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2013/07/05 Ver1.1（改訂途中） 

Mercury CCD 簡易マニュアル 

 

 

I. 装置の立ち上げ 

I-1 通常の休止状態 

 

X線発生装置 PC 

真空系 ON Frame Grabber OFF 

X線 OFF CCD Controller OFF 

CCDコントローラ OFF モニタ OFF 

CCDコントローラ用トランス OFF   

CCDチラー ON   

 

I-2 X線装置の立ち上げ 

 防 X線カバーが閉まっていることを確認。（正面中央の１枚はマーク●を合わせる） 

 操作パネルの POWER－ON スイッチを押す。POWER ON NOWが表示されて，

次に READY NOWになる。【READY NOWにならない場合は，防 X線カバーの位

置を再確認する。】 

 X-RAY－ON スイッチを押すと X線が発生する。 

X線送水 

試料冷

却装置

制御器 

X 線送

水装置

はこの

裏 

配

電

盤 

ＰＣは

こちら 
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 kV－UP スイッチで管電圧を徐々に 40kV まで上げる。その後，kV－UP スイッチ

と mA－UP スイッチで希望の出力に上げる。普通は，50kV×40～50mA で十分。

【0.3のファインフォーカスなので，管電圧 40kV以下では，管電流は最低の 10mA

から上げてはいけない！】【スイッチを押し続けると急上昇するので要注意】 

 CCD チラーの温度が－6℃以下になっていることを確認してから（設定は－8℃），

CCDコントローラ用電源をONにし，次に，

CCD コントローラを ON にする。【CCD チ

ラーの温度が下がっていないときに CCD コ

ントローラを ON にすると，CCD が壊れる

のでくれぐれも注意すること】 

 

 

 

 

I-3 PCの起動 

 Frame Grabber（下段の PC）とモニタを ONにする。（モニタ切替器は No.2（右）

になっているはず。もし，なっていなければ切り替

えスイッチ（黒色）を押す。） 

 自動的にコントロールプログラムMSC Daemonが

立ち上がる。このPCの立ち上げはこれでおしまい。 

 CCD Controller（上段の PC）を ONにする。モニ

タ切り替え器を No.1（左）にセット。ログイン画

面が出るので，ログイン名とパスワードを入力。 

 画面上の Crystal Clearアイコンをダブルクリック。

ログイン画面が出るので，ユーザー名とパスワード

を入力。 

 

①変圧器を ON 

②コントローラを ON 

モニター切替スイッチ 

データ書き出し USBポート 
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II. Crystal Clearでの測定とデータ処理 

II-1  Projectと Sampleの作成 

 Crystal Clearを立ち上げると下のような Open Sample画面が出る（最後にログイ

ンしたときの設定が保存されている）。状況に応じて，New Project または New 

Sample をチェックし，Project 名と Sample 名を入力する。（ただし，%$^~-!+*`@

などの記号やスペースを入れないこと）。フォルダの構成は下のようになる。 

 

 

 

 

 

 

 Task は，普通は Collect and Process（測定と処理）を選択する。これ以外に，次の

３種類がある。 

Screen Collect and Process；予備測定（6～７枚）をして結晶の良否を見，格子

定数などを求めてから，本測定と処理をする。 

Collect                  ；測定のみ（データ処理はあとで） 

Process                  ；データ処理のみ（以前に測定したデータの処理） 

  OK  を押すと，下のように「ゴニオを初期化するか？」と聞いてくるので， 

  Yes  を押して初期化する。 

 

 

 

 

 

User1     Project1      Sample1     

                                  Sample2     

                     Project2     Smaple1      

 

User2     Project1      Sample1                   

 

データは Sampleフォルダ

の中に保存される。 

 

 

Project は既存の

ままで，sample

を新しく設定す

る場合の例 
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II-2  Set Up（試料や測定条件についての基本データの設定） 

