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ER260003

関連製品：電子スピン共鳴装置(ESR)

ESR 測定の感度補正の必要性

ESR 測定での定量評価は、試料中の不対電子の数や濃度を求めることが目的であり、物理・化学・生物学・
地学・材料評価などのさまざまな分野にて、ラジカル濃度の評価や欠陥密度の解析などから、重要な情報が得
られます。ESR 信号強度は、試料の特性(誘電損失や導電性など)や検出器であるキャビティーの Q 値、マイク
ロ波の空間分布と試料の設置位置や容積、ESR 測定条件(測定パラメーターや温度など)により変化します。そ
のため試料間で ESR 信号強度を比較する際に、これらの影響を考慮しないと測定条件の差異が反映された値と
なり、確度高い定量結果が得られません。感度補正が必要な項目には、標準試料による補正(既知のスピン濃度
を持つ試料を同条件で測定して比較)、 Mn マーカーによる規格化、試料量や体積での補正、質量やモル数での
規格化、温度補正(ボルツマン分布則の考慮)があります。ESR による定量の際には、これらを考慮した検討が
推奨されます。

■ESR 測定での感度補正について

■ESR 測定での感度補正の実際

ニトロキシラジカルを超純水に同濃度で希釈して、同条件にて ESR測定をした際の ESR信号の面積を縦軸、
容量を横軸として図 1 に示します。ESR 信号の面積とその誤差は試料の角度を 5 回変えて平均した値とその
標準偏差を使用してます。(A) は感度補正前の相対面積強度、(B) は同条件にて一緒に測定した Mn マーカー
の面積で (A) を規格化した結果です。Mn マーカーは常に同量がキャビティーに挿入されており、感度変化が
起こると Mn マーカーの信号強度にその影響が反映されるため、感度を補正することが可能です。図1 (A)で
は、試料の容量が増えても相対面積強度は増加しておらず、容量が増えるほど誘電損失の影響を強く受けて
感度が低下したと考えられます。一方、図1(B)に示すように、Mn マーカーにて感度補正をした場合、容量と
相対面積強度の比例関係が確認できました。このように、感度補正することで相対面積強度はラジカル量を
より正確に反映することがわかります。試料の物性や容量の増減で感度に変化が生じる場合は、Mn マーカー
を用いた感度補正をすることで信頼性の良い定量結果が期待されます。

図1. ニトロキシラジカル水溶液の容量と ESR信号の相対面積強度
(A) 感度補正前 (B) 感度補正後

(B) (A)

Microwave Power : 1 mW

Sweep Time：2 min

Time Constant：0.03 s

Modulation Width：0.1 mT
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