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INTRODUCCION

‘Durante las ultimas cinco décadas la medicidén de campos
”ﬁaéhéﬁiéos’harﬁehido un considerable progreso. Los avances en la *
ciencia y en la tecnologia han permitido desarrollar numerosas
técnicas para su medicidn basadas en diversos fendmenos fisicos.
Las principales son, la que emplea el efecto Hall, la del efecto
de magneto-resistividad, la de induccidn magnética, la de bobinas
vibratorias y la de resonancia nuclear magnética (R.N.M.). La
precisién de esta técnicas en mediciones rutinarias estd entre 2 y
0.01 %, siendo la de R.N.M. la de mayor precisidén y unas 100 veces
SUperior a las otras. En condiciones instrumentales especiales,
sin embargo, la técnica de R.N.M. puede alcanzar una precisidén
superior a 1 ppm.

Desde su descubrimiento en 1947, realizado en forma
simultanea e independiente por E. M. Purcell y R. V. Pound de la
Universidad de Harvard y por F. Bloch de la Universidad de
Stanford, el fendmeno de la R.N.M. fue reconocido como la base de
una nueva técnica revolucionaria de medicidén y de control de
campos magnéticos de precisién inigualable por las otras técnicas.
‘Ezto: so deke, fundamentalmente, a la naturaleza resonante del
fenomeno, que lo hace aparecer s6lc en condiciones instrumentales
especiales determinadas por la magnitud del campo magnético.

La R.N.M. es un fendmeno microscépico, que puede ohservarse
sé6lo en nucleos atdmicos que posean un momento dipolar magnético;
como el del hidrdégeno, o protén, que tiene un momento dipolar
magnético de aproximadamente 1.4106x107%° J/T. Colocado en un

campo magnético externo este momento dipolar se puede orientar en




s6lamente. dos posibles‘ direcciones, una paralela 9 otra
antiparalela al campo. Se puede producir un cambio de orientacidn
del momente magnético por medio de radiacién electromagnética,
pero ésta debe satisfacer 1la condiéién de Planck AE=hv que
relaciona la frecuencia v de la radiacidén con la diferencia de
energia AE del dipolo magnético en las dos orientaciones y con la
constante h, o constante de Planck. Como, por otra parte, la
diferencia de energias es proporcional a la magnitud g del momento
dipolar magnético y a la magnitud H del campo, AE « uH, resulta
que la frecuencia v debe ser proporcional al campo magnético H;
por ejemplo para protones v=2uH/h. La absorcién ocurre sélo si la
frecuencia de la radiacién toma el valor 2uH/h determinado por los
nicleos atdémicos empleados y por el campo magnétice: a esto se
’debe, fundamentalmente, la naturaleza resonante del fendmeno de
absorcidén de radiacidén electromagnética por nucleos atdmicos
colocados en un campo magnético externo. Esta condicién se
satisface instrumentalmente generando el campo de ~adiacion
electromagnética mediante circuitos electrdénicos resonantes a la
frecuencia determinada por los momentos dipolares y por el campo
magnético. El nicleo atémico mas empleado en R.N.M. es el del
»hiqréqeno.vEn campos magnétices tipicos de laboratorio, 0.3 a 1T,
estos nucleos pueden absorber resonantemente ondas de radio en ia
banda de onda corta, de unos 10 MHz a 35 MHz de frecuencia.

E1l momento dipolar magnético del protén en un atomo de
hidrégeno se encuentra rodeado por el electrdn del propio atomo.
En un campo magnético externo el electrén adquiere una circulacién
adicional y produce un campo magnético similar al de un

pequefiisimo dipolo magnético opuesto al del protén. Este. fendmeno,



llamado blindaje diamagnético, hace que el momento dipolar
magnético efectivo del protén en un Aatomo de hidrdgeno sea
ligeramente menor que el del protén 1libre, Si .el atomo de
hidrdgeno - forma parte ‘de’ una molécula, el proton se encuentra
rodeado ademds por los electrones de los atomos vecinos. Esto, por
una parte, cambia la magnitud del blindaje diamagnético y, por
otra, introduce otros campos también pequefios pero de direccidn
opuesta al diamagnético que resultan de los momentos dipolares
magnéticos de los electrones. La alteracién total al momento
dipolar magnético del protdn depende ahora también de los dtomos
que rodean al del hidrdgeno; es decir depende de la molécula de la
que forma parte el atomo de hidrégeno; o sea, de su forma gquimica.
La frecuencia de la radiacién para la R.N.M. de los nucleos de
hidrdégeno es ligeramente diferente para distintas moléculas y para
distintos &tomos de hidrégeno dentro de la misma molécula. El
corrimiento en el valor de la frecuencia resonante, o el del campo
magnético si el experimento se hace variando éste y manteniendo
constante la frecuencia, se llama corrimiento quimico. Su valor,
tipicamente, esta entre 1 y 100 ppm.

El blindaje diamagnético y el corrimiento gquimico deben
tenerse en cuenta al realizar mediciones del campo magnético por
medio de la R.N.M., indicandoc claramente el compuesto qﬁimico
empleado. Para mediciones de precisién es necesario ademds emplear
compuestos con momentos magnéticos atdmicos efectivos, conocidos
con la precisién adecuada; o bien, calibrar el compuesto empleado
midiendo previamente con él1 otros campos magnéticos conocidos.

El corrimiento quimico en la R.N.M. es un importante recurso

para el analisis quimico no destructivo. Permite, por ejemplo,



distinguir -entre ' alcohol metilico . y etilico comparando las
frecuencias a las que ocurren las resonancias magnéticas de los
nicleos de sus respectivos atomos de hidrdgeno. De esta manera se
le emplea modernamenite para el analisis quimico, principalmente de
compuestos hidrogenados o fluorados. Debido a lo inocuo de las
ondas de radio para la materia viva, también se le emplea para
estudiar procesos bioquimicos en células vivas. Uno de los usos
mas espectaculares de la R.N.M., unida a una computadora, es en la
generacion de imagenes del interior de organismos vivos completos,
incluso del cuerpo humano. Esta técnica de exploracién clinica
utiliza el corrimiento quimico de los atomos de hidrdégeno en las
distintas moléculas que componen las células del cuerpo, como base
de ‘informacidn para alimentar una computadora que genera im&genes
de 6rganos en planos o lineas predeterminadas del cuerpo humano. A
diferencia de los rayos X, esta técnica no entrafia peligro algunc
de dafios por radiacién.

En este trabajo se emplea la R.N.M. en su aplicacidn mas
directa; para medir un campo magnético y para estabilizarlo contra
variaciones resultantes de cambios de temperatura ambiente. En
general, en 2stos experimentos el espacio disponible en el iman es
reducido y cualquier método debe tomar en cuenta esta restricciéh.
El de 1la R.N.M. no presenta grandes problemas en este aspecto
porque se pueden construir sondas de dimensiones milimétricas. k

En. este trabajo se presentan dos. instrumentos para medir
campos magnéticos por R.N.M.; uno de ellos detecta la resonancia
por su efecto sobre un circuito tanque y el otro por su efecto
sobre un puente de radiofrecuencias. Se describe también un método

que emplea el fendémeno de la resonancia paramagnética electrénica



en el estado base del atomo de nitrdégeno para calibrar las sondas
de resonancia nuclear magnética y aumentar asi la precisidn de las
mediciones del campo magnético. Este método aprovecha la precisidén
de un valor éxperimental del momente magnético [V. Beltran L.,
1989] del nitrégeno atémico en su estado base para medir el valor
efectivo del momento magnético del protédn, g;, en soluciones
diluidas de sulfato de nigquel a distintas concentraciones.

En el capitulo 1 se da una introduccioén al fendmeno de R.N.M.
y a los principios de operacién de un magnetémetro basado en el
fenémeno de R.N.M. En el capitulo 2 se presenta el disefio del
magnetémetro, describiendo sus caracteristicas mas relevantes. Se
describe = también el acoplamiento del magnetdémetro ‘'a un
espectrometro de resonancia paramagnética electrénica (E.P.R.),
modelo Varian E-112, para medir el campo magnético durante
experimentos E.P.R.. directamente en el graficador de la consola
del espectrdémetro, evitando asi errores debidos a corrimientos
relativos iniciales de la sefial. En el capitulo 3 se describe la
utilizacién del  magnetémetro, asi como las correcciones
diamagnéticas necesarias cuando se usan muestras no esféricas.
En el capitulo 4 se describe 1la homogeneizacién del campo
magnético mediante un sistema de bobinas, prese'xrli.ahduV el diseiode
las mismas para correcciones en muestras de R.N.M. En el capitulob
5 se presenta una aplicaciocn del fendmeno de R.N.M. para la
estabilizacién de un electroimadn controlado por efecto Hall.
Finalmente se presentan las conclusiones de los diferentes

experimentos en que fué utilizado este aparato.



