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(57) 요약

NMR용 탐침 및 이를 포함하는 핵자기 공명장치가 제공된다.

본 발명에 따른 NMR용 탐침(300)은 온도조절을 위한 기체를 주입할 수 있는 노즐 연결부(220)를 정면에 구비하고, 레이

저 조사를 위한 광학렌즈(210)가 부착되어 있는 광학창(211)이 그 반대면에 구비되어 있으며, RF 전력신호를 샘플로 전송

할 수 있도록, 내부의 RF 코일(250)을 외부의 케이블과 연결되도록 하는 RF 컨넥터(230)가 상부면에 구비되어 있고, 시료

주입구(240)가 그 하부면에 구비되어 있는 직육면체 형태인 것을 특징으로 하며, 본 발명에 따른 NMR용 탐침은 in-situ

방식으로 샘플에 직접 레이저 또는 자외선을 조사함으로써 ONP에 의해 핵자기 공명장치의 감도를 대폭 향상시킬 수 있고,

본 발명에 따른 핵자기 공명장치는 온도조절장치를 상기 탐침의 내부가 아닌 별도의 외부에 구비하기 때문에 노이즈에 의

한 신호의 감쇄를 억제할 수 있다.

대표도
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도 1

특허청구의 범위

청구항 1.

레이저 또는 자외선 조사를 위한 광학렌즈가 부착되어 있는 광학창, 온도조절을 위한 기체를 주입할 수 있는 노즐 연결부,

RF 전력신호를 샘플로 전송할 수 있도록, 내부의 RF 코일을 외부의 케이블과 연결시키는 RF 컨넥터, 및 시료 주입구를 구

비하는 직육면체 형태의 NMR용 탐침.

청구항 2.

제 1항에 있어서, 상기 탐침의 내부는 테프론으로 이루어져 있으며, 상기 테프론의 상부에는 비자성 물질이 적층되어 있는

것을 특징으로 하는 NMR용 탐침.

청구항 3.

제 2항에 있어서, 상기 비자성 물질은 알루미늄 또는 구리인 것을 특징으로 하는 NMR용 탐침.

청구항 4.

제 1항에 있어서, 상기 RF 코일의 내부에는, 수직방향으로 탈부착이 가능하고 수직방향의 회전축을 갖는 고니오미터를 더

구비하며 샘플 시료를 상기 고니오미터에 부착함으로써 각도의존 실험을 할 수 있는 것을 특징으로 하는 NMR용 탐침.

청구항 5.

냉각용 액체 질소를 내포하며 열교환튜브를 내부에 구비하는 액체질소용기;

기체가 소통되는 내부관을 수용하고, 상기 열교환튜브의 일단부와 연결되며 상기 액체질소용기의 외부로 연장되어 있는

이중관 구조의 하부 트랜스퍼 라인;

일단부는 상기 하부 트랜스퍼 라인과 연결되면서 상기 내부관이 내부로 연장소통되고 타단부는 기체의 온도를 조절하는

온도조절부와 연결되는 이중관 구조의 상부 트랜스퍼 라인; 및

온도조절을 위한 온도 컨트롤러를 포함하며,

상기 하부 트랜스퍼 라인의 상단부에는, 상기 하부 트랜스퍼 라인 및 상부 트랜스퍼 라인의 외부관을 진공으로 유지시키기

위한 진공펌프가 연결되는 진공밸브 및, 기체 투입구와 상기 내부관을 연결시키는 제1유입밸브가 설치된 연결부재가 구비

되고, 상기 열교환튜브의 타단부는 기체유입관을 거쳐 제2유입밸브 및 기체 투입구와 순차적으로 연결되어 있는 것을 특

징으로 하는 기체분사형 온도조절장치와

제 1항 내지 제 4항 중 어느 한 항에 따른 NMR용 탐침을 포함하는 핵자기 공명장치.

청구항 6.
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제 5항에 있어서, 상기 기체는 질소 또는 헬륨인 것을 특징으로 하는 핵자기 공명장치.

청구항 7.

제 5항에 있어서, 상기 상부 트랜스퍼 라인의 중간부분에는 벨로우즈가 구비되어 있는 것을 특징으로 하는 핵자기 공명장

치.

청구항 8.

제 5항에 있어서, 상기 온도조절부의 내부에는, 제2내부관의 외측에 구리 메쉬 및 카트리지 히터가 순차적으로 피복되어

있으며, 그 외각은 원통형의 밀폐용기로 이루어진 히터블록이 구비되어 있는 것을 특징으로 하는 핵자기 공명장치.

청구항 9.

