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Pracovna uloha:

1. Nastavenie optimélnych excitainych podmienok signdlu FID 'H vo vzorke
pryze.

2. Meranie zévislosti amplitidy signdlu FID 'H vo vzorku pryZze na dizke
excitacného pulzu. Urcenie verkosti amplitudy radiofrekvencneho pol'a B..

3. Studium signalu dvojimpulzoveho spinového echa 'H vo vzorke pryze.

4. Studium procesu koherentnej sumacie.

Teoreticka cast”:

Ak sa jadro snenulovym magnetickym momentom u nachédza vo vonkaSom
homogénnom statickom magnetickom poli sindukciou By, vykondva magneticky
moment tzv. Larmorovu precesiu okolo smeru magnetického pola suhlovou
rychlostou wo danou ako

W, =By, (@)
kde koeficient y sa nazyva gyromagneticky pomer daného jadra.

Vektorovy sicet magnetickych momentov u jednotlivych jadier v jednotke
objemu l&ky sa nazyva jadrovA magnetizécia M. Jgj velkost’ je pri nulovom
vonkajSom magnetickom poli vdaka nahodnému usporiadaniu jednotlivych
magnetickych momentov nulova. Pri nenulovom vonkajSom magnetickom poli By je
vektor magnetizécie M kondtantny a orientovany v smere magnetického pola.

Pri zmene vonkajSieho magnetického pol'a sa vektor M neorientuje do nového
smeru okamZite, ale k svojej novej rovnovéaznej hodnote sa bliZi postupne. PozdiZzna
zlozka vektoru M relaxuje podla vztahu

My =MP- &), )
Pri tomto procese sa meni energia spinového systému, relaxacna doba T; sa preto
nazyva tiez spin-mriezkové relaxacna doba. Priecna zlozka magnetizécie pri zmene
smeru vonkajSieho magnetického pol'a postupne vymizne podla vztahu

M, =M™, (3)

kde T, je tzv. spin-spinova relaxa¢né doba, obecne rozna od T.
V NMR experimentoch je k stacionarnemu polu By pridavané rédovo slabSie
radiofrekvenéné kruhovo polarizované pole B;. Toto pole m& na vyslednl
magnetizaciu vplyv iba v pripade, Ze jeho frekvencia je totoZznd sLarmorovou
frekvenciou jadier precedujucich v poli B;, ked” dochédza k rezonancii. V rezonancii
sa magnetické momenty v korotujucej sistave zacna otacat’ s frekvenciouw, = @B, , ¢o
vedie k vzniku rotujlceho vektoru magnetizacie, ktory je uz dobre meratel’ny.

V modernych experimentoch sa v&Sinou poziva pulzna metoda NMR, ktora
spociva vo vysielani krétkeho rédiofrekvencného pulzu. Ten spdsobi odklonenie
magnetizécie o presne definovany uhol. V experimente je merany premenlivy
indukény tok v okoli vzorky. V pripade, Ze vektor magnetizécie je otoceny
o celociselny ndsobok 7, nie je namerany teoreticky Ziaden signdl, maximum signélu
je dosiahnuté pri otoc¢eni 0 nepérne ndsobky /2. Amplitdda pulzu je obecne popisana
vzt'ahom

A= Asinfwi,), (4)
kde 74 je dizka pulzu. Ked'Ze meriame absol(tnu hodnotu amplitidy, mdZzeme pouZit’
vzt'ah

A= Alsn(wi, +j o), (5



kde ¢ je fézovy posun dany tvarom excitaéného signélu.

