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Anhand von spinpolarisiertem Wasser wurde wihrend des Praktikumsversuchs der Effekt der Kern-
spinresonanz untersucht. Dabei konnte insbesondere eine extrem prézise Flussdichtebestimmung durch
Larmorfrequenzvermessung vorgenommen und die Drehung der Magnetisierung unter Einstrahlung eines
Wechselfeldes beobachtet werden. Aufserdem gelang es, Stirke und Ausrichtung eines Storfeldes, das
Kernmagneton sowie die Relaxationszeit des Wassers zu bestimmen.

Versuchsdurchfiihrung: 21. Februar 2008
Abgabe der Auswertung: 28. Februar 2008

1 Einleitung

Die Anwendungsgebiete der Kernspinresonanz sind viel-
faltig. Klinisch bedeutsam sind Magnetresonanztomogra-
phen, mit denen heutzutage zuverldssige Untersuchungs-
methoden mdglich sind, die Leben retten, komplizierte
Operationen vorbereiten und bisher unverstandene Krank-
heiten erkldren. Fiir die Chemie bietet NMR (Nuclear Ma-
gnetic Resonance) ein michtiges Werkzeug zur Struktur-
untersuchung grofser Molekiile. Desweiteren ist keine Ma-
gnetfeldstarkemessung so einfach durchfiihrbar und da-
bei trotzdem hochprézise wie die Methode der Larmor-
frequenzbestimmung, beruhend auf Kernspinresonanz.

In diesem Praktikumsversuch ging es darum, die grund-
legende Physik der NMR zu verstehen und zu untersuchen.
Dafiir wurde mithilfe eines Polarisationsmagneten ein Be-
setzungsiiberschuss im Zwei-Niveau-System der Spinzu-
stinde des Wasserstoffkerns erzeugt. Das somit spinpo-
larisierte Wasser wurde durch ein Schlauchsystem in ei-
ne Manipulatorspule gepumpt, durch deren HF-Strahlung
Spindrehung (d.h. Drehung der makroskopischen Magneti-
sierung) moglich wurde. Danach floss das Wasser zu dem
Analysator des Experiments, in dem die z-Komponente
der Magnetisierung untersucht werden konnte. Mit diesem
simplen Aufbau gelang es, wichtige Vorginge und Grofsen
der NMR quantitativ oder qualitativ zu erfassen.

2 Theorie

Atomkerne mit nicht verschwindendem Eigendrehimpuls
(Spin) S besitzen ein magnetisches Moment /i, welches in
Richtung von S weist. Die beiden GroRen sind iiber das
gyromagnetische Verhéaltnis v gekoppelt, welches charak-
teristisch fiir jeden Atomkern ist und sich aus dem Kern-
magneton py sowie dem Landé-Faktor g berechnet:

fi=nS=9Lg (1)

In einem externen Magnetfeld go = €, By spalten Spinzu-
sténde in Abh&ngigkeit der magnetischen Spinquantenzahl
m, also in Abhéngigkeit ihrer z-Komponenten S, = mh
energetisch auf (Zeemann-Effekt): Der Betrag E der Ener-
gie eines magnetischen Moments (i im Magnetfeld By ist
durch £ = i - By gegeben. Da das Magnetfeld die z-
Richtung vorgibt, l&sst sich die Energie eines Spins in ihm
mit (1) auf E(m) = p, By = ymhBy reduzieren. Die Kerne
der im Versuch untersuchten Wasserstoffatome sind Pro-
tonen, also Spin—%—Teilchen mit m = :i:%. Die Energiediffe-
renz AE zwischen den beiden Spinzusténden |1) (m = 1)
und ||) (m = —3) betrigt also

1 1
AE =| E(3) — E(=3) |= vhBo (2)
Mit einem Photon der Energie AFE ist dieser sich im Ma-
gnetfeld ergebende Energieiibergang zwischen den Spin-
zustinden anregbar. Die entsprechende Resonanzfrequenz
wp, auch Larmorfrequenz genannt, ergibt sich mit (2) zu

wo = ’}/B() . (3)

Betrachtet man ein Ensemble von Atomkernen im thermo-
dynamischen Gleichgewicht bei der Temperatur 7', ldsst
sich das Verhaltnis der Besetzungszahlen durch die Boltz-
mannsche Statistik beschreiben:

Ny

Nin) oz

Mit der Gesamtprotonenzahl N erhélt man durch Taylor-
entwicklung eine Besetzungszahl AN von

Bei entsprechend hohen Magnetfeldern hat dies eine ma-
kroskopische Magnetisierung 1\7[0 in z-Richtung zur Fol-
ge. Diese ist durch ein zirkular polarisiertes Wechselfeld
él, welches Energieiibergénge zwischen den beiden Spin-
zusténden induzieren kann, manipulierbar. Makroskopisch



beschreibt dies die Landau-Lifschitz-Gleichung der klassi-
schen Elektrodynamik:

dM, . .

WO = ’}/Mo X (Bo + Bl) (6)
Wird él mit der Frequenz_’wo senkrecht zu EU fiir die Zeit
t eingestrahls, dreht sich My um den Winkel ®(By,t) aus
der Ruhelage, sodass M, abnimmt:

M, .

A =cos® mit &=~vBt (7)
Weicht die Frequenz w = 27w des Wechselfeldes von
wo = 27res ab, verringert sich die Ubergangswahrschein-
lichkeit zwischen den Spinzustinden. Die Abnahme der

z-Komponente der Magnetisierung berechnet sich mit
u(l/) = (Vres - V)/’YBl durch

M. (®,v) 1
My  1+u(v)? (u(@)* + V14 u(v)’ cos . (8)

Nach beschriebener Anregung relaxiert die z-Komponente
der Magnetisierung durch Spin-Gitter-Wechselwirkung
mit einer charakteristischen Zeitkonstanten 77 zuriick in
den Grundzustand (wenn das betrachtete Spinensemble
im Polarisationsmagnetfeld verbleibt) oder gegen Null
(auRerhalb des polarisierenden Feldes). M, und M,
verschwinden nach der Anregung durch Spin-Spin-
Wechselwirkungen mit der Zeitkonstanten 7. BLOCH
driickte das Phidnomen der Relaxation mit der sog.
BrocH-Gleichung aus:

