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J2 BADANIE MAGNETYCZNEJ RELAKSACJI 

PROTONÓW METODĄ ECHA  SPINOWEGO  

 

I. Cel ćwiczenia 

Celem ćwiczenia jest zapoznanie się z impulsowymi metodami magnetycznego 

rezonansu jądrowego (MRJ) oraz z techniką pomiarową czasów relaksacji jądrowej spin-

sieć T1 i spin-spin T2 w cieczach. Podczas ćwiczenia wykonywane są pomiary czasów 

relaksacji T1 (i/lub T2) w funkcji temperatury, co pozwala na badanie dynamiki molekularnej 

cieczy. 

 

II. Tematy do kolokwium 

1. Zjawisko MRJ – opis klasyczny. 

 Równania ruchu momentu magnetycznego 


 w polu magnetycznym B w 

laboratoryjnym i wirującym układzie współrzędnych 

 Pole efektywne 

 Równania Blocha. 

2. Zjawisko MRJ – opis kwantowy 

3. Metody impulsowe badania zjawiska MRJ. 

 Rezonansowe impulsy częstotliwości radiowej   i /2 

 Sygnał swobodnej precesji (Free Induction Decay - FID) 

 Echo spinowe 

 Różne sekwencje impulsów. 

4. Zjawisko magnetycznej relaksacji jądrowej. 

 Relaksacja spin-sieć (T1) 

 Relaksacja spin-spin (T2). 

5. Badania zależności temperaturowych dynamiki molekularnej cieczy –  

     wyznaczanie energii aktywacji. 
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III. Aparatura pomiarowa 

Zestaw aparaturowy zawiera: 

 impulsowy spektrometr PS15 w pełni sterowany za pośrednictwem komputera 

 elektromagnes z zasilaczem i układem chłodzenia 

 jądrowy stabilizator pola magnetycznego JTM83 

 Układ grzewczo-chłodzący.z kontrolerem temperatury. 

IV. Program ćwiczenia 

 Zapoznanie się z zasadą działania i obsługą spektrometru PS15 oraz z programem 

sterującym SPI. Jest to wersja spektrometru PS15 z zewnętrznym 

elektromagnesem wytwarzającym stałe pole magnetyczne B0, którego stabilizację 

zapewnia stabilizator pola JTM83. 

 Wyznaczenie czasów relaksacji T1 oraz T2 dla protonów w otoczeniu 

paramagnetycznych jonów Cu (roztwór wodny CuSO4) w różnych temperaturach, 

przy użyciu odpowiednich metod impulsowych MRJ. 

 Wyznaczenie czasów relaksacji T1 oraz T2 dla protonów w wodnych roztworach 

białek w funkcji temperatury przy wykorzystaniu odpowiednich metod impulsowych 

MRJ (polecane dla biofizyków). 

  Wyznaczenie czasów relaksacji T1 oraz T2 dla protonów w wodzie destylowanej w 

funkcji temperatury używając odpowiednich metod impulsowych MRJ. 

 

V. Wykonanie  ćwiczenia 

 Zapoznać się z zestawem aparaturowym 

 Włączyć chłodzenie wodne elektromagnesu!  Odczekać 15 minut. 

 Włączać kolejno: komputer, zasilacz elektromagnesu (MAGNET POWER SUPPLY 

PZP80), spektrometr PS15, jądrowy stabilizator pola magnetycznego JTM83 

 Uruchomić program SPI (funkcja lock-off spektrometru) 

 Zmieniając natężenie prądu zasilającego elektromagnes, uzyskać rezonansową 

wartość pola magnetycznego B0 dla próbki CuSO4 (na ekranie pojawi się sygnał 

FID-u) 

 Włączyć stabilizację pola magnetycznego (patrz skrócona wersja obsługi 
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stabilizatora) 

 Ustalić czasy trwania impulsów /2 i   

 Stosując odpowiednie sekwencje impulsów, wyznaczyć czasy T1 i T2 dla próbki 

CuSO4 w temperaturze pokojowej i w temperaturach niższych (po włączeniu układu 

grzewczo-chłodzącego z kontrolerem temperatury) 

 Pomiary powtórzyć dla wody destylowanej. 

VI. Opracowanie 

1.  Opracować dane doświadczalne, dopasowując odpowiednie zależności  

     teoretyczne. 

2. Wyznaczyć czasy relaksacji T1 i T2 dla protonów w roztworze CuSO4 w różnych               

temperaturach.  

