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Pracovni ukol

1) Nastavte optimalni excitaéni podminky signalu FID 'H ve vzorku pryze.

2) Zméite zavislost amplitudy signalu FID 'H ve vzorku pryZe na délce excitacniho pulzu. Urete velikost
amplitudy radiofrekvenéniho pole Bs.

3) Studuijte signal dvouimpulzového spinového echa 'H ve vzorku pryze.

4) Studujte proces koherentni sumace.



Teorie

Pokud se atomové jadro s vlastnim magnetickym momentem u, nachazi ve vnéjSim magnetickém poli
indukce B, vykonava jeho mag. moment Larmorovu precesi s Uhlovou rychlosti w , danou vztahem

w=YyB (1

kde y je tzv. gyromagneticky pomér daného jadra. Suma magnetickych momentl vSech jader
v jednotkovém objemu latky urCuje celkovou magnetizaci M. Vzhledem ktomu, Ze usporadani
jednotlivych jadernych momentl je bez pfitomnosti vnéjSiho magnetického pole nahodné, je celkova
magnetizace v takovém pfipadé nulova. V pfitomnosti konstantniho vnéjSiho magnetického pole je vektor
magnetizace konstantni a ma smér rovnobézny se smérem pole. Energie jednotlivych momentl zavisi na
jejich orientaci vic&i vnéjSimu poli jako

Ez-1B )

Pokud skokové zménime smér vnéjSiho pole, dojde ke zméné magnetizace, pfiCemz pfechod do nové
rovnovazné polohy probiha postupné. Podélna slozka magnetizace M| relaxuje podle vztahu

o
M, = MDOHI‘ el (3)

i

kde T; je spin-mfizkova relaxacni doba. Spolu stim dochazi rovnéz ke zméné energie interakci
spinového systému s dalSimi stupni volnosti (obecné nazyvanymi mfizkou).

PFicna slozka magnetizace je v rovnovazné poloze nulova, nebot Uhlové rychlosti precese jednotlivych
momentu se navzajem nepatrné liSi (zejména dusledkem lokalnich nehomogenit magnetického pole), coz
ma za nasledek obecné nahodnou orientaci rotujicich pfiénych slozek jednotlivych moment(. Pfi skokové
zméné& smeéru vnéjSiho magnetického pole se objevi pficna magnetizace Mv,, ktera relaxuje k nulové
rovnovazné hodnoté jako

t

M. =M,e" (4)

kde T, je tzv spin-spinova relaxaéni doba. Pfi zméné pfi¢né slozky interaguji jednotlivé momenty mezi
sebou a nedochazi ke zméné energie spinového systému, nebot ta zavisi pouze na podélné slozce
magnetizace.

Pro studovani jevu NMR se ke stacionarnimu magnetickému poli pfidava harmonické pole Bj, které je
fadové slabsi nez B,. V pfipadé, Ze frekvence tohoto pole je blizka frekvenci Larmorovy precese mag.
momentU, dochazi k rezonanci — v korotujici soufadné soustavé se magnetické momenty zaénou otacet
s uhlovou rychlosti

W, = yB, (5)

coz vede k rotaci vektoru magnetizace. Tento jev je dobfe méfitelny pomoci zmén indukéniho toku, které
jsou rotaci magnetizace zpusobeny.

Pulzni metoda NMR spociva ve vysilani kratkych radiofrekvenénich pulsi a o vhodné délce, které
zpusobuiji otoCeni vektord magnetickych momenta (a tedy i magnetizace) o definovany uhel

P =0y, ®)

V pFipadé otoCeni vektoru magnetizace o /2 bude pfi¢na sloZzka magnetizace maximalni, stejné jako
méfena odezva, zatimco pfi otoCeni o 1 bude tato slozka opét nulova a nebudeme pozorovat zadnou
odezvu. Velikost (amplituda) pfi¢né sloZky magnetizace zavisi na délce pulzu jako

A= A0|sin(wlta t ¢0)| (6)

PFi€emz Clen ¢, zohledriuje tvar excitacniho signalu, ktery neni pfesné pravouhly.