 Main Tab 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

＊ CCDの位置と 2θの値は，あとの Collect Images の条件設定で Scanごとに

変更することが可能。逆に，Collect Imagesの条件設定で Scanごとに変更して

あると，Per scanとグレー表示されて入力できない。 

 

 Crystal1 Tab 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

格子定数 

（変更不要） 

結晶サイズ 

モザイク度 

（変更不要） 

結晶の色 

結晶のマウント法 

結晶の形 

プルダウンに無い

時は入力も可能 

分子のタイプ 

 

CCDの位置； 

 標準値 45.0 

測定温度（プルダ

ウンで単位） 

2θの値 

入力不要 
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 Crystal2 Tab 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Detector Tab 

この Tabでは，ふつうは何も入力しなくてよい。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

空間群 

Unkown 

  -1 

  Acentric 

（変更不要） 

化学式 

結晶の方位角 

0，0，0（変更不要） 
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 X-ray Source Tab 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

波長は，Element（ターゲットの元素）と Source type を選択すると

自動的に設定される。 

 

 Notes Tab 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

OK ボタンを押すと Sampleレベルで設定が保存される。それ以外のレベルで保存した

いときは，Save ボタンを押して，レベル（Project レベル，User レベル）を指定して

保存する。また，Defaults…ボタンを押して，Default値を呼び出すこともできる。 

 

Graphite Monochro 

コリメータの直径； 

   0.8 or 0.5 or 0.3 

X線のフォーカス； 

 0.3 

コリメータのタイ

プ；Double Pinhole 

 0.3 

X線の出力 

ターゲット； 

Molybdenum 

波長；0.71069 

形式； 

Rotating Anode 

偏光面法線 

(変更不要) 

 

任意の実験メモ 

結果ファイル.CrystalClear.cif に書きだされ

る 
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II-3  Mount Crystal 

 Set Upの最後に OK ボタンを押すと，自動的に結晶観察用 CCDカメラの画像が表

示される。 

 X線発生装置の操作パネル上の DOORスイッチ（●）を押して安全装置を解除して

から，防 X 線カバーを開ける。（解除せずにカバーを開けると X 線が落ちるので注

意） 

 試料をゴニオヘッドに取り付ける。 

 ゴニオヘッドをゴニオに取り付ける。 

 φ軸の固定ねじをゆるめる。 

 照明用ランプを ONにして，適当な明るさにする。（点灯しなくても見える） 

 画面上のクロスラインの中心が回転中心なので，そこに結晶がくるようにセンタリ

ングする。（画面上に結晶が見えないときは，結晶の位置が大きくずれているためな

ので，肉眼で大体の位置調整をして画面で見えるようにする。） 

 センタリングが終わったら，φ軸の固定ねじを締める。 

 防 X線カバーを閉める。（閉まると警告音が消えて安全装置が作動する。特に中央の

１枚は慎重に動かすこと。勢いよく動かして規定位置を行き過ぎると，X 線が落ち

るので注意。） 

 結晶観察用 CCD カメラの画面を閉じる。 

 Mount your crystal and then click OK の OK ボタンを押す。 

 

 

 

 

 

 

 φ軸固定の確認画面が出るので OK ボタンを押す。 
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II-4  Collect Images 

 Flow Barの Collect Images を押すと下のようなメニューが表示される。 

 標準的な条件は上の図のとおり。 

カメラ距離 = 45mm， 2θ= 20°， 

Dezingered exposure；チェックなし（同じ条件で２枚撮影して比較し，宇宙線や 

ガラスによるノイズを除去する。露出時間が 20 秒以上のと

きにチェック） 

Binning Mode； 2×2（2×2ピクセルのデータを合計。１枚のデータが 524kB） 

Screen Image Scan；7枚（格子定数などを求めるために 30°おきに撮影） 

開始角度=－70°，終了角度= 110.5°， 

振動角＝0.5° （ステップ幅は 30°） 

Collect Image Scan；χ＝45°，φ＝0°とχ＝45°，φ＝90°で各 360枚

開始角度=－70＝－90+ 2θ，終了角度= 110＝90+ 2θ， 

振動角＝0.5° （ ＝ステップ幅） 

  Run を押すと Double-Check Settings画面が表示されるので， 

 Start Image Collection を押す。 

マウスでセルを選択し、-70と開始角を入れ、次にマ

ウスを枚数の箇所にもっていくと更新される。枚数

を入力すれば、終了角などは自動的に入る。 
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 Screen Image Scan でステップ

