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Crystalline sponge (CS) method is a powerful technique for single crystal X-ray structural 
analysis without crystallization of analytes. However, skilled techniques are required to handle 
CS crystals without damaging them in each process. In this study, we aimed to develop a 
device-oriented CS method by using capillaries, the simplest microfluidic device. First, ~ 50 
micro CS with the size of 20-50 μm were prepared by injecting mixed solution of a ligand and 
a metal ion into a capillary and being stood at 20℃ for several hours. Next, the solvent 
exchange and guest soaking (carvacrol, 20℃ , 1day) was done, and synchrotron X-ray 
diffraction measurements were performed without picking up the crystals. The structural 
analysis of carvacrol with very high precision was achieved by finally merging the multiple 
data. By using a capillary, a new method without advanced skills, which surpass the 
conventional CS method in various points was developed. 
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結晶スポンジ(CS)法は、試料を結晶化せずに単結晶 X 線構造解析できる強力な手

法であるが、各工程で CS 結晶を損傷させずに取り扱うための熟練技術が必要である。

本研究では、最も単純なマイクロ流路であるガラスキャピラリーを用いて、CS 法の

デバイス化を目指した。まず、配位子と金属イオンを混合・攪拌した溶液をキャピラ

リーに注入し、20℃で数時間保管することで内部に 20〜50 μm の微小 CS を数十個調

製した。毛細管現象を利用して溶媒置換とゲストソーキング（カルバクロール、20℃、

1 日）を行ない、次いで結晶をキャピラリーから取り出すことなく放射光 X 線回折測

定を行った。得られたデータの統合により、極めて精度の高いカルバクロールの構造

解析ができた（図１）。キャピラリー流路の活用により、結果的に熟練作業の不要化

のみならず、作業工程中の結晶劣化の防止、ゲスト占有率向上、データの高精度化等、

さまざまな点において従来の CS 法を上回る新しい手法が開発できた。 
 

 
図１. キャピラリー中の結晶の写真及び測定のプロセス 
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