제 5항에 있어서, 상기 히터블록의 표면에는 기체의 온도를 감지하기 위한 열전쌍이 구비되어 있는 것을 특징으로 하는 핵

자기 공명장치.

청구항 10.

제 5항에 있어서, 상기 온도조절부의의 최종 말단에는 기체 분사를 위한 테프론 노즐이 구비되어 있으며, 상기 노즐은 상

기 NMR용 탐침의 노즐 연결부와 직접 연결되는 것을 특징으로 하는 핵자기 공명장치.

청구항 11.

제 5항에 있어서, 상기 하부 트랜스퍼 라인 및 상부 트랜스퍼 라인의 외부관의 압력은 1.0E-3 ∼ 5.5E-3 torr인 것을 특

징으로 하는 핵자기 공명장치.

명세서

발명의 상세한 설명

발명의 목적

발명이 속하는 기술 및 그 분야의 종래기술

본 발명은 NMR용 탐침에 관한 것으로서, 더욱 상세하게는 광핵 편광효과에 의하여 핵자기 공명장치의 감도를 향상시킬

수 있는 NMR용 탐침 및 이를 포함하는 핵자기 공명장치에 관한 것이다.

핵자기 공명장치(Nuclear magnetic resonance; NMR)는 원자핵이 가지는 자성의 공명현상을 이용하여 무기물, 고분자,

유기물을 비롯한 다양한 물질의 분자구조 및 동력한 분석에 이용되며, 생물학, 화학, 물리학, 약리학 등의 다양한 분야에서

폭넓게 사용되고 있다. 이러한 핵자기 공명장치에는 두개의 자석 사이에 탐침(probe)이 배치되고, 상기 탐침의 내부에는

소정의 주파수를 갖는 RF 전자기 펄스를 상기 샘플에 가할 수 있도록 와이어 형태의 코일이 구비되어 있다. 그러나, 고전

적인 핵자기 공명장치는 샘플의 핵 스핀의 분극이 낮기 때문에 감도(sensitivity)가 낮고, 분석물질을 괴상(bulk)으로 밖에

분석을 할 수 없다는 단점이 있었는데, 이러한 단점은 특히 단결정 단백질(single-crystal proteins)과 반도체 등의 나노스

케일의 물질을 분석하는 경우에 더욱 문제가 되었다. 따라서, 상기 샘플의 분극 상태의 레벨을 높이기 위한 방법으로서, 광

핵분극법(Optical Nuclear Polarization;ONP)이 개발되었는데, 이는 상기 탐침 외부에 별도의 챔버를 구비시키고, 상기
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챔버 내에는 크세논 등의 기체가 채워져 있으며, 레이저를 상기 크세논 기체에 조사함으로써 광분극이 된 크세논 기체를

상기 샘플에 주입하여 샘플의 분극을 향상시키는 구성으로 이루어져 있다. 그러나, 이러한 방법에 의한 분극은 간접적이기

때문에, 그 효율이 떨어진다는 단점이 있었다.

한편, 상기와 같은 종래의 탐침을 사용하는 종래의 핵자기 공명장치는 샘플 스트림(stream)과 자석 사이의 열전도로 인해,

자석의 온도가 상승하게 되는데, 상기 자석의 자속(magnetic flux)은 온도에 비례하기 때문에, 온도 상승시 자속이 변화하

게 되어 원하는 결과값이 부정확하게 된다는 문제점이 있다. 이러한 문제를 해결하기 위하여 열교환기를 상기 탐침의 내부

에 구비함으로써 상기 자석의 온도상승을 억제하도록 하는 것이 일반적인데, 상기 탐침의 내부에 구비되는 열교환기는 매

우 복잡하고 고가이며, 열교환기 자체에 의해 노이즈가 발생하기 때문에 원하는 신호를 얻어내기 어렵다는 문제점이 있었

다.

발명이 이루고자 하는 기술적 과제

따라서, 본 발명이 이루고자 하는 첫 번째 기술적 과제는 in-situ 방식으로 광핵분극이 가능하기 때문에 핵자기 공명장치의

감도를 대폭 향상시킬 수 있으며, 외부에서 온도를 조절할 수 있는 NMR용 탐침을 제공하는 것이다.

본 발명이 이루고자 하는 두 번째 기술적 과제는 상기 탐침 및 별도의 기체분사형 외부 온도조절장치를 구비하는 핵자기

공명장치를 제공하는 것이다.

