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Abstrakt

Cilem bakalatské prace je zméteni relaxaci gelovych struktur technikami
magnetické rezonance. V prvni ¢asti je podrobné popsana teorie potiebna k naslednému
meéieni. Je zde vysvétlen zakladni fyzikalni princip NMR, zavedeny pojmy jako
precese, Larmorova frekvence a RF pulzy. Zjednodusené je uveden i samotny méfici
¢asti je vysvétleni a pochopeni relaxacnich déjl, které pfi NMR nastavaji. Jednotlivé
sekvence, kter¢ se k jejich méfeni pouzivaji, jsou vysvétleny na metod¢€ spin echo, jenz
je stavebnim kamenem vSech dalSich metod. Druhou ¢4sti je zpracovani naméfenych
vysledkl. Méteni poklesu i spektra danych gelovych vzorka je vyjadieno v zavislosti
¢asu 75 na dobé tuhnuti vzorku.

Abstract

The purpose of this Bachelor’s thesis is measuring of gelly structure relaxation
using magnetic resonance imaging. The first part closely describes the theory needed for
upcoming measuring. There is explained basic physical principle of NMR and terms
such as precession, Larmor frequency and RF pulses are established. The measuring
instrument is also schematically introduced, as are its main parts and division in aspect
of magnetic fields. The most important part is explanation and understanding of
relaxation processes that happen during NMR. Individual sequences used for measuring
of relaxation processes are demonstrated by the spin echo method, which is the basic
building block of all successive methods. The second part is processing of results.
Measuring of fall and spectre of given gelly samples is expressed as a function of time
T, on the sample solidification time.

Klicova slova

Nuklearni magneticka rezonance, podélna relaxace, pti¢na relaxace, 7;, 7, sodikova
jéadra, pulzni sekvence
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1 Uvod

Nuklearni magneticka rezonance, tento pojem mize vyvolavat dojem, Ze se
jedna o néjaky druh ionizujiciho zafeni, ale cely princip je zaloZen na magnetickych
vlastnostech atomovych jader (nukleus). Tato piivodn¢ analytickd metoda byla
s postupem casu a rozvojem pocitacové techniky zdokonalena na metodu zobrazovaci.
Magneticka rezonance se vyuzivd v mnoha oborech od laboratornich experimentt,
chemické analyzy az po Iékaftstvi. Pro medicinské ucely je tento postup velice vyhodny,
protoze nema narozdil od jinych vySetfovacich metod Zadné vedlejsi G€inky.

Prace se zabyva méfenim relaxacnich dob gelovych struktur pomoci
magnetické rezonance. Teoreticka ¢ast je zaméfena na vysvétleni a pochopeni podstaty
jevu magnetické rezonance, objasnéni zakladnich pojmi a slouzi tak jako ptiprava
na nasledné méteni. Na zacatku je vysvétlen fyzikalni princip NMR, precesni pohyb ¢i
Larmorova frekvence. Vyznam RF pulzi a jejich typy i vznik signélu. Déle je uvedeno
zjednodusené schéma a priifez méticiho pristroje. Jsou zde popsany jeho hlavni ¢asti a
rozdéeleni z hlediska vzniku a velikosti magnetického pole. Nedilnou ¢4sti této prace
jsou relaxace. Relaxace jsou definovany jako proces navraceni spinového systému
do rovnovéhy a rozliSuje se mezi dvéma druhy, relaxaci podélnou a pfi¢nou. Pro obé
tyto relaxace jsou podrobné rozepsany jednotlivé déje, které pti nich nastavaji a jsou
doplnény nazornymi obrazky pro jejich snadnéjsi pochopeni. Ve strucnosti je v této
kapitole zadefinovan i excitatni relaxaéni Gas 75 , ktery bude pouzit v nasledujici ¢asti,
zamétené na pulzni sekvence. Téch je znamo né€kolik druh a odliSuji se od sebe
prevazn¢ poctem aplikovanych vysokofrekvencnich pulzl v riznych kombinacich cast
opakovani T a Cast Tg, tzv. doby echa. Nejzakladné&jsi sekvenci je sekvence spin echo,
ta tvoii Uplny zaklad a na ni je z velké ¢asti naznacen cely princip. Tato metoda je
vhodna pro méteni relaxacniho ¢asu 73. Dalsi z vyznamnych sekvenci je gradient echo,
které pouziva misto 180° vysokofrekvencniho pulzu magneticky gradient. Metoda
vyhodna pro méfeni relaxa¢niho €asu 7 je pak metoda inversion recovery, ktera
vyuziva opacny sled pulzli nez metoda spin echo. Poté je uveden ptiklad rychlych a
ultra rychlych zobrazovacich technik. V zavéru teoretické ¢asti je strucné nastinén a
z chemického pohledu popsan sodik a jeho nejdilezitéjsi vlastnosti, stejné tak jako i
zakladni poznatky o gelové struktufe.

Druha ¢ast je zamétena na zpracovani vysledkt praktického méfeni deseti
gelovych vzorkl. Méteni probéhlo ve dvou fazich, a to méteni poklesu a méfeni
spektra. Kazdy vzorek byl prométen pro zadané doby tuhnuti a nasledn¢ vyhodnocen
pomoci programu Matlab. Obé& tyto méfeni jsou zpracovana podle jiZ zminéné teorie a
vyhodnocena jako zavislost relaxacniho ¢asu 7 na dob¢ tuhnuti vzorku.



2 NMR

2.1 Fyzikalni princip

Atomové jadro je slozeno z protonli a neutront ¢ili nukleonti, které neustale
rotuji kolem své vlastni osy. Tato rotace se nazyva spin, diky némuz vytvari jadra
ve svém okoli magnetické pole a vykazuji tak urcity magneticky moment. Ten se
pro kazdé jadro lisi a jednotlivé jadra si 1ze predstavit jako miniaturni magnety.
Magneticky moment p je vektorova veli¢ina, ktera ma velikost i smér. Je dany pomoci
rovnice (1), kde /4 je Planckova konstanta a y je gyromagnetickéa konstanta (pomér),
ktera je zavisla na povaze jadra.

L (1:13)
‘T

Spiny a magnetické momenty sparovanych protonli a neutront se vzajemné rusi (jsou
nulové) a chovaji se pro své okoli nemagneticky. Proto jadra se sudym nukleonovym
¢islem pro zobrazovani magnetickou rezonanci nelze vyuzit. Magnetickou rezonanci lze
pozorovat pouze u jader s lichym nukleonovym ¢islem A, zejména 'H, BC, PN, "“F,
“Na, *'P. Nejéast&ji vyuzivany vodik ma spinové &islo s =1/2 a jeho jadro tak mize
zaujmout pouze dva stavy (energetické hladiny). Pro jadra sodiku je s =3/2 a ma tedy
¢tyti energetické hladiny (-3/2, -1/2, 1/2 a 3/2). V zékladnim stavu neni orientace spinlt
a magnetickych momentt nijak uspotddana a neexistuje mezi nimi zadny energeticky
rozdil, jsou tzv. degenerované. Vlozime-li analyzovanou latku do silného magnetického
pole o intenzité nékolik Tesla, zorientuji se ve sméru tohoto pole. VEtsi pocet z nich je
orientovan paralelné (souhlasn€) s vektorem vnéjSiho magnetického pole a mensi pocet
antiparalalné (oto¢eného o 180°). Cely tento jev ukazuje Obrazek 2.1.

