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Einleitung

Das faustische Bemiihen um die Erkenntnis, was die ,, Welt im Innersten zusammenhélt“ steht sinn-
bildlich fiir die ambitioniertesten Forschungen der modernen Physik. Dieser Vers zeigt dabei die
immense Bandbreite zwischen der gesamten ,,Welt“, wie wir sie uns auf groflen Skalen vorstellen,
und dem Kleinsten, dem Innersten. Das physikalische Analogon hierzu sind die vier Grundkrifte:
die Starke Wechselwirkung, die Schwache Wechselwirkung, die Elektromagnetische Wechselwirkung
und die Gravitation. Die ersten drei Fundamentalkréifte, die historisch im Standardmodell zusam-
mengefasst werden, kénnen feldtheoretisch im Rahmen der jeweiligen Quantentheorie beschrieben
werden, wihrend dies fiir die Gravitation (noch) nicht moglich ist. Die ,,Abspaltung® der Gravitati-
on von den {ibrigen drei Kréften wird entsprechend als Schisma der Physik bezeichnet und ist eines
der aktuellen Problemfelder, die es zu erforschen gilt.

Ein anderes Problemfeld ist die noch nicht vollsténdig erklarbare Aufschliisselung des Nukleonen-
spins. Nukleonen, im einfachsten Fall Proton bzw. Neutron, haben den Spin % und sind damit
Fermionen. Ausgehend von Betrachtungen der SU(3)-Gruppe wurden Mitte der 1960er Jahre erste
Uberlegungen zur Substruktur der Nukleonen angestofien, die im Quark-Parton-Modell miindeten.
Dieses postuliert die Zusammensetzung der Nukleonen aus drei Teilen, den Partonen, die spéter
Quarks genannt wurden. Die erste naive Annahme fiir den Spin der Nukleonen sieht eine Auffassung
der Quarks ebenfalls als Fermionen vor. Das Pauli-Prinzip allerdings verbietet das Vorhandensein
zweier Quarks, die Bestandteile des Nukleons sind, mit dem gleichen Spin.

Abhilfe schaffte die Einfithrung einer weiteren Quantenzahl im Rahmen einer umfassenderen Theorie
zur Starken Kraft. Diese Theorie, die Quantenchromodynamik (QCD), basiert auf den Erkenntnis-
sen der etablierten Quantenelektrodynamik (QED). Ein wesentlicher Unterschied ist die bereits
erwihnte und in der QCD verwendete Eichgruppe SU(3) im Vergleich zu U(1) in der QED.

Die neu eingefiihrte Quantenzahl ist die so genannte Farbladung. Jedes der sechs Quarks (up, down,
strange, charm, bottom und top) kann die Farbladung rot, blau oder griin besitzen, die Antiquarks
entsprechend antirot, antiblau oder antigriin. Die Farbladung ist nicht nur eine weitere Quantenzahl
der Quarks, sondern auch der Austauschquanten der Starken Wechselwirkung, den Gluonen. Eine
weitere Forderung der QCD ist die Farbneutralitdt der aus Quarks zusammengesetzten Nukleonen
(drei Quarks) und Mesonen (zwei Quarks).

Die Masse der individuellen Quarks (Valenzquarks) ergibt sich aus ihren Wechselwirkungsfeldern
in der QCD. Aus dem Vergleich der theoretisch ermittelten magnetischen Momente von Quarks
und Protonen kann eine Abschitzung der Masse der Quarks, die das Proton bilden und daher
Konstituentenquarks heiflen, gewonnen werden. Es ergibt sich eine wesentlich gréflere Masse der
Konstituentenquarks.

Man hoffte, mit der Theorie der QCD auch eine Erkldrung fiir den Spin der Nukleonen (%) gefun-
den zu haben. Um diesen Sachverhalt ndher zu untersuchen, miissen Streuexperimente an Teilchen
mit definiertem Spinzustand durchgefiihrt werden. Die Experimente kénnen auf zwei Arten durch-
gefithrt werden: als Fized Target Experiment mit einem ruhenden, polarisierten Festkorper- oder
Gastarget und polarisiertem Teilchenstrahl oder als Collider Experiment, bei dem zwei polarisierte
Teilchenstrahlen zur Kollision gebracht werden. Fiir die Aufklarung der Nukleonenspins bieten sich
Festkorpertargets an. Es sind hohe Strahlenergien nétig, um dessen de-Broglie-Wellenlédnge kleiner
als die aufzulosende Struktur werden zu lassen. Mit dem Ansatz des Yukawa-Potentials als Beschrei-
bung des Nukleonenpotentials muss die de-Broglie-Wellenléinge < 1074 m sein bei Strahlenergien
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im GeV-Bereich.

Es ist ersichtlich, dass der Wirkungsgrad eines Experiments mit hochrelativistischem Teilchenstrahl
und einem ruhenden Target ungiinstig ist. Allerdings ist die fiir Streuexperimente entscheidende
Luminositit (Quotient aus Ereignisrate und Wirkungsquerschnitt der Prozesse) wesentlich hsher.
Werden die bei den Streuprozessen erzeugten Hadronen zusétzlich zu den gestreuten Elektronen
registriert, wie dies im HERMES-Experiment der Fall ist, kénnen die Beitrége der einzelnen Quark-
sorten recht exakt bestimmt werden. Das Resultat der ersten Experimente ergab, dass sich der
Nukleonenspin nicht trivial aus den Spins der drei Quarks zusammensetzt, sondern vielmehr der
Formel

1
SN:§:Aq+Lq+AG—|—LG (0.1)

mit den Spinbeitrégen der Quarks (Ag), Gluonen (AG) und den jeweiligen Bahndrehimpulsen (L,
und L¢) gehorcht. Es stellte sich heraus, dass neben diesen vier Beitragen auch die spontane Entste-
hung und Vernichtung von Quark-Anti-Quark-Paaren und deren kurzzeitige Wechselwirkung tiber
die mit dem Spin 1 behafteten Gluonen ebenfalls zum Gesamtspin beitrdgt. Der Anteil am Ge-
samtspin von Agq liegt schlieBlich nur bei 25 bis 38 % (vergleiche [BWWO08]). Dieser nicht erwartete
Wert war der Ausloser fiir die so genannte Spinkrise der Kernphysik und Motivation fiir zahlreiche
weitere Experimente auf diesem Gebiet.

Fin Parameter dieser Doppelpolarisationsexperimente ist die Zéhlratenasymmetrie A,, ndmlich ein
Verhéltnis der Spinanzahl bei paralleler (N4 ) und antiparalleler (N_) Ausrichtung von Strahl- und
Targetspins:

Ny - N

=T -~ - 2
z N++N_ (0 )

Die mehrheitliche Ausrichtung von Kernspins I in einer bevorzugten Richtung, haufig der z-Rich-
tung, nennt man Kernspinpolarisation

(0.3)

Lésst man die weiteren Groflen Strahlpolarisation Pg, Targetpolarisation Pr und Dilutionfaktor f,
das heifit das Verhéltnis von polarisierbaren Targetnukleonen zur Gesamtzahl der Targetnukleonen,
in die Gleichung der Zahlratenasymmetrie einfliefen, erhilt man

1

A x
fPsPr

A,. (0.4)

Die fiir die Genauigkeit der Messung relevante Messdauer setzt sich zusammen als

f o (fP;PTY. (0.5)

Es ist offenkundig, dass die exakte Messung der Polarisationen zusammen mit einer moéglichst grofien
Sattigung des Targetmaterials mit polarisierbaren Kernen aufgrund der quadratischen Abhéngigkeit
einen groflen Einfluss auf die Genauigkeit der Messung haben.

Als Giitefaktor (figure of merit, FOM) fiir die Polarisierbarkeit beispielsweise eines Targets kann
die folgende Gleichung angegeben werden:

FOM=P2 f2 ok (0.6)

Hier sind ¢ die Dichte des Targetmaterials und x der Fiillfaktor der Targetzelle.
Fiir die Spinuntersuchung an Nukleonen ist also die Messung von Polarisationen von Wichtigkeit.
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Hierfiir wird die seit mittlerweile 65 Jahren verfiighare Kernspinspektroskopie (nuclear magnetic
resonance, NMR) eingesetzt. Die Analyse der Signale wird hardwareseitig in vielen Experimenten
von einem so genannten NMR-Modul ausgefiihrt, das unmittelbar nach dem fiir die NMR benétigten
Schwingkreis im Versuchsaufbau folgt. Seit Jahrzehnten ist dieses NMR-Modul das Liverpool Q-
meter Module.

