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IM - 6a 
 

MAGNETYCZNY REZONANS JĄDROWY 
 
I. Cel ćwiczenia 
 
Celem ćwiczenia jest zapoznanie się z impulsowymi metodami magnetycznego rezonansu 
jądrowego. Podczas ćwiczenia student wykonuje pomiary czasów relaksacji dla cieczy 
 
II. Tematy do kolokwium 
 

1. spin 1/2 w polu magnetycznym, częstość Larmora 
2. stan równowagi Boltzmanowskiej 
3. impulsy π, π/2 w MRJ 
4. czasy relaksacji T1 i T2 
5. pomiar czasu relaksacji T2 metodą echa spinowego 

 
III. Aparatura pomiarowa 
 
W ćwiczeniu używany jest impulsowy spektrometr NMR PS15 z jądrową stabilizacją pola 
magnetycznego w pełni sterowany za pośrednictwem komputera. Programator impulsów z 
nadajnikiem RF pozwala generować prostokątne impulsy w potrzebnych sekwencjach. 
Sygnał echa z próbki jest rejestrowany przy pomocy przetwornika A/C i może być 
następnie poddany numerycznej analizie. 
  
IV. Program ćwiczenia 
 

1. Zaprezentować w ciągu 15 minut, co się wie na temat tego ćwiczenia. 
2. Zapoznać się z budową spektrometru NMR PS15 
3. Zapoznać się z programem SPI do obsługi aparatury i przygotować spektrometr do 

pomiarów dokładnie według instrukcji. 
4. Przygotować próbkę (gliceryna, woda, benzen, etanol, guma itp.) do pomiarów. 
5. Dostroić pole do rezonansu, tak żeby sygnał FID (Free Induction Decay) był 

maksymalny.  
6. Dobrać czas trwania impulsów π/2 i π. 
7. Wykonać pomiary czasu relaksacji T2 dla jednej próbki metodą echa spinowego.  

 
V. Opracowanie wyników 
 

1. Zrobić wykresy sygnału FID dla pola w rezonansie i impulsu π/2 oraz π. 
2. Z sygnałów echa dla różnych czasów τ w sekwencji π/2-τ-π odczytać amplitudy 

maksimum echa. 
3. Zrobić wykres amplitudy maksimum echa w zależności od czasu i dopasować do 

tego teoretyczną zależność zaniku sygnału. Wyznaczyć stąd czas relaksacji T2. 
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Materiały pomocnicze do ćwiczenia IM-6a 
 
Magnetyczny rezonans jądrowy MRJ (NMR od Nuclear Magnetic Resonance) jest 
zjawiskiem objawiającym się gdy jądra niektórych atomów umieszczone w stałym polu 
magnetycznym są dodatkowo wystawione na działanie fali elektromagnetycznej. Pomiar 
absorpcji takiej fali (czyli spektroskopia) pozwala badać fizyczne i chemiczne własności 
materii, jak i obrazować układy biologiczne. 
 
Spektroskopia NMR znajduje zastosowania w kilku obszarach nauki. Jest standardowo 
używana w chemii i biologii do badania struktur molekuł, w szczególności białek, do 
badania dynamiki molekuł w roztworach, do pomiaru dyfuzji a także w badaniach ciał 
stałych. Obrazowanie z wykorzystaniem NMR jest już powszechnie używane w 
medycynie (tomografia). 
 
Spin 1/2 w polu magnetycznym, częstość Larmora 
 
Każda cząstka posiadająca spin I (równy np. ½), posiada moment magnetyczny. 
Umieszczenie jej w polu magnetycznym powoduje, że może znaleźć się w jednym z dwu 
stanów: albo jej moment magnetyczny będzie skierowany w kierunku do pola, albo 
przeciwnie do pola. Te dwa stany mają różną energię, bo energie poszczególnych stanów 
na skutek przyłożenia pola o indukcji B zmieniają się o 

E = ±  µ B 
gdzie µ jest momentem magnetycznym cząstki. Taka cząstka w zależności od tego w jakim 
jest stanie może absorbować bądź emitować foton (czyli promieniowanie 
elektromagnetyczne) przechodząc do drugiego ze stanów. Energia fotonu hν, ο częstości 
promieniowania ν, musi być w takim procesie w rezonansie, czyli być równa różnicy 
energii między górnym i dolnym stanem, czyli 

h ν = 2 µ B. 
Dla protonu (np. jądra wodoru 1H) moment magnetyczny wynosi  

µ = gN µN I, 
gdzie  

gN jest czynnikiem jądrowym dla protonu, 
µN = e h / 4π mp  jest magnetonem jądrowym. 

