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（３）研究課題名（申請時に記載したものと同じ課題名を記入してください。） 
 結晶スポンジ法を適用した高分解能 DNP 固体 NMR 測定とかご型中空錯体の保護効果に基づく細胞

内観測用耐還元型ラジカル偏極剤の調製 
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（５）研究成果の概要 
＊背景および目的、方法と結果について、公開して差し支えない範囲で記載。 

 
① カゴ型超分子錯体を用いた DNP 固体 NMR の感度・分解能向上 
 低温で測定する DNP 固体 NMR 測定では、シグナルがブロードになり、分解能が低下する問題がある。

また、偏極剤の凝集に由来する偏極移動の効率低下を防ぐ工夫が必要である。今回、カゴ型超分子錯体を

用いたホスト-ゲスト化学により、有機小分子を包接し、–80 °C で固体 NMR 測定を行い、超分子錯体によ

る包接効果を検証した。また、有機小分子と共にラジカル偏極剤も包接し、固体 NMR 測定を行った。よ

り詳細な理解を深めるために、この包接錯体の EPR 測定を行い、磁気的なキャラクタリゼーションを行

った。 
② カプセル型中空錯体の保護効果に基づく細胞内観測用還元型ラジカル偏極剤の調製 
 既存のラジカル偏極剤は還元による失活を受けやすく、細胞内で直接、蛋白質の立体構造解析をするよ

うな応用に DNP 法を適用する際の問題点となっている。今回、外部環境との遮断効果が高いカプセル型

中空錯体の孤立空間内にラジカル偏極剤を閉じ込め、外部環境から保護する検討を行った。この包接錯体

を還元環境にさらし、ラジカル偏極剤の安定性を EPR 測定を通じて評価し、カプセル型中空錯体の包接

による保護効果を検証した。 
③ 研究における交流 
 また、年度末には、研究代表者と蛋白質研究所受入担当教員とが対面で研究討議の場を設け、今後の研

究展開について、DNP 固体 NMR を用いた観測対象試料の選定や、新たなラジカル偏極剤の開発の観点か

ら議論を行った。 
 


