
NMR 在线监测方法介绍 

 

化学反应的实时监测可以方便化学家及时了解反应动力学、反应机理及反应

进程。目前，用于反应监测的谱学方法主要有红外光谱法、拉曼光谱法、GC-MS

质谱法、NMR 在线监测法等。与其他方法相比，NMR 在线监测有很多优势，一是

NMR在线监测能够从反应混合物中直接识别并检测中间产物，这样既避免了复杂

繁琐的提取分离过程，还克服了某些反应中间产物因不稳定而无法被提取分离的

难题；二是 NMR数据能提供更为丰富的结构信息，为推算反应起止时间、研究反

应动力学提供了依据。针对所内研究体系和核磁室仪器配置情况，我们将对传统

NMR在线监测和流动 NMR在线监测这两种实用性较高的方法进行简要介绍。 

传统 NMR在线监测是将按一定物料配比的反应原料装入普通的核磁管中，再

将这只核磁管放置在高分辨谱仪的检测线圈中，然后在一段时间内每隔一定的时

间记录一张谱图。这些谱图所提供的信息是否完整准确主要取决于反应速率。当

反应速率较慢（反应持续时间为数十分钟或者数小时）时，所得信息较为完整、

准确；但是，当反应速率非常快，比如反应持续时间不超过 5分钟，因为样品配

制及锁场匀场所需时间通常为 3到 5分钟，这样就没有足够的时间记录反应各个

阶段的谱图，所得信息就不全面。另外，使用核磁管作为反应容器有很多不足，

比如样品无法被搅拌、反应温度和反应压力均受仪器硬件限制等。 

为了克服传统 NMR 在线监测的缺陷，研究人员利用新型探头[1,2,3] 和快速实

验方法[4]，开发了流动 NMR在线监测技术。该技术将化学反应装置与进样系统、

检测系统联合使用，从而实现快速连续地将反应混合物经管路泵入至 NMR检测探

头中的核磁管内，采集谱图后再返回到反应装置中。流动 NMR在线监测可以在反

应原料加入反应装置后第一时间内采集谱图，避免了传统 NMR在线监测法因样品

配制、锁场匀场等导致的时间延迟，从而保证了数据的完整性。有很多研究团队

报道了他们利用流动 NMR在线监测得到了传统 NMR在线监测和常规 NMR实验都无

法观测到的信息[6,7,8,9]，而且，根据流动 NMR 在线监测所得数据与理论推理得出

的反应机理完全吻合。 

利用核磁室现有的仪器配置，我们只能实现对反应比较温和的、反应速率比

较慢的反应过程进行传统 NMR在线监测，典型实例参见图 1。由图 1可见，反应



混合物的核磁共振信号随反应的进行发生了显著变化，这为研究反应动力学提供

了丰富的直观信息。 

 

图 1. 核磁组利用传统 NMR 在线监测为用户服务实例（陈传峰研究员课题组的样品） 

 

鉴于流动 NMR 在线监测的优势和广阔的应用前景，核磁组计划在现有仪器

基础上创建流动 NMR 在线监测平台，根据文献报道[5,9]，我们拟搭建流动 NMR

在线监测装置示意图见图 2、实物图见图 3。该装置主要部件为反应器、蠕动泵

及核磁管；其中，蠕动泵为流动装置提供动力，控制反应物在反应器和核磁管之

间的输送。样品输送管道为两根外径为 1 或 2mm 的聚四氟乙烯管（即进样管和

出样管），进样管通过与反应器直接相连的蠕动泵将反应混合物输送至磁体内的

核磁管中采集谱图，随着核磁管内液面升高，反应物经出样管流回至反应装置中。

这种方法简单、经济、方便使用，但是实验的前期准备工作比较耗时，实验过程

中也存在一定的风险，比如，如果核磁管的密封性不好，溢出的反应物会污染甚

至损坏探头。 

 



 

图 2. NMR 在线监测实验装置示意图 

 

 

图3. 流动NMR在线监测实物图（在磁体外） 

 

目前，我们正在利用一些较为温和的反应考察该装置的可行性和安全性，如

图 3所示，整套装置运行状态良好；接下来，我们希望能尽快完成蠕动泵输送效

能的测试、进样和出样速度的优化、装置自动化的探索等工作，争取尽快实现高

效、安全的 NMR在线监测功能，为相关科研工作提供最合适的核磁检测技术。 
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