Podstawiając te wszystkie wielkości dla protonów otrzymuje się częstość rezonansową, 
zwaną również częstością Larmora, 

ν = γ/2π  Β,    
gdzie γ/2π = 42.58 MHz/T. 
 
Ćwiczenie:  wyliczyć częstość Larmora dla protonów dla pola B używanego w 
spektrometrze (potrzebne dane są poniżej w opisie aparatury). 
 
Stan równowagi Boltzmanowskiej 
 
W stanie równowagi termodynamicznej część protonów znajduje się w stanie o niższej 
energii, a część w stanie o wyższej energii. Zgodnie ze statystyką Boltzmana proporcja 
liczby spinów w obu stanach wynosi 

N– / N+ = exp( – γB / kBT),  
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gdzie kB jest stałą Boltzmanna, a T jest temperaturą w Kelvinach. Sygnał MRJ jest 
proporcjonalny do różnicy obsadzeń obu stanów, a więc do magnetyzacji próbki. 
Najwygodniej opisywać jest zjawisko MRJ opisując zachowanie się wypadkowego 
wektora magnetyzacji próbki. 
 
Impulsy π i π/2 
  
W warunkach równowagi termodynamicznej magnetyzacja M0 układu spinów jądrowych 
umieszczonych w stałym polu magnetycznym B jest skierowana zgodnie z kierunkiem 
tego pola (oś z układu współrzędnych). Przyłożenie do próbki radioimpulsu o indukcji B1 
w kierunku prostopadłym do osi z (czyli np. x) powoduje obrót wektora M i pojawienia się 
składowej poprzecznej magnetyzacji. Kąt α o jaki zostanie obrócona magnetyzacja jest 
równy 
 α = γ B1 t1 
gdzie t1 jest czasem trwania impulsu. Jeżeli cewkę odbiorczą umieścimy wzdłuż osi y to 
będzie się w niej indukował sygnał nazywany sygnałem precesji swobodnej FID (Free 
Induction Decay), którego wielkość jest proporcjonalna do magnetyzacji. Zgodnie z 
powyższym wzorem kąt obrotu magnetyzacji można zmieniać poprzez zmianę indukcji 
pola B1 lub czasu trwania radioimpulsu. Jeżeli α = π/2 to sygnał FID-u będzie 
maksymalny bo spiny obrócą się na oś y, a gdy α = π to będzie on równy zeru, bo spiny 
obrócą się o 180°. 
 
Relaksacja T1 i T2 
 
Proces zaniku składowej poprzecznej magnetyzacji MX, po ustaniu radioimpulsu, odbywa 
się ze stałą czasową T2, zwaną czasem relaksacji poprzecznej lub czasem relaksacji spin-
spin.  

MX = MX0  exp ( – t / T2 ) 
Dwa czynniki wpływają na zanik poprzecznej składowej magnetyzacji 

a) oddziaływania międzymolekularne 
b) niejednorodności pola B w obszarze próbki 

 
Proces ustalania się równowagi termodynamicznej, czyli powrót magnetyzacji na kierunek 
osi z zachodzi ze stałą czasową T1, zwaną czasem relaksacji podłużnej lub czasem 
relaksacji spin-sieć. Stosując różne sekwencje radioimpulsów możemy wyznaczyć 
wartości czasów T1 i T2. 
 