—

(M. — My)é. My,

dM, 4
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Im Versuch ist M, die Observable fiir die Magnetisierung
des Wassers. Die entsprechende Zeitentwicklungsgleichung
fiir M, muss, bei Betrachtung eines Volumens, das von
(de-)polarisierendemn Wasser durchflossen wird, um einen
fiir diese in der Zeit 7 ab- bzw. zugefithrte Magnetisierung
m charakteristischen Term erweitert werden:

dM, - -~ M, m
=My x B — — 10
dt 70 T1 T ( )
3 Versuchsaufbau
Funktionsgenerator == 0eiograpn
Polarisationsmagnet .. .SD S Hel\mholzspule i g _—Analysator
- L |

= | Regelkreis

ﬁurgx =
\ i

Labyrinth

-

Wasserpu_mpe P Analysatormagnet

N, /
Vorratsgefil Uiy Ui
Spannungsquelle

Abb. 1: Schematischer Versuchsaufbau

Abb. 1 zeigt schematisch den fiir alle Versuche verwen-
deten Aufbau. Ein Wasserkreislauf mit zweifach destillier-
tem Wasser durchlduft drei Stationen: Polarisator, Mani-
pulator und Analysator. Eine Pumpe sorgt fiir einen ste-
tigen Wasserfluss, die Fliefigeschwindigkeit wird iiber die
Pumpenspannung geregelt. Hohe Fliefigeschwindigkeiten
bei etwa 12V Pumpenspannung verhindern eine lamina-
re Stromung mit radialen Geschwindigkeitsgradienten im
Schlauch, die im Versuch nicht erwiinscht sind.

Im Polarisator durchlduft das Wasser ein Labyrinth
in einem konstanten Magnetfeld By hoher Flussdichte
und wird dabei, wie beschrieben, spinpolarisiert. Durch
den langen Aufenthalt im Labyrinth wird thermisches
Gleichgewicht garantiert. Der Strom in der Polari-
satormagnetspule muss stidndig iberwacht und auf
2,5 A eingeregelt werden, da sich bei Erwirmung ihr
Widerstand erhoht.

Das polarisierte Wasser gelangt anschliefend zum
Manipulator. Hier durchliuft es die Manipulatorspule,
die ein hochfrequentes magnetisches Wechselfeld B;
einstrahlen kann. Frequenz und Amplitude des Feldes
werden iiber einen Funktionsgenerator eingestellt. Dieser
kann mithilfe eines Dreieckgenerators gesteuert werden,
sodass Frequenz- und Amplitudensweeps durchgefiihrt
werden koénnen. Die Manipulation der Magnetisierung
findet zunichst im Storfeld (hauptsdchlich Erdmagnet-
feld) statt. Mithilfe einer zusitzlichen Helmholtzspule
kann diesem im Manipulator ein weiteres konstantes
Magnetfeld iiberlagert werden, wodurch Ausrichtung und
Stirke des Storfeldes bestimmt werden koénnen. Da die
Form der Resonanzkurven aus (8) nur fir ideal turbulente
Strémungen gilt, bei der im Mittel jeder Spin die gleiche
Zeit im Manipulator verbringt, ist der Schlauchradius
im Manipulator von r» = 6 mm auf r = 4 mm reduziert.
Trotzdem miissen restliche Geschwindigkeitsunterschiede
der Protonen durch eine zusétzliche Gauf’sche Unschirfe
beriicksichtigt werden:

]\1;(@0,1/): / d(I)MZ(q),I/) 1 exp 7(@7@0)2
My . My V7w c®o

- (11)

Der Wasserkreislauf fiihrt nun durch den Analysa-
tor. Hier liegt ein konstantes Magnetfeld an, dem ein
50 H z-Wechselfeld (Wobbelfeld) iiberlagert ist, wodurch
das By(t)-Feld des Analysators entsteht. Das Wasser
durchfliefst innerhalb dieses Analysatorfeldes eine weitere
Spule, die mit einem Hochfrequenzschwingkreis einstell-
barer Resonanzfrequenz gekoppelt ist. Bei Resonanz
erzeugt der Schwingkreis durch stimulierte Emission
Spintibergénge im Wasser. Durch Absorption dieser
Photonen gewinnt er an Energie, was eine messbar
erhohte Leistung und somit Stromstirke zur Folge hat.
Durch das Wobbelfeld wird der Resonanzfall innerhalb
von 20 ms nur zweimal erreicht, wodurch eine vollstdndige
Entmagnetisierung des Wassers im Analysator verhindert
wird. Der zeitliche Verlauf des Messsignals S, das
proportional zur Stromstirke des Schwingkreises ist, kann
mithilfe einer Messkarte mit einem PC aufgezeichnet
werden. Ein Sample-and-Hold-Verstérker erméglicht es -
bei korrekter Phaseneinstellung - nur die Amplituden der
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Abb. 2: Eichkurve des Funktionsgenerators. Die Ausgangs-
spannung Usy: (abgelesen am Oszilloskop) geht linear mit
der eingestellten Spannung Urg. Der Eichfaktor hangt
nicht von der eingestellten Frequenz v, aber von der an-
geschlossenen Last ab.

Resonanzpeaks S7 bzw. Sy abzutasten. Amplitude und
Besetzungszahldifferenz AN des Spinsystems sind durch
die Analysatorfunktion

S1 bzw. Sy x k(1 —V1+IAN) (12)

verkniipft.
Hinter dem Analysator wird das Wasser in einen Behil-
ter geleitet, in dem es wieder vollstandig depolarisiert.

4 Versuchsdurchfiihrung und
Auswertung

4.1 Inbetriebnahme Funktionsgenerator

Zu Beginn wurde das Verhalten des 50-Ausgangs
des Funktionsgenerators iiberpriift. Dazu wurde die
Ausgangsspannung  U,,; am  Oszilloskop gemessen
(durch Ablesen des Spitze-Spitze-Abstands) und mit der
eingestellten Spannung Upg verglichen. Die Ergebnisse
sind in Abb. 2 grafisch aufgetragen. Tabelle 1 zeigt
einige exemplarische Werte. Es wurde zunéchst das
Ausgangssignal ohne Last bei verschiedenen Frequenzen
(v = 1kHz, v = 3kHz) sowie am Skaleniiberlapp
untersucht. Anschlieffend wurde die Manipulatorspule mit
einem Vorwiderstand R = 47 bei v = 1,2 kH z angeschlos-
sen, wodurch sich der Eichfaktor U,,:/Upc verringert.
Sowohl die Frequenz als auch der Skaleniiberlapp haben
hingegen im Rahmen des Fehlers keinen Einfluss auf
den Eichfaktor. Da er in Versuchsteil 5 bendtigt wird,
wurde er bei angeschlossener Manipulatorspule zu
Uput /Urc = 0,442 + 0,005 bestimmt.