발명의 구성

본 발명은 상기 첫 번째 기술적 과제를 달성하기 위하여,

레이저 또는 자외선 조사를 위한 광학렌즈가 부착되어 있는 광학창, 온도조절을 위한 기체를 주입할 수 있는 노즐 연결부,

RF 전력신호를 샘플로 전송할 수 있도록, 내부의 RF 코일을 외부의 케이블과 연결시키는 RF 컨넥터, 및 시료 주입구를 구

비하는 직육면체 형태의 NMR용 탐침을 제공한다.

본 발명은 상기 두 번째 기술적 과제를 달성하기 위하여,

냉각용 액체 질소를 내포하며 열교환튜브를 내부에 구비하는 액체질소용기;

기체가 소통되는 내부관을 수용하고, 상기 열교환튜브의 일단부와 연결되며 상기 액체질소용기의 외부로 연장되어 있는

이중관 구조의 하부 트랜스퍼 라인;

일단부는 상기 하부 트랜스퍼 라인과 연결되면서 상기 내부관이 내부로 연장소통되고 타단부는 기체의 온도를 조절하는

온도조절부와 연결되는 이중관 구조의 상부 트랜스퍼 라인; 및

온도조절을 위한 온도 컨트롤러를 포함하며,

상기 하부 트랜스퍼 라인의 상단부에는, 상기 하부 트랜스퍼 라인 및 상부 트랜스퍼 라인의 외부관을 진공으로 유지시키기

위한 진공펌프가 연결되는 진공밸브 및, 기체 투입구와 상기 내부관을 연결시키는 제1유입밸브가 설치된 연결부재가 구비

되고, 상기 열교환튜브의 타단부는 기체유입관을 거쳐 제2유입밸브 및 기체 투입구와 순차적으로 연결되어 있는 것을 특

징으로 하는 기체분사형 온도조절장치와

상기 NMR용 탐침을 포함하는 핵자기 공명장치를 제공한다.

이하, 첨부되는 도면을 참조하여 본 발명을 더욱 상세히 설명한다.

본 발명에 따른 NMR용 탐침은 광학렌즈가 부착되어 있는 광학창을 통하여 시료에 직접적으로 레이저를 조사하여, 광핵분

극을 통해 시료의 분극레벨을 향상시켜킴으로써 핵자기 공명장치의 감도를 in-situ 방식으로 대폭 향상시킬 수 있으며, 온

도조절을 위한 장치를 상기 탐침의 외부에 별도로 구비하면서 온도조절용 기체의 연속적인 공급에 의해 온도를 조절할 수

있기 때문에, 노이즈에 의한 신호의 감쇄를 방지할 수 있다는 것을 특징으로 한다. 본 발명에 따른 탐침은 퀀텀웰(quantum

well), 퀀텀도트(quantum dot) 등의 나노스케일 물질 또는 DNA 등의 시료에 대한 분석에 적합하다.
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도 1에는 본 발명의 일 실시예에 따른 NMR용 탐침의 사시도를 도시하였으며, 도 2에는 본 발명의 일 실시예에 따른 NMR

용 탐침의 정면도를 도시하였다. 상기 도면들을 참조하면, 본 발명에 따른 NMR용 탐침(300)은 온도조절을 위한 기체를 주

입할 수 있는 노즐 연결부(220)를 정면에 구비하고, 레이저 조사를 위한 광학렌즈(210)가 부착되어 있는 광학창(211)이

그 반대면에 구비되어 있으며, RF 전력신호를 샘플로 전송할 수 있도록, 내부의 RF 코일(250)을 외부의 케이블과 연결시

키는 RF 컨넥터(230)가 상부면에 구비되어 있고, 시료 주입구(240)가 그 하부면에 구비되어 있는 직육면체 형태인 것이

바람직하다.

상기 노즐 연결부(220)의 재질은 특별히 제한되는 것은 아니며, 열팽창 계수가 낮아서 광대역의 온도변화를 견딜 수 있으

며, 내화학성 및 내부식성이 우수한 재질을 사용하는 것이 바람직한데, 예컨대 테프론을 사용할 수 있다.

한편, 상기 광학렌즈(210)의 재질 역시 당업계에서 통상적으로 사용되는 한 특별히 제한되지는 않으며, 예컨대, 유리 또는

쿼츠로 이루어진 것일 수 있는데, 상기 광학렌즈를 보호하기 위하여 가드링(212)을 추가적으로 구비할 수도 있다. 상기 광

학렌즈(210)를 통해 Nd-YAG 레이저 또는 자외선 램프를 조사함으로써 샘플의 핵스핀의 분극을 유도하여 핵자기 공명장

치의 감도를 향상시킬 수 있다.