Es werden allerdings keine Module mehr gebaut, und in der gleichen Weise wie das Modul sind auch
diverse elektronische Ersatzteile nicht mehr verfiighar. Dies zeigt den Bedarf nach einem neuen
NMR-Modul auf, das in Lage ist, Leistung und Genauigkeit in der Weise wie das Liverpool Q-
Meter zu bieten. Ein Neubau bietet auch die Gelegenheit, die Erkenntnisse im Einsatz der Module
bei Polarisationsmessungen in sinnvolle Modernisierungen einflieflen zu lassen.

Dies wird in der vorliegenden Arbeit dokumentiert.






Kapitel 1

Theoretische Grundlagen

Im Jahr 1921 entdeckten die Studenten Otto Stern und Walter Gerlach eine Ablenkung von Sil-
beratomen beim Flug durch ein senkrecht zur Trajektorie orientiertes, inhomogenes Magnetfeld.
Aquivalente Anzahlen der Silberatome trafen mit einer — vom Betrag her — identischen Abweichung
auf eine Glasplatte. Dieses Ergebnis implizierte die Existenz eines intrinsischen magnetischen Mo-
ments der Silberatome, das — wie spéter zu verstehen sein wird — auf den Spin zuriickzufiihren ist.
Der Spin ist eine quantenmechanische Observable, das heif3t eine messbare Grofie. Im Vergleich zu
anderen Observablen (beispielsweise Ort oder Impuls) allerdings besitzt der Spin kein Analogon in
der klassischen Mechanik. Dennoch erfiillt er gewisse quantenmechanische Relationen, die einem
klassischen Drehimpuls dhnlich sind. Daher soll dieser zunéchst betrachtet werden.

1.1 Drehimpuls und Spin

In der Quantenmechanik kann jeder Observablen ein Operator zugeordnet werden. Ein dreidimensio-
naler Operator J = (jm, jy, J;) wird dann als Drehimpuls bezeichnet, wenn er die Vertauschungs-

relation

= Zhé‘z’jkjk (1.1)
erfiillt, wobei ¢, der Levi-Civita-Pseudotensor und 4, j, k € {x,y, 2z} ist.

Aufgrund der Relation [f 2, jz} = 0 mit dem Betragsquadrat J?2 und der willkiirlich ausgewihlten

z-Komponente J. des Drehimpulses folgt aus der Quantenmechanik, dass diese beiden Observablen
gleichzeitig exakt messbar sind.
Durch Definition der Auf- bzw. Absteigeoperatoren

Jr = J, +1J, (1.2)

und geschicktes Ausnutzen dieser lassen sich fiir die Eigenfunktionen | j,m;) der Drehimpulsopera-
toren folgende Eigenwertgleichungen aufstellen:

T | jymg) = W5 (G + 1) | j,my)
Jz [ g,y my) = hmj | j,m;) (1.4)
Fiir die Drehimpulsquantenzahlen j gilt
j=—j+N, NeN. (1.5)

Damit nimmt j nur ganz- oder nur halbzahlige Werte an. Dieser Sachverhalt begriindet zum Bei-
spiel die Klassifizierung von Teilchen in Spin-1- bzw. Spin—%—Teilchen. Auch gehorchen diese zwei
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Abbildung 1.1: Magnetisches Moment i eines Elektrons —e, das sich mit dem Impuls p" auf einer
Kreisbahn des Radius r bewegt. Das magnetische Moment ist antiparallel zum Bahndrehimpuls L
orientiert.

Teilchensorten verschiedenen Statistiken, wie spéter zu sehen sein wird.
Fiir die Magnetquantenzahlen m; gilt

m;=—j, —j+1, ..., 5—1, 7, (1.6)
womit my; fiir jedes j die verschiedenen Werte 25 + 1 annehmen kann.
Dieser Sachverhalt ist wichtig fiir das Zustandekommen von Polarisation.
1.1.1 Spin und magnetisches Moment
Magnetisches Moment des Elektrons

Bereits aus der klassischen Elektrodynamik ldsst sich eine Abhéngigkeit des magnetischen Moments
eines geladenen Teilchens von seinem Drehimpuls ableiten.

Jedes sich in einem Bezugssystem bewegende Teilchen besitzt einen Bahndrehimpuls L. In der ideali-
sierten Vorstellung des Bohrschen Atommodells bewegt sich das Elektron mit dem Bahndrehimpuls

L = |F x p'| = mewor? auf einer Kreisbahn der Fliche A = mr? = m’:}f}ﬂ, wobei m, die Masse des
Elektrons und wy die Kreisfrequenz bezeichnet. Der Kreisstrom betrigt 1 = 4 = — 2.

Fiir das magnetische Moment [ wird der gerichtete Flidcheninhalt A herangezogen, und man erhélt
(siehe Abbildung 1.1):

e

fiBatn = [A=——1. (1.7)

2me
Dieses bahnmagnetische Moment f[ig,n, lédsst sich auf das durch den Spin des Elektrons evozierte
magnetische Moment
€ g KB g

HSpin = _geTmeS = —Qefs (1‘8)

tibertragen, wobei ug = 221 das Bohrsche Magneton bezeichnet. Der zusétzliche, korrigierende

Faktor g, wird als Landé-Faktor oder auch gyromagnetisches Verhiltnis bezeichnet. Die stérungs-
theoretische Behandlung des Zeeman-Effektes (siche Kapitel 2) zeigt den Wert g, = 2 fiir Elektronen
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auf. Dies schldgt den Bogen zuriick zum Stern-Gerlach-Versuch, der den Zeeman-Effekt experimen-

tell darstellte.

Alternativ kann g, auch iiber den nichtrelativistischen Grenzfall der Dirac-Gleichung im elektroma-

gnetischen Feld hergeleitet werden. Die diese 16sende Pauli-Gleichung, die stringent aus der Dirac-

Gleichung und dem Hamilton-Operator in der Coulomb-Eichung und einem statischen externen
h

Magnetfeld gefolgert werden kann, fordert die Existenz des Spins (mit den Eigenwerten s = +3)

als fundamentale Eigenschaft des Elektrons und aller Fermionen. Weiterhin ist mit dem Spin S das
spinmagnetische Moment figpin (Gleichung 1.8) verkniipft und der Landé-Faktor ist exakt g. = 2.
Fiir eine exakte Bestimmung von g. sind allerdings quantenelektrodynamische Effekte wie Paarer-
zeugung und -vernichtung! zu beriicksichtigen. Der berechnete Wert ist geringfiigig groBer als g, = 2
und wurde in Experimenten bestétigt.

Magnetisches Moment des Kerns

Im Gegensatz zum Spin des Elektrons lasst sich der Kernspin I (also der Gesamtspin eine Kerns)
nicht elegant aus einer einfachen theoretischen Betrachtung herleiten. In diesem Fall tragen sowohl
die Bahndrehimpulse als auch die Spins der einzelnen Nukleonen zum Kernspin bei.

Wie im Fall des allgemeinen Drehimpulses J kann auch beim Kernspin I nur die Komponente der
gewihlten Vorzugsrichtung (die z-Komponente) gemessen werden.

Die magnetischen Kernquantenzahlen mj erfiillen die Relation 1.6.

Definiert man nun das Kernmagneton

B eh
- 2mp

fL (1.9)
mit der Protonenmasse mp und weiter — vollkommen analog zur Betrachtung des Elektrons — das
magnetische Kernmoment

_ 9I1KK 7

jir = PE T (1.10)

so erschlieBft sich unter der Pridmisse, dass auch g7 nur in Vorzugsrichtung (z-Achse) beobachtet
wird, der Maximalwert des kernmagnetischen Moments in Einheiten von A

K1 max = 91T (1.11)

Allgemein soll das magnetische Moment p als die Maximalkomponente von g, in Vorzugsrichtung
und in Einheiten von pg definiert werden:

max (4z) 1 |fi|max(j,) _ gux hh _

/"I’ = = = = =
1K 1k ] h prk

9j (1.12)

1.1.2 Spin und externe Magnetfelder
Larmorfrequenz

Fiir die Aufspaltung der Energieniveaus eines quantenmechanischen Ensembles ist die Larmorfre-
quenz wy, eine entscheidende Grofe.
Das durch den Spin erzeugte magnetische Moment p eines Teilchens bedingt ein Verhalten dquivalent

!Paarerzeugung beschreibt die Umwandlung eines Photons mit einer Energie von mindestens F = 1022keV in ein
Elektron-Positron-Paar. Paarvernichtung bezeichnet den umgekehrten Vorgang.
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Abbildung 1.2: Auf das magnetische Moment i des Spins § wirkende Drehmoment T bei Existenz
eines dufleren magnetischen Feldes B.

einem magnetischen Dipol. Ein dufleres, in z-Richtung orientiertes Magnetfeld B bewirkt wie in Ab-
bildung 1.2 dargestellt ein Drehmoment

fzﬁxé
‘T‘ — |7i| Bsin® (1.13)

auf den Spin. Der Vorgang ist mit der Prézession eines Kreisels vergleichbar. Daher haben auch hier
die Formeln

7l =7

. do
—JS1HGE

= Jsinfwy, (1.14)
Berechtigung, und mit den Gleichungen 1.11 und 1.13 folgt

_ A B _ gup/xB
we/K = 7 = 7 .