4.2 Bestimmung des der Flussdichte des
Analysatorfeldes

Nachdem Pumpe, Polarisator und Analysator in Betrieb
genommen wurden, konnte die Resonanz im Analysator

v/kHz Skala/mV Urg/mV Uout/mV
1,0 1 7.00+0,05  7.00+0,25
3.0 1 7.0040,05 6,75+ 0,25
3.0 1 10,00£0,05  9,75+0,2
3,0 10 10,040,5  9,25+0,25

Tabelle 1: Exemplarische Ergebnisse zur Eichung des Funk-
tionsgenerators ohne Last

untersucht werden. Dazu wurde sein Ausgangssignal S os-
zilloskopiert.

Die Frequenz v des Analysatorschwingkreises wurde
dann grob so eingestellt, dass zwei Resonanzpeaks pro
Periode (50 H z-Schwingung) deutlich zu erkennen waren.
In diesem Zustand schwingt das modulierte Analysator-
feld (konstantes Feld B4 + Wobbelfeld) zwei mal pro
Wobbelperiode iiber die Resonanzfeldstirke B = 27v/~.
In diesen Momenten entstehen die bereits erwidhnten
Resonanzpeaks S; und Ss. Der Verlauf des Analysatorsi-
gnals ist in Abb. 3 beispielhaft dargestellt. Die Messdaten
fiir den Graph wurden mit dem Computer abgetastet.
Das zur Messsignaliibertragung verwendete Koaxialkabel
war nicht mit einem Abschlusswiderstand versehen. Aus
diesem Grund kommt es zu ,Uberschwingern® in den
positiven Spannungsbereich. Die im Folgenden relevanten
Grofen sollte dies aber nicht verfilschen.

Der zeitliche Abstand t12 zwischen den Peaks hingt
von der Schwingkreisfrequenz v ab. Fiir den Fall, dass sie
der Resonanzfrequenz v,..s des konstanten Analysatorfel-
des B4 entspricht, gibt es Resonanz natiirlich nur bei den
Nulldurchgangen des Wobbelfeldes. Dann liegen die Peaks
S1 und S5 dquidistant in einem Abstand von t12 = 10 ms.
Vres und damit B4 sollen auf diesem Wege ermittelt wer-
den.

Das Messignal wurde fiir verschiedene Frequenzen v auf-
genommen. Die entsprechenden Graphen sind in den Ab-
bildungen 14 bis 22 im Anhang dargestellt. Aus diesen
Daten wurden dann fiir eine Frequenz jeweils zwei Ab-
stdnde t12 abgelesen und gemittelt. Unter Einbezug der
Ablesefehler schatzen wir den Fehler dieser Mittelwerte
grofiziigig auf £0,2ms. Die entsprechenden Frequenzen
v wurden mithilfe eines Frequenzzihlers gemessen. Hier
liegt der Messfehler bei £10 Hz. An die somit gewonne-
nen t12-v-Punkte wurde eine Sinus-Kurve v(t12) angepasst
(siehe Abb. 4). Es existiert sehr grofe Ubereinstimmung
zwischen der Kurve und den Punkten. Der Spielraum zur
weiteren Anpassung der Kurvenparameter in den Fehler-
bereichen der einzelnen Punkte ist verschwindend klein.
Aus diesen Griinden kénnen wir beim Ablesen eines Funk-
tionswerts v(t) den Abzissenfehler guten Gewissens auf
héchstens +0, 1 ms (die Hilfte des Fehlers, den bereits je-
der einzelne Messpunkt hat) schétzen. Daher bestimmen
wir nun die Resonanzfrequenz v,.s des konstanten Analy-
satorfeldes aus

Vres = v((10 £ 0,1) ms) = (4, 721645 + 0,000095) kH z.

Mit (3) und v = 2,67515255 - 10® (sT) ! ergibt sich dann
fiir die Feldstéirke des konstanten Analysatorfeldes:

] B = (0, 1108955 + 0,0000025) T \
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Abb. 3: Exemplarischer zeitlicher Verlauf des Analysatorsi-
gnals. Die Schwingkreisfrequenz ist nahe der Resonanzfre-
quenz des konstanten Analysatorfeldes Ba. Durch Modu-
lation dessen mithilfe eines Wobbelfeldes kommt es zwei-
mal pro Periode zum Resonanzfall und somit zur Entste-
hung der Peaks S; und S, die im Abstand ¢;2 aufeinander
folgen.

Entsprechend (2) erzeugt diese Feldstirke eine Energie-
aufspaltung zwischen den Spinzustinden von

] AE = (19,52720 £ 0,00050) - 10~ ¢ V. \

Bemerkenswert ist die Prazision der Messergebnisse, al-
so die Anzahl der sicher bestimmten signifikanten Stellen.
Dabei ist davon auszugehen, dass der Fehler, von dem aus-
gegangen wurde (Funktion abgelesen bei (10 £ 0,1) ms),
immer noch grofer als der reale ist, da schon jeder einzelne
t12-v-Punkt nur einen bereits grofziigigen Zeitfehler von
+0,2ms tragt.

Nun soll noch auf die t12-Abhéngigkeit der Amplitu-
de des S;-Peaks eingegangen werden. Bis zu einer Zeit
von t1o = 10ms ist Sy als Amplitude des auf den ersten
Puls folgenden Peaks klar definiert; danach kehren sich
die Peaks um. Aus den aufgenommenen Messreihen wur-
de der Betrag der Amplitude Ss fiir jede festgestellte Zeit
t12 bis 10 ms zwei mal abgelesen und gemittelt. Der Fehler
des Mittelwertes wurde auf 210 mV geschiitzt. Trigt man
nun | Sy | gegen t12 auf, entsteht ein monoton steigender
Graph, der in Abb. 5 gezeigt wird. Dass die Amplitude mit
steigendem Abstand zunimmt, ist u.a. mit der endlichen
Stromungsgeschwindigkeit des Wassers zu erkldren: Die
maximal zur Verfiigung stehende Magnetisierung des Was-
sers in einem Volumen innerhalb des Analysatorzentrums
wird wihrend des ersten Resonanzpeaks S7 durch Absorp-
tion in den Schwingkreis praktisch vollsténdig abgebaut.
Nun hingt es von der Zeit t12 und der Pumpgeschwindig-
keit ab, wieviel des depolarisierten Wassers durch neues,
spinpolarisiertes Wasser ausgetauscht wird. Da die Pump-
geschwindigkeit wahrend dieses Versuchsteils konstant ist,
steigt | Sa | mit zunehmender Zeit t12 an. Fir t15 = 10ms
stellt sich ein Gleichgewicht ein, in dem beide Peaks die
gleiche Amplitude besitzen.

