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Przedmiotem wynalazku jest spos6b pomiaru
rozkladu czaséw magnetycznej relaksacji jadrowej
spin — siatka oddzielnych grup jader, chemicznie
przesunietych w jadrowym rezonansie paramagne-
tycznym i urzadzenie do stosowania tego sposobu.

Znanych jest szereg sposob6w pomiaru rozkladu
czasbw relaksacji jader w nier6wnowaznych polo-
zeniach, wykorzystujgcych spektrometry jadrowe-
go rezonansu magnetycznego o matlej i duzej zdol-
nof§ci rozdzielezej, ktére opieraja sie w zasa-
dzie na efekcie nasycenia, wzglednie na szybkich
przejsciach adiabatycznych przez linie jadrowego
rezonansu a ponadto sg réwniez znane metody im-
pulsowe polegajace na wykorzystaniu echa spino-
wego. Dane dotyczace znanych sposob6w, pozwala-
ja stwierdzié, ze pomiar6w czaséw relaksacji do-
konuje sie na podstawie obserwacji odrastania
wektora magnetyzacji po uzyskaniu nasycenia, na
ekranie lampy oscyloskopu spektrometru.

Podobnie postepuje sie w przypadkach, w kt6-
rych stosuje sie pole wysokiej czestotliwo§ci o
dwéeh poziomach natezania. Silnym polem wyso-
kiej czestotliwo§ci dokonuje sie¢ nasycenia, a w
slabym polu obserwuje sie odrastanie wektora
magnetyzacji. W wymienionych sposobach, dziala-
nie silnego pola wysokiej czestotliwo§ci prowadzi
do poszerzenia linii rezonansu jadrowego a nawet
struktury linii, co w znacznym stopniu ogranicza
mozliwo$§é stosowania tych sposobéw, jedynie dla

63168

20

25

30

2
przypadku pomiaru czaséw grup znacznie odleg-
tych od siebie.

Bardziej zloZzonymi sposobami sa takie, w ktérych
stosuje sie spektrometry jadrowego rezonansu mag-
netycznego o duzej zdolnoSci rozdzielezej, przezna-
czone do pomiaréw czas6w relaksacji spin-siatka
i spin-spin. W zakresie pomiaru czaséw relaksacji
spin-siatka zastosowano pole wysokiej czestotli-
wosci o dwb6ch poziomach natezenia. Silnym polem
wysokiej czestotliwoéei powoduje sie inwersje wek-
tora magnetyzacji i pierwsze szybkie przejScia
adiabatyczne przez lini¢ rezonansu. Nastepne przej-
Scia odbywaja sie periodycznie w stabym polu wy-
sokiej czestotliwoSci, za§ cala operacja odbywa sie
wielokrotnie i otrzymane sygnaly zostajg u$rednia-
ne wzgledem czasu, przy czym stosuje sie w tym
celu ukilady pamieci elektrycznej i generatoréw
impulséw.

Ostatni spos6b pozwala na osigganie wynik6éw
dokiadnych i znajduje zastosowanie do pomiar6éw
czasOw relaksacji jader o matym stezeniu. Tym nie-
mniej sam sposéb jest bardzo trudny w realizacji,
wymaga skomplikowanej i kosztownej aparatury
i ztoZonej techniki pomiarowej.

Celem wynalazku jest spos6b pomiaru czaséw
magnetycznej relaksacji spin-siatka oddzielnych
grup jader chemicznie przesunietych w jadrowym
rezonansie magnetycznym, ktéry eliminuje dotych-
czas stosowane sposoby, ograniczajace sie tylko do
badania przesuniecia miedzy poszczegélnymi grupa-
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mi jader badanego zwiazku, wzglednie pozwalajace
mierzyé czasy relaksacji grup jader znacznie od
siebie odleglych, i to z malg dokladno$cig przy po-
mocy metod po$rednich, lub tez sposoby o bardzo
zlozonej technice pomiarowej. Ponadto celem wy-
nalazku jest urzadzenie do stosowania sposobu,
ktore wykorzystuje typowy spektrometr o duzej
zdolno§ci rozdzielczej, uzupelniony prostym ukla-
dem elektronicznym, pozwalajac mierzyé czasy re-
laksacji prosta technika pomiarowa.

