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Cwiczenie: B9

Tytul ¢wiczenia: Magnetyczny rezonans jagdrowy (NMR)

l. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczanie jgdrowego moment magnetyczny fluoru i czasu relaksacji spin-spin. Student
zdobywa wiedze z zakresu rezonansu jagdrowego wodoru i fluoru oraz zastosowania tej metody do badania
réoznych materiatow.

Il. Zakres ¢wiczenia (zadania do wykonania)

1. Przygotowanie aparatury i wykonanie pomiaréw w postaci wykresu linii rezonansowych wodoru i fluoru.
Wyskalowanie osi poziomej X rejestratora w jednostkach indukcji magnetycznej za pomocg dwdch linii
jadrowego rezonansu magnetycznego wodoru (H2).

3. Woyznaczenie rodzaju ksztattu linii rezonansu jagdrowego: Lorentza lub Gaussa.

Wyznaczenie szerokosci linii rezonansowej, jgdrowego momentu magnetycznego fluoru i czasu relaksacji spin-
spin fluoru (F19) w prébce teflonu.

I11. Zagadnienia do kolokwium

1.Jadro atomu w polu magnetycznym. Warunek jagdrowego rezonansu magnetycznego [1,2,3,4].
Réwnania Blocha i czasy relaksacji podtuznej (spin - sie¢) i poprzecznej (spin - spin) [1,2,4,5,6].
Przesuniecie Knighta [2,7] i przesuniecie chemiczne [4,5,7].

Metody obserwacji jagdrowego rezonansu magnetycznego [2,5,6,8].

Zasada dziatania uktadu pomiarowego:

Generator wysokiej czestosci z detektorem, sondg pomiarowg i zasilaczem, elektromagnes z zasilaczem
i blokiem sterowania , nanowoltomierz homodynowy (lock-in), czestosciomierz, generator akustyczny

ukhwnN e

IV. Opis urzadzen i przyrzadéw uzywanych w eksperymencie

Wyposazenie stanowiska pomiarowego

Stanowisko pomiarowe do badania jgdrowego rezonansu magnetycznego sktada sie z nastepujacych urzadzen:

1. Generator wysokiej czestosci z detektorem i wzmacniaczem sygnatu NMR o zakresie zmiany czestosci 5 + 27
MHz [Mazurek(1978)]

2. Sonda NMR z cewkami modulacyjnymi i probka teflonowa. Prébka jest w postaci teflonowego walca [polimer
politetrafluoroetylenu (- CF, CF; -)« ], ktéry zawiera fluor (F*°). Wydrazenie walca wypetnione jest roztworem
wody (H,0) i FeCls. W ten sposdb mozliwe jest jednoczesne obserwowanie jgdrowego rezonansu fluoru (F*°)
oraz wodoru (H?)

Zasilacz generatora w.cz. z detektorem i wzmacniaczem sygnatu NMR (+15V, -15 V) [Mazurek(1978)]
Elektromagnes ER-2505 [Instrukcjal (1982)]
Programowane zrédto prgdowe PZP-8005 [Instrukcja2 (1982)]
- Blok mocy - zasilacz elektromagnesu i ukfad tranzystoréw regulujacych
- Blok sterowania
Nanowoltomierz homodynowy 232B [Instrukcja3 (1978)]
Czestosciomierz PFL-30 [Instrukcja4 (1982)]
Generator niskiej czestosci G430 [Instrukcja5 (1976)]
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9. Woltomierz cyfrowy V541 [Instrukcja6 (1976)]
10. Przedwzmacniacz 233.5 (-20 dB) [Instrukcja7]
11. Rejestrator XY KP 6801 [Instrukcja8 (1981)]

Na rys. 1i rys. 2 przedstawiono schematy blokowy uktadu pomiarowego NMR oraz schemat szegélowy uktadu
z zaznaczeniem poszczegdlnych urzadzen.

elektromagnes ER-2505

probka
] cewki
el modulacyjne
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Rys. 1 Schemat blokowy uktadu pomiarowego NMR do wyznaczania jagdrowego momentu magnetycznego fluoru,
szerokosci linii rezonansu jadrowego i czasu relaksacji spin-spin.
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Rys. 2 Schemat szczegétowy zestawu pomiarowego NMR.

Sonda NMR oraz generator wysokiej czestosci z detektorem i wzmacniaczem sygnatu NMR

5 10

Rys. 3 Fotografia sondy NMR oraz obudowy generatora wysokiej czestosci z detektorem i wzmacniaczem sygnatu.

3
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Oznaczenia: 1- sonda NMR z prdbka teflonowga wypetniong wodg, ktéra jest umieszczona w cewce wysokiej
czestosci miedzy cewkami modulacyjnymi, 2- uchwyt blokujgcy sonde miedzy nabiegunnikami elektromagnesu, 3-
przyciski (oznaczone 1, 2, 3) zmieniajgce skokowo czestos¢ o duze wartosci, 4- przyciski (oznaczone df;, df,, df3)
zmieniajgce skokowo czestos¢ o mate wartosci, 5- pokretto do ciggtej zmiany czestosci (zgrubne), 6- pokretto do
ciggtej zmiany czestosci (doktadne), 7- gniazdo BNC do podtgczenia czesto$ciomierza PFL-30, 8- gniazdo BNC do
podtgczenia wyjscia sygnatu NMR, 9- kabel od zasilacza generatora wysokiej czestosci, 10- aluminiowa obudowa,
w ktdrej umieszczony jest generator w. cz. z detektorem i wzmacniaczem sygnatu NMR.

Zasilacz sondy NMR oraz generatora wysokiej czestosci z detektorem i wzmacniaczem sygnatu NMR
T 3 4

b)

Rys. 4 Fotografia zasilacza generatora w.cz. (+15 V, -15 V). a) Oznaczenia od frontu: 1- wigcznik sieciowy zasilacza
generatora, 2- czerwona dioda swiecgca podczas pracy zasilacza. b) Oznaczenia od strony tylnej: 3- zasilanie sondy
NMR oraz generatora w. cz. z detektorem i wzmacniaczem, 4- gniazdo BNC generatora niskiej czestosci G430, 5-
zasilajgcy przewdd sieciowy, 6- uziemienie, 7- bezpiecznik.

Zasilacz elektromagnesu ER-2505 (blok mocy Programowanego Zrédta Pradowego PZP-8005)

Zasilacz elektromagnesu wraz z uktadem tranzystoréw regulujgcych stanowi blok mocy, natomiast uktad
przemiatania, Zrédto napiecia odniesienia i wzmacniacz wchodzg w sktad bloku sterowania. Blok mocy i blok
sterowania wchodza w sktad Programowanego Zrédta Pradowego PZP 8005, ktdre moze dostarczy¢ do
elektromagnesu ER-2505 i opornika wzorcowego stabilnego pradu o zadanej szybko$ci przemiatania oraz
mozliwosci szybkiego powrotu do ustalonej wartosci poczagtkowej. Napiecie na oporniku wzorcowym jest
proporcjonalne do pradu ptyngcego przez elektromagnes, a tym samym do indukcji magnetycznej w szczelinie
elektromagnesu (Tabela 1).

Uwaga. Podczas pracy PZP-8005 nie wolno przerywaé obwodu prgdowego zasilajgcego elektromagnes. Brak wody
lub jej maty przeptyw przez blok mocy powoduje zadziatanie zabezpieczenia temperaturowego, powodujac
catkowite wytaczenie PZP-8005. Ponowne jego wtgczenie musi byé poprzedzone przekreceniem potencjometréw
do zera w bloku sterowania.

Rys. 5 Fotografia zasilacza elektromagnesu ER-
2505. 1- lampki sg wskaznikami wtgczenia napiecia
na poszczegdlnych fazach ,,R”, ,S” i, T” zasilania
tréjfazowego (3 x 380 V).
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Blok sterowania Programowanego Zrédta Pragdowego PZP-8005

Przed witgczeniem bloku mocy i sterowania Programowanego Zrédta Pragdowego PZP-8005 nalezy wigczy¢
chtodzenie wodne bloku mocy i sprawdzi¢ czy pokretta ,,magnet current”: ,coarse” i ,fine” sg skrecone w lewo do
oporu. Po podtagczeniu wtyku tréjfazowego w bloku mocy do sieci, nalezy wtgczy¢ PZP-8005 czerwonym
przyciskiem ,on” w bloku sterowania, zapala sie wtedy czerwona lampka umieszczona powyzej. Regulacja pradu
odbywa sie za pomocg potencjometrow ,magnet current” : ,,coarse”, ,fine”, warto$é¢ nastawionego pradu
wskazuje amperomierz 4 (Rys 6a). Wytgczenie PZP-8005 polega na sprowadzeniu pragdu do zera za pomocg
potencjometréw ,magnet current”: ,,coarse”, ,fine” i wytgczeniu przyciskiem , off” w bloku sterowania. (gasnie
wtedy czerwona lampka 3 na Rys6a).

W celu realizacji przemiatania pradu (indukcji) nalezy wybraé czas przemiatania za pomocg przetacznika 12
,duration [minutes]” i ustawi¢ odpowiednig wartos¢ zakresu prgdu przemiatania przetgcznikiem 13 ,,amplitude
[Amps]” (Rys. 6a). Po nastawieniu wartosci poczatkowej natezenia pradu potencjometrami ,,magnet current”:
,coarse”, ,fine” nalezy na krétka chwile nacisngé przycisk 5 ,start” (Rys. 6a). Wartos¢ natezenia pradu zmniejsza
sie od wartosci zadanej na poczatku do wartosci minimalnej ustawionej przez wybranie zakresu przetgcznikiem
»amplitude [Amps]”. Po osiggnieciu wartosci minimalnej, wycisniecie przycisku ,start” spowoduje, ze natezenia
pradu zacznie powoli zwiekszac sie, az do wartosci poczgtkowej lub wcisniecie przycisku ,return” spowoduje
szybki powrdt natezenia pradu do poczagtkowego ustawienia. Swiecenie sie lampki czerwonej lub zielonej
oznaczonej strzatka ,,w dét” (9) lub ,,w goére” (10), odpowiednio, sygnalizuje zmniejszanie sie lub zwiekszanie sie
wartosci natezenia pradu. Procent zaawansowania przemiatania wskazuje wskaznik 11 (Rys. 6a).