220 A

7 Bo=0

u:

Obrazek 2.1: Usporadani magnetického pole

Dojde k vytvoreni energetického rozdilu mezi spinovymi stavy takto orientovanych
magnetickych momentu:

AE=h-v. (2);13]
Energie jednoho spinu je pfimo imérnd magnetickému momentu jadra a velikosti
vné¢jsiho magnetického pole:
y-h | Bo|

E=-n-B,=AE =
2'm

(3):[3]



To ovlivityje velikost energie (intenzitu signalu a citlivost), kterou je kazd¢ jadro
schopno absorbovat. Ze vztahtli (2) a (3) vyplyva, Ze energie je téZ pfimo umérna
frekvenci elektromagnetického zareni.
f — A |BO|

2-m

vewr

(4):[3]

nerovnovaha zpusobi, ze dand latka vykazuje celkovy magneticky moment a navenek se
jevi magneticky, coZ je zakladnim principem MR. Jednotlivé latky maji riiznou
strukturu, rizny pocet protonil a neutroni a projevuji se proto rizné¢ velkymi
magnetickymi momenty, ¢imZ ddvaji informaci o svém slozeni.

Z lit. [1],[2]

2.2 Precese a Larmorova frekvence

Nz

precese

rotace

v

X
Obrazek 2.2: Relaxace a precese

Protony vykonavaji kromé svého piivodniho rotacniho pohybu (spinu) jesté
pohyb precesni po plasti rotacniho kuzele (Obrazek 2.2). Frekvence tohoto pohybu se
nazyva Larmorova frekvence a znaci se wy:

@l=2nf=a,=7B, (51031
Je zavisla na magnetickych vlastnostech daného jadra. Pro frekvenci precesniho pohybu
poté plati:

fi=t2 (©14]
T

Z rovnice (6) vyplyva, ze frekvence je pfimo umeérnd indukci vnéjsiho magnetického
pole a je také piimo im&rné rozdilu energii dvou spinovych stavii. Cim silngjsi je
magnetické pole, tim je frekvence precesniho pohybu vyssi a hranice precese jsou veEtsi.
Vektor magnetizace je orientovan podélné s vektorem vnéjsiho magnetického pole a
jeho méfeni tedy neni mozné. Vysleme-li pomoci dalsi civky do takto magneticky
polarizované latky kratky stfidavy elektromagneticky impulz, jehoz frekvence se
shoduje s Larmorovou frekvenci daného druhu jadra, dochézi k pohlceni vinéni a
nékteré paralelné uspotfadané protony piejdou do energeticky bohats$iho antiparalelniho
postaveni. Zmensi se tim rozdil v jejich poctu a tim se zmensi 1 velikost vektoru podélné
magnetizace. Pred vyslanim impulzu byla velikost pfi¢né magnetizace nulova, protoze
se protony precesn¢ pohybovali neuspofddané a tak se v roviné kolmé na smér vnéj$iho
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magnetického pole vzajemné rusili. Vlivem impulzu zacnou paralelné 1 antiparalelné
uspotfadané protony vykondavat precesni pohyb synchronné. Jejich magnetické momenty
za¢nou pusobit jednim smérem a disledkem je vznik pfi¢né magnetizace, kterou lze
métit. Po skonceni elektromagnetického impulzu se cely systém postupné vraci

ze svého vybuzeného stavu do stavu zédkladniho (Obréazek 2.3). Tento d&j se nazyva

relaxace.
Z 1it. [1],[3]

T, relaxace

90 ° RF pulz
\

|- N T T> relaxace
—~ T o~

FID signal

Obrizek 2.3: Princip NMR

2.3 RF pulzy

Funkci radiofrekvencniho vinéni je vysilani kratkych elektromagnetickych
pulzt (RF pulz) s frekvenci pohybujicich se v oblasti radiovych vin. Jejich tcelem je
dodat protoniim urcité mnozstvi energie (ovlivnit pomér paralelné a antiparalelné
orientovanych protontl) a zménit charakter jejich precese.

Existuji riizné typy RF pulzl a jednim ze zakladnich je tzv. 90° RF pulz. Doda
protontim takové mnozstvi energie, Ze podélnou magnetizaci Uplné vynuluje a v latce
tak bude stejny pocet paraleln€ i antiparalelné uspotadanych protont. Zaroven vznikne
pficna magnetizace. Zjednodusené se da fici, ze tento RF pulz pteklopi podélnou
magnetizaci o 90° a vytvoii z ni magnetizaci pticnou. Je i mnoho jinych druhi jako
naptiklad 180° RF pulz, ktery doda takové mnozstvi energie, ze oto¢i pomér paralelné a
antiparaleln€ uspotadanych protonti a pieklopi tim vektor podélné magnetizace o 180°.

2.4 Vznik signalu

T 1 T, relaxace po ukonceni RF pulzu probihaji soucasné, jedna se vSak o dva
na sob¢ nezavislé procesy. Oba procesy vytvaieji jeden spole¢ny vektor, ktery tvori
celkovy magneticky moment. Tento vektor neni staticky, ale rotuje precesni frekvenci.
Vysledkem je, ze se jeho vrchol spiralovité zveda (zkracuje se pricna magnetizace),
zaroven se zmenSuje jeho thel vic¢i sméru pisobeni vnéjsiho magnetického pole a
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nakonec splyne s plné¢ obnovenou podélnou magnetizaci. Pohyb se podoba spirale

na povrchu kuzele, za¢inajici na podstavé a koncici na jeho vrcholu, jak ukazuje
(Obrazek 2.4). Tim, Ze tento magneticky vektor rotuje, v citlivych pfijimacich civkach
se indukuje elektricky proud a s nim i poZadovany signal. Signal ma stabilni frekvenci,
ktera je shodna s frekvenci precesni a postupné klesajici intenzitu (Obrazek 2.5), cozZ je
zpusobeno tim, jak se vektor magnetického momentu odklani od pti¢né roviny.
Oznacuje se jako FID signal (free induction decay).

Z lit. [31,[4]

M,

My
X

Obrazek 2.4: Pohyb vektoru celkového magnetického momentu

intenzita signalu

FID signal

Obrazek 2.5: FID signal

Z divodu relaxace NMR odezvy jednotlivych jader exponencialné klesaji.
Ziskany signal je superpozici kosinové a exponencidlni funkce. V redlném vzorku
existuje mnoho spinovych systémil o riznych frekvencich, vétSinou rozdilnych
od nosné frekvence f;. Z tohoto diivodu ziskame mnoho odezev, které maji riiznou
periodu a precese tak neprobiha pro kazdy ekvivalentni spin pfesné stejnou tthlovou
rychlosti. Nemame tedy nekonecné uzké ¢ary ve spektru. NMR spektrum vznika jako
Fourierova transformace FID signalu, a tedy rychlost jeho poklesu ovliviiuje tvar
spektra. Fourierova transformace je matematickd operace pomoci niz lze pievést
informaci ze zavislosti na case na zavislost na frekvenci (7), (8).

f) = [f@)-e™dt (7303
— i Ry | -i2nfi g, 1 .
f(=le e = s (8):13]
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Obrazek 2.6: Lorenzova krivka
Tvar signalu je charakterizovan tzv. Lorentzovou kiivkou, kde B je Sitka signalu
v poloviné jeho maximalni intenzity a nazyva se polositka signalu (Obrazek 2.6):

=t L
T n-T,

(9):[3]

Po zméteni signalu (Obrazek 2.7) je nutné upravit ho pomoci vhodné matematické
operace, protoze s postupnym zanikem piicné magnetizace obsahuje stale vice Sumu.
Tento proces se nazyva digitalni filtrovani.

