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溶媒名 δH(ppm)* δC(ppm)* 融点(℃) 沸点(℃)

重水-d2 4.80 - 4 101

クロロホルム-d1 7.27 77.2 -64 62

ジメチルスルホキシド-d6 2.50 39.5 18 189

アセトン-d6 2.05 206.7、29.9 -94 57

アセトニトリル-d3 1.94 118.7、1.4 -45 82

テトラヒドロフラン-d8 3.58、1.73 67.6、25.4 -109 66

 

概要 

核磁気共鳴(nuclear magnetic resonance：NMR)法は、分子構造や様々な分子間相互作用、分子の運動状

態などを調べる手法で、高分子化学、生物化学、医学等の広範囲な分野で活用されています。前回（T1712）

はNMR法の簡単な原理、装置の仕組みについて取り上げましたが、本講座では1次元の溶液NMR測定法に

ついて詳しく説明します。 

 

測定方法 1,2） 

ここでは、溶液 NMRの測定方法について述べます。大まかな手順を【図 1】に示します。 

 

 

 

 

 

 

 

 

1） 測定試料の調製 

溶液 NMR では、試料溶液を NMR 試料管に入れ測定を行います。周波数ロック(後述)を行うため、溶媒には
1Hを 2Hに置換した重水素化溶媒が用いられます。よく使われる溶媒を【表 1】にまとめます。溶解させる試料の

性質、測定温度、ピークの化学シフト値等を考慮し、適切な溶媒を選択します。 

溶液の濃度は、試料や試料管径にもよりますが 1H NMRで1wt%、13C NMRで5～10wt%程あれば測定可能で

す。一方で、溶媒に不溶な試料は測定できません。また、溶解しても溶液の粘性が高い場合、スペクトルが幅

広化し解析が困難となる場合があります。 

 

 

  

【技術資料】NMR入門講座 ②溶液 NMR 測定法 

 

 

【表 1】 溶液 NMRに用いられる重水素化溶媒の例 1） 

*テトラメチルシラン（TMS）を基準とした化学シフト値。δHは残存のプロトン化溶媒によるもの。 

【図 1】 溶液 NMR測定のフローチャート 
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2） 試料のセット 

NMR 試料管をスピナーと呼ばれる治具に取り付け、マグネットの中にセットします。この際、スピナーや試料

管の下部に汚れがない状態にしておきます。また、必要に応じて試料を 10～20Hz で回転させます。 

 

3） 周波数ロック・シム調整 

NMR 試料管は均一な静磁場中に置かれていますが、マグネットの磁場は時間が経つにつれ徐々にドリフト

します。このため、NMR シグナルの周波数がドリフトすることで、スペクトルの分解能が低下してしまいます。こ

れを防ぐため、重溶媒の重水素シグナルの周波数を観測し、それを元にドリフトの補正を行う周波数ロックを行

います。周波数ロックの際は、【表 2】に示す複数のパラメータを調整し、ロックレベルを上昇させます。 

 

 

 

 

 

 

 

マグネットの磁場だけでは試料空間の磁場を均一な状態に保つことは難しく、磁場の不均一性はスペクトル

の感度・分解能の低下につながります。そこで、周波数ロックを行った後、シムコイルにより微小な磁場を生じさ

せ、磁場の均一性を上げる作業を行います（シム調整）。シム調整では、マグネットに垂直方向の z 軸、水平方

向の x軸、y 軸の磁場の不均一性を修正します。 

また、垂直軸周りで試料を回転させることで水平方向の磁場の不均一性を平均化させ、分解能を向上させる

ことができます。しかし、多次元測定ではアーティファクト（偽のピーク）が生じるため、一般的には試料を回転さ

せません。その際も、水平方向のシムを調整することで回転時と同程度の高分解能化が可能です。 

周波数ロックとシムの詳細については、文献 1）を参考にしてください。 

 

4） チューニング 

ラジオ波の照射や NMR 信号の検出は、プローブ内のコイルを用いて行われます。測定核種の共鳴周波数

（講座①原理（T1712）を参照）にコイルの共振周波数を合わせる作業をチューニングと呼び、これを怠ると、ス

ペクトルの感度が低下し、適切なスペクトルが得られなくなります。チューニングでは、共鳴周波数での照射信

号の反射が最小になるように、コイルに直列・並列に配置された 2つの可変コンデンサーを調整します【図 2】。 

 

 

  

パラメータ パラメータの意味 

ロックパワー 重水素を励起する信号の出力を変える 

ロックゲイン ロック信号の増幅率を変える 

ロック位相 ロック信号の位相を調整する 

 

【表 2】 周波数ロックで用いるパラメータ 1） 

【図 2】 チューニング作業 

吸
収

共鳴周波数
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5） 測定条件の設定及び測定 

測定手法（パルスシークエンス）によって設定パラメータは様々ありますが、ここでは通常の 1H NMR 測定を

例に代表的な設定パラメータを紹介します。 
1H NMRのパルスシークエンスを【図3】に示します。このパルスシークエンスは横軸が測定時間軸を示してお

り、待ち時間（①）は測定核種を励起させるパルス波を照射するまでの待ち時間、真ん中の部分はパルス（矩

形波）を、右側の減衰曲線は観測する NMR信号（FID）を表しています。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