4 9 11 10 12 13
a) 1 ] | |

16 14

Rys. 6 Fotografia bloku sterowania. a) Oznaczenia od frontu: 1- czerwony przycisk wtaczajgcy blok mocy i
sterowania (PZP-8005), 2- biaty przycisk wytgczajgcy blok mocy i sterowania (PZP-8005), 3- czerwona lampka,
ktorej Swiecenie wskazuje na wigczony uktad PZP-8005, 4- miernik nastawionego pradu, 5- ,start” przemiatania
pradu (indukcji magnetycznej w elektromagnesie), 6- ,return” szybki powrét do wartosci prgdu poczatkowego, 7-
zgrubna (coarse) i 8- precyzyjna (fine) regulacja nastawionego pradu, 9- czerwona lampka wskazujgca na
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zmniejszanie sie wartosci pradu, 10- zielona lampka wskazujgca na zwiekszanie sie wartosci pradu,

11- wskaznik 0 — 100% okresla procentowg wartosc¢ zakresu (amplitudy) pragdu przemiatania w elektromagnesie,
12- przetacznik , duration [minutes]” do wyboru czasu przemiatania (,,SWEEP”), 13- przetagcznik ,amplitude
[Amps]” do wyboru wartosci zakresu przemiatania. b) Oznaczenia od strony tylnej: 14- gniazdo PZP-2 ,power” z
przewodem do potgczenia zasilacza elektromagnesu, 15- gniazdo PZP-1 ,control” ” z przewodem do potaczenia
zasilacza elektromagnesu, 16- gniazdo BNC ,precise current” - ,,U(mV)” do odczytu napiecia proporcjonalnego do
pradu ptyngcego przez elektromagnes (indukcji Tabela 1), 17- bezpiecznik.

Elektromagnes laboratoryjny ER-2505 |

e |

Elektromagnes jest przeznaczony do wytwarzania
statego, jednorodnego pola magnetycznego w
szczelinie elektromagnesu o szerokosci 65 mm. Blok
mocy PZP-8005 i elektromagnes sg podtgczone
szeregowo do obiegu wody chtodzacej.

Rys. 7 Fotografia elektromagnesu ER-2505.
Oznaczenia: 1- weze chtodzenia wodnego, 2-
przewody od zasilacza elektromagnesu, 3- sonda
NMR i generator wysokiej czestosci (patrz Rys. 3).

Nanowoltomierz homodynowy 232B

Nanowoltomierz homodynowy 232B stuzy do pomiaru bardzo matych napie¢ przemiennych w zakresie
czestotliwosci 1,5 Hz + 150 kHz. Dziata na zasadzie detekcji fazoczutej i wymaga doprowadzenia sygnatu
odniesienia o czestotliwosci takiej samej jak sygnat mierzony.

Przed wiaczeniem nanowoltomierza nalezy ustawié wtasciwa statg czasu przetacznikiem 9 , TIME CONSTANT” oraz
zakres czestotliwosci pasma filtra za pomocg przetgcznikéw 15 i 16 filtru pasmowego ,,BAND PASS FILTER” (Rys.
8). Nastepnie nalezy wtgczy¢ zasilanie sieci czerwonym przyciskiem 1 ( powinna zapali¢ sie czerwona lampka 2) i
zmierzy¢ sygnat odniesienia na mierniku po wcidnieciu przycisku 22 ,REF. VOLT.” Przyrzad powinien pozostac
wigczony przez co najmniej 15 min. Nastepnym etapem jest wyzerowanie nanowoltomierza potencjometrem 8 z
wcisnietym przedtem przyciskiem 19 ,,DC. ZERO".

Pomiary sygnatu badanego nalezy prowadzi¢ z wcisnietym przyciskiem 20 ,RECOV. SIGNAL”, po wybraniu
przetgcznikiem 14 ,SENSITIVITY” odpowiedniego zakresu pomiarowego (czutosci). Nastepng czynnoscig jest
ustawienie przyciskami 11 odpowiedniego przesuniecia fazowego (0° lub 180°) i jego dalsza regulacja
potencjometrem 10 ,,PHASE SHIFT CONTINUOUS”, tak aby ustawi¢ maksymalne wychylenie wskazéwki miernika
6.
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Prowadzgc pomiar po wcisnieciu przycisku 23 ,, TOTAL SIGNAL” nalezy réwniez sprawdzi¢ jego prawidtowos¢, to
jest, czy catkowity sygnat z szumami i zaktéceniami nie przekracza czerwonej kreski oznaczonej ,,overload” na skali
miernika.

6 15 16 14 18

24 23 22 21 20 19 8 7 9 10 12 13

Rys. 8 Fotografia nanowoltomierza homodynowego 232B. Oznaczenia: 1- przycisk wtgczania i wyfaczania zasilania
przyrzadu, 2- czerwona lampka, ktdrej Swiecenie sygnalizuje wtgczenie zasilania, 3- zacisk do podfaczenia
dodatniego zacisku wejscia rejestratora, 4- zacisk do podtgczenia ujemnego zacisku wejscia rejestratora, 5- zacisk
do podtgczenia uziemienia lub masy rejestratora, 6- miernik wyskalowany w V, dB i kacie przesuniecia fazowego
@, do pomiaru tych wielkosci wybieranych przetgcznikami oznaczonymi ,,METER SELECTOR”, 7- potencjometr
,,CALIBRATION” stuzy do kalibracji toru sygnatowego, 8- potencjometr ,,DC. ZERO” stuzy do zerowania
wzmochnienia statoprgdowego, po wcisnieciu przycisku 19 oznaczonego ,,DC. ZERO”, 9- przetgcznik ,, TIME
CONSTANT”, stuzy do zmiany statej czasu wzmocnienia statoprgdowego w zakresie 1 ms do 100 s, 10-
potencjometr ,,PHASE SHIFT CONTINUOUS” do przesuwania fazy sygnatu odniesienia w sposob ciggty (wcisniecie
przycisku 21 ,PHASE SHIFT” pozwala zmierzy¢ faze sygnatu odniesienia na mierniku 6), 11- dwa przyciski do
wybrania podzakresu pomiaru fazy (0° lub 180°), 12- dwa przyciski ,,SENSITIVITY” do ustawienia czutosci uktadu
odniesienia w zakresie 0,03 — 3,0 oraz 3 - 300 V, 13- gniazdo wejsciowe sygnatu odniesienia ,REFERENCE”, 14-
przetgcznik ,,SENSITIVITY” do ustawienia wtasciwego zakresu pomiarowego, 15- przetgcznik do ustawienia dolnej
czestosci filtru pasmowego w zakresie 1,5 Hz — 50 kHz, 16- - przetgcznik do ustawienia gérnej czestosci filtru
pasmowego w zakresie 5 Hz — 150 kHz, 17- gniazdo wejsciowe sygnatu mierzonego ,SIGNAL”, 18- gniazdo
zasilania przedwzmacniacza ,,PREAMPLIFIER POWER SUPPLY”, 19- przycisk jest wciskany do regulacji ,,DC. ZERO”
potencjometrem 8, 20- przycisk ,RECOV. SIGNAL” jest wciskany aby zmierzy¢ sygnat wejsciowy, 21 — przycisk
,,PHASE SHIFT” jest wciskany aby zmierzy¢ faze sygnatu odniesienia, 22- przycisk ,REF. VOLT” jest wciskany aby
zmierzy¢ wielkos$¢ sygnatu odniesienia, 23- przycisk ,, TOTAL SIGNAL” jest wciskany aby sprawdzi¢ czy szumy i
sygnat nie przesterowuja uktadu pomiarowego, 24- przycisk ,, METER IND. x0,1” jest wciskany aby
dziesieciokrotnie uczuli¢ pomiar, oprécz pomiaru fazy.
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Przedwzmacniacz 233-5

Przedwzmacniacz jest umieszczony w torze sygnatu NMR i stuzy do wspotpracy z nanowoltomierzem
homodynowym typ 232B, z ktdrego jest zasilany.

preamplifier type 233-5

sensitivity multiplier

-20dB

e o e

J
made in Poland

Rys. 9 Fotografia przedwzmacniacza 233-5: 1- wejscie, 2- wyjscie.
Czestosciomierz automatyczny PFL-30

Czestosciomierz automatyczny PFL-30 jest przyrzgdem przeznaczonym do cyfrowego pomiaru wartosci
czestotliwosci sinusoidalnego napiecia zmiennego. Pomiar czestotliwosci mozna prowadzi¢ w trybie
automatycznym z wcisnietym przyciskiem ,,AUTO” i wycisnietym przyciskiem 4 ,,CHECK/MEASURE” (Rys. 10).