3.  Wyznaczyć czasy relaksacji T1 i T2 dla protonów w wodzie destylowanej w różnych  

temperaturach.  

      4.  Wyznaczyć energię aktywacji dla cząsteczek wody w punktach 2 i 3. 

 

VII. Literatura 

1. J. Stankowski, W. Hilczer, Pierwszy krok ku radiospektroskopii rezonansów 

magnetycznych, OWN, Poznań 1994. 

2. Zapoznać się z opisem zasady detekcji fazoczułej (instrukcja do ćwiczenia S2). 

3. Instrukcje obsługi poszczególnych bloków aparatury i inne materiały do 

wykorzystania na miejscu. 

4. Fizyczne metody badań w biologii, medycynie i ochronie środowiska,  praca 
zbiorowa pod redakcją A. Z. Hrynkiewicza, E. Rokity, Wydawnictwo Naukowe PWN 
SA, rozdział 4.6 (dotyczy badania białek). 
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Skrócona wersja stabilizowania pola magnetycznego elektromagnesu przy pomocy 

stabilizatora JTM83. 

1. Ustawić taką wartość pola magnetycznego (używając potencjometrów regulacji 

zgrubnej i dokładnej na panelu sterowania zasilacza elektromagnesu PZP80 ustawić 

odpowiednie natężenie prądu), aby na ekranie monitora uzyskać poprawny sygnał 

swobodnej precesji dla protonów. 

2. Po ustabilizowaniu się temperatury elektromagnesu przystąpić do czynności 

związanych ze stabilizacją pola magnetycznego B0 (włączony przycisk MAINS na 

panelu stabilizatora JTM83). 

3. Wciskając przycisk „up” (Rys.1) w bloku stabilizacji jądrowej (ewentualnie razem z 

przyciskiem „fast”) ustawić częstotliwość głowicy w okolicy 23512 kHz tak, aby 

zaobserwować ruch wskazówki miernika „lock-in” w prawo-zero-lewo. 

4. Wcisnąć przycisk „down” i obserwując wskazówkę „lock-in”, zwolnić ten przycisk w 

momencie, gdy wskazówka znajdzie się w położeniu zaznaczonym na rysunku. 

Ustawiona wartość częstotliwości nie powinna zmieniać się w czasie. 

5. Wcisnąć przycisk „on” w bloku stabilizacji fluksowej i równocześnie wcisnąć przycisk 

„on” w bloku stabilizacji jądrowej. W efekcie może wystąpić pewne odstrojenie od 

rezonansu (zmiana kształtu FID-u), które można skorygować za pomocą pokrętła. „fine” 

z tym, że po każdej regulacji na efekty należy poczekać około 20-30 s. 

6. W pierwszych kilku godzinach od uruchomienia należy sprawdzać (w odstępach czasu 

ok. 1 godz.) położenie wskazówki „lock-in”. Wskazówka winna znajdować się w okolicy 

położenia zerowego. Jeśli wychyla się w jedną ze stron więcej niż na ok.1/3 skali należy 

poprawić stabilizację.  

    Zmiana natężenia prądu zasilającego elektromagnes wymaga wykonania powtórnej 

stabilizacji pola. 

 

Uwaga: brak korygowania położenia wskazówki może doprowadzić do zaniku stabilizacji 

pola. 
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                  Rys. 1. Stabilizator pola magnetycznego JTM83.  Schemat panelu sterującego 

oraz schematyczny kształt sygnału dla stabilizacji jądrowej. B0 - pole stabilizowane.                                           

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Rys.2. Rysunek objaśniający ruch wskazówki 
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Zjawisko magnetycznego rezonansu jądrowego ( MRJ ) 

Nuclear Magnetic Resonance ( NMR )  

   

Widok układu eksperymentalnego 

   

 WPROWADZENIE 
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Rys. 3. Sekwencja impulsów echa spinowego Hahna. 

Sekwencja impulsowa jest powtarzana z czasem repetycji R, przy czym w czasie R układ 

spinowy swobodnie precesując wraca do równowagi termodynamicznej. Przy doborze τ 

powinien być spełniony warunek 

t=2 τ < R 5T1. 
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Przed impulsem. 
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Rys. 4. Model ruchu magnetyzacji w wirującym układzie współrzędnych (xr, yr, zrz) dla  

sekwencji dwóch impulsów B1 w niejednorodnym polu magnetycznym. Na rysunku, 

po impulsie , pokazane są składowe poprzeczne magnetyzacji. 
 