상기 RF 컨넥터(230)는 당업계에서 통상적으로 사용되는 것이면 특별히 제한되는 것은 아니며 예컨대, N-타입 BNC 컨넥

터일 수 있으며, 외부 케이블과 연결가능하여 RF 대역에서 전력신호를 전송할 수 있도록 되어 있을 수 있다.

상기 NMR용 탐침의 형태는 자기 유속 밀도를 고르게 하기 위하여 직육면체 모양인 것이 바람직한데, 이러한 경우 자기장

이 수직입사하게 되어 왜곡이 줄어들게 되는 장점이 있다.

본 발명에 따른, 상기 탐침(300)의 내부는 테프론으로 이루어져 있는 것일 수 있는데, 이는 외부와의 온도를 절연함으로써

내부의 온도를 쉽게 조절할 수 있도록 하기 위함이며, 100K의 저온에서 500K의 고온까지 광대역의 온도범위에서 작동이

가능하다. 한편,상기 테프론의 상부에는 비자성 물질을 적층함으로써 외부 자기장에 의해 유도되는 노이즈를 차폐할 수 있

도록 되어 있는 것이 바람직한데, 상기 비자성 물질은 당업계에서 통상적으로 사용되는 것이면 특별히 제한되지 않으며,

예컨대, 알루미늄 또는 구리를 사용할 수 있다.

한편, 상기 RF 코일(250)의 내부에는, 수직방향으로 탈부착이 가능하고 수직방향의 회전축을 갖는 고니오미터(260)를 더

구비하며 샘플 시료를 상기 고니오미터(260)에 부착함으로써 각도의존 실험을 할 수 있는 것일 수 있다. 도 3에는 본 발명

의 일 실시예에 따라 사용할 수 있는 고니오미터(260)의 개략도를 도시하였으며, 도 4에는 상기 고니오미터(260)을 본 발

명에 따른 NMR용 탐침에 장착한 사진을 도시하였다. 비정질 물질(amorphous material) 또는 결정질이라도 분말 시료인

경우에는 시료를 자기장 방향에 대하여 정렬시킬 수 없지만, 단결정 시료를 사용하는 경우에는 결정의 어떤 면에 자기장을

가하면서 자기장과 결정 축간의 각도를 변화시키며 공명 데이터를 얻을 것인가를 고려해야만 하는데, 예를 들어, KDP

(KH2PO4)의 경우에는 a축, b축 및 c축에 따른 고체내 성질(예컨대 유전률)이 다르기 때문에 각도의존실험을 할 필요가

있다. 도 3을 참조하면, 본 발명에 사용되는 고니오미터(260)는 수직 방향의 회전축(261)을 가지며, 시료 지지대(262)에

단결정 시료를 부착하고 핸들(263)을 돌리면서 각도(264)를 달리하며 공명신호를 측정하게 되면 소위 각도 변화 모양(the

rotation pattern)을 얻을 수 있으며, 각도의존 실험이 가능하다. 상기 시료 지지대(262)에 단결정 시료를 부착시킬 때 흔

히 사용하는 방법은 결정체가 좋은 벽개면이나, 결정 성장시 잘 형성되는 면을 나타내는 경우에는 이면을 기준으로 하며

부착 실험한다. 특히 입방형 결정인 경우에는 (110)면을 찾아서 시료 막대에 부착시키면, 이면에 [001],[111],[110]의

세 대칭축 방향이 모두 존재하므로 매우 편리하다. 상기 고니오미터(260)의 사이즈는 특별히 제한되는 것은 아니며, 탐침

및 RF 코일의 크기에 따라 적절히 변형할 수 있는데, Varian사의 NMR과 호환하여 사용하기 위해서는 시료 지지대(262)

의 높이가 29.6mm이고 직경은 15.8mm일 수 있다.

본 발명에 따른 핵자기 공명장치는, 냉각용 액체 질소(21)를 내포하며 열교환튜브(4)를 내부에 구비하는 액체질소용기

(20)와; 기체가 소통되는 내부관(5)을 수용하고 상기 열교환튜브(4)의 일단부와 연결되며 상기 액체질소용기(20)의 외부

로 연장되어 있는 이중관 구조의 하부 트랜스퍼 라인(10)과; 일단부는 상기 하부 트랜스퍼 라인(10)과 연결되면서 상기 내

부관(5)이 내부로 연장소통되고 타단부는 기체의 온도를 조절하는 온도조절부(50)와 연결되는 이중관 구조의 상부 트랜스

퍼 라인(30); 및 온도조절을 위한 온도 컨트롤러(60)를 포함하며, 상기 하부 트랜스퍼 라인(10)의 상단부에는, 상기 하부

트랜스퍼 라인(10) 및 상부 트랜스퍼 라인(30)의 외부관을 진공으로 유지시키기 위한 진공펌프가 연결되는 진공밸브(8)