Istota rozwigzania sposobu wedlug wynalazku,
polega na tym, ze przeprowadza sie w okreS§lonym
odstepie czasu, oznaczonym symbolem <, tylko dwa
przejScia przez jadrowy rezonans magnetyczny,
przy czym kadang prébke umieszcza sie w dwupo-
ziomowym polu wysokiej czestotliwo$ci tak, Zze po-
ziom slabego pola wystepuje w sposéb ciaglty, w
czasie calego okresu modulacji statego pola magne-
tycznego, natomiast na czas pierwszego poélokresu
modulacji, przyklada sie silne pole wysokiej cze-
stotliwosci. Pod wplywem dziatania silnego pola na
badang probke, nastepuje inwersja wektora magne-
tyzacji i pierwsze przejScie przez linie jadrowego
rezonansu, tak zwane szybkie przej§cie adiabatycz-
ne. Drugie przejScie przez linie rezonansowa na-
stepuje w drugim poélokresie modulacji i jest tak
zwanym wolnym przej$ciem adiabatycznym. Spo-
s6b pomiaru czasu relaksacji, polega na dobraniu
wielko§ci czasu 7 miedzy pierwszym i drugim
przejSciem przez rezonans. Obserwowanije na ekra-
nie lampy oscyloskopu w czasie drugiego pétokresu
modulacji, sygnalu jadrowego rezonansu, przecho-
dzgcego od badanej grupy jader, pozwala na do-
konanie pomiaru wartodci tego czasu, przy spel-
nieniu warunku zaniku sygnalu rezonansu, co uzys-
kuje sie dla tak dobranej wartoéci czasu t miedzy
pierwszym i drugim przejéciem przez rezonans, gdy
spelniona jest zalezno$§é okre§lona wzorem:

T=T;- In 2
przy czym T, oznacza mierzony czas relaksacji
spin-siatka badanej grupy jgder. Natomiast poja-
wienie sie sygnalu rezonansu w czasie drugiego
pélokresu modulacji oznacza, ze dobrany czas t jest
rézny od iloczynu czasu relaksacji T, i logarytmu
naturalnego z dwoch.

Wedlug wynalazku probke umieszcza sie w cew-
ce glowicy spektrometru znajdujgcej sie w szcze-
linie magnesu lub elektromagnesu. Po znalezieniu
w spos6b znany, sygnalu jadrowego rezonansu dla
badanej grupy jader, przystepuje sie do pomiaru
warto§ci czasu relaksacji, przy pomocy spektro-
metru uzupelnionego dodatkowo ukladem elektro-
nicznym, przy czym dobranie warto§ci czasu t mie-
dzy przejSciami przez rezonans dokonuje sie meto-
da kolejnych préb. Urzadzenie do stosowania spo-
sobu wedlug wynalazku, stanowi typowy spektro-
metr uzupeilniony ukladem elektronicznym.

Z generatorem wysokiej czestotliwo$ci jest po-
taczony dodatkowy wzmacniacz mocy pola wyso-
kiej czestotliwoSci, z ktérego wykonane jest polg-
czenie spektrometru na glowice poprzez uklad o
charakterystyce pojemno$ciowej lub indukcyjnej.
Wzmacniacz moey pola wysokiej czestotliwo$ei po-
taczony jest réwniez z generatorem ksztaltu fali
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w ten spos6b, ze podawane z generatora impulsy
napiecia o ksztalcie rrostokgtnym i ujemnej pola-
ryzacji, wysterowuja wzmacniacz do pracy, tylko w
pierwszym poélokresie modulacji  stalego pola
magnetycznego. Poza tym z generatora ksztaltu fali
sa wykonane pclaczenia na przedwzmacniacz i
odbiornik, tak by pcdawane impulsy réwniez pro-
stokatne i o polaryzacji ujemnej, spowodowalty wy-
sterowanie pracy tychze ukladéw tylko w drugim
pélokresie modulacji pola.

Oprécz tego z generatorem ksztaltu fali sg polg-
czone cewki modulacji pola magnetycznego i pod-
stawa czasu oscyloskopu katodowego, na ktére
przykladane sa impulsy o ksztalcie tr6éjkatnym.
Wszystkie impulsy wykorzystane z generatora
ksztaltu fali sg sp6jne.

Spos6b pomiaru jak i urzadzenie do stosowania
sposobu wedlug wynalazku, charakteryzujg sie sze-
regiem cennych do tej pory niespotykanych zalet.
Rozwigzanie stwarza mozliwo§é wykonania pomia-
réw czasO6w relaksacji magnetycznej jader chemicz-
nie przesunietych dowolnego zwigzku, przez wyko-
rzystanie typowego spektrometru o duzej zdolnoSci
rozdzielczej, przeznaczonego do analizy widm jadro-
wego rezonansu magnetycznego, uzupeinionego do-
datkowo ukladem elektronicznym, zbudowanym ze
znanych z innych zastosowan, prostych elementéw
elektrycznych. Sam sposéb pomiaru, gwarantujg-
cy dokiladno$é otrzymywanych wynikéw, opiera sie
na bardzo prostej technice pomiarowej.

Przedmiot wynalazku uwidoczniony jest w przy-
kladowym wykonaniu na rysunku, na ktérym fig. 1
przedstawia przebiegi: A — natezenia H modulo-
wanego pola magnetycznego funkcji czasu t, B —
impulsu napiecia U funkcji czasu ¢, sterujacego
praca przedwzmacniacza i odbiornika; C — impul-
su napiecia U funkcji czasu t, sterujgcego pracg
wzmacniacza mocy pola wysokiej czestotliwo$ci
a fig. 2 — przedstawia schemat blokowy niektérych
elementéw typowego spektrometru uzupelnionego
dodatkowym ukladem elektronicznym.