 

Wyznaczanie czasu magnetycznej relaksacji spin-sieć T1 

 

Metoda trzech impulsów -CP (Carra-Purcella) 

 

 W metodzie tej układ spinów jądrowych poddawany jest działaniu sekwencji trzech impulsów 

częstotliwości radiowej:  -- t-- /2-- -- . Konfiguracja sekwencji przedstawiona jest na Rys.5. 

Wyznaczanie czasu relaksacji T1 polega na wyznaczaniu zależności czasowej zetowej składowej 

magnetyzacji Mz(t), po odwróceniu jej w chwili t=0 o kąt  od jej kierunku w równowadze 

termodynamicznej (Rys.6). Kierunek ten pokrywa się z kierunkiem zewnętrznego, stałego pola 

magnetycznego o indukcji B0||z. Wartość tej składowej jest proporcjonalna do amplitudy sygnału 

swobodnej precesji pojawiającego się po impulsie /2. Wyznaczanie zetowej składowej 

magnetyzacji w danej chwili t odbywa się za pomocą pomiaru amplitudy echa spinowego 

(sekwencja /2-- -- ).  

Wartość amplitudy echa spinowego odczytywana jest na ekranie. Jeśli bez próbki występuje pewna 

składowa stała p0, możemy ją uwzględnić w A(t) w celu otrzymania rzeczywistej wartości 

amplitudy echa. Wartość p0 wyznaczamy jako średnią pomiarów wykonanych na początku i na 

końcu eksperymentu. Z powyższych równań wynika, że jeżeli impulsy sekwencji  i /2 są 

ustawione dokładnie to 

A0 - A(t) = 2(A0 - p0) exp(-t/T1), 

gdzie A0 jest amplitudą echa, odpowiadającą magnetyzacji układu spinowego w równowadze 

termodynamicznej M0. Amplitudę A0 wyznaczamy eksperymentalnie jako wartość średnią z 

dostatecznej liczby pomiarów (Rys.5). Czas τ dla danej serii pomiarów ustalamy na stałe. 

 Powtarzanie eksperymentu musi odbywać się po czasie wystarczającym do tego, aby układ 

spinowy powrócił do równowagi termodynamicznej w danej temperaturze T. Czas powtarzania, 

czyli tzw. czas repetycji należy odpowiednio ustawić. Przyjmuje się, że czas repetycji powinien 

wynosić   co najmniej 5 czasów relaksacji T1 

R5T1. 
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Odstępy czasowe R, t, τ winny spełniać warunek: 

R  t+τ  oraz   t>τ. 

  y   /2y        y 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Rys.5. Metoda trzech impulsów CP (Carra-Purcella) wyznaczania czasu relaksacji spin-sieć T1. 

Dolny rysunek przedstawia powrót zetowej składowej magnetyzacji do równowagi po 

odwróceniu jej przez impuls .  

 

Metoda ta ma tę zaletę, że z uzyskanego sygnału  można szybko oszacować czas T1. Wystarczy 

znaleźć t0, dla którego Mz(t0)=0. Wtedy 

T1 = t0 / ln 2. 

Ten sposób wyznaczania czasu T1 nazywa się metodą zerową.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
   Przed impulsem.     Koniec impulsu. 
 

Rys.6. Model wektorowy przedstawienia magnetyzacji i spinowego momentu magnetycznego  

przed i po pierwszym impulsie  (12). 
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Do instrukcji dołączone jest tłumaczenie instrukcji obsługi programów 

spektrometru PS-15 (PS-15 experimental manual), z którym należy się 

zapoznać. 
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111...   POMIARY CZASU RELAKSACJI T1  (SPIN – SIEĆ). 

1.1. Teoria 

Definicja 

W stanie równowagi termodynamicznej liczba jądrowych momentów magnetycznych 
przypadających na różne poziomy energetyczne jest zgodna z prawem Boltzmanna, 
jednakże preferowana jest orientacja zgodna z kierunkiem pola B0. To powoduje 
powstawanie nieznacznej makroskopowej magnetyzacji M0 wzdłuż pola B0. 
Wprowadzenie radioimpulsów zaburza ten rozkład, a  po ustaniu radioimpulsu system 
spinów jądrowych powraca do równowagi z otaczającą siecią w procesie nazywanym 
relaksacją spin-sieć, którą charakteryzuje czas  T1.  

Impulsowa spektroskopia NMR proponuje różne metody pomiaru czasu relaksacji T1.  
Zostanie omówiona jedna z nich:                                                                                    . 
metoda inwersyjna (Inversion Recovery Method). 