Capitulo 1

PRINCIPIOS DE OPERACION DE UN MAGNETOMETRO

~ CAMPO ‘GENERAL DE LA ESPECTROSCOPIA.

El campo general de la espectroscopia esta dividido en varias
ramas, dependiendo de la energia involucrada en una transicidn
tipica  entre diferentes niveles de energia. Considerando 1la
relacién AE = hy y dependiendo del valor de v se tienen las

siguientes categorias:

vmin (Hz) vmax (Hz) Espectroscopia
10° 10° de audiofrecuencias
108 10° de radiofrccuencias
1.0° 10"? de microondas
10'? 10! infrarroja
10'? 10'? de rayos X
10'? 1022 de rayos 7

La resonancia paramagnética electrdnica (E.P.R.) se situa en
la rama de la espectroscopia de microondas, la resonancia
magﬁética{ nuclear (R.N.M.) en la de fadiofrecuenéias' y' ié
resonanciz magnética laser (L.M.N.) en la de radiaciodn infrarroja.

Si se consideran los fendmenos involucrados, la E.P.R. y la
L.M.R. estudian 1la interaccién . de  los momentos magnéticos
electrdnicos con un campo magnético y la R.N.M. estudia 1la
interaccidn entre el campo magnético y los momentos magnéticos

nucleares.




El fendmeno de la resonancia magnética, ya sea nuclear o
electrénica, se puede emplear para medir campos magnéticos. ElL
fendmeno de 1la R.N.M. proporciona un. método para medirlos . con

precisién de 1/2 ppn.

EL FENOMENO DE LA RESONANCIA NUCLEAR MAGNETICA.

Una particula de momento angular M = hI, posee generalmente
un momento magnético I = g e 1, donde h = const.de Planck / 2w,
Mo = eh/ 2mc y g = factor espectroscopico, o factor g. Si esta
particula se encuentra en un campo magnétice externo, ﬁb, su
momento magnético es orientado por este campo, de manera que
precesa . sobre éste a la frecuencia angular w«=2nv, llamada

. frecuencia de Larmer {E.R. Andrew, 196%], dada por la siguiente

ecuacion:
w = yHo, cee (1)
donde 7 es la razdén giromagnética de la particula. Para protones

¥ = 42.57707x10° Hz T'.

La mecanica cuantica predice que las unicas orientaciones

- posibies'de & y de 1 son tales que las componentes de I a lo 1argol,,'“"

‘de Ho estan dadas por m = (I - K) :; donde

1T1% = 1 (T+1)

H
1}

numero cuantico de espin, entero o semientero.

R
i

entero igual o menor que I.



cada valor de m define una orientacién diferente para 1 y
para 1. A cada una de estas orientzciones de @ en el campo
magnético corresponde un nivel de energia diferente. Para

.mediciones. de canpos magnéticos sdlo consideramos electrones 'y
protones. Como ambos tienen espin I = 1/2, sdlo son posibles dos
niveles de energia que difieren en AE = yhHo.

Un campo magnético pequefioc Hi, perpendicular al campo
magnético principal Ho y que oscile a la frecuencia de precesién
de los momentos magnéticos de las particulas, puede cambiar su
orientacién en el campo externo produciendo asi un intercambio de
energia entre las particulas y el campo electromagnético. Este
fendmeno es conocide como resonancia nuclear magnética (R.N.M.).

Este fendmeno puede utilizarse para medir campos magnéticos

" con gran precisién. El principio de medicidén consiste en medir la
frecuencia a la cual ocurre la resonancia nuclear magnética y, con
el valor de la razén giromagnética, el campo magnético se puede
obtener mediante la ecuacién (1).. Un instrumento que utiliza este

fendmeno se llama magnetémetro de resonancia nuclear magnética.

PRINCIPIO DE OPERACION DEL MAGNETOMETRO.

Las técnicas electrdnicas empleadas para detectar la
rabsofcién de energia electromagnética en 1la resonancia nuclear
magnética son adaptaciones de las de modulacién, amplifiqacién y
deteccién de sefiales de audiofrecuencias transportadas por ondas
electromagnéticas de radio.

Un magnetdémetro de R.N.M. consiste, basicamente en un
generador de radiofrecuencias que alimenta un circuito,

generalmente resonante, sensible a la absorcidén de energia por una



sonda une forma parte de uno de sus elementos. Usualmente la
muestra esta colocada en el interior de una bobina de
radiofre;uencias (figura 1.1). La absorcién de energia. por. la
‘muésfra ‘provoca una variacién en la amplitud de la onda de
radiofrecuencias que muestra la ocurrencia del fendmeno,
Superponiendo al campo magnético principal un pequelfio campo
variable a audiofrecuencias la condicién de resonancia se alcanza
con la misma frecuencia y la sefial de R.N.M. aparece como una
modulacion de la amplitud de la onda de radio. La onda resultante
es  amplificada, demodulada, detectada vy amplificada de la misma
manera gque la sefal audible en una transmision de radio (Fig
1.1). Para distinguir entre la resonancia y las interferencias, y
para observarla continuamente, la sehal de radicfvecuencia (RF) se
modula con una sefial de audiofrecuencia (AF). La sefal resultante
aparecera estacionaria al observarse en un osciloscopio si se
alimenta su barrido horizontal con la misma sefial empleada para la

modulacion del campo magnético principal.

OSCILADAR AMPLIFICRDOR AMPLIFICADOR
Di RF. UE RF. ‘[ DEMEDULADAR DE RF.

MEDIDOR DE
FRECUENCIR

VERTICAL

HORIZONTAL

CONTENEDIR

BOEINAS DE | [t—om—e———p [N LA
MODULRLION MUESTRA
L=

DSCILADIR OSCILBSCOPID
OL AF. =

Figura 1.1 Diagrama a blogques del magnetdmetro de R.N.M.




La operacién de - un magnetdmetro  de R.N.M. .consiste,
escencialmente, en ajustar las condiciones de resonancia
necesarias  para que ocurra = la absorcioén de energia
electromagnética en una muestra rica en nucleos atdmicos,
usualmente protones, colocada en un campo magnético externo Ho. Ia
energia absorbida proviene de un campo de radiofrecuencias y la
absorcién ocurre a la frecuencia de precesidén de los momentos
magnéticos nucleares en un campo magnético externo, o precesién de
Larmor. Para protones en campos magnéticos de 0.1 T a 1.0 T, esta

frecuencia estd en la banda de 10 MHz a 25 MHz.

DETECCION DE R.N.M.

La deteccidén de la R.N.M, se consigue, en este trabaijo, de
dos formas:
a).~Mediante un circuito tanque (LC) acoplado a un generador
variable de radiofrecuencia de alta estabilidad. El1 acoplamiento
se hace mediante un capacitor muy pequefio hecho con dos alambres
trenzados. La capacitancia de este capacitor de acoplamiento es de
aproximadamente 5 pF. El circuito tanque esta compuesto de un
capacitor variable y de una inductancia cilindrica fija. Ia
““muestra se aloja en esta inductancia. Ia salida del circuito
tanqﬁe es amplificada mediante un amplificador cascodé que se
encuentra comercialmente en forma de circuito integrado. La salida
de este ampljificador es demodulada y amplificada antes de ser
observada en el osciloscopio. La figura (1.2) muestra un diagrama

del magnetdmetro.
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Figura 1.2 Diagrama del magnetémetro gue emplea un circuito tanque

en el detector de R.N.M.

‘b){¥Mediaﬁte,un puente capacitivo de radio-frecuencias acobiadq.é'
un generador variable de radiofrecuencia de alta estabilidad. El1
puente de radiofrecuencias se compone de 5 capacitores, 3 de'elloé
fijos y 2 variables, una resistencia fija y una inductancia en 1la
gque se aloja la sonda de R.N.M. La funcién del circuito puente
es balancear las dos ramas del circuito para poder anular la senal
de salida. Al ocurrir la R.N.M., la sefial por una de sus ramas se

altera desbalanceando el puente y produciendo una serial de salida
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que se debe, toda, al fendmeno de R.N.M. La sehal de salida del
circuito puente es amplificada en dos etapas: la primera por medio
de un amplificador Hewlett Packard modelo 8447A que tiene un ancho
-de ‘banda de 0.1 MHz-hasta "1300 MHz, con una ganancia de 25 dB. La
segunda amplificacidn se lleva a cabo mediante el mismo circuito
cascode del inciso a). La figura 1.3 muestra el disefio del
magnetoémetro.

En ambos magnetodmetros se utilizan las mismas muestras o
sondas de R.M.N.. Las muestras son soluciones acuosas de sulfato

de niquel (NiS0s).

hy 53400

CONTADOR
DE FRECUENCIAS

hp 8640A
hp B447A| [CASCODE A
ug(gLRngon — aMP [ anp DEHMODULADOR

SALIDA AL
OSCILOSCOPIO
¥ AL

DETECTIDR DE FASE =

CIRCUITO PUENTE

Figura 1.3 Diagrama del magnetdmetro mediante un circuito puente
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capitulo 2

DISERO DEL MAGNETOMETRO DE R.N.M.