7

» B AUTOMATIC FREQUENCY| COUNTER type PFL-3C

1 2 3 4 5

Rys. 10 Fotografia czestoSciomierza automatycznego PFL-30. Oznaczenia: 1- wigcznik sieciowy (wtgczony po
wcisnieciu przycisku), 2- przyciski przetgczania do wyboru czasu przetgczania bramki w zakresie 1 ms — 100 s przy
pomiarze czestotliwosci (przycisk 4 wycisniety) lub wyboru czestotliwosci wzorcowej w zakresie 10 Hz — 10 MHz
przy testowaniu przyrzadu (przycisk 4 wcisniety), 3- przetacznik ,AUTO” wcisniety — automatyczny wybor zakresu
pomiarowego, lub wycisniety (po wcisnieciu dowolnego przycisku z zakresu 2) — reczny wybér zakresu
pomiarowego, 4- przetgcznik funkcyjny ,CHECK/MEASURE” do wyboru pomiaru czestotliwosci napiecia (w trybie
L»AUTO” lub recznym) lub kontroli czestotliwosci wzorcowej podczas testu przyrzadu (tylko w trybie recznym), 5-
gniazdo BNC wejscia sygnatu zmiennego, 6- swiecenie wskaznika oznacza otwarcie bramki, 7- wyswietlacz wyniku
pomiaru lub testu kontrolnego, 8- swiecenie wskaznika obok kHz lub Hz wskazuje na jednostke wyswietlanego
wyniku.
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Generator niskiej czestosci G430

Generator niskiej czestosci G430 jest zrodtem sygnatu sinusoidalnego i prostokatnego zakresie czestotliwosci od 1
Hz do 1 MHz. 10 9 8 7

|
| | |

3 4 5
Rys. 11 Fotografia generatora niskiej czestosci G430. Oznaczenia: 1- przycisk ,, power” do wtgczania napiecia
zasilania, 2- czerwona lampka sygnalizujgca witaczenie do sieci zasilajacej, 3- zacisk aktywny sygnatu wyjsciowego,
4- zacisk masy (nieaktywny) sygnatu wyjsciowego, 5- zacisk podtaczony do obudowy generatora, 6- pokretto
regulujgce poziom sygnatu wyjsciowego, 7- przyciski wybierania wspétczynnika ttumienia sygnatu wyjsciowego, 8-
przyciski wybierania rodzaju sygnatu wyjsciowego, 9- pokretto przestrajania czestotliwosci generacji, 10- przyciski
wybierania podzakreséw czestotliwosci.

Woltomierz cyfrowy V541

Woltomierz cyfrowy V541 przeznaczony jest do pomiardow napiec statych i zmiennych w zakresie matych
czestotliwosci. Czas wygrzewania przed pomiarem powinien trwac okoto 15-30 min. Wybér podzakresu
pomiarowego 11 ,,RANGE” dokonuje sie recznie, przed dotgczeniem napiecia pomiarowego nalezy wybraé
podzakres, na ktérym nie zostanie przekroczona maksymalna warto$¢ napiecia dopuszczalnego. Pomiar napiec
statych przeprowadza sie przy wcisnietym przycisku ,DC”, a zmiennych przycisku ,,AC”. Podczas pomiaru przycisk
,ZERO” powinien by¢ wycisniety.

Wocisniecie przycisku ,,FILTER” podczas pomiaru napie¢ zmiennych powoduje zwiekszenie sie czasu ustalania sie
wskazan z 2 sek. na 5 sek. Sterowanie odczytem pomiaru na wskazniku cyfrowym moze by¢ dokonane zdalnie,
recznie przez wcisniecie przycisku ,,START” lub automatycznie przez wcisniecie przycisku ,,AUTO” z zakresu 6
»SAMPLE” (Rys. 12). W przypadku wtgczenia regulacji automatycznej, przyciskiem , FAST/SLOW” mozna wydtuzaé
okres kolejnych odczytéw pomiaru do 2 s.

Zerowanie napiec statych (DC) dokonuje sie przy wcisnietych przyciskach ,,ZERO”, ,,100 mV”, i ,DC” oraz zwartych
zaciskach wejsciowych ,HI”, ,,LO” i ,,GUARD”. Przy pomocy wkretaka nalezy powoli ustawia¢ w odpowiedniej
pozycji potencjometr 5 ,,ZERO DC”, tak aby uzyskac pozycje sSrodkowg miedzy pozycjami odpowiadajgcymi
wskazaniom ,,+0001” i ,-0001".



Pracownia fizyczna ll Instytut Fizyki UMCS

AR ENR DIGITAL VOLTMETER TYPE V541

2 ZERD FAST
0 AUTO SLOW START DC AC FILTER ZERD 00mV 1V 10V 100V 1000V M

RANGE

3 4 5 6 7 8 9 10 11

Rys. 12 Fotografia woltomierza cyfrowego V541. Oznaczenia: 1- przetgcznik sieciowy (MAINS), 2- zacisk wejsciowy
aktywny (HI), 3- zacisk wejsciowy nieaktywny (LO), 4- wewnetrzny ekran przeciwzaktdceniowy GUARD), 5-
potencjometr do zerowania woltomierza dla napiec statych (ZERO DC), 6- przyciski (SAMPLE) do wybierania trybu
rejestracji pomiaru (,,START” — uruchamianie reczne, ,AUTO” — uruchamianie automatyczne, ,FAST/SLOW” — czas
odczytu), 7- przycisk ,,DC” ustawienia na pomiar napiec statych, 8- przycisk ,AC” ustawienia na pomiar napiec
zmiennych, 9- przycisk ,,FILTER” umozliwiajgcy wtgczenie filtra wejsSciowego podwdjne T, 10- przycisk ,ZERO”
uzywany podczas regulacji wskazania zera DC przez woltomierz, 11- przyciski do recznego przetgczania zakresow
pomiarowych (RANGE), 12- wskaznik wyniku pomiaru pieciocyfrowy z dodatkowa szostg cyfrg okreslajgca znak
napiecia statego oraz znak napiecia zmiennego (falista linia).

Rejestrator XY KP 6801

Rejestrator XY jest analogowym przyrzgdem przeznaczonym do rejestracji we wspotrzednych prostokatnych
wolnozmiennych przebiegéw elektrycznych. Przed uruchomieniem rejestratora nalezy natozy¢ pisak, umiesci¢
papier milimetrowy na ptycie i docisng¢ go listwami magnetycznymi.

W celu rejestracji sygnatu nalezy wykonac¢ nastepujgce czynnosci:

- umiescic¢ pisak w uchwycie i unies¢ go,

- ustawié przycisk 6 ,STOP/START”, stuzgcy do uruchamiania podstawy czasu, w pozycji wycisnietej — ,STOP”
(wygodniej jest uzywac przedtuzenia ,,STOP/START” tego przycisku oznaczonego na Rys. 13a nr. 14 lub Rys. 13b),
- ustawic przetacznik 5 ,ZAPIS/ZERO” osi X w pozycji wycisnietej — ,ZAPIS”),

- ustawic przetacznik 11 ,,ZAPIS/ZERO” osi Y w pozycji wcisnietej — ,ZERO”),

- wybraé odpowiedni wspétczynnik rejestracji za pomocg przetgcznika zakreséw 9,

- doprowadzié¢ do zaciskéw wejsciowych 7 osi Y rejestrowany sygnat,

- za pomocg pokretta 10 ustawic¢ poziom zerowy osi Y,

- za pomocg przetacznika 3 wybraé odpowiedni wspétczynnik szybkosci podstawy czasu,

- za pomocg pokretta 4 sprowadzi¢ pisak do lewego skrajnego potozenia w osi X,

- opuscié pisak rejestratora,

- ustawic przetacznik 11 ,,ZAPIS/ZERO” osi Y w pozycji wycisnietej — ,,ZAPIS”),

- uruchomic¢ podstawe czasu rejestratora (wcisng¢ przedtuzenie 14 ,,STOP/START” oznaczone na Rys. 13a
numerem 14 lub przedstawione na Rys. 13b),

- po zakoniczeniu rejestracji podnies¢ pisak, wycisng¢ przedtuzenie 14 ,,STOP/START” przycisku 6 do pozycji
,STOP”, natomiast przetagczniki ,,ZAPIS/ZERO” obu osi wcisngé¢ do pozycji ,,ZERO”.
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Rys. 13a. Fotografia rejestratora XY KP 6801. Oznaczenia - O$ X: 1- zaciski wejsciowe, 2- zacisk uziemienia
rejestratora, 3- przetacznik do zmiany zakreséw wspdtczynnika rejestracji oraz wspdétczynnika szybkosci podstawy
czasu, 4- pokretto do ustawiania poziomu zerowego zapisu, 5- przycisk ,,ZAPIS/ZERO” umozliwiajgcy wybor
poziomu zerowego (w pozycji wcisnietej — ,ZERO”) lub zapisu sygnatu wejsciowego (w pozycji wycisnietej —
,ZAPIS”), 6- przycisk ,STOP/START” stuzacy do uruchamiania (pozycja wcisnieta — ,START”) oraz zatrzymywania
(pozycja wycisnieta — ,,STOP”) podstawy czasu; w pozycji ,,STOP” pisak wraca do punktu zerowego osi X
rejestratora. O$ Y: 7- zaciski wejsciowe stuzgce do przyfaczania sygnatu wejsciowego, 8- zacisk uziemiajgcy, 9-
przetgcznik do zmiany zakreséw wspétczynnika rejestracji, 10- pokretto do ustawiania poziomu zerowego zapisu,
11- przycisk ,,ZAPIS/ZERO” umozliwiajgcy wybdr poziomu zerowego lub zapisu, 12- czerwony przycisk wtaczajacy
przyrzad do sieci, 13- czerwona lampka, ktdrej Swiecenie wskazuje na wigczenie rejestratora do sieci, 14-
przedtuzenie przetgcznika 6 umozliwiajgce wygodne jednoczesne uruchomienie podstawy czasu i przemiatania
pradu w bloku sterowania PZP-8005 (przycisk ,start” na Rys. 6 ), 15- pisak, 16- listwy magnetyczne.