                                                                    

1.1.1. Metoda inwersyjna  (Inversion Recovery method) 

Ta metoda jest najbardziej popularna. Inna nazwa to:  metoda zerowa. Składa się z 

sekwencji impulsów  i /2 opóźnionych o czas tD (Rys.28).  

tD

 /2

U~M(t )D

 

Pierwszy impuls x odwraca wektor magnetyzacji w kierunku –B0. Dzięki procesowi 
relaksacji między spinami a siecią, magnetyzacja powraca do stanu równowagi  od –M0 
poprzez wszystkie pośrednie wartości do +M0 wzdłuż kierunku +B0. Odzyskiwanie 

początkowej wartości magnetyzacji pokazuje efekt działania impulsu (/2)x, czyli amplituda 
FID-u, która jest proporcjonalna do magnetyzacji. Na Rys.29 jest pokazany przykładowy 
eksponencjalny wzrost amplitudy FID-u odpowiadający narastaniu magnetyzacji od –Mz do 
+Mz. 

Rys.28. Sekwencja impulsów w metodzie IR. Należy zauważyć brak sygnału po impulsie 

. 
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Całość eksperymentu będzie poprawnie przeprowadzona, jeżeli każdy następny punkt 
(kolejne czasy td) będzie mierzony, kiedy układ całkowicie powróci do stanu równowagi. 
Ten warunek jest spełniony przez dobranie odpowiednio długiego czasu TR (Repetition 
Time) tak, aby po impulsie 90o magnetyzacja osiągnęła początkową wartość (po TR=5*T1 
magnetyzacja osiąga 99.9% początkowej wartości). 

1.1.2. Rozwiązanie równania  Blocha dla metody IR (Inversion Recovery) 

Zmiana magnetyzacji jest dana równaniem Blocha: 

1/) T0zz M -(t)(M -  (t)/dtdM   Eq.  1 

Zakładając całkowitą inwersję po pierwszym radioimpulsie, otrzymujemy dla t=0 → Mz(0)=-
M0.  Całkując Eq.7: 

))exp(-t/T*2 - (1M   (t)M 10z   Eq.  2 

I logarytmujac, otrzymujemy: 

t
T

1
-   

2M

(t)M-M

10

z0 









ln  

Eq.  3 

A zatem czas T1 można znaleźć z pomiarów Mz (t) jako funkcji odstępu czasu tD 

pomiędzy impulsami  i /2 i dopasowując dane eksperymentalne do Eq.8. 

W parktyce Eq.  3 można przedstawić jako:  

DD t
T

AtAA
1

00

1
2ln)(ln(   Eq.  4 

Gdzie:  

A0 jest amplitudą FID-u w czasie, kiedy magnetyzacja powraca do stanu równowagi (jest 

Rys.29. Wzrost magnetyzacji od –Mo do +M. 
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równa M0),  

A (tD) jest amplitudą FID-u w danym czasie  tD (odpowiada to to Mz (t) 

T1 można obliczyć z nachylenia krzywej ln (A0 – A (tD)) w funkcji tD. 

Używając Eq.10 można wykonać szybkie oszacowanie czasu T1 znajdując czas, kiedy 
magnetyzacja osiąga wartość zero (A(tD)=0), co oznacza zerowy sygnał FID-u po drugim 

radioimpulsie (/2)x. Wtedy:  
 

11 69.02ln TTtD   Eq.  5 

 

Rys.30 przedstawia proces zmiany magnetyzacji dla różnych czasów tD w metodzie 
inwersyjnej (IR), zwanej też metodą zerową. 
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Rys.30. Zmiana magnetyzacji dla różnych czasów tD w metodzie inwersyjnej (IR). 
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1.2. Eksperyment 

1.2.1. Pomiar czasu T1 metodą inwersyjną (I R) dla różnych substancji  

Ustawienia parametrów (Setup) - kolejne kroki 

 Należy zacząć pomiary dla próbki gliceryny. Po osiągnięciu 
satysfakcjonujących rezultatów, można przejść do innych próbek. 

 Dane należy zbierać tylko w jednym kanale (rzeczywiste I lub urojone Q). 

 Zastosować metodę 1P_X (Spectroscopy) w celu otrzymania FID-u w 
warunkach rezonansu (patrz zalecenia w rozdziale1.2.1). 

 Wybrać czas zbierania (akwizycji) danych tak, aby zmierzyć cały sygnał FID-
u  (polecany czas -10 ms). 

 Określić i zapisać czas radioimpulsów /2 i . 