(1.15)

Hier ist w, die Elektronen-Larmorfrequenz und wg die Kernlarmorfrequenz.
Man erkennt, dass die Larmorfrequenz einzig von der Stérke des externen Magnetfeldes B, abhingt
und nicht von m;.

Zeeman-Effekt

Ein extern angelegtes Magnetfeld bewirkt eine Aufspaltung der Energieeigenwerte des beobachte-
ten Ensembles (zum Beispiel eines Kern) in Unterniveaus. Um dies zu verstehen, betrachtet man
den Hamilton-Operator (der Anschaulichkeit halber des Elektrons) im externen magnetischen Feld

Bext. Unter Verwendung der Coulomb-Eichung entwickelt man hieraus einen ungestérten Anteil,
der traditionell behandelt wird, und den Zeeman-Storoperator Vz, definiert als

N the [ = N\ =
V=g (Bext x 7«) V. (1.16)
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Aus Lehrbiichern der Quantenmechanik (wie zum Beispiel [F1i05]) {ibernimmt man den Impulsope-

rator ]3' = —hV und den Drehimpulsoperator L=7x 1%' und erhalt

e

—

: Bext

S~

V=

 2me.

—

= _ﬁL : Bext‘ (117)

Mit dieser letzten Gleichung, die auch im klassischen Fall gilt, ist die Aquivalenz von klassischer
Betrachtung und quantenmechanischer Herleitung iiber Impuls— und Drehimpulsoperatoren gezeigt.
Der schwache Zeeman-Effekt — dies ist der Fall fiir Bext < Bmt — fordert die Quantenzahlen n,
l, 7 = I+ s und m;, wobei n die Hauptquantenzahl des nichtentarteten Energieniveaus und [ die
Drehimpulsquantenzahl ist.

Die Storungsrechnung nach 1. Ordnung sieht folgende Rechnung vor:

E} = <n,l,j,mj | Vy | n,l,j,mj> (1.18)
Wie man zum Beispiel [Sch04] entnehmen kann, wird dies durch
E} = uB,m;G (1.19)
gelost. Dabei wurde der allgemeine Landé-Faktor

JU+D -1+ +s(s+1)

G=1+ ——
2j(j+1)

(1.20)

definiert, der — wie bereits in Abschnitt 1.1.1 erldutert — zum Beispiel G = g, = 2 fiir das Elektron
ist.

Aus den Gleichungen 1.15 und 1.19 folgert man nun die Energie-Eigenwerte des Zeeman-Storope-
rators fiir Elektron F, und Kern Fg:

E. = geupmsB, = mghw, (1.21)
Ex = —grpgkmiB, = —mjhwg (1.22)

Da der Kern aus positiven Elementarladungen +e zusammengesetzt ist, steht hier natiirlich das
negative Vorzeichen.

Es wurde also gezeigt, dass bei der Anwesenheit eines dufleren Magnetfeldes eine zusétzliche Ab-
héngigkeit der Energiewerte von der Magnetquantenzahl auftritt. Man bezeichnet dies als Aufhe-
bung der Energieentartung. Die auftretenden Unterniveaus werden als Zeeman-Niveaus bezeichnet.
Der Energieabstand dieser ist

AE = hwe/rc = gej11B/ K B-- (1.23)

Im Umkehrschluss kann bei Anwesenheit eines bekannten externen Magnetfeldes und durch Ein-
strahlung von Photonen bekannter Energie Aw auf die Probe der Landé-Faktor experimentell be-
stimmt werden.

Die klassische Grofie der Larmorfrequenz erhélt hier ein quantenmechanisches Analogon. Diese Ver-
kniipfung wird in Abschnitt 2.1.3 anschaulicher, wenn die Larmorfrequenz in der Transformation
von dem statischen zu dem rotierenden Koordinatensystem der Magnetisierungen auftritt.

Abschlussbemerkung

Die Tabelle 1.1 stellt die gemessenen Werte der in den vorigen Abschnitten erlduterten physikalischen
Groflen dar. Einige dieser Werte werden auch im Folgenden gehéuft auftauchen. Zu ihnen gehoren
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Teilchen w

e 1/2 2,00232  1,00116 28,2050 70,0
P 1/2 5,58569  2,79285 42,5770 106,4
d 1 0,85744  0,85744 6,5359 16,3
6Li 1 0,82205  0,82205 6,2661 15,7
"Li 3/2 2,17096  3,25644 16,5482 41,4
BC 1/2 1,40482  0,70241 10,7083 26,8
L\ 1 0,40376  0,40376 3,0777 7,7
15N 1/2  -0,56638 -0,28319 4,3172 10,8

Tabelle 1.1: Auflistung des Weges von Spin J und Landé-Faktor g zur Larmorfrequenz w;y, fiir
Elektronen (e™), Protonen (p), Deuteronen (d) und verschiedene Isotope.

zum Beispiel die Werte fiir die Larmorfrequenz bei einem typischen Magnetfeld von 2,5T. Es sind
dies also jene Frequenzen, bei denen Resonanzen in der Aufnahme von Polarisationssignalen zu
erwarten sind.

Im Rest der Arbeit wird die Abkiirzung

f= 9e/THB/K (1.24)

verwendet.

1.2 Polarisation

1.2.1 Thermisches Gleichgewicht

Bei Prisenz eines externen Magnetfeldes Bb sind die spinevozierten magnetischen Momente teilweise
entlang des Magnetfeldes ausgerichtet. Bei Spin—%—Teilchen ist diese Ausrichtung entweder parallel
oder antiparallel zum Feld. Der parallele Fall entspricht der Zeeman-Energie von E,, = +mhwy,
der antiparallele entsprechend E,, = —mhwr,.

Im thermischen Gleichgewicht, und nur hier, kann die Wahrscheinlichkeit p, das hohere oder tiefere
Energieniveau m anzutreffen, durch die Statistik fiir identische und unterscheidbare (kanonisches
oder Gibbs-Ensemble) Teilchen, die Boltzmann-Statistik, nach [F1i07] angegeben werden:

p(Em) o exp <—If;’;”‘r> (1.25)

Hier bezeichnet kg die Boltzmann-Konstante und T' die Temperatur.
Es stellt sich also eine ungleiche Besetzung der einzelnen Zustdnde m ein. Daraus resultiert die
Polarisation des Kernspins (P;), die sich nach [SW85] durch

XI: mh exp (—,i—"%)
(P,) =" (1.26)
2 oo ()

m=—1

berechnet.
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Hochtemperaturniherung

Gleichung 1.26 bietet den Vorteil der gleichzeitigen Entwicklung der Exponentialfunktionen in Zéhler
und Nenner in Potenzreihen. Man erhilt mit Gleichung 1.22

I

Z:Imh (1 + 7/1]:2?0)

(Pr) = — : (1.27)

gmB

Z: I 1+ chBT0

I
Da Y m =0 ist, fihrt die weitere Rechnung auf
m=—1
ahl (I+1)

(P) = “aegr Do (1.28)

Dies ist eine Nidherung, die giiltig ist, wenn die Zeeman-FEnergie 1By des Systems viel kleiner als
die thermische Energie kT ist.

Sie ist eine schnelle Reduzierung der Polarisation auf messbare Groflen, die jedoch bei tiefen Tem-
peraturen, wie sie auch im Rahmen dieser Arbeit auftreten, ihre Giiltigkeit verliert.