DISENO DE UN MAGNETOMETRO MEDIANTE UN CIRCUITO TANQUE.

El diagrama del circuito de un magnetdémetro de R.N.M. que
emplea un circuito tangue se muestra en la figura 2.1. El campo de
RF necesario para producir la resonancia, se obtiene de un
generador externo -Hewlett Packard (H.P.) modelo 8640A - acoplado
capacitivamente al circuito tanque (L.C.) o circuito resonante. El
generador externo barre de manera continua en un ancho de banda de
0.5 MHz a 256 MHz dando una salida maxima de 50 Watts. ILa
utilizacién de este dgenerador permite un amplio intervalo de
medicion de campo magnético. La estabilidad del oscilador es mejor
“que 10 ppm sobre 10 minutos y su nivel de voltaje de salida es
ajustable. Esto es conveniente para hacer oéptima la relacidén de

sefial a ruido del magnetometro.

WLITICADOR
o] D¢ R
b BEWA TN £ovane

by | [INTRODR DE
TMOR| FREEMENCIN

WPLIFICADDIR
ot s,

GREFIROMRA

HDRIRNS DE
NODULACTIN

UNJOSD DL INJR
CCYCNCIN

FS

v

QSCILOSCRID

= <yl ]
DE s

Figura 2.1 Diagrama a bloques del magnetdmetro
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El principal elemento del detector de la resonancia nuclear
magnética en este magnetdémetro es un circuito tanque. Este se

compone de un capacitor variable y de una inductancia fija. FEl

inductor de este circuito debe ser disefiado con cuidado, para.. . .

alcanzar ia maxima calidad posible; esto es, alcanzar el factor
de calidad (Q = w L/ Rp) mas alto posible.

La inductancia fija se calcula de la siquiente manera:

El intervalo de frecuencia que se utiliza en el disefio es de
10 MHz a 30 MHz. La capacitancia en paralelo con la inductancia
es 10 pF a 500 pF. Sea C = 250 pF y £ = 20 MHz si sustituimos en

la ecuacidén [Dale Pollack, 1937 y R. Velarde M., 1984]:

L= 1/( wolc) e (2.1)

donde wo =2 1 £.
Sustituyendo los valores se obtiene la inductancia L = 0.37 uH.
Teniendo el valor de la inductancia, se calcula el numero de
vueltas que se han de utilizar para su construccién. Este depende
del diametro y de la longitud. La ecuacién 2.2 da el numero de

vueltas en funcidén de estas dimensiones [Dale Pollack, 1937].

N = v/ (1% L* 1)/(1.257% S) vee(2.2)

_donde

1= longitud de la bobina en cm (longitud constante)

. I . 2
S= area de la seccidén de la espira en cm

14




La longitud y el diametro della bobina depende de la regidn
del campo que se desee medir. En nuestro experimento ésta es un
cilindro de 0.5 cm de diametro y 2.54 cm de altura. La bobina se
montd sobre un cilindro de polietileno. El devanado se hizo qph 17

‘ Qﬁélfaé pdf pulgada por 1o que n=17.

La muestra colocada en el interior de la bobina del circuito

tanque (LC) es la sonda de resonancia nuclear magnética. Sus

dimensiones se muestran en la figura 2.2.

vy
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5 AL R o R S
otwectl
11 wcris
PR ICY em e T8 DI TIONID

DIMIINE INTOIOA 1.9 ow
DINYIING CXTIRION 11 on

Figura 2.2 Sonda de resonancia magnética nuclear

La sonda, esta formada por:

a) Una bobina de RF devanada sobre un cilindro de polietileno, con
alambre de cobre del § 20. '

b) Un tubo de vidrio, que encierra ‘la bobina,conteniendo una
muestra ligquida rica en micleos de hidrégeno (protones) [H20,
glicerina, etc.].

c) Una cubierta delgada de cobre que encierra toda la sonda como
blindaje para protegerla de sefiales espurias.

d) Una inductancia de L = 0.4 ugHYy Q = 100
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La sonda s conectada al magnetdmetro mediante un cable
coaxial de baja capacidad, y colocada en el campo magnético que se
quiere medir. El circuito recibe corriente del generador de
~_sehales de ‘radiofrecuencias. 'La tensidn .desarrcllada. en -el
circuito tanque es proporcional a la impedancia de éste y como la
corriente es constante cualquier variacién se debe a un cambio en
la impedancia. Para obtener la absorcién de energia en los nucleos
de la muestra se ajusta la frecuencia v del generador de sefiales
hasta que la energia hr de los fotones del campo de
radiofrecuencia es igual a la separacidn AE de los niveles de
energia magnética de los nuicleos de 1la muestra.

En estas condiciones los micleos en el nivel mas bajo
absorben energia, los del nivel mas alto la emiten, pero como hay
m&s de los primeros gue de los segundos ,ocurre una absorcién neta
de energia. En consecuencia la impedancia de la bobina disminuye
ya que en resonancia la impedancia es sélo resistiva, y la sehal
de radiofrecuencia se atenta. Modulando el campo en amplitud
magnética por medio de unas bobinas adicionales de modulacién se
consigue una sefial alterna de resonancia.

La amplitud de la sefial de radiofrecuencia modulada en
amplitud es de aproximadamente 10 milivoltios; por lo que es
necesario .amplificérla antes del procéso de demodulacién.‘ para -
esto se emplea un amplificador de radiofrecuencia de banda ancha.
Esto se hace con un amplificador tipo "cascode" el cual tiene
caracteristicas favorables a altas frecuencias. La configuraciodn
“cascode" consiste en un amplificador emisor comin conectado a un

amplificador base comin.
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La conexién cascode puede dar un nivel elevado de ganancia de
tensidén. La ecuacién 2.3 da la ganancia de voltaje en funcidn de

los parametros "Y" con una impedancia de carga Z .

— ~ ¥Yr ZL _ — ¥Yr
A= o Vo T Vo + VL 202.3

Si suponemos que ¥ > Yo, las variaciones de YL tendran efecto
despreciable sobre Yi; entonces la ganancia de tensién esta dada

sdlo por:

Ave — —if e..2.4

Sustituyendo valores para Av=30 y para una f=20 MHz es .obtenida -

Yr de la figura 2.3 que muestra los parametros Y en funcidn de

la frecuencia [H.C. Kiehn, 1975].

-1

Yi= 3.243 x 107 - i 1.037 x 1072 Q ve.2.5
La impedancia de carga a 20 MHz es:

S Z1=-279.78 + I 82.45 S B R S B B - o

lo que representa una resistencia de-2 280 Q en serie con una

inductancia 1=0.71 uH; ya que:
- XL
L= —5— = 0.71 pH. vea2.7

Teniendo la impedancia de carga se pueden encontrar los

puntos de operacién de los transistores del circuito cascode por

un analisis comin de la teoria de circuitos.
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Figura 2.3. Curvas para los parametros " Y " gn funcion " de
la frecuencia, para el C.I. CA 3028B. en conexion " cascede ™

[H.C. Kiehn, 1975]

Este amplificador se puede encontrar en forma de circuito

integrado y esta disefiado para trabajar en sistemas de




comunicaciones gque operan a frecuencias hasta de 100 MHz. Tiene
buena estabilidad, producto ganancia-anchura de banda grande y
provee ademds un buen aislamiento entre la entrada y la salida,
_evitando los efectos de carga. En &l intervalo de frecuencias gue -
va de 10 MHz a 30 MHz se tiene una amplificacién en voltaje de
730. La figura 2.4 muestra el diagrama del amplificador de R.F.

utilizando un circuito integrado CA3028B.

SALIDA

CASCODE
CA3028A
RCA

*
LR T

Figura 2.4 Amplificador de R.F tipo cascode

Una vez amplificada la sefial de radiofrecuencias es necesario

detectar, o demodular, dicha sefal para recuperar la sefial de
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“'resonancia y presentarla en forma visual en un osciloscopio o en
un graficador. Esto se consigue con un. circuito detector de
diodos.

El circuito detector debe pasar la seflal de resonancia sin
distorsién al émplificador dé audio-frecuencia (AF) y ademas
detectar la sefial modulada en amplitud, proveniente del
amplificador de RF =sobre el ancho de banada de la portadora
(10 MHz a 30 MHz). Un circuito gque hace esta funcién es un
detector pico-pico convencional, que se muestra en la figura 2.5.
Este circuito se compone de dos partes, la primera es un fijador
de nivel de voltaje directo para que el diodo Dz opere sobre su
regién lineal y la sefial no sufra distorsidén. La segunda parte es
un circuito detector gque se emplea cominmente para recuperar

sefiales de modulacién de amplitud.

