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ETUDE DE LA DISPERSION I~NOMALE DES RAYONS X 

PAR LA DIFFUSION CENTRALE 

Une solution de ferritine a été choisie pour 

étudier l'effet de la dispersion anomale en utili- 

sant les rayons X émis par l'anneau de stockage 

DORIS du Deutsches Elektronen-synchrotron (DESY). 

Les mesures ont été faites avec un instrument (X15) 

pour la diffusion aux petits angles dans le labora- 

toire de l'antenne de LEBM à Hambourg. 

Le faisceau monochromatique produit par deux 

monocristaux de germanium en réflexion I I I  était 

diffusé par une solution de 10 % de ferritine. Un 

détecteur avec une résolution spatiale en deux di- 

mensions, qui a été construit par A.Gabrie1, per- 

mettait la collection de tous les photons diffusés. 

La demi-hauteur de la diffusion centrale a 

une allure régulière sauf près du bord de l'absorp- 

tion de fer. La dépression de la demi-hauteur est 

environ 5 % près de longueur d'onde de 1.73 A. Ce 

résultat est basé sur 80 expériences avec des lon- 

gueurs d'ondes différentes entre 1.5 et 2.0 A .  Les 
expériences ont encore un caractère préliminaire 

et seront répétés pour améliorer la précision sta- 

tistique. 

H .B. STUHRMANN 

Laboratoire Européen de la Biologie Moléculaire, 

Hambourg 

Les résultats obtenus avec une résolution 

en temps de l'ordre de 100 msec démontrent pour la 

première fois la relation directe entre le nombre 

de têtes de myosine attachées aux filaments secon- 

daires et la tension dans le muscle. 

M.H.J.KOCH et J.BORDAS 

EMBL c/o DESY, Notkestrasse 85, D-2000 Hambourg 52, 

RFA 

J.LOWY et F.R.POULSEN 

The Open University, Oxford Research Unit, 

Foxcombe Hall, Berkeley Road, Boars Hill, Oxford, 

GB 

ETUDES EN SOLUTION DE MACROMOLECULES BIOLOGIQUES 

A LURE 

Le montage de diffusion centrale de LURE 

est maintenant opérationnel pour l'étude de macro- 

molécules biologiques en solution. Comme ces prépa- 

rations ont un pouvoir diffusant très faible et ne 

sont souvent disponibles qu'en petites quantités, 

la géométrie du montage a été choisie pour permet- 

tre de travailler avec des échantillons de faibles 

dimensions et pour optimiser le rapport signal sur 

bruit. Les performances de l'installation sont 

équivalentes à celles des meilleurs montages de 

laboratoire, avec un gain en intensité de l'ordre 

de 100 à 1000. 

Au cours de l'année écoulée, plusieurs sé- 

ries d'expériences ont porté sur l'étude par la 

méthode de variation de contraste de la structure 

CHANGEMENTS STRUCTURAUX LORS DE LA CONTRACTION DU 

MUSCLE RETRACTEUR DE MYTILUS VUS PAR MESURES DE 

DIFFRACTION RAPIDES 

Les variations d'intensité de la réflexion 
O 

équatoriale à 120 A et de la réflexion méridionale 

à 145 A dans le diagramme de diffraction du muscle 
rétracteur antérieur de Mytilus ont été étudiées au 

cours de la contraction isométrique et au cours de 

la "catch contraction". Une caméra à optique foca- 

lisante (miroirs et monochromateur) a été utilisée 

à l'anneau de stockage DORIS. Cette caméfa (Hendrix, 

Koch, Bordas, J.Appl.Cryst. sous presse) permet 

d'obtenir de l'ordre de 10" photons/sec dans un 
2 

foyer de 1 mm . Elle est équipée d'un détecteur à 

ligne à retard construit par A.Gabrie1. 

de systèmes macromoléculaires complexes, comprenant 

divers composants -protéines, acides nucléiques, 

lipides-. L'analyse de courbes de diffusion -rayons 

X ou neutrons- enregistrées en fonction de la den- 

sité du solvant constitue l'une des méthodes les 

plus puissantes pour étudier en solution la struc- 

ture de ces systèmes. Nous avons entrepris un tel 

type d'étude sur les sous-unités du ribosome dlE. 

Coli, ainsi que sur les "core particles" de chroma- 

tine de foie de rat, en utilisant le saccharose 

pour faire varier la densité électronique du sol- 

vant. L'intensité du faisceau fourni par DCI per- 

met d'obtenir une courbe d'intensité en 15 mn en- 

viron, ce qui permet d'enregistrer le même jour 10 

à 20 courbes à partir de la même préparation. L'in- 

terprétation des données recueillies est en cours. 

Par ailleurs, diverses études structurales 
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de protéines ont été poursuivies : 

- L'étude morphologique de 1'ATPase Ca dépendante 
du reticulum sarcoplasmique solubilisée en déoxycho- 

late fait apparaître la protéine comme une particu- 

le allongée de diamètre maximal 115 i 5 A. 