① 待ち時間 

NMR 信号強度は弱いため、複数回の測定結果を積算してスペクトルの感度（S/N比）を向上させます。 

待ち時間は、FID の取り込み後、次のパルスを照射するまでの時間に対応します。待ち時間の間、励起し

た核種は平衡状態に戻っていきますが、これが短いと、平衡状態に戻った核種が少ない状態となり、NMR 信

号強度が弱くなってしまいます。1H NMR では、通常 1～2秒の待ち時間を設定します。 

 

② パルス幅 

パルスを照射する時間をパルス幅（②）と呼びます。試料は多数のスピンの集合体であり、スピンの集団平

均を表す磁化(巨視的磁化)は静磁場に平行な状態で存在します。ここにパルスを照射すると巨視的磁化は

磁場に垂直な方向へ倒れていき、パルスの照射をやめると元の状態に戻っていきます。NMRでは、元に戻っ

ていく巨視的磁化の横軸成分を FID として観測します（詳細は 7）補足を参照）。 

パルス幅に応じて巨視的磁化が倒れる度合は変化します。例えば、巨視的磁化を静磁場に対し垂直に倒

すパルスを 90 度パルスと呼び、巨視的磁化の元の向きに対する角度（フリップ角）を用いて表現します。1H 

NMR では、通常 90 度以下のパルスが用いられます。 

 

③ パルス強度 

パルスの強度が小さいと、照射するパルスの周波数付近のピークだけが励起され、観測したいスペクトル

領域全体の核種を励起できなくなります。パルスの強度は 360 度パルス幅の逆数で表され、例えば 90 度パ

ルスでの測定を行う場合、パルス強度が観測したい領域よりも大きくなるように設定します。 

 

④ 積算回数 

NMR スペクトルの S/N比は、積算回数の平方根に比例します（積算回数を 4倍すると S/N比は 2倍）。 

見たいピークの S/N比に応じて適切な積算回数を設定します。 

①待ち時間

パルス

NMR信号(FID)

②パルス幅

③
パ
ル
ス
強
度

時間

1H

【図 3】 1H NMRのパルスシークエンス 
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6） データ処理 

データ処理では、取得した FID に対してフーリエ変換と呼ばれる処理を行います。フーリエ変換では、時間軸

の関数である信号を周波数の関数に変換することで、最終的な NMR スペクトルが得られます。 

フーリエ変換の際、スペクトルのノイズの低減や分解能向上のため、FIDの最後に強度0のポイントを追加す

るゼロフィリングや、ノイズを滑らかにするウィンドウ関数の使用等を行います。また、フーリエ変換後のスペク

トルに対しては、パルス側と検出器側の位相のずれを補正したり、ベースラインの歪みを補正したりします 

【表 3】。データ処理の詳細については、文献 1,2）を参考にしてください。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

7） 補足 巨視的磁化と FID の観測 

「NMR入門講座 ①原理」で述べたように、個々の原子核は静磁場中で歳差運動をしています。しかし、試料

には非常に多くの原子核が存在するため、実際の NMR では原子核の集団全体を観測することになります。 

試料全体の磁化集団平均を巨視的磁化と呼び、これを用いることで磁化全体の振る舞いを理解しやすくなり

ます。 

試料を NMR装置に入れてからスペクトルを取得するまでの流れを【図 4】にまとめました。まず、NMR装置に

入れた試料の巨視的磁化は①のような状態となります。ここで z 軸は静磁場に平行な方向を表しており、xy 軸

側の磁化は平均化され、巨視的磁化はz軸方向の成分のみを持っています。ここに、共鳴周波数で回転するラ

ジオ波（振動磁場）を照射すると、個々の核種がエネルギーを徐々に吸収していき、巨視的磁化は回転しなが

ら xy 平面側へ少しずつ倒れて行きます（②）。 

巨視的磁化が倒れている途中でラジオ波の照射を止めると、巨視的磁化は②とは反対にエネルギーを放出

しながら熱平衡状態へ戻っていきます（緩和）。NMR では、この緩和過程での巨視的磁化の横軸方向の成分

（横磁化）を FID として観測しています（③）。 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

フーリエ変換前の処理

ゼロフィリング
FIDの最後に強度0のポイントを多数追加する。
線幅のシャープな信号を滑らかにできる。

ウィンドウ関数
FIDにウィンドウ関数を掛け合わせ、フーリエ変換を行う。
ノイズを滑らかにできるが、やりすぎるとピーク分解能が低下する。

フーリエ変換後の処理

位相補正 フーリエ変換後の各ピークを吸収型の線形に補正する。

ベースライン補正 ベースラインの歪みを補正する。

【表 3】 データ処理の一例 

x軸

y軸

z軸

②磁化の励起

ラジオ波

x軸

y軸

z軸

巨視的
磁化

①静磁場中の巨視的磁化

x軸

y軸

z軸

③緩和過程

横軸成分

縦軸成分

観測

熱平衡
状態

緩和

【図 4】 NMR測定での巨視的磁化の挙動 

mailto:tarc_toiawase@tosoh-arc.co.jp
http://www.tosoh-arc.co.jp/techrepo/files/tarc00508/t1712n.html


技術レポート No.T2125 

                2021.12.15 

     株式会社 東ソー分析センター  

            お問い合わせ tarc_toiawase@tosoh-arc.co.jp  5/5 

 

まとめ 

本講座では、1次元の溶液NMR測定法について紹介しました。測定における各作業の目的や注意点につい

て、少しでも理解が深まれば幸いです。 

次回（T2126）は、溶液 1次元 NMR スペクトルで何が分かるのかについて説明します。 
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