+ 9v
D = OA?9

1t

o—q |

)3
N I
" ._Hn_j %] 11—
—1_11M
z |

ENTRADN — 13af 2k spve

+

Figura 2.5 Circuito Demodulador .

La serfial de audiofrecuencias obtenida del demodulador es
amplificada en un circuito basado en el amplificador operacional

pta741. La - figura 2.6 muestra la configuracién utilizada de
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R1=18 k.

amplifiéador operacional y la ecuacidén 2.8 da la ganancia del
awplificador, que en nuestro disefio resulta de 1500 -con Rr=27 MQ ¥y

Vo _ Rr + Ri
Vs R1

eee2.8

18k JL

e @
_é_ Ce

Enrm I——@

9@

SALIDA

| =

" Figura 2.6 Amplificador de Audic-Frecuencias

Finalmente la salida del magnetdmetro se conecta a dos

ﬁédulos, el primero para su observacién en pantalla y el otro para

su trazado en la graficadora del E.P.R. Los médulos se detallan en
la ultima seccién de este capitulo.
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DISERO DE. UN MAGNETOMETRO MEDIANTE UN CIRCUITO PUENTE CAPACITIVO
La figura 2.7 muestra el magnetdmetro de R.N.M. que utiliza
un circuito puente. Para producir el campo de radio-frecuencias sa

emplea el mismo generador de funciones H.P. modelo 8640A.

_rlj_

SALIDA

RMPLIFICRDOR
CIRCUITO PUENTE DE RF.
hp BGOR T eoscos- L [RSLO0E
..‘
DSCILADUR | %v ' - .l k 1 ) DL1IOULADOR
OE RF. |, [ Lt I
' e L
. J hp | CONTADIR DE
MUESTRA 4 : S3Y0R{ FRECUENCIA =
BIBINA y ! ) AMPLIFICADER
OF RF . DE RF.
: GRAFIORDORR T 7T
]
I
]
]
]

BD8INRS OF
MIDULACION

REFERENLIR
OSCILADIR t
OF AF,

NErTi RErARYA

IR o Ll
o DE FRSE

Figura 2.7. Magnetdmetro de R.N.M. mediante

un circuito puente capacitivo

El generador de RF entrega la energia necesaria al circuito

puente, el circuito puente se muestra en la figura 2.8. La muestra
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se coloca en el interior de la bobina de la misma manera que se
hace para el magnetdmetro basado en un circuito tanque, por lo que

la sonda es la misma para los dos magnetémetros.

A

C
W= woa

FNTRADA
o—-i ———n
ENTRAON L SALIOA

D.4H

. Ji C Gt

’ 1
iH
pt

1Lf

ol [‘——-

Figura 2.8 Circuito puente capacitivo

El circuito puente se puede ver como dos circuitos T en paralelo,
donde la impedancia de trasferencia debe ser la misma en los
diferentes circuitos T. ILa figura 2.9 muestra el circuito
equivalente con sus respectivas impedancias de trasferencia

[Tuttle W. N., 1940].

[~}

Figura 2.9 Circuito Equivalente
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En operacidén normal el circuito es balanceado para dar
trasmisién nula a la salida del puente. Cada componente T de 1la
red es independiente de la otra. La condicidén nula implica que las
trasmisiones de los dos circuitos T son iquales y opuestas en
‘fésé. La férmulé general para lasw condiciones de balanceV dél
puente se pueden encontrar aplicando la teoria de circuitos a 1la
figura 2.9. Las condiciones para una radio frecuencia f= w/2 w
son [E.R. Andrew, 1969 y Tuttle W. N., 1940]:

a) El balance resistivo hace iguales las amplitudes.

wicica( 1+ c’/C! JR'Rp = 1 ...2.9
b) El1l balance reactivo hace opuestas las fases,

C+ c+ C( 1+ cy/ cl)=1/ WL’ e..2.10 ’
En estas ecuaciones Rp es la resistencia en serie equivalente de
_la inductancia.

En resumen, la funcidén del puente es anular la tensidén de
swiida para una frecuencia fija. De esta forma, por efecto de la
resonancia, la impedancia del puente variara y en consecuencia la
fase y la amplitud seran desequilibradas en el puente observandose
una seflal de resonancia.

A la salida del puente se encuentra un pre-amplificador de

banda ancha que mejora la relacién de sefial a ruido. Para esta

7tiéﬁe ﬁn aﬁché de banda 0.1 MHz a 1300 MHz con una ganancia de 25
dB. La amplitud de salida del pre-amplificador es del orden de 10
”milivoltios, por lo gque se requiere de una amplificacién
posterior, antes del proceso de demodulacién. Para esto se emplea
el mismo amplificador de R.F. tipo cascode de banda ancha, que se

utilizé en el magnetdmetro de circuito tanque. La entrada del
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circuito amplificador cascode puede conmutarse de un magnetémetré
a otro.

Para la etapa de demodulacidn se utiliza el mismo circuito
demodulador del. circuito tangue - (fig. 2.5). La salida del
magnetometro es conectada a los médulos de graficacién gque se

explican en la siguiente secciodn.

MODULOS PERIFERICOS COMUNES A LOS MAGNETOMETROS.
Los moédulos periféricos comunes a los dos magnetdémetros son;
el médulo de medicidén de frecuencia, el médulo de modulacidn y el

modulo de graficacidn.

MODULO DE MEDICION DE'FRECﬁENCIAS.
La Irecuencia de la sefial de RF se mide antes de ser
amplificada, rectificada y demodulada, con un contador de

frecuencia H.P. modelo 5340A que tiene una precisién de 0.01 ppm.

MODULO DE MODULACION.

El campo magnético se modula en audiofrecuencias con unas
bobinas Helmholtz colocadas en las caras del imé&n ,de manera que
el campo magnético alterno producido se sobrepone al .campo.:
HitéstéCibﬁario.j : - ‘
El médulo de baja frecuencia del sistema E.P.R. proporciona.
""diferentes frecuencias de modulacidn y se puede variar la amplitud
~de la sefial de modulacién de tal forma que con las bbbinas de
Helmholtz se tenga la modulacidn de campo magnético adecuada para
obtener la mejor sefial de resonancia, puesto gue la anchura de la

linea es funcién de la modulacién.
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Este mismo generador se utiliza para observar continuamente
la sefial de resonancia en el amplificador horizontal externo de un
osciloscopio. Se utiliza también como sefial de referencia en un.

detector de fase.

MODULO DE GRAFICACION.

El médulo de observacidon se compone de dos partes. De un
osciloscopio para su observacién y de una graficadora para su
trazado.

Para observar la sefial de resonancia en un osciloscopio, se
cénecta la salida de los magnetdmetros al amplificador verﬁical
del osciloscopio. El amplificador horizontal del mismo se conecta
al generador de audiofrecuencias (médulo de modulacidén), mediante
un circuito integrador debido a ¢que existe un defasamiento entre‘
la corriente y la tensidén, que aparece en los circuitos que
utilizan inductancias.

La amplitud de la modulacidén es controlada por el ﬁédulo de
baja frecuencia del espectrdémetro E.P.R. Para amplitudes pequeiias
la resonancia nc se puede observar directamente en el
osciloscopio, sino que se amplifica y se rectifica en otra etapa
diferente, para graficarla posteriormente. Para esta parte se
H,uﬁiiiza el detector de fase del mdédulo de baja frecuencia. -La

salida del detector de fase se lleva al graficador de la consola
“del espectrometro E.P,R. [E-line E.P.R. Systems Manual, 1979]. La

figura (2.10) muestra el diagrama del acoplamiento del
magnetémetro con el médulo de baja frecuencia del espectrodmetro

E.P.R. De esta manera podemos trazar la linea de R.N.M. en el

graficador de la consola del espectrdmetro . Por ultimo se mide la
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frecuencia -del "~ oscilador de RF a la cual ocurre 1la
resonancia,utilizando 1la calibracién del valor efectivo del
momento magnético del protdn g; por =21 método que se vera mas
_ adelante que emplea el fendmeno de resonacia. paramagnética
electrénica y sustituyendo en la ecuacién 1 se calcula el campo
magnético.

El detector de fase es un amplificador de interrupcidén
sincronica cuyo principio de funcionamiento se basa en la
utilizacién de un modulador para convertir la sefial de entrada en
una forma adecuada para el amplificador y un demodulador para

recuperar la versidén amplificada.

1 N =7 1
A
1 ﬁB NMR
saron  (S—— ¢ !
DE NMR  $1 0,
. AP
MAGNETOMETRO i .__
DE NMR Y e
SENRL —: : ) S:L,IE"
NIRMAL A GRAFICDORA
R L O EPR L v
RECERTOR
DE NIVEL

MODULD DE BAJA FRECUENCIA

Fig 2.10 Diagrama del acoplamiento con el médulo

de baja frecuencia
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Capitulo 3
MEDICION PRECISA DEL CAMPO MAGNETICO

MEDICION DEL CAMPO MAGNETICO.