4726

4724 1

4722

4720

v [kHz]

4718 H

4716

4714 T T T T T T

t,, [ms]

Abb. 4: Punkte mit Fehlerbalken: Bei verschiedenen Fre-
quenzen v gemessener zeitlicher Abstand ¢12 zwischen den
Resonanzpeaks S1 und Sa. Durchgezogene Linie: ausglei-
chende Sinusfunktion v(t12). Fiir t12 = 10ms (Aquidi-
stanz der Peaks) ist das Wobbelfeld im Resonanzfall Null.
Daher entspricht v(10ms) der Resonanzfrequenz des kon-
stanten Analysatormagnetfeldes.

4.3 Abhidngigkeit der Magnetisierung vom
Polarisatorstrom I,

Nach (2) und (5) ist die Besetzungszahl AN propor-
tional zum Polarisatorstrom I,,. Durch Messung der
Peak-Amplitude S; bei verschiedenen Stromstéirken I,
soll dieser Zusammenhang iiberpriift werden, wobei die
Analysatorfunktion (12) an dieser Stelle als S o« AN grob
gendhert wird. Der Ausgang des Analysators wird an den
Sample-and-Hold-Verstarker angeschlossen. Dieser ist mit
dem 50 Hz-Wobbelfeld synchronisiert und seine Phase
wird so eingestellt, dass er am Ausgang genau S; ausgibt.

S1 wird mit Oszilloskop und PC ausgelesen. Fiir jeden
eingestellten Strom I,,; wurde zum Ausgleich statistischer
Schwankungen der zeitliche Verlauf von S; fiir etwa 70 s
mit dem PC aufgezeichnet. Abb. 23 (Anhang) zeigt die
gemessenen Signale. Die mittlere Hohe des S;-Peak wur-
de jeweils durch eine waagerechte Ausgleichsgerade be-
stimmt. Hier fiel auf, dass das Messignal bei I,,; = 2,54
anders als bei anderen Stromstdrken kaum zeitlich fluk-
tuierte. Am Oszilloskop wurde iiberpriift, dass der Aus-
gang des Sample-and-Hold-Verstirkers die Amplitude des
Peaks korrekt wiedergab. Offenbar konnte aber der PC
keine Spannungen < —495mV messen, womit der Mess-
punkt fiir Ip,; = 2,5 A verworfen werden musste. Das glei-
che Problem trat wieder in den Versuchsteilen 4.4 und 4.6
auf.

Um S; in Abhéngigkeit von der Polarisationsflussdich-
te Bpo darzustellen, wurde mit der Hallsonde bei I, =
2,5 A die Flussdichte des Magneten gemessen und so unter
Annahme eines konstanten Faktors Bpoi/Ipor = (0,2930 =
0,0023) T/A bestimmt. In Abb. 6 ist S; iiber B,y dar-
gestellt. Obwohl S; mit der Polarisationsflussdichte u.a.
iiber die nicht-lineare Analysatorfunktion (12) verkniipft
ist, kann die Abhéngigkeit im Messbereich durch eine Aus-
gleichsgerade angenéhert werden.
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Abb. 5: Betrag der Amplitude des Peaks S> in Abhéngig-
keit des zeitlichen Abstands t12 zwischen den beiden Re-
sonanzpeaks S1 und Sa2. Folgt der zweite Peak innerhalb
der ersten 10 ms auf den ersten, so ist noch nicht alles seit
der ersten Resonanz depolarisierte Wasser aus dem Analy-
satorzentrum herausgepumpt. Somit ist die fiir den Peak
S verantwortliche Spinpolarisierung umso schwicher, je
kiirzer tq2 ist.

4.4 Spindrehung im Storfeld

Mithilfe der Manipulatorspule sollen nun Spindrehungen
im Storfeld induziert und der Phasenraum der Resonanz
untersucht werden. Entsprechend (11) &ndert sich dabei
durch Drehung des Magnetisierungsvektors M das Messi-
gnal S abhiingig von Frequenz vy; und Amplitude Uy der
Manipulatorspule. Beide kénnen iiber Dreiecks- und Funk-
tionsgenerator durchfahren werden. Mit dem PC werden
dabei vy und S7 gemessen.

Als Anhaltspunkt fiir die Resonanzfrequenz diente das
Erdmagnetfeld mit v,..s. g =~ 1,3 kH 2. Die tatséchliche Re-
sonanzfrequenz weicht aufgrund der Uberlagerung mit an-
deren Feldern (z.B. des Analysatormagneten) von dieser
ab und wurde bei v,..s &~ 1580 Hz gefunden. Anschliefsend
wurde der Bereich 1,4kHz bis 1,8 kHz mit Frequenz-
Sweeps bei fester Amplitude Uys (bzw. Upg) vermessen.
Es wurden Kurven S;(v) fiir Upg = 10mV bis 100 mV
in Schritten von 5mV aufgenommen (Abb. 28 bis 46 im
Anhang).

Abb. 7 zeigt den Phasenraum Si(vy,Urg). Man
erkennt die Maxima bei der Resonanzfrequenz
1580 Hz sowie die periodischen Schwingun-
gen entlang der Upg-Achse. Die Messwerte fern der
Resonanzfrequenz sind zum Teil zu hoch, da der PC keine
Spannungen < —495mV messen konnte.

Bei fester Frequenz v = 1580 Hz wurde nun ein
Amnplituden-Sweep von Upg = 0 bis U,,q, durchgefiihrt,
um die Spindrehkurve S1(Ups)yres zu messen und daraus
%Z (®)yres zu bestimmen. Um die Kurve zu glitten,
wurden 9 Sweeps aufgenommen (siehe Anhang Abb.
24) und davon 7 sehr dhnliche gemittelt. Die maximale
Spannung an der Manipulatorspule wurde dabei mit dem
Oszilloskop zu Upper = (327,40 £ 0,25) mV bestimmt.

