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1 Praktikumsanleitung

1.1 Einleitung

Im Jahre 1945 gelang Felix Bloch und Edward Purcell unabhéngig voneinander der
erste experimentelle Nachweis eines Kernresonanzsignals. Beide Gruppen verwendeten
zum Nachweis der Kernresonanz ein kontinuierliches magnetisches Wechselfeld (CW)
und konnten ein Signal beobachten, als sie das homogene Magnetfeld, in dem sich die
Probe befand, durch die Resonanzbedingung durchfuhren. Fiir diese Entdeckung wurden
Bloch und Purcell 1952 gemeinsam mit dem Nobelpreis fiir Physik ausgezeichnet.

Bereits 1950 gelangen Erwin Hahn Experimente mit gepulsten Radiofrequenzfeldern.
Dennoch dauerte es 20 Jahre, bis die gepulste NMR-Spektroskopie das Continuous-
Wave-Verfahren verdrangen konnte. 1966 konnten Ernst und Anderson zeigen, dass mit
Hilfe einer Fouriertransformation hoch aufgeloste NMR-Spektren iiber das Impulsver-
fahren aufgenommen werden kénnen und durch die inzwischen fortgeschrittene Compu-
tertechnologie konnten die hierfiir benotigten Berechnungen auch praktikabel umgesetzt
werden.

Die NMR-Spektroskopie entwickelte sich im Laufe der Jahre zu einer der wichtigsten
spektroskopischen Methode in der Chemie und Biologie. Sie wird dort insbesondere zur
Strukturaufklarung von Molekiilen benutzt.

In der Medizin findet die NMR Anwendung in Form der Kernspintomographie (MRT).
Da der menschliche Kérper zum Grof3teil aus Wasser besteht und unterschiedliche Gewe-
bearten einen unterschiedlichen Wassergehalt aufweisen, ist es moglich iiber die 'H-NMR
verschiedene Ebenen des Korpers abzubilden.

1.2 Grundlagen

Jeder Atomkern besitzt einen Gesamtdrehimpuls f, oder auch Kernspin genannt.
Fiir den Betrag von [ gilt:

-

1) = /I(I + Dk (1.1)

Mit dem Kernspin [ ist immer auch ein magnetisches Dipolmoment fi; verbunden:

jir =1 (1.2)

wobei 7y das gyromagnetische Verhéltnis bezeichnet. Bringt man nun Atomkerne mit
einem festen Drehimpuls I ~und einem damit verbundenen magnetischen Moment i
in ein dufleres Magnetfeld BO, so iibt das duflere Magnetfeld By ein Drehmoment auf
das magnetische Dipolmoment ji; der Atome aus. Aufgrund der Drehimpulserhaltung
beginnen die magnetischen Dipolmomente fi; , und damit verbunden auch die Kernspins
f, um die Richtung von Eo mit der Larmorfrequenz wy, zu prézedieren, wobei gilt:

wr, = 7By (1.3)

Fiir ein &ufleres Magnetfeld éo in z-Richtung, sind die Werte fiir die z- und y-Komponente
von I im zeitlichen Mittel gleich null, wohingegen fiir die z-Komponente I, gilt, dass



diese nur ganzzahlige oder halbzahlige Vielfache von A annehmen kann.
Es gilt:
I, = hm; mit mr=—I,—T+1,..,1 (1.4)

my wird als magnetische Kernquantenzahl bezeichnet und wie obiger Gleichung zu ent-
nehmen ist, existieren jeweils 27 41 verschiedene Einstellmoglichkeiten fiir den Kernspin
1.

Die mit den unterschiedlichen Einstellmoglichkeiten verbundene Aufspaltung der Ener-

gieniveaus im dufleren Magnetfeld wird als Zeemann-Effekt bezeichnet, wobei fiir den

Abstand der einzelnen Niveaus gilt:
AFE=F,, — F

mr4a

Ubergéinge zwischen den einzelnen Niveaus sind also durch Emission oder Absorption
von Energie moglich, deren Grofle gerade AE entspricht.

Die Energieniveaus sind aufgrund der Boltzmann-Statistik im thermischen Gleichge-
wicht unterschiedlich besetzt, woraus eine messbare makroskopische Magnetisierung der
Probe in Richtung des dufleren Feldes By resultiert, auf der die NMR-Spektroskopie ba-
siert.