La R.N.M. se puede utilizar como método de medicién de campos
magnéticos. Para este propdsito se coloca una muestra de protones
en el campo maghético que se quiere medir. Como resultado de ésto
aparecen dos niveles energéticos entre los cuales se pueden
inducir transiciones por absorcién de energia de radiofrecuencia.
" La magnitud del campo magnético se determina sustituyendo en la
ecuacidén (1) del capitulo 1 el valor de la radiofrecuencia v a-la
que ocurre la absorcidén, llamada frecuencia de resonancia, y la
razon giremagndtica del protdn.

Existen factores gque pueden alterar la medicidn del campo: la
forma de la muestra y el tipo de muestra que se quiera utilizar,
por lo que es importante describir la manera en que se corrigen

estos factores.

CORRECCIéN DIAMAGNéTICA.
Como se menciona en los capitulos anteriores la muestra se
“““coloca en el interior de la bobihéfdeAun‘éircuitd—téﬁque,:fdéﬁénéék
la sonda de R.N.M. En experimentos de espectroscopia Zeeman la
‘'sonda es normalmente de forma cilindrica. El valor promedio dei
campo. en .. ese  volumen se obtiene midiendo 1la frecuencia  del
dgenerador de sefales y utilizando:
hy = g; unH eee3.1

g; es el factor g de los protones en el agua.
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El factor g; no es igual al que tendrian los protones 1ibfes,
porgue los nicleos de la muestra R.N.M. se encuentran rodeados de
electrones. En un campo externo Ho, éstos circulan con . una

_velocidad adicional -proporcicnal a He, crearndo un campo llamado de
blindaje diamagnético H? que no se puede cancelar, a menos que el
nicleo esté aislado, lo cual es imposible.

Dependiendo de la forma de la muestra, también se crea un campo
llamado diamagnético volumétrico Hg dado por [E.R. Andrew, 1969]:

H) = [(4n/3 = k) x ] Ho .e.(3.2)

Donde y es la susceptibilidad magnética de la muestra y k es

una constante cuyo valor depende de la forma de la muestra;

<
It

an/3 , para muestras esféricas
k = 2n , para muestras cilindricas

En nuestro caso las muestras son cilindricas de modo que H:
tiene la forma :
L

H

2 = [(- 2m/3) % 1 Heo T L@

La susceptibilidad magﬁética del agua es ¥ < 0, por lo que
H: > 0,y su valor se suma al de Ho. H: en una muestra cilindricé
de agua es ~ 1.5 ppm . Este campo se puede cancelar afiadiendo una
cantidad adecuada de iones paramagnéticos. Para estos ¥ > 0, por

lo que producen un campo opuesto a H:. En general éstas sales
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prbducen un campo 'qz x Ho que no depende de la forma, de tal’

manera que el campo. total producido es;

HY = [(4m/3 -~ k) x + qx ] Ho ... (3.4)

La contribucidén adicional q,x Ho, desaparece en soluciones de
NiSO4, porque para este compuesto q= 0, debido a gque su
resonancia es isotropica. Se puede entonces, utilizar NiSO‘ para

cancelar el paramagnetismo volumétrico disolviéndolo en agua ala

concentracion adecuada. Se puede obtener la concentracidén
utililizando la férmula (3.5) |[W. C. Dickinson, 1951] vy
utilizando el valor u = 3.26 dado por Dickinson ([W. C.

eff
Dickinson, 1951}

is2

M, = (3xkT/ N g% e.e.(3.5)

donde

3
]

temperatura absoluta.

. N = numero de iones por c.c. .

maghetén dé Bohr.r

m'
I

CALIBRACION DE LAS SONDAS DE R.N.M.

Para obtener la g; del agua, se. comparan las lineas de

R.N.M. con las de E.P.R. del N( 4S:Vz). Estas lineas son casi tan

delgadas como las de R.N.M.
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El sistema  E.P.R., mostrado en la figura 3.1, estd
constituido principalmente por un klystrén, una gquia de ondas, una
cavidad E.P.R., un espectrdmetro E.P.R., un generador de
microondas, un electroimdn, un tanque de gases, bombhas de vacio,
etcétera.

Su funcionamiento es el siquiente: el flujo de microondas
generado por el klystrdn se dirige a través de la guia de ondas al
resonador o cavidad E.P.R. (cilindrica) que contiene en su
interior la muestra con que se mide el camp:o magnético. El
detector convierte la sefial de microondas a una de mas baja
frecuencia para que se pueda trasmitir a través de los componentes
electronicos que amplifican la sefial y la envian al graficador. La
muestra es un flujo continuo de gases que primero pasa a través de
“‘'una descarga eléctrica de microondas, después por la cavidad
E.P.R. y finalmente es evacuada mediante las bombas de vacio.

L

Las lineas del N( 'S se observan en un experimento de

as2)
resonancia paramagnética electrédnica realizado sobre el nitrdgeno
atémico producido por ui.u descarga de microondas en N, gaseoso que
fluye rapidamente por un tubo de cuarzo gque atraviesa una cavidad
de microondas resonante de banda X y colocada en un campo
magnético. La figura 3.1 muestra el diagrama del sistema E.P.R.
e Midieﬁdo la- frecuénéiaf ﬁ de microondas . al centro de la .
linea Mf= + 1/2 , AMJ = 0 y la radiofrecuencia f en el centro de

resonancia nuclear magnética, la relacién de los factores g estad

dada por [V. Beltran L., 1989}:

4 2
gj( N: Syz) / gp= {v/f (1- (10.45 / v )7)] ...(3.6)
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Figura 3.1. Diagrama del espectrémetro E.P.R.
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’ Péfa obtener lé cénceﬁtracién neéeéaria dé Niso4 que_ cancela
el diamagnetismo volumétrico del agua, se utilizaron dos muestras
a  diferentes concentraciones, 0.165 M y 0.2 M. Midiendo 1la
separacidén entre éstas debida a la diferencia de concentraciones,
;se:pﬁedc calibrar la sonda de R.N.M.. para la cual se cancela el ="
diamagnetismo volumétrico. Se puede calibrar también solamente con
la concentracion de 0.165 M y mediante la ecuacidén 3.6 calcular en
partes por millén la diferencia que existe entre el valor de gj
del nitrdégeno para esa concentracién y calcular la concentracién
para obtener el valor de g9, verdadero. La figura 3.2 mﬁéstra las
lineas de E.P.R. del nitrdgeno con las lineas de R.N.M. con

diferentes concentraciones obtenidas en este experimento.

Amplitud (cm)

I. £,213.912095 MHz [.Mg=0.163
101 I1§,%13.912097 MHz .M, =0.200
avi ) 120 160 | 180 AR (mG)
Protones
6 1 MM
1777 memmenzazwaz
ad L g E13e0725 Mz klectrones ... s
-1 v=9156.246 MHz ol ..~,r.~"¢/f/
40 80 120 160 180 AH (mG)

Figura 3.2 Experimento para calibrar las sondas de R.N.M.
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Capitulo 4

HOMOGENEIZACION DE CAMPOS MAGNETICOS

 BOBINAS DE HOMOGENEIZACION. o

R 4Aﬁﬁ vié 'ﬁedicién ae campos magnéticos, los problemas de
inhomogeneidad son la causa de errores en la exactitud del valor
medido del campo magnético, asi como de la deformacién en las
lineas de R.N.M. Este problema fue estudiado por Weston A.
Anderson [Weston A. Anderson, 1961].

El presente capitulo describe la construccién de bobinas de
homogeneizacidén por corrientes eléctricas en un plano localizadas
en las caras del iman alrededor de la sonda de R.N.M. [Weston A.
 Anderson, 1961 y J. R. Reitz, 1986].

Un disefio adecuado requiere que los planocs donde circuian las
corrientes que corrigen al campo sean independientes uno de otro,
esto es, que tengan controles independientes. Esto se puede lograr
si cada confiquracién de corriente produce campos muy cercanos a
cada uno de los términos del desarrollo en arménicos esféricos del
potencial magnético, dado por [Weston A. Anderson, 1961 y J. R.