 Wybrać właściwe wartości dla Receiver Gain, Phase i DC level.  
Przy jednorodnym polu magnetycznym sygnał FID-u w rezonansie dla 
gliceryny powinien zanikać eksponencjalnie (do poziomu szumu) po około 
5 ms. Rys.32 pokazuje typowe ustawienia w tym eksperymencie. 

 

 W okienku Programmer nacisnąć Method i wybrać 2P_X_VD, czyli metodę 
2 impulsów, która używa tabeli różnych czasów tD pomiędzy impulsami.  

 Należy zmodyfikować następujące parametry:  

 Pierwszy impuls=. Ten impuls jest dwa razy dłuższy niż wcześniej 

określony /2. 
 Czas tD=1ms lub 5ms; ta wartość nie jest krytyczna, jeżeli nawet będzie 

opuszczona w czasie akwizycji danych. 

 Drugi impuls=/2.  

Rys.32. Ustawienia w czasie przygotowywania pomiaru czasu  T1 metodą IR. Przed 
przejściem do zbierania danych (Acquisition page) należy przełączyć wyzwalanie 
(Programmer>Trig)  z P1 (po 1 impulsie) do P2 (po 2 impulsie). 
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 Czas repetycji TR=1s, (ogólnie powtarzanie pomiaru powinno nastąpić po 
czasie pięć razy dłuższym niż oczekiwany T1). 

 Bardzo ważne! Przy akwizycji danych należy ustawić 

wyzwalanie (Trig) po drugim impulsie (P2).  

Jeżeli wszystko jest dobrze ustawione to po pierwszym impulsie () obserwowany jest 

sygnał zerowy, a po drugim impulsie (/2) mierzony sygnał FID-u. Na Rys.32, który 
przedstawia pomiar metodą IR dla gliceryny, niezerowy sygnał po pierwszym impulsie 

pochodzi od źle ustawionego czasu trwania impulsu  .  

Akwizycja danych – kolejne kroki 

W dolnym, prawym rogu wpisać w okienkach: 

 Nazwę pliku z danymi. 
 Ilość pomiarów (accumulations). 
 Komentarz. 
 Nazwę pliku z tabelą różnych czasów tD (VTD). Zmodyfikować tabelę, 

jeżeli to konieczne.  

 Rozpocząć akwizycję danych . Sprawdzić punkty pojawiające się 
w dolnym oknie, czy czasy są wystarczająco długie do osiągnięcia stanu 
równowagi. Potrzebne są 3-4 punkty w tym zakresie do określenia M0 
używanego później do obliczania T1. Należy zmienić czasy lub dodać kilka 
punktów, jeżeli to jest konieczne. 

 Przed opuszczeniem Acquisition page należy sprawdzić czy dane zostały 
zapisane w zadeklarowanym pliku.  

Należy powtórzyć pomiary dla wszystkich próbek. Po włożeniu nowej próbki należy 
ponownie  wykonać wszystkie ustawienia na stronie Setup i zebrać dane używając 
Acquisition page. Przy różnych próbkach trzeba zmieniać wzmocnienie (Gain), czas 
repetycji TR, ilość pomiarów (accumulations) i tabelę czasów tD. Rysunki od 36 do 40 są 
pomocne w przygotowaniu eksperymentu.  

Długi czas relaksacji spinowo-sieciowej dla wody destylowanej stawia eksperymentatorowi 
interesujące wyzwanie. Przeprowadzenie całego pomiaru wymaga stosunkowo długiego 
czasu, ale pokazuje równocześnie jak ważny jest długi czas separacji, aby zobaczyć 

całkowite odzyskanie spinów po impulsie . Rys.34 pokazuje, że magnetyzacja jest ciągle 

skierowana wzdłuż osi –B0 w przypadku zastosowania impulsu /2 100ms po inwersji. Na 

Rys.35 magnetyzacja wraca do początkowej wartości dopiero, gdy impuls /2 nastąpił z 
opóźnieniem 32s! 
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Opracowanie danych – kolejne kroki 

Używając Processing page można opracować dane relaksacji wykorzystując procedury 
obliczeń IR. Można również ekstrahować dane punktów i eksportować jako plik tekstowy 
do dalszych obliczeń z użyciem innych programów (Excel, Origin, Mathematica, etc). 

 Load dane.  

 Set Mark - ustawić marker na początkowym FID-zie. 

 Extract -  dane punktów. Dane pojawiają się w dolnym oknie. 