Rys 13b. Fotografia przetgcznika 14 stanowigcego przedtuzenie przycisku oznaczonego numerem 6.
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V. Wykonanie ¢wiczenia
(sposdb postepowania, schematy blokowe, uwagi dotyczace obstugi aparatury i BHP)

Zestawienie i wigczenie aparatury pomiarowe;j

1.

6.

Nastepne czynnosci nalezy wykonac tylko w obecnosci prowadzacego ¢wiczenia, po sprawdzeniu
poprawnosci potaczen.

Przed przystgpieniem do wykonania éwiczenia nalezy potgczy¢ aparature wedtug schematu blokowego i
schematow szczegdtowych. Nastepnie odkreci¢ kran w celu wigczenia obiegu wodnego chtodzenia
elektromagnesu i zasilacza elektromagnesu.

Wiaczy¢ zasilanie listwy zasilajacej nanowoltomierz homodynowy, woltomierz cyfrowy, czestosciomierz,
generator niskiej czestosci, rejestrator XY, zasilacz generatora wysokiej czestosci z detektorem NMR i sondg
pomiarows, oraz tablice zasilania bloku mocy i sterowania elektromagnesu (programowanego Zzrddta
pragdowego PZP-8005).

Wiaczy¢ zasilanie elektromagnesu w bloku sterowania zasilacza elektromagnesu (patrz [Instrukcja2 (1982)]).
Przed wiaczeniem zasilania elektromagnesu nalezy pokretta regulujace prad w elektromagnesie ustawi¢ w
lewym skrajnym potozeniu (/ = 0).

Wiaczy¢ kolejno zasilanie: nanowoltomierza homodynowego, woltomierza cyfrowego, czestosciomierza,
generatora niskiej czestosci, zasilacza generatora wysokiej czestosci z detektorem NMR i sondg pomiarowa
oraz rejestratora XY. Przed wigczeniem nanowoltomierza nalezy ustawi¢ wzmocnienie (sensitivity
amplitude) = 30 mV, i wcisng¢ przycisk "D.C. zero". ROwniez podczas regulacji czestosci nalezy wcisng¢
przycisk ,,D.C. zero” nanowoltomierza, aby nie uszkodzi¢ nanowoltomierza i rejestratora.

Nastepnie nalezy odczekac¢ okoto 30 min. w celu ustabilizowania sie warunkdéw pracy aparatury.

Ustawianie parametrow pracy i testowanie aparatury pomiarowe;j

1.

Nanowoltomierz homodynowy - wzmocnienie (sensitivity amplitude) = 3 mV, stata czasowa (time constant)
=1 s, przesuniecie fazowe (phase shift) - zgodnie z punktem 4.3.9 instrukcji obstugi [Instrukcja3 (1978)] lub
Tabela 2, zakres filtru czestosci (band pass filter) = 150 + 500 Hz, pomiar przeprowadza sie przy wcisnietym
przycisku ,,Recov. Signal”.
Blok sterowania zasilacza elektromagnesu - zmiana indukcji magnetycznej: przemiatanie (sweep) -
»duration” =30 min i ,amplitude” = 2 A. Do przemiatania recznego stuzg pokretta ,,magnet current”: ,,coarse”
i ,fine”, natomiast do przemiatania automatycznego przyciski ,,start” - uruchomienie i zatrzymanie
przemiatania oraz ,return” - powrdt do poczgtkowej indukcji magnetyczne;j.
Generator niskiej czestosci - czestos¢ modulacji sygnatu sinusoidalnego (v~ ) = 250 Hz, amplituda sygnatu
= 4,5V (Czesc I. Rezonans fluoru) i 0,45 V (Czes¢ Il. Rezonans wodoru).
Rejestrator XY - czas przemiatania X = 10 s/cm, wzmocnienie Y = 0,5 V/cm lub 0,2 V/cm (Cze$é I. Rezonans
fluoru) i 1 V/cm (Cze$é Il. Rezonans wodoru).
Generator wysokiej czestosci - przyciski dfy, df>, df; w potozeniu wycisniete, potozenia przyciskéw 1, 2, 3
takie, aby uzyska¢ wtasciwg czestoscé.
Czestosciomierz automatyczny PFL-30 — przycisk ,,AUTO” wcisniety oraz przycisk ,,CHECK/MEASURE”
wycisniety.
Wymagania dotyczgce kolokwium praktycznego sprawdzajgcego znajomos¢ aparatury i umiejetnoscé jej
obstugi przez studenta.

a. Witaczenie / wytaczenie aparatury: nanowoltomierza homodynowego, woltomierza cyfrowego,

czestosciomierza, generatora niskiej czestosci, zasilacza generatora wysokiej czestosci z detektorem
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NMR i sondg pomiarowg oraz rejestratora XY, jak rowniez zasilania elektromagnesu w bloku
sterowania zasilacza elektromagnesu.

b. Wskazanie potozenia i przeznaczenia punktéw regulacyjnych czestosci NMR (wykorzystania
przyciskow 1, 2, 3 i regulacji ciggtej pokrettem), pola magnetycznego elektromagnesu i obstugi
przemiatania recznego i automatycznego w bloku sterowania elektromagnesu, amplitudy sygnatu
generatora niskiej czestosci G430, czasu przemiatania i wzmocnienia rejestratora XY oraz ustawienia
wzmocnienia i innych parametréw nanowoltomierza homodynowego.

c. Prébne wykreslenie linii rezonansowej fluoru po jej centralnym ustawieniu na rejestratorze.
Prawidtowe ustawienie aparatury i wykonanie prébnej rejestracji linii NMR wodoru.

e. Wskazanie miejsc niebezpiecznych i mozliwosci uszkodzenia w czasie przygotowania aparatury i
pomiaru.

Wykonanie pomiaréow
Czeéé I. Jadrowy rezonans magnetyczny fluoru F*°,

W celu znalezienia rezonansu jgdrowego fluoru, nalezy pokrettem generatora wysokiej czestosci, ustawic
wartos$¢ czestosci z zakresu 13 - 13,2 MHz, wskazanej przez prowadzacego ¢wiczenia. Nastepnie nalezy
zmieniaé (bardzo wolno) wartosc indukcji magnetycznej w zakresie 320 - 335 mT (w Tabeli 1 znajduje sie
orientacyjne przeliczenie napiecia, mierzonego na oporniku potagczonym szeregowo z uzwojeniem
elektromagnesu, na indukcje), potencjometrem w bloku sterowania zasilacza elektromagnesu. Ma to na celu
doprowadzenie do rezonansu, ktéry wskazuje pojawienie sie sygnatu mierzonego nanowoltomierzem. Nalezy
dobra¢ odpowiedni zakres zmiany indukcji magnetycznej tak, aby otrzymad linie NMR fluoru na srodku kartki
papieru milimetrowego. W celu rejestracji linii rezonansowej NMR nalezy uruchomic¢ jednoczesnie start
przemiatania w bloku sterowania zasilacza elektromagnesu i start rejestratora XY (indukcja magnetyczna
zmienia sie od wartosci wyzszej do nizszej). Po zarejestrowaniu linii fluoru, czyli pierwszej pochodnej absorpcji
f'(B) = dy'/dB przy czestoici rezonansowej fr, nie nalezy zmienia¢ indukcji magnetycznej tylko przejs¢ do
wykonania Czesci Il (woltomierz cyfrowy powinien wskazywac tg samg wartos¢ startowg przemiatania).

Czesé Il. Wyznaczenie indukcji magnetycznej za pomocg jadrowego rezonansu magnetycznego wodoru H2.

Na tym samym wykresie wykonanym w Czesci | nalezy uzyskac¢ dwie linie rezonansowe wodoru (H?) przy
dwdch réznych czestosciach f,; i f,f generatora wysokiej czestosci, odpowiadajgcych indukgji B,li i B,Z,, w
celu wyskalowania osi poziomej w jednostkach indukcji magnetycznej (rys. ##1 x001). Amplitude sygnatu
generatora niskiej czestosci G430 i wzmocnienie Y rejestratora nalezy ustawic (po wskazaniu przez
prowadzgcego ¢wiczenia) zgodnie z punktami 3 i 4 podrozdziatu Ustawianie parametréw pracy i testowanie
aparatury pomiarowej. Indukcji magnetycznej ustawionej w Czesci I nie nalezy zmienia¢, mozna tylko
regulowac czestos$¢ generatora wysokiej czestosci w zakresie 13,7 - 14,1 MHz, w celu znalezienia linii
rezonansowej wodoru na poczgtku wykresu z zarejestrowana linig fluoru. W celu znalezienia linii wodoru
nalezy korzystac tylko z mozliwosci automatycznego przemiatania indukcji magnetycznej w bloku sterowania
zasilacza elektromagnesu i uzywacé pokretta zmiany czestosci generatora wysokiej czestosci. Ma to na celu
zachowanie takiego samego zakresu zmiany indukcji magnetycznej, jak przy rejestracji linii fluoru na tym

wykresie. Gdy zostanie juz uzyskany sygnat NMR wodoru na poczatku wykresu (czestosc f,_} ), nalezy

uruchomi¢ jednoczesnie przemiatanie indukcji magnetycznej w bloku sterowania zasilacza elektromagnesu i
rejestrator XY (nalezy wykorzystac przetacznik 14 Rys. 13), w celu rejestracji linii. Drugg linie rezonansowa

wodoru na koncu wykresu (czestosé f,f ) uzyskuje sie podczas przemiatania, po wcisnieciu przycisku df;

generatora wysokiej czestosci, lub zmniejszeniu czestosci pokrettem regulacji czestosci o 100 kHz, po
zarejestrowaniu pierwszej linii wodoru na poczatku wykresu. Do obliczen nalezy zanotowac na wykresie linii

rezonansowej NMR czestosci f, f,; , f; , przy ktdrych rejestrowane byty linia fluoru i dwie linie wodoru.
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Tabela 1. Orientacyjne wartosci indukcji magnetycznej w szczelinie elektromagnesu w zaleznosci od napiecia

mierzonego na oporniku potagczonym szeregowo z uzwojeniem elektromagnesu (U ~ I ~ B).

Napiecie [V] Indukcja magnetyczna Napiecie [V] Indukcja magnetyczna
B[mT] B[mT]
0,1300 178,6 0,4300 582,1
0,1400 191,8 0,4400 595,7
0,1500 205,0 0,4500 608,9
0,1600 218,0 0,4600 622,2
0,1700 231.3 0,4700 635,7
0,1800 245,0 0,4800 648,5
0,1900 258,5 0,4900 661,7
0,2000 272,2 0,5000 674,9
0,2100 285,7 0,5100 688,0
0,2200 299,5 0,5200 700,9
0,2300 312,8 0,5300 714,1
0,2400 326,7 0,5400 726,9
0,2500 340,1 0,5500 739,7
0,2600 353,5 0,5600 752,7
0,2700 367,1 0,5700 765,5
0,2800 381,2 0,5800 778,5
0,2900 394,3 0,5900 790,7
0,3000 407,7 0,6000 805,4
0,3100 423,1 0,6100 814,9
0,3200 434,8 0,6200 826,4
0,3300 448,2 0,6300 838,0
0,3400 461,7 0,6400 849,1
0,3500 475,2 0,6500 866,2
0,3600 488,5 0,6600 870,9
0,3700 502,0 0,6700 883,4
0,3800 515,5 0,6800 892,7
0,3900 528,9 0,6900 902,1
0,4000 542,1 0,7000 910,4
0,4100 555,7 0,7100 911,9
0,4200 568,8 0,7200 929,2
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Tabela 2. Ustawienie przesuniecia fazowego (phase shift) w celu otrzymania maksymalnej intensywnosci
sygnatu NMR (przycisk ,,Phase shift”: 0°; pokretto ,,Continuous : 0° = -100°).

Lp. Przesuniecie fazowe zmieniane pokrettem Intensywno$¢ sygnatu (linii rezonansowej) NMR [dz]
»Continuous”
1 +10° 6,5
2 0° 8
3 -10° 9,5
4 -20° 11
5 -30° 12
6 -40° 13
7 -50° 13,5
8 -60° 12,5
9 -70° 12
10 -80° 11
11 -90° 10
12 -100° 9

Wykonany wykres z zanotowanymi na wykresie czestosciami f, f,_} , f; , przy ktérych rejestrowane byty linia

fluoru i dwie linie wodoru (podobny do rys. ##1 x001), nalezy przestaé¢ w formie plik.jpg (po zeskanowaniu) do
systemu e-Lab.

Whytgczenie i demontaz aparatury pomiarowej

1.
2.

5.

Zdemontowac uktad pomiarowy i roztgczy¢ przewody.

Nastepne czynnosci nalezy wykonac tylko w obecnosci prowadzacego ¢wiczenia.

Wytaczy¢ zasilanie w bloku sterowania zasilacza elektromagnesu. Przed wytaczeniem zasilania

elektromagnesu nalezy pokretta regulujace prad w elektromagnesie ustawi¢ w lewym skrajnym potozeniu (/

=0).

Wytaczy¢ kolejno zasilanie: nanowoltomierza homodynowego, woltomierza cyfrowego, czestosciomierza,

generatora niskiej czestosci G430, zasilacza generatora wysokiej czestosci z detektorem NMR i sondg

pomiarowgq oraz rejestratora XY. Przed wytaczeniem nanowoltomierza nalezy ustawi¢ wzmocnienie

(sensitivity amplitude) = 30 mV, i wcisna¢ przycisk "D.C. zero".

Wytaczy¢ zasilanie listwy zasilajgcej nanowoltomierz homodynowy, woltomierz cyfrowy, czestosciomierz,

generator niskiej czestosci G430, rejestrator XY, zasilacz generatora wysokiej czestosci z detektorem NMR i

sondg pomiarowa, oraz tablice zasilania bloku mocy i sterowania elektromagnesu (programowanego zrédta

pragdowego PZP-8005).

Zakreci¢ kran w celu wytgczenia obiegu wodnego chtfodzenia elektromagnesu i zasilacza elektromagnesu.
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V1. Opracowanie wynikéw i raport koncowy

Metody i sposoby wykonywania obliczen

N

No v ks~Ww

Opisanie wykresu linii rezonansowych fluoru i wodoru zgodnie z rys. ##1 x001

Zmierzenie odlegtoéci d, x, Al oraz wartosci sygnatu linii NMR f'(B) fluoru dla kazdej wartosci k=1, 2, ..., n do
wyznaczenia drugiego momentu tej linii

Wykonanie cechowania pola magnetycznego za pomoca dwdch linii wodoru.

Obliczenie jgdrowego momentu magnetycznego fluoru.

Obliczenie szerokosci od wierzchotka do wierzchotka linii rezonansowej fluoru.

Wyznaczenie ksztattu linii rezonansowej NMR fluoru.

Obliczenie czasu relaksacji spin-spin fluoru.

Metoda rézniczkowa oceny niepewnosci wyznaczonych wartosci

1.

Przeksztatcenie wzordéw dla jgdrowego momentu magnetycznego, szerokosci linii rezonansowej fluoru i czasu
relaksacji spin-spin fluoru, do postaci zawierajgcej tylko bezposrednio mierzone zmienne.

Obliczenie bezwzglednych niepewnosci tych trzech wielkosci fizycznych metoda rézniczkows (korzystajac

z pochodnych czgstkowych)

Obliczenie niepewnosci wzglednych: jgdrowego momentu magnetycznego, szerokosci linii rezonansowej i
czasu relaksacji spin-spin fluoru.

Prezentacja uzyskanych wynikéw i ich niepewnosci pomiarowych. Przyktad prezentaciji

up + Aup = (1,32714£0,0003) - 1072 J/mT

A
2HE 100 % = 0,02 %
UE

Podobnie nalezy zaprezentowac wyniki dla szerokosci od wierzchotka do wierzchotka linii rezonansowej NMR
fluoru i dla czasu relaksacji spin-spin (T>) fluoru.

Analiza uzyskanych wynikéw i poréwnanie z danymi literaturowymi:

Jadrowy moment magnetyczny fluoru (str. 107 w [Tykarski (1990)], z,, — magneton jadrowy):

My = 2,6273 - = 2,6273+5,050824 - 10—3‘% = 1,3270-1072]/mT

Szerokosc¢ od wierzchotka do wierzchotka linii jagdrowego rezonansu magnetycznego fluoru (wyznaczona
zRys. 1 nastr. 116 w pracy [Wilson (1957)]):

ABp, = 0,23 mT

Czas relaksacji spin-spin fluoru (odczytany z Rys. 3 (wykres logarytmiczny) na str. 117 w pracy [Wilson
(2957)]):

T, = 7,010 5s
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Appendix: Materialy pomocnicze

Jadro w polu magnetycznym

Magnetyczny rezonans jgdrowy moze wystepowaé w substancjach, ktére posiadajg nieskompensowane momenty
magnetyczne. NMR (ang., Nuclear Magnetic Resonance) stanowi bezposrednig metode badania struktury
substancji, warunkéw zewnetrznych, w jakich znajduje sie probka (natezenia pola magnetycznego, szybkosci
przeptywu cieczy) oraz oddziatywan w ciatach statych, cieczach i gazach [Tykarski (1990)].

NMR stosuje sie rdwniez do otrzymywania obrazéw zywych obiektéw biologicznych (MRI ang., Magnetic
Resonance Imaging). Podstawowg zasadg uzyskania obrazéw za pomocg NMR jest selektywne wzbudzanie
protondw w wydzielonym elemencie obiektu, z ktérego sygnat jest zbierany i przeksztatcany w obraz optyczny.
Amplituda sygnatu NMR tworzgcego obraz zalezna jest od gestosci protondw oraz ich czaséw relaksacji. W celu
wyodrebnienia w obrazie informacji o gestosci protondw stosuje sie sekwencje impulséw /2 i dtugi czas
opdznienia, natomiast w celu wyodrebnienia informacji o czasach relaksacji, stosuje sie sekwencje impulséw
Znang z wyznaczania czasow relaksacji. Gtéwny sktadnik sygnatu NMR obrazu obiektu biologicznego, tworza
protony wody niezwigzanej i zwigzanej z makroczgsteczkami biologicznymi [Miekisz (1998)].

Jadra atomowe w wiekszosci posiadajg spin i tym samym moment magnetyczny, jgdra o spinie zerowym nie biorg
udziatu w magnetycznym rezonansie jgdrowym. Zjawisko rezonansu polega na rezonansowej absorpcji energii
przez uktad spinowy.

Spin jadra atomu jest rowny m =,/I(I+1)-%. Moment magnetyczny jadra atomowego jest okreslony przez spin
jadra |,Zl| =gy Uy AJI(I+1), gdzie uy =eh/2mp -C oznacza magneton jadrowy, a g, jest liczbowym czynnikiem
jadra atomowego okreslonego liczbg spinowg /. Wektor momentu magnetycznego jadra 4 oraz wektor spinu

jadra isa réwnolegte i majg zgodne zwroty. Moment pedu jadra jest kwantowany i przyjmuje 2/+1 rzutéw od —/

do +/ (na wyrdzniony kierunek np. zewnetrznego pola magnetycznego o indukgji B ), okresdlonych przez
magnetyczng liczbg kwantowg m,, ktérej zmiana wynosi Am, =+1. Rzut momentu magnetycznego na kierunek
zewnetrznego pola magnetycznego wynosi [Kaczmarek (1982)]:

M, =GN Hy -y H#H1

Energia momentu magnetycznego spinu w polu magnetycznym o indukcji E’O Wynosi —,[z~§0, po uwzglednieniu
##1 otrzymamy [Stankowski (1972)]:

E,=—gy-ty-By-m HH#2
- 1 . 1 . . ..
W przypadku protonu o spinie I:E , magnetyczna liczba kwantowa m, :_E odpowiada orientacji wektora

. LD . 1 . . .. . =
momentu magnetycznego przeciwnej do B, , natomiast m, = +E odpowiada orientacji zgodnej ze zwrotem B,,.

"

] "?Z
ho

——-];—-ﬁ-,

Rys.##1. Poziomy energetyczne jgdra o spinie
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potéwkowym w polu magnetycznym o indukgji BO .

Zjawisko magnetycznego rezonansu jgdrowego — opis energetyczny

Uktad spindw mozna poddac dziataniu promieniowania elektromagnetycznego o energii 7-@,, ktéra spetnia

warunek rezonansu jgdrowego [Stankowski (1972)]:
hi-an =gy -ty - By #H1

Wystgpi wtedy absorpcja rezonansowa, czyli przejscia z liczniej obsadzonego stanu dolnego do gérnego.
Z poréwnania wzoru ##1 z warunkiem okreslajgcym czesto$¢ Larmora @, =y, - B, wynika zwigzek okreslajacy

jadrowy wspdtczynnik giromagnetyczny:

Yn=9n ky /T ##2

Jest to opis energetyczny zjawiska rezonansu jagdrowego.
W celu wywotania zmiany orientacji momentu magnetycznego wzgledem kierunku zewnetrznej indukgji B

wprowadza sie prostopadte zmienne pole magnetyczne o indukgji |E’1| =B, -cos w-t . Indukcja zmienna él

rozktada sie na dwie sktadowe wirujgce zgodnie i przeciwnie do precesji momentéw magnetycznych. Sktadowa
zgodna z precesjg oddaje energie wirujgcym momentom 4 jgder atomowych. Nastepuje odchylenie sie

momentéw magnetycznych jader od kierunku zewnetrznej indukcji B , az do zmiany orientacji na kierunek
antyréwnolegty, czyli do przejscia na wyzszy poziom energetyczny. Jest to zwigzane z absorpcja energii
promieniowania elektromagnetycznego, dostarczanego przez pole o indukgji él . W rezonansie (@ = @, ) zmienia
sie orientacja wypadkowego momentu magnetycznego zgrupowanych spindw uktadu M= 2. 1L, stanowigcego

sume momentdw magnetycznych jader.

W réwnowadze termodynamicznej energia promieniowania o czestosci radiowej jest pochtaniana przez uktad
spinowy, gdy populacja nizszych pozioméw energetycznych N, jest wigeksza niz populacja wyzszych poziomoéw
N, . Stosunek obsadzen opisany jest przez rozktad Boltzmana [Kittel (1999)]:

N e

N,

—9nunBo [ kgT ##3

Inny dynamiczny opis rezonansu jagdrowego podat Bloch, ktdry stosujgc duze uproszczenia wykazat, ze taczne

dziatanie pdl Bi él wywotuje w prébce powstanie wypadkowego, makroskopowego momentu magnetycznego

M . W rezonansie wszystkie momenty magnetyczne jgder wykonujg precesje w tej samej fazie i prébka ma
sktadowa magnetyzacji prostopadtg do statego pola magnetycznego, wtedy wektor M obraca sie w ptaszczyznie xy
wokét B z czestoscia =, ijest prostopadty do B . Znikanie niezaleznej od czasu sktadowej M, (=0) w
rezonansie oznacza wyréwnywanie sie obsadzen pozioméw energetycznych o liczbach m; =+1/2im, =-1/2i
dlatego w przyblizeniu jagder swobodnych z pominieciem oddziatywan spin-sie¢, znika wypadkowy, staty moment
magnetyczny rownolegty do B [ Kaczmarek (1982)].
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Czasy relaksacji podtuznej (spin-siec) i poprzecznej (spin-spin)

W statym polu magnetycznym o indukcji E’o probka zawierajaca jadra o spinie niezerowym, ulega polaryzacji
magnetycznej i pojawia sie magnetyzacja 1\710, ktéra wyraza moment magnetyczny jednostki objetosci
[Stankowski (1972), Stankowski (1994)]. Magnetyzacja probki M po wiaczeniu pola magnetycznego ma sktadowe:
M, =0, My =0, M, =M, . Wypadkowe magnetyzacje skladowych x i y s réwne zeru, gdyz poszczegdine

momenty magnetyczne kompensujg sie wzajemnie, ze wzgledu na brak koherencji w ich ruchu precesyjnym.

Magnetyzacja w kierunku osi z osigga wartos¢ maksymalng M, po pewnym czasie zgodnie z rownaniem

[Stankowski (1994)]:

== #t1
dt T,
Rozwigzanie rownania ##1 ma postac:
_t
M,=M,-|1-e hi HHD

Czas relaksacji podtuznej T, jest definiowany, jako czas narastania, po ktérym magnetyzacja wzrosnie do —
e

wartosci maksymalnej M, . Z czasem rosnie ilos¢ spindw zorientowanych w kierunku pola o indukgji 1§0. Prowadzi
to do zmniejszania sie energii uktadu spindw, ktérej nadmiar musi przejgé sie¢ atoméw. Zaleznos¢ ##2 opisuje
szybkos$¢ transferu energii z uktadu spinéw do sieci, stad czas 7; wyznaczany doswiadczalnie, nazywa sie tez
czasem relaksacji spin-sie€. Po usunieciu zewnetrznego pola magnetycznego nastepuje zanikanie magnetyzacji
spowodowane ruchami termicznymi atoméw, réwniez okreslane czasem T, .

Sktadowa poprzeczna magnetyzacji pojawia sie po przytozeniu zmiennego pola o indukcji El prostopadtej do E’O i
czestosci rownej lub bliskiej rezonansowej, wskutek koherentnej precesji momentéw magnetycznych. Sktadowa
poprzeczna, ktéra sktada sigz M, 1 M, po wytaczeniu pola o indukcji B; , maleje zgodnie z rownaniem

[Stankowski (1994)]:

M M
—L =22 ##3
dt T,
Rozwigzaniem rownania ##3 jest wyrazenie:
_t
M,, =M, e g i

Pojawienie sie magnetyzacji poprzecznej nastepuje po pewnym czasie, okreslanym czasem relaksacji poprzecznej

T, , od osiagniecia warunku rezonansu lub zaniku magnetyzacji poprzecznej po przejsciu przez rezonans. Czas
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relaksacji spin-spin 7, jest wiec miarg wzajemnego oddziatywania miedzy poszczegélnymi momentami
magnetycznymi jader i okresla transfer energii wewnatrz oddziatujgcego uktadu spinéw. Czas 7, jest maty i

niezalezny od temperatury.

Czasy relaksacji wptywajg na ksztatt linii rezonansowe;j. Zalezno$¢ szerokosci potéwkowej linii od czaséw relaksacji
okresla w przyblizeniu zwigzek [Oles (1983)]:

Avrc—+— #H#5

O szerokosci linii decyduje zwykle czas 7, . Czas 7, jest kilka rzedéw wielkosci wigkszy nizz, .

Réwnanie Blocha i jego rozwigzanie dla stanu ustalonego

Rownanie Blocha opisuje ruch wektora magnetyzacji uktadu spindw [Stankowski (1972), Stankowski (1994)]:

dM . ..M, -M, .M -M
dt T, T, T,

gdzie i, ],I; oznaczaja wersory osi x, y,z, hatomiast y, jest jadrowym wspoétczynnikiem giromagnetycznym,
ktdry okresla stosunek momentu magnetycznego jadra i jego momentu pedu.

Réwnanie ##1 rozwigzuje sie w stanie ustalonym, gdy dostatecznie stabe zmienne pole o indukgji B’l dziata w
czasie wystarczajgcym do osiggniecia stanu réwnowagi miedzy ruchem precesyjnym i relaksacyjnym. Pole state o
indukcji [?0 i wirujgce w pfaszczyznie xy zmienne pole magnetyczne o wysokiej czestosci él daja pole

sumaryczne:
Ezf-Bl cosot—j-B, sina)t+lz-B0 HH2

Wdweczas réwnanie Blocha mozna roztozy¢ na trzy sktadowe [Kittel (1999), Stankowski (1994)]:

dM, M,
7 =yn(M,By—M,B)- T, ##3
dM M

Yy X

=yy(M,B, —~M B,)- HH4
dat 7l o) T,
dM, M,-M,

:}/N(MxBy_MyBx)+0T— HH#5

1

Rownania ##3, ##4 i ##5 rozwigzuje sie dla przypadku stacjonarnego, w ktorym wektor magnetyzacji jest
aM,
nieruchomy w wirujgcym uktadzie wspétrzednych, oraz d_tl =0. Jako wynik otrzymuje sie trzy sktadowe

magnetyzacji [Stankowski (1994)]:
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(wy —@)T, cos wt +sin wt
MX :MOyNBsz. 0 22 2 2 2 ##6
1+(w, —@)'T, +yyBiT,T,

cos ot —(w, — )T, sin wt

M =M.,y.B,T, -
g o 1+(a)0—a))2T22+7/,%,BfT1T2

HH#7

1+ (@, — @)’ T,

M =M, -
‘ 1+[a)0—a))2T22+;/f,BlzT1T2

z

H#8

Ze zmiennym polem o indukcji B; mozna zwigza¢ dynamiczng podatnos¢ magnetyczng, sktadajgca sie z czesci
dyspersyjnej y', zgodnej w fazie z polem oscylujgcym oraz z czesci absorpcyjnej y”, przesunigtej w fazie o kat %

. Wtedy sktadowa M, mozna zapisa¢ w postaci:

M, =B, (y'cos ot — y"sin at) ##9
Nastepnie oblicza sig podatnosci zwigzane z dyspersjg i absorpcja, oznaczajac statyczna podatnos¢, jako y, = B_
0
, w, —o)T.
X' =020y (0 ~ )T ##10

1+(w, _a))szz +7/1%1312T1T2

1
1+(w, —0)* T} +y 2 BT, T,

4" =04, T ##11

Funkcja y"(@, —®) ma ksztatt krzywej Lorentza, natomiast y'(w, —®)posiada ksztatt pochodnej krzywej
Lorentza. Szeroko$¢ potéwkowa linii o ksztafcie Lorentza dla krzywej y"(@, — ) jest réwna [Stankowski (1994)]:

1

1
e ##12
T,y 1+73B*T, T, T

w przypadku, gdy mozna poming¢ czton wystepujacy pod pierwiastkiem np. dla stabego zmiennego pola o indukcji

I

Aa)l/2 =

B, . W rzeczywistosci w krysztatach oddziatywania dipolowe powoduja, ze ksztatt linii rezonansowej jest bliski

ksztattowi Gaussa, jak udowodniono w [Kittel (1999)].

Przesuniecie Knighta

Przesuniecie Knighta jest to przesuniecie czestosci rezonansowej NMR w metalu (np. miedzi) wzgledem wartosci
tej czestosci zmierzonej w niemetalicznych zwigzkach chemicznych (np. CuCl) tego metalu. Wigze sie ono z
oddziatywaniem spinu jagdrowego atomu metalu z jego momentami spinowymi niesparowanych elektronéw w
stanie s (posiadajgcych energie w poblizu granicy Fermiego). Przesuniecie to zachodzi zawsze w kierunku
wyzszych czestosci w danym polu magnetycznym, jest wieksze dla ciezszych metali i elektrondw w stanie s, oraz
jest proporcjonalne do przytozonego pola magnetycznego i niezalezne od temperatury [Subotowicz (1976)]:

_Av__AB
Vv B

K ##1
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Wzmocnienie magnetycznego pola lokalnego w poblizu jadra pochodzi od silnego oddziatywania nadsubtelnego

miedzy jadrowymi momentami magnetycznymi i spinami elektronéw w stanie s. Jadro sodu posiada wartos¢
_ . AB 3 . . . T . .
przesuniecia Knighta &5 ~107". Przesuniecie to jest o rzad wielkosci wieksze od przesuniecia chemicznego

[Subotowicz (1976)].

Przesuniecie chemiczne

Przesuniecie chemiczne jest zwigzane z oddziatywaniem spinu jadrowego z orbitalnym momentem
magnetycznym elektrondw. Zewnetrzne pole magnetyczne powoduje wystepowanie przeciwnego do EO ,
(zgodnie z reguty Lentza) indukowanego wewnetrznego pola AB =—oB,), gdzie o jest statg ekranowania. Wektor
indukowanego pola zmniejsza indukcje pola zewnetrznego i w ten sposdb jgdro jest ekranowane przez otaczajace

elektrony. Efekt ten nazywa sie lokalnym efektem diamagnetycznym. W tym ukfadzie moment magnetyczny
jadrowy oddziatuje z efektywnym polem magnetycznym o indukcji [Subotowicz (1976),Tykarski (1990)]:

B, =By +AB=By(1-0) ##1

Statg ekranowania mozna wyznaczy¢ ze wzoru [Subotowicz (1976)]:
2 2 2
P IMdt ##2
2m re

Warunek rezonansu przybiera wtedy postac [Tykarski (1990)]:
o, =yy(1-0)B, ##3

Magnetyczny rezonans jgdrowy danego jadra, w danym polu magnetycznym, moze wystepowac przy réznych
czestosciach, w réznych zwigzkach chemicznych lub w tym samym zwigzku, gdy jadro znajduje sie w kilku réznych
grupach wigzan, np. rezonans protonu w C;HsOH wykazuje trzy linie rezonansowe dla protondéw zwigzanych w
grupach metylowej CHs, metylenowej CH, i hydroksylowej OH. W molekutach wystepujg tez efekty zwiekszania
lub zmniejszania ekranowania w zaleznosci od orientacji molekut wzgledem indukcji zewnetrznego pola
magnetycznego (w halogenowodorze HX). Efekt przesuniecia chemicznego jest o okoto rzedu wielkosci mniejszy
niz efekt przesuniecia Knighta w metalach [Subotowicz (1976)].

W celu uniezaleznienia sie od wielkosci przytozonego pola magnetycznego i jego bardzo doktadnych pomiarow,
przesuniecie chemiczne okresla sie w stosunku do substancji wzorcowej i wyznacza, jako réznice statych
ekranowania jgder w prébce i wzorcu [Kecki (1972), Stankowski (1994), Tykarski (1990)]:

6=0, -0,,= — w08 ppm ##4

wz VWZ

gdzie okreslenie ppm (ang., part per million, oznacza cze$¢ milionowa).

Metoda indukcyjna Blocha

W metodzie Blocha, przejscie momentu magnetycznego M ze stanu precesji wokot E’O do stanu okreslonego

przez M, =0, gdy wektor M obraca sie w ptaszczyZnie xy, wykorzystuje sie do wzbudzenia sity
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elektromotorycznej indukcji w cewce detekcyjnej C,. Cewka C; jest odpowiednio (prostopadle) umieszczona
wzgledem pél o indukcjach BO i I§1 , tak aby zapewni¢ maksymalny sygnat rezonansu [Kaczmarek (1982), Ole$
(1983)].

Cewka Cs zapewnia zmiane pola EO w granicach kilku mT przy ustalonej czestosci generatora. Gdy w rezonansie

o=, wtedy wystepuje rezonansowe pochtanianie energii pola o indukcji E’l przez momenty magnetyczne

jader zgrupowane w wypadkowy, makroskopowy moment M. Towarzyszy temu impuls w cewce detekcyjnej C,,

ktdry po wzmocnieniu mozna wykresli¢ w funkcji pola o indukcji l§0 zmienianego przez cewke Cs.

Rys. ##1. Schemat elektromagnesu z aparaturg detekcyjng w metodzie Blocha. C

— cewka wytwarzajgca przemienne pole magnetyczne prostopadte do pola

elektromagnesu EO , C; — cewka pomiarowa obejmujgca prdobke, C3 — cewka

ATy

modulujaca pole elektromagnesu (precyzyjne przemiatanie), P — prébka.

Metoda absorpcyjna Purcella

Prébka w tej metodzie jest umieszczona w polu magnetycznym elektromagnesu o indukgji éo , Zmozliwoscig
zmiany tego pola za pomoca cewki Cs. Na probke nawinieta jest cewka nadawczo-odbiorcza C;; wigczona w uktad
mostka pomiarowego wysokiej czestosci, ktéry mierzy zmiany zawady cewki [Oles (1983), Subotowicz (1976)].
Cewka Cy, wytwarzajgca indukcje E’l dostarcza energii spinom jadrowym w prébce. W rezonansie powstaje w
probce prostopadty makroskopowy moment magnetyczny M , ktory wptywa na zawade i obniza dobro¢ Q cewki
C12. W dalszej kolejnosci cewka powoduje powstanie sygnatu niezrdwnowazenia mostka, ktéry to sygnat po

wzmocnieniu jest podawany na rejestrator.

SN

Rys. ##1. Schemat aparatury detekcyjnej stosowanej w metodzie absorpcyjnej
Purcella. C;; — cewka nadawczo-odbiorcza, Cs — cewka zmieniajgca pole

AN

elektromagnesu o indukgcji E’D , P —prébka.
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Metoda impulsowa echa spinowego

W metodzie echa spinowego unika sie szuméw wywotywanych sprzezeniem obwoddw przez impulsowe
przyktadanie zmiennego pola o wysokiej czestosci [Subotowicz (1976)].

W tej metodzie stosuje sie elektromagnes i cewke nadawczo-odbiorczg jak w metodzie absorpcyjnej, z tym ze
zasilanie tej cewki z generatora wysokiej czestosci odbywa sie w sposdb impulsowy. Czas trwania impulsu ustala

sie ze zwigzku yyBt = m/2, a odpowiednio dtugi impuls pola o indukcji él nosi nazwe impulsu /2. Po impulsie
/2 wypadkowy moment magnetyczny prébki M bedzie obracat sie w ptaszczyznie xy wirujgcego uktadu

odniesienia. Wobec niejednorodnosci materiatu i lokalnych réznic wektora EO nastepuje po czasie 7 <T, (czas
relaksacji spin-spin) zanik synchronizacji wirujgcych momentéw magnetycznych jader. Niektére momenty
poruszaja sie szybciej i wyprzedza inne. Jezeli obecnie ( po czasie 7) zostanie podany dwa razy dtuzszy impuls pola
o indukgji Bl (impuls 7) to sprawi on, Zze momenty magnetyczne jagder znajdg sie zndw w ptaszczyznie xy, ale w
potozeniach bedacych odbiciem zwierciadlanym wzgledem ptaszczyzny xz ich potozen w poprzednim impulsie
(,,szybsze” za ,,wolniejszymi”). Momenty magnetyczne jgder dokonujgce szybszej precesji dookota osi z (dziata na
nie wieksze pole lokalne o indukcji EO ) dogonig inne wolniejsze momenty jgder po czasie 7 od impulsu 7 i
nastgpi koincydencja kierunkéw momentdéw dajgca sygnat echa spinowego — sekwencja Hahna (rys. ##1) [Oles
(1983)].

Jezeli po impulsie 7 /2 zastosuje sie cigg impulséw 7 w odstepach czasowych co 27 to otrzymuje sie szereg ech
spinowych o zanikajgcej amplitudzie, ktérej obwiednia okresla czas relaksacji spin-spin (rys. ##2 - sekwencja
Carra-Purcella). Metode echa spinowego stosuje sie do wyznaczania czaséw relaksacji spin-spin i spin-sie¢.
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Rys. ##1 Sekwencja impulséw prowadzaca do Rys. ##2 Sekwencja impulséw prowadzgca do powstania
powstania echa spinowego: sekwencja Hahna echa spinowego: sekwencja Carra-Purcella.

[Stankowski (1994)].

Jadrowy moment magnetyczny fluoru p01

Jadrowy moment magnetyczny fluoru ur przedstawia wzdr [Kaczmarek (1982), Kittel (1999)]:

hfr
Hr=2p, #i#1

h=6,626176 x 10 3 J-s,
fr - czestosé rezonansowa jagdrowego rezonansu magnetycznego fluoru (F*°) w Hz,
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B, =B,2, + d-(B}, —Bf, )/AI - wartosé rezonansowej indukcji magnetycznej fluoru w srodku linii (w mT),

d — odlegtos$¢ na osi poziomej wykresu od srodka linii wodoru B,Z, do srodka linii fluoru (w mm),

Al — odlegtos¢ miedzy srodkami dwadch linii wodoru B,1, iB,z; (w mm) (rys. ##1).

Wartosci indukcji magnetycznej srodka linii jadrowego rezonansu wodoru By i B, wyznacza sie ze wzoru:

Hyy = 1,410579 x 102 J/mT,
fu jest czestoscig jadrowego rezonansu wodoru w Hz.
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Rys. ##1 x001 Przyktad zarejestrowanych linii rezonansowych NMR fluoru (F*°) i wodoru (HY); na wykresie
powinny by¢ zanotowane czestosci, przy ktérych byta wykreslana kazda linia rezonansowa fluoru i wodoru

(FL,£2. £ ).

Szerokos¢ linii rezonansowej fluoru

Szerokos$¢ od wierzchotka do wierzchotka linii rezonansowej fluoru jest dana wzorem:
AB,, = ((Bf; — Bf)/Al) - x

x - szeroko$¢ od wierzchotka do wierzchotka linii jgdrowego rezonansu fluoru (w mm),
Al - odlegto$¢ miedzy srodkami dwdch linii wodoru B}, i Bf, (w mm),

B,1, i BIZ, - wartosci indukcji magnetycznej srodka linii jgdrowego rezonansu wodoru (patrz podrozdziat).

Informacje dodatkowe. Teflon (politetrafluoroetylen) sktada sie z dwdch faz: krystalicznej, ktdrg reprezentuje
szeroka linia F2° o szerokosci okoto AB¢ = 1,0 mT w niskich temperaturach i amorficznej, ktérg reprezentuje

pp —

#H#2

##1

waska linia FX° o szerokosci AB? =~ 0,23 mT w temperaturach powyzej pokojowej. Obie te linie przekrywaja sie w

pp =
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zakresie temperatur 180 + 293 K. W temperaturze 293 K w teflonie wystepuje przejscie fazowe pierwszego
rodzaju, charakteryzujace sie nagtym zwezeniem szerokiej linii fazy krystalicznej. Faza ta w teflonie moze
wystepowad w ilosci 30 + 70 % [Wilson (1957)].

Ksztatt linii rezonansowej NMR fluoru
Drugi moment linii rezonansowej NMR mozna obliczy¢ ze wzoru [Hellwig (1993), Kaczmarek (1982)]:

| £5)ce -5, a ) S K f(B)
(MB%) == = (1B - B2 )i (a2 52— w1
[ r3)B-B,)aB Y kf(B)

Bo - wartos$¢ indukcji pola magnetycznego w centrum linii rezonansowej NMR fluoru,
f'(B)=dy"/dB - pierwsza pochodna absorpcji NMR fluoru (w mm),

n —ilo$¢ przedziatéw na jakie dzielone jest pole pod krzywa linii rezonansowe;j fluoru (rys. ##1),
Az (=4 mm) - szerokos$¢ kazdego k-tego przedziatu (k=1, 2, 3, ..., n).

W celu obliczenia (AB?) nalezy podzieli¢ poziomg skale na n przedziatéw o szerokosci Az, zaczynajac od Srodka

linii i wyznaczy¢ sumy, jako Srednie z prawej (indeks P) i lewej (indeks L) potéwki linii rezonansowej fluoru:

S1 =[§k fi (B)+Zk fL’(B)J/Z #H#2

S3 =(§k3f,; (B)+§k3fg(5’)]/2 #43

Ostatecznie mozna wyznaczy¢ drugi moment linii fluoru ze wzoru:

aB?y=1((B} - B3 )/aif (az) 53 w4
3 S1

Ksztatt linii okre$la wartos¢ ilorazu A= (ABZ)/(ABW)2 [Stankowski (1972)]:
A =0,25 - ksztatt linii Gaussa, A = - ksztatt linii Lorentza, 0,25 < A <o - ksztatt linii mieszany

AB,,(mT) - doswiadczalnie wyznaczona w tym ¢wiczeniu szerokosc linii rezonansowej fluoru z réwnania ##1.

Czas relaksacji spin-spin (72) fluoru
W ogdlnosci na szerokos¢ potdéwkowa linii wptywaja czasy relaksacji spin-sie¢ (T;) i spin-spin (T,) zgodnie z

S 1
zaleznoscig Afy , = o
1

+ Tl [Oles (1983)], jednak w badanym zakresie temperatur czas relaksacji spin-sie¢ jest
2
kilka rzedow wielkosci wiekszy niz czas relaksacji spin-spin (T; > T,) iw zwigzku z tym szerokos$¢ potéwkowa linii

okresla czas relaksacji spin-spin zgodnie z zaleznoscia Af1/2 = p_ Stad mozna wyznaczyé czas relaksacji spin-spin:
2

1 Al ##1

e R T TG =D

IR
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W tym celu nalezy obliczy¢ szerokos¢ potdéwkowa linii rezonansowej fluoru Afijp =7 "Afpp=1"

x(fa — f#)/Al w jednostkach czestosci (Hz), gdzie czynnik r = (2In2)/? = 1,18 w przypadku linii o ksztatcie
Gaussa, natomiast r =v3 =1,73 w przypadku linii o ksztatcie Lorentza [Stankowski (1972)]. WielkoS¢ Afy,, jest
szerokoscig od wierzchotka do wierzchotka linii rezonansowej fluoru (w Hz).

Metoda rézniczkowa oceny niepewnosci wyznaczonych wartosci

Poszczegdlne niepewnosci bezwzgledne wynosza:

Afp = Afy = 1000 Hz - doktadnos¢ pomiaru czestosci, A(Al) = Ad = Ax = 1,0 mm - doktadnos$¢ odczytu z
wykresu linii rezonansowej (Rys. ##1).

Niepewno$¢ jadrowego momentu magnetycznego fluoru
W celu obliczenia niepewnosci metoda rdzniczkowa nalezy przeksztatci¢ wzdr wyjsciowy do postaci zawierajgcej
podstawowe mierzone zmienne:

hfr _ fritn

2BF (fl—% d(fHA

o D) 1

Nastepnie nalezy oblicza¢ pochodne czgstkowe po kazdej zmiennej przyjmujgc pozostate zmienne jako state
[Szydtowski (1981)]. Bezwzgledna wartos$¢ takiej pochodnej pomnozona przez niepewnosc bezwzgledng danej
mierzonej zmiennej stanowi jej wktad do niepewnosci maksymalnej bezwzglednej wielkosci zaleznej od tych
zmiennych, w tym przypadku jagdrowego momentu magnetycznego fluoru. Bezwzgledng maksymalng niepewnos¢
jadrowego momentu magnetycznego fluoru przedstawia suma wktadédw od wszystkich zmiennych:

frund/Al frun(1—d /Al
Aup = . Afe + |- 7| Afi + |- 7| Afi
F 24 d(fH fH) (f2 d(f} — fH)) H (fz d(fy — fy)) H
" (Y ##2
friy (fa — f2)/Al Ad + _fF:qu(fI-} — i)/ (AD? AAD)

_(fHZ d(f - m) (12 + L Gt - fﬁ))

Podobnie nalezy postepowaé w przypadku obliczania maksymalnych bezwzglednych niepewnosci szerokosci linii

rezonansowej NMR i czasu relaksacji spin-spin fluoru.

Niepewnos¢ szerokosci od wierzcholka do wierzcholka linii jadrowego rezonansu fluoru

h(fi — fi)x ##3

AB, =k-x =
pp T XS T Al

Bezwzgledng maksymalng niepewnosé szerokosci linii rezonansowej wyznacza sie ze wzoru:

hx h(fi — fii) h(fi — fi)x
A(AB,,) = |———=|Af? ‘ | ———|A(A H#4
(AByp) ‘ZuHAl‘ fii + | =g Mi + ‘ 2l |2 T 2 anz |AAY
Niepewnos$¢ czasu relaksacji spin-spin fluoru
Al
Ty=—————— #H#5

rex(fi — fif)

Bezwzgledng maksymalng niepewnosé czasu relaksacji spin-spin przedstawia wzér:
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