및, 기체 투입구(1)와 상기 내부관(5)을 연결시키는 제1유입밸브(9)가 설치된 연결부재(6)가 구비되고, 상기 열교환튜브

(4)의 타단부는 기체유입관(3)을 거쳐 제2유입밸브(2) 및 기체 투입구(1)와 순차적으로 연결되어 있는 것을 특징으로 하

는 기체분사형 온도조절장치와 상기 NMR용 탐침(300)을 포함하는 것을 특징으로 한다. 도 5에는 본 발명에 따른 핵자기

공명장치에 사용될 수 있는 기체분사형 온도조절장치의 일례를 도시하였다.

등록특허 10-0657399

- 5 -



본 발명에 사용되는 기체분사형 온도조절장치는 시료의 냉각시 액체질소를 직접적으로 사용하는 것이 아니라 액체질소와

냉매로 사용되는 기체와의 열교환을 통해 냉각시키고, 고온이 필요한 경우에는 히터에 의해 상기 냉매를 가열하는 방식이

므로 약 100∼500K 내에서 안정적인 온도조절이 가능하며, 종래의 핵자기 공명장치와 달리 탐침의 외부에 구비되어 있기

때문에, 노이즈에 의한 신호의 감쇄를 억제할 수 있다.

상기 온도조절장치에서 액체질소가 내포되어 있는 상기 액체질소용기(20)는 듀어(dewar) 용기 구조이며, 당업계에 사용

되고 있는 액체질소용기이면 제한없이 사용할 수 있다. 일반적으로 상기 액체질소용기는 내통과 내통의 외주연에 일정간

격을 두고 외장된 외통으로 구성된 이중의 통구조를 가지고 있으며, 상기 통의 재질 역시 당업계에 통상적으로 사용되는

것이면 특별히 제한되지는 않는데, 예컨대, 내부식성이 강한 스테인레스 스틸 또는 유리섬유 강화플라스틱 등으로 제조될

수 있다.

한편, 상기 내통 및 외통 사이에는 공간이 형성되어 있는데, 상기 공간은 대류에 의해 유입되는 열을 차단하기 위하여 밀폐

되어 있으며 진공상태를 유지하고 있다. 또한, 상기 내통과 외통 사이에는 다층의 열반사막 및 열차폐부재가 게재되어 있

는데, 상기 열반사막은 상기 각통 사이의 공간으로 침투하는 열을 차단하기 위한 것이다. 이러한 열반사막에 사용되는 재

질은 당업계에 통상적으로 사용되는 것이면 특별히 제한되지는 않으며, 예컨대, 마일라(mylar) 시트의 상부에 다수장의 알

루미늄 박막을 증착하여 제조할 수 있다. 또한, 상기 열차폐부재는 띠의 형태로 이루어진 금속으로서, 상기 열반사막의 온

도상승을 억제하기 위하여 열반사막을 다층으로 배치한 다음, 그 외표면에 구비시킨다.

상기 액체질소용기(20)의 입구는 저온에서도 물성변화가 적은 테프론 가스킷(22)으로 패킹이 되어 있는 것이 일반적인데,

이는 완전한 밀폐구조는 아니며, 열교환에 의해 액체질소가 질소가스로 상변화가 되면 상기 가스킷(22)의 틈새를 통해 외

부로 새어나갈 수 있다. 상기 가스킷의 재질은 당업계에서 통상적으로 사용되는것인 한, 어떤 재질이든 사용할 수 있다.

상기 액체질소용기(20)의 내부에는 열교환튜브(4)가 구비되어 있는데, 그 재질은 특별히 제한되지는 않지만 구리로 이루

어진 것이 단가 및 성능면에서 바람직하며 열교환을 위해 코일형태로 이루어진 것이 좋다. 상기 열교환튜브(4) 내부로는

기체가 소통되며 액체질소(21)와 열교환을 통해 냉각되게 된다. 상기 기체는 특별히 제한되는 것은 아니지만, 100K 부근

까지 안정적으로 냉각이 가능하기 위해서 질소기체 또는 헬륨기체인 것이 바람직하다.