 Obliczyć T1 używając procedury IR, która oblicza T1 z regresji liniowej. 
 

 

 

 

Rys.33. Akwizycja danych metodą IR. Należy zauważyć, że amplitudy mierzonego FID-u 
(punkty na wykresie) rosną monotonicznie od wartości ujemnych do dodatnich osiągając 
asymptotę w momencie, kiedy spiny powrócą do stanu początkowego. 
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Rys.35. Dodatnia wartość FID-u dla wody, 32s po impulsie odwracającym. 

Rys.34. Ujemna wartość FID-u dla wody, 100 ms po impulsie odwracającym.  
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Rys.36. Pomiary T1 metodą IR dla wody destylowanej. 

Rys.37. Pomiary T1 metodą IR dla metanolu. 
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Rys.38. Pomiary T1 metodą IR dla wodnego roztworu CuSO4. 

Rys.39. Pomiary T1 metodą IR dla gliceryny. 
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Podsumowanie pomiarów T1 metodą inwersji IR (Inversion Recovery). 

Czasy relaksacji spin-sieć, w zależności od materiału osiągają różne wartości. Wśród 
badanych materiałów najdłuższy czas relaksacji T1 ma woda destylowana. Dodatek nawet 
małej ilości jonów paramagnetycznych (np. CuSO4) dramatycznie skraca T1 z 1s dla wody 
do około100ms. Guma, zawierająca z definicji wiele zanieczyszczeń posiada najkrótszy 
czasT1. 

Substancja T1 [ms] 

woda destylowana 3,000  

Etanol 2,300  

woda destylowana z CuSO4 123  

gliceryna 47  

Guma 35  

Rys.40. Pomiary T1 metodą IR dla gumy. 

Table 1. Czasy relaksacji spin-sieć dla różnych substancji mierzone metodą inwersji 
(Inversion Recovery) IR. 
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222...   POMIARY CZASU RELAKSACJI T2 (SPIN – SPIN). 

3.1 Teoria 

Czas relaksacji spin-spin opisuje proces, który jest odpowiedzialny za sprowadzanie 
spinów jądrowych do stanu równowagi po ich wzbudzeniu przez radioimpuls. Wskutek 
tego ruch spinów przestaje być koherentny i następuje “rozfazowanie”.  

Analiza wektora magnetyzacji umieszczonego w stałym polu B0 oraz polu B1 o częstości 
radiowej pokazuje, że składowa absorpcji rozwiązania jest reprezentowana przez krzywą 
Lorentza o środku w f0. Połowa szerokości tej linii jest dana równaniem Eq.  6. 

2

1/2
ΠT

1
f   

Eq.  6 

Zakładając doskonałą jednorodność pola magnetycznego czas T2 może być określony z 
pomiarów szerokości połówkowej krzywej Lorentza (signal width at half maximum - 
SWHM).  

W rzeczywistości pole magnetyczne jest niejednorodne (niedoskonałości magnesu) i 
próbka jest poddawana lokalnie polu magnetycznemu o różnej amplitudzie. To z kolei 
powoduje lokalną zmianę częstości rezonansowej jąder, a w konsekwencji zmianę 

szerokości widma. Nowa, eksperymentalna szerokość widma (krzywej Lorentza) exp

2/1f  

odpowiada efektywnemu czasowi relaksacji spinowo-spinowej, który jest nazywany  *

2T .  

*

2

exp

1/2
ΠT

1
f   

Eq.  7 

Jednakże można oddzielić wkład pochodzący od naturalnej szerokości linii od wkładu 
pochodzącego od niejednorodności (inhomogeneity) pola.  

inh

22

*

2 T

1

T

1

T

1
  

Eq.  8 

Dwu-impulsowa metoda echa spinowego Hahna [(/2)x - tD - x] eliminuje problem 
niejednorodności pola magnetycznego. W czasie pomiędzy impulsami zmniejszanie się 
magnetyzacji jest spowodowane naturalnym procesem relaksacji poprzecznej, co 
powoduje równoczesny zanik amplitudy echa spinowego. Wobec tego można obliczyć 
czas T2 z zależności amplitudy echa A(tD) od czasu tD (Eq.  9). 

