? REVISTA CUBANA DE PISICA Vol. III, Ho. 3, 1983

BT

HELnxnuETm DE mzsurqmmm msuﬁﬂm I'H.IELEAH

: Falips" H A
V. Iﬁﬁﬂh'ii:
I?ﬁﬂiul:d de Fisica, Universidad Estatal de Leningrado

E.uhﬁl.r’fi Curman; &, Mivanda: R. Morvas

E uﬁlm Ae phim Matematica, Universidad -:I-u- Oriente

fer
_i'l-'r' W

#-m
e
" Ih:lm capaz ds md_'l.r 1uu 'l'ieupn-a de Ealajm:ién Spin-

; M'I'_{n:ul-:- y Spin-Spin pa:a los n'l.u:'lm= da T 71-1 y **Na a

L"-\." 1

» lam frm-lml.u de rlmnanﬂiu de 28,78 lﬁ'.'! 11 'll MHz ¥
310 T-'-'E'i M= resp-u-:—tiument& I.m l::iaupﬂ-a Ty ¥ T2 :lldihlts
gy 'Q‘E’én el rango de 10 *= a HJL

Eha- d.as::rlha un r:luﬂretrﬂ -El-e Resonancia !-!.m;rné-tica

- . I !
h m& ralu:n:nete: !n: t:ha muura:llnt u-f l'p-‘Lrl latl.J.ﬂE'

8% ,.I.l:ui :Bpi.h i'pi::u Inlult:.m l;intt (T, ‘and "I'ﬂ in described.

’& 'ﬂ:ue resonance for the !"E, L:L ‘and *%Ma nuclel is posible

t-n ba observed at the r::mnmut frecuencis of 268,76 MAzx,
B o

11,21 MHa, and 7,61 Mz respectively. The achievable mea

3 ! o : =H
gsurement range-for Ti and Ty ranges from 10 = to 10s.

I W 4

33

{5



THTRODUOC T e

En las primeras décadas después del descubrimisnto :
de la Rescnancia Magnétlea Muclear (RMN} en medios con- §
dengadga {1046) los esfuerzos fundanentsles estuvieron
dirigidos a estudiar diferentes aspectos relacicnados 3
con el reglstro de los espectros de RMN en liquides y il
cuerpos. e¢lidos. Sin embarge, paulatinmmente, el cen
de la atencidn de los trabajos cient{ficos comenzd. a 43 _
dosplazarse hacia el estudio de los procesos de relajgsd
cibn magnética, por cuante se comprend{s su gran -!.gnI.-

ficacidn para las investigaciones radisespectros

en merie mdm-::pact::me"m de impulsos. En la a3
dad el nimero de publicaciones eient{ficas en &l oa
de la relajacidn mugm‘-.-':t'ca_ nuclear crece nr_"\nlgrid HE

J.
racterizados, generalucnta con dos pardmetros: timuk E.
de relajur_hln a]:j_n-ret_{culu (T} ¥ tiempo de ::elaja.el‘.dq L
spin-spin (T:]. Estos ti&mpns caracterizan la rapidez -'¢'
don que 2l sistema de mementog megnbticos nucleares #.
recupera su estado de equilibrio termodindmice. _4%

De forma general las velocidades de relajacidm spl_ﬂq',:
reticulo ¥ 2pin-spin Se expresa como sigue:

1
_—.- ] B
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aqui B representa el valor medic cuadrdtico de la
anargia de interaccidn que provoeca el proceso de rel aja=
aidn y J{mlrmsj es la Funcldn d.-n.nida,d. espectral a la
frecuencia de resonancia muclear y electrdnica. La megni-
tud B depende del cardcter de la interaceidn; consecusn-
temente de las propiedades fisico-quimicas del medio don
de se ancuantran los momentos magnéticos nucleares: y de
las propiedades da los propios nficleos. La funcién
densldsd espectral J{ml,msl , ademfz de las propiedades
de los miclese deponda do la intensidsd ¥ naturaleza
del movimieato y de la estructura inter e intra molecular.

be la formula (1) se aatpréndii:pn: mtn.m}e 1a in-

.vastigacidn de los procescs de relajacidn magndtica o=

clear lleva sparejados dos problemss fntimamente ligados
entve al: por una parte, la investigacidn de les mecanis-
mos de interacclidn de los dipoles magnéticoe rucleares

¥ electrdnicos, v de los momentos cuadrupclares eléctri-
cos nucleares con los caipos electromegnéticos fluctuan-
tes de la sustancia. Por gtra parte la investigacidn del
cardcter e intensidad. del movimiento térmico~golacular
en Is sustancia, resultadc del cual surgen los campos
electromaguétices fluctuantes.