Spcséb pomiaréw jak i budowa i dzialanie urzg-
dzenia do stosowania sposobu wedlug wynalazku
w odniesieniu do przykladowego rozwigzania, naj-
korzystniej bedzie przedstawié¢ lgcznie. Po umiesz-
czeniu w glowicy 1 spektrometru, ktéra znajduje
sie w szczelinie magnesu 2 prébki z badanym
zwigzkiem (substancja), dokonuje si¢ znanych ope-
racji przygotowawczych w celu znalezienia warun-
kéw dla osiggniecia jadrowego rezonansu magne-
tycznego. Nastepnie zalgcza sie dodatkowy uktad
elektroniczny, ktéry pozwala na dokonanie pomia-
ru czasu relaksacji dla wybranej grupy jader ba-
danej substancji, w ten sposéb, ze do glowicy 1
spektrometru, zasilanej z generatora 3 wysokiej
czestotliwo§ci o niskim poziomie natezenia, przy-
klada sie silne pole wysokiej czestotliwo$ci uzyska-
ne z wzmacniacza mocy 4, poprzez poSredniczacy
uklad 5 o charakterystyce pojemno$ciowej, w cza-
sie pierwszego pdlokresu modulacji. Taki stan wy-
wotluje inwersje sektora magnetyzacji i pierwsze
przejScie przez linie jgdrowego rezonansu w
punkcie t;.

W tym czasie impulsy z generatora 6 ksztaltu
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fali wysterowujag wzmacniacz mocy 4 cewki 7 mo-
dulacji pola iuklad 8 podstawy czasu oscyloskopu,
oraz zablokowuja przedwzmacniacz 9 i cdbiornik
10. W czasie drugiego poélokresu modulacji nate-
Zzenia pola magnetycznego o przebiegu A, nastepu-
je zablokowanie impulsem ¢ wzmacniacza mocy 4
i zdjecie silnego pola z glowicy 1 spektrometru
oraz odblokowanie impulsem B przedwzmacniacza
9 i odbiornika 10. W tym poélokresie nastepuje dru-
gie przejScie przez rezonans w punkcie t;. Zmienia-
jac na generatorze 6 ksztaltu fali czas T miedzy
pierwszym i drugim przejSciem przez rezonans,
doprowadza sie do zaniku sygnalu rezonansu w
drugim poélokresie modulacji, co obserwuje sie na
ekranie lampy oscyloskopu i co oznacza, Zze do-
brany czas T, spelnia zalezno$§é opisang wzorem, Ze
t=T; In 2, a wiec szukany czas relaksacji
T, badanej grupy jader chemicznie przesunietych
jest proporcjonalny do ustalonej warto$ci czasu <«
miedzy pierwszym i drugim przejSciem przez re-
zonans i odwrotnie proporcjonalny do warto$ci lo-
garytmu naturalnego z dwéch.
Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b pomiaru rozkladu czas6w magnetycz-
nej relaksacji jgdrowej spin-siatka oddzielnych
grup jader chemicznie przesunietych, polegajacy
na tym, ze w glowicy spektrometru znajdujacej sie
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w szczelinie magnesu lub elektromagnesu, umiesz-
cza sie badang prébke, ktérg poddaje sie dziataniu
pola magnetycznego o dwoch poziomach natezenia
a nastgpnie dokonuje sie na spektrometrze znale-
zienia sygnatu jgdrowego rezonansu dla grupy ja-
der badanej probki, znamienny tym, ze w okreslo-
nym odstepie czasu (t) przeprowadza sie tylko dwa
przejScia przez jadrowy rezonans magnetyczny w
dwéch punktach czasowych (t; i t2), przy czym w
czasie catego okresu modulacji stalego pola magne-
tycznego, wystepuje poziom stabego pola wysokiej
czestotliwo$ci, natomiast na czas pierwszego péi-
okresu modulacji przykitada sie silne pole wyso-
kiej czestotliwoSci, a droga kolejnych pr6b ustala
sie warto§é odstepu czasu (t) tak aby spelniona zo-
stala zalezno§¢ opisana wzorem t = T; In 2. gdzie
T, — szukany czas relaksacji.

2. Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug za-
strz. 1, wykorzystujgce spektrometr jadrowego re-
zonansu magnetycznego o duzej zdolno$ci rozdziel-
czej, znamienne tym, ze z generatorem wysokiej
czestotliwo$ci spektrometru polaczony jest wzmac-
niacz mocy (4) pola wysokiej czestotliwo§ci, do kt6-
rego poprzez pojemno$ciowy lub indukcyjny uklad
(5) jest dotaczona glowica spektrometru, przy czym
wzmacniacz mocy (4), przedwzmacniacz, odbiornik,
cewki modulujgce jak i uklad podstawy czasu
oscyloskopu sg polaczone z generatorem ksztaltu
fali i sterowane impulsami spéjnymi.
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