본 발명에 사용되는 하부 트랜스퍼 라인(10) 및 상부 트랜스퍼 라인(30)은 이중관 구조이며, 그 재질은 특별히 제한되는 것

은 아니지만 내부식성을 고려하면 스테인레스 스틸이 바람직하다. 상기 이중관 중 외부관의 직경은 특별히 제한되는 것은

아니지만, 내부관(5)의 외경은 5∼7mm이고, 내경은 2∼4mm인 것이 바람직하다. 상기 내경이 2mm 미만인 때에는 충분

한 기체의 유속을 얻을 수 없고, 4mm를 초과할 경우에는 열전달 효율이 떨어질 염려가 있으며, 외경이 5mm 미만인 때에

는 내구성이 떨어지고 7mm를 초과할 때에는 열전달 효율이 떨어질 뿐만 아니라, 임의로 구부리기가 힘들기 때문에 샘플

박스에의 장착이 불편하다는 단점이 있다.

상기 하부 트랜스퍼 라인(10)의 일단부는 상기 열교환튜브(4)와 O-링으로 연결되며, 가스킷(22)을 관통하여 외부로 연장

되어 있는데, 그 내부에서 내부관(5)이 시작되는 부분과 외부관 사이는 밀폐재(11)를 사용하여 밀폐시킴으로써 외부관의

진공을 유지할 수 있도록 되어 있다. 따라서, 냉각이 된 기체는 열교환튜브(4)를 빠져나와 하브 트랜스퍼 라인(10)의 외부

관을 통해 유입된 후, 상기 밀폐재(11)가 구비된 곳부터는 내부관(5)을 통해 소통되게 된다. 상기 밀폐재(11)의 재질은 당

업계에서 통상적으로 사용되는 것인 한, 특별히 제한되는 것은 아니며, 탄성재질의 합성고무 등을 사용할 수도 있지만, 완

벽한 밀폐를 위해서는 용접을 하는 것이 더욱 바람직하다.

상기 하부 트랜스퍼 라인(10)의 상단부에는, 상기 하부 트랜스퍼 라인(10) 및 상부 트랜스퍼 라인(30)의 외부관을 진공으

로 유지시키기 위한 진공펌프가 연결되는 진공밸브(8) 및, 기체 투입구(1)와 상기 내부관(5)을 연결시키는 제1유입밸브

(9)가 설치된 연결부재(6)가 구비되어 있는데, 상기 연결부재(6)의 재질 역시 특별히 제한되는 것은 아니며, 내부식성을 고

려할 때 스테인레스 스틸인 것이 바람직하다. 한편, 상기 제1유입밸브(9)는 그 형태가 특별히 제한되는 것은 아니지만, 바

이패스 볼 밸브(bypass ball valve)인 것이 바람직하다. 상기 진공펌프 역시 10-3 torr의 진공을 얻을 수 있는 한, 특별히

제한되지 않으며, 로터리식 진공펌프도 사용할 수 있다.

상기 열교환 튜브(4)의 타단부는 기체유입관(3)을 거쳐 제2유입밸브(2) 및 기체 투입구(1)와 순차적으로 연결되어 있는

데, 상기 기체유입관의 재질 역시 특별히 제한되지 않으며, 스테인레스 스틸을 사용할 수 있다.
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본 발명에 사용되는 기체분사형 온도조절장치의 작동시 기체의 온도를 고온으로 유지시킬 필요가 있는 경우에는 제1유입

밸브(9)를 열고 제2유입밸브(2)를 닫아, 기체 투입구(1)로 투입되는 기체가 액체질소용기(20) 내로 들어가지 않고 바로 연

결부재 내의 내부관(5)로 유입되도록 하며, 기체의 온도를 저온으로 유지시킬 필요가 있는 때에는 상기 제1유입밸브(9)를

닫고 제2유입밸브(2)를 열어 기체 투입구(1)로 투입되는 기체가 액체질소용기(20) 내의 열교환튜브(4)로 유입되도록 한

다.

한편, 상기 상부 트랜스퍼 라인(30)의 중간부분에는 벨로우즈가 구비되어 있는 것이 바람직한데, 이는 상부 트랜스퍼 라인

(30)을 임의로 절곡가능케 하여 샘플박스에의 장착이 용이하도록 한다.

상기 하부 트랜스퍼 라인(10) 및 상부 트랜스퍼 라인(30)의 내부에 있는 내부관(5)의 표면은 초단열재(superinsulator, 7)

로 피복되어 있는 것이 바람직한데, 외부관과 내부관 사이는 진공이기 때문에 대류 또는 전도에 의한 열전달은 존재하지

않지만, 복사에 의한 열전달이 존재할 수 있기 때문에 복사열을 최소화하기 위한 것이다. 상기 초단열재는 당업계에서 사

용되는 것이면 특별히 제한되지는 않지만, 마일라 시트 (mylar sheet)를 사용하는 것이 바람직하다.

