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1. fejezet

Bevezetés és motivacio

A sziirkehalyog a szemlencse allomanyanak elsziirkiilését jelenti, ami latasromléast ered-
ményez, egyes esetekben akar teljes vaksdghoz vezet. Ez az egyik leggyakoribb oka a vak-
sagnak. A legtobb esetben a sziirkehalyog az 6regedés kovetkeztében 1ép fol, ezt nevezziik
idoskori sziirkehalyognak, de mas okai is lehetnek, igy 1étezik a velesziiletett sziirkehalyog
is. Ahhoz, hogy jobban megértsiik ezt a betegséget, sziikséges a fehérjék fizioldgiai allapo-
tanak vizsgalata a szemlencsében, és hogy miként valtoznak meg, amikor sziirkehalyogos
lesz a szemlencse. A lencsében 1évo viz és fehérje kotott rendszert alkot, mely atmenetet
képez az €16 és élettelen anyag kozott, és igy énmagdaban is érdekes ennek, illetve modelliil
szolgalo fehérjeoldatoknak a vizsgalata. A fehérjéknek a transzlaciés diffuzidjat szeretnénk
megmérni az oldatban. Fontos, hogy a hémérséklet fiiggvényében végezziink méréseket,
hogy a fazisatalakulasokat és egyéb valtozasokat ki tudjuk mutatni.

A pulzusgradiens NMR, (Pulsed Field Gradient NMR vagy roviden PFG NMR) ki-
val6 eszkoz a diffuzids egyiitthaté (D) meghatdrozasahoz, mely a molekuldk transzlaciés
mozgasaval van szoros kapcsolatban, és fontos transzporttulajdonsaga a folyadékoknak.
Régebben izotopokkal végezték a méréseket, ma mar az NMR spin-echo technika széles
korben elterjedt médszer. Az NMR technika viszonylag gyors méréseket tesz lehetové, és
nem igényli radioaktiv mintak specialis kezelését. A kis mintaméret (mg-os fehérjetomeg)
lehet6vé teszi a ritka vagy driaga anyagokon valé méréseket. Az NMR technikaval tovabba
a valodi diffuzids egyiitthatot hatarozzuk meg, itt ugyanis a nemkivant nyomkoveto izo-
tophatasok nem lépnek fel.

Célunk eléréséhez sajat mérofejet kellett tervezni és alkotni, mivel a kereskedelemben
kaphaté mérofejek nem elégitik ki az 6sszes kovetelményt, példaul a tekercs kitoltési ténye-

z6je, vagy a megfelel6 hangolhatdsag tekintetében, tovabba ezzel tapasztalatot szerziink

/////



a diffizios allando méréséhez.

A dolgozatban bemutatom az NMR-spektroszképia, kiillonosképpen a diffiziés NMR
elméleti hatterét, a mérofejépités menetét, a gradiens nagysaganak meghatarozdsat egy
kiilén erre a célra készitett mintatartoval. Viz diffuzids egyiitthatojat megmérem sajat
készitésli gradiens tekercs segitségével, és Osszehasonlitom az eredményt az irodalmi ér-
tékkel. Bemutatasra keriil a kiilonb6z6 magok vizsgalatahoz épitett mérofejek aramkori

vazlata, felépitése, végiil a kozeljovoben elvégezni kivant tovabbi kisérleteket is vazolom.



2. fejezet

Elméleti és technikai hattér

2.1. Magmagneses rezonancia (NMR)

A magmagneses rezonancia az a fizikai jelenség, melynek soran az atommagok kiilsé mag-
neses térben elnyelnek, majd kibocsatanak elektromégneses sugarzast. Ezt elsoként Isidor
Rabi figyelte meg 1938-ban, amiért 1944-ben elnyerte a fizikai Nobel-dijat. [1] A jelenség
fizikai hattere, hogy bizonyos atommagok magneses momentummal rendelkeznek, kiilsé
magneses térbe helyezve pedig precesszios mozgast végeznek. Ezt az alabbi mozgasegyen-
letekkel irhatjuk le:

— =quxB (1)

ahol p az atommag mégneses momentuma, B a kiils6 magneses tér, és v az un. g¢i-
romdgneses tényezd, ami az atommagra jellemz6 dlland6. A precesszid szogsebessége
wp =+ B, az un. Larmor-szégsebesség. Anyagmintaban viszont az egyéb kolcsonhatésok
miatt a tiszta precesszié mellett megjelenik a relazdcio is. Ennek leirasat F.Bloch adta
meg[2], a makroszkopikus magnesezettség vektorral, ami a térfogategységre esé mégneses
momentumot adja meg.
dM

= =1(MxB)+R 2)
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ahol R irja le a relaxéaciét:

R——%(Mx-em—%My-ey)—%%lM)ez (3)

e, iranya B irdnyaba mutat.

Ezeket hivjuk Bloch-egyenleteknek. 77 és Ty jelolik a fenomenologikus relaxacios id6-
ket. M, az egyensulyi magnesezettség vektorat jeloli. x és y iranyokban a maéagnese-
zettség exponencidlisan lecseng, mig B||z irdnyban az egyensulyi érték felé tart. Tekint-
siink egy allandé By és egy kicsi, valtakoz6, B (w) Osszetevékbdl allé magneses teret:
B = B + B;(w), és oldjuk meg a fonti Bloch-egyenleteket[3, 4]. A térrel egyiitt forgd

koordinatarendszerben:

M = XowoTs ) (Wo - W)Tz

B 4
v Lo 1+ (w—wo)2T2 " (4)

_ XowoTs 1
Lo 14 (w—wp)?T?