Pomiar czasu relaksacji T2 metodą echa spinowego 
 
Metoda echa spinowego pozwala zmierzyć rzeczywisty czas T2 związany z relaksacją 
spinową, a wyeliminować efekty związane z niejednorodnościami pola w spektrometrze. 
Jeżeli na układ spinów jądrowych podziałamy radioimpulsem π/2 to magnetyzacja M 
układu obróci się na oś y. Po ustaniu działania radioimpulsu układ spinów będzie 
precesował wokół kierunku pola B0. Na skutek niejednorodności pola nastąpi 
rozfazowanie się spinów i sygnał FID zaniknie. Jeżeli po czasie τ podziałamy na ten sam 
układ impulsem π, to spiny precesujące szybciej staną się wolniejsze i na odwrót. Po czasie 
t = 2 τ zaobserwujemy maksimum sygnału echa spinowego w kierunku osi –y. Na rysunku 
poniżej pokazano sygnał bezwzględnej amplitudy echa. 
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Przy pomiarze tym czas τ wynosił około 11.4ms, a czasy trwania impulsów były poniżej 
kilku µs. 
 
Badając zależność maksimum amplitudy echa od odstępu czasowego pomiędzy impulsami 
π/2 i π można wyznaczyć wartość czasu relaksacji T2 ze wzoru 

M = M0 exp( –t / T2 ) 
Pomiar T2 metodą echa spinowego wymaga rejestracji kilkunastu widm dla różnych 
odstępów czasu τ. 
 
Ważne jest, żeby czas pomiędzy kolejnymi pomiarami był dostatecznie długi, aby 
magnetyzacja powróciła do stanu równowagi. Najlepiej dobrać ten odstęp czasowy na tyle 
długi, aby wartość amplitudy echa od niego nie zależała. 
 
Dla bardzo krótkich czasów τ impuls echa nakłada się na sygnał FID i dlatego 
wyznaczenie amplitudy echa jest zafałszowane. Dla bardzo długich czasów amplituda echa 
ginie w szumach. 
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Aparatura pomiarowa 
 

 
 
 
Używany w ćwiczeniu spektrometr składa się z trzech podstawowych części. Są to źródło 
pola magnetycznego, tor nadawczy i tor odbiorczy. Całość nadzorowana jest i sterowana 
przez wewnętrzny procesor sprzężony z programem sterującym i zbierającym dane 
poprzez złącze RS232. Elementem wspólnym dla toru nadawczego i odbiorczego jest 
cewka z badaną próbką, znajdująca się w głowicy pomiarowej i umieszczona w stałym 
polu magnetycznym. W torze nadawczym programator wytwarza odpowiednie sekwencje 
czasowe w generatorze-modulatorze radioimpulsów o czterech ortogonalnych fazach. 
Radioimpulsy te po zsumowaniu wzmocnione są we wzmacniaczu mocy i podane do 
głowicy pomiarowej. Po przejściu przez odpowiednie układy dopasowujące dochodzą do 
cewki pomiarowej umieszczonej w stałym polu B0, gdzie wytwarzają dodatkowe pole 
magnetyczne wysokiej częstości B1. Odpowiedzią na tak współdziałające pola jest sygnał 
magnetycznego rezonansu jądrowego rejestrowany w postaci FID-u lub echa. 
Wyindukowany w cewce sygnał MRJ zostaje wstępnie wzmocniony w przedwzmacniaczu 
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głowicy i podany na wejście odbiornika. Po dalszym wzmocnieniu we wzmacniaczu 
zasadniczym o regulowanym wzmocnieniu poddany zostaje detekcji fazowej. Po 
wyfiltrowaniu przez stałą czasową małej częstości dochodzi do wejścia przetwornika A/C. 
Po konwersji na postać cyfrową jest przesyłany do komputera PC. 
 
Pole magnetyczne o wartości około 0.352 T wytwarzane jest przez konwencjonalny 
elektromagnes z rdzeniem. Raz ustalone pole B jest precyzyjnie stabilizowane przy 
pomocy jądrowego stabilizatora pola. W obszarze pola jest umieszczona kalibracyjna 
próbka zawierająca fluor 19F. Wykorzystanie magnetycznego rezonansu jądrowego (dla 
jąder fluoru a nie dla jąder wodoru), pozwala bardzo precyzyjnie kontrolować stabilność 
pola. Taka stabilizacja jest niezbędna i pozwala wyeliminować efekty związane z 
rozgrzewaniem się magnesu czy wolnozmiennymi fluktuacjami pola magnetycznego w 
sąsiedztwie urządzenia. 
 
