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高磁場NMR装置を活用して、従来法では観測が不可能であった四極子核を対象とす
る新規固体NMR法を開発した。四極子相互作用が大きいため、硫黄を測定対象とす
る固体NMR法の研究報告は皆無である。本研究では、硫黄33安定同位体標識を施
した硫黄原子における固体硫黄33NMRスペクトルを観測し、Relaxation-Assited-
Separation （RAS）法を用いてサイト分離に挑戦した。

実験
Experimental

硫黄33安定同位体標識を施した硫黄原子を使用した。4ミリの試料管に約10ミリグ
ラムの試料を封入した。固体NMR測定は、信号検出時にプロトンデカップリングを
したOldfieldエコー法とQCPMG法を使用した。QCPMG法では、エコー数を400、
繰り返し時間を1秒、パルス長を3μ秒に設定した。実験で得られたNMRスペクト
ルの線形解析は申請者が用意したプログラム（MATLAB）を使用した。

結果と考察
Results and Discussion

Oldfield法を用いて硫黄原子の硫黄33固体NMRスペクトルを観測した。4つの硫黄
サイトが重なり複雑な線形を示した。次に、QCPMG法を用いて同様の測定を実施
した。得られたQCPMGのFIDデータを400のサブFIDに分割し、それぞれのFIDに
対してフーリエ変換を行った。そのデータセットに対してRAS法を適用し、三個の
サイトに分離することができた。四個のサイト分離を予想していたが、二個の硫黄
サイトにおける緩和時間の差異が小さいため分離が不十分になったと考えている。
しかしながら、サイト分離を実証できた意義は大きい。
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