Um Frequenz- und Amplituden-Sweep zu vergleichen,
wurde die Zeitachse des Amplituden-Sweeps zunéchst auf
die Spannung Urg am Funktionssgenerator umgerechnet.
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Abb. 6: Die Hohe des S1-Peak S; ist mit der Polarisator-
flussdichte By iiber die linearen Funktionen (2) und (5)
sowie die nicht-lineare Analysatorfunktion (12) verkniipft.
Die Abhéngigkeit kann im Messbereich aber durch eine
Ausgleichsgerade angendhert werden. Der falsche Mess-
punkt entstand, da der PC keine Spannungen < —495mV
messen konnte.

Dazu wurde im S1(¢)-Graph der Zeitpunkt, ab welchem
sich das Signal nicht mehr #nderte, zu t,,,, = 32,05 ab-
gelesen und die Achse mit Uz, timae und dem Eichfak-
tor umgerechnet. Abb. 8 zeigt den gemittelten Verlauf der
Spindrehkurve S1(Urg)yres und die entsprechenden Mess-
punkte vom Frequenz-Sweep fiir v = 1580 Hz (Wertepaa-
re: Tab. 3 im Anhang). Beide Messungen zeigen gute Uber-
einstimmung. Die leichte Streckung der beiden Messungen
zueinander (auf der Uy p-Achse) resultiert aus dem Fehler
der Achsenumrechnung. Die Resonanzkurven Sy (v) fiir ,
3/2m und 27 konnten hier fiir einen spéteren Vergleich mit
der Theorie identifiziert werden.

Die Achse des Amplituden-Sweeps wurde nun auf den
Drehwinkel & umgerechnet. Dazu wurde & = vBts be-
rechnet. Die Amplitude B; erhélt man aus den Spulenpa-
rametern und der Spannung Uy;:

N

By = UOﬂUM (13)
Dabei ist N = 125 die Windungszahl, R = 47 der Wi-
derstand und L = 0,025 m die Lange der Manipulatorspu-
le. AuRerdem wurde die Verweildauer t, des Wassers in
der Spule aus der in Versuchsteil 4.6 bestimmten Fliefsge-
schwindigkeit vy berechnet. Dabei ist die Verengung des
Schlauches im Manipulator von r1 = 6 mm auf ro = 4mm
zu beriicksichtigen:

ty= -2 2 (14)

Zur Bestimmung von %; (®)yres wurde nun die Kurve

S1(®),res mithilfe der Analysatorfunktion (12) durch An-
passung der Parameter um die ®-Achse symmetrisiert und

normiert:
Mz (1 _ Sl—kslo)Q

Mo =7 (15)



v[Hz]

1600

1500 1700 1800

Abb. 7: Phasenraum der Resonanz im Stoérfeld. Man er-
kennt die Maxima bei der Resonanzfrequenz v,r.s =
1580 Hz, sowie die periodischen Schwingungen entlang
der U-Achse. Die Messwerte fern der Resonanzfrequenz
sind zum Teil zu hoch, da der PC keine Spannungen
< —495mV messen konnte.
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Abb. 8: Spindrehkurve (Amplituden-Sweep) und Mess-
punkte des ersten Versuchsteils (Frequenz-Sweep) fiir v =
1580 Hz

Die Parameter wurden zu l = 1, k = —390mV und S1g =
—115mV bestimmt. Abb. 9 zeigt die symmetrisierte Kur-
ve sowie die theoretische Kurve (11) mit dem Parameter
c = 0,01. Beide Kurven stimmen innerhalb der ersten Pe-
rioden gut iiberein.

Die Resonanzkurven S;(v) fiir m, 3/27 und 27 wurden
nun ebenfalls mit (15) und den bestimmten Parametern
umgerechnet. Abb. 25 - 27 (Anhang) zeigen die Ergebnisse
im Vergleich mit den theoretischen Kurven aus (8). Die
qualitativen Abweichungen von Versuch und Theorie sind
durch den fehlenden Gaufterm zu erkliren, der erst in
(11) beriicksichtigt wird. Die entsprechende Kurve konnte
hier nicht dargestellt werden, da das Integral nicht gelost
werden konnte.

4.5 Resonanz im Feld der Helmholtzspulen

In diesem Versuchsteil wird dem Storfeld ein weiteres Ma-
gnetfeld {iberlagert. Sein Erzeuger ist ein Helmholtzspu-
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Abb. 9: Symmetrisierte Spindrehkurve und theoretische
Vorhersage

lenpaar, in dessen Zentrum die Manipulatorspule ange-
bracht ist. Durch die geometrische Anordnung des Spulen-
paares ist es moglich, das Helmholtz-Magnetfeld an dieser
Stelle sehr genau zu berechnen. Kennt man Stirke und
Ausrichtung des Helmholtz-Feldes B HH, kann man durch
eine geschickte Auswertung bestimmter Resonanzkurven
im Gesamtfeld B, s auf Stiirke und Ausrichtung des Stor-
feldes Bg schliefsen, wie im Folgenden dargelegt wird.

Das effektive Feld setzt sich aus vektorieller Uberlage-
rung der Einzelfelder zusammen:

geff = EHH +§s

Quadriert man die Gleichung, erhélt man einen Ausdruck,
der nur noch die Betrdge und relative Ausrichtung der
Felder zueinander enthlt:

Bgff = B}y + B+ 2By Bs cos ®

Das Magnetfeld der Helmholtzspule ist proportio-
nal zur Stromstirke, die das Spulenpaar durchfliefét:
Byyg = c¢ - Igg. Die Konstante ¢ ist bei Kenntnis
der genauen Geometrie des Spulenpaares berechenbar,
wurde zu ¢ = 0,00312647TA"! bestimmt und als
fehlerfrei betrachtet. Mit dieser Proportionalitit und den
Gleichungen (1) sowie (3) ergibt sich:

2,2
V2 (Igy) =2 h’;k (I + BE + 2clyy Bs cos ®) (16)
Setzt man in Gleichung (16) Igy = —Igpy und addiert

bzw. subtrahiert die so erhaltene Gleichung von der ur-
spriinglichen, erhélt man:

2,2
Vies(rm) + Vies(—Ium) = 29;:2% (Pl + Bs) (17)
92M2
Vi (Igy) —vi (—Iyg) =4 h2k (cIggBscos®) (18)

Nach den Gleichungen (17) und (18) lassen sich puy,
Bgs und cos® aus linearen Zusammenhingen zwischen
vi (Iupg) + vi,(—Igg) und 1%y bzw. zwischen
v, (Igw) — V2. (—Igy) und Igg bestimmen.