Nehomogenita vnéjSiho magnetického pole zpusobuje rozptyl hodnot Uhlovych rychlosti precese
jednotlivych moment. Po skonceni pulzu a proto dohazi k rozfazovani rotujicich pficnych slozek
magnetickych momentl a k zaniku pficné magnetizace. Tento proces je rychlejSi nez spin-spinova
relaxace a proto je nutné jej pro studium relaxace eliminovat. To se provadi pomoci sekundarniho pulzu b
o takové délce, ktera zplsobi sklopeni vektord magnetickych momenta o 1. Vlivem tohoto sklopeni dojde
k opétovnému zfazovani pficnych slozek momentd, a to po ¢ase t.», ktery je rovny ¢asu odstupu pulsl a a
b. Toto zfazovani je pozorovatelné jako tzv. spinové echo, jehoz amplituda jiz relaxuje dle vztahu (4) jako

2ty

A= Aje " (7)

Vysledky méreni

Nastaveni optimalnich excitaCnich podminek ve vzorku spocivalo v nalezeni takového mista, kde je
vnéjSi magnetické pole co mozna nejhomogennéjsi a relaxace pfi¢né slozky nejpomalejsi. Posouval jsem
tedy vzorek mezi nastavci permanentniho magnetu pouzivaného v experimentu tak, aby byla pozorovana
odezva co nejdelSi. Dale bylo nutné nalézt optimalni frekvenci excitaéniho pulzu tak, aby dochazelo
k rezonanci. V takovém pfipadé plati w = w, a tuto frekvenci Ize spocitat jako

f= 2y_nB = 18,306 MHz (8)

kde y/2m = 42,512990MHz a B = 0,4306T. Nastavil jsem takto vypocitanou frekvenci jako frekvenci
excitaéniho pulzu a pomoci fourierovy transformace odezvy provadéné méficim programem jsem ji
doladil na f, = 18,303MHz tak, aby dochazelo k maximalni rezonanci. Fourierova transformace odezvy na
vypocitanou a nasledné doladénou frekvenci (zvyraznénd) je znazornéna na obrazku 1.4.

Délku excitaniho pulzu jsem nastavil na 10us, kdy byla amplituda odezvy nejvétSi. Excitacni pulz byl
indikovan na monitoru a je znazornén na obrazku 1.2. Poté jsem hledal optimalni trigovaci dobu
Twg-Amplituda odezvy je nejvétsi, pokud je spinovy systém pfed vyslanim pulzu plné relaxovany, na druhé
strané ponechat systém zcela relaxovat mezi jednotlivymi pulzy by bylo ¢asové velmi naro¢né. Proto jsem
zvolil takovou fritovaci dobu, kdy se jiz amplituda odezvy pfilis neliSila od maximalni a ¢asové naroky na
méreni nebyly pfili§ velké. Zavislost maxima amplitudy odezvy na trigovaci dobé je shrnuta v tabulce 1 a
znazornéna v grafu 1. Signal je uveden v relativnich jednotkach.

Tabulka 1: Zavislost maxima amplitudy odezvy na trigovaci dobé

Twg/s 0,01 0,02 0,04 0,08 0,16 0,32 0,64 1,00
signal A 1,578 2,723 4,498 6,304 7,545 7,983 8,089 7,936

Graf 1: Zavislost maxima amplitudy odezvy na trigovaci dobé

3 + - max. amplituda
odezvy

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Ttrig Is



Je zfejmé, Ze nejvétSi amplituda odezvy se s dostateCnou pfesnosti blizi maximu jiz pfi trigovaci dobé
kolem 0,3s, kterou jsem tedy zvolil jako vhodnou pro dal$i méfeni. Rovnéz je patrna dobra shoda s teorii
predpovézenou exponencialni zavislosti amplitudy odezvy na Tug. Také jsem zméfil amplitudu Sumu (tj.
bez vyslani excitatniho pulsu), coz mi potvrdilo, ze pfi zvoleném Ty je s ohledem na Sum systém
dostateCné relaxovany. Hodnoty Sumu jsou uvedeny v tabulce 2. Méfena hodnota signalu je znazornéna
na obrazku 1.1, ze kterého je rovnéz patrné, Ze v €asech kolem 0,3s po vyslani pulsu jiz signal poklesl na
uroven Sumu.