Reitz, 1986]:

.Y

@ =% L r P (cos ® [ A" cosm ¢ + B"senm ¢ ] ...(4.1)
n=1 m=0 n n n
dondz :
B=-7v¢ ce.(4.2)
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Tomando el sistema de referencia mostrado en‘la figﬁra 4.1 la
intensidad del campo magnético Bo se encuentra en la direccidn 2 y
denotando a B’ como las variaciones del campo magnético en el

“volumen de:la  sonda, ‘el campo total es B=Bo+B’. La- variacidén de-la
frecuencia resonante de la sonda esti determinadc por la variaciodn
en el campo total |Bo+B’| sobre la prueba es:

| Bo+B? | =[ (Bo+B%) *+B4*+B4) "2 ce.(4.3)

figura 4.1 Sistema de Referencia

"En 1la practica B.=10® Gauss y B/x10™' Gauss, de tal forma gue

si desarrollamos la ecuacién (4.3) tenemos que:
| Bo+B? | =Bo+B4+(B4>+B4°) /2Bo] e (4.4)
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las componentes "x" y "y" de B contribuyen alrededor de 107¢ gauss
del campo, por lo que se pueden despreciar., Las cantidades
importantes y sus derivadas pueden ser facilmente expresadas en
“términos del desarrollo en coordenadas esféricas [Weston A,

Anderson, 1961; A, N. Tijonov, 1980 y G. Arfken, 1985]:

= -2%_ 3r_ ., 9% 2o, 3% 3¢
B="3r" 52~ * 5o~ 2z~ * 33" oz .- (4.5)
)
- 8% _ _a%_ :
B = -cos $ 3z~ T sen 3t ee.(4.6)

Expresando 1los primeros términos de 1la desarrollo (4.6) . en

--coordenadas rectangulares sc cbticnc [Weston A. Anderson, 12617%:

a0, 520 1 1 0,002 42_y2 1 1
B =AJ+2A7Z+3ALX+3BY+3A) (22°- X*~Y®)/2+12A]2X+12B]2X
+15 Az(xz-yz)+ 15 B§(2XY)+ AiZ(BZZ-ls(X2+Y2))/2

+15A.%(42%- X°-¥%)/2+ 15B v (42°- X*-¥%)+ 904’z (X*-¥7)

+9osfz(zxy) +150A§X(X2—3Y2)+10582Y(3X2—Y2)+. . el (4.7)

Las bobinas de homogenizacién deben producir gradientes del
. campo 'gue anulen cada uno de los términos de la ecuacién (4.7); .

excepto el primero, que corresponde a un campo uniforme, estos

gradientes se logran va sea ' con bobinas rectangulares ‘o =

..circulares en ambas caras del.imé&n.

SIMETRIA DE LAS CORRIENTES DE CONFIGURACION.

El campo magnético producido por corrientes en  ambos polos
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del imdn pueden ser determinadas de la ley de Biot-Savart [J. R.

Reitz, 1986]:

z
[ r-r|

donde:

J=Corriente por unidad de area

uo=Permeabilidad del vacio

r=Coordenadas del campo

r’'=Coordenadas de la fuente de corriente

dv/=Diferencial de volumen
Utilizando 1la geometria para la caras de -un iman la

distribucion de corriente estd contenida en los planos z=tz., cada.

ﬁno sobre un poslo del iman. La densidad de corriente puede
entoﬁces expresarse como J(r)=J(x,y,2)8(z*2:) donde & es la
funcién delta de Kronecker, en aste caso la integral de volumen
que define B se reduce a una integral vectorial doble,
‘obteniéndose con esta configuracién que B estara en la direccién
del eje Z:

_ le { In(X.Y, * Z)[Y-Y ]-Tv(X,¥, * 2) [X-X’])dXd¥
B X Ie—
L (x,y,2)= ]rf | ( [X-X71% [v-¥ 1% (z s 2 12 1

e (4.9)
si Jx(x:Y:tZ) Yy Jy(XiY:iZ) €on las densidades de ‘corriente por
- unidad de -longitud sobre ‘las superficies en 2Z’= #Zo, entonces la
componente del campo en la direccidén z (Bz) y sus gradientes
(3"Bz/32" ) se calculan con la ecuacidén 4.9 y por inspeccién de
ésta se puede deducir que los gradientes con n impar se anulan en’

“Z=0 y con n par se suman si Jx y Jy son iguales en ambos planos.
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. DISENO DE BOBINAS RECTANGULARES

La correccidn de los gradientes se puede lngrar utilizando bobinas
rectangulares. Para disefiarlas debemos considerar filamentos de
densidad de corriente constante, por ejemplo Jx, en el intervalo
Yo 4+ £o/2 = ¥Y’sYo - €£0/2 y longitud =Xos X'= +Xo. Esta densidad de

corriente produce el campo

Yo+E/ 2 Xo 4
B= b2 av(v-vr) L L T
z ™ Yo-gs2 Koo ( (%=X 1% [v-¥' 1% 2% 2 15

see4.10

La solucidén de ‘la integral se puede expresar de manera simple
desarrollandola en potencias de £ y conservando solo el término de
primer'orden. Si ademas tomamos el limite de X -> » esta solucién
‘se reduce ‘a la expresidén conocida para el campo magnético

producido por un alambre infinitamente largo con corriente Ix=Jxe.

Bz = HoIx(Y-Yo)
2N [ (Y=Yo) 2+ - (Z~Z0) %]

ce.4.11

Los. gradientes se .calculan a - partir -de 1la -ecuacidn - 4.11,
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obteniendose 1los siguientes resultados para X=Y=2=0 . [Weston -A.

Anderson, 196l}:

Comr we fx (1mm® : e
ay 2 2, 2 et
2nZo (1+T' )

8Bz _ o Ix =27 ...4.13 ’
92 Jnze? (141%)2

8%Bz_ 8%Bz_  poIx 2m(3-1°) ce.4.14

ay? az2 2nzd (147 °

2 2

0"Bz_  HoIx 2(1-3m7) veed.15

aY8% 2nzd (14793

etc., donde 7= Yo/ Zo.

‘Los gradientes para la direccidén X son los mismos gue en 1z -
direccién Y -girando el sistema 90°, de tal forma que .las
correcciones en la direccién Y son validas en la direccién X, pero
el sistema de las bobinas estara rotado 90°.

Es importante decir que en este trabajo solo se consideraran
corrientes en los planos 2= *Z, ya que las bobinas se encuentran
paralelas a éstos.

El término A; definido por el desarollo de 1la ecuacidén 4.7
dBz

. representa un gradiente de 1a forma 3%z . Para corregir este

gradiente se usan bobinas en + Z., con corrientes en sentidc
wophesto en los planos como se muestra en la figura 4.2 Utilizando
- 'la- ecuacidn 4.8 para ver los efectos de simetria para corrientes
que circulan en sentido opuesto tenemos gque los gradiente de 1la
forma 8"Bz/8Z" con n par desaparecen en X=Y=%=0 y sdélo produciran

gradiente con n impar. En nuestro disefio sélo queremos tener
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unicamente %% por lo que hacemos cero el gradiente aaaz/aza, el

cual se obtiene calculando las parciales de la ecuacidén 4.11, de

donde el gradiente resulta igual a cero para 7m=1. De esta manera,

el primer gradiente no desealo es de 1la foma,asaz/azs.V sin.

embargo, si se hace un desarollo de Taylor se puede ver gue este

8Bz
8z

gradiente contribuye en 2% al gradiente

/o

3]

Figura 4.2 Bobinas rectangulares que producen gradiente

8Bz

de la forma 3

dBz
%1 término B! controla el gradiente 48Y . En este caso para
2

corregir este gradiente se usan bobinas en 2=tZ. con corrientes

‘rrxriu‘ékstf:i'a la figura 4.3. Haciendo las consideraciones de simetria
.para corrientes de este tipo, el primer gradiente no deseado es
8°Bz/8Y°

Para desaparecer este gradiente, se iguala a cero como en el
caso anterior, obteniendo que los valores de n°= 3 *2v3.

. 8Bz
El término A; que corresponde al gradiente de la forma aX es
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idéntico al descrito anteriormente, excepto que las bobinas rotan

‘90° sobre el eje 2.

Figura 4.3.Bobinas rectangulares dque =~ producen gradiéntes

9Bz

de la forma 3V

DISEfi0 DE BOBINAS CIRCULARES,

'El campo magnético debido a una corriente que fluye en una
trayectoria circular se puede describir en coordenadas cilindricas
usando integrales elipticas completas. Si la trayectoria circular

esta localizada en el plano %=2' y esta centrada en X',Y¥',la
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componente axial de campo estd dada por la ecuacién 4.16 ([Weston

A. Anderson, 1961].

B-_ ol X [ K +

az-

2

p? - (z-2)°

Cen((atp)+ (2-27)7%]

donde a es el radio de

(a+p)®+ (z-27)°

la trayectoria,

E] ...4.16

p =[(X-X")+(¥-¥')]"? es

la distancia radial desde el centro de la trayectoria hasta el

punto de la medicidén, K y E son las integrales elipticas completas

con mdédulo ki4ap/[(a+p)2+(z-z')2].

