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く投稿発表〉

新しいLRJCHの精密測定法

GC-MS ・NMR測定室福士江里 (作物 ・分析系共同利用班)

目的

重要なNMR情報の一つである遠隔CH結合定数LRjCHを反位相ピークではなく二つのピークのず

れから読む2Dω1hetero half-filtered法の利点をさらにいかすため、これを1D化し二つの1Dサブ

スベクトルのピークのずれからJ値を高精度に求める方法を確立する事を目的とした。

方法および結果

2D法で着目するこつのピークはljCHによって分裂したダブレットピーク(サテライト)由来なの

で、通常の1D化法では別々に得ることはできない。そこで、 13Cの選択パルスに加えて、 lHパル

スの中心周波数の設定と適当な遅延時間(企1=1I21jCH's3=1I4
1jCH)を組み合わせてサテライトを

片方ずつ選択的に励起するPASS(Paired satellite selection)を考案した。選択励起部分は、選択パ

ルスの不完全性やこの間のlH磁化展開による感度低下と不要シグナルを抑えるため、 13Cパルス

の配置とlHスピンロック挿入により改良した。

次に、このPASSにNOESYをつないでPASS-NOESY法(下図)を作成し、モデル化合物として

p-dimethylaminocinnamaldehydeの8位の測定を行った。得られた二つのサブスベクトルでH-8/H・

9間のNOEピークは LRj(C-8/H-9)=+24Hzだ、けずれてあらわれた。この値は、非デカップリング

13C-NMRスベクトルで求めた値と一致した。また、チャラン科ヒトリシズカ成分のセスキテルベ

ン二量体 cycloshizukaolAの9位のPASS-NOESYスベクトルから3J(C-9/H-1)=+6Hzを得た。

さらに、 PASS-ROESY法を作成し天然のテトラスチルベン hopeaphenolを測定した。 ROESY

部分は、 TOCSY-ROESY偽ピークを抑えるためDANTEスピンロックを使用した。現在得られたJ
値を検証中である。
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Fig.1 Pulse sequence of PASS-NOESY 

附iト
RD=repetition delay 

~1=1 /2(1 JCH) 
~2=BIRD delay 

勾=1/4(1JCH) 

τm=NOE mixing time 

Narrow and wide bars represent 90. and 1sd pulses，respectively. 
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