Itt *-vel jeloltiik a forgd rendszerbeli mennyiségeket. Az atmenet frekvencidja wy =

Mz// B, (5)

vBy, az egyensulyi magnesezettség pedig My = Xz%, a Xo statikus spinszuszceptibilitas

fiiggvénye.

Visszatérve az allo rendszerbe, irhatjuk, hogy

M, (t) = M, cos(wt) + M, sin(wt) = (X' cos(wt) + X" sin(wt)) By, = xBe(t) (6)

Ahol bevezettiik az un. dinamikus szuszceptibilitdst:

x=x —ix" (7)
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Az dtmenetet egy cirkularisan polarizdlt tér okozza[3]. Mivel az alkalmazott B, line-
arisan polarizalt, ami folirhato két cirkularisan polarizalt szuperpozicidéjaként, ezért csak
az egyik Osszetevl okoz atmenetet. A szuszceptibilitds valds és képzetes része a rendszer
rugalmas, illetve disszipativ valaszat adja meg. Ezeket nevezik diszperziv és abszorpcios

valaszoknak is. E két mennyiséget a Kramers—Kronig-relacié koti 6ssze, és értékiik:

_ Xo (wo — w)Th (8)

1
() = X, (9)

szuszceptibilitasok

0
y (B-B)T,

2.1. dbra. A dinamikus szuszceptibilitas valds(rugalmas) és képzetes(disszipativ) részei[4]



2.2. Az NMR spektrométer

2.2.1. A heterodin detektalas

A heterodin technika rendkiviil fontos részét képezi az NMR spektroszkopianak. Ennél
a detektalt jelek frekvencidja az adé-vevoben a vivéhullam frekvenciajatol fiiggetleniil al-
landd, és az informaciét szitk sdévban mozgé frekvenciajui jelbe kédoljék (intermediate fre-
quency, IF). Ezt a jelet egy mixer dsszekeveri egy szélessavban hangolhato lokél-oszcillator
jelével(local oscillator, LO). Ennélfogva megjelennek az RF=LO+IF és RF=LO-IF frek-
vencidk (ez lesz a rddidfrekvencids jel, RF). Az adé ezt sugarozza ki. A vevOben ki kell
valasztani a LO frekvenciat, és ezzel Osszekeverve a beérkezd jelet, djra el6dll az IF frek-

vencia.

a0°

<
: -T¥

0sSC

IF

RF
(%) “ #) duplexer b »e

0sC [ LO] |merofej |

2.2. abra. Az NMR berendezés blokkvézlata. P: pulzusgenerator, LNA: kis-zaju el6erosito

2.2.2. A kvadratura detektalas

Az NMR jel 1ényegében egy radiofrekvencias jel, aminek mind a fazisa, mind az ampliti-
déja informaciét hordoz. fgy a teljes NMR jelet akkor kaphatjuk meg, ha mérjiik a meg-
hajté oszcillatorhoz képest fazisban és 90°-ban eltolt komponensek amplitudait is. Ezek
egyidoben torténd mérését nevezziik kvadratira detektalasnak, amit a blokk-diagrammon
lathatd 90° hybrid coupler valésit meg. Az alabbi abra a 90° hybrid coupler sematikus

abrajat mutatja.
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3dB 3dB
00° 0°

IN I1SO

2.3. abra. A 90 fokos hibrid aramkor séméja. IN és ISO bemeneti jelek teljesitményének
fele-fele jelenik meg a kimeneten egymasra szuperponélédva gy, hogy az egyik komponens

fazisa 90°-kal el van tolva.

2.2.3. A duplexer

A besugarzas soran a teljesitményer6sito felol tobb 100 V-os fesziiltségimpulzusok jutnak
a mintdba. A minta pedig csak néhany pV-os fesziiltséget indukal a tekercsben, ezt kell
mérjiik, azaz ez keriil a kis-zaji elerésitébe. Ennek technikai megoldasara szolgal a

duplexer.

Teljesitmeény
erdsitd

LNA

50C kabel (3./4)

500 kabel

Méréfej

2.4. dbra. A duplexer sematikus rajza

A \/4-es kabelnek koszonhetéen amikor a teljesitményerdsité kiadja a pulzust, a kozeli
diédapar kinyit, mig a tavolabbi diddapar a fold felé nyit, igy az LNA védett lesz a
nagyenergiaju besugarzassal szemben, és a teljes pulzus a mintaba megy. Amikor viszont

a magok gyenge jelét vessziik, mindkét diddapar lezar, és igy a teljes jel az LNA-ba jut.



AZ NMR SPEKTROMETER 9

2.2.4. A méro aramkor

Sziikséges, hogy a radiéfrekvencias jelek hatékonyan terjedjenek a mintdig, illetve onnan
a vevobe. Ehhez sziikséges, hogy a kéabelt, amiben terjed a jel, a kabelével megegyezo
impedanciaval zarjuk le. A gyakorlatban legtobbszor 5082-os kédbeleket hasznalnak. Ezért
a lezaras is valds 5052 kell legyen. Ezt nem célszerti ohmikus elemmel megoldani, hanem a
kovetkezd dbran is lathato, kondenzatorokbodl és egy tekercsbdl megvaldsitott rezgokorrel
érjitk el. A két kondenzator nagysagat valtoztatni lehet, Cp-vel allithatjuk a rezonancia
helyét (tuning, azaz hangold), mig Cy-el az impedancia képzetes részét tiintethetjiik el

(matching, azaz illeszto).

