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はアインシュタインの疑問符です． 彼のあくなき好奇心と探求心こそが，
宇宙真理発見の原動力だったのかも知れません．

〔無断転載禁止〕

定量NMR（qNMR）は，国際単位系（SI）
でのトレーサビリティーが確保された

基準物質を用いて信頼性の高い純度値を測
定する方法です。最小必要試料量は1 mg
で，クロマトグラフィーによる定量分析と
は異なり，分析対象と同一成分の標準物質
は不要であることが定量NMRの最大の特
徴です。そのため，定量NMRは日本薬局
方 ,食品添加物公定書や試薬メーカーにお
ける試薬の純度の値付けにおいて採用され
る等，近年急速に普及してきています。
　定量NMRがその有用性を発揮するケー
スを2例紹介します。1つ目は，同時に1
つの分析法（検出法）で検出できない夾雑
物が含まれている場合です。例えば水分や
無機塩は，UV検出器では検出できません。

クロマトグラフィーにおいて，単一ピーク
しか検出されなかった場合には，誤って純
度100%とする恐れがあります（図1）。
2つ目は，同一成分の標準品の調製が困難
な場合です。例えば天然物から単離・精製
する化合物の場合，標準品の調製が困難な
ため，クロマトグラフィーでは正確な定量
ができない場合があります。
　このようなケースにおいては定量NMR
が有用です。当社が提供する定量NMRの
測定では，測定条件設定に加え，測定法の
バリデーション試験も実施しております。
1,4-BTMSB-d4を基準物質としてマグノ
ロール（図2）を測定した例を図3に示しま
す。このように，基準物質や溶媒と重ならな
い試料のシグナルを測定対象としています。

「新有効成分含有医薬品のうち原薬の
不純物に関するガイドライン（ICHガ

イドラインQ3A）」では，1日最大投与量
が2 g以下の原薬に対して，0.10%以上
（原薬1.0 g中に1.0 mg以上）含まれる
不純物の構造決定が必要とされています。
このような微量の不純物の構造解析では，
分析に必要な量の確保のための分取・精製
に時間を要します。
　当社は、高感度測定が可能なクライオプ
ローブ搭載のNMRを用いた測定サービス
を提供しております。分取・精製の時間が
削減でき、微量の試料にも対応可能です。
お客様にご満足いただけるサービスをス
ピーディーに提供します。

NMRを用いた当社測定サービスの紹介

図3　定量NMRの測定法バリデーション例（特異性）

図4　クライオプローブの有用性
（構造決定が必要な閾値：0.1 %（=1 mg/g）を取得する場合）
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図5　クライオプローブ搭載NMR

図1　UVで検出されない不純物がある場合

HPLC

図2　マグノロールの構造式

定量NMR法による有機化合物の絶対量測定　　　　　 微量成分の構造解析（分取・精製及び微量NMR測定）1 2
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