Temperaturunabhingige Losung

Eine Berechnung der natiirlichen Polarisation, die auch fiir tiefe Temperaturen giiltig bleibt, bietet
die Brillouin-Funktion B (x), die die quantenmechanische Beschreibung eines Paramagneten ist. Mit

dem Argument (fiir allgemeine Spins J) x = 922‘;7?0 ist die Polarisation direkt gleich der Brillouin-
Funktion zu setzen:
P =Bj(x) (1.29)

Die Brillouin-Funktion selbst ist laut [Kit04] definiert als

2J+1 2J+1 1 1
= th — —coth| —z ). 1.
B (z) 57 CO ( 57 a;) 57 C° <2J:1:> (1.30)

Es lassen sich jetzt die Polarisationen fiir Spin—%— und Spin-1-Teilchen konkret angeben:

B
Py = tanh QF;BOT (1.31)
4 tanh <2’iBOT>
P = = : (1.32)

3 + tanh? <2llﬁT)
Mit Hilfe dieser Gleichungen lésst sich die (natiirliche) Polarisation eines Teilchenensembles fiir ver-
schiedene Temperaturen und Magnetfelder angeben. Abbildung 1.3 kann der Polarisationsverlauf
in Abhéngigkeit von der Temperatur entnommen werden. Die Abbildung zeigt auch die wesentlich
hohere Polarisationen von Elektronen gegeniiber Nukleonen schon bei geringen Magnetfeldern und
hohen Temperaturen. Selbst bei diesen ungiinstigen Bedingungen stellt sich eine fast vollstéindige
Elektronenpolarisation ein.

Es ist zu beachten, dass es sich hierbei um Polarisationen handelt, bei deren Vorliegen sich das
System im thermischen Gleichgewicht (thermal equilibrium, TE) befindet.

Fiir Streuexperimente ist es erstrebenswert, hohe Protonen- bzw. Deuteronen-Polarisationen zu
erreichen. Dies kann iiber eine Erhchung des Magnetfeldes und eine Absenkung der Temperatur
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Abbildung 1.3: Temperatur- und Magnetfeldverlauf der erreichbaren Polarisationen verschiedener
Teilchenarten.

geschehen. Die Methode wird dementsprechend brute force genannt. Fiir Protonen kann erst bei
sehr extremen Werten von 7" = 10mK und B = 20T eine Polarisation von 96,7 % (siehe [Hon67])
erreicht werden.

Fiir tatsdchliche Messungen bei Streuexperimenten an Fixed Targets geeignet ist diese Verfahrens-
weise nicht, da zu hohe Magnetfeldstéirken eine Ablenkung des Teilchenstrahls bewirken. Neben
den immensen Aufwendungen fiir die Apparatetechnik steht die Aufbauzeit der Polarisation mit
mehreren Wochen in keinem Verhéltnis zum erzielten Erfolg.

1.2.2 Dynamische Nukleonenpolarisation

Um die oben aufgefithrten Schwierigkeiten bei Nukleonenpolarisationen zu iiberwinden, bedient man
sich des eleganten Verfahrens der Dynamischen Nukleonenpolarisation (dynamic nuclear polarisati-
on, DNP).

Die diamagnetischen Targetmaterialien werden mit paramagnetischen Zentren, namlich freien Elek-
tronen, dotiert. Da das gyromagnetische Moment von Elektronen wesentlich grofler als das von
beispielsweise Protonen ist (% A~ 657), kann bei technisch leicht zu realisierenden Magnetfeldern
von wenigen Tesla und Temperaturen um 1 K eine fast vollstéindige Elektronenpolarisation erreicht
werden. Bei Einstrahlung von Mikrowellen in das vorliegende Teilchenensemble, deren Frequenz in
der N&dhe der Elektronen-Larmorfrequenz w, = 7. By liegt, kann die magnetische Orientierung und
die hohe Polarisation der Elektronen durch Spindiffusion auf die Nukleonen iibertragen werden.
Zudem sind so auch negative Nukleonenpolarisationen erzielbar, wie spiter genauer erldutert wird.
Die Ubertragung der Elektronenpolarisationen auf die Nukleonen lésst sich durch zwei verschiedene
Effekte erkldren, den Solid State Effect und die Theorie der Fqual Spin Temperature.

1.2.3 Solid State Effect

Die Physik hinter dieser Moglichkeit erklirt der aufgeloste Solid State Effect (SSE), der in dieser
Form zuerst im Jahr 1958 in [Jef60] beschrieben wurde.
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Man betrachtet ein Ensemble von gekoppelten Elektron-Nukleon-Paaren. Alle Nukleonen besitzen
den Spin % Bei isolierten Paaren sind aufgrund der quantenmechanischen Auswahlregeln Ubergéinge
zwischen den verschiedenen Niveaus nur fiir AS, = +1 und AI, = 0 moglich (siehe [HWO00]). Diese
Ubergiinge werden durch die Einstrahlung von Mikrowellen mit einer Frequenz nahe w, angeregt.
Die ungestérten Zustinde aus Elektronen- und Kernspin | mg, my), ndmlich | ++), | +—), | —+)
und | ——), miissen allerdings korrigiert werden, da das Elektron im Bezugssystem des Kerns ein
magnetisches Feld Bg = h’yer% [GMRO2| erzeugt. Der Korrekturterm liegt in der Gréflenordnung
von

~ Be 104
lq| ~ By~ 1077, (1.33)
Durch diese Korrektur entstehen neue Energieniveaus, die in Abbildung 1.4 abgebildet sind. Es
liegt nun auch eine nicht verschwindende Wahrscheinlichkeit V' fiir den gleichzeitigen Spinflip von
Nukleon und Elektron vor, was vor der Korrektur noch ein , verbotener* Ubergang war. Gemifl der
Abbildung konnen also Photonen der Frequenzen v, F vy absorbiert werden. Diese so angeregten
Niveaus relaxieren nach dem Spinflip eines Elektrons dann auf stabilere Energieniveaus. Durch die
Wahl der Frequenzen v, — vy oder v, + vy, mit denen Mikrowellen eingestrahlt werden, wird ein
stabiles Energieniveau dem anderen bevorzugt. So kénnen positive (—vy) oder negative (+vy)
Nukleonenpolarisationen erzeugt werden.
Mit den bereits in der Einleitung erwéhnten Polarisationen fiir Elektronen (P.) und Kerne (Pr)
kann die Polarisationsrate angegeben werden:

dP. 1

— V(P.~P)+~(Pzs—P. 134
T ( ) + T (PerE ) (1.34)
dP; N, 1
—=——V((P.—P)— —(Pf—P . 1.35
AR 1) = g, (Pr=Prre) (1.35)

Dabei bezeichnet T, ,; die Spin-Gitter-Relaxationszeiten von Elektronen- und Kernspins und das
Subskript T'E die jeweiligen Werte fiir TE-Polarisationen.

Um moglichst schnell einen hohen Wert fiir P; einzustellen, muss also N, > N; (was nicht erfiillbar
ist) und 77 > T, sein, was zusammengefasst

NrT,
N Ty
Te

ergibt. Dies ist wegen T erfiillt. Reduziert man die Gleichung wieder auf die Rate NV, mit der
FElektronenspinflips auftreten, so erhélt man

<1 (1.36)

Ne
—T 1. 1.
N V> (1.37)

Die maximale theoretische Nukleonenpolarisation ist in diesem Fall nur durch die TE-Polarisation
der Elektronen begrenzt.

Es ist ersichtlich, dass die Effizienz des SSE von den Austauschmoglichkeiten zwischen Elektronen-
und Nukleonenspins abhéngig ist. Die Reichweite des Effekts ist auf |q\2 ~ r~6 begrenzt, also
extrem kurzreichweitig. Damit héingt die maximal erreichbare Nukleonenpolarisation empfindlich
von der Anzahl der paramagnetischen Zentren (der Elektronen ab). Dies kann bei chemisch dotierten
Proben iiber das Radikal, mit dem dotiert wird, und dessen Anteil an der Probe gesteuert werden.
Erfahrungsgemif liegt die beste Anzahldichte der Elektronen bei einigen 1019%.

1.2.4 Equal Spin Temperature

Fiir einige gebrauchliche Targetmaterialien wie beispielsweise Alkohole und Ammoniak versagt die
vorgestellte Theorie des SSE. Fiir solche Materialien ndhern sich beispielsweise die optimalen Fre-
quenzen der eingestrahlten Mikrowellen mit steigender Polarisation immer weiter der Larmorfre-
quenz v, an und liegen nicht mehr um vy von ihr entfernt. Auch zeigen sie eine mit dem SSE nicht
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Abbildung 1.4: Durch Mikrowelleneinstrahlung der Frequenz v, F vy induzierbare, ,verbotene“
Ubergiinge im SSE. Die gefiillten Pfeile am rechten Rand beschreiben die Orientierung der Elektro-
nenspins, die leeren diejenige der Nukleonenspins. Die Energieabstéinde der einzelnen Niveaus sind
durch hve n gegeben.

zu erklarende, nicht-kollektive Relaxation der Kernspins.

