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Contents)

共鳴周波数が低いなどで測定が難しかった核種のうち、高磁場の装置が導入された
ことにより、測定が容易になった核種がある。これらの新規核種について、代表的
な含有化合物の固体NMRスペクトルを測定し、これらの測定結果から、化学シフト
の基準として適した参照用試料の選定を行うことができる。 1 Hの共鳴周波
数200MHz、400MHzのNMR装置を使用して測定した、固体NMRスペクトルにつ
いては、産総研が開発した「固体NMRスペクトルデータベース」にて、公開されて
いる。産総研の600MHzの固体NMR装置を利用して測定したスペクトルデータにつ
いては、試料管径が1.3mmまで小型化したことにより、67kHzまでのMAS回転数
に対応が可能となっている。

実験
Experimental

今回は、127Iについて、600MHz装置で2.5mm試料管を採用して35kHzまでのMAS
回転数のスペクトルを新たに取得した。127Iについては、現行データベースでも、ヨ
ウ化アルカリの塩の掲載にとどまっており、LiI、NaI、KI、RbI、CsI について、測
定条件の追加となる。LiIの7Li、NaIの23Na、RbIの87Rb、CsIの133Csについても、同
条件にて測定できた。また、有機カチオンのテトラメチルアンモニウムヨウ化物、
テトラエチルアンモニウムヨウ化物、ジイソプロピルエチルアンモニウムヨウ化物
についても1H スペクトルの取得を試みた。これらの試料は、試薬メーカーから購入
したものである。

結果と考察
Results and Discussion

LiI、NaI、KI、RbI、CsI、テトラメチルアンモニウムヨウ化物、テトラエチルアン
モニウムヨウ化物については、MAS回転数 0-30kHzでの、127Iのスペクトルを取得
できた。LiIの7Li、NaIの23Na、RbIの87Rb、CsIの133Csについても、同条件にて測
定できた。テトラメチルアンモニウムヨウ化物、テトラエチルアンモニウムヨウ化
物、ジイソプロピルアンモニウムヨウ化物についても1H スペクトルの同条件での
スペクトルを得られた。
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