Analog zum vorherigen Versuchsteil wurden daher Re-
sonanzkurven bei verschiedenen Helmholtzspulenstromen
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Abb. 10: Die nach Gleichung (17) von der Auftragung der
Resonanzfrequenzquadrat-Summen iiber dem Helmholtz-
spulenstromquadrat erwartete Linearitdt wird bestdtigt.
Aus der Steigung der Ausgleichsgeraden (durchgezogene
Linie) kann das Kernmagneton, aus dem Achsenabschitt
die Stirke des Storfeldes bestimmbat werden. Die gestri-
chelten Linien sind Min/Max-Geraden, die im Rahmen
der Fehler ebenfalls die Punkte linear verbinden.

I aufgenommen. Um die aufgezeigten Linearititen aus-
zunutzen, erfolgte dies paarweise: Zu jeder Resonanzkurve
fir Iyy wurde auch eine Resonanzkurve fir —Iggy ver-
messen. Aus diesen Daten sollten die Resonanzfrequen-
zen Vyes(Igp) und vyes(—I g g )moglichst genau bestimmt
werden. Dafiir wurde jedes Frequenzspektrum einmal mit
positiver und einmal mit negativer Frequenzéinderung (ge-
steuert durch den Dreieckgenerator) aufgenommen. Weil
die Computermessmethode nicht an die Verzogerungszeit
zwischen Manipulation und Detektion angepasst ist (das
Wasser muss eine nicht unerhebliche Strecke zuriicklegen),
ist jedes dieser Spektren nach rechts bzw. links verscho-
ben; jedoch um den gleichen Betrag. Mittelt man die bei-
den Frequenzen, an denen die verschobenen Spektren ihr
Extremum aufweisen, erhidlt man die korrekte Resonanz-
frequenz v,..s fiir den aktuellen Spulenstrom Igp. Dieser
konnte mit einem Amperemeter bis auf +£0,1mA genau
bestimmt werden. Die auf diese Weise fiir verschiedene
Spulenstrome ermittelten Resonanzfrequenzen sind in Ta-
belle 2 aufgefiihrt. Der Fehler fiir die gemittelten Frequen-
zen wurde grofsziigig auf +10 Hz geschitzt. Die entspre-
chenden Spektren befinden sich im Anhang (Abbildungen
47 bis 52).
Tragt man nun

fWres(Egn)) = Vieg(In) + Vies(—Iun) (19)

iiber g(Iyy) = I%4y auf, ergibt sich nach (17) eine Ge-

Igp/mA Vres/H?z Igp/mA Vpes/Hz

45,0+1,0 7151410 45,0410 5373L1,0
65,0+1,0 9838+1,0 -65,0+1,0 8081+1,0
80,0+1,0 1183741,0 -80,0+£1,0 10086+1,0

Tabelle 2: Resonanzfrequenzen im Manipulator fiir ver-
schiedene Helmholtzspulenstréme Irg.

T T T T
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Abb. 11: Die nach Gleichung (18) von der Auftra-
gung der Resonanzfrequenzquadrat-Differenzen {iber dem
Helmholtzspulenstrom erwartete Linearitdt wird besta-
tigt. Mithilfe der Steigung der Ausgleichsgeraden (durch-
gezogene Linie) ist der Winkel zwischen Storfeld und
Helmholtzspulenfeld bestimmbar. Die gestrichelten Linien
sind Min/Max-Geraden, die im Rahmen der Fehler eben-
falls die Punkte linear verbinden.

rade, aus deren Steigung m; man das Kernmagneton py

bestimmen kann:
m1h2
= / 2
b 29262 ( 0)

Der Achsenabschnitt a; der Geraden liefert die Stirke

des Storfeldes:
a1h2
Bg = 1/ 21
S 292Ni ( )

Nach den Regeln der Fehlerfortpflanzung (mithilfe der
partiellen Ableitungen von f und g) konnten unter Ver-
wendung der Daten aus Tabelle 2 die g- f-Punkte mit Feh-
lern bestimmt und graphisch aufgetragen werden (Abbil-
dung 10). Die erwartete Linearitét wurde gut reproduziert.

Tragt man

PWres(£Iun)) = Vies(Tun) — Vies(—Iun) (22)

iiber Iy auf, ergibt sich nach (18) ebenfalls ein linearer
Zusammenhang, aus dessen Steigung mo man den Winkel
® zwischen Stor- und Helmholtzfeld berechnen kann:

mao h2

® = arccos (23)

492 pzcBs
Unter Verwendung der partiellen Ableitung von p wur-
den die Fehler der p-Ipp-Punkte bestimmt. Die grafische
Auftragung zeigt die erwartete Linearitat (Abbildung 11).
Mithilfe von Ausgleichs- und Min/Max-Geraden wur-
den die Groéfsen mq, a1 und mo samt ihrer Fehler bestimmt:

10 H2?
my = (3,70+0,23—-0,17)-10° =2 (24)
a; = (5,2 +6,0 —5,5) - 10° H2? (25)
H 2
mg = (4,60 £ 0,25) - 108 (26)

A



Mit (24) und (20) erhélt man nun

] fs = (5,16 + 0,16 — 0,12) - 1027 JT—!