Vzhradom k nizkej homogenite pouZitého magnetického pol'a je spektrum
Larmorovskych frekvencii jadier vo vzorke pomerne S&iroké. Preto dochadza
k rychlemu vymiznutiu rotujucej priecnej zlozky magnetizacie po skonéeni pulzu
vplyvom rozfézovania precesii jednotlivych casti vzorky. To mé za nasledok
vyruSenie priecnej zloZzky magnetizécie, pricom tento proces je rychlejsi ako spin-
spinovarelaxacia

Na pozorovanie spin-spinovej relaxacie je nutné Sudovat signal
dvojimpulzového echa. Vznik spinového echa je podmieneny vyslanim z/2-pulzu
anésledne z-pulzu s oneskorenim tag, ktory spdsobi opétovné sfazovanie precesii po
dobe tas. Pokles amplitudy spinového echa je uz spdsobeny spin-spinovou interakciou
a je teda popisany zavislostou

A= Aoe-ZtAB/TZ ’ (6)
kde T, je tzv. spin-spinova relaxacné doba.

Vysledky merani:

V naSom experimente sme sledovali vzorku pryZe vioZzeni do magnetického pol'a
vytvoreného permanentnym magnetom. Na meranie aspracovanie spektier sme
pouZzivali pocitacovy program SCOPE.

Najprv sme nastavili optimalne podmienky signdlu FID *H. Optiméalne nastavenie je
zobrazené na prilozenom obrédzku 1. Frekvenciu rédiofrekvenéného pola sme
nastavili na odhadnut hodnotu 18,270 MHz. Pohybovali sme vzorkou v poli magnetu
ahradali sme miesto, v ktorom je magnetické pole ¢o najviac homogénne. Polohu
vzorky sme nastavili tak, aby pokles signdlu FID bol ¢o najpomalsi.

Dalej sme nastavili vhodn( excitasni frekvenciu signélu. Pomocou programu
SUM_AUT.EXE sme spravili Fourierovu transforméciu signdlu FID atym zistili jeho
spektrum. Zobrazili sme si spektrum pomocou pocitaca a odéitali sme rozdiel medzi
excitacnou frekvenciou a maximom spektra. O tento rozdiel sme korigovali excitacnt
frekvenciu na hodnotu

f, =18,291MHz.

Potom sme nastavili dizku excitatného pulzu na hodnotu 10 ps, pretoze pri
tejto hodnote bola amplitida signdlu FID nagjvassia

Merali sme taktiez zavislost” amplitady signalu Agrr na trigrovacej dobe Tric
v rozsahu od 10 ms do 1s, aby sme urcili jej optimanu hodnotu. Namerané hodnoty
sl uvedené v taburke 1, zavislost’ je vynesena v grafe 1. Amplitadu signdlu Aggr sme
ur¢ovali pomocou Fourierovej transformécie, je udévana v relativnych jednotkach.
Aby sme urcili jej chybu, zmerali sme amplitidu pri vypnutom excitatnom poli, ¢im

Sum

sme ziskali intenzitu Sumu ako AT =014 au. Tuto hodnotu povazujeme za
odchylku merania amplitidy pri vSetkych meraniach, v tabulkéch ju explicitne
neuvéddzame. Nameranymi hodnotami sme prelozili pomocou programu Origin
z&vislost’ podlavzt'ahu (2), ¢im sme ziskali relaxa¢nu dobu T; ako

T, =(35,7+0,5) ms,
chyba je uréena z fitu programom Origin.

Tabu/ka 1: Zavidost amplitudy signalu FID natrigrovacej dobe

| Arer [a.U] | Tric [MS] | Arer [a.U] | Tric [MS] |




10 2,15 90 6,98
20 3,45 100 7,33
25 4,07 150 7,75
30 4,51 200 7,85
35 4,87 250 7,94
40 5,33 300 7,81
45 5,68 400 7,96
50 5,92 500 7,89
60 6,36 600 7,95
70 6,67 700 7,92
80 6,95 1000 7,90

Graf 1: Zavidost amplitudy signalu FID na trigrovacej dobe
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Sohradom na namerané hodnoty sme trigrovaciu dobu Trc pre dalsie
merania nastavili na hodnotu 300 ms, pri ktorgj bola amplitida signdlu maxiména
apri vysSich dobéch uz neréstla.