Le,

L

2.5. dbra. Rezgdkor 200MHz alatti frekvencidkhoz (esetiinkben Na, Cl atommagokhoz)
és 200MHz 616tti frekvencidkhoz (esetiinkben példaul 1H, 19F)

Magasabb frekvencidknal, példaul amikor hidrogén atommagokat mériink, célszertibb
az alabbi rezgokort hasznalni. A késébbiekben bemutatott mérofej fejlesztésénél is ezt az

aramkort valésitom meg.



2.3. Diffuzié

A diffuzid, ami az anyagot alkoté molekulak véletlenszeri mozgésa kovetkeztében 1étrejovo

transzport jelenség, alapveto fontossagu a technoldgiaban és az iparban. Tulajdonképpen

minden anyagban el6fordul, és hatalmas idoskalan mozog, egészen a femtomasodperctol

a néhany évig terjedden. 5]

Tekintsiink egy rendszert, amiben kétféle, mozgékony részecske van, kezdetben egyen-

16tleniil elosztva. A diffiizié soran a részecskék eloszldsa tart a homogén eloszlashoz, ahogy

telik az id6. Ezt a folyamatot nevezziik transzport diffuzionak. Legyen most csak egy fajta

részecskénk. Ha makroszkopikus skalan tekintiink a rendszerre, nem latjuk, hogy a kon-

centracio valtozna térben vagy idében. Viszont jeloljiik meg képzeletben az egyik felét

a részecskéknek ugy, ahogy az alabbi abran is lathato. Ekkor ezen jelolt részecskék kon-

centriaciéja mar valtozni fog, és tart a homogén, egyenletes eloszlashoz. Ezt nevezziik

ondiffuzionak.

Difflizié (nem egyensiilyi)

.....'..-.

Nincs koncentracié gradiens

Ondiffuzio (egyensuilyi)

2% e 8 9 & @
...- L .:. : . ® .. L
* g ..... L .... L] .‘.

A mindenhol ott van.

., o'o. >0

A koncentracidk véltoznak!

o(t, z)

iy ™

Nincs valtozas a koncentracidban

a(t, 2)

ese "o o eee

ARG
L L
LI .... L

Ondiffazio (cimkézett részecskékkel)

00000.. L
o° oco % *

0 000 ey 000
0 0 cesw
A' A

o8O O

A* részecskék

koncentrdcioja valtozik!

c'(t, z)

—\

t

2.6. dbra. transzport diffizié és 6ndiffizio szemléltetése

>
z

Ha a megjelolt részecskék koncentracidja c(r, t), akkor az alabbi differencidlegyenletet

irhatjuk fol:

dc(r,t)

ot

= DAc(r,t)

(4)
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Ez tulajdonképpen egy hévezetési egyenlet. Egy dimenziéban igy irhatjuk:

Oc(z,t 0?

Legyen egy mindkét irdnyban végtelen kiterjedési mintank. A koncentracié ¢t = 0-nél

legyen ¢ = §(z). Ekkor a differencidlegyenlet megoldasa:

=2
O=Tmn " )

Ez egy haranggorbe, és tgy is értelmezhetd, hogy az origdébdl indulé részecske t ido

mulva hol lesz talalhatd, amit persze egy valdszinliségi strtségfiiggvénnyel adtunk meg.
Ezt illusztrélja az alabbi abra, a mérés szempontjabdl relevans méretekkel és idotartoma-

nyokkal.

D=23%10" m¥s

t/ms=1;5;10; 20; 40; 80

{
|!"
!I||

S
”l i) AR L e NP

-50 -40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40 50

T
L .J....mm_mmnm“”','““

z-2zy/ pm

2.7. 4bra. Koncentracio valtozasa ondiffuzié kovetkeztében vizben
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2.4. Gradiens tekercsek

Diffuzié méréséhez elengedhetetlen, hogy magneses térgradienst hozzunk létre. Az alab-

biakban roviden bemutatok két féle tekercset, amik alkalmasak gradiens létrehozasara.

2.4.1. Maxwell-par

z irdnyu gradiens létrehozasahoz alkalmazhatjuk a Maxwell-part. Az alabbi abran lathat-
juk a geometriai méreteit és az aramok iranyat. Mindkét tekercsben azonos nagysagu, de

ellenkez6 iranyt aram folyik.

Fy
N

V3r

2.8. abra. Maxwell-par sematikus rajza
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2.4.2. Golay-tekercs

Ez a tekercs azért hasznos a szamunkra, mert a mi mintank vizszintes orientacidji, és
akkor hatékony a mérés, ha a gradiens a minta hosszirdnyaba mutat. Ennél tehat a
gradiens irdanya meroleges a létrehozott magneses tér iranyara. Ez azt jelenti, hogy mig
a tér z irdanyu, y irdanyban valtozik a nagysaga. Az alabbi abran lathatjuk a sematikus
rajzat ennek a tekercsnek, ami tulajdonképpen nem més, mind négy darab nyereg tekercs.

Az alkalmazds sordn a henger fétengelye (tehat a z tengely) fiiggéleges irdany.

0.78 r By
A aVAY N
gradient
z direction
U o\ \
A1 \ A1 U/

5.04r

2.9. dbra. Golay-tekercs sematikus rajza



3. fejezet
Felhasznalt eszk6zok

A mérésekhez egy Bruker UltraShield 300 NMR mégnest hasznaltunk, ami 7T nagysagui
magneses teret hoz létre. Ezt egy DRX 400-as spektrométerrel egyiitt hasznaltuk, amit
szamitégéprol iranyitottunk a TopSpin3.1 nevii programmal. Az alabbi dbran lathatjuk

magat az NMR berendezést.