Tabulka 2: Amplituda Sumu pfi trigovaci dobé 0,3s

méreni C.

1

signal

0,383

0,148

0,333

Pomérné velky rozptyl hodnot bude dale jesté diskutovan. Chybu méfeni amplitudy odezvy jsem stanovil
praveé jako zméfenou amplitudu Sumu.

Dale jsem méfil zavislost maximalni amplitudy odezvy na délce excitatniho pulzu. Vysledky tohoto
mé&feni jsou shrnuty v tabulce 3 a znazornény v grafu 2.

Tabulka 3: Zavislost maxima amplitudy odezvy na délce excitacniho pulzu

ta/ys | signdlA | t./pus | signal A
2 1,44 28 3,61
4 3,16 30 0,85
6 5,08 32 4,80
8 6,56 34 6,87
10 7,34 36 7,00
12 6,84 38 5,28
14 4,32 40 1,93
16 1,44 42 3,49
18 2,40 44 6,34
20 5,62 46 7,85
22 8,06 48 7,59
24 8,22 50 5,25
26 6,13 52 2,60

Graf 2: Zavislost maxima amplitudy odezvy na déice excitaéniho pulzu
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Pro jednoduchost zpracovani pomoci programu Excel jsem vztah (6) pfepsal jako
. A
arcsmA— w0, 9)
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Ze kterého jsem nasledné urcil frekvenci w; = (0,256+0,004) MHz pomoci linearni regrese. Datové body
odpovidajici délce pulzu 2 a 4us jsem ze zpracovani vyloucil, nebot odezvy na velmi kratké pulsy se
nefidi vztahem (6), ale ukazuji ,nabéh“ odezvy, zpisobeny tvarem pulzu (ktery neni pravouhly jak v teorii
predpokladame). Pravé pro kratké pulsy (a tedy mala otoceni magnetickych momentt) je nedokonaly tvar
pulsu vyznamny. Hodnoty pfepocitané podle vztahu (9), které jsem zpracovaval regresi jsem znazornil
v grafu 3.



Graf 3: Modifikovana zavislost maxima amplitudy odezvy na délce excitacniho pulzu
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Dale jsem zkoumal dvouimpulzové spinové echo. Nejprve jsem vyslal primarni excitacni /2 — puls a a po
Case ., sekundarni 1T puls b. Spinové echo mélo maximum vZdy po Case 2t,, jak je patrné z obrazku 2.1.
Ménil jsem odstupy f., a méfil, jak se méni maximalni amplituda echa. Vysledky jsou shrnuty v tabulce 4 a

znazornény v grafu 4.

Tabulka 4: Zavislost maxima amplitudy spinového echa na odstupu pulst
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Graf 4: Zavislost maxima amplitudy spinového echa na odstupu pulsu
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Podle vztahu (7) jsem pomoci exponencialni regrese urcil relaxaéni dobu T, = (3,0%0,2)s. Poslednim
Ukolem, ktery jsem provadél bylo studium koherentni sumace. Mé&Fil jsem spinové echo podobné jako

v Ukolu 3) s tim, Ze jsme volil takovy odstup pulsu, kdy byl signal srovnatelny se Sumem.



Ménil jsem pocet stfedovani a zkoumal, jak se chova pomér signal/Sum. Vystupem méficiho programu
bylo fourierovsky transformovana odezva - spektrum spinového echa s nulou odpovidajici frekvenci f. Pro
lepSi méfitko jsem ¢ast naméfenych frekvenci do grafu nevynasel. Stfedni hodnotu Sumu jsem do grafu
vynesl jako pferuSovanou €aru s barvou odpovidajici pfisluSnému spektru, pfi¢emz tuto hodnotu jsem
pocital z oblasti dat mimo peak (Af < -5kHz a Af > 20kHz).