도 6에는 본 발명에 사용되는 기체분사형 온도조절장치의 온도조절부에 대한 확대도가 도시되어 있다. 이를 참조하면, 본

발명에 따른 기체분사형 온도조절장치의 온도조절부(50)의 내부에는, 제2내부관(5')의 외측에 구리 메쉬(51) 및 카트리지

히터(52)가 순차적으로 피복되어 있으며, 그 외각은 스테인레스 스틸 등으로 이루어진 밀폐용기로 이루어진 히터블록(53)

이 구비되어 있는 것이 바람직한데, 이는 분사되기 직전의 기체의 온도를 최종적으로 조절하는 역할을 한다. 상기 제2내부

관(5')은 트랜스퍼 라인에 사용되는 내부관(5)을 그대로 연장한 것일 수도 있지만, 온도조절의 용이성을 위해 직경이 더 작

은 관을 사용할 수도 있다.

상기 온도조절부는 기체의 온도를 감지한 후 카트리지 히터(52)를 통해 가열함으로써 원하는 소정의 온도로 조절하기 위

한 것인데, 상기 구리 메쉬(51)는 제2내부관(5')의 표면에 피복되어 온도 버퍼(buffer)의 역할을 한다.

한편, 상기 히터블록(53)의 표면에는 온도 컨트롤러와 연결되어 있는 열전쌍(54)이 구비되어 있는데, 이는 히터블록(53)

내부로 유입되는 기체의 온도를 감지하여 온도 컨트롤러(60)에 입력시킴으로써 피드백에 의해 온도를 조절할 수 있도록

한다. 이러한 열전쌍의 종류는 특별히 제한되는 것은 아니지만, K-타입 열전쌍을 사용하는 것이 바람직하며, 상기 열전쌍

(54)의 외부는 열에 의한 내구성 열화를 방지하기 위해 내화물로 피복되어 있는 것이 바람직하다. 상기 카트리지 히터(52)

와 열전쌍(54)은 핀 피드쓰루(미도시)에 연결되어 있으며, 상기 핀 피드쓰루의 종류는 당업계에서 통상적으로 사용되는 것

이면 특별히 제한되지는 않는다.

상기 온도조절부의(50)의 최종 말단에 있는 제2내부관(5')에는 기체 분사를 위한 테프론 노즐을 별도로 연결시킬 수 있도

록 나사탭이 구비되어 있는 것이 바람직하며, 이러한 테프론 노즐은 상기 NMR용 탐침의 노즐 연결부(220)와 직접 연결할

수 있도록 되어 있을 수 있으며, 냉각기체가 외부와 직접적으로 접촉하지 않도록 하여 스노우(snow)의 생성을 방지할 수

있다.

한편, 상기 제2내부관(5')의 내부 또는 상기 테프론 노즐의 내부에는 분출되는 기체의 온도측정을 위한 소자(미도시)를 구

비시킴으로써 최종적으로 분출되는 기체의 온도를 측정할 수 있도록 하는 것이 바람직하다. 상기 소자로서는 K-타입 열전

쌍이 바람직하지만 이에 한정되는 것은 아니며 열적질량(Thermal mass)이 크지 않도록 가능한 작은 크기의, 다른 센서

(예, Silicon Diode bare type)를 사용할 수도 있다.

본 발명에 사용되는 온도 컨트롤러(60)는 당업계에서 통상적으로 사용되는 것이면 특별히 제한되지 않으며, 상기 카트리

지 히터(52), 열전쌍(54) 및 제2내부관(5')의 내부 또는 테프론 노즐의 내부에 구비되어 있는 온도측정을 위한 소자와 연결

되어 온도를 조절할 수 있도록 설계되어 있다. 본 발명의 일 실시예에서는 한영전자의 제품명 NP-200을 사용하였다.

본 발명에 사용되는 기체분사형 온도조절장치에서, 하부 트랜스퍼 라인(10) 및 상부 트랜스퍼 라인(30)의 외부관의 압력

은 1.0E-3 ∼ 5.5E-3 torr인 것이 바람직한데, 5.5E-3 torr 보다 압력이 높은 경우에는 진공도가 떨어지기 때문에 외부

로의 열전달이 일어나서 원하는 온도로 조절하기가 용이하지 않고, 1.0E-3 torr 보다 낮은 압력이라도 문제가 되는 것은

아니지만, 기계적인 펌프로는 이처럼 낮은 압력에 도달하기 어렵기 때문에 터보 펌프 등 별도의 특수 펌프를 사용해야 한

다는 문제가 있다.
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한편, 상기 내부관 내를 흐르는 기체의 유속은 2000∼6000 cc/min인 것이 바람직한데, 유속이 2000cc/min이면, 소정 온

도로 조절하는데 시간이 너무 많이 소요되며, 특히 약 100K의 극저온에 도달할 수 없다는 문제가 있고, 6000cc/min 이상

인 경우에는 특별한 문제는 없지만, 기체의 사용량이 너무 많아지기 때문에 경제적으로 바람직하지 않다.