3.1. dbra. Bruker 300 NMR berendezés. A: magnes, B: eléerosito, C: spektrométer
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Kezdetben rendelkezésiinkre allt egy mérofej, amivel alacsonyabb frekvencian
(<200MHz) lehetett mérni. Ebb6l kiindulva, illetve ennek mintdjara kellett megtervezni

az Ujabb mérofejeket.
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4. fejezet

Eredmények és értelmezésiik

4.1. Sajat mérofej fejlesztése
Két mérofejet épitettiink. Mindketto protonra hangolt, az egyik csak szobahémérsékleten

mér, a masikkal kiillonb6z6 hémérsékleten tudunk mérni.

4.1.1. Szobahoémérsékletii protonfej fejlesztése

El6szor roviden bemutatom a szobahOmérsékletii mérdfej fejlesztését. Az alabbi dbran

lathatjuk a megvalositand6 aramkort.

4.1. abra. A megval6sitand6 aramkor magas (>200MHz) frekvencidra
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Cr sorosan van kapcsolva a tekerccsel, és ezzel parhuzamosan van kotve Cy,. Az
alabbi abran lathatjuk a kezdeti mérofej tekercs oldali végét. A foldelés a kondenzatorok

talpanal van. A kondenzatorok a 3 — 120pF tartomanyban hangolhatdak.

Cr

4.2. dbra. Kezdeti méréfej, melyet nem sikeriilt 300MHz-re hangolni (szamitégépes gra-
fika)

Ennél a tekercs a megfelel6 helyen van, azaz a belehelyezett minta a magneses tér ho-
mogén tartomanyaba keriil. Viszont a hangolast csak 225M H z-ig sikeriilt megvaldsitani,
ez f6lé nem lehetett menni, mert C'r-t nem tudtam tovabb csokkenteni. Ezért a konden-
zatorokat leszereltem a helyiikrol és a két korong kozé tettem 6ket, ahogy az aldbbi dbréan
lathatjuk.
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4.3. abra. A két kondenzatort és a tekercset a korongok kozé tettem

Ekkor sikeriilt 300M H z-re hangolni, viszont a tekercs nincs megfelel6 helyen, hiszen
ha a méréfejet berakom a mégnesbe, nem keriil a minta elég magasra. FEzért a folso
korongot leszedtiik, és az alsot, amin a kondenzatorok allnak kiforrasztottuk a helyérol és

foljebb tettiik. Ezt a megvalésitast szemlélteti az alabbi abra.
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4.4. dbra. A foljebb helyezett koronggal

fgy a hangolési tartoméany 103M Hz — 340M H z, ami alkalmas proton méréséhez. Az

alabbi abran lathatjuk a mar elkésziilt, szobahémérsékleten alkalmazhaté mérofejet.

4.5. dbra. Az elkésziilt protonos mérdfej
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4.1.2. Homérsékletfiiggo mérofej fejlesztése

Az el6z6 mérofej eredményeire alapozva megterveztem a hémérsékletfiiggd mérést lehe-
tové tevo fejet. A kvarcesd, amin keresztiil a nitrogén aramlik, eleve adott volt, ennek
figyelembe vételével kellett a mérdfejet és a kondenzatorok elhelyezését tervezni. A terv

az aldbbi 4brén lathatd.

—

4.6. abra. A hémérsékletfiiggé mérdfej terve. Kékkel lathato a két kondenzator, a sziirke

¢sO a kvarceso, folotte a sziirke henger jelenti a mintat.

A megvaldsitott méréfejrol néhany kép alabb lathato.

4.7. dbra. A hémérsékletfiiggé mérdfej
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4.8. dbra. A hémérsékletfiiggé mérdfej, benne a kondenzatorok lathatoak
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4.9. abra. A hémérsékletfiiggé mérdfej, benne a mintatarto

Hangolasi tartomany 177M Hz (itt Cp maximalis) és 357TM Hz (itt C; minimaélis)
kozott.
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4.2. Gradiens tekercsek készitése és karakterizalasa

4.2.1. Sajat készitésii Maxwell-par

4.10. abra. Sajat készitési Maxwell-par, N=4

Készitettem programot, ami kiszamolja a terét a z tengellyel parhuzamos egyenes men-
tén. A programkod megtaldlhato a fiiggelékben. Az aldbbi abran lathatjuk a tekercshez
rogzitett koordindtarendszert. Az egyenes, ami mentén a teret szamolja, parhuzamos a

szimmetriatengellyel, és attél y tavolsagra van.

I=1A I=1A

p Z

=-d Z=a

4.11. abra. Maxwell-par terének szimulédcigjahoz
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Az alabbi két dbran a gradiens homogenitasat lathatjuk a kozépvonal mentén, 1-re

normalva, illetve a homogenitédst a tér kiillonbozé pontjain.

0,4-
0,3-
02
01

0,0 -

Bz[Gauss]

-0,1
-0,2

-0,3 4

-0,4

r T r
-11,6 -5,8 0,0 58 11,6
z[mm]

4.12. dbra. Magneses tér nagysaga a kozépvonal mentén, pirossal jelolve a tekercsek helyét

1,2 4

1,0

0,84

0,6 4

Gradz

0,4

0,2

00 : : . : : : :
-11,6 -5,8 0,0 5,8 11,6

z[mm]

4.13. abra. Gradiens nagysaga a kozépvonal mentén, pirossal jelolve a tekercsek helyét
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Itt kiilonboz6 szinnel jeloltem azokat a tartomanyokat, ahol az eltérés a kézéppontban
mért gradienshez képest (nem nagyobb, mint) rendre 1, 3, illetve 5 szdzalék. Tehdt a
tekercsek vizszintesen allnak és a z = 413, 85mm-nél vannak. Magéat az dbrat tiikrozziik

a z =0 és y = 0 tengelyre, hogy megkapjuk mind a négy siknegyedet.