El campo sobre el eje de una

2
Bz = u:Ia 3
2[ (a+p) ™+ (2-2')7]
gque resulta ds la ecuacisén 4.18,
Aqui Z’ puede ser £ Zo.

se pueden calcular y evaluar en

=0 [Weston A. Anderson,

derivadas se pueden escribir, en 2
2
Bz= HOI a2 3/2
2%0 (1+a”)
2
8Bz _ pol 3a
B amd (1)
8°B: _ _ , 8°Bz _ _weI®  3a (4-a°)
3 z° 8 p® 2 2° (1-a®) 772
etcétera.

bobina circular esta dado por:

c-.4.17

" al hacer X=X’y ¥=y’.

Las derivadas de la ecuacidn anterior

Z=0. Sustituyendo a=a/Z., estas

1961]

...4.18

Consideremos primero el término A; de la ecuacién 4.7,el cual

6Bz

corresponde al gradiente 32 .
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centrados en el eje Z con a=2/v3, eliminard el término cibico el
cual se puede obtener sacando las parciales de la ecuacién 4.18 e
igualandolo. a cero se obtendra el valor de a y producira el

_gradiente deseado., De esa forma el primer término indeseable es de

orden quinto, este gradiente contribuye sobre todo el volumen de’

la muestra en 1% de gradiente deseado.

El uso de bobinas circulares para producir gradientes lineales de
3Bz 8Bz

la forma &Y y oX presenta un problema dificil debido a que

se debe evaluar el campo y sus derivadas para un punto diferente

del eje z de la ecuacién 4.16. Sin embarge, si la configuracidn

es la que se muestra en la fig 4.4, los parametros necesarios para
eliminar los gradientes cuadraticos de la forma :

8%B:

> L1210

a°Bz_ LI
az° ax ay

que coresponden a término A; de la ecuacién 4.7 en 2=0 son mas
faciles de préducir con bobinas circulares. Estos parametros se

5
pueden calcular facilmente sacando la parcial g—gz e igualando
82

a cero.

De esta manera se obtiene que af= 6 + 2vV7 y o= 6 ~ 2V7y con

~una relacién de corrientes igual a T1/Tz2 = 1.2.
‘ En este trabajo se utilizaron bobinas cuadradas para corregir
los gradientes lineales y bobinas circulares para. los términos
cuadraticos. La figura 4.5 muestra la linea de R.N.M. con el uso

"de bobinas de homogenizacioén y sin el uso de las bobinas.
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2Za /

1.
T{-:.‘LZO e
. f v
az
ay X

.Figura 4.4.Bobinas circulares que producen gradientes
2
8"Bz

a¥

de la forma

{| Amplitud {cm) Amplitud (em)

- ' o 3
—-‘ 28.125m6=2.7 ¢m -—{ 23.750mG=1.9 cm

GZ.SOOW ) AH({mG) o 62.500 4H(mG)

-2 H=50I16

. | R P \b)

Figura 4.5 a) Linea de R.N.M. sin bobinas de homogeneizacién

Y

b) Con bobinas de homogeneizacidn
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Capitulo 5

ESTABILIZACION DEL ELECTROIMAN CONTROLADO POR EFECTO HALL.,

ESTABIZACION DEL CAMPO MAGNETICO POR R.N.M.

El campo magnético controlado por sonda Hall es estable
después de 10 a 12 horas de encendido, bajo estas condiciones de
estabilidad normalmente se efectuan los experimentos de precisién
de espectroscopia Y%Zeeman. La tension Hall es proporcional a la
temperatura absoluta, y esta es la causa principal de que el
tiempo de estabilizacién sea tan largo; las variaciones térmicas
que sufre la sonda Hall afectan el circuito de control del campo
magnético. Este problema motivé a dischiar un circuitc de control
de campo magnético utilizando el fendémeno de R.N.M. Los parametros
de la R.N.M. no dependen de la temperatura, por esa razén el campo
controlado por R.N.M. no produce alteraciones térmicas.

El circuito controlador del campo, mezcla la sefial  de
corriente directa proveniente del magnetémetro de R.N.M., con la
sefial de regulacién del campo, proveniente de la sonda Hall,
convenientemente atenuada y en el sentido apropiado para que

" cancelen las variaciones que resultan de cambios térmicos en la
sonda Hall.

El espectrometro E.P.R. cuenta con un control de campo
magnético por sonda Hall, el circuitoc de control se muestra en-la
figura 5.1. La descripcion de este circuito de control es la
siguiente: Un amplificador sumunistra una corriente constante ac

a través de la resistencia R y la sonda Hall, de esta forma se
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establece un Voltaje de referencia en la resistencia R, para fijar

el campo, la tensidén de referencia genera un voltaje e: en el

secundario del trasformador T™ . La tensidn del campo de barrido

es s@ crea a través del trasformador Ts y de la resistencia

variable Rs,. este voltaje se suma a e1 [E-line E.P.R. Systems

Manual, 1979].

Ty
CIRRIEWIE
kTN | 1o &)
FIENTE
1.2 kHz “ s::ﬁ" OE FICER "“:I:t“
, ' DEL ELETTROVRR | oo
ez
i— l F 3
- ‘
H ‘
'}e, ’\ oereerR | h
) 4 ‘l,, o o DE “—
. | "s : =
» ?I 3 TR
REFERENCIA = R

Figura 5.1 Circuito basico de control del campo magnético de

un electroiman por medio de una sonda de efecto Hall.




Lz tensién resultante de e1 y es se suma algebraicamente al
'voltaje ez ‘el cual es generado por el transformador de la sonda

Hall y la diferencia de sefiales da como resultado un voltaje de

"“error e, el cual es alimentado al ampliticador de error. La sallda

del amplificador es detectada y rectificada en fase utilizando una
referencia de 1.2 kHz en el detector de fase. La sefial rectificada
h, alimenta a la fuente del electroimdan como una sefial de control
en una configuracién de retroalimentacién negativa. Debido a 1la
alta ganancia del amplificador de error, la sefial necesaria para
controlar la fuente del electroimdn es muy pedqueria. las
variaciones térmicas de la tensién Hall se pueden reproducir como
cambios  proporcionales en el campo magnétice.

Una variacién térmica en la sefial h puede ser compensada en
un circuito que sume la sefial h con una sefal que sea
independiente de la temperatura y la cual sea proporcional al
cambio en el campo magnético inducido por esta variacidn térmica.
Esta sefial se obtiene de la salida del amplificador de fase el
cual es alimentado por la linea de R.N.M. del magnetdmetro
descrito anteriormente, .el magnetémetro estd alimentado por la
frecuencia del oscilador de R.F., como muestra la figura 5.2. Si
ocurre un pegueﬁo canbio de temperatura en 1la sondaHHall, esto
~inducira  un cambio . proporcional ‘en la tensidén  Hall y en
consecuencia en el campo magnético, como respuesta de esta
variacién del campo el detector de fase del magnetdémetro tendra ﬁni
' valor cercano a cero produciendo un voltaje dc proporcional al’
cambio térmico en el campo magnético. Alimentando este voltaje en
la entrada del circuito sumador que alimenta la fuente de poder

del electroimdan se tendra un cambio opuesto al producido
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criginalmente en el campo magnético, este cambio corregira la
variacién que sufrié el campo magnético y como consecuencia  la
salida del detector de fase del magnetdmetro sera cero. El campo

kmagnético puede ser tan estable como la frecuencia del generador

de R.F. obteniéndose la precisidén de este instrumento, la cual es

superior a 1 ppm.

e

AR HMEALROIR

FUEHTE
DETECTER | ‘ BOBINAS
" JE A oo L

B! ' |
&
5 me | 1L DEL ELERLIORN | e
h Iy
| |
= REFIRIN _
| "-" h’ SERRL OF MR
DETECTHOR EN FASE
DETECTIR
o
R
4
| GENERADIR :
BERF. MG

-Figura 5. 2. Circuito basico para estabilizar un electroimaén

controlado por efecto Hall por medio de una sefial de R.N.M.
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ESTA TENS NO DEBE
SALUR SE LA BIBLIGTECA

La figura 5.3 muestra cuatro espectros consecutivos de la
linea M=1 =0 ,3Pz de" resonancia paéémagnética electrdnica del
atomo de oxigeno en fase gaseosa con electroiman regulado
JQnicamente por efecto Hall. El tiempo de barride de cada‘espectror~
es de 4 minutos. Paré los tres primeros la radiofrecuencia es de
9.201204 (1) GHz y para el cuarto espectro es de 9.201210 (1) GHz.

El corrimiento térmico de la linea en la grafica es del orden de

1.3 ppm.
Amplitud (cm)
6.
44
v 5 pT = 50mG
2..
Lrme<50  AH (3T)
-2.
..4-
-6

Figura 5.3 Espectros de E.P.R. del atomo de oxigeno en fase

gaseosa con un electroiman regulado unicamente por efecto Hall.
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La figura 5..4 muestra tres espectros consecutivos de 1la
linea M=1 =0 ,3Pz de resonancia paramagnética electrénica del
dtomo de oxigeno en fase gaseosa con estabilizacion del
electroiman controlado por efecto Hall por medio da R.N.M. El
;tiémpo de barrido deqcada espectro es de 4 minutos. El corrimiento
térmico de las llneas en la grafica es menor a 0.1 ppm. lLa

radiofrecuencia es de 9.201225 (1) GHz en todos los espectros.

b Amplitud (em)

+ 5 pT =50 mG.