Kvalitni signal Vétsinou Sum
e e A

Obrazek 2.7: Piiklad naméreného signalu — prevzato [3]

0
0 10 20 30 40

Obrazek 2.8: Vysledek po vynasobeni FIDu funkci, ktera potlaci Sum

Vysledkem je exponencidlni funkce (Obrazek 2.8).
t
F(t)=1-e " (10);[3]

Z lit. [3]
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3 Pristroj NMR

Zékladni a nejdulezitejsi ¢asti ptistroje pouzivaného na snimani a zobrazovani
pomoci magnetické rezonance je samotny zdroj vnéj$iho magnetického pole - magnet.
Magnetické pole muze byt generované elektrickym proudem nebo magnetickym
materidlem. Velkost tohoto pole se udava v jednotkach Tesla (T) a bézn¢€ se pohybuje
v rozmezi 0,2 az 7 T (experimentalni ptistroje maji az 11 T). Toto magnetické pole by
mélo byt co nejvice homogenni, intenzivni a konstantni v ¢ase - toto jsou jedny
z hlavnich divodl velké technické naro¢nosti jejich vyroby a vysoké ceny. Samotny
magnet musi byt od svého okoli oddéleny, protoze silné magnetické pole mize ovlivnit
citlivé elektronické ptistroje v okoli. Stejn¢ tak je tfeba pristroj oddélit od vlivii vnéjsiho
prostiedi a to pfedevs§im od nejriiznéjSiho vInéni, aby se tak zabranilo ruseni
(interferenci) s radiofrekvencnim vinénim pouzivanym k samotnému zobrazovani. Cely
systém proto byvé uzavieny do tzv. Faradayové klece. Dalsi velmi vyznamnou ¢asti
jsou civky, jejichz popis a rozdéleni je uvedeno nize. Nasleduje zdroj RF zateni neboli
frekven¢ni generator, ktery generuje stfidavy proud wy. K zaznamenévani odezev
jednotlivych méfenych jader se pouziva detektor. Ten odecitd nosnou frekvenci wg a
prevadi systém do rotujici soufadné soustavy. Posledni nedilnou soucasti je zapisovac,
kterym mtize byt XY plotter, osciloskop nebo pocita¢. Na Obrazku 3.1 jsou vSechny
tyto ¢asti nakresleny a na Obrazku 3.2 je podrobné popsan prirez NMR pfistrojem.

NMR pristroj (schéma)

@f Vzorek
7 Magnet
B, =
=07 &
| Zapisov!at“:
Frekvenéni
generator

Detektor

Obrazek 3.1: Schéma NMR piistroje — prevzato [3]
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manipulace vzorku

- 1THA vakuum

kyveta se vzorkem

E méfici civka
— supravodiva civka

kapalné helium
kapalny dusik

sonda

N

Obrazek 3.2: Prifez NMR pristrojem — prevzato
Ptiloha tloh §kolniho kola chemické olympiady, doc. RNDr. Jan Sejbal, CSc. UK, Praha 2000

Z lit. [4]

Doposud pouzivand soustava se nazyva laboratorni soustava soufadnic. Jedna
se o fixni systém, ve kterém jaderné spiny rotuji rychlosti wg, coz znesnadiuje
jakoukoliv dalsi analyzu. ReSenim je soustava, ktera sama rotuje rychlosti ey,
tzv. rotujici soustava soufadnic. Z fyzikalniho hlediska to 1ze chapat tak, Ze odstranime
vliv magnetického pole By. V rotujicim systému soufadnic se vektor My, v rezonanci
nepohybuje (@ pole B, je ptesné frekvence jadra wg). Mimo rezonanci je pohyb vektoru
ve srovnani s rychlosti rotace w stale pomaly.

Z lit. [3]
3.1 Vytvareni magnetického pole

3.1.1 Pristroje s permanentnim magnetem

S

Magnetické pole vytvafi trvale magneticky material a na vytvofeni pole tak
neni potfeba v podstaté zadna dalsi energie. Nevyhodami jsou nizké hodnoty pole (jen
do 0,3 T) a velka citlivost na zmény teploty.

3.1.2 Pristroje s elektromagnetem

Magneticke pole se vytvaii elektrickym proudem protékajicim vinutou civkou.
Jsou tedy magnetické pouze po dobu protékani tohoto proudu. Tyto piistroje maji
velkou spotiebu elektrické energie a potfebuji masivni chlazeni. Jsou schopné
dosdhnout vétsi velikosti pole nez permanentni magnety. V soucasnosti se jiZ pouzivaji
jen velmi malo.

3.1.3 Pristroje s hybridnim magnetem

Spojuji vyhody pfistroji s elektromagnetem a permanentnim magnetem.
Dosahuji ptijatelnych hodnot velikosti pole a zaroven niz$i spotiebu elektrické energie.
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3.1.4 Pristroje se supravodivym magnetem

V soucasnosti nejrychleji se rozsitujici typ. Magnetické pole je vytvareno
ve vodici, ktery je chlazeny na teplotu blizkou -269 °C, a ktery tak ziskava supravodivé
vlastnosti. Vysledkem je ztrata jeho elektrického odporu, coz ma za nasledek, Ze
elektricky proud, ktery do ného jednou ptivedeme, v ném konstantné probiha a vytvari
magnetické pole bez potfeby dodavani dalsi energie. Na udrzeni supravodivosti je vSak
nutné dopliovat tekuté hélium a dusik. Hlavni vyhodou tohoto typu je moznost
dosdhnout velké sily a homogenity magnetického pole. Nevyhodou jsou opét pomérné
vysoké provozni naklady.

3.2 Velikost vnéjsiho magnetického pole

Jestlize pouzijeme pfistroj se slabym nebo silnym magnetickym polem, vzdy se
najdou urcité vyhody i nevyhody. Siln€j$i pole nelze povazovat vzdy za vyhodné;si.
Systémy se silnym polem umoznuji lepsi prostorové rozliseni, rychlé¢ dynamické méteni
a MR spektroskopii. Naopak pfistroje se slabsim polem maji lepsi kontrast a podstatné
nizsi vstupni 1 provozni ndklady. Pfistroje nad 3 T neni povoleno pouZivat na standardni
medicinské ucely. Podrobné rozdéleni je uvedeno v tabulce 3.1.

Tabulka 3.1: Rozdéleni pFistroji podle velikosti magnetické indukce

Magnetickd indukce Popis
0,15-0,5T piistroje se slabym polem
0,5-10T pfistroje se stfednim polem
1,0-30T piistroje se silnym polem
Nad3,0T experimentalni pristroje
3.3 Civky

Jednou ze zakladnich soucasti MR piistroje jsou také civky. Jejich ucelem je
vysilat do zkoumané latky radiofrekven¢ni impulzy nebo zaznamenavat piichazejici
signaly. Existuje vice druhti:

3.3.1 Objemové civky
Velké civky zabudované do samotného téla ptistroje, jejichz ucelem je vysilani
RF pulzi. Jsou soucasti kazdého MR pfistroje. Zkoumanou latku obklopuji celou nebo
pouze jeji ¢ast.
3.3.2 Povrchové civky

Snimaji signaly z povrchovych struktur latky a slouZi pouze na pfijem signald.
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3.3.3 Korekéni civky

Pouzivaji se na aktivni vyrovnavani nehomogenity hlavniho vnéjsiho
magnetického pole. Ty vznikaji vlivem nedokonalé konstrukce magnetu, okolnich
feromagnetickych pfedmétli, nehomogenity vzorku, atd. Odstrafiuje se pomoci téchto
civek malymi zménami By a tento proces se nazyva shimovani. Korek¢ni civky jsou
umistény okolo hlavni civky v riznych smérech a Ize jimi presné urcitym zpiisobem
modifikovat hlavni magnetické pole.

3.3.4 Gradientni civky

Specialni civky upravujici magnetické pole, které umoznuji nastaveni mista
méteni. Pomoci nich je pfistroj schopen rozeznat pfesnou prostorovou polohu
ptichazejicich signali a spravné zrekonstruovat vysledny obraz. Jsou také pti¢inou
typického hluku, ktery pfi provozu ptistroj vydava.

Z lit. [4]
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4 Relaxace

Relaxace je proces navraceni spinového systému do rovnovahy neboli
do stacionarniho stavu. Pro zjednoduseni se relaxace déli na dva zdkladni druhy, které
se popisuji jako exponencialni v Case. Ve skutecnosti toto rozdéleni plati jen
za specialnich podminek.