) -—a— 5%
9 —o— 3%

z[mm]

0 1 2 3 4 5 6 7 8
y[mm]

4.14. dbra. Gradiens homogenitdsanak vizsgélata
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4.2.2. Sajat készitésuii Golay-tekercs

Elkészitettem a sajat Golay-tekercsemet. A menetszama N = 6, és r = 17mm.

4.15. dbra. sajat Golay-tekercs, N=6

A Golay-tekercs tere

[rtam programot, mely kiszamitja a Golay-tekercs terét egy egyenes mentén. A program-
kéd a fiiggelékben talalhato.



GRADIENS TEKERCSEK KESZITESE ES KARAKTERIZALASA 27

Az aldbbi abrdn a koordinata-rendszert lathatjuk, és az egyenes paramétereit, ami

mentén szdmol a program. Ez az egyenes (pirosan jelolve az abréan) merdleges a z ten-

gelyre, és az x tengellyel « szoget zar be. Mindig [ = 1A aramot vesz, az aramerosséggel

ugyanis minden aranyos.

| d -S B,
a '~ I~ T
W /\ \ [ /\
@X Zo / ~ gradient

\U N

A1

4 . .
/ zZ direction

\

\/

'y

/
/Y
S

4.16. abra. A koordindta-rendszer és az egyenes, ami mentén a teret szamolja a program



GRADIENS TEKERCSEK KESZITESE ES KARAKTERIZALASA 28

A sajat tekercsem paramétereit megadva, az y tengely mentén szamolt (zop = 0 és

a = 90°). Az alabbi két &bran lathatjuk B.(z = 0,y,z = 0) é 22020 4reékét y
Y

fiiggvényében.
0,3
02
0,1
7
s
@© 0,0
O,
N
@
0,14
-0,2
-0,3 1
T T T T T
-10 -5 0 5 10
y[mm]

4.17. dbra. A magneses tér az y tengelyen

Lathatd, hogy mig kozépen jé kozelitéssel linearis a tér, addig a széleken ellaposodik.
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0,0399
0,0342
0,0285
0,0228

0,0171

GradZ[Gauss/mm]

0,0114

0,0057

o0 b —p— —/— —+
7.8 5,2 2,6 0,0 26 52 7.8

y[mm]

4.18. dbra. A gradiens nagysiga az y tengelyen

A kovetkezo dbran pedig az x tengely mentén szamolt teret abrazoltam, lathatéan ez

nulla.

3,00E-015 —
2,50E-015 —
2,00E-015 —

1,50E-015

Bz[Gauss]

1,00E-015

5,00E-016 —

0,00E+000 MMM

X[mm]

4.19. abra. A magneses tér az x tengelyen
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A gradiens nagysaganak karakterizalasa

A szamitasaim alapjan a gradiens nagysaga koriilbeliil 1, 8% 1A meghajté aram mel-

lett. A mérést kétiiregti mintatartéval végeztem, ami az alabbi abran lathato.

4.20. dbra. A kétiiregli mintatartéd

A két térrész kozéppontjanak tavolsaga d = 9, 7mm =~ 10mm, és gyorsvizzel toltot-
tem fol 6ket. A gyorsviz rézgilic (réz-szulfat) vizes oldata (CuSO, + H20). Gradiens
alkalmazésa nélkiil a jelalak keskeny (4ppm), a kapott spektrum aldbb lathato.

4.21. abra. Gradiens nélkiili spektrum
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Arammal meghajtva a Goley-tekercset, a két mintarész kiilénbz6 frekvencidn ad jelet,

mert mas magneses teret érzékel.

4.22. abra. Spektrum gradiens jelenlétében

Jol lathaté a fonti abran, hogy gradiens jelenlétében a spektrum nem maés, mint a
mintam 1 dimenzids képe. Az is latszik rajta, hogy az egyik térrész nagyobb. Es valéban,
az egyik menet rovidebb, igy tobb folyadék fér el mellette. Az alabbi tablazatban foglalom

Ossze a mért adatokat.

I(A) | Af(Hz)
6-1 | 6400
6-1,5| 9574
6-2 | 13363
6-2,5| 16947

A mért frekvencidk kiillonbozd dramok mellett
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A kovetkez6 képen lathatjuk a mért adatokra (Af - I) illesztett egyenest.

18000

m Deltaf

Linear Fit of Sheet1 Delta f

16000 —
14000 —
12000 —
10000 —

8000

Delta f (Hz)

6000 —
4000 -

2000

0 +————1—

Equation
Weight

Residual Sum of
Squares

Pearson's r
Adj. R-Square

Delta f

y=a+b*x
No Weighting
330485,83333

0,99972
0,99926

Intercept
Slope

Value
0
6655,88889

Standard Error

90,33352

T
00 02 04

T
06 08

I (A)

T T T T T T
10 12 14 16 18 20 2

T T 1
2 24 26

4.23. abra. Egyenesillesztés a mért adatokra, hogy a gradiens nagysagat megkapjuk

1A meghajt6 dram mellett tehdt A f = (6666+90)H z, igy 2 A f = 27-42, 576

MHz
LEWN:]

ahonnan AB = (1,57 £ 0,03)Gauss, és igy a gradiens nagysiga G' = (1,62 £ 0, 03)%.