Um fiir diese Materialien eine tragfihige Erkldrung des Polarisationsaufbaus zu haben, soll im fol-
genden kurz die zugrunde liegende Theorie der equal spin temperature (EST) erldutert werden. Sie
ist erstmals von Provotorov (aufgegriffen in [Gol70]) angefithrt worden. Weiterfithrende Beschrei-
bungen zur Theorie der Spintemperaturen sind bei [AP58] zu finden.

Fiir diese Theorie definiert man drei Warmereservoirs, die unterschieden werden durch die Art, in
der die Teilchen ihres Ensembles wechselwirken. Dies sind

o die Gitterwechselwirkung. Dem Gitter selbst wird die Temperatur ¥g zugeordnet.

e die Zeemanwechselwirkung, charakterisiert durch die Temperatur ¥z. Sie legt mit der Stérke
des externen Magnetfeldes die Boltzmannverteilung des Spinzusténde fest. Im Gleichgewicht
sind ¥¢ und ¥z gleich. Eine Abweichung vom Gleichgewichtszustand kann im einfachsten Fall
hervorgerufen werden durch eine Anderung des duBeren Feldes, wenn diese Anderung schneller
geschieht als die Zeitkonstante fiir Spin-Gitter-Wechselwirkungen.

e die Spin-Spin- Wechselwirkung (oder Dipolwechselwirkung), beschrieben durch die Temperatur
¥gg. Die Wechselwirkung der paramagnetischen Zentren untereinander bildet ein zusétzliches
Energiereservoir. Die schon durch die Zeemanwechselwirkung aufgespalteten Linien werden
so zusitzlich verbreitert. Thre Energiebreite wird Dipolbreite § genannt (vergleiche Abbil-
dung 1.5). Diese Dipolbreite entspricht der Linienbreite D der ESR-Linie. Die Temperatur
kann auch negativ werden, was bedeutet, dass energetisch hohere Niveaus stérker besetzt sind
als niedrigere. Eine positive Temperatur sagt die Umkehrung aus.

Tritt der oben beschriebene Fall ein, dass durch ein Absenken der dufleren Feldstirke Zeeman-
und Dipolenergie vergleichbar werden, so kann zwischen Zeeman- und Dipolwérmereservoir ein
Energieaustausch stattfinden. Das Absenken der Feldstéirke und damit der Magnetisierung geschieht

adiabatisch und vermeidet damit einen verfrithten Energieaustausch mit dem System. Hierfiir kann
nach [GMRO02] die Beziehung

B
Vgs =0y ~ ﬁGB—S < Vg (1.38)
0
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N N N
Uss = Uz = Vg 0<dsgs <Vz 0 < [9ss| < V7,955 <0

Abbildung 1.5: Theorie der Warmereservoirs und der zugehorigen Besetzungszahlfunktionen in der
EST-Theorie. System im thermischen Gleichgewicht (links), bei Kiihlung des Dipolreservoirs (Mitte,
positive Polarisierung) und bei Heizung des Dipolreservoirs (rechts, negative Polarisierung).

hergeleitet werden, in der By der Ausgangswert des dufleren Feldes und Bg das Feld des Systems
ist.

Man kann hier schon festhalten, dass erstens 97 und ¥gg viel kleiner als die Gittertemperatur wer-
den kénnen und zweitens die Kiihlung von den vorliegenden Magnetfeldstédrken abhéngt.

Durch die Einstrahlung eines rf-Feldes (radio frequency, rf) wird der Ubergang vom bislang stati-
schen zum dynamischen Fall vollzogen. Durch den Wechsel in ein rotierendes Koordinatensystem
kann das linear polarisierte rf-Feld in zwei zirkular polarisierte Felder aufgespaltet werden, von de-
nen eines aus Sicht der Spins verschwindet. Bei unmodulierter Feldstéirke By und durch eine stéindige
Variation der Frequenz w des eingestrahlten rf-Feldes von 0 bis zur Elektronen-Larmorfrequenz w,
und zuriick kann hier ebenfalls eine adiabatische Abkiihlung erreicht werden, die jedoch allgemein
nicht praktikabel ist. Die Abkiihlung kann allerdings nicht-adiabatisch auch durch die Einstrahlung
eines starken rf-Feldes mit einer Frequenz nahe w, erreicht werden. Der Ansatz von Redfield (in
[Red55]) behandelt die Fortentwicklung dieser Uberlegungen fiir Fliissigkeiten.

In Fall (a) der Abbildung 1.5 liegt thermisches Gleichgewicht vor, wihrend in den Féllen (b) und
(c) ein rf-Feld mit einer Frequenz von w < we bzw. w > w, anliegt.

Ubergiinge zwischen den Niveaus werden durch das rf-Feld induziert. Die Energieerhaltung wird
durch zwei entgegengesetzte Spinflips (flip-flop) innerhalb der Zeemanbinder garantiert. Die Uber-
giange fithren zu einer entsprechenden Kiihlung oder Heizung des Dipolreservoirs. Ist wy ~ D,
so konnen das Kern-Zeemanreservoir und das Elektron-Dipolreservoir (da beide Spin—%—Teilchen
sind) iiber die Hyperfeinwechselwirkung quantenmechanisch koppeln und einen Energieaustausch
gewihrleisten. Realisiert wird dies iiber einen simultanen, gegenliufigen Spinflip zweier Elektronen,
an den der Spinflip eines Kernspins koppelt. Daher bleibt die Zeemantemperatur der Elektronen kon-
stant, wihrend diejenige der Kerne angehoben oder abgesenkt (das Reservoir geheizt oder gekiihlt)
werden kann. Effektiv resultiert dieser Prozess, der auch thermal mizring genannt wird, in einer
Angleichung der Zeemantemperatur der Kerne an die Dipolwechselwirkungs-Temperatur.

Das Kiihlen bewirkt eine positive Kernspinpolarisation, das Heizen eine negative.

Wenn die Dipolbreite ¢ in der Nahe der Kernlarmorfrequenz liegt, besteht ein guter Warmekontakt
zwischen Kernzeeman- und Dipolreservoir. Dies fordert das Erreichen hoher Temperaturen. Da §
mit der ESR-Linienbreite D iibereinstimmt, kann iiber ESR-Messungen die Eignung von Proben-
materialien fiir die dynamische Nukleonenpolarisation festgestellt werden.






Kapitel 2

Kernmagnetische Resonanz

Nach den einfiihrenden allgemeinen und theoretischen Kapiteln néhert sich dieses Kapitel mit den
Grundlagen der NMR, dem Kern der Arbeit.

Die kernmagnetische Resonanz (nuclear magnetic resonance, NMR) ist eine Methode, die Wechsel-
wirkung einzelner Kerne in einem Probenmaterial zu untersuchen. Durch fortentwickelte Techni-
ken erreicht sie in benachbarten naturwissenschaftlichen Bereichen (Biologie, Chemie) auch struk-
turauflosenden Charakter. Sie wurde in der allgemeingiiltigen Fassung 1945 unabhéngig voneinander
von Bloch und Purcell auf Basis der Arbeit [RZMK38| von Rabi beschrieben (vergleiche hierzu die
Originalarbeiten [Blo46] und [PTP46]).

Grundsétzlich beruht sie auf der Ausrichtung magnetischer Dipolmomente des Kerns durch ein
duBeres Magnetfeld und die resonanzartige Zerstorung dieser Ausrichtung iiber ein weiteres, aller-
dings hochfrequentes Magnetfeld. Sie hat damit denselben Grundgedanken wie die Elektronenspin-
resonanz (electron spin resonance, ESR) fiir die Atombhiille

Fiir NMR ist jedes Isotop eines Elements geeignet, dessen Kernspin nicht verschwindet (I # 0).
Die zwei fundamentalen Techniken der NMR sind die gepulste und die cw-NMR (continuous wave,
cw). Das Mittel der Wahl in dieser Arbeit ist die cw-NMR, welches daher auch vorrangig beschrieben
wird.

2.1 Magnetisierung

Im Folgenden soll das von auflen angelegte magnetische Feld By in Richtung der positiven z-Achse
zeigen.