Pro pochopeni relaxaci, je nutné zavést staticky soubor spint, ktery se popisuje
pomoci Boltzmannova rozdéleni obsazeni energetickych hladin. V praxi se jedna o cely

vzorek pro NMR méieni, coZ je piiblizné 10> spinovych systémd.

o Krystalické latky: 7, << T;
e Kapaliny, amorfni latky: 7, ~ T

4.1 Podélna relaxace

Podélna relaxace se také oznacuje jako longitudindlni relaxace nebo 7
relaxace. Po ukonceni pfisunu energie z vnéjSiho prostfedi (RF pulz) se protony zbavuji
pfebytecné energie a vraceji se do paralelniho, energeticky méné narocného postaveni.
Energie se pienasi na okoli (mfizku) ve formé tepla a vysledkem je postupny narast
podélné magnetizace v Case. Tento typ relaxace se oznacuje jako spin-miizkova
relaxace (Obrazek 4.1). Zakladni asova konstanta relaxace magnetickych momentt
jader z vychylené do rovnovazné polohy, ur¢ené smérem permanentniho magnetického
pole se oznacuje 7). Tato Casova konstanta nam také tik4, za jak dlouhy ¢as urcita latka
ziska 2/3 své pivodni maximalni magnetizace. Nejedna se o presné urcené Cislo, spise
vyjadiuje rychlost, s jakou vychylené jadro pfi relaxaci odevzdava energii okolnimu
prostiedi, pficemZ podélnd magnetizace ve sméru osy z se k pivodni hodnoté M, vraci

podle rovnice:
t

M.=M, |1-¢" |. (11):[2]

Definuje se jako doba, za kterou podélna magnetizace pii relaxaci dosahne

[1 - exp(-#/T})]-ndsobku ptivodni hodnoty M, pti¢emz signdl poklesne na 63%.
Relaxacni ¢as T je 2 - 10 krat delsi nez Cas piicné relaxace 7>. Hodnota 7' zavisi na
slozeni latky a jeho struktufe. Vyména energie probihéa rychle, jestlize se precesni
frekvence protonti blizi precesni frekvenci okoli, jsou-li v rezonanci. Relaxacéni ¢as T
dale zavisi na velikosti vnéjSiho magnetického pole, ¢im je toto pole silnéjsi, tim je
tento Cas delsi. V siln¢j$im magnetickém poli je totiz precesni frekvence vyssi a

vvvvvv

naopak vyssi.

18



T
M |
086Mg | ! I
0,63 Mg |oooeo
: i t
- Mz =M, (1-€T)
| S
0
z
M;=0 My
By
y y
7
/
X

Obrazek 4.1: Podélna relaxace

4.2 Pricna relaxace

Picna relaxace mize byt oznaCovana jako transverzalni relaxace nebo 7
relaxace. Okamzité po skonceni plisobeni RF pulzu se protony, které dosud rotovali
precesni frekvenci spolené ve fazi, zacnou rozfdzovavat (ztracet koherenci).

u podélné magnetizace. Ani v tom nejidedInéjSim ptipad¢ neni vnéjsi magnetické pole
uplné homogenni (nema stejnou velikost), coz zptisobuje odliSnosti v precesnich
frekvencich. Zaroven je kazdy proton jinak ovliviiovany nehomogenitami magnetickych
poli ve svém okoli (v samotné latce). Rlizna struktura, rtizna distribuce molekul a rtizna
vlastni maléd magnetické pole rovnéz zpiisobuji odlisné precesni frekvence. Ob¢ tyto
priciny maji za nasledek, ze po skonceni RF pulzu dojde velmi rychle k rozfazovani
protoni a poklesu pifi¢né magnetizace. Pfi¢na relaxace se proto oznacuje také jako
spin-spinova relaxace (Obrazek 4.2). Vyjadiuje ¢asovou konstantu, se kterou v disledku
vzajemné interakce spind a magnetickych momentt sousednich jader, klesa

magnetizace v pfiéném sméru x-y podle rovnice:
t

M, =M, (12);12]
Casova konstanta T, se definuje jako ¢as, za ktery poklesne pfi¢na magnetizace
[exp(-t/T,)]-krat, neboli za jak dlouhy ¢as v urcité latce klesne pfi¢na magnetizace na
1/3 své piivodni maximalni hodnoty.
Z 1it. [2],[3],[4]
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Obrazek 4.2: Pri¢na relaxace

4.2.1 Relaxaéniéas T,

V praxi je pokles pticné slozky magnetizace ovlivnén jesté drobnymi zménami
v nehomogenité vnéjSiho magnetického pole. Pokles je tak vyrazné strméjsi a
prislusnou relaxacni konstantu oznacujeme jako 7, . Jedna se v podstaté o pricnou
relaxaci 75, do které jsou zahrnuty i lokalni nehomogenity magnetického pole.
7"~ 2r 1 13)73
2_]/'AB foé‘B ( )9[]
Kde 6B je nehomogenita pole v ppm a f, rezonan¢ni frekvence. Zlepsenim homogenity
pole se prodlouzi ¢as 7> , to znamena, Ze ¢im bude silngj$i magnet, tim bude tato doba
delsi.

75" se pro metodu spin echo neuplatni, protoze vliv nehomogenity vn&jsiho
magnetického pole By pti rozfazovani se vyrusi pfi opetovném sfazovani. U gradient
echa je narozdil od spin echa pokles amplitudy echo signalu proti amplitudé FID zavisly
na relaxaénim cCase T- 2*. Pro relaxacni Casy plati pravidlo, ze 71 > 1T, > T- 2*.

Z lit. [3]
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5 Sekvence

Zname n¢kolik druht zobrazovacich sekvenci, které se mezi sebou se 1isi
poctem aplikovanych vysokofrekvenénich impulzl a to i v kombinaci s riiznymi ¢asy
T a Tg. Cas Tg (Time Repetition) je doba mezi dvéma excita¢énimi radiofrekvenénimi
impulzy a T% (time to echo) je doba ozvény.

5.1 Spin echo

Spin echo je jednou ze zakladnich a nejpouzivanégjSich sekvenci. Je stavebnim
kamenem mnoha dtilezitych NMR experimenti.

S pouzitim této sekvence lze zobrazovat struktury podle relaxacnich ¢ast 7 1
T, ale 1 podle protonové hustoty. Déle se tato sekvence vyuziva se pro méieni
spin-pinového relaxa¢niho ¢asu 75. Pomoci objemové civky se vysle vysokofrekvencni
90° RF pulz, ktery zptsobi, Ze podélnd magnetizace vymizi a objevi se magnetizace
pri¢na. Thned po skonceni tohoto pulzu pifestanou protony vykondvat synchronni pohyb,
ztraci se fazova koherence. Nasledné ubyva piicnd magnetizace a za€ne se snizovat
uroven méfitelného signalu. Necha se uplynout ¢as 75/2 (Obrazek 5.1) a vysle se druhy
RF pulz, tentokrat 180°, ktery zméni orientaci protonti o 180°. Protony za¢nou
vykonavat precesni pohyb opaénym smérem, piivodné rychleji se pohybujici protony se
v tomto okamziku stanou protony pomalej$imi a dosud se zmenSujici vektor pficné
magnetizace se zacne zvétSovat. Poté nasleduje opét Cas 7g/2, protony budou provadét
svij precesni pohyb opét synchronné a vysledkem bude opétovny nartst urovné signalu.
Po uplynuti tohoto ¢asu se na pfijimaci stran¢ objevi silny signal tzv. echo. Se¢tenim
téchto dvou Casovych usek ziskame vysledny Cas tzv. ¢as ozvény 7g. Ozvena je
ve skutecnosti pfijimany signal, ktery vznikl po nésledné synchronizaci protonti
nasledkem 180° RF pulzu. Cas Ty je doba mezi dvéma RF pulzy, které jsou pii Sg 90°.
Je-li ¢as Tr dostatecné dlouhy, pfi¢na magnetizace upln€ vymizi a podélna se obnovi
na svou puvodni hodnotu. Zanedbame-li vliv relaxace 7>, na piijimaci civce pak
ziskame stejny signal, jaky byl po prvnim vyslaném impulzu pouze s opacnym
znaménkem. Jestlize chceme urcit velikost pficné magnetizace v métené latce, miizeme
tuto dobu mezi jednotlivymi impulzy zkratit. Nechame-li podélnou magnetizaci, aby
doséhla co nejvétsi hodnoty, ziskdme tim intenzivnéjsi signal.
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Obriazek 5.1: Spin echo