Ez jol kozeliti a szamitott G

_ Gauss
= 1,8= =

értéket. Tovabba elképzelheto az is, hogy a két

minta til messze van egymastél, igy ott adnak jelet, ahol mar nem linearis a tér, és igy

kisebb gradienst mériink, mint ami kozépen van.
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4.3. Difftiziéo mérése

Idében alland6 magneses gradiens alkalmazasaval mértem meg a viznek a diffizids egyiitt-
hatdjat. Tekintsiik a Carr-Purcell-Meiboom-Gill (CPMG) sorozatot. A kapott echo amp-

litaddk a kovetkez6 Osszefiiggés szerint valtoznak|[5):

1 1
M(t. = n2t, go) = Mo - €$p< — [5(7907)217 + ,_ZT} te>
2

Itt M jelenti az echo amplitudét, v a giromagneses tényezot jeloli, gy a gradiens erds-

ségét, 27 az egyes pulzusok kozt eltelt id6 és D a difftuzios allando.

i jN ...... E| ....... fNE e /N .

gni

4.24. abra. CPMG-echo sorozat, konstans gradiens mellett. 7 jeloli a 180 fokos pulzust,
5 pedig a 90 fokosat. E jeloli az echo-t.
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A Dbedllitdsaim: 7 = 60ms, azaz 120ms id6 van két echo kozott.

Repeticiés ido

dl = 10s, hogy legyen elég id6 arra, hogy visszadlljon az egyensulyi magnesezettség.

Mérési id6 ag = 2s.

-02 [*1e6)

-08 06 -04
T VI T I VI T  IENT  HAE 1

-1.0

-12

02 0.4

08

0.8

id&[el

4.25. abra. CPMG sorozat gradiens nélkiil (az id6 fliggvényében lathatjuk az egymadst

kovetd echo jeleket)

Az echo amplituddkat abrazolva az ido6 fiiggvényében és exponencialist illesztve meg-

kapjuk a transzverzalis relaxacids id6t, To = (430 & 16)ms (22C°-on).

4.26.

ExpDect
y = Af*exp(-xit1) + y0

164,93986

0,9973
Value
¥0 36,88079
Al 1442,73081
t1 430,74072

Standard Error
7,97365
35,33219
15,69223

1000

L] Model

800 - Equation
\ Reduced Chi-Sqr
\ Adj. R-Square
600 - "\
- M
= 4004 m
\'\
-
200 - .
04

T T T T T T T T T T
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

t (ms)

abra. Lecseng0 exponencialis illesztése az echo amplituddkra
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Négy kiilonb6zo meghajté aram mellett mértem. Rendre 50mA, 100mA, 150mA és
200mA. Az alabbi abran lathatjuk a mért exponencidlis lecsengéseket a kiilonb6zo gradi-

ensek mellett.

1200

1000

800

600

400

200

T T T T
0 500 1000 1500 2000
t (ms)

4.27. abra. Mért echo amplitiddk kiilonbozo gradiensek mellett
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Bevezetjiik az alabbi jeloléseket.

1 L1
-z D4 —
% (7907)"D + 7
Ezzel
t
M(t. = n2r, go) = My - exp( — t_)
2
Tovabba
1
¢ =301907)°
és igy
1 1
S D4 —

Az alabbi tdblazatban lathatjuk, hogy a kiilonb6zé meghajté aramok mellett mekkora

go illetve & értéke.

meghajé dram (A) go(%) £(10°25)
0,05 0,082 0,563
0,1 0,162 2,25
0,15 0,243 5,07
0,2 0,324 9,01

1

¢ fliggvényében kell dbrazolni .

hato.
£(10°%5) | £(3)
0,563 2,83
2,25 3,57
5,07 4,76
9,01 6,33

36

t, és az egyenes meredeksége lesz a diffizids egyiitt-
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A kovetkezd dbran az illesztett egyenest lathatjuk, aminek a meredeksége a keresett

diffazios egyiitthato.

112 (1/s)

m 1/t2

Linear Fit of Sheet1 1/t2

Equation
Weight

Squares
Pearson's r
Adj. R-Square

"2

Residual Sum of

y=a+bx
No Weighting
0,00289

0,99979
0,99938
Value
2,62549
4,13665E-9

Intercept
Slope

Standard Error

0,03149
5,94474E-11

T T T T T T T T T T 1
0,00E+000 2,00E+008 4,00E+008 6,00E+008 8,00E+008 1,00E+009

ksi (1/m*2)

4.28. abra. Egyenes illesztés, a meredekség a diffuziés egyiitthato

Ezek alapjan tehat a viz diffizids egyiitthatéja D = (4,14+0,06)-1

O_ngQ. Az irodalmi

érték D = 2,29 - 10*9’”72. Tehat nagysagrendileg megkaptuk az irodalmi értéket.
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5. fejezet
Konklazidé és kitekintés

Dolgozatomban bemutattam az NMR technika elméleti és technikai hatterét, majd leir-
tam, hogyan sikeriilt megvalésitani a protonos méréfejet. Erre azért volt sziikség, mert a
késobbiekben fehérje oldatokon szeretnénk mérni diffizids egyiitthatot, és ehhez sziiksé-
ges, hogy elég nagy legyen a kitoltési tényez6 (kicsi térfogati a mintank), mivel igy lesz
elég nagy a jel-zaj arany. Ilyen kitoltési tényezoji kereskedelmi fejek nem kaphatdak, ezért
volt sziikséges sajat mérofejet tervezni és megvaldsitani. Tovabba sikeriilt a homérséklet-
fiiggd protonos mérofejet is elkésziteni. Erre pedig azért volt sziikség, mert a hémérséklet
fiiggvényében szeretnénk diffiziét mérni. Elkészitettem a sziikséges gradiens tekercset,
aminek segitségével meg tudtuk mérni a viz diffizids egyiitthatojat. Ez utdbbit idében
allandé gradiens mellett mértem, tovabbi 1épés lesz diffizié mérése pulzusgradienssel. Ké-
sObb pedig a hémérséklet fliggvényében, fehérje vizes oldatan szeretnénk ugyanezeket a

méréseket elvégezni.