幅とスキャン幅が違うという警

告が右図のように出る。これは，

無視してよいので，Yes を押す。

【例では，ステップ幅＝0.5°，

スキャン幅=30°で値が異なる。】 

 

 下のように「ビームストッパが CCDにぶつからないか」という警告が出る。確認を

して，OK を押すと，測定が始まる。 

 

 

 

 

 

 画面の      アイコンをクリックしてあると撮影されたイメージが次々に表示され

る。反射強度が飽和していないか，反射が重なりすぎていないかなどに注意する。 

 

 測定を中断するときは，Flow Barの Collect Images の横の      を押す。再開す

るには，Collect Images をもう一度押す。メニュー画面の Collected 欄は測定済み

のイメージの番号に，Scheduled 欄はこれから測定するイメージの番号になってい

る。続きを測定するときは，そのまま Run を押す。やり直す時は，Scheduled欄に

測定したい番号の範囲を指定して Run を押す。「既存のファイルに上書きしてしま

う」という警告が出るが，OK を押すと測定が始まる。 

  

II-5  Assign Unit Cell 

 Screen Image Scanの測定（ふつうは７枚）が終わると，Collect Image Scan（本

測定）をしながら格子定数を決めることができる。 

 Flow bar の Assign Unit Cell をクリックしてサブメニューを表示する。 

 サブメニューの処理では，それぞれのログファイルが表示される。必要がなくなれ

ば，閉じること。 

 

II-5-1 Find Spots 

 Find Spots をクリックすると，次のようなメニューが表示される。 
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 ほとんど既定値でよいが，Resolutionだけは，Advanced TabのResolutionの Set．．．

を押して設定する。オングストローム単位では，Minimumの方が大きい値になるこ

とに注意。2θmax=55°ではMaximumは 0.77Åに設定。 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

押す 

Screen Image 

を指定 
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   Run  を押すと処理が始まり，ログ(dtfind.log)が表示される。内容を読んでから，

ログウィンドウを閉じる。（ログについては，以下同様） 

 

II-5-2 Index Spots 

 Find Spotsで見つけた反射のデータをもとに指数付けをし，格子定数と結晶方位を

決定する。条件は，下図が標準。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Index がうまくい

かないときは，別

の方法にする。 



 12 

   Run  を押すと次のような結果が表示される。Least Sq の値が１より小さいもの

の中で対称性が最も高いものを選んで OK を押す。ログウィンドウも閉じる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

II-5-3 Refine Cell 

 次の①，②・・の順に選択・確認をする。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

① Macro； Single Step Refineにする。 

② Refine on； Reflection 1ist にする。 

③ Reflection list；自動的に dtfind.refになる。 

④ X=0.5，Y=0.5，Rot=1.0 にす

る。（マニュアルの 1，1，2 だと

収束しない？） 

⑤ チェックがないことを確認 
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 Advanced Tabは既定値でよい。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

   Run  を押すと次のような結果が表示される。⊿／σが十分小さくなるまで計算

を繰り返し，収束したら（通常は 3,4回でゼロになるだろう） Close を押す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

注：この段階では、720 枚の写真からブラッグ点を選んで強度を計算する（積分値と BG を

出す）ための大まかなUBが決まればよい。したがって、正しい空間群のセルである必要

もない。後で 720枚のデータを元に対称性や空間群が精査されるので。 

 ブラッグ点が割れていたりすると収束しない。次の PredictSpotsで計算した○のなかに

ブラッグ点が来なければ、IndexSpotsからやり直す。あるいはサンプルを交換する。 

 