Velikost podéIné magnetizace 7 (intenzita signalu) je urcena délkou Casu Tx, ktery
udava, jaké mnozstvi podélné magnetizace bude pieklopené v okamziku 90° RF pulzu a
bude tvofit vychozi hodnotu, od které zac¢ina velikost pticné magnetizace klesat.
Intenzitu signalu 7> potom urcuje délka casu 7g (Obrazek 5.2).

intenzita signdlu

%

v
TR TE

Obrazek 5.2: Zavislost magnetizace na ¢asu TR

t

5.2 Gradient echo

U gradient echo sekvenci se vyuziva misto 180° RF pulzu magneticky
gradient, ktery se na velmi kratky ¢as piida k vn&jSimu magnetickému poli. Ten zptlisobi
rychlejsi zanik pficné magnetizace, tedy kratsi ¢as 7> a urcitym zptsobem ovliviiuje i
vnitini nehomogenity magnetického pole. Gradient se odstrani a po chvili opét prida
ve stejné velikosti, ale v opacném sméru. I kdyz pouzitim gradientu dosdhneme stejného
efektu jako pomoci 180° RF pulzu, neni to tak casové naro¢né. Vysledkem je gradientni
echo (Obrazek 5.3). Misto 90° RF pulzu, ktery zptsobuje celkovy zanik podélné
magnetizace, se pouzivaji 10° - 30° RF pulzy. Podélna magnetizace nezanikne uplné¢,
ale bude nabyvat urcité velikosti, kterd bude dostatecna pro nasledujici impulzy a to 1
pii pouziti velmi kratkého €asu Tr. Typickym ptikladem sekvenci vyuZzivajicich tento
princip je FLASH (fast low angle shot), ktera patii k nejpouzivangjsim rychlym GE
sekvencim a umoznuje i 3D (objemové¢) zobrazovani.
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Obrazek 5.3: Gradient echo

5.3 Inversion recovery

Sekvence inversion recovery vyuziva stejné impulzy jako spin echo, oviem
v opa¢ném potadi. Nejprve se aplikuje 180° vysokofrekvenéni pulz, ktery prevrati
vSechny piebytecné paralelné zorientované protony do antiparalelni polohy. Coz
znamena proti smeru vektoru vnéjsiho magnetického pole, neboli oto¢i orientaci
podélné magnetizace. V dasledku podélné relaxace 77 dochazi k postupnému navratu
jader do rovnovazného stavu. Ve vhodné zvoleném okamziku, tzv. inverzni dobé T;
(time inversion) je aplikovan 90° RF pulz. Tento impulz je tzv. ¢teci impulz, ktery
preklopi vektor magnetizace M, do roviny x-y, abychom ziskali métitelny signal.
Zvlastni vyznam ma okamzik prichodu M, nulovou urovni, tzv. nulovy bod #y (null
point), ktery definuje okamzik, pii némz nelze méfit velikost magnetizace
(Obrazek 5.4). Opacna orientace vektoru magnetizace v Casovém intervalu < 0;¢p> se
pii pieklopeni vektoru projevi zménou faze FID signalu. Doba 7k je doba mezi 180° RF
pulzy. Doba mezi 180° a 90° RF pulzem je oznacovén jako ¢as 7;. Pomoci inversion
recovery lze méfit podélnou relaxa¢ni dobu 7' neboli ndvrat po inverzi.

Z lit. [4],[6]
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Obrazek 5.4: Inversion recovery

5.3.1 Méreni Ty metodou inversion recovery

Metoda spin echo je velmi snadna a rychla metoda, neni vsak citliva na 7} a
proto je vhodna pouze na méteni 7,. Parametry spinové miizky by mohli byt touto
metodou urceny jen pii vykondni velkého mnozstvi opakujicich se sekvenci s odliSnymi
hodnotami 7, jen tak by byl signél na 7 zavisly. Takovéto mnozstvi opakovani by ale
zabralo pomérné hodné ¢asu a proto se pro méfeni 77 vyuziva jiné¢ metody - inversion
recovery, kterd vede k ziskani silné¢ho signélu zavislého na 7.

Je nutné sledovat podélnou slozku magnetizace béhem periody mezi 180° a 90°
RF pulzy. Podélna magnetizace je piimo po pocatecnim 180° RF pulzu zéporna a je
rovna (14):

M, =-M,. (14);[5)
Cas ¢ = T; bude stanoveny z 90° RF pulzu. Magnetizaéni ptiriistek do jeho rovnovazné

hodnoty je v intervalu 0 < ¢ < T} jako Cas mezi pulzy podle (15):
t t t

M,(t)=—-M,-¢ " +M,-|1-¢ " |=M,-|1-2:¢ " | (15);[5]

Poté co je podélna magnetizace naklonéna do pticné roviny k zajisténi pocatecniho
signalu, velikost pficné magnetizace se pro ¢ > T; vyviji jako (16):
T; =T

*

M,{t)=|Mg1-2-¢" |-e ™ (16);[5]

Velikost zméfeného signalu je tedy upravovana [1 - 2-exp(-71/7})]. Konstanta 2
v rovnici (16) umoziuje nalézt vhodnou hodnotu 773, kde signal je nulovy. Proto se tedy
pro ptesny zptsob urceni 7 vyuziva skutecnosti, ze signal je nulovy kdyz 77 =T - In 2,
coz odpovida bodu, kdy podélnd magnetizace vzroste z -M;, na nulu.

Metoda IR je vysoce u¢inna metoda. Ziskana 7; zavisi jen velmi malo
na presné kalibraci pulzil. Cas T mezi jednotlivymi pulzy se zkracuje tak, aby protony
po jeho skondeni nestagily ziskat zpét podélnou magnetizaci v plné hodnoté. Cim je
vektor podélné magnetizace vétsi (tim rychleji se méni i velikost vektoru pii¢né
magnetizace), dochazi rychleji k relaxaci protond, 7 je kratsi a vysledny signal silnéjsi.

Zlit. [5]
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5.4 Saturation recovery

Vysokofrekvencni civkou se vysle 90° RF pulz. Poté nasleduje ¢asovy interval
T, ktery je vyhrazen na pfijimani signdlu magnetické rezonance pomoci povrchovych
civek. Po uplynuti doby 7r dochézi k vyslani dalsiho 90° RF pulzu a cely tento cyklus
se neustale opakuje (Obrazek 5.5). Zménou Casu Tr 1ze zménit kontrast obrazu, ten je
nejvyssi, jestlize se as Tr blizi relaxacni dobé T;.

90° 90° 90° 90°
e L] [] [ ]
Mz i i |
t
Mxy

Obrazek 5.5: Saturation recovery

5.5 Dalsi sekvence

V dnesni dobé je znamo i velké mnozstvi rychlych sekvenci a technik, které
zkracuji dobu jednotlivych méteni. Podstatou téchto technik je nahrazeni 90° a 180° RF
pulzt jinymi fyzikalnimi principy, které jsou méné ¢asoveé narocné. Misto 90° RF pulzh
aplikujeme RF pulzy mezi 10° - 60°, které zachovavaji podélnou magnetizaci latky.