A. Fiiggelék

Maxwell-par terének szamitasa

Az alabbiakban kozlom a Maxwell-par terének szamitasat végzo programkddot.

&
=

&
=

=
=

£
=

include<iostream-
include<cmathl>
include<fetreamns
include<iomanip?

nsing namespace std;

i

{

nt main()

cout<<"Maxwell-fele gradien

ofatream fout;

dooble r, a, L, v, dx, dphi,

douoble #*bkz, *by, *grad;
int H, M:

cout<<"Tekercsek =sugara[mm]:

cout<<"Tekercsek tavolsaga

cout<<"Vizegalati tartomany

cout<<"Vizagalati tengely t©

cout<<"Viz=galati tartomany

cout<<"Tekerczek felosztasa

dx=2*L/H;
dphi=3.141532654/M;

bz=new double[N]:
by=new double[N]:
grad=new donble [H]

2 tekercs."<<endl;

hozszza [mm] :

avol=zaga a

Bz, By, x:

": cinx>r;
[mm] : "; cin>>a;

ma
r

grimmetriatengelvtol [mm] :

a/=2;
cin»>»>L; L/=2:

felozztasa N reszre. N= "; cin>>N;

M reszre.

M=";

cins>M; M/=2:

r

cin»»>y;
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for (int i=0;i<N;i++)

{
Bz=0;
By=0;
¥x=-L+i*~dx;
for(int j=0;j<M;j++)
{
Bz4+=-pow (pow (a-L+i*dx, 2) +pow (Vv+r*cos (J*dphi) , 2) +
pow(r*2in(j*dphi),2),-1.5)* (r+y*cos (j*dphi) ) *2*r*dphi +
pow ([pow [—a-L+i*dx, 2) +pow (y+r*cos (J*dphi)  2) +
pow(r*=in(j*dphi) ,2),-1.5)* (r+y*co=s ({j*dphi) ) *2*r*dphi;
By+=pow (pow (a-L+i~dx, 2)+pow (v+r*cos (J*dphi) . 2) +
pow(r*sin(j*dphi),2),-1.5)*{(a-L+i*dx) *cos(j*dphi) ) *2*r*dphi +
pow (pow (—a-L+i~dx, 2)+pow (v+r*cos (J*dphi) , 2) +
pow(r¥*sin(j*dphi),2),-1.5)*((at+lL-i*dx) *cos (j*dphi) ) *2*r*dphi:
}
bz[i]=B=z=:
by [i]=By;
}

grad[0]=(bz[1]-bz[0]) /d=;
for(int i=1;i<N-1;3i++)
{
grad[i]l=(bz[i+1l]l-bz[i-1]1)/ (2*dx):
}
grad[N-1]1=(bz[N-1]-bz [N-2]1) /dx:

fout.open("terek.dat™) ;
if(fout.fail()){cerr<<"terek.dat letrehozasa nem sikerult.'\n";
cin.get({); exit(l):}
fout.zetf(ios::1left);
fout<<setw (20)<<"z [mm] "<<setw (20} <<"Bz [Gauss] "<«
getw (20)<<"By[Gauzszs] "<<getw (20) << "Gradz [Gauzs,/mm] "<<endl ;
for (int i=0;i<N;i++)
{
x=-L+i*dx;
fout<<getw(20)<<x<<getw(20)<<bz[i]<<setw (20)<<by[i]<<setw(20)<<grad[i]<<endl:;
}
fout.close ()

cin.get():
return 0;
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B. Fiiggelék

Goley-tekercs terének szamitasa

Az aldbbiakban kozlom a Golay-tekercs terének szamitasat végzo programkodot.

void zline(donble 1lx, dounble ly, domble 1zl, domble 1z2, domble px, donoble py, donble pz, douoble *b, int H):
vold zcirecle(donble ketal,donble kbetaZ,donble r,dounble cz,donble px,dooble py,dooble pz,dooble *kb, int H);

B.1. abra. fuggv.h allomany
ude<iostream>

de<cmath>
include "fuggv.h"

n=ing namespace std;

void zline(donble 1x, double ly, domble 1zl, domble 1z2, domble px, douoble py, domble pz, douoble *b, int H)
i
double dz=(lzZ-1zl)/H;

double rcube; roubs=1l/{r*r*r) ;
for(int i=0;i<N;i++)
{

roube=pow [ (px—-1x) * (px-1x) +(py-1v) * (py-1v) +(pz-lzl-i*dz) * (pz-1lzl-i*d=z) ,-1.5);
b[0]+=dz* (ly-pVy) *rcube;
bB[1l]+=dz* (px-1x) *rcube;

void zcircle (donble betal,double betaZ,double r,double cz,double px,douoble py,dooble pz,double *b, int H)
{
double dbeta=(betaZ-betal)/N:
double rcube;//rocubs=1/{r*r*r);
double beta;
for (int i=0;i<N;i++)
{
beta=kbetal+i*dbeta;
roube=pow [ (BX-r*cos (beta) ) * (pX-r*cos (keta) )+ (py-r*2in (beta) ) * (py-r*=in(keta) ) +(pz-cz2) * (pz-cz2) ,-1.5);
b[0]+=r*dbeta* (pz—cz) *cos (beta) *roube;
bl[l]+=r*dbeta* (pz—-cz) *sin (beta) *rcube;
b[2]+=r*dbeta* (r-py*=in(beta)-px*cos (beta) ) *rcube;