Um Ubergénge von einem niedrigeren in ein héheres Energieniveau zu induzieren wird
zusétzlich zum statischen dufferen Magnetfeld By ein zirkular polarisiertes hochfrequen-
tes magnetisches Wechselfeld B, senkrecht zu B, eingestrahlt. Damit solche Ubergiinge
von einem niedrigeren Niveau in ein hcheres Niveau moglich sind, muss fiir die Energie
der Photonen gelten:

E = hw = hyBy (1.6)

Die Frequenz des eingestrahlten Wechselfeldes B entspricht also gerade der Larmorfre-
quenz.

Grundséatzlich werden in der NMR-Spektroskopie zwei verschiedene Verfahren unter-
schieden, das continuous-wave-Verfahren (CW-Vefahren) und das Impuls-Verfahren. Ur-
spriinglich wurde das CW-Verfahren angewandt um die Spektren verschiedener Molekiile
abzutasten, wobei man zwischen zwei verschiedenen Methoden unterscheidet:

e Frequency-sweep-Methode:
Bei dieser Methode wird das Magnetfeld By konstant gehalten und die Frequenz
des Wechselfeldes él variiert. Im Resonanzfall wp, = vBy wird die Energie des
eingestrahlten rf-Feldes absorbiert. Diese Verdnderung der absorbierten Energie
des rf-Feldes kann beobachtet werden und aufgrund der Lage und der Grofle der
Fléachen unter jenen Peaks lassen sich Riickschiisse auf die Molekiilstruktur ziehen.

e Field-sweep-Methode:
In diesem Fall wird die Frequenz des rf-Feldes konstant gehalten und die Stérke



des Magnetfeldes é@ bis zum Eintreten des Resonanzfalles verdindert. Man be-
obachtet wie beim frequency-sweep-Verfahren erneut die Absorptionsmaxima um
Informationen iiber die Molekiilstruktur der Probe zu erhalten.

Heutzutage ist das CW-Verfahren durch das wesentlich leistungsfahigere Impulsverfah-
ren nahezu vollstdndig verdringt. Beim Impulsverfahren wird ein kurzer, intensiver
rf-Impuls in z-Richtung angelegt. Ein Vorteil dieses Verfahrens gegeniiber dem CW-
Verfahren ist, dass ein solcher kurzer Impuls nicht nur eine Frequenz beinhaltet, sondern
ein ganzes Frequenzspektrum, wodurch es moglich ist, alle Kerne einer Atomsorte gleich-
zeitig anzuregen.

Das Anlegen eines solchen Impulses fiihrt dazu, dass die makroskopische Magnetisie-
rung MO aus der z-Achse in Richtung der z-y-Ebene herausgedreht wird.

Der Winkel ©, um den die Magnetisierung M, gedreht wird, wird Impulswinkel ge-
nannt. Dieser Winkel ist umso grofler, je hoher die Amplitude von B, ist und je langer
das rf-Feld angelegt ist.

@:’}/BlTp s (17)

wobei 7p die Impulsldnge bezeichnet.

Im Experiment sind vor allem zwei Impulswinkel von Bedeutung: der 90°-Impuls und
der 180°-Impuls.

e Der 90°-Impuls:
Beim 90°-Impuls (oder F-Impuls) wird die Impulslinge 7p so gewéhlt, dass die
Magnetisierung 1\7[0 um exakt 90° aus der z-Achse hinausgedreht wird und sodann,
nach Abschalten des Impulses, im ortsfesten Koordinatensystem in der z-y-Ebene
rotiert. Fiir die z-Komponente von M gilt M, = 0. Da in gingigen Versuchsan-
ordnungen nur die x-Komponente der Magnetisierung detektiert wird, erhélt man
fiir einen solchen 90°-Impuls ein oszillierendes Signal mit maximaler Amplitude.

e Der 180°-Impuls: Lésst man das rf-Feld fiir eine Zeit von 2 - m9q0 wirken, so wird die
Magnetisierung MO um 180°, also in die negative Richtung der z-Achse, gedreht. Es
gilt also fiir die Komponenten der Magnetisierung nach einem solchen 180°-Impuls
(oder auch 7-Impuls):

M, =M,=0 und M, = —M, (1.8)

Insbesondere kann nach der Anwendung eines solchen 180°-Impulses kein Signal
beobachtet werden, da ja nur die z-Komponente der Magnetisierung registriert
wird.