Dabei wurden der Landé-Faktor fiir Wasserstoff g =
5,585 und das Plancksche Wirkungsquantum h = 6.62607-
1073* Js verwendet. Der Literaturwert des Kernmagne-
tons pg1i¢ = 5,05 - 1027 g1 liegt in unserem Fehler-
bereich. Unter Verwendung dieses Literaturwertes wurde
nun (mit (25) und (21)) der Betrag der Flussdichte des
Storfelds berechnet:

’BS:(38+17—38)-10—6T‘

Die im Rahmen der Fehlerbalken gebildeten Min/Max-
Geraden erzeugen fiir den Achsenabschnitt a1 einen Feh-
ler, der den Betrag dessen Mittelwertes iiberschreitet. Da-
durch wird die Angabe der Feldstirke wenig aussagekrif-
tig. Der minimale Achsenabschnitt a; ist sogar negativ,
was zu keiner realen Feldstirke mehr fithren kann. Ver-
gleicht man jedoch den Mittelwert der berechneten Stor-
feldstérke (38uT") mit dem zu erwartenden Erdmagnetfeld
(= 30uT), und beriicksichtigt weiterhin, dass der Aufbau
zwei starke Magneten beinhaltet, wirkt er gar nicht so
falsch. Der Mittelwert der Storfeldstirke fithrt nach Glei-
chung (3) auf eine Resonanzfrequenz von etwa 1600 H z.
Verglichen mit der in Abschnitt 4.4 festgestellten Reso-
nanzfrequenz des Storfeldes von etwa 1580 H z ergibt sich
hier fast Ubereinstimmung. Somit liegt der festgestellte
Mittelwert Der Storfeldstérke sehr nahe der Realitét.

Aus oben genannten Griinden wurde der Fehler der
Storfeldstérke fiir die folgende Berechnung des Winkels ®
zwischen Stor- und Helmholtzfeld auf op, = £17 1" sym-
metrisiert. Aus (23), (26) und einer Fehlerfortpflanzung
ergibt sich:

]@ = (57T £17)°

4.6 Relaxationszeit der Protonenspins

Ist die Pumpe nicht in Betrieb, so polarisieren die Pro-
tonen entsprechend ihrer momentanen Position im Was-
serkreislauf. Stellt man sie wieder an, so misst man im
Analysator einen fiir diesen Versuch typischen zeitlichen
Verlauf der Magnetisierung (Abb. 12).

An folgenden charakteristischen Punkten ist zu erken-
nen, wo im Wasserkreislauf sich die Protonen beim Still-
stand befunden haben, die zum Zeitpunkt t; das Reso-
nanzfeld des Analysators erreichen:

:im Analysator (Beginn Induktionspeak)

: im Analysator

)
)

e Si(t3): zwischen Analysator und Polarisator
): direkt am Ende des des Polarisators
)

: vollstdndig im Polarisator
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Abb. 12: Typischer Verlauf des Messignals nach Einschal-
ten der Pumpe. Erlduterung siehe Text.
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Abb. 13: Das Messignal sinkt exponentiell mit der Zeit im
Schlauch. Die charakteristische Zerfallszeit 77 wird iiber
die Geradensteigung bestimmt.

Zum Zeitpunkt ¢; wird nicht die eigentliche Magnetisie-
rung, sondern die Induktionsspannung durch Beschleuni-
gung des magnetisierten Wassers im Analysator gemessen.
Erst ab t5 ist die Fliefgeschwindigkeit konstant und die
tatsdchliche Magnetisierung wird gemessen. Der Verlauf
S1(t) wird nun fiir verschiedene Pumpspannungen Up mit
dem PC gemessen. Jede Kurve wurde dabei drei mal auf-
genommen und anschliefsend diejenige mit den schirfsten
Kanten ausgewéhlt (siche Anhang Abb. 53 - 59). Da t4—t;
die Zeit ist, die das Wasser vom Manipulator zum Ana-
lysator benotigt, kann die Wassergeschwindigkeit jeweils
iiber

L
ty —t1

vw = (27)
mit der Schlauchlinge L = 3m ermittelt werden (siehe
Anhang Abb. 60).

Aufserdem kann wegen des exponentiellen Zerfalls der
Magnetisierung wihrend des Weges durch den Schlauch
iiber

Sy (ts) = exp (-t‘* . tl) (28)



die Relaxationszeit des Wassers T; bestimmt werden.
Dazu wird Si(t5) fiir verschiedene Pumpspannungen
halblogarithmisch iiber t4 — ¢; aufgetragen und die Gera-
densteigung bestimmt (siehe Abb. 13). Auch hier trat das
Problem auf, dass der PC keine Spannungen < 495mV
messen konnte, wodurch drei Messpunkte unbrauchbar
wurden. Der Messpunkt flir Up = 7,0V wurde zudem
nicht beriicksichtigt, da hier vy den kritischen Wert
von 0,67m/s unterschreitet. Dieser entspricht in diesem
Versuch einer Reynoldzahl von 3000, darunter gilt die
Stromung als laminar. Die Relaxationszeit wurde zu

’Tl :(3,64—1—0,56—0,37)5‘

bestimmt. Dieser Wert passt ungefihr zum Literaturwert
fiir destilliertes Wasser 3,0s < T1 it < 3,65 [1].

5 Zusammenfassung

In diesem Praktikumsversuchs wurde der Effekt der Kern-
spinresonanz qualitativ und quantitativ an einem Wasser-
kreislauf untersucht.

Dazu wurde das Wasser in einem starken Magnetfeld
(Polarisator) spinpolarisiert. In einer Hochfrequenz-
spule konnte der Magnetisierungsvektor im Storfeld
(Erdmagnetfeld + Laborfelder) sowie im zusétzlichen
Feld einer Helmholtzspule bei beliebiger Frequenz und
Amplitude manipuliert werden (Manipulator). Mithilfe
einer weiteren Hochfrequenzspule in einem konstanten
Magnetfeld konnte die Magnetisierung durch Anderungen
der elektrischen Leistung im Hochfrequenzschwingkreis
gemessen werden (Analysator).

Es wurde die Abhéngigkeit von Polarisatorflussdichte,
Spinbesetzungszahl und gemessener Magnetisierung iiber-
priift und im untersuchten Bereich linear genihert.

Die Flussdichte des Analysatormagneten wurde durch
Larmorfrequenzvermessung sehr prizise bestimmt.

Der Phasenraum der Resonanz im Storfeld wurde
sowohl in Frequenz- als auch in Amplitudenrichtung sys-
tematisch untersucht. Die gemessenen Kurven wurden zur
Beriicksichtigung einer Detektorfunktion symmetrisiert
und normiert. Die Ergebnisse stimmten bei der Reso-
nanzfrequenz gut mit der Theorie {iberein. AuRerhalb der
Resonanzfrequenz kam es zu grofen Abweichungen durch
laminare Strémungen, die eine Gaufs’sche Unschérfe in
der Magnetisierung erzeugten.