Tu mzeme dal$imi rychle po sob¢ nésledujicimi impulzy s kratkym ¢asem 7y otacet a
ziskat tak dostatec¢né silny signal. Excitacni tihel, ktery zajiSt'uje maximalni intenzitu
signalu, se nazyva Ernstlv thel. Rychlé sekvence vyuzivaji také aplikaci kratkého
ptidavného magnetického gradientu, ¢imz ziskame tzv. gradientni-echo sekvence. Patii
sem FISP (Fast imaging with steady-state precession), FFE (Fast field echo), TFE
(Turbo field echo), FLASH.

Do rychlych technik se stejné tak pocitaji i multi-echo techniky, mezi které
patii i rychlé spin-echo sekvence a rychlé gradientni sekvence. Tyto techniky vyuzivaji
velké mnozstvi ech k zaplnéni k-prostoru a také delsi dobu 7x. Ultra rychlé zobrazovani
pomoci gradientnich sekvenci se nazyva EPI (Echo planar imaging).

Z lit. [4],[6]
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6 Sodikova jadra v gelovych
strukturach

6.1 Gel

Gel je koloidni systém, ve kterém porézni sit’ vzajemné spojenych nanocastic
zachyti urc¢ity objem tekutiny. Z obecného pohledu vypadaji jako pevné latky
rosolovitého charakteru. Vdhou a objemem se podobaji kapalindm, vykazuji tak 1
podobnou hustotu, pfestoZze maji soudrznost struktury pevnych latek. Piikladem
bézného gelu je Zelatina.

Mnoho gelt vykazuje tixotropii, coZ znamena, zZe rozmichdnim se roztecou, ale
v klidu zase ztuhnou. Nahradime-li kapalinu plynem, lze timto zpiisobem ziskat aerogel.
Material s vyjimecnymi vlastnostmi jako napf. velmi nizka hustota, vysoka porosita a
velmi nizky soucinitel tepelné propustnosti.

Gely se zatrazuji mezi disperzni latky. Disperze je termin pouZivany ve vétSing
obort. Z chemického hlediska jde o proces rozptylovani, z hlediska materiala se tento
pojem vysvétluje jako smés latek, z nichZ jedna je jemné rozptylena ve druhé.

Koloidy patfi mezi mikroheterogenni soustavy, v nichZ se velikost ¢astic
pohybuje v rozmezi 5 - 200 nm. V té€chto soustavach je vliv gravitace na chovani
pevnych ¢astic zanedbatelny ve srovnani s jejich kinetickou energii (Browntiv pohyb).
Od prostfedi miiZzeme koloidni ¢astice oddélit pomoci ultrafiltri, které jsou tvofeny
polopropustnou (semipermeabilni) membranou. Koloidni roztoky jsou v prochazejicim
svétle ¢iré, ale v dopadajicim svétle se Casto jevi zakalené. Prochazi-li timto roztokem
intenzivni svételny paprsek, mizeme jeho drahu sledovat jako opaleskujici svitivy
paprsek. Tento efekt se nazyva Tyndallv jev. Jeho principem je rozptyl svétla
zpuisobeny pritomnosti pevnych ¢astic v prostredi.

Z lit. [7]

6.2 Sodik

Objevitelem sodiku byl v roce 1807 Sir Humphry Davy. Sodik s chemickou
znackou Na z latinského Natrium je nejbéznéj$im prvkem z fady alkalickych kovi,
ze skupiny I.A, do kterych patii Li, Na, K, Rb, Cs, Fr. Zékladni vlastnosti téchto prvki
je, Ze jejich atomy maji jeden elektron navic. S rostoucim atomovym polomérem klesé
velikost pfitazlivych sil mezi jadrem atomu a jeho valen¢nim elektronem. VSechny
alkalické kovy jsou siln€ elektropozitivni prvky a maji ze vSech chemickych prvka
nejmensi hodnoty elektronegativity a ioniza¢ni energie. Jejich reaktivnost stoupa
s rostoucim protonovym ¢islem stejné jako jejich silné redukéni vlastnosti.

Sodik je mekky, lehky a stiibroleskly kov. V Mohsové¢ stupnici tvrdosti ma
hodnotu 0,4. Dobte vede elektricky proud i teplo a je leh¢i nez voda, takZe v ni plove.
Ma nizkou teplotu tani oproti ostatnim koviim. Hofi intenzivnim Zlutym plamenem a
jeho pary maji purpurovou barvu. V kapalném amoniaku se rozpousti za vzniku temné
modrého roztoku. V ptirod€ vytvaii pouze jeden stabilni izotop, setkame se s nim proto
pouze ve formé& sloucenin. Velmi rychle reaguje s vodou i kyslikem, jeho reakce
s vodou jsou natolik exotermni, Ze unikajici vodik reakénim teplem samovolné vzplane
a exploduje. Elementarni kovovy sodik I1ze proto dlouhodob¢ uchovavat pouze
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v chemicky invertnim prostiedi, napt. prekryty vrstvou alifatickych uhlovodiki jako
petrolej nebo nafta, s nimiz nereaguje. Velmi snadno u néj dochdzi k oxidaci, protoze
ma nizkou ioniza¢ni energii a velmi vysokou afinitu.

Sodik patii mezi nejrozsifenéjsi prvky v zemské kiife a je také obsaZen
v moiské vode 1 zivych organismech. Dfive se vyrabél elektrolyzou taveniny hydroxidu
sodného, ktery se ptipravoval z roztoku chloridu sodného. Postupem ¢asu se vhodnymi
pfisadami podatilo vyrazné snizZit teplotu tani chloridu sodného, a proto se dnes kovovy
sodik primyslové vyrabi elektrolyzou roztavené smési 60 % chloridu vapenatého a
40 % chloridu sodného pfi teploté 580 °C. Vznikly vapnik ve sbérné nadob¢ tuhne,
protoze jeho teplota tani je vyssi nez sodiku, a tim se od né&j oddéluje. Materidlem
katody je obvykle zelezo, anoda je z grafitu. DalSim produktem této elektrolyzy je
plynny chlor, ktery byva obvykle ihned déle zuzitkovan pro chemickou syntézu.
V soucasné dobé¢ se vyrobi okolo 200 000 tun sodiku ro¢né.

Pouziti:

e Roztaveny kovovy sodik se Casto uplatituje v jaderné energetice a v leteckych
motorech jako latka odvadeéjici teplo.

e Elementarni sodik je mimotadné silné redukéni ¢inidlo a byva proto vyuzivan
pfi vyrobé nékterych kovi jako je titan a zirkonium.

e Elektrickym vybojem v prostfedi sodikovych par o tlaku nékolika torrti vznika
velmi intenzivni svételné vyzarovani zluté barvy. Tento jev naléza uplatnéni
pii vyrobé sodikovych vybojek, se kterymi se miizeme prakticky setkat
ve svitidlech pouli¢niho osvétleni.

Tabulka 6.1: Chemické vlastnosti sodiku

Nazev Natrium
Chemicka znacka Na
Protonové Cislo 11
Stabilni izotopy 23
Skupina 1 (LA)
Perioda 3
Hustota 0,968 g/cm’
Oxidacni ¢isla ve slouc¢eninach +1
Skupenstvi Pevné
Relativni atomova hmotnost 22,98976928
Teplota tani 92,72 °C
Teplota varu 883 °C
Elektronegativita 0,93
Elektronové konfigurace 3s! > 15725"2p°3s!
Normalni potencidl -2,71V
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7 Meéreni

Meéfeni probéhlo na Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské
republiky. Pfistroj pro méfeni byl jejich vlastni NMR systém s magnetickym polem
4,7 Tesla - 200 MHz H1 a s maximalnim priimérem vzorku 6 cm. Jednalo se o zméteni
casovych zavislosti relaxaci 7> v gelovych strukturach.