Por las razones arriba expuestas os que el métade de
relajacidn Mnt:cl nuclear ha encomtrado amplia aplica-
cién en diversos campos de 1a fltiea la quimics, la bio-
logia, stc. Loz tiempos ﬂ.-a ralajaciﬁn magnética aportan
valiosa informacidn acerca de los procescs de difusion
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molecular, la velocidad del intsrcambio quimico, la
energia de activacicén de diversos procescs moleculares,
la solvatacidn de icnes, la estructurs de complejos ¥
asociaciones moleculares, fendwmenos de superficie como
1a adsorcidn y la catdlisis, etc. '

Deaoripaion de la Instalacich

Con =l objetive de enfrentar algunos de los proble-
mas arriba mencionados, en muestro laboratorio, 88 A00
metid la construccidn de un relawfmetro de Resonancia
Magnética ¥Nuclear cuyo di.nqrmn de bloque aparece en
ia figura 1. i

2,

La _i.n.ut,nll,ncidm consta de un imdn permanente con s:.m-.;
H-:l-ESB-D gauss con una inhomogeneidad relativa menor dégpxne
WLE, t.-u. distancia entre los polos del imin es lgual s won
15 . Tl

La muestra investigada se coloca en el senc de una| ">
bobina L gue junto con el condensador © e sintoniza a *%"

la frecuencia de ressaancia de los nicleos tnwsugnﬂdif"
La excitacidn de la muestra se lleva a cabo a travds F\

de un generador de Iaﬂiufmmencﬁ = que trabaja en e.l 2

régimen de impulsos gobernado por el programador P. La

instalacidn consta en la actualidad, de 3 canaleg de- ' "%’

fracuencias de resonancia 28,:78 MEz, 11,21

MEz ¥ 7,61 MAz. Los impulscs de radicfrecuencia del

generador ¢ tienen una potencia del orden de | ¥W. Por '’
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cuanto la excitacicon de la muestra y el registro de la
sefial de RMN se lleva a cabo con la misma bobina L, a
egts Altima y al uu.tm de registro en general se la
imponen condiciones muy rigidas.

El preamplificedor y el amplificador sintonizado ga-—
ranktizan una alta sensibilidad y buena relacidn sefial-
ruido.

El registro de las sclales de FMN 38 lleva a cabo en
un oacildgeafs C 1-49 (ORSS). La instalacifin consta de
un frecuencimetro ' 3-315 (URSS) para medir &l inbtervalo
temporal entre los impulsos de radicfrecuencia com gue

=8 excita la moestra investigada.

El cerebra de tods relawdmetrs de BMN es el programa-
dor. Este mministra los pulsos de disparo ¥y modulacicn
del generador de radisfrecuencia, los impulsos de borra-
do del amplificador vy de sincronismo de ocaciligrafo.

Para la 'qz_»gadici&n da los tiempos de re].a.ju:ién Ty ¥y Ta
en los espectrdmetros de impelsos se otilizan comblnacio-
nes de radicimpulsos con el objetive de desviar la orien-
tacién del vector de magnetizacién muclear en la sustan-
cla investigada un dngulo § dado respecto al campo magné-
tico axtarior Ho vy luegc chservar el pasc & su estado
inicial de egquilibrio. Es funcion del programador sumi
nistrar las combinacicnes de radiclmpulsos.

Sa conoce fi/ que si el Lmpulss e radiofracuencia

tilene wna frecuencia w 4 cercana a la de ressnancia nu-
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clear wy el cambio de direccidn del vector wﬁgtumim
nuclear de la muestra con respects a la direscidn dsl
campo magndtico exterior Ho esta dads por:

=¥me (2)

donde ¥ es la razdn giromagrdtica del nicles B 1a am-
plitud del impulso de radicfrecuencia determinado par
la potencia del generador G y timp e5 el tiempo de
duracidn del impnlse, sl cual deberd siempre cumplif la
condicidn tinp << T,, T,, hetho que determina la po-
tencia minima necesaria a suministrar por el genefador
G. De acuerdo con ésto, para medir tismpes de relajaciin
de fraceiones de milisegqundo, la duracidn de los impui-
505 no podrd ser superior a unos cuantos microsegundos
¥ los tiempos de erecimiento y decrecimients no podran
excedar de fracciones de microsegundo, De aqui las,
restricciones que se le imponen al programador ¥ al gew
nerador de radiofrecuencia. Generalmente se pretende

que el dngulo & de giro del vector Magnetizacidn mlulaa.r
sea da 307 & 1207 ipara lo cual el programador pusde
variar continuameante ti@ @n un rango tal gue parmita
investigar nlclecs con diferente ¥ .

Foatbilidedes de la Ingtalasidn

La instalacidn construida perzite medir tiempos da
rtl.n:la.a:_idn spin-reticula y spin-spin por los mEtodos
que & continuacidn se relacionan:
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Para T; : 1B0 - 7 = OO0 ¥ a0” - ¢ = @

Para Tz : 90° - 7 - 180°  (Wétodo de Hahn)
p 90% - ¢ - [(180° - 27 - 1au°:nsni-m de Carr Purcell].
aqui T e3 el intervalo entre lee impulecs, gque &5 varia—
Bl rango de medicidn de T v T» estd deade 10 ‘e
hagta aproximadaménte 10s.

Con los canales comstruldos pueden ser lavestigados
los micleos de '8 (28,78 Muz) "Li (11,21ME2) ¥ *'He
(7,61 MEz) . Con pequefias modificaciones puedan ser regis-
tradas las sefales de: 1%F, ”iﬂ,. By v "lgr

Enlas figuras 2 y 3 se moestrhn n'l:.‘;lap_:mu de las
lﬁn.].u; de protopes réglstrades en la iu-ltnlmldn. En siB-
temas paramagnéticos do diquel y Cobalto'sl error de me-
dleldn de Ti estuvo por debsajo-de 34 pars 14 resonancia
peotdndca ¥ de 10 % para el Litio -7. Lo® valores cbteni-
do@ coinciden con loa reportados en’ la-literatura.
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