Die Magnetisierung eines Ensembles entsteht direkt durch die Polarisation der Kernspins. Thr ma-
kroskopischer Vektor M ist die Summe der magnetischen Einzelmomente ji; pro Volumen V'

M:Z% (2.1)

Die z-Komponente M, der Magnetisierung kann nun direkt durch die Polarisation im thermischen
Gleichgewicht, die in Abschnitt 1.2.1 ausfiihrlich berechnet wurde, ausgedriickt werden durch

2T(I+1
_ Ny LU D)

By = M. 2.2
s D0 = Mo (2.2)

n
Hiz
m=27=M@>

Die Umwandlungen orientieren sich an [SW85|. Die Magnetisierung kann auch geschrieben werden
als

My = X By, (2.3)
Ho

wobei die Suszeptibilitiat x fiir die in dieser Arbeit behandelte ()-Meter-Technik von essentieller
Bedeutung ist, wie gezeigt werden wird.

21
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Abbildung 2.1: Schematischer Versuchsaufbau eines polarisierbaren Targets bei Priasenz des stati-
schen Magnetfeldes By und des Wechselfeldes Brr.

2.1.1 Resonanzabsorption

Die mit der NMR-Technik untersuchten Isotope absorbieren Photonen eines rf-Wechselfeldes ERF
resonant, das zusétzlich und senkrecht zum Feld Bj angelegt wird (siehe Abbildung 2.1). Dies
bedeutet, dass im thermischen Gleichgewicht aufgrund der ungleichen Besetzung der Unterzustdnde
(siehe Boltzmann-Verteilung 1.25) die Zusténde niederer Energie haufiger ein Photon der passenden
Energie (das heifit der passenden Larmorfrequenz) absorbieren. Durch das ,, Abstimmen* von ERF,
also das Abtasten um die erwartete Larmorfrequenz herum, wird diese gefunden. Das Ergebnis
manifestiert sich entweder als Induktion in einem zweiten Schwingkreis (Bloch-Methode) oder als
Absorption im Primérkreis (die hier verwendete Purcell-Methode).

Ein zweidimensionales Hochfrequenzfeld in der z-y-Ebene der Form ERF kann dargestellt werden
als

ERF = 251 COos (wt). (2.4)

Dieses Feld wird bei der Transformation in das rotierende Koordinatensystem wieder benétigt.
Zusammen mit dem statischen Feld By in z-Richtung erhélt man das gesamte duflere Feld

B = Bj cos (wt)éy + By cos (wt)éy + Boé.. (2.5)

2.1.2 Bloch-Gleichungen

Die Bloch-Gleichungen stellen die klassische Behandlung der Kernspinresonanz dar. Sie bieten eine
stringente und notwendige Herleitung der mathematischen Formeln fiir die konkrete Polarisations-
berechnung.

Der Ausgangspunkt ist die Einstellung der Magnetisierung M des Kernspinensembles durch das
auflere Magnetfeld By.

Bewegungsgleichung

Klassisch erfahrt ein magnetisches Moment m = MYV ein Drehmoment durch ein duferes Magnetfeld
B. Der Gesamtdrehimpuls verdndert sich zu

dJ

— VM x B. 2.6
T X (2.6)

Da M = 'yg ist, veréndert sich der obige Ausdruck zu

W (i1 x B). (27)
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Diese freie Bewegungsgleichung kann interpretiert werden als Préizession der Magnetisierung M um
das Magnetfeld B mit der Prézessionsfrequenz wy = —vB.

Relaxationszeiten

Befindet sich das System im thermischen Gleichgewicht, so ist die Magnetisierung vollstédndig parallel
zum externen Magnetfeld (im vorliegenden Fall also entlang der z-Achse) ausgerichtet:

M, =M, =0
M, = M, (2.8)

Erfolgt eine kurzzeitige Variation externer Parameter (beispielsweise das Anlegen des rf-Wechsel-
feldes), so strebt das System nach dem Abbruch der Storung den Riickgang in die Werte des ther-
mischen Gleichgewichts an. Dies ist charakterisiert durch zwei Relaxationszeiten, die von Bloch im
folgenden Ansatz eingefiihrt wurden:

dM, M,

_ 2.9
dt T, (29)
M, M,
-y 2.1
dt T (2.10)
dAM, My — M.
- 2.11
dt T (2.11)

T} und T5 sind die erwdhnten Relaxationszeiten, wobei

e T} longitudinale oder Spin-Gitter-Relaxationszeit genannt wird. Sie ist die charakteristische
Zeit, in der das Gitter wéhrend einer Riickkehr in das thermische Gleichgewicht Energie aus
dem Kernspinensemble aufnimmt oder an dieses abgibt.

e 75 als transversale oder Spin-Spin-Relaxationszeit bezeichnet wird.
Wenn bei einer Betrachtung des Kernspinensembles alle Kernmomente in eine bestimmte
Richtung (zum Beispiel in z-Richtung) zeigen, so werden diese mit Fortdauer der Betrachtung
priazedieren. Da die Kernmomente untereinander unterschiedliche Prizessionsfrequenzen ha-
ben, sind sie nach einer gewissen Zeit nicht mehr phasengleich. Diese Zeit, die deswegen auch
Phasenrelaxation genannt wird, ist 7.

Die Bloch-Gleichungen ergeben sich aus der Kombination der Bewegungsgleichung 2.7 mit dem
Ansatz 2.9 - 2.11 zu

aM. LN M
* —~ (N B) _ 2.12
a ! ( P T (2.12)
dM, LN M
—~(nt B) My 2.1
a ! ( “P) T (2.13)
AN, LN My— M.
—~(nt B) 2.14
a ! ( P, T (2.14)

2.1.3 Rotierendes Koordinatensystem

Um die Losungen der Bloch-Gleichungen zu finden, wird das System in einem mit der Frequenz wy,
des rf-Wechselfeldes um die z-Achse priazedierenden Koordinatensystem betrachtet. Alle Gréflen in
diesem System (z’, ' und 2’) sollen gestrichen sein. Geméfi der Definition ist die Magnetfeldkom-
ponente By fest.
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Abbildung 2.2: Orientierung des effektiven Magnetfeldes éeﬁ, dargestellt durch die Vektorsumme
von By und Bj.

Der Zeitableitungsoperator transformiert wie folgt vom Labor- in das rotierende Koordinatensys-

tem:
d d
el S 2.1
<dt)lab <dt+wx)r0t ( 5)

Hier ist w die Kreisfrequenz der Rotation. Fiir die Bewegungsgleichung 2.7 erhilt man also die

Transformation
dM L - -
) = (W= B) (@) 2.16
< dt ) v ( x lab wx rot ( )
rot
=7 (M X geff) , (2.17)

wobei Beg = B + % als effektives Magnetfeld — ein virtuelles Magnetfeld, das die Wirkung des
externen Feldes mit dem Effekt des rotierenden Koordinatensystems zusammenfasst — definiert
wurde. Der Vorzeichenwechsel tritt in der Kommutation von @ und M im Vektorprodukt auf.
Wird die Amplitude des rf-Wechselfeldes By willkiirlich in 2’-Richtung gelegt, so kann vektoriell das
effektive Feld geschrieben werden als

= w
Beg = (Bg + ’7) €, + Biéy. (218)

Durch diese Transformation ist das Bi-Feld zeitunabhéngig geworden. Die Struktur der Bewegungs-
gleichung ist dquivalent derer der freien Bewegungsgleichung 2.7. Dementsprechend ist die Losung
wiederum eine Prézession — in diesem Fall der Magnetisierung um das effektive Magnetfeld Beg
(siehe Abbildung 2.2).

Ist die Anregungsfrequenz w = wrg = —yBy, so verschwindet die z-Komponente des Magnetfeldes.
Daher prizediert die Magnetisierung in diesem Fall um die 2’-Achse.

Nach Beriicksichtigung der Relaxationsterme und mit der Definition

wo = wro = —7Bo (2.19)
w1 =wr1 = —vB1 (2.20)



25

«Y

Abbildung 2.3: Transformierte Magnetisierungen M, , .’ im rotierenden Koordinatensystem.

ergeben sich die Bloch-Gleichungen im rotierenden Koordinatensystem

dm,’ , M,
e (w—wro) My — T (2.21)
dMm,’ M,/
dty =—(w—wpo) My —wp1 M, — T;’ (2.22)
dn,’ M, — M,
E —wop M, - —=——. 2.2
a T, (2.23)

Dieses System gekoppelter Differentialgleichungen reduziert sich auf drei algebraische Gleichungen,
wenn die Anderungen im System langsam genug ablaufen, dass

dM,” dM, dM)

. dt At

0 (2.24)

angenommen werden kann. Die analytischen Losungen sind in diesem Fall

(w— wro) YB1T4

M, = M, (2.25)
’ 1+ ’}/ZB%TlTQ + (w — wL0)2 T22
BT
M, = Y Mo (2.26)
14++2BiTh Ty + (w —wro)” T
1 —wro)? T2
M, sl Chul 0N} Mo. (2.27)

T 1+ 2BV T + (w — wro) T2

Mit diesen Gleichungen sind die grundlegenden Voraussetzungen geschaffen, um eine Probe mittels
cw-NMR zu untersuchen.