- La morphologie des protéines ribosomales est une 
question qui a donné lieu à de nombreuses contro- 

verses. Nous avons amorcé des collaborations (A.M. 

Freund, I.B.M.C. Strasbourg, J.Dijk et J.Littlechil4 

M.P.I. Für Molekülare Genetik, Berlin) pour étu- 

dier ou réétudier quelques unes de ces protéines, 

préparées selon deux méthodes différentes, et dans 

diverses conditions de concentration et de force 

ionique. Les expériences ne sont pas encore entiè- 

rement analysées, mais les premiers dépouillements 

montrent qu'il est possible de mesurer le rayon de 

giration de protéines de masse moléculaire 10 000 à 

des concentrations de 2 à 4 mglm1 en une heure 

d'exposition environ. 

- La détermination des bases structurales des méca- 
nismes de contrôle allostérique est un problème que 

l'on peut aborder par la diffusion des rayons-X en 

solution. En effet, parmi les nombreuses techniques, 

notamment spectroscopiques, qui ont été utilisées, 

pratiquement aucune n'est spécifiquement sensible 

aux changements de structure quaternaire. En revan- 

che les spectres de diffusion des rayons-X en solu- 

tion peuvent fournir plusieurs paramètres -par exem- 

ple le rayon de giration- qui dépendent essentielle- 

ment de la structure quaternaire. L'étude des chan- 

gements du spectre de diffusion d'une enzyme après 

saturation par le substrat peut finalement permet- 

tre de détecter z'existence d'dtats quaternaires 

transiçoires autres que les formes extrêmes T et R. 

Enfin il est possible, grâce à l'intensité du 

sur-Yvette 

*LURE, 91405 Orsay 

 abor oratoire d'Enzymologie Physico-chimique et 
Moléculaire, 91405 Orsay (Décédé le 25 avril 1979) 

STRUCTURE TRIDIMENSIONNELLE DES PROTEINES ET 

RAYONNEMENT SYNCHROTRON : ACQUIS ET PERSPECTIVES 

A MOYEN TERME 

Le rayonnement X émis par l'anneau de colli- 

sions DCI a été utilisé depuis 1976 à LURE par di- 

verses équipes françaises et étrangères pour enre- 

gistrer les spectres de diffraction de protéines 

cristallisées et, dans certains cas, de dérivés 

isomorphes. Ces données sont - ou seront - utili- 
sées soit pour déterminer la structure tertiaire 

de ces molécules (ex : arginine kinase, pepsine, 

facteur de croissance du nerf) soit pour en repren- 

dre l'étude sous résolution plus élevée (ex : 

tyrosyl t-RNA synthétase, phosphorylase bJ. Le mon- 

tage expérimental délivre un rayonnement X mono- 

chromatique focalisé linéairement, de longueur 

d'onde ajustable entre Q 1-2,6 1 ; les enregistre- 
ments sont effectués par la méthode d'oscillation 

à l'aide de cassettes photographiques planes, en 

II V , I  ou semi-cylindriques. La source synchrotron 

offre ici des caractéristiques quasi-idéales : 

brillance élevée, faible divergence du faisceau, 

continuité spectrale, stabilité. En prenant pour 

référence un tube à anticathode tournante, les 

temps d'exposition sont réduits d'un facteur 50-100, 

le rapport signallbruit est accru et la résolution 

spatiale est comparable à celle que permet d'obte- 

nir un montage usuel à double monochromateur ; le 

rayonnement synchrotron, 2'dtude de la débit de dose plus élevé permet, en règle générale, 

cinétique de t ~ a n s c o n f o m t i o n .  Nous avons entrepris 
de collecter plus d'information avant dégradation 

sous irradiation pour un cristal donné. Le gain 
une étude dé la transition allostérique de la phos- 

global est particulièrement remarquable pour les 
phofructokinase de levure (PFK). Les ~remiers résul- 

tats montrent que la courbe entière, qui présente 
cristaux à grande maille cristalline étudiés sous 

haute résolution et pour les cristaux de faibles 
plusieurs accidents caractéristiques, est nettement 

dimensions et/ou de qualité cristalline médiocre. 
modifiée après fixation du substrat. L'étude des 

transitions allostériques, sur la PFK ou sur d'au- Dans une seconde étape, l'équipement actuel 

treç enzymes, devrait être activement poursuivie au sera doublé par un système d'acquisition avec dé- 

cours de l'année prochaine. tecteur électronique localisant les photons X, 

actuellement en essais. Ce diffractomètre multi- 

P .VACHETTE, A .TARDIEU, F. SEYWUX+, c .PONTILLON, réflexion permettra la collection rapide de données 

M.LEMAIRE, B.KROP, B.JüLLEMIER, A.GULIK et F. de diffraction (des mesures à basses températures 

ROUSSEAUX,M.LE~)NNIER* I de structures dans des états transitoires peuvent 

Centre de Génétique Moléculaire, CNRS, 91190 Gif- être envisagées) ; il facilitera aussi l'applica- 


