。回折計定盤の定盤面は、試料を
デフォーカス位置へ並進させるため光軸に沿って60 mm
のストロークで移動可能となっている。吹き付け低温装
置のノズル部は回折定盤上にクランプされており、試料
位置の移動に対し追従するようになっている。低温装置
ヘッド部の振動がノズル部を通じて回折計に乗ることは
回折計設計時から懸念されたが、定盤のテ−ブル面を石
製にしたことや、ノズルのクランプ部に振動対策を施す
ことにより振動の影響は抑えられている。また、標準試
料のデータ測定では振動の影響は見られなかった。試料
周辺部の様子を図3に示す。試料観察用同軸顕微鏡下流

図3　新しい回折計と検出器
試料をデフォーカス位置に動かすため、石定盤のテーブル部は最大60 mm下流側に移動することができる。
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に寄生散乱除去用コリメーターを配置している。穴の直
径は100 µmであり、定盤位置およびミラー角度を変更
しても位置調整することにより良好に機能している。ビ
ームストップは直径0.5 mmのものを試料下流26 mmの
位置に設置しており、低角域の回折データは波長1 Åビ
ームで75 Å分解能まで測定可能である。また、ビーム位
置調整用にPINフォトダイオード、蛍光体を試料下流側
に設置し、自動で出し入れ可能となっている。今後ユー
ザーが必要に応じて自由にビーム強度を測れるように、
ソフトウェアを準備中である。

3．サンプルチェンジャー SPACEの高度化
　試料周辺部の密集化により、手による試料マウン
トが困難になること、および測定効率の向上のため、
BL41XUはサンプルチェンジャー SPACE［4］の利用によ
る自動マウントを原則とすることとした。このためサン
プルチェンジャー SPACEを大容量化し、収容できるサ
ンプル数の増加が必要となった。
　サンプルチェンジャー SPACEは、大容量の最新モデ
ルに置き換え、UniPuckカセットをこれまでの倍である
4個の設置が可能になった。これに加え、マウント動作
を高速化するため、マウントアームの回転軸・並進軸の
駆動の高速化も図り、測定のハイスループット化に対応
した。また、ビームサイズ変更時の試料位置の変更に追
従するため、サンプルチェンジャー SPACEも定盤上に
設置した。

4．検出器の高度化
　新しい検出器として、DECTRIS社製のPILATUS3 6M
を導入した。画素サイズは172 µm × 172 µm、画素数は
2463 × 2527ピクセルであり、有効検出面積は423.6 mm 
× 434.6 mmである。読み取り時間はわずか0.95 msec
であり、最高100 Hzの高速読み取りを活用し、X線シ
ャッターを開いたまま、結晶試料を回転させ回折データ
を取りきるシャッターレス測定が可能である。また、高
強度X線を用いたデータ測定を行う際には、結晶へのダ
メージ抑制するために、結晶を併進移動させながら測定
するヘリカルスキャンが重要となる。シャッターレス測
定およびヘリカルスキャン測定の実施にはゴニオメータ
4軸とX線シャッター、検出器の同期制御が必要となる。
そこで、制御・情報部門で開発された同期制御システム
Blanc8を導入しこれらの動作を実現している。
　標準試料リゾチーム結晶を用いたテストデータ測定
で は、 分 解 能 55.5-1.2 Å（1.24-1.2 Å）、Rmerge 4.8%

（39.9%）、< I /σI > = 33.9（3.7）のデータを僅か36
秒で得ることができた。さらに同じくリゾチーム結晶を
用いたFine slice法による高精度データ測定（回折画像

9000枚、露光時間0.1秒、振動角0.01°）では、分解能
55.5-1.28 Å（1.30-1.28 Å）、Rmerge 2.1%（8.2%）、< I /
σI > = 41.9（7.5）のという良好なデータも900秒で得
ることができている。
　また高速ラスタースキャンによる試料位置探索も可能
となり、視認が困難なLCP試料のセンタリングなどに威
力を発揮している。

5．高エネルギーモードの立ち上げ
　今回の高度化は利用頻度が高いエネルギー領域6.5 keV
〜 17.7 keVに対応したものであった。しかし、20 keV以
上のX線を利用した回折データ測定は、水素を可視化す
る超高分解能データ測定や、この波長域に吸収端をもつ
核種の位置の同定、そして、それらを利用した位相決定を
目的として一定のニーズがある。そこで、20 〜 35 keV
の高エネルギー X線を用いた回折データ測定を行うため、
2013B期まで実験ハッチ2内で使用していた回折計を実
験ハッチ1内に設置した（図4）。これらの機器の制御は、
制御・情報部門の協力の下で立ち上げたVMEとBlanc8
を組み合わせた制御システムで行われる。
　高エネルギー X線ビームは、モノクロメータ結晶から、
ミラー集光をせず直接試料位置へ導入され、回折計のス
リット位置でのビームサイズは340 µm（V）× 370 µm

（H）であった。スリットを用いて試料位置でのサイズが
30 µm × 30 µmや50 µm × 50 µmになるようにビーム
整形をしたところ、ビーム強度が2013B期までと比べて
約1桁低かった。2013B期と同程度の性能を得ることを
目指して、現在屈折レンズの導入を進めている。
　検出器としては、高エネルギー用に改良したCMOSフ
ラットパネルをセットアップしており、従来のCMOSと
比較したところ、感度が上がり精度が向上していた。

図4　高エネルギーモード測定用回折計
回折計は第1実験ハッチにセットアップされている。
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