본 발명에 따른 기체분사형 온도조절장치를 이용하여, 100K의 저온을 얻으려는 경우에는 상기 하부 트랜스퍼 라인 및 상

부 트랜스퍼 라인의 외부관 내의 압력은 2.0E-3이하이고 기체의 유속은 4000 cc/min 이상이어야 한다.

본 발명에서 진공펌프를 이용하여 진공을 유지시키는 경우 벨로우즈 부분이 약간 수축하게 되지만 성능에는 큰 영향을 미

치지 않는다. 한편, 진공이 잡힌 후라도 진공밸브를 닫은 후에는 내부에서 계속해서 아웃개싱(Outgassing)이 발생할 수 있

기 때문에 실험 중간 중간에 진공을 다시 잡아주거나 진공밸브를 계속 열어둔 채 본 장치를 사용할 필요가 있다.

본 발명에 사용되는 기체분사형 온도조절장치를 사용하기 전에 트랜스퍼 라인에 질소기체를 충분히 퍼징함으로써 내부에

공기가 들어있지 않도록 하는 것이 필요하다. 그 이유는 내부에 공기가 들어 있는 경우에는 저온에서 얼어 붙어 트랜스퍼

라인이 폐색될 염려가 있기 때문이다.

이미 언급한 바와 같이. 저온을 유지해야 하는 경우에는 제1유입밸브를 닫고 제2유입밸브를 열어 기체가 액체질소용기 내

로 들어가도록 하며, 고온을 유지해야 하는 경우에는 반대로 제1유입밸브를 열고 제2유입밸브를 닫아 기체가 바로 트랜스

퍼 라인으로 유입되도록 하면 되지만, 필요에 따라 적당한 정도의 냉각효과를 주기 위해서 제2유입밸브를 약간 열어서 기

체의 온도를 조절할 수도 있다.

발명의 효과

상기에서 살펴본 바와 같이, 본 발명에 따른 NMR용 탐침은 in-situ 방식으로 샘플에 직접 레이저 또는 자외선을 조사함으

로써 ONP에 의해 핵자기 공명장치의 감도를 대폭 향상시킬 수 있으며, 본 발명에 따른 핵자기 공명장치는 온도조절장치를

상기 탐침의 내부가 아닌 별도의 외부에 구비하기 때문에 노이즈에 의한 신호의 감쇄를 억제할 수 있다.

도면의 간단한 설명

도 1은 본 발명의 일 실시예에 따른 NMR용 탐침의 사시도이다.

도 2는 본 발명의 일 실시예에 따른 NMR용 탐침의 정면도이다.

도 3은 본 발명의 일 실시예에 따라 사용할 수 있는 고니오미터에 대한 개략도이다.

도 4는 본 발명의 일 실시예 따라 사용할 수 있는 고니오미터를 본 발명의 일 실시예에 따른 NMR용 탐침에 장착한 사진이

다.

도 5는 본 발명에 따른 핵자기 공명장치에 사용될 수 있는 기체분사형 온도조절장치에 대한개략도이다.

도 6은 본 발명에 따른 핵자기 공명장치에 사용될 수 있는 기체분사형 온도조절장치의 온도조절부에 대한 확대도이다.

<도면의 주요부분에 대한 부호의 설명>

1...기체투입구 2...제2유입밸브

3...기체유입관 4...열교환튜브

5...내부관 5'...제2내부관

6...연결부재 7...초단열재

8...진공밸브 9...제1유입밸브

등록특허 10-0657399

- 8 -



10...하부 트랜스퍼 라인 11...밀폐재

20...액체질소용기 22...가스킷

30...상부 트랜스퍼 라인 40...벨로우즈

50...온도조절부 51...구리 메쉬

52...카트리지 히터 53...히터블록

54...열전쌍 60...온도 컨트롤러

210...광학렌즈 211...광학창

212...가드링 220...노즐 연결부

230...RF 컨넥터 240...시료 주입구

250...RF 코일 260...고니오미터

261...회전축 262...시료 지지대

263...핸들 264...각도

300...NMR용 탐침

도면

도면1
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도면2

도면3
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도면4
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도면5

도면6
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