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碳元素广泛存在于有机化合物中，13C的核磁检测在科学研究中是非常重要

的原子级结构表征手段。碳的核磁共振波谱只能检测 13C原子核,但 13C核是碳元

素天然丰度含量仅为 1.1%的一种磁性核。它的旋磁比 γ 为 6.73 radT-1s-1，约是

1H的 1/4。磁性核的灵敏度与 γ3成正比，如果考虑同位素的天然丰度，理论上

13C的灵敏度要比 1H低 6400倍。

为了提高 13C核磁检测的灵敏度，一方面发展硬件，比如提升磁场强度、降

低检测线圈温度、开发正向探头等；另一方面是发展磁化矢量转移增强技术，将

高灵敏度的 1H的磁化矢量转移到非灵敏核 13C上，比如 NOE增强（可见于质子

宽带去偶即常规一维碳谱）、以及极化转移增强（可见于 DEPT谱）等。硬件的

更新迭代，再联合技术的不断升级，已使 13C的检测灵敏度得到了极大幅度地提

升。如表 1所示，化学所拥有的 700兆与 800兆液体核磁谱仪在 13C核的检测能

力上有显著的优势。尤其是 800兆谱仪，13C检测的灵敏度指标现居于国内首位。

表 1、化学所 800兆液体及 700兆液体核磁谱仪的实测灵敏度指标

谱仪 探头
实测灵敏度

1H (0.1% EB) 13C (ASTM)

800 MHz
C-H-D 4900 4700

BB-H&F-D 4500 3500

700 MHz BB-H&F-D 4900 2700

13C检测的灵敏度提升，意味着采样时间的缩短或样品浓度降低，可显著提

升测试效率。所内用户对样品中碳原子的连接关系进行解析时，可根据要解决的

实际结构问题选择合适的 13C检测技术。表 2中列举了常规的系列 13C检测技术

及其可解决的结构问题。

表 2、13C检测技术及测试内容

13C-检测的核磁技术 测试内容 结构解析应用



1D 13C, DEPT(45/90/135) 13C、13C种类 定性，定量，CH、CH2、CH3、C(季)

2D HSQC/HMQC 13C-1H直接相关
H

C C C C

1J

2D H2BC/ADEQUATE-1,1 13C(H)-C-1H
H

C C C C

2J
H

C C C C

H

2D HMBC/ADEQUATE-1,n 13C(H)-Cn-1-1H
H

C C C C

3J
H

C C C C

4J

2D INADEQUATE 13C-13C直接相关 C C C C
1J

本文着重介绍表 2中的几个反向检测的二维技术。反向检测技术是通过检测

高灵敏度的核（通常为 1H），来研究低灵敏度的核（如 13C、15N）。非灵敏核极

化转移增强（INEPT, Insensitive Nuclei Enhance by Polarization Transfer）是反向

检测技术中的关键组成部分，高灵敏度核的磁化矢量会通过极化转移的方式传递

给低灵敏度核，使其信号强度显著提升。如图 1所示[1]，1H共振(αβαα和ββαβ)

的玻尔兹曼分布比 13C共振(ββαβ和αβαα)的强，若对 1H施加一个选择性 180o

度脉冲，使 1H的两个能级αβ与αα互换。这样，把高灵敏核 1H不同能级上较大

的布局数差异，就转化给了低灵敏核 13C。13C能级差显著增大，能级到为

正(吸收)，能级到为负(发射)。

（a） （b）

图 1、(a)正常和(b)施加 INEPT脉冲序列后双自旋(13C-1H)体系的自旋状态。

INEPT 实验可获得的最大增强强度与∣γirr / γobs∣成正比。对于 13C{1H}，

INEPT增加的最大强度(I/I0=1+max)是 3.98，NOE是 2.99。当不灵敏核的旋磁比

为负值时，INEPT的优势更大，因为NOE的增强表达中有负因子。如对于 15N{1H}，

INEPT和 NOE因子分别为 9.87和-3.94；29Si{1H}分别为 5.03和-1.52；119Sn{1H}

是 2.68和-0.34。显然在各种情况下 INEPT都更有效，总是为正。



1.异核单量子相关 HSQC技术（Heteronuclear Single-Quantum Correlation）

异核单量子相关 HSQC 技术通过多量子过滤或磁场梯度抑制不直接与 13C

相连的 1H，以及所有与 12C相连 1H的信号。它只显示 C-H单键直接相关峰，季

碳不出峰。如图 1所示的案例[2]，是用 HSQC技术检测极其不稳定的苄基碳正离

子，为痕量、亚稳态物种的检测提供了新思路。

图 2、2D 1H-13C HSQC案例。

2.异核多键相关 HMBC技术（Heteronuclear Multiple Bond Correlation）

与 HSQC技术不同，异核多键相关 HMBC旨在提供质子与碳（或氮）等异

核之间的远程相关，可用于检测所有类型的碳核（包括季碳），可提供 25键的

耦合信息。如图 2的案例[3]所示，可通过 HMBC 技术解析出烯烃或羧基碳（季

碳）共价相连的不同距离的质子位点，非常适用于混合体系中化合物官能团原子

连接关系的指认。

图 3、2D 1H-13C HMBC案例。



3.天然丰度双量子转移实验 ADEQUATE-1,1(Abundance Double Quantum Transfer

Experiment，测量双键耦合)
13C-13C 天然丰度双量子转移 ADEQUATE 技术是通过自旋系统的双量子跃

迁确定 13C-13C自旋-自旋的连接[4]。但 13C的低天然丰度（1.1%）使两个 13C原

子核通过一个或多个健相互连接的概率约为 0.01%，直接检测耗时非常长。为了

提升 13C-13C自旋-自旋的检测灵敏度，因此 ADEQUATE技术利用了反向检测的

策略。其中，ADEQUATE-1,1是精准检测 C-C-H两键的技术，与 HSQC技术互

补使用，就可以获取 C-H、C-C、C-C-H耦合信息，非常有利于未知含碳骨架的

二维结构的解析。如图 3所示，可以从一个碳峰出发，找到两键连接的质子位点；

反之，也可以从一个质子出发找到两键连接的碳位点。

图 4、2D 1H-13C ADEQUATE-1,1案例（800兆核磁数据）。

高场液体核磁谱仪的高灵敏度和高分辨率赋予了谱仪非常强大的结构解析

优势，可有效开展低浓度、低溶解度、高分子端基等微量目标物质或复杂体系的

表征与捕获。还可实现微量中间产物的核磁信号捕捉，为种类繁多化学体系动态

机制的研究提供切实有效的数据支持。
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