B.2. dbra. fuggv.cpp allomany



#include<iostcream>
$include<cmaths>

tinclude<fstreams:
#include<iomanips>
#include "fuggv.h"

n=ing namespace std;

int main()
{
cout<<"3olay tekercshn";

dooble r, 4, 1, z0, alpha, 5, Fhi;
double *Bx, *By, *Bz, *=, #*gradz, *Bseged, *x, *vy;
donble Pi=3.141532654;

int N, M:

cout<<"henger sugara(r) [mm]: "; cin>>r;
cout<<"tekercsek kozti res merete(d) [mm]: "; cin>>d;
cout<<"egyvenes szakasz hoszszza(l) [mm]: "; cin>>l;

cout<<"koriv latoszog(Phi) [fok]: "; cin»»Phi; Phi#*=Pi/180;
cont<<"\negyenes parameterei, ami menten szamol’nin™;

cout<<"tengelymetszet (z0) [mm]: "; cin>>z0;
cout<<"x tengellyel bezart =zog(alpha) [fok]: "; cin»>alpha;
cout<<"egyenesen -5-tol +5-ig szamol. S[mm]: "; cin»>5;

cout<<"vezetekek felosztasa M reszre: "; cin»>M;
cout<<"egyenes felosztasa N reszre: "; cin>>N;

Ex=new double[HN]:
By=new dounble [I]:
Br=new donble [M]:
z=new double [H]:
gradz=new double[H]:;
Bseged=new double[3]:
x=new double [N]:
v=new dounble [H]:

42

alpha®==Pi/1280;
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for(int i=0;i<N;i++)

{
5[i]=-5+2*3/H*i;
Beeged[0]=B=seged[l]=B=seged[2]=0;
x[i]=s[i] *co= (alpha)
yv[i]==[i]*=in(alpha);

zline (r*sin(Phi/2), r*cos(Phi/2), -d/2-1, -d/2, =x[i]l, v[i], =0, Bseged,M):
zline (-r*sin(Phi/2), r*cos(Phi/2), -d4/2, -d/2-1, =x[i], ¥[il, =20, Bseged,M):
zline (r*sin(Phi/2), -r*cos(Phi/2), -d/2-1, -df2, =x[i], ¥[i], =0, Bseged,M):
zline (-r*=2in(Phif2), -r*cos(Phi/2), -d4/2, -4/2-1, =[i], v[i], 20, B=eged, M)

zline (r*sin(Phi/2), r¥*cos(Phi/2), d/2+1, d4/2, =[i], v[i], =0, Bseged,M);

zline (-r*sin(Phi/2), r*cos(Phi/2), d4/2, 4/2+1, x[i], ¥[i], =0, Bseged, M):
zline (r*sin(Phi/2), -r*cos(Phif2), dsf2+1, d/f2, x[i], v[i], z0, Bseged,M):
zline (-r*=2in(Phi/f2), -r*cos(Phi/2), d4d/2, 4/2+1, =[i], v[i], 20, B=eged, M)

zcircle (Pi/f2-Phif2, Pi/24Phi/2, r, -d/2, =x[i], vI[il, =0,Bseged,M);
zcircle (Pi/2+4Phi/2, Pi/2-Phi/2, r, -d/2-1, =x[i], vI[il, =z0,Bseged,M):;
zocircle (-Fi/2+Pni/2, -Pif2-Phi/2, r, -d/2, =[i], vIi], z0,B=eged,M);
zeircle (-Pi/2-Phi/f2, -Pif24Phi/f2, r, -df2-1, x[i], ¥y[i], =z0,Bseged,M):

zcircle (Pi/f2-Phif2, Pi/2+4Phi/2, r, d/2, x[i], y[i], =0,Bseged,M);
zcircle (Pi/2+Phi/2, Pi/f2-Phi/2, r, d/2+1, =[i], vI[il, =0,Bseged,M);
zecircle (-Pi/2+Phi/f2, -Pif2-Phi/f2, r, d/2, x[i], vI[i], =0,Bseged,M);
zcircle (-Pi/2-Phi/2, -Pi/2+Phi/2, r, d/2+1, x[i], y[i], zO,Bseged,M):

Bx[i]=Bseged[0]:
Bv[i]=Bseged[1]:
Bz[i]=Bseged[2]:

gradz[0]=(Bz[1]-Bz[0])/ (2%5/H):
for (int i=1;i<N-1;i++)
{
gradz[i]=(Bz[i+1]-Bz[i-1])/ (2%5/N);
¥
gradz [N-1]=(Bz[N-1]1-Bz[N-2])/ (2*5/N) ;

ofstream fout:
fout.open ("golay.dat™);
if(fout.fail()) {cerr<<"golay.dat letrehozasa nem =sikerult.\n"; cin.get():; exit(l):}

fout.setf (ios::1left):
fout<<setw (20)<<"=s[mm] "<<setw (20)<<"x [mm] "<<setw (20) <<"y [mm] "<<setw (20) <<z [mm] "<
setw [20)<<"Ex[Gauss] "<<setw (20)<<"By[Gauss=s] "<<setw (20)<<"Bz [Gauss] "<<setw (20)<<"GradZ [Gauss,/ mm] "<<endl<<endl;

for (int i=0;i<N;i++)

{
fout<<setw (20)<<s[i]<<setw(20)<<x[i]<<setw(20) <<y [i]<<setw (20} <<z0<<setw (20) <<Bx[i]<<setw (20) <<
By[i]<<setw (20)<<Bz[i]<<setw (20)<<gradz[i]<<endl;

fout.close()
return O;

B.3. dbra. main.cpp allomany
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