Durch Zuschalten des Helmholtzfeldes konnte die Stér-
ke und die Ausrichtung des Storfeldes und das Kernma-
gneton bestimmt werden. Letzteres stimmt gut mit dem
Literaturwert iiberein.

Mit dem zeitlichen Profil der Magnetisierung nach An-
schalten der Pumpe konnte die Wassergeschwindigkeit so-
wie die Relaxationszeit T7 des Wassers bestimmt werden,
die im Rahmen der Literaturwerte liegt.

Literatur

[1] phl.uni-koeln.de/teaching_seminars/FP/nmr/
anleitung.pdf

[2] Schwier, Eike: Anleitung Magnetische Kernresonanz



6 Anhang

6.1 Analysatorfeldbestimmung
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Abb. 14: Zeitlicher Verlauf des Analysatorsignals fiir v =

4716,03 kH =
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Abb. 16: Zeitlicher Verlauf des Analysatorsignals fiir
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Abb. 18: Zeitlicher Verlauf des Analysatorsignals fiir v =

4720,44 kH 2
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Abb. 15: Zeitlicher Verlauf des Analysatorsignals fiir v =

4717,05 kHz
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Abb. 17: Zeitlicher Verlauf des Analysatorsignals fiir v =

4719,51 kHz
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Abb. 19: Zeitlicher Verlauf des Analysatorsignals fiir v =

4721,48 kH
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6.2 Abhdngigkeit der Magnetisierung vom Polarisatorstrom
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Abb. 23: Zeitlicher Verlauf von Si bei verschiedenen Polarisatorstromstérken I,
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6.3 Spindrehung im Storfeld
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Abb. 24: Spindrehkurven Sla bis S1i mit gleichen Para-
metern. Die Kurven S1b bis S1h wurden gemittelt und
ausgewertet.
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Abb. 26: Resonanzkurve fiir & = 3/27. Vergleich von Ex-
periment und Theorie (ohne Gaufiterm).

Uee  §1(1580Hz)/mV || Y S, (1580H2)/mV
10 3778 || 60 -53,2
15 272 | 65 -182,3
20 -100,9 || 70 -225,7
25 04 | 75 -351,9
30 20,2 || 80 -360,3
35 35,1 || 85 -329,7
40 40,9 || 90 -281,6
45 325 || 95 -210,1
50 22,6 || 100 -106
55 3,5

Tabelle 3: Amplitude des Si-Peaks bei v = 1580 Hz
fiir die v-S1-Kurven (Abb. 28 bis 46) bei verschiedenen

Spannungsamplituden Urg.

T
—— Messkurve (n) i
theoretische Kurve (r)
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Abb. 25: Resonanzkurve fiir ® = 7. Vergleich von Expe-
riment und Theorie (ohne Gaufterm).
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Abb. 27: Resonanzkurve fiir & = 27. Vergleich von Expe-
riment und Theorie (ohne Gaufiterm).
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Abb. 28: Frequenzsweep fiir Urpg = 10mV.
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Abb. 31: Frequenzsweep fiir Upg = 25mV.
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Abb. 33: Frequenzsweep fiir Upg = 35mV.
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Abb. 30: Frequenzsweep fiir Upg = 20mV.
100 T : T - T T T u
[ —e— Frequenz-Sweep 30mV/| |
0+ o/...\g E
;)
-100 / ® -
! \
S 5004 ° i
£ 200 )i \
» / °
-300 4 hd \ 4
b °
Yo
-400 4 . o 4
4 S Vgetetre ooty 0
-500 T T T T
1400 1500 1600 1700 1800 1900
v [Hz]
Abb. 32: Frequenzsweep fiir Upg = 30 mV.
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Abb. 34: Frequenzsweep fir Urg = 40mV.
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Abb. 35: Frequenzsweep fiir Upg = 45mV.
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Abb. 37: Frequenzsweep fiir Upg = 55 mV.
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Abb. 39: Frequenzsweep fiir Urg = 65mV.
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Abb. 36: Frequenzsweep fiir Urg = 50mV.
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Abb. 38: Frequenzsweep fiir Upg = 60 mV.
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Abb. 40: Frequenzsweep fir Urg = 70mV.
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Abb. 41: Frequenzsweep fiir Upg = 75mV.
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Abb. 43: Frequenzsweep fiir Upg = 85mV.
-150 T T T T
\ —e— Frequenz-Sweep 95mV | |
200 ° i
oo
| e
250 ® \ -
[ )
-300 e o \ i
S /‘ .\ *
E ¢ f
~ 350 1] / 4
%) s ) .
® [ )
-400 4 . u
. /\
L [ X
450 oo .\o .o. u
o*® \ﬂ‘o o
P
-500 T T T T
1400 1500 1600 1700 1800 1900
v [Hz]

Abb. 45: Frequenzsweep fiir Upg = 95mV.
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Abb. 42: Frequenzsweep fiir Urg = 80mV.
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Abb. 44: Frequenzsweep fir Upg = 90mV.
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Abb. 46: Frequenzsweep fiir Urg = 100mV.



6.4 Resonanz im Helmholtzfeld
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Abb. 47: Resonanzkurve fiir Igpg = 45,0mA Abb. 48: Resonanzkurve fiir [yg = —45,0mA
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Abb. 49: Resonanzkurve fiir Igyg = 65,0mA Abb. 50: Resonanzkurve fiir gy = —65,0mA
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Abb. 51: Resonanzkurve fiir [y = 80,0mA Abb. 52: Resonanzkurve fiir I[zg = —80,0mA
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6.5 Relaxationszeit der Protonenspins
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Abb. 53: Messignal bei 7,0V Pumpenspannung.
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Abb. 55: Messignal bei 9,0V Pumpenspannung.
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Abb. 57: Messignal bei 10,5V Pumpenspannung.

18

S, [mV]

S, [mV]

S, [mV]

-100

-200

-300

iy xmu MAINAI'M\A'M)\' WW’VW’WM i

500 | . . \—IMesskurve (9,IOV)\_

0 5 10 15 20
Zeit [s]

-400

Abb. 54: Messignal bei 8,0V Pumpenspannung.
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Abb. 56: Messignal bei 10,0V Pumpenspannung.
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Abb. 58: Messignal bei 11,0V Pumpenspannung.
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Abb. 59: Messignal bei 12,0V Pumpenspannung.
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Abb. 60: Wassergeschwindigkeit in Abhéngigkeit von der
Pumpenspannung,.