Pro méteni bylo pouzito 10 gelovych vzorkt, které se nechali urcitou dobu
zatuhnout. Se vSemi vzorky bylo provedeno méfeni jak poklesu, tak spektra v danych
dobach i @ k ziskani ¢asu 75 byla vyuzita metoda spin echo, ktera je rychla a
snadna. Namétené vysledky byly pfevedeny do programu Matlab, ve kterém se déle
zpracovaly.

7.1 Méreni poklesu

Vstupni veli€iny:
-Cas Te/2 =4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 30, 50, 100, 150 ms
- tunnuti = 0, 30, 60, 90, 120, 150 min
- pocet vzorka = 10

7.1.1 Postup méreni

Teorie potiebna k pochopeni a vyjadieni vSech jevt a d&ji, které pii méteni
jednotlivych vzorki nastaly je podrobné rozepsana v podkapitole 2.4 Vznik signalu,
4.2 Pti¢né relaxace a 5.1 Metoda spin echo. Zde bude jiz ukdzéan jen postup méfeni a
zpracovani namétenych vysledki.

Protoze byla pouZzita metoda spin echo, jako prvni se vysle 90° RF pulz,
za dobu T%/2 se vysle druhy RF pulz 180° a vycka se na odezvu ve formé FID signalu.
Jeho pribéh se zaznamena a to v podob¢ 64 vzorki. Poté se zméni Cas Tx/2 a celé
méteni se opakuje, ¢imz se zmé&fi celkem 11 odezev neboli prabehti FID signalu pro
jeden méteny vzorek. Z téchto pribehii odeteme stfedni hodnotu amplitudy pro ndmi
zvoleny vzorek, napf. pro dvacaty a ziskané hodnoty vyneseme do nového grafu. Tim
ziskame exponencialni prib¢h piicné relaxace, ze kterého podle vySe zminéné teorie
odecteme hodnotu ¢asu 75. Abychom toto mohli udé€lat, musime pribéh aproximovat
vhodnou exponencialni funkci pro odstranéni nepfesnosti a odchylek méfeni. Je-li
prabéh hodné poskozen, miizeme dosdhnout zptesnéni prolozenim dvéma
exponencialnimi funkcemi, jednou s pomalym a druhou s rychlym priibéhem. Casovou
konstantu 7, pak miZeme vyjadfit bud’ ze vztahu My, = M, - exp(-#/T>), tak Ze odeCteme
maximalni hodnotu My, kterd odpovida hodnot¢ M, a nasledn€ z poklesu na hodnotu
exp(-t/T,), cemuz odpovida 0,37 - M,. Druhou moZnosti je sestrojeni te¢ny k dané
aproximované exponencialni funkci z hodnoty M, do pruniku osy, ¢imz rovnéz
obdrzime Cas T». Poté nechame vzorek tuhnout podle zadanych cast fynnui @ celé méteni
opakujeme. Na zavér vyneseme tyto ziskané hodnoty ¢asu 75 do grafu v zavislosti
na dobé tuhnuti a vysledky méteni vyhodnotime. Cely tento postup opakujeme
pro vSechny ostatni vzorky.
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Obrazek 7.1: Postup zpracovani pii méieni poklesu

L

tohmi Zavislost Ty na tgpnui

7.1.2 Namérené hodnoty

Tabulka 7.1: Méfeni poklesu

truhnut [Min] 0 30 60 90 120 150
1. vzorek - T, [ms] 23,19 | 25,17 | 22,73 | 22,58 | 21,44 -
2. vzorek - T, [ms] 10,86 | 14,92 | 20,77 | 18,22 | 16,12 -
3. vzorek - T, [ms] 9,21 11,17 | 12,22 | 11,92 | 12,97 -
4. vzorek - T, [ms] 7,71 9,36 10,26 | 9,96 9,96 | 0,81
5. vzorek - T, [ms] 5,46 6,06 6,06 6,44 5,46 1,35
6.
7.
8.
9.

vzorek - T [ms] 7,56 2,31 1,86 2,16 1,86 | 2,01
vzorek - 75 [ms] 6,51 2,08 1,67 2,01 1,94 | 2,16
vzorek - 75 [ms] 5,91 3,06 2,01 2,09 2,61 | 2,16
vzorek - 75 [ms] 4,26 2,13 1,38 1,41 1,50 | 1,16
10. vzorek - 75 [ms] 7,26 3,80 2,38 2,16 2,27 | 2,40

7.1.3 Zpracovani namérenych hodnot
V podkapitole 7.1.1 byl podrobné€ popsan postup méfeni a jednotlivé kroky

vysvétleny i pomoci nazorného obrazku. Pro lepsi nastinéni méfenych prubéhi jsou zde
uvedeny také praktické vysledky z méfeni.

29



intenzita signilu [ - ]
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Obrazek 7.2: Modul jednoho FID signilu, jakoZto odezva na vyslané RF pulzy
FID signaly
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Obrizek 7.3: Zobrazeni vSech FID signalii pro jeden vzorek a odecteni amplitud M,y
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Zavislost pficné magnetizace na Case
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Obrazek 7.4: Naméi'ena priéna relaxace (modra - zméfend, ¢ervena - aproximovana)
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Obrazek 7.5: Odecteni ¢asu T2 pomoci rovnice (12)
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Obrazek 7.6: Odecteni ¢asu T2 pomoci te¢ny

7.2 Méreni spektra

Vstupni veliCiny:
- tunnuti = 0, 30, 60, 90, 120, 150 min
- pocet vzorka = 10

7.2.1 Postup méreni

Meéfteni spektra vyplyva z teorie v podkapitole 2.4 Vznik signalu, kde je uveden
1 vypocet Fourierovy transformace, pomoci které se signél prevede z asové
do frekven¢ni oblasti.

Mg¢éfeni je stejné jako v prvnim piipadé. Vezmeme jeden vzorek, vySleme
90° RF pulz a po¢kame na odezvu neboli FID signal. Abychom ze ziskaného signalu
obdrZeli spektrum, musime na ngj aplikovat Fourierovu transformaci. Vysledkem je
kiivka, jejiZ tvar je charakterizovan Lorenzovou kiivkou. Ta je zobrazena pouze
do poloviny vzorkovaciho kmitoctu a dale by byla podle tohoto kmito¢tu soumérna.
V poloviné maximalni hodnoty odecteme Sitku signalu B, pti¢emz v tomto ptipadé
odecitdme pouze jeji polovinu, kterou pti dosazeni do rovnice (17) nesmime
zapomenout vyndsobit dvémi. Takto ziskana §itka signalu je ovSem stale v normovaném
tvaru, a proto ji musime pfepocitat na skutecnou hodnotu v Hertzich (17):

B, =B £ (17)

norm
2

Dosazenim By, do rovnice (18) obdrzime nami hledanou hodnotu relaxa¢niho ¢asu 7:

1
T, = .
2 7B, (18)

z
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Poté nechame vzorek danou dobu tuhnout a celé méfeni opakujeme. Na zavér opét
vyneseme zavislosti ¢asu 7> na dobé tuhnuti a vysledky zhodnotime. Tento postup
opakujeme se vSemi vzorky.

RF 90°

5

FID

ﬂnﬂnnnﬂ .