)
2

exp()(
2

0
T

t
AtA D

D   
Eq.  9 

Istnieją dwie inne, często używane metody doświadczalne eliminujące wkład aparaturowy 
(niejednorodnosci pola). Są to metody: Carr-Purcell’a oraz Carr-Purcell-Meiboom-Gill’a 
(CPMG).  Obie metody opierają się na fakcie, że “rozfazowanie” spinów jądrowych, 
związane z niejednorodnościami pola jest procesem odwracalnym, a to pozwala na pomiar 
prawdziwego czasu relaksacji T2 (spin-spin). 
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2.1.1. Metoda Carr Purcell’a (CP)  

Metoda Carr-Purcell’a zawiera sekwencję impulsów: pojedynczy impuls (/2)X oraz 

następujący po nim szereg impulsów X. Impuls (/2)X obraca magnetyzację Mz w 

kierunku osi +Y. Impulsy X, które pojawiają się w takich samych odstępach czasowych 
flip zanikającą magnetyzację My pomiędzy -Y i +Y generując kolejne echa spinowe.  

Jeżeli radioimpulsy są oddalone przedziałem czasu 2, jak na Rys.43 i nie występuje 
dyfuzja spinów (kontrola przez odpowiedni dobór próbek), to amplituda ech zanika 
eksponencjalnie: 

)]/2(exp[ 2TNAN   Eq.  10 

- gdzie  AN jest kolejnym numerem echa. 

 

/2)X XXXXXXX X

 2 2 2 2 2 2 2
RF
pulses

Spin
response

 

2.1.2. Metoda Carr-Purcell-Meiboom-Gill’a (CPMG) 

W metodzie CP mogą kumulować się błędy pochodzące od niedokładnego ustawienia 

długości impulsów x. Meiboom i Gill zmodyfikowali metodę CP zmieniając o 90o fazę 

impulsów .  W obracającym się układzie współrzędnych zmiana fazy RF impulsu o 90o 

oznacza zastosowanie impulsu wzdłuż osi Y’. Teraz impulsy Y powodują obrót 
magnetyzacji wokół osi Y’. Jeżeli impuls jest równy dokładnie 180o, wtedy echa są 

formowane na płaszczyźnie X’Y’ wzdłuż Y’. Jeżeli natomiast impuls jest równy ( -/+)Y, 
ma miejsce zdeogniskowanie parzystych ech, które występują gdzieś na płaszczyźnie 
powyżej/poniżej płaszczyzny X’Y’, podczas gdy zdeogniskowanie nieparzystych ech 
powoduje pojawianie się ich dokładnie na płaszczyźnie X’Y’. Stąd parzyste echa są trochę 
mniejsze, a nieparzyste mają poprawną amplitudę (zobacz szczegółową analizę na 
Rys.5). Przy zaniedbaniu dyfuzji spinów, amplitudy ech wykazują zanik eksponencjalny ze 
stałą czasowąT2.  

 

Rys.1. RF impuls (/2)X i szereg impulsów X oraz odpowiadające im echa w metodzie 

CP. Echa pojawiają się w odstępach czasu 2, 4, 6,..., 2N. Nieparzyste echa są 
ujemne, natomiast parzyste dodatnie. 
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/2)X YYYYYYY Y

 2 2 2 2 2 2 2
RF
pulses

Spin
response  

Rys.2. Impulsy (/2)X i Y oraz odpowiednie echa w metodzie CPMG. Wszystkie echa są 
dodatnie, a ponadto drugie echo jest trochę mniejsze od pierwszego z powodu 

niedokładności ustawienia impulsu Y. 
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2.2. Eksperyment 

Porównanie pomiarów T2 dla gliceryny z użyciem różnych metod: 

 szerokość widma (krzywej Lorentza),  

 “ręczne”użycie” echa spinowego Hahn’a, 

 metoda Carr Purcell’a CP, 

 metoda Carr Purcell Meiboom Gill’a CPMG. 
 

2.2.1. Oszacowanie  *

2T  z szerokości widma. 

To jest szybka metoda oszacowania czasu relaksacji spinowo-spinowej z widma MRJ. 
Wymagany jest tylko pomiar  sygnału swobodnej precesji (FID) i wykonanie Fast Fourier 
Transform (FFT) tego sygnału. 

Kolejne kroki 

 Na stronie Setup wykonać wszystkie ustawienia potrzebne do pomiaru FID-u 
poza rezonansem w kanałach I i Q według wskazówek zawartych w 1.2.4 lub 
posługując się Rys.45. 

 

 Przejść na stronę Acquisition i ustawić liczbę powtórzeń (accumulation 
number-Acc) - 16 lub więcej celem otrzymania dobrego stosunku 
sygnał/szumu (SNR) i zapisać do pliku sygnał FID-u. 