 
注目 



 14 

II-5-4 Predict Spots 

 連続する 10枚程度を指定して，観測した反射の位置と Refine Cellで求められたパ

ラメータから計算した反射の位置がどの程度合っているかをチェックする。移動は 

   と    。 

   Run  を押す前に        アイコンを押されてないと、起動しない。 

 長周期が予想される場合は，角度の大きく異なった別の範囲もチェックすること。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ここを指定 
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II-6  Integrate Reflections 

II-6-1 Mask File（ビームストッパの影をマスクするためのファイル）の作成 

 Collect Scan で測定した任意のイメージを表示させる。ビームストッパの影がわか

りにくいときは，      でコントラストを変えたり，      （強度の平方根をとっ

て表示）を使うと良い。 

 

 Image Viewerの       アイコンをクリックし，ダイレクト付近のビームストッパ

の影（円形）をマスクする円を指定する。マウスのクリックで中心を指定し，その

ままドラッグして円の半径を指定する。 

 Image Viewerの       アイコンをクリックし，ビームストッパの支持部分の四角

を指定する。 

 Image Viewerの       アイコンをクリックし，マスクファイルを保存する。 

 

II-6-2 Integrate Reflections（Collect Imagesが終わってから実行すること） 

 Flow barの Integrate Reflections をクリックする。 

 次の画面が表示されるので，条件を設定する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

振動角 0.5°の時

は 50と 10 

0と 0 

3 と 1 

Scalingは 25°，Refinementは 5° 

に相当する枚数を指定する。 
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 積分の結果は dtintegrate.ref というファイルに書き込まれる。 

 

II-7  Analyze Data 

II-7-1 Laue 

 積分が終わると自動的にラウエ対称のチェック画面が出る。 

 この画面もマニュアルと違っている。パラメータは既定値のままでよい。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

日本語マニュアルと画

面が違うことに注意。 

 



 17 

   Run  を押すと次のような結果が表示される。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 適当な Laue Class を選んで OK を押す。 

II-7-2 Centricity 

 次に中心対称性のチェック画面が立ち上がる。既定値のまま  Run  を押す。 

 

 

 

 

 

 

 Wilsonプロットと同等な次のような結果が表示される。妥当な方（理論値と実測値

の一致が良い方）が緑色になっている。Centricと acentricのどちらかを選択して，

OKを押す。（詳しくは，桜井敏雄「X線結晶解析 p.244-248」などを参照のこと） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

簡単な説明； 上の表で Z=0.1の列を例にとると，平均強度＜I＞の 0.1倍の強度を持

 

 

 

Z 

理論値 

実験値 
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つ反射の割合が，理論的には中心対称有りで 0.248，無しで 0.095，その差が-0.153で

あるのに対し，実験値は 0.548で，選択されている centricの 0.248との差が-0.300

になっていることを示している。理論的には，中心対称性がある構造では，弱い反射

と強い反射が比較的多く，逆に，中心対称性がない構造では中間的な強度の反射が多

くなる。上の例では，centricの理論値よりも，さらに弱い反射の割合が多くなってい

るので，centricと判断している。（ Z = I ／＜I＞ ） 

 

II-7-3 Space Group 

 最後に空間群の判定が行われる。 

 

 

 

 

 

 

 既定値のまま  Run  を押す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 消滅則が緑でマークされている。上の例でもわかるように，Name の下に表示され

ているのは，標準的な空間群の名前で，Presentation の下にあるのが，実際の軸の

取り方に対応した空間群の名前。最終的な CrystalClear.cifファイルに書き込まれる

のは標準的な方（International Tableで許容されている名前で、，P21/cだけでなく

P21/n も OK）なので、無理やり軸を変換していると、解析で失敗することもある。

念のため、消滅則チャックは自分で確認のこと。 
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II-8  Numerical Absorption Correction  