Die Form des Terms fiir M, ist einem Dispersionssignal dquivalent. M, selbst ist das Signal, das in
Phase zum rotierenden B-Feld beobachtet wird. M,  ist ein Absorptionssignal und wird um 90° zu
B; phasenverschoben gemessen (siche Abbildung 2.4). Die Reduzierung dieser Werte auf messbare
Grofen ist Inhalt des nédchsten Abschnitts.

2.2 Polarisationsmessung

Um aus den im vorhergehenden Abschnitt hergeleiteten Groflen eine Aussage iiber die Polarisation
zu treffen, wird der Zusammenhang der Magnetisierungen zu den Magnetfeldern hergestellt.
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0 (wo — w)

Abbildung 2.4: Absorptives (x”) und dispersives (') Signal als Losung der transformierten Bloch-
Gleichungen.

Ist man in der Lage, dispersiven und absorptiven Anteil des Schwingkreissignals gleichzeitig aufzu-
nehmen, kann daraus der Betrag der Magnetisierung M, senkrecht zum Feld By berechnet werden:

M| = /M2 + M2 (2.28)

Die Phase gegeniiber B ist

M, 1
tan ¢ = Y — .
¢ M," Ty (w—wro)

(2.29)

Im Folgenden wird ein Ubergang in die komplexe Darstellung vollzogen. Man definiert M durch
M = (M, + 1M, exp (wt) (2.30)
als komplexe Magnetisierung, B mit
B = Bj exp (wwt) (2.31)
als komplexes Magnetfeld und die komplexe dynamische Suszeptibilitét x (w)
X (@) =¥ (@) = (). (2.32)

Hieraus ergibt sich in Analogie zu 2.3

M =

B. (2.33)

Die komplexen Werte von Magnetfeld (B) und Magnetisierung (M) sind also einander proportional
mit der Proportionalititskonstanten y (w).
Die Impedanz der im Schwingkreis verwendeten Spule ist

Zr, =wlo+ R, (2.34)
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wobei Lo die Induktivitit der leeren NMR-Spule (x (w) = 0) und R ihr ohmscher Widerstand ist.
Hat sich eine Magnetisierung eingestellt, so bewirkt diese eine Anderung der Impedanz zu

Z (w) = wkLg (1+4mnx (w)) + R
= wly (1 + 4mn (X/ — zx”)) + R
=wL (14 4mnx’) + wLodmnx" + R. (2.35)

Die Grofle 7 ist der so genannte Fiillfaktor, der von Spulenvolumen und Targetmaterial beeinflusst
wird.

Die Schreibweise der letzten Gleichung hat den Vorteil einer Trennung von reellem (induktivem
bzw. absorptivem) und imagindrem (Ohmschem bzw. dispersivem) Anteil. Durch die Verwendung
eines elektronischen Bauteils, das nur den absorptiven Anteil des Signals ungefiltert passieren ldsst,
kann x” bzw. M, bestimmt werden. Es geniigt dann noch, einen mathematischen Zusammenhang
zwischen der Leistungsabsorption, in der y” vorkommt, und der Polarisation P zu zeigen, um die
Polarisation als messbare Grofle bestimmen zu konnen.

Die messbare Grofle der durchschnittlichen Leistungsaufnahme bzw. des durchschnittlichen Leis-
tungsverlustes in der Spule ldsst sich darstellen als

. 1

Eaps = 51'5 Re (Z (w)) (2.36)
1 1

= ifngo 4y (w) + 5Jj%R, (2.37)

wobei Ig der Spulenstrom ist.

Fiir die Dipoliiberginge im Spinsystem gilt die Ubergangsenergiec AE = hw. Die Ubergangswahr-
scheinlichkeit p4 (w), die sich aus dem entsprechenden Matrixelement fiir dieses Zwei-Niveau-System
ablesen lasst, ist fiir Anregung und Abregung gleich. Definiert man die Besetzungszahldifferenz
n = No — Ny, so gilt fiir die Leistungsaufnahme des Spinsystems

E (w) = nhw = 2p+hwn. (2.38)

Integriert man dies iiber den Bereich der Absorption, das heifit iiber die Resonanzlinie, und ersetzt
p+ entsprechend [PF72], so erhélt man

Eape = %hm?B%P. (2.39)

Dies ist der geforderte Zusammenhang zwischen Leistungsabsorption und Polarisation.

Die gemessene Grofle ist die im Schwingkreis herrschende Spannung. Eine Integration iiber den
Bereich der Resonanzlinie liefert von Gleichung 2.37 ausgehend einen messbaren Wert fiir die Pola-
risation geméf

[e.e]
P= c/x”dw = c/x”éw. (2.40)
0 Aw

Der Proportionalitétsfaktor ¢ wird gefunden, indem fiir das vorliegende Target im thermischen
Gleichgewicht bei bekannter Temperatur und bekanntem Magnetfeld die Fliche Arg unter dem
Absorptionssignal bestimmt wird. Nach dieser Kalibrierung kann auch im Modus der DNP mit der
berechenbaren TE-Polarisation Prg die dynamische Polarisation Pyyy, bestimmt werden nach der
Formel

A
Pagn = Ady“ Prg. (2.41)
TE
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Das Frequenzintervall Aw beinhaltet die Frequenzen in unmittelbarer Umgebung der Resonanzfre-
quenz. Ein einzelner dieser Messvorgénge heifit Sweep.

Das Hintergrundssignal wird weit aulerhalb der Resonanzfrequenz gemessen und nach erfolgreicher
Messung von dieser abgezogen.

Da also die Polarisation mit der hier eingesetzten Technik iiber eine Anderung der Giite

_wL

©="%

(2.42)

des Schwingkreises gemessen wird, nennt man sie auch Q-Meter-Technik (quality factor @, Giite).
Der konkrete Aufbau einer (Q-Meter-Apparatur wird im néchsten Kapitel erortert.

2.3 Gepulste NMR

Ein in neuerer Zeit entstandenes Verfahren, das eine Alternative zur cw-NMR darstellt, ist die
gepulste NMR. Wie der Name andeutet, wird hier nicht ein Sweep mit geringer Leistung zur Abtas-
tung der Probe verwendet, sondern ein kurzer Puls At (im Bereich von Mikrosekunden) mit hoher
Leistung (bis zu mehreren Watt) mit der Nukleonenlarmorfrequenz wy, in die Spule eingekoppelt.
Die Gegebenheiten bei der gepulsten NMR sind analog zu den in den vorherigen Abschnitten be-
schriebenen. Der Puls erzeugt auch hier ein Magnetfeld mit der Komponente El, die senkrecht zu
By ist. Die Pulsdauer At bestimmt den Winkel, den die Magnetisierung M iiberstreicht, wiahrend
sie aus der z-Orientierung ausbricht, zu

o = yB1At. (2.43)

Die Bewegung ist also eine Prézessionsbewegung um éeﬁ, die den Magnetisierungsvektor aus seiner
Orientierung entlang der z-Achse in die z-y-Ebene dreht. Hierdurch entsteht eine zusétzlich Trans-
versalmagnetisierung.

Nachdem der Puls abgeklungen ist, bleibt die Prézession um By zunéchst erhalten, bevor sich der
Magnetisierungsvektor M wieder langsam als Folge des externen Magnetfeldes By entlang der z-
Achse orientiert. Die verbleibende Transversalmagnetisierung bewirkt in der NMR-Spule, die nun
als Empfangsspule dient, die Induktion einer messbaren Wechselspannung. Dieses Phdnomen wird
FID (free induction decay) genannt. Die Transversalmagnetisierung zerfillt mit der Relaxations-
zeit Ty. Die Form der Wechselspannung ist deswegen diejenige einer geddmpften Schwingung (siehe
Abbildung 2.5). Das aufgenommene Signal wird mit einer schnellen Fourier-Transformation (fast
Fourier transformation, FFT) analysiert.

