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1．背景と研究目的 

 医薬品原薬の結晶形同定は、医薬品の品質管理を行う上で大変重要である。医薬品原薬の結晶形評価

には粉末 X線回折法や赤外吸収スペクトル法、ラマン散乱法などが用いられてきたが、X 線吸収端近傍

構造（XANES）スペクトル測定法も結晶多形の同定に利用可能であることが、塩素原子含有医薬品原薬

結晶の例で明らかになっている[1, 2]。本測定依頼実験ではリン原子に着目し、P-K 吸収端近傍構造スペク

トル測定により医薬品原薬の結晶形同定および結晶性評価が可能か検討した。 

 

2．実験内容 

測定試料として、エチドロン酸 2ナトリウム（CH3CH(OH)(PO2OH)2Na2; EHDP 2Na）の無水物結晶、

水和物結晶、および非晶質を用い、各試料の P-K吸収端 XANES測定を BL6N1 で実施した。測定は He

置換雰囲気下の室温で行い、エネルギーの校正は Ca3(PO4)2の P-K 吸収端を、測定時の検出モードは全

電子収量法を用いた。測定した XANESスペクトルの表示と解析には Athenaを利用した。 

 

3．結果および考察 

 EHDP 2Na 無水物結晶と水和物結晶・非晶質の

XANESスペクトルでは、ホワイトラインの高エネルギ

ー側ではスペクトルの形状に違いが見られた。このス

ペクトル形状の違いは、EHDPのリン酸基と Naイオン

あるいは水分子との相互作用様式の違いを反映したも

のと考えられる。非晶質の XANES スペクトルは水和

物結晶のものとわずかに異なるものの類似性が高く、

リン酸基の相互作用様式は、非晶質と水和物結晶で共

通する特徴があると推定された。このことはまた、

XANES スペクトル測定法は非晶質医薬品の評価に適

用できることも示唆している。 

 今後、XANES スペクトルの違いと結晶・非晶質の構

造との相関について検討を進める予定である。 
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Fig. 1 エチドロン酸 2ナトリウムの 

    XANESスペクトル 

－ 水和物結晶 

－ 無水物結晶 

－ 非晶質 