 球形試料の場合は，この処理を飛ばして  Scale and Average   に移ること。 

 Empiricalな補正についてはマニュアルを参照のこと。 

 

 Flow Barの Num Abs. Cor. を押すと次ページの画面が出る。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  RAXShape  を押すと次の画面が立ち上がり，試料観察用 CCD の画像が表示され

る。 
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 Measure－＞Take Photoを選択すると，ゴニオの角度調整のManual画面が立ち上

がる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 結晶のエッジが見える位置に持っていって，Take photo を押す。 

 CCDイメージ画面上で，結晶外形の頂点を左クリックで順番にマークしていく。最

後の頂点をダブルクリックすると外形線が閉じられて次の確認画面が表示される。 

 

 

 

 

 

 

  はい を選ぶと，下の画面が表示される。この段階で，黄色のマークをドラッグし

て編集ができる。ただし，編集したときは，必ず File－＞Save をすること。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
0.1, 1, 5 step で増加 0.1, 1, 5 step で減少 

連続回転。停止方法が不明！

当面使わないこと。 

数値を入力して

Enter キーを押

すと回転。 

 

OKの場合 

間違ってダブルクリ

ックして，まだマーク

する点がある場合 

最初からやり直す場合 
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 立方体の場合でも，最低４フレームが必要。複雑な外形の場合はもっと多くなる。

十分な枚数のトレースが終わったら，File－＞Outputを選択する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 外形を計算するためのファイルを選択して（ふつうは，全部にチェック）OK を押

すと，下図のような３D表示画面が出て，結果が shape.datに出力される。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 RAXShape関係のウィンドウを閉じる。 

 Numerical Absorption Correctionのウィンドウに必要なデータを入力する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ふつうは， 

すべてを 

チェック 

（選択） 

 

 

化学式 

Z値を入力 

（ Use は押さ 

   なくてよい） 

dtintegrate.refを指定 

12が標準 

外形図が得られなかったら、

追加の写真を撮ったり、怪し

い写真はチェックをはずし

て計算する。 
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  Run  を押すと dtnumabs.refが作成される。 

 

II-9  Scale and Average 

 Numericalな吸収補正をした場合と吸収補正をしていない球形試料では，Reflection 

lists の指定が違うことに注意（それ以外は同じ）。 

    Numericalな吸収補正をした場合； dtnumabs.ref 

      吸収補正をしていない球形試料  ； dtintegrate.ref 

    

注意 数値吸収補正をしたはずなのに、Reflection lists に dtnumabs.ref がない場合、吸収

補正のログファイルを見る。多くの場合、time stampの新しいところにある hkelist.newと

いう名前のファイルを****_newと改名し、再度Numerical Absorption Correctionに戻って、

パラメータ等を確認して再度実行する。 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

dtnumabs.refまたは dtintegrate.refを選択 

標準値 

Batch scale だけチェック 
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 以上のように設定して  Run  を押す。計算が終了したら，データ処理は終了。 

【ここで Crystal Clearを終了しないように。終了手続きは，次項を参照のこと。】 

 

III. 試料の取り外し，Crystal Clearの終了，X線発生装置の停止など 

 Flow Barの Initialize を押して，ゴニオを初期化する。（測定終了時は，最後の撮

影が終わったところでそのまま停止している。） 

 X 線発生装置の操作パネル上の DOOR スイッチを押して安全装置を解除してから，

防 X線カバーを開けてゴニオヘッドを取り出し，試料をはずす。 

 Crystal Clearの File－＞Exitで Crystal Clearを終了する。 

 IVを実行しないときは、Vの PCシャットダウンを行う。 

 CCD コントローラを OFF にしてから，CCD コントローラ用電源を OFF にする。

≪CCD保護のために必ず OFFにすること≫（ONと逆順番） 

 防 X 線カバーを閉め，mA－DOWN スイッチで管電流を 10mA に下げ，次に kV－

DOWN スイッチで管電圧を 20kVに下げる。【管電流を先に下げることに注意】 

 X-RAY－OFF スイッチを押して，X線を切る。 

 そのあと，20分待ってから POWER－OFF スイッチを押す。（送水装置が停止） 

 