Graf 4: Spektrum spinového echa- zavislost odstupu signal / Sum na pocétu stiedovani
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Z grafu je velmi dobfe patrné, jak se vzrlstajicim poctem stfedovani klesa nahodny Sum a vystupuje
puvodné Spatné patrny signal. PFi vétSim poctu méfeni by bylo mozné zkonstruovat relevantni zavislost
stfedni hodnoty Sumu na poctu stfedovani a ovéfit tak souvislost plynouci z teorie nahodnych chyb, ktera
udava stfedni hodnotu odchylky nepfimo umérnou poctu méreni (v naSem pfipadé stfedovani).

Diskuze

Nejprve je nutné poznamenat, Ze béhem méfeni se aparatura nechovala zcela standardné — obcas
dochazelo bez zjevnych pfi€in k silnému zakolisani signalu a nékdy se zménila 8kala zobrazeni na
monitoru, coz na prvni pohled nebylo mozné odliSit od zakolisani &i vypadku signalu. Vzhledem k tomu,
Z2e ke kolisani signalu dochazelo zejména na zaclatku méfeni, je mozné (a podle mého nazoru i
pravdépodobné), ze byla do jisté miry ovlivnéna presnost méfeni zavislosti odezvy na trigovaci dobé.
Nasvédcuji tomu i naméfené maximalni hodnoty Sumu (tab. 2, pro 10 stfedovani, zhruba 0,2), které
vysoko prekracuji stfedni hodnotu Sumu zjiSt€énou na zavér experimentu (viz. graf 4, stfeni hodnota Sumu
pro 10 stfedovani je zhruba 0,04). Je proto mozné, zZe jsem v dlsledku toho systematicky nadhodnotil
chybu urceni signalu pfi dalSich méfenich (a tedy i chybu veSkerych vysledku). V prdbéhu experimentu
jsem se vSak snazil na tyto jevy davat pozor a méfeni, ktera by byla takto hrubé ovlivnéna jsem nebral
v Uvahu a rovnou je zopakoval. Pfi zpracovani vysledkl jsem pak jiz zadnou zjevné hrubou chybu
neobjevil.

Realizace nékterych ukolll byla do znaéné miry subjektivni — napf. nalezeni oblasti dobré homogenity
magnetického pole v ¢ast 1), kdy se maximalni odezva hledala pohledem na grafické znazornéni signalu
na monitoru.

Zméfené a spoditané zavislosti - exponencialni zavislost amplitudy odezvy na trigovacim €ase pfi spin-
mFiZkové relaxaci, periodicka zavislost amplitudy odezvy na délce excitacniho pulzu i exponencialni
zavislost amplitudy signélu spinového echa pfi spin-spinové relaxaci relativné dobfe odpovidaji
teoretickym predpokladiim. Samotné spinové echo bylo velmi dobfe pozorovatelné, jak je ziejmé
z obrazku.



Zavér
Nastavil jsem optimalni excitacni podminky pro méfeni signalu FID 'H ve vzorku pryze. Zméfil jsem
amplitudu signalu v zavislosti na trigovaci dobé Ty (viz. tabulka 1 a graf 1). Dale jsem zméfil zavislost
max. amplitudy signalu v zavislosti na délce excitaéniho pulzu (tabulka 3 a grafy 2 a 3). Z namérenych
hodnot jsem spocital amplitudu indukce radiofrekvenéniho pole B = (9,6£0,2).10™T.
Pozorovanim dvouimpulzového spinového echa jsem se pfesvédcil o platnosti teoretickych predpokladi
tykajicich se efektu opétovného zfazovani pfi€nych slozek magnetickych momentd a zméfil jsem
zavislost signalu echa v zavislosti na odstupu pulz(l (tabulka 4 a graf 4). Z téchto vysledkl jsem spocital
spin-spinovou relaxaéni dobu T, = (3,0+0,2)s.
Zkoumal jsem proces koherentni sumace, zavislost stfedni hodnoty amplitudy Sumu a chovani poméru
signal/Sum pro rlizny pocet stfedovani (viz graf 5). Proved| jsem diskuzi vysledk( a moznych zdroju chyb
provazejicich méfeni.
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