 Na stronie Processing załadować plik z danymi eksperymentalnymi i 

Rys 3. Eksperymentalne ustawienia (setup) do pomiaru FID-u. 
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wykonać FFT. 

 Używając paska narzędzi poprawić fazę widma, rozciągnąć go w pionie i 
poziomie oraz określić szerokość połówkową. 

 Obliczyć czas *

2T  jako
exp

1/2

*

2
Πf

1
T   (patrz Eq.  8). 

 

 

Rys 4. Pomiar szerokości połówkowej (Processing page) używając funkcji LW. 
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3.2.2. Pomiar czasu T2 przy użyciu prostej metody echa spinowego 

Sekwencja impulsów (/2)X -  - X 

Czas T2 może być prosto obliczony z zależności eksponencjalnego zaniku amplitudy echa 

w funkcji rosnącego czasu  między impulsami. Eksperyment jest prowadzony tylko na 
stronie Setup. Mierzone są kolejne amplitudy echa spinowego w funkcji czasu i potem 
opracowywane ręcznie lub z użyciem niezależnego softwaru (Excel, Origin, etc). 

Kolejne kroki 

 Ustawić parametry pomiaru echa spinowego w warunkach rezonansu   
(sekwencja impulsów 2P_X_D) z jednym kanałem I lub Q. 

 Ustawić minimalny czas między impulsami – jest widoczny bardzo silny 
sygnał echa spinowego bez zniekształceń.  

 Przy akwizycji danych ustawić wyzwalanie  po impulsie X: 
Programmer>Trig>P2  

 

 

 Ustawić marker w centrum echa i odczytać czas i amplitudę. 

 Zmieniać czas aż do zaniku amplitudy echa. Jeżeli echo znika z zakresu 
pomiarowego należy zmienić odpowiednio Dwell Time. 

 Podzielić przedział czasu 0 – czas zaniku amplitudy echa na 16 – 25 
przedziałów i zrobić odpowiednią listę. 

 Wybrać czas z listy I zmierzyć odpowiednią amplitudę echa. Celem poprawy 
SNR wykonać pomiary kilkukrotnie (zwykle wystarczy 16 razy). 

Rys.5. Pomiar amplitudy echa spinowego w funkcji czasu między impulsami. 
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 Obliczyć T2 z funkcji zaniku amplitudy echa używając Eq.  9 lub dopasować 
krzywą przy pomocy odpowiednich programów. Rys. 48 pokazuje rezultaty 
dopasowania do danych eksperymentalnych funkcji ekponencjalnego zaniku 
w programie Origin. 
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Rys. 6. Dopasowanie do danych eksperymentalnych funkcji  eksponencjalnego zaniku 
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 ; tD – czas między impulsami; t1=T2. 
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3.2.4.  Wyznaczenie czasu T2 dla gliceryny metodą Carr-Purcell-Meiboom-Gill’a   

CPMG   {/2)X -  - [Y- 2 - Y ...]xN} 

Metoda CPMG jest modyfikacją metody CP, która przesuwa fazę impulsu  o 90o 

względem początkowego impulsu /2, aby skompensować błąd ustawienia impulsu . 

Kolejne kroki 

 Ustalić warunki rezonansu i określić długość impulsów  /2 i . 

 Wybrać metodę CPMG25, która wytwarza 25 kolejnych ech spinowych. 

 Wybrać poprawny czas między impulsami tak, aby widzieć echa 
niezachodzące jedno na drugie. 

 Wybrać Receiver Gain aby otrzymać echa o dużej amplitudzie, ale bez 
obcięcia sygnału. 

 Wybrać Dwell Time taki, aby objął wszystkie 25 ech. 

 

 Na stronie Acquisition wybrać co najmniej 16 powtórzeń i zapisać dane do 
pliku.  

 Na stronie Processing: 
 Ustawić kursor na ostatnim echu, które jest widoczne ponad szumem 

 Ekstrahować współrzędne ech 

 Wykonać obliczenia T2 metodą CPMG. 

Rys.51. Setup w metodzie CPMG dla gliceryny. 
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3.2.5 Podsumowanie pomiarów czasu T2. 

Metoda pomiaru T2 
[ms] 

Standard odchylenie 
[ms] 

Szerokość widma 0.9  

Echo spinowe Hahn’a  21.4  

CP 29.2 4.0 

CPMG 67.1 0.7 

 

 

Rys.52. Opracowanie danych z metody CPMG. 

Table 2. Podsumowanie pomiarów czasu relaksacji spin-spin dla gliceryny z użyciem 
różnych metod. 