 

試料によって異なる 
意味不明 

この通りに設定 
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IV. Crystal Structureによる結晶構造解析の注意点 

 画面上の Crystal Structureアイコンをダブルクリックし，ログイン名とパスワードを

入力して，Crystal Structureを起動する。 

 解析用のフォルダを適当な場所に作成する。Crystal Clearのデータ処理結果のファイ

ルの中で，次の２つをコピーする。 

基本データ； CrystalClear.cif 

反射データ； ふつうは f2.dat（吸収補正の係数を含まないデータ）。 

（Empirical な吸収補正をした場合は f2plus.dat を指定。これには， 

吸収補正の係数が書き込まれている） 

 File－＞Open Projectをクリックする。ファイル選択画面で，上で作った解析用フォル

ダを開き， 開く ボタンを押す。下のように texray.inf ファイルを作ってよいか聞い

てくるので， Yes を押す。 

 

 

 

 

 

 

 File－＞Importをクリックして，ファイル選択画面で CrystalClear.cifを指定し，基本

データを読み込む。 

 Parameters－＞Summary をクリックして基本データを表示する。変更が必要な場合

は，Parametersプルダウンから適当なメニューを開いて入力する。 

 画面左のフローチャートの Evaluate Data をクリックする。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Weightはどれを選ぶのが 

良いのか，今のところ不明。 

HKL->Reflection conditions

で，あとからでも変更可能ら

しい。 

反射データに吸収補正係数

が書き込まれていないと無

意味。ここで補正係数を求め

るわけではない！ 
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 反射データに応じて次のようにする。 

(1) Empirical（経験的）な吸収補正をした f2plus.dat（吸収補正の係数が書き込まれ

たデータ）の場合は，Apply absorption と Average dataにチェックをする。２

種類のデータ Crystals.hkl（吸収補正と平均化がされた反射データ）と hkl.dat 

（f2plus.datと同様のデータで，全データに吸収補正の係数が書き込まれている）

が作られる。 

(2) Numerical（数値積分）による吸収補正をした f2.datの場合は，吸収補正をした

データになっているので，Apply absorptionはチェックせず，Average dataをチ

ェックをして，平均化だけをする。 

(3) 吸収補正をしていない球形試料の場合は，どのボックスもチェックしないで OK

を押して反射データを読み込む。次に HKL－＞Absorption correction－＞

Sphericalで吸収補正をする。半径を指定して OK を押すと，吸収補正された 

 

 

 

 

 

 

 

 

Crystals.hkl と吸収補正の係数が書き込まれた hkl.dat ができる。再度，フロー

チャートの Evaluate Data をクリックすると，今度は，Use existing hkl.dat が

自動的にチェックされている。Apply absorptionと Average dataもチェックさ

れていることを確認して OK を押す。これで，Crystals.hklは平均化された独立

反射データになる。 

 ここからあとは，Crystal Structure のマニュアル参照。 

 空間群に注意。CIFファイルには標準的な軸の取り方の記号が書かれているが，Crystal 

Clear で求められた軸は取り方が違うことがある。必要ならば HKL－＞Unit cell 

transformationで軸を変換する。【空間群と対称操作を標準以外に変える方法は，今の

ところ不明】 

 

V. PCのシャットダウン 

 CCD Controller（上段の PC）は，すべてのアプリケーションを終了し，ふつうの

Windowsパソコンと同様にしてシャットダウンする。 

 Frame Grabber（下段の PC）は，モニタ切り替え器をNo.2（右）に切り替え，Rigaku 

MSC Daemonの窓右上の × を押す。警告メッセージが出るが，今すぐ終了の方を選

択。そのあと，Windowsパソコンのシャットダウン操作をする。 

 

このままでOK 

半径を入力 