Przygotowanie spektrometru do pomiarów 
 
Spektrometr włącza się jednym przyciskiem na tylnej ściance urządzenia. Na komputerze 
należy uruchomić program PS15. Ustalanie się pola i jego stabilizacja trwa około 5 minut i 
dopiero po tym czasie spektrometr jest gotowy do dalszych pomiarów. Jest to 
sygnalizowane przez zgaśnięcie czerwonych lampek w panelu urządzenia. 
 
Do spektrometru należy włożyć próbkę tak, aby była ona umieszczona centralnie 
względem nabiegunników magnesu. Próbka nie powinna być dłuższa niż 1 cm, bo tylko w 
takim zakresie pole magnetyczne jest wystarczająco jednorodne. Ponieważ mierzony jest 
sygnał rezonansowy pochodzący od jąder wodoru (protonów), więc uchwyt próbki nie 
może zawierać znaczących ilości tego pierwiastka. Najłatwiej przygotować próbki płynne, 
wystarczy do cienkiej próbówki szklanej nalać trochę cieczy. 
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Krótki opis programu obsługującego pomiary 
 
Podstawowe okno programu pokazane jest na rysunku poniżej. 
 

 
 

Sekcja Magnet stabilizer opisuje jakie pole ma być wytwarzane w magnesie. Wartość tego 
pola podawana jest domyślnie jako częstość (w Hertzach) 

f = γ/2π B,  gdzie γ/2π = 42.58 MHz/T. 
Częstość ta rozłożona jest na dwa składniki  

f = f0 + ∆f0, 
gdzie f0 = 15000.2 kHz (i najlepiej tego nie zmieniać), a ∆f0 może być zmieniane w 
zakresie około ±2000 Hz. Przy zmienianiu ∆f0 należy wziąć pod uwagę, że zmiana pola w 
magnesie nie jest natychmiastowa i dobre ustabilizowanie nowego pola trwa nawet 
kilkadziesiąt sekund. 
 
W sekcji Transmitter regulowana może być amplituda sygnału RF emitowanego przez 
cewki nadawcze. Domyślne ustawienie Attenuator main na 0.0dB jest najlepsze. 
 
Sekcja Receiver pozwala ustawić parametry odbiornika: 

Gain – wzmocnienie odbiornika (od 0 do 60 dB), należy dobrać w zależności od 
próbki tak by sygnał FID był jak największy, ale by mieścił się w całości na 
wykresie. 

Phase – umożliwia dobór właściwej fazy odniesienia detektora fazowego w celu 
otrzymania optymalnego sygnału (powinno być 186°–188°). 

Acc – umożliwia akumulowanie sygnału, tzn. uśrednianie z wielu pojedynczych 
pomiarów 
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DC level – pozwala ustawić położenie lini bazowej. Powinno być tak ustawione, żeby 

dla dużych czasów oba przebiegi Q oraz I dążyły do zera.  
Time const – określa stałą czasową filtru dolnoprzepustowego używanego w torze 

odbiorczym.Wartość ta powinna być dobrana tak by zmniejszać szumy nie 
zniekształcając sygnału, a więc powinna być wyraźnie mniejsza od częstości 
obserwowanych na przebiegu. 

Detection – podczas pomiarów należy używać ustawienia Phase detection. Ustawienie 
Amplitude detection służy wyłącznie do strojenia obwodu. 

 
W sekcji Data acquisition podaje się co jest rejestrowane i pokazywane na wykresie 
powyżej.  

Dwell time – czas próbkowania rejestrowanego przebiegu.  
NOP – Number of Points czyli liczbe wszystkich punktów pomiarowych. 
Channel I – rejestrowany jest sygnał będący w fazie z sygnałem nadawanym. 
Channel Q – rejestrowany jest sygnał przesunięty w fazie o 90°. 
√(I2+Q2) – prezentowany jest moduł sygnału, bez wyróżniania części w fazie i poza 
fazą. 