Durch das Anlegen eines solchen Impulses wird das System aus seinem Gleichgewichts-
zustand gebracht. Nach dem Ende des Impulses kann das System wieder in den unter
dem Einfluss von B geltenden Gleichgewichtszustand zuriickkehren.



Fiir kleine Abweichungen einer physikalischen Gréfie X von der Gleichgewichtsgrofie X,
lautet die Maxwellsche Relaxationsgleichung:

dX 1

—=—-(X-X 1.9
T wird hierbei als Relaxationszeit bezeichnet.
Bei der Kernresonanz ist zu beachten, dass zwei verschiedene Relaxationszeiten existie-
ren.

e longitudinale Relaxationszeit 77:
Die longitudinale Relaxation, oder auch Spin-Gitter-Relaxation genannt, beschreibt
das Verhalten der Magnetisierung M in z-Richtung.

e transversale Relaxationszeit 75
Die transversale Relaxation setzt sich aus zwei unterschiedlichen Prozessen zusam-
men, der Spin-Spin-Relaxation mit der zugehorigen Relaxationszeit T und Depha-
sierungsprozessen aufgrund von Magnetfeldinhomogenitéiten mit der zugehdrigen
Zeit T, , . Sie beschreibt das Verhalten der Quermagnetisierung M, und M,. Die
Abnahme der Quermagnetisierung mit zugehoriger Zeitkonstante 77 ist eine Kom-
bination der beiden oben genannten Prozesse, wobei fiir 75 gilt:

111
T2* Ty TQinh

(1.10)

Vollsténdig wird das Verhalten der Magnetisierung M durch die sogenannten Bloch-
schen Gleichungen beschrieben:

dM, ) M,

i v(MyBy — M, By sin(wt) — T

dM, M
— ~(M.,B £) — M,By — =¥ 1.11
T =AM, B coswt) — My By — (1.11)

dM, . My — M,

— (M, By sin(wt) — M, B cos(wt) — ———=

dt Ty
Diffusometrie

Wiéhrend bei Messungen von 75 mit Hilfe des Spin-Echo-Experiments Einfliisse durch
Selbstdiffusion unerwiinscht sind, ist es durch die Durchfithrung des Spin-Echo-Experiments
fiir lange Zeiten 7 und bekanntem Magnetfeldgradienten auch moglich den Diffusions-
koeffizienten von Fliissigkeiten zu bestimmen.

Nimmt man beim Spin-Echo-Experiment Messwerte fiir ein grofles Zeitintervall auf,
so erhélt man einen Graphen, dessen Verlauf von einer Geraden abweichend ist. Die
Kriimmung des Graphen resultiert aus der Tatsache, dass die Amplitude des Echo-
Signals ”zu schnell “ abfallt (vgl. Abb. 1). Dieser zusétzliche Riickgang der Echo-Amplitude
wird durch die Selbstdiffusion der Atome in der Probe verursacht. Durch die Bewegung



der Atome, und damit auch der zugehorigen Kernspins, in der Fliissigkeit, konnen durch
den 180°-Impuls nicht mehr alle Spins refokussiert werden.
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Abbildung 1: Von der Gerade abweichender Verlauf des Graphen fiir lange Wartezeiten
T

Die zeitliche Abnahme der Spin-Echo-Amplitude in Gegenwart eines Gradienten ist
gegeben durch:
t
exp (—? - Afyth?’) , (1.12)

2
wobei A eine vom Magnetfeldgradienten abhéngige Konstante ist. Fiir lange Wartezeiten
7 wird also der Diffusionsterm —A~2Dt® dominieren.

Da fiir die mittlere Signalabschwichung in einem inhomogenen Gradientenfeld

S _ / exp (_Ti - A(:c)yth?’) da (1.13)

2

gilt, liegen die Messwerte fiir lange Wartezeiten 7 auf einer Geraden, wenn man In (UEU—OhO>

gegen 72 auftrigt (vgl. Abb. 2).

Da es im Allgemeinen schwierig ist die Konstante A direkt zu messen, verwendet man
zur Bestimmung des vom Feldgradienten abhéingigen Vorfaktors A eine Substanz mit
bekanntem Diffussionskoeffizienten D und ermittelt zunéchst rechnerisch iiber die Gera-
densteigung den Vorfaktor A. Mit Hilfe der auf diese Weise bestimmten Konstanten A
konnen dann unbekannte Diffussionskoeffizienten anderer Substanzen ermittelt werden.



