5.12.6.ＭＳ・ＮＭＲ

千葉大学分析センター（西千葉）に委託

委託手順はHP；http://www.cac.chiba-u.ac.jp/参照

拓殖大学北海道短期大学　立澤文見先生に相談すること

5.12.7.a　ＭＳ

ＭＳ質量分析とは

サンプルを種々の方法でイオン化し、生成した陽イオンや陰イオンの質量を検出し分子量等を求めること。千葉大学分析センターへの依頼測定はFAB（Fast Atom Bombardment）とEI(Electron Ionization)測定のどちらか。
ＦＡＢ法では試料をMatrixに溶解しイオン化する。Matrixに溶解しない試料や揮発しやすい試料は測定できない。Matrixのピークも観察されるため、試料のピークと混同しないよう解析の際に注意が必要。アントシアニンを分析するのは主にＦＡＢ法。

ＥＩ法では試料を加熱気化させてイオン化する。分子イオンのほかにフラグメントイオン（試料が分解して生成したイオン）も観測することができる。融点の高い試料（300℃＜）は測定できない。

少量の不純物でもイオン化しやすい物質は大きなピークがでるため、試料を充分に生成する必要がある。
試料　　
精製した色素2mgが必要（1mgでも可）

容器
直径8mm×5cm　サンプル管


ラベルを貼り、氏名・試料名を記入


ラベルの余った部分はサンプリングの邪魔になるので切り取る


ラベルは容器内の試料がよく見えるように貼る
申込書
必ずボールペンで記入


学部経理担当者印・校費支払い責任者（指導教官＝安藤教授）印が必要


組成式や分子量計算は正確に


構造式がわからない場合は「不明」と記入


純度はHPLCでの濃度


測定範囲　MAX；2000　MIN；アグリコン分子量


ＥＩ測定時は必ず試料融点沸点を記入


ＦＡＢ測定時は必ず可溶溶媒を記入


試料名称は英数字10文字以内

申込手順


分析依頼申込書を記入


学部経理担当者印・校費支払い責任者（指導教官＝安藤教授）印を押印

サンプル管をエアクッションで厳重に包む（特に底）


サンプル・申込書・依頼の手紙（原先生宛）を学内便で「分析センター　原律子先生」宛に送る
5.12.7.b NMR

JEOL FX-400 Spectrometer

磁場の中に置かれた化合物の核スピンを持つ原子核は、その核と共鳴するパルス（ラジオ波）を照射されると、そのエネルギーをＦＩＤ信号（Free Induction Decay; 自動誘導減衰）として取り込み、これをフーリエ変換（Fourier Transform）して得られるスペクトルから、化合物の水素や炭素等の結合状態や立体構造の情報が得られる。

核スピンをもつ核種（ＮＭＲで測定できる核）；1H 13C 11B 15N 19F 31P 33S etc.

核スピンを持たない核種；12C 18O 32S etc.

精製色素


一次元・二次元NMR（ノイズ判別）

　　DIFNOE（差NOE）


原子レベル構成水素原子判別

特殊位置H原子シグナル決定


各々のHの帰属決定

　 構造決定

試料　
通常1H用5～10mg　

通常13C用20～30mg　

容器
直径8mm×5cm


ラベル（上2/3まで）を貼り、氏名・試料名を記入


ラベルの余った部分はサンプリングの邪魔になるので切り取る


ラベルは容器内の試料がよく見えるように貼る
申込書
必ずボールペンで記入


学部経理担当者印・校費支払い責任者（指導教官＝安藤教授）印が必要


組成式や分子量計算は正確に


試料名称は英数字10文字以内


既知物質ではＮＯＮだけ申込


新規物質ではＮＯＮ　二次元（１Ｈ-１Ｈ ＣＯＳＹ）　その他（ＤＩＦ-ＮＯＥ）を申込

申込手順
分析依頼申込書を記入


学部経理担当者印・校費支払い責任者（指導教官＝安藤教授）印を押印

サンプル管をエアクッションで厳重に包む（特に底）


ラベルをつけた回収用サンプル瓶（大）と蓋をサンプル数分用意する


サンプル・返送容器・申込書・依頼の手紙（関先生宛）を

学内便で「分析センター　関宏子先生」宛に送る


過去に花卉研から依頼したことのある物質の場合は、そのときの結果をコピーして同封する
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