 
Sekcja Programmer pozwala ustawić parametry impulsów RF takie jak ich faza, czasy 
trwania, odstępy między impulsami w sekwencji. Możliwe jest wytwarzanie czterech 
typów impulsów różniących się fazą i nazywanych: X (0°), Y (90°), –X (180°), –Y (270°). 

Method – w tym polu można wybrać rodzaj wytwarzanego impulsu np. 1P_X oznacza 
pojedynczy impuls X, 2P_X oznacza sekwencje dwu impulsów X. Dla danej 
sekwencji można następnie regulować czasy trwania impulsów (np. tak żeby były 
to impulsy π lub π/2) i odstępy między nimi. 

Trig – (od trigger –wyzwalacz) określa w którym momencie rozpocznie się rejestracja 
sygnału FID. Wybranie P1 oznacza, że pod koniec pierwszego impulsu, wybranie 
P2 oznacza, że pod koniec drugiego impulsu itd. 
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Dopasowanie pola magnesu do rezonansu 
 
Pomiary relaksacyjne najłatwiej wykonywać jest w sytucji, gdy pole w magnesie jest 
precyzyjnie dobrane tak, żeby częstość sygnału RF była częstością Larmora dla protonów 
w próbce. W używanym spektrometrze częstość RF jest stała, natomiast można w 
ograniczonym zakresie zmieniać pole wytwarzane przez magnes. Zmienianie ∆f0 pozwala 
dobrać wartość pola do rezonansu.  
Żeby dopasować pole należy zmieniać ∆f0 tak żeby sygnał swobodnej precesji nie miał 
oscylacji. Na rysunku poniżej pokazane są sygnały swobodnej precesji dla pola daleko 
poza rezonansem. Dla sygnału w rezonansie sygnał FID powinien zanikać ekspotencjalnie 
do zera. 
 

 
 
Ustalanie czasu trwania impulsów π i π/2 
 
Czas trwania impulsu π w danym urządzeniu zależy od amplitudy sygnału radiowego 
emitowanego przez cewki nadawcze, nie zależy natomiast od rodzaju próbki. Dlatego dla 
danego urządzenia, dla ustalonej amplitudy sygnału RF wystarczy ten czas dobrać raz 
eksperymentalnie. Najłatwiej dobrać jest długość impulsu π obserwując zmiany amplitudy 
sygnału FID w zależności od czasu trwania impulsu. 
Żeby precyzyjnie wyznaczyć czasy trwania impulsów π /2 oraz π należy zmierzyć wartości 
początkowej amplitudy sygnału FID dla czasów trwania impulsu od 0.4 do 6 µs co 0.2 µs. 
Pierwsze maksimum tak otrzymanej zależności jest dla impulsu π/2, przejście przez zero 
jest dla impulsu π itd., tak samo jak dla funkcji sin(x). 
 
Pomiary metodą dwu impulsów (metodą echa spinowego) 
W oknie Programmer należy wybrać metodę 2P_X_D (dwa impulsy X). 
Ustawić odpowiednio ich długości i dla kilkunastu różnych odstępów między impulsami 
zarejestrować sygnały echa. Co ciekawsze sygnały warto zapisywać na dysk, chociaż 
można też na bieżąco opracowywać te dane. 
 
Opracowanie wyników 

1. Zrobić wykres sygnału FID dla pola w rezonansie, dla impulsów π/2 oraz π. 
2. Zrobić przykładowy wykres FID oraz echa dla sekwencji π/2-τ-π. 
3. Odczytać ze zmierzonych przebiegów amplitudy M echa spinowego dla róznych τ. 
4. Zrobić wykres lnM(τ) i dopasować prostą do liniowej części. 
5. To samo zrobić dopasowując eksponentę na wykresie M(τ). 
6.   Wyliczyć z tego wartość czasu relaksacji, oszacować błąd zmierzonej wielkości
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