Fiir eine detaillierte Beschreibung der gepulsten NMR, sei auf die ausfiihrlicheren Arbeiten zu diesem
Thema (wie zum Beispiel [He04], [HeB09], [Kam09]) verwiesen.

2.4 Quadrupolverbreiterung und Asymmetriemethode

Die beeinflussenden Groflen fiir die Form des NMR-Signals sind die Spinart, die Gitterstruktur und
die Polarisation der verwendeten Probe.

Fiir Isotope mit Kernspin I > % kann das Polarisationssignal durch die Quadrupolwechselwirkung
zusétzlich verbreitert werden. Fiir den einfachsten Fall mit Kernspin I = 1 erwartet man eine Ener-
gieaufspaltung geméafl der Zeeman-Theorie in drei dquidistante Energieniveaus fiir die Unterniveaus
m = —1, 0, 1 und damit gleiche Ubergangsfrequenzen fiir Am = +1. In Festkdrperproben, wie zum
Beispiel D-Butanol, ND3 (deuteriertes Ammoniak) oder Brenztraubensiure, beobachtet man einen
zusitzlichen Effekt.
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Amplitude / a.u.
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Abbildung 2.5: Free Induction Decay: Typische, mit der Zeit abklingende Signal-Amplitude der in
der Spule induzierten Wechselspannung.

Kerne mit Spin I > 1 kénnen ein Quadrupolmoment besitzen. Liegt zudem ein elektrischer Feldgra-
dient am Kernort vor, so wechselwirkt dieser mit dem Quadrupolmoment. Es entsteht eine Ener-
gieverschiebung, die storungstheoretisch in erster Ordnung zu

AE,, = —hwom + hw, (3 cos? 9 — 1) (Bm2 —I(I+ 1)) (2.44)

berechnet werden kann und in Abbildung 2.7 gezeigt ist. Es bezeichnet hier wy die Larmorfrequenz
des Kerns, ¥ den Winkel zwischen dem magnetischen Feld und der Richtung des Feldgradienten
und wy = %e@eq die so genannte Quadrupolfrequenz. Hier ist eQ) der Wert des Quadrupolmoments
und eq = %—E die Projektion des elektrischen Feldgradienten auf die Richtung des Feldgradienten.
In der Folge sollen Kerne mit I = 1 (Deuteronen) betrachtet werden.

Die Formel fiir die Energieverschiebung impliziert eine Verschiebung der Unterniveaus in Abhéngig-
keit von 9 (sieche Abbildung 2.6). Man erhilt fiir einen festen Winkel ¢ zwei Resonanzfrequenzen,
die die Beziehung

wi = wo F 3wy (3 cos? ) — 1) (2.45)
erfiillen. Da
0 <cos?d <1 (2.46)
gilt, kann man Frequenzintervalle fiir die Ubergéinge auf

wp — 6wy < wy <wo + wy (2.47)
wo + 6wy > w_ > wy — wy (2.48)

einschrinken. Diese maximal mdoglichen Frequenzen fiir Winkel 0 <9 < 7 sind in Abbildung 2.7 zu
sehen.
Bei isotroper Verteilung der Bindungen N nach

dN

- const. (2.49)
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—— (C-D-Bindung
— - O-D-Bindung
— Signal

Signal / a.u.
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Abbildung 2.6: Beitrédge einzelner Molekiilbindungen zum gesamten quadrupolverbreiterten Pola-
risationssignal bei D-Butanol (nach [Har02]).

mit dem Raumwinkelelement dQ2 = sin¥d? folgt fiir die Dichte der Bindungen pro Winkelintervall

dN |
1 & sin ¥ (2.50)

Aus dieser Proportionalitét folgt ein theoretisches Maximum der Linienintensitét bei ¢ = 5 und ein
Minimum bei 9 = 0.
Man erhélt also nach 2.48

Wi max = Wo + 3wy (2.51)
W_ max = Wo — Wy (2.52)

und damit die Uberlagerung dieser zwei Linien, wie sie in Abbildung 2.6 dargestellt ist.

Der Abstand der Spitzen hat also — bis auf Verbreiterungen der Linien durch dipolare Effekte —
einen festen Wert, der daher ein Maf} fiir die Stérke der Quadrupolwechselwirkung ist, das aus dem
NMR-Spektrum ermittelt werden kann.

Uber das Verhéltnis der Intensitéten (I und I_) der zwei Linien im Spektrum, die bei der Quadru-
polverbreiterung an Kernen mit héherzahligem Spin entstehen, kann auch direkt die Polarisation
bestimmt werden, ohne den Umweg {iber die Fldche unter der Linie zu wéhlen.

Das Verhéltnis der Spitzen wird als Asymmetrieparameter r geméfl

Iy
== 2.53
r=t (2:53)
definiert.
Man kann zeigen, dass dann fiir die Vektorpolarisation
r?—1
P=——— 2.54
T2 4r+1 (2:54)
und fiir die Tensorpolarisation
2_2r+1

r24+r+4+1
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wo + 3wy
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Abbildung 2.7: Verdnderung der Spinniveaus bei Proben mit Quadrupolmoment in Abhéngigkeit
von .

gilt. Fiir eine stringente Herleitung dieser Formeln sei auf ausfithrlichere Arbeiten zu diesem Thema
verwiesen, wie etwa [Dul96], [Dul97] oder [Gre07].

Es sei erwdhnt, dass die Praktikabilitit dieser Methode immer von den am Anfang des Abschnitts
erwihnten beeinflussenden Gréflen abhiéngt. So hat beispielsweise Lithiumdeuterid (°LiD) trotz
eines Kernspins von I = 1 aufgrund seiner FCC-Gitterstruktur einen verschwindenden elektrischen
Feldgradienten, sodass keine Aufspaltung der Linien zu beobachten ist.






Kapitel 3
Liverpool NMR-Modul

In diesem Kapitel wird das Liverpool NMR-Modul ([Cou93]) beschrieben. Es bildet die Vorlage
fiir die in dieser Arbeit prisentierte Neuentwicklung. Anhand des Liverpool-Moduls kénnen alle
Figenschaften erortert werden, die die Elektronik bei der Polarisationsmessung mittels cw-NMR
leisten muss. Auch von daher ist es zweckméfig, ihm ein eigenes Kapitel zu widmen.

3.1 Schwingkreis

Die Implementierung des Schwingkreises in den NMR-Aufbau hat spezielle Techniken zum Inhalt.
Neben den verschiedenen Montierungen, die zuerst beschrieben werden, spielt auch die Auslegung
des Stromkreises auf konstante Strome oder konstante Spannungen eine Rolle.

3.1.1 Anschluss des Schwingkreises

Generell existieren fiir den Schwingkreis zwei mégliche Montierungen.

Resonant Cable Circuit

Im konventionellen Aufbau (resonant cable circuit) befinden sich alle Komponenten des Schwing-
kreises aufler der tatséchlichen NMR-Spule auflerhalb des Kryostaten.

Die NMR-Spule ist mit dem Rest der Schwingkreises iiber ein %-Kabel verbunden, das dement-
sprechend zum Schwingkreis gehort und dessen Impedanz deshalb beriicksichtigt werden muss.
Aus diesem Grund wird, trotz optimaler Anpassung der Kabellinge, die Abbildung der NMR-
Spulenimpdanz nie vollkommen sein. Die Folge ist eine Mischung von ungewiinschten Dispersionssi-
gnalen zu den aufgenommenen Realteilen. Auflerdem wird die Leitfdhigkeit aufgrund des sehr hohen

Temperaturgradienten entlang des Kabels beeinflusst.

Non-resonant Cable Circuit

Diese Mingel konnen durch die Montage aller passiven Komponenten (Rcc, Rp und C) in unmit-
telbarer Ndhe der NMR-Spule im Kryostateinsatz beseitigt werden (non-resonant cable circuit). Die
Kabelverbindung gehort in diesem Fall nicht zum Schwingkreis, wodurch auch diese Fehlerquelle
eliminiert wird. Es konnen so vierfach ([Hau98]) bessere Signal-Rausch-Verhiltnisse im Vergleich
zur konventionellen Montage erzielt werden. Nachteilig wirkt sich allerdings die duflert aufwandige
Montage der Komponenten am Kryostateinsatz aus. Zudem miissen sie eine gute Resistenz ge-
geniiber tiefen Temperaturen und hohen Magnetfeldern sowie generell kleine Temperatur- und Ma-
gnetfeldabