A10-A-Pulzni metoda NMR (¢ast zakladni) — postup méreni

A1) Nastaveni optimalnich excitaénich podminek signalu FID 'H ve vzorku pryze

Uved'te do provozu viechny pfistroje v sestavé spektrometru, kromé vykonového zesilovace
VZ. Na utlumu dB nastavte hodnotu 33 dB. Na posunovaci faze PF nastavte piepinac
druhu provozu do polohy ,,on line. Vypocitejte rezonan¢ni frekvenci signalu NMR protont
v naSem magnetu s vyuzitim hodnoty (16):

f,=VB,, :ﬁ =42.512990 MHzT" (17)

a nastavte ji na generatoru S1. Na generatoru S2 nastavte hodnotu o 2 MHz niz§i. Aktivujte
program SCOPE na fidicim pocitac¢i a nastavte tfi okna podle doporuCeni a postupem
uvedenym nize v dodatku. Na mezifrekvenénim zesilova¢i MF nastavte Sitku pasma 100
kHz a maximalni tlum 36 dB. Pulsni generator PG nastavte tak, aby produkoval jeden
meéfici puls (A) o délce 7, O 10 psec zpozdény oproti pocatku serie o 10 psec a jeden
synchronisacni puls (C) o délce 7c [ 0.5 psec zpozdény oproti meficimu pulsu o 70 Usec.
Opakovaci dobu Tyig volte Tric = 0.3 sec. ,,Rezim kanali“ nastavte ,,1-AB / 3-CD* ,
»Spousténi“ do polohy ,,AUT.“ VSechny parametry pulst ,,B“ a ,,D* vynulujte. Pfepinacem
»SYNCHR. PULSY*“ volte synchronizaci pulsem ,,A“. Stisknéte tlacitko ,,START*. Uved'te
do provozu vykonovy stupen VZ. V okné ¢.1. je vidét oblast ,,mrtvé doby piijimace” cca 60
Msec a poté Sum pfijimace na Grovni cca 50 mV. (viz obr.4.).
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Obr.4.

V okné¢ ¢.3. je pfi nastaveni vhodné délky ¢asové zakladny vidét excitaéni TTL puls. Pomoci
kalibru, nebo métenim podle obr.5. zkontrolujte nastaveni hloubky vzorku pryze.
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Obr.5.

Horizontalni posuv sondy nastavte na hodnotu: 0.00 , vertikdlni posuv na hodnotu: 4.00.
Vlozte vzorek do sondy. V okné ¢.1. se po skonceni mrtvé doby pfijimace objevi signal volné
precese FID (Obr.6).
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Obr.6.

Naleznéte oblast optimadlni homogenity magnetického pole. Posunujte zvolna vertikalnim
posuvem sondu okolo hodnoty 4.00 a sledujte zménu tvaru signalu volné precese. Protoze je
signal FID Fourierovym obrazem distribuce magnetického pole (rezonancnich frekvenci)
v oblasti vzorku (viz teoreticka ¢ast), je maximalni homogenita magnetického pole v situaci,
kdy je pokles signalu FID nejpomalejsi, signal je ,,nejdelsi.



Korigujte excitacni frekvenci signalu. Zvolte synchronizaci pulsem ,,C*“ a aktivujte méfici
program ,,SUM_ AUT.EXE®“. Volte pocet sumaci 10. Po skonCeni programu je zobrazena
maximalni amplituda spektra po provedeni FFT odpovidajici ¢asti signalu FID. Po navratu do
programu ,,SCOPE* (tla¢itkem ,,ESC*) zobrazte v okné ¢.3. spektrum signalu FID. Spektrum
je zobrazeno vici excitacni frekvenci. Odectéte odchylku rezonancni frekvence od frekvence
excitacni a korigujte frekvence generatort S1 a S2.

Nastavte délku excitacniho pulsu na maximum amplitudy signalu FID.

Naleznéte optimalni hodnotu trigrovaci doby Tyig. Zméite zavislost amplitudy spektra signalu
FID na trigrovaci dobé Ty v oblasti 0.01 sec < Trig < 1.0 sec. Volte vhodné krok zmény
trigrovaci doby Tgrig s ohledem na zménu amplitudy signalu. Zavislost zpracujte graficky.
Vzhledem k tomu, Ze zavislost amplitudy signalu na trigrovacim ¢ase je exponencialni ve

tvaru (viz vyse):
A= 4| 1-exp| ~Twa | | (18)
1

je volba vhodného trigrovaciho ¢asu vzdy kompromisem mezi pozadavkem na maximalni
velikost signalu (opakované excitovat pokud mozno relaxovany soubor jadernych spinll) na
jedné strané a dobou méfeni (pii vétSich narocich na sumaci signalu pfi nizkém poméru
signal/Sum) na strané¢ druhé. Stanovte a nastavte optimalni trigrovaci dobu a fitem
experimentalnich dat rovnici (20) stanovte relaxac¢ni dobu 77.

A2) Méieni zavislosti amplitudy signalu FID "H ve vzorku pryZe na délce excitaéniho pulsu

Zmeérte amplitudu spektra signalu FID pro rizné délky excita¢nich signalti v oblasti 2 psec <
Ta < 40 psec . Méfeni proved'te s krokem 2 psec. ProtoZze se pii prodluzovani excita¢niho
pulsu posunuje (v Case) i oblast mrtvé doby piijimace a pocatek signalu FID, je zapotiebi pti
meéfeni s rostouci délkou excitatniho pulsu prodluzovat i odstup mezi méficim a
synchroniza¢nim pulsem, tak aby byla méfena (snimana) pokud mozno stejna ¢ast signalu
FID.

Meérenou zavislost zpracujte graficky. Teoretickou zavislosti je rovnice pro ptficnou slozku
jaderné magnetizace. V rotujicim soufadném systému v rezonanci je tato zavislost dana
jednoduchym vztahem (14 viz. vyse):

A= Asin(w 1), (19)

kde awy=2mB, a B, je amplituda rf pole v mist€¢ vzorku. Pokud chceme ovéfit platnost této
formule méfenim amplitudy spektra, studujeme absolutni hodnoty a proto je ticba méfené
hodnoty srovnavat se vztahem:

A=Aoabs(sin(cq TA)), (20)

Pro mensi thly otocCeni nepopisuje vztah (20) dobfe experimentalni data, protoze excitacni
puls neni idealn¢ pravouhly. Diky omezené Sifce pasma excitacni trasy spektrometru
(rezonan¢niho obvodu se vzorkem) a proménnym casovym konstantdm v dobé excitace a
pfijmu signdlu ma excitacni puls tvar, ktery je schematicky znazornén na obr.7.
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Podminku pro tihel otoCeni: ¢=)B, T (viz vyse) je potom nutno nahradit obecnéjsi formuli:

¢:ijl(t)dt, @1)

a délky pulst odpovidajici napriklad Ghltim otoceni o T¢2 a Ttbudou vétsi, nez by odpovidalo
pulsu pravouhlému (obr.7.). V oblastech vétSich thla otoceni, kdy je puls jiz témét na
maximalni amplitudé je mozno pouzit pro diskusi experimentalnich dat misto vztahu (20)
napf. vztah:

A=Aoabs(sin(a)1 T, +¢0)), (22)

v této oblasti je mozno téZz odhadnout amplitudu (maximalni) B.
A3) studium signalu dvouimpulsového spinového echa 'H ve vzorku pryze

*  Na pulsnim generdtoru PG nastavte dva excita¢ni pulsy ve vzdalenosti ¢, = 300 psec.
Délku prvého pulsu (,,A*) nastavte tak, aby puls odpovidal 172 pulsu, délku druhého pulsu
(,,B) tak, aby uhel otoceni odpovidal Tt (Vyuzijte vysledkti ad A2). Opakovaci dobu T
nastavte stejné jako v bod¢ a). Pfi synchronizaci pulsem ,,A* se ve vzdalenosti 300 psec za
druhym pulsem objevi signdl spinového echa (viz. obr. 8.).
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*  Zméente polohu sondy, vertikdlnim posuvem ji vysufite vySe, do oblasti hor§i homogenity
magnetického pole. Sledujte chovani signalu spinového echa, jeho S$itku. Nastavte
(polo)sitku signalu kolo 150 psec (vert. posuv [0 10.00). Nastavte zpozdéni
synchroniza¢niho pulsu ,,C* na 100 psec. Pti synchronizaci pulsem ,,C* zmé&ite spektrum
signalu spinového echa a opravte excitacni frekvenci a frekvenci reference piijimace.
Zkontrolujte, zda je signal FID po druhém excitacnim pulsu skute¢né nulovy.

*  Nastavte nékolik ruznych vzdalenosti excitacnich pulsii t), (v intervalu 300 — 7000 psec) a
presvédcte se, Ze signal spinového echa ma vzdy maximum ve vzdalenosti ¢;; od druhého
pulsu. Méfeni proved’te v nastaveni se synchronizaci pulsem ,,C“. Zpozdéni pulsu ,,C* je
nutno zvétSovat stejné jako vzdalenost excitacnich pulst ¢1,. Dale se presvédcte o tom, Ze
s rostouci vzdalenosti pulst klesd amplituda signalu. Vysledek zpracujte graficky a
kvalitativné diskutujte. Vyuzijte datovych soubord *. ASC.

A4 Studium procesu koherentni sumace

*  Nastavte signal spinového echa podle tikolu A3.

*  Zvétsete vzdalenost excitacnich pulsii na hodnotu ¢, //7 msec. Pfi synchronizaci pulsem
,C“ se zpozdénim 6.8 msec je signal spinového echa pii jediném prub&hu pozorovatelny
na urovni Sumu.

*  Meéite postupné spektra tohoto signalu s nastavenim rizného poctu sumaci (N) (naptf. N =
1, 10, 100). Vysledky znazornéte graficky s vyuzitim datovych soubori D:\TMP\*.ASC.
Diskutujte kvalitativn€ proces zlepSovani poméru signal/Sum.