Dalej sme merali zavislost amplitidy signdlu FID Aeer nadiZke excitaéného pulzu a.
Merali sme v intervale od 2 us do 40 ps. Namerané hodnoty sii uvedené v tabulke 2,
z&vislost’ je vynesena v grafe 2. Dalej sme uz len zv&iSovali dizku excitatného pulzu
azaznamenavali hodnoty zao, pri ktorych sa amplitida javila miniména. Namerané
hodnoty st uvedené v tabul’ke 3. Chybu merania zap odhadujeme vzhladom k tomu,
Ze urcovanie minima signalu bolo subjektivne, signal sa javil minimany pri Sirsom
rozmedzi ¢asov za. Z tychto nameranych hodnét sme urgili linearnou regresiou dizku
7/2 pulzu ako

t,,=(61£02)ps,
chyba je uréena z linearnej regresie spojena s chybou uréenia zao, hodnotu w; ako

w, = (0,260+ 0,004) MHz
chyba je uréena prenesenim chyby z,,, a velkost’ pol'a B; ako

B, = (0,970+ 0,016) mT,



chyba je uré¢ena prenesenim chyby ;.

Tabulka 2: Zavidost amplittdy signélu FID na dizke pulzu

Ta [MS] Arer [a.U] Ta [MS] Arer [a.U]
2 1,49 12 7,22
4 3,54 14 4,76
6 5,89 16 1,09
8 7,24 18 2,82
10 8,03 20 6,44

Tabu/ka 3: Nulové body amplitidy signélu FID

nulové body

a0 [pS]
17,0+ 1,0
295+1,0
410+1,0
540+ 1,0
66,0 + 1,0
770+ 1,0
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Graf 2: Zavislost amplitudy signdlu FID na dizke pulzu
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Graf 3: Nulove body amplitady signalu FID
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Dalej sme udovali signél dvojimpulzového spinového echa. Po vyslani z/2-pulzu bol
s oneskorenim tag Vyslany z-pulz a nésledne s oneskorenim tag bol pozorovany signél
echa. Dizku #/2-pulzu a z-pulzu sme nastavili na zéklade hodnét nameranych
v predodlej Ulohe. Merali sme zavislost’ amplitady signdlu Arer na vzdialenosti pulzov
tas. Namerané hodnoty si uvedené v tabulke 4, zavislost’ je vynesena v grafe 4.
Signal dvojimpulzového spinového echa je zndzorneny na prilozenom obrézku 2.
Fitovanim nameranych hodnbt zavislostou (6) (s pripo¢itanou konstantou,
ktora nemusi byt nutne nulova, pravdepodobne z dévodu sumu) mézeme urcit’ spin-
spinovu relaxacnu dobu T, ako
T, =(24+01) ms,
chyba je uréena z fitu.

Tabu/ka 4: Zavidost amplitudy signalu spinového echa na vzdialenosti pulzov

tas [MS] Arer [a.U] tas [MS] Arer [a.U] tas [MS] Arer [a.U]

300 12,87 1200 6,50 4000 2,32
400 11,55 1300 6,11 4500 2,08
500 10,54 1500 5,55 5000 1,89
600 9,73 1700 5,08 5500 1,71
700 8,82 1900 4,54 6000 1,48
800 8,39 2100 4,27 6500 1,33
900 7,69 2500 3,78 7000 1,20

1000 7,25 3000 3,04

1100 6,79 3500 2,60

Graf 4: Zavidost amplitidy signalu spinového echa na vzdialenosti pulzov
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Dalej sme pozorovali, ako sa meni pomer signdl — 3um v zavislosti od poétu sumécii.
Merali sme postupne signal spinového echa auréovali jeho spektrum s nastavenim
piatich réznych poétov sumécii: N = 1, 10, 20, 50, 100. Namerané spektra su
zobrazené v grafe 5, pre lepSiu prehr'adnost’” sti krivky oproti sebe posunuté. Z oblasti



vpravo od vyznacenej zvislej ciary v grafe 5 sme urcili strednd hodnotu Sumu (A, )
pre kazd hodnotu N. Vypocitané hodnoty st uvedené v tabul’ke 5. Zavislost' stredne
hodnoty relativnej intenzity Sumu (A,) na N je vynesend v grafe 6. Hodnoty sl

. . L c .
prelozené teoretickou zavislostou Wpomocou progranu Origin. Hodnota

kon&tanty c bola uréena ako
¢ =(0120+0,003) au.,
chyba je uréena z fitu.