1o 20 30 40 50 AH (uT)

Figura 5.4 Espéctros de E.P.R. del atomo de oxigeno en fase gaseosa
con estabilizacidn del electroiman controlado por efecto Hall

por medio de R.N.M.
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CONCLUSIONES

La seleccidén de la técnica para controlar y estabilizar un .-
’electroimén depende principalmente del empleo que se le piense dar
al campo magnétice. La técnica gque emplea el efecto Hall, por
ejemplo, es muy util para controlar electroimanes de uso general,
pur una parte porque la sonda Hall responde a cualquier valor del
campo magnético y, por otra, porque vista como transductor, la
sonda Hall tiene la extraordinaria conveniencia de producir como
respuesta directa al campo una tensién eléctrica, 1la 1llamada
tensidén Hall, que ademds es estrictamente proporcional al campo si
la sonda se alimenta con una corriente constante. Para estabilizar
2l campo,--sin embargo, tiene el sevrio incoiveniente de la fuerte
dependencia de la tensién Hall en la temperatura; la‘ tensién es
inversamente proporcional a la temperatura absoluta T. Para
aplicaciones que requieren buena estabilidad del campo es
necesario controlar también la temperatura de la sonda Hall y esto
hace que el control del campo no dependa, finalmente, del mismo
campo gque se desea controlar sino de wuna cantidad fisica
diferente, la temperatura. Esta, ademas, no es susceptible de ser
controlada con la precisién. que se alcanza ‘con otras cantidades
fisicas, como la ffecuencia o la corriente eléctrica; entre otras
razones, por la inercia térmica que presentan practicamente todos
_los cuerpos macroscdpicos.

La técnica de l1a R.N.M., al depender de 1la operacién de
circuitos resonantes a radio frecuencias, es mas compleja
instrumentalmente y menos versatil gque la basada en el efecto

Hall. Requiere de un medidor de frecuencias, su aplicacidén es
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directa  sélo en  intervalos determinados por las bandas de
operacisén de esos circuitos y pierde sensibilidad cuando el campo
magnético disminuye. Tiene, sin embargo, la mayor precisién de
todas las técnicas disponibles y, para propositos de establilizar
‘el campo, tiene también 1la insuperéble Ventaja‘ de que la
frecuencia de resonancia es independiente de la temperatura y no
depende mas que de la propia cantidad fisica que la determina; el
campo magnético. Si ademas la frecuencia de operacién del
magnetdémetro zmpleado para estabilizar se obtiene de un estandar
primario de frecuencias- un reloj de cesio, por ejemplo,- 1la
medicidén final del campo, y de otras cantidades derivadas de éste,
dependera de constantes fisicas absolutas basadas en unidades
atdmicas.

En este trabajo se han combinado las dos técnicas anteriores
‘para estabilizar, con la precisién y la independencia térmica de
la R.N.M., el campo magnético de un electroiman controlado con la
versatilidad y facilidad de operacién de la técnica basada en el
efecto Hall. Con este sistema se podran realizar mediciones de
alta precisidén en los intervalos seleccionados del campo magnético
que se presentan de manera natural en experimentos de
espectroscopia Zeeman de microondas. El1 trabajo es un ejemplo mas
de la importancia &e la ingenieria alectrénica en la investigacidn
basica - pues permitira, en particulart, hacef ﬁediciones mas
precisas de parametros atdémicos y determinar con ellas . nuevas
propiedades estructurales de los atomos.

o Las sondas fueron calibradas con la linea del nitrdégeno para
obtener 1la concentracién necesaria de NiSOs2 gque cancele el

diamagnétismo volumétrico. La figura 3.2 muestra las lineas de
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R.N.M. en sus diferentes concentracidnes y muestra la linea E.P.R.
del nitrdgeno. Utilizando el valor de Qfa.00213465 [V. Beltréan
L., 1989] y la ecuacién 3.6 obtenemos que para una molaridad 2 M=
0.2 de NiSO: se. obtiene el -valor g, con una precisisén de 0.2 ppm’
de donde se deduce que el diamagnetismo del agua se cancela con
una molaridad de 0.2 de NiSOi.

Como resultado de la homogeneizacidn del campo magnético por
medio de las bobinas de homogeneizacién empleadas en este trabajo,
se puede observar en la figura 4.5 que se corrige la forma de la
linea en 2 ppm puesto qgue la diferencia de anchuras es de 0.8 cnm
qﬁe corresponde a 2 ppm con las condiciones dadas en la
figura 4.5.

La estabilizacién del campo magnético por medio de sonda Hall
(flgura 5.3) nos da un corrimiento de 1.3 ppm, si se utiliza la"
R.N.M. como control del campo magnético el corrimiento térmico es
de 0.1 ppm figura 5.4, por lo que la estabilizacién del campo
magnético mejora en 1.1 ppm.

Esta medicidnes se pueden mejorar si para el futuro se cuenta
con un generador de sefiales gue tenga una precisidn mayor que 1

ppm, por ejemplo el HP 8640B el cual ademas tiene la opcidén de

aumentar su precisidn si se calibra con un esténdar de Cesio, . . .

también se requiere de construir dos maghetémetros, uno para la
medicién del campo magnético y otro para la estabilizacidn. Estos

magnetdémetros se deben de utilizar con controles independientes.

53



BIBLIOGRAFIA

_V.Beltran L., J. Rangel G., A. Gonzalez-Nucamendi, J. Jiménez

Mier, A. Fuentes-Maya, "Magneti.: moments of atomic nitrogen in
the S and D levels of its grouad-state configuration®, Phys.
Review, A.43,4026 (1989).

E. R. Andrew, "Nuclear Magnetic Resonance', Cambridge
University Press, Glasgow, (1969).

Dale Pollack, "The design of inductances for frequencies
between 4 and 25 Megacycles", RCA.Review 2.2,184-201
(1937) .4.

R. Velarde M. y V. Beltran L., "Magnetdmetro de resonancia

“rniiclear magnética", Rev, Mex. Fis., 31, 115 (1984}.

Tuttle W.N., "The double-T bridge", Proc.Inst. Radio
Engrs.,N.Y¥., 28, 23 (1940).

H.C. Kiehn, "Application of the RCA-CA 3028 and CA 3028B
Integrated Circuits R,F., Amplifiers in the H.¥. and V.H.F.
Ranges',Linear Integrated Circuits Application Note ICAN-~337,
RCA Solid State Division, N.Y., 204-213.

E-line E.P.R. Systems Manual Model E-15, Technical Manual,
VafianTAnélytical Instruments Division, Palo Alto,‘CA, 1979,

W.C. Dickinson, "The time average magnetic field at the
nucleus in nuclear magnetic resonance experiments", Phys.Rev,
81, 717 (1951).

Weston A. Anderson, "Electrical current shims for correcting

magnetic fields", Rev.Sci.Instr., 32, 241 (1961).



10.

-
12.
13.
14.
15.

16.

17.

J.R. Reitz, F.J. Milford y R.W. Christy, "Fundamentos de la
Teoria Electromagnética", Addison Wesley I., tercera edicion,
N.Y., (1986).

A,N.Tijonov A.A.Samarsky, "Ecuacidnes de la.  risica:

'Matematica", Segunda edicidén, Mir, Moscui, (1980).

G.Arfken," Mathematical Methods for Physicists", Acadenic
Press Inc., tercera edicidn, N.Y. (1985).

Jacob M.y C.H. Halkias, "Electrénica Integrada", Hispano
Europea. Tercera edicidén, Madrid, (1580).

D.L. Shilling y Belove, "Electronic Circuits : discrete and
integrated", Mc-~Graw Hill, E.E.E. series, N.Y, (1968).
F.C.Fitchen, "Circuitos Integrados y Sistemas", Reverté S.A.,
Barcelona,  (1975).

Marcel J,E., Golay, Rav, Sci. Instr., 29, 313 (1958).

R.P. Feymann et al., "Lectures on Physics", vol III, Fondo

Educativo Interamericano S.A., Bogotad (1971).

55



	Portada
	Índice
	Introducción 
	Capítulo 1. Principios de Operación de un Magnetómetro 
	Capítulo 2. Diseño del Magnetómetro de R.N.M.
	Capítulo 3. Medición Precissa del Campo Magnético
	Capítulo 4. Homogeneización de Campos Magnéticos
	Capítulo 5. Estabilización del Electroimán Controlado por Efecto Hall
	Conclusiones
	Bibliografía