FID

90° RF pulz a jeho odezva

Fourierova transformace FID signdlu

== gpektrum - Lorentzova kiivka

t hodnota ¢asu T

T
toheti ZAVislost T2 na typnut
Obrizek 7.7: Postup zpracovani pi'i méreni spektra
7.2.2 Namérené hodnoty
Tabulka 7.2: Méieni spektra

tuhnuti [MiN] 0 30 60 90 120 150
1. vzorek - T, [ms] 8,448 | 7,579 | 6,006 | 4,974 | 5,505 -
2. vzorek - T, [ms] 4,547 | 4,547 | 5,218 | 5,053 | 4,516 -
3. vzorek - T, [ms] 4,029 | 3,789 | 3,423 | 7,579 | 3,882 -
4. vzorek - 75 [ms] 4,244 | 4,188 | 4,188 | 3,930 - 3,498
5. vzorek - T, [ms] 3,701 | 2,744 | 3,386 | 3,537 | 6,002 | 4,166
6. vzorek - 75 [ms] 2,493 | 6,270 | 6,962 | 8,654 | 2,094 | 3,463
7. vzorek - T, [ms] 3,248 | 2,215 | 3,577 | 3,316 | 2,792 | 3,460
8. vzorek - 75 [ms] 3,061 | 2,730 | 3,090 | 2,082 | 2,242 | 3,351
9. vzorek - T, [ms] 2,975 | 2,002 | 2,655 | 2,749 | 2,850 | 5,614
10. vzorek - 75> [ms] | 3,591 | 3,183 | 2,307 | 2,609 | 2,675 | 2,842
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7.2.3 Zpracovani namérenych hodnot

FID signal

10 20 30 40 50

pocet vzorkil [ - ]

Obriazek 7.8: Modul jednoho FID signalu, jakoZto odezva na vyslany 90° RF pulz
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Obrazek 7.9: Spektrum signalu - FID po Fourierové transformaci
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[FOIT-1

Spektrum signalu

%10

36 T T T T T T

22+

' M
16 B/2 /\j\/\
| ! ! ! |

|
0 20 40 60 20 100 120 140
f [Hz]

Obrazek 7.10: Detailni zobrazeni Lorentzovy kiivky a odecteni poloSirky B/2
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8 Vysledky meéreni
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9 Zaver

Ptedmétem prace bylo zpracovani potfebného teoretického zakladu pro méteni
relaxaci gelovych struktur technikami magnetické rezonance. Tato problematika neni
prilis znama, proto velkou ¢ést prace tvofi teorie, pomoci niz 1ze pak uskutecnit a
vyhodnotit méteni. Relaxace je proces navraceni spinového systému do rovnovahy,
pri¢emz tato jednoducha definice jasné uvadi cely vyznam tohoto jevu. Relaxace se d¢li
na dva zékladni druhy, relaxaci podélnou a relaxaci pticnou. Podélna relaxace, nebo
také T relaxace, je proces, pii kterém spinovy systém ztraci energii. Ta je pfendsena
na okoli neboli mfizku a odtud je také oznaceni spin-mftizkovéa relaxace. Pficnd relaxace
se oznacuje jako 7, relaxace a jejim vysledkem je ztrata koherence neboli rozfazovani
precesné rotujicich protont, Casto je také nazyvana jako spin-spinova relaxace.

Mgéteni probéhlo na Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské
republiky v Brné. Pomoci jejich vlastniho NMR systému s magnetickym polem
4,7 Tesla/ 200 MHz H1. K méfeni bylo vybrano deset gelovych vzorkt, u nichz se
zjiSt'ovala zavislost relaxacniho €asu 7> na dobé tuhnuti. Postup a zpracovani
naméienych hodnot je uveden v praci pomoci nazornych obrazkt a vysvétlujicich
popist. Ukazkové je zde vybran vzorek ¢tyfi, na kterém jsou vysvétleny vSechny kroky
postupu a vyhodnoceni. U nékterych vzorkl byla vynechdna doba fypnui = 150 min,
protoze vzorky zatuhly rychleji, a tak bylo méfeni pred¢asné ukonceno. U vzorku Ctyti
se pii méteni relaxacniho ¢asu s fyhnui = 120 min nepodatilo zméftit zadné hodnoty,
proto byla tato hodnota ze zpracovani vynechana. Stejné tak u nékterych dalSich vzorkt
nevychazeli zddané pribehy, ale jejich hodnoty byli s pouzitim dal$ich metod a
aproximaci alespon pfiblizné€ ur€eny. Tyto odliSnosti jsou zplsobeny tim, ze pfi tuhnuti
vzorku vznikali oblasti s riznou homogenitou. Pravé z tohoto diivodu se vysledné
prabéhy u nékterych vzorkl zasadné lisi.

V zadani prace se piSe o zpracovani obrazil, avsak méteni obrazii v gelovych
strukturach neni vhodné, protoze pomér signalu k Sumu je ptilis maly. Méfeni obrazt
by spocivalo rovnéz v nastavovani riznych ¢ast TE/2, av§ak vysledkem by byly obrazy
s ruznou amplitudou, jejichz poklesy jsou pak imérné hledanému T2. Vhodnou
alternativou je méfeni signaldl, coz je jednorozmérné zobrazeni, kde vysledkem je
kiivka, na rozdil od obrazt, kde je vysledkem cela plocha. I pfi méieni signalu, které
obsahovalo 64 vzorkl je ndzorn€ videt, jak pribéh FID signalu rychle klesne a pak se
Jiz ztraci v Sumu. Z tohoto diivodu bylo od méfeni obrazli upusténo.

Cilem préce bylo zméfeni relaxaci. Z vyslednych pribéht miizeme urcit, jestli
ma doba tuhnuti vyrazny vliv na relaxace ¢i nikoliv. U vétSiny vzorka se pii nartistajici
dobé tuhnuti relaxace zrychluji, neboli maji exponencialné klesajici pribeh. Tento zaver
potvrzuje i teoreticky predpoklad, ze mé-li vzorek pevnou fazi (napt. dievo) jeho
relaxace jsou kratsi nez relaxace kapalnych latek (napf. voda). Zbyvajici vzorky nemusi
byt zméteny ani vyhodnoceny nespravné, jedna se pouze o jiny druh materidlu, ktery
m¢él odlisny, n€kdy i atypicky pribéh.

Tato prace byla soucasti méfeni gelovych vzorkl pro vyuziti v palivovych
¢lancich, které dale pokracovalo méfenim vodivosti. Pomoci této vodivosti se dale
urcovalo, jaky vzorek neboli material bude mit dobré vlastnosti z hlediska akumulace
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energie. Jestlize bude mit vzorek dobrou vodivost a rychlé relaxace, bude davat hodné
vysokou miru energie za velmi kratky ¢as. Vysledkem této ¢asti prace tedy je, jak
nechat gelovou strukturu zatuhnout, aby byla ideélni z hlediska zadanych pozadavkii.
Gelové struktury byly k méfeni vybrany proto, Ze se svou strukturou a vlastnostmi
pohybuji mezi pevnymi a kapalnymi latkami. U pevnych materialti jsou rychlejsi
relaxace, avSak hor$i vodivost oproti kapalnym latkdm. Proto se ve vysledku hleda
optimalni fesent.
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11Seznam zkratek a symbolli

NMR

RF

FID

T, relaxace
T, relaxace
T, T»

ey

Tr

Tg

T

fo

a

FT

SE

IR

Nuklearni magneticka rezonance
Radiofrekvenéni pulz

Free induction decay — signal volnéi precese
Podélna relaxace

Pti¢na relaxace

Casové relaxa¢ni konstanty
Efektivni relaxacni Cas

Time repetition — doba opakovani
Time to echo — doba echa neboli doba ozvény
Time inversion — inverzni doba
Null point — nulovy bod

Uhel RF pulzu

Fourierova transformace

Metoda spin echo

Metoda inversion recovery
Metoda gradient echo

Metoda saturation recovery
Vnéjsi magnetické pole
Rezonanéni frekvence

Larmorova frekvence

Frekvence precesniho pohybu
Podélna magnetizace

Pri¢na magnetizace

Pivodni, celkovéa hodnota magnetizace
Lokalni magnetické pole
Polositka signéalu

Nehomogenita magnetického pole
Gyromagneticka konstanta
Planckova konstanta

Magneticky moment

Spinové ¢islo
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