Tabu/ka 5: Stredna hodnota relativngj intenzity Sumu pre rézny pocet sumacii

N <A§Jm> [a.u.]
1 0,120 + 0,070
10 0,034 + 0,018
20 0,031 + 0,016
50 0,020 + 0,013
100 0,017 + 0,009

Graf 5: Spektra signélu spinového echa pre rézny pocet sumacii
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Graf 6: Zavidost' strednej hodnoty relativng intenzity Sumu na pocte sumacii
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Diskusia:

Namerané hodnoty pre spin-mriezkovl relaxéciu  zodpovedaju teoretickej
exponencidlngj zavislosti (2) pomerne dobre. Z grafu 1 taktieZz vidime, Ze volba
trigrovacej doby 300 ms bola opravnend, lebo pre vySSie hodnoty sa uz amplitida

Zavislost amplitady signdlu na dizke excitatného pulzu je periodickd, ¢o
zodpovedd teoretickym predpokladom. Vztah (5) vSak tato zavislost' nepopisuje
celkom presne. Hlavne pre mensie uhly vznikaju odchylky, pretoZe excitatny pulz ne
je pravouhly, ale ma tvar znazorneny v [1], obr. 7. To sa prejavilo g v grafe 2, kde
vidime, Ze namerana hodnoty prvej polperiddy nie st symetrickeé.

Zmerali sme hodnoty diZok excitatného pulzu, pri ktorych sa amplitida javila
minimdlna. Tieto hodnoty v3ak boli zatazené pomerne velkou chybou, pretoze
uré¢ovanie minima amplitudy signalu bolo subjektivne. Téo chyba sa potom prejavila
na uréeni dizky z/2-pulzu, ateda & frekvencie a amplitidy rédiofrekvenéného pola
Bi.

Pri merani signdlu dvojimpulzového spinového echa sa potvrdil teoreticky
predpoklad, Ze amplitida srasticou vzdialenostou klesd. Tento pokles by mal byt
exponencidny, nafitovana krivka viak nevystihuje celkom dobre namerané hodnoty.
To sa prejavilo g na v&Sg relativng) chybe urcenia relaxacnej doby T, (4%) ako
v pripade T; (1%).

Pri zvatSovani poc¢tu sumécii pouZitych na uréenie spektra sa zlepSoval g
pomer signal — Sum. Toto zlepSenie je viditel'né v grafe 5, pre vysSi pocet sumécii je
krivka mimo hlavného maxima hladSia. Ako vidno zgrafu 6, strednd hodnota
amplitidy Sumu sa zmen3uje so zvatSujlcim sa poctom sumécii v zavislosti na
prevratenej hodnote odmocniny z N, ¢o je vsllade stym, Ze hodnota chyby

aritmetického priemeru N merani je merna 1/+/N .
Zaver:

Nastavili sme optimalne excitatné podmienky pre meranie signdlu FID vo vzorke
pryze. Zmerali sme zévislost amplitudy signdlu na dizke trigrovacej doby (graf 1),
z ktorej sme uréili spin-mriezkovu relaxacn dobu

T, =(35,7+05) ms.



Zmerali sme zévislost amplitudy signdlu na dizke excitainého pulzu (graf 2 a 3),
z ktoregj sme urcili amplitudu rédiofrekvencného pol'a ako

B, = (0,970+0,016) mT.
Zmerali sme signal dvojimpulzového spinového echa (graf 4), z ktorého sme urcili
spin-spinovu relaxa¢nu dobu ako

T, =(2401) ms.
V zavislogti na pocéte sumécii sme merali zlepSovanie pomeru signd — sum pri merani
spektra pulzu (graf 5). Urcili sme zavislost” strednej hodnoty amplitidy Sumu na pocte
suméacii (graf 6).
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