0
‘I. ® In(UEcho/UD)|
| |
| |
| |
kB u
=
'“'-\..\ .\.
S .
) ~
S LN
S 2 -
Y .
= ““'-\..\ _
h."‘-h.
3L -
'
.
' | L | L | N | L |
0,0000 0,0002 0,0004 0,00086 0,0008 0,0010
@ (s?)

Abbildung 2: Messwerte aufgetragen gegen 73: Die Werte fiir lange Wartezeiten 7 liegen
auf einer Geraden
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3 Fragen zur Vorbereitung

1. Leiten Sie den Zeeman-Effekt her!

2. Machen Sie sich die unterschiedliche Besetzung der Energieniveaus klar und wie
daraus eine messbare makroskopische Magnetisierung resultiert.



3. Erlautern Sie, was man unter Spinprézession versteht und leiten Sie die Gleichung
fiir die Larmorfrequenz her!

4. Was versteht man unter der chemischen Verschiebung?
5. Wie wird das zirkular polarisierte Wechselfeld realisiert?

6. Welcher Unterschied besteht zwischen dem CW-Verfahren und dem Impulsverfah-
ren? Welche Vorteile bietet das Impulsverfahren?

7. Beschreiben Sie die Vorgédnge bei einem 90°-Impuls und bei einem 180°-Impuls!
Wie héngt der Impulswinkel mit der Impulsdauer zusammen?

8. Werden Sie sich iiber die unterschiedlichen Relaxationsvorgénge im Klaren und
leiten Sie die Blochschen Gleichungen her! Gehen Sie insbesondere auch auf die
einzelnen Mechanismen ein, die die Relaxationen verursachen! Wie beeinflussen
paramagnetische lonen die Relaxationszeiten und welcher Zusammenhang besteht
zwischen der Viskositdt und den Relaxationszeiten?

9. Beschreiben Sie das Inversion Recovery Experiment, das Saturation Recovery Ex-
periment und das Spin Echo Experiment!

10. Was versteht man unter der Carr-Purcell-Sequenz?

11. Wie koénnen die Relaxationszeiten aus den Messwerten der einzelnen Experimente
ermittelt werden?

4 Versuchsaufbau

Abbildung 3: Versuchsaufbau: A Permanentmagnet, B Digitales Speicheroszilloskop, C
PS2-Controller, D Steuerungsmodul



4.1 21 MHz Receiver Modul

Aufgabe des Receiver Moduls ist es, die geringe Spannung, die durch die préizedierenden
Kernspins in der Sender-/ Empfiangerspule induziert wird, so zu verstirken, dass sie
auf einem Oszilloskop angezeigt werden kann. Hierfiir wird das von der Empféngerspule
kommende Signal mit Hilfe eines rauscharmen Verstérkers (low noise amplifier, LNA)
verstéirkt. Im Anschluss daran wird das Signal durch einen weiteren Verstérker, dessen
Verstarkung iiber den Gain-Control-Knopf variiert werden kann, verstéarkt.

Das Receiver Modul ist so konzipiert, dass die Spannung wéhrend eines Impulses
nur an der Sender-/ Empfingerspule anliegt und vom {ibrigen Stromkreis getrennt ist.
Zwischen den Impulsen liegt die Spannung am Verstirkerstromkreis an und kann somit
verstirkt werden. Um eine Aufladung der in der Schaltung eingebauten Kondensato-
ren wahrend eines Impulses zu verhindern, ist das Receiver Modul zusétzlich mit einer
Blanking-Funktion ausgestattet. Alle Messungen sollten mit der Blanking-Funktion ein-
geschaltet durchgefiihrt werden, um ein besseres Signal zu erhalten.

Das Receiver Modul ist bereits voreingestellt und die Einstellungen sollten
nicht veridndert werden!

4.2 21 MHz Synthesizer

Abbildung 4: 21 MHz Synthesizer

Mit diesem Modul lasst sich die Frequenz des rf-Impulses verdndern. Um den Meniipunkt
F (frequency) auszuwihlen, dreht man am Auswahlknopf (vgl. Abb. 4) bis der Meniipunkt
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F aufblinkt und driickt den Knopf anschliefend. Die Auswahl war dann erfolgreich,
wenn ein Piep-Ton zu horen ist. Die Frequenz kann sodann durch dasselbe Dreh-Driick-
Prozedere verdndert werden.

4.3 Impuls Programmierer

Dieses Modul ist fiir die Versuchsdurchfiihrung im Praktikum das wichtigste. Die Aus-
wahl der einzelnen Meniipunkte erfolgt wieder mit dem Auswahlknopf (1) nach dem
Driick-Dreh-Prinzip.

Meniierklarung

A: Liénge des A-Impulses

B: Léinge des B-Impulses

N: Anzahl der B-Impulse

7: Lénge des A-Impulses

P: Wiederholzeit der gesamten Impulsse-
quenz

Uber den Sync Out Ausgang wird ein externes Triggersignal an das Oszilloskop gesen-
det und tiber den Schalter Sync (2) kann ausgewihlt werden, ob dieses externe Triggersi-
gnal mit dem A- oder B-Impuls synchronisiert sein soll. Zusétzlich ist es moglich sowohl
den A- als auch den B-Impuls iiber einen zum jeweiligen Impuls gehérenden Schalter (3)
einfach aus- bzw. einzuschalten.

4.4 Permanentmagnet und PS2-Controller

Der Permanentmagnet besteht aus NdFeB und liefert ein Magnetfeld von etwa 0,5 T.
Ein Nachteil von NdFeB ist jedoch, dass die Magnetisierung temperaturabhéngig ist.
Aus diesem Grund ist der Permanentmagnet mit einer Temperaturregelung (Abb. 5(b))
ausgestattet, so dass es moglich ist, die Temperatur des Magneten, und damit auch das
Magnetfeld im Probenrohr (Abb. 5(a)), konstant zu halten. Die Bedienung der Tempe-
raturregelung wird in 5.1 beschrieben.
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_ Potentiometer fiir [N
Gradientenspulen

(a) Draufsicht auf den Permanentmagneten (b) PS2-Controller

Abbildung 5: Permanentmagnet und PS2 Controller

Im Magneten sind zusétzlich vier Gradientenspulen angebracht. Drei dieser Spulen
erzeugen lineare Feldgradienten in -, y- und 2-Richtung, die vierte erzeugt einen qua-
dratischen Feldgradienten in z-Richtung. Mit Hilfe dieser Spulen ist es einerseits moglich,
das Magnetfeld, das vom Permanentmagneten erzeugt wird, weiter zu homogenisieren,
andererseits konnen aber auch gezielt Magnetfeldgradienten fiir Messungen (z.B. Diffu-
sometrie) eingestellt werden.

Hierbei ist darauf zu achten, dass eine Anderung des Stroms in einer Spule unter
Umstédnden auch die anderen Spulen beeinflussen kann. Es erfordert daher ein wenig
Zeit und Geduld, die Feldgradienten auf die gewiinschte Einstellung zu bringen.

5 Versuchsdurchfiihrung

5.1 Einschalten des Gerates

Bevor Sie den Versuchsaufbau in Betrieb nehmen, stellen Sie sicher, dass die beiden
Schalter der Temperaturregelung fiir den Magneten geoffnet sind. Schalten Sie nun das
Gerit ein (der Einschaltknopf fiir den Versuchsaufbau befindet sich auf der Riickseite
des Receiver Moduls).

Die beiden LEDs neben den Potentiometern fiir die Magnettemperaturregelung sollten
entweder griin oder rot aufleuchten. Zunéchst muss der Temperatursollwert fiir jeden der
beiden Pole des Magneten gefunden werden. Eine rote LED bedeutet, dass der Sollwert
zu hoch ist, eine griine LED, dass er zu niedrig ist. Stellen Sie die beiden Potentiometer
so ein, dass beide LEDs ausgehen und schlieflen Sie beide Schalter moglichst gleichzeitig.
Die LEDs sollten weiterhin dunkel bleiben.

Stellen Sie die Frequenz F am Synthesizer auf 21,6 MHz ein. Dies ist ein guter Startwert,

an dem Sie sich orientieren kénnen. Wahrscheinlich miissen Sie die Frequenz allerdings
noch ein wenig variieren, wenn Sie im ersten Versuchsteil den FID beobachten.
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Stellen Sie die Wiederholzeit P am Impuls Programmierer auf 800 ms ein. Fiir den ersten
Versuchsteil ist dies ein guter Wert. Bei der Wiederholzeit ist wichtig, dass sie deutlich
anger ist, als die Relaxationszeiten der jeweiligen Probe, damit das Spinsystem vor der
Anwendung einer neuen Impulsfolge erneut in den Gleichgewichtszustand zuriickkehren
kann. Fiir die Glycerin-Wasser-Mischungen und die Cycloalkane sind lingere Wieder-
holzeiten notig.

Schalten Sie das Oszilloskop ein!

5.2 Free Induction Decay (FID)

Platzieren Sie das mit Glycerin gefiillte Probenrohrchen im Magnetfeld und betrachten
Sie den FID am Oszilloskop.

Zunéchst sollten Sie das Magnetfeld moglichst homogen einstellen.

Der 0,5 T Dauermagnet liefert zwar grundsétzlich ein recht homogenes Magnetfeld,
aber es ist eben nicht perfekt homogen. Um diese Inhomogenitéten ausgleichen zu kénnen
sind im Inneren des Magneten zusétzliche Gradienten-Spulen angebracht mit deren Hil-
fe man einerseits gezielt Magnetfeldgradienten erzeugen kann, andererseits ist es auch
moglich bestehende Inhomogenitéiten auszugleichen.

Stellen Sie dazu einen 90°-Impuls ein. Zunéchst miissen Sie noch die Frequenz des
hochfrequenten Wechselfeldes am Synthesizer richtig einstellen. 21,6 MHz sind zwar ein
guter Ausgangswert, aufgrund von temperaturabhédngigen Schwankungen des Magnet-
feldes variiert die tatsdchliche Resonanzfrequenz allerdings von Tag zu Tag und liegt
irgendwo zwischen etwa 21,55 MHz und 21,65 MHz. Variieren Sie die Frequenz, bis die
Amplitude des FID maximal ist (Channel 2 am Oszilloskop).

Spielen Sie anschlieSend mit den z-, y-, z- und z2-Potentiometern bis Sie als Einhiillende
des FID eine Exponentialkurve mit moglichst langer Zerfallszeit erhalten (Channel 1 am
Oszilloskop).

Stellen Sie anschliefend einen 180°-Impuls ein. Der FID und die Einhiillende des FID
sollte nach Moglichkeit vollkommen verschwinden. Sollte dies nicht der Fall sein, vari-
ieren Sie zunéchst die Impulsléinge bis Sie ein minimales Signal erhalten. Variieren Sie
anschliefende die Frequenz F, bis das Signal vollstdndig verschwindet. Sollte dies nicht
moglich sein, stellen Sie ein minimales Signal ein und versuchen Sie mit Hilfe der Ma-
gnetfeldgradienten das Signal weiter zu minimieren. Es sollte moglich sein, dass der FID
und die Einhiillende des FID beim 180°-Impuls nahezu oder vollstindig verschwindet.

Stellen Sie anschlieBend zur Kontrolle nochmals einen 90°-Impuls ein. Es sollte im-
mernoch ein schoner FID (Channel 2) zu sehen sein und die Einhiillende des FID (Chan-
nel 1) sollte eine Exponentialkurve sein.

Fahren Sie nicht fort, solange Sie das Magnetfeld und die Frequenz nicht
optimal justiert haben!

Sobald alle Einstellungen gemacht worden sind, behalten Sie die Einstel-
lungen fiir die Frequenz und die Magnetfeldgradienten fiir alle im weiteren
Verlauf folgenden Versuchsteile bei!
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5.3 Inversion Recovery

Bestimmen Sie 77 mit Hilfe der Inversion Recovery Methode von den 3 verschiedenen
CuSOy4-Losungen und den 3 Glycerin-Wasser-Mischungen!

Bestimmen Sie 7} sowohl anhand der Geradensteigung als auch {iber Zeitpunkt des
Nulldurchgangs des Signals 71!

Die Anzahl N der B-Impulse ist zunéchst noch 0. Stellen Sie zuerst fiir den A-Impuls
einen moglichst guten 180°-Impuls ein. Variieren Sie dafiir aber nur die Impulsldnge und
nicht die Frequenz oder die Magnetfeldgradienten. Sollte das auf diese Weise einstellbare
Signal allzu sehr von null verschieden sein, wenden Sie sich an den Betreuer.

Fiir die Lange des B-Impulses wihlen Sie einfach die Hélfte der Impulslange des A-
Impulses und setzen Sie die Anzahl N der B-Impulse auf 1.

Nun kénnen Sie die Messreihen fiir die sechs oben genannten Substanzen durchfiihren,
wobei Sie fiir jede der Proben zunéchst kurz die Impulslange fiir einen 180°-Impuls aufs
Neue tiuberpriifen sollten, da diese leicht schwanken kann.

Verwenden Sie fiir die Wartezeit 7 sinnvolle Werte, sodass Sie auch eine Verdnderung
der Amplitude des FID sehen konnen.

Achten Sie auch darauf, dass die Wiederholzeit P geniigend lang gewihlt ist!

Sémtliche Messungen sollten im Ubrigen anhand der Einhiillenden des FID (Channel
1) vorgenommen werden, und nicht am FID selbst (Channel 2).

5.4 Saturation Recovery

Bestimmen Sie 7 mit Hilfe der Saturation Recovery Methode von den 3 verschiedenen
CuSOy4-Losungen!

Die Vorgehensweise fiir die Einstellung der Impulse ist hierbei analog zur Vorgehens-
weise beim Inversion Recovery Experiment.

Stimmen die mit der Saturation Recovery Methode gemessenen Zeiten 77 mit den mit
Hilfe der Inversion Recovery Methode gemessenen Zeiten iiberein?

5.5 Spin Echo

5.56.1 Bestimmung von T,

Bestimmen Sie 75 mit Hilfe des Spin Echo Experiments (fiir kurze Zeiten) von den 3
verschiedenen CuSO4-Losungen!

Die Einstellung der Impulse erfolgt erneut analog zu den beiden vorangegangenen Ver-
suchsteilen.
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5.5.2 Diffusometrie

Fiithren Sie auflerdem das Spin Echo Experiment in einem inhomogenen Magnetfeld so-
wohl fiir kurze als auch fiir lange Zeiten fiir Cyclopentan und ein weiteres Cycloalkan
nach Wahl durch! Cyclopentan dient als Referenzprobe um den Diffusionskoeffizienten
des frei gewahlten Cycloalkans bestimmen zu kénnen.

Ein inhomogenes Magnetfeld erhalten Sie zum Beispiel dadurch, dass Sie einen der Schal-
ter unter den Potentiometern fiir die Magnetfeldgradienten umlegen. Im Normalfall sollte
allerdings auch die nach der Justage der Magnetfeldgradienten immernoch vorhandene
geringfiigige Magnetfeldinhomogenitit geniigen.

Die Durchfiithrung des Spin Echo Experiments ”fiir lange Zeiten“ bedeutet, dass das
Echo-Signal bis unter 1 V gemessen wird. Gegebenenfalls miissen Sie die Auflésung des
Ostzilloskops verindern, wenn Sie zu niedrigeren Spannungen kommen.

5.6 Chemische Verschiebung

Benutzen Sie hierfiir die Ethanol-Probe und platzieren Sie sie im Magneten. Stellen
Sie einen 90°-Impuls ein. Was fillt beim FID im Vergleich zu den FIDs der bisher
beobachteten Substanzen auf? Sehen Sie sich nun die Fouriertransformierte des FID an
und ordnen Sie die in Ethanol vorkommenden Molekiilgruppen den einzelnen Peaks zu!

6 Auswertung

Tragen Sie fiir die Auswertung die Messergebnisse fiir die jeweiligen Experimente halb-
logarithmisch gegen die Wartezeit 7 auf und ermitteln Sie die Relaxationszeiten.

Ermitteln Sie beim Spin Echo Experiment 75 auch iiber die Halbwertszeit der Einhiillenden
der Echo-Amplituden bei der Carr-Purcell-Sequenz. Gibt es Unterschiede im Vergleich
zu den iiber das 2-Impuls-Spin-Echo-Experiment ermittelten Relaxationszeiten 757

Bestimmen Sie anhand der gemessenen Relaxationszeiten die Konzentration der unbe-
kannten CuSOy4-Losung und das Mischungsverhéltnis der unbekannten Glycerin-Wasser-
Mischung.

Bei der Auswertung des Spin Echo Experiments fiir die Cycloalkane plotten Sie die Gra-
phen fiir kurze und lange Zeiten immer fiir alle Messwerte, um entscheiden zu konnen,

was "kurze® und was "lange* Zeiten sind.

Ermitteln Sie 75 aus der Steigung der Geraden fiir kurze Zeiten und den Diffusionsko-
effizienten des frei gewédhlten Cycloalkans aus der Steigung der Geraden fiir lange Zeiten.
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Als Referenzprobe dient Cyclopentan, dessen Diffusionskoeffizient durch

2
DCyclopentan = 3,09 - 107? m-
S

gegeben ist.
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