
はじめに

質量スペクトル測定のためには

気体として
ノズルを通して直接真空中へ導入

液体として
キャピラリーを通し液体ビームとして

固体として
MALDI (Matrix Assisted Laser Desorption/Absorption)
試料を溶解させた溶液を金属プレートに塗布し乾燥させ
真空装置に導入

この方法の問題点は

本研究では

質量分析法は
未知試料の分子量決定
分子構造の推定 における強力な手段

真空装置への試料の導入が必要

固体試料を連続供給できない

な装置を新規に開発した

不揮発性固体試料を連続的に真空中に導入
同時にその質量スペクトルの測定が可能

装置の性能評価のために、数種類の試料の
質量スペクトルを測定した

乾燥の過程で試料が空気と接触するため、
嫌気性試料には適さない
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並進回転ドラム

固体試料をドラム上に
固定するための液体ビーム

固定された固体試料を蒸発・イオン化
するためのレーザ

固定された不揮発性固体試料の線

飛行時間型
質量分析計へ

装置の概要

半回転したところで
レーザ照射
質量スペクトルを測定

ドラムが並進回転運動
固体試料の溶解した溶液を
液体ビームとして導入

溶媒が蒸発
固体試料のみをドラム上に
らせん状の線として固定

反応の継続している溶液を順次導入し
反応生成物をドラム上に固定

その「線」にそって質量スペクトルを測定すれば
秒、分オーダーでの反応追跡が可能
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現在、特許出願中

実験装置図
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Nd: YAG Laser

2 液体ビーム源液クロポンプよりサンプル導入1

3 並進回転ドラム 4 蒸発・イオン化用レーザ
5 Wiley-McLaren型加速電極 6 リフレクトロン 7 MCP

液体ビーム-並進回転ドラム（固体試料固定用）-飛行時間型質量分析計
よりなる不揮発性固体試料のための質量分析装置を新規に設計・開発

TMP
500 l/s

500 l/s
TMP DP

1300 l/s

TMP : ターボ分子ポンプ　 MITSUBISHI    PT-500
DP : 油拡散ポンプEDWARDS    diffstak 160/700P

1 X 10-6 Torr (ビーム作動時）

0 50 cm
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2 液体ビーム源
液体導入口　内径　約 40 μm

注射器用針を加工して使用

温度コントロールのためのシースヒーター及び
熱伝対を装着（蒸発熱による温度低下の防止）

1 サンプル導入系
液クロポンプ　SHIMADZU社製 
流量　0.01-0.5 ml/min.

装置の詳細

3 並進回転ドラム
チタン製          直径　100 mm　　全長　120 mm　
　回転導入機（ANELVA 954-7605)を通しチャン
バー外に設置したモーターにて回転コントロール
回転数　0.5-2 rpm

5 Wiley-McLaren型加速電極
Jordan社製
生成したイオンをパルス電場にて加速
Digital Delay Generator    DG-535
High Voltage Pulse Generator
  DIRECTED ENERGY, Inc.    GRX-3.0K-H

をパルス電場発生に使用

6リフレクトロン
Jordan社製

計測機器
LeCroy 9314M
GPIB経由でコンピュータコントロール

National Instruments社製    LabView v.5.0
にてコントロールプログラム開発4 蒸発・イオン化用レーザ

Nd:YAGレーザ　（Spectra-Physics INDI-50）　

くり返し周波数　10 Hz
0.5–10 mJ/pulse　にて使用
f=400 mmの平凸レンズにてドラム表面に集光

第３高調波（355 nm）使用
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まとめ

装置の性能評価のために

これからの展望・課題

芳香族分子、ポリエチレングリコールの
質量スペクトルを測定

不揮発性固体試料の分子線源、イオン源としての利用
各種分光法との融合

ドラム表面におけるレーザ蒸発・イオン化過程の詳細の解明
レーザ波長依存性は？
アシスト（マトリックス）分子は必要か？　　　など

液体ビーム-並進回転ドラム（固体試料固定用）-
飛行時間型質量分析計

不揮発性固体試料のための質量分析計を設計、開発

有機金属クラスターの質量スペクトルを測定
このクラスターについての詳細は

にて発表
3D4
2p149
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ポリエチレングリコール
質量スペクトル

平均分子量を中心に、ポリマーの基本国｢(-CH 2CH2O-, m/z=44)
の間隔で信号を検出

ポリエチレングリコール / 2,5-ジヒドロキシ安息香酸　メタノール溶液
250 mg / l 250 mg / l

M / ΔM = 420

@M / Z  =600
M / ΔM = 570

@M / Z  =2000
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芳香族炭化水素の質量スペクトル

C14H10
+

C16H10
+

C24H12
+

(C24H12)2
+

コロネン

ピレン

アントラセン

いづれの場合も分子イオンがもっとも強く検出され、
フラグメンテーションはほとんど観測されていない

M / ΔM = 520
@ M / Z  = 300

Laser Power   0.7 mJ / pulse
(18 mJ / cm2)
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有機金属クラスター
質量スペクトル

V(C5H5)(CO)4 + V(C5H5)2          溶液内光化学反応

V6(C5H5)7

V6(C5H5)8

V6(C5H5)6

V6(C5H5)7の強度が特異的に大きい
鎖状（サンドイッチ型）国｢ではなく環状国｢の可柏ｫ
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A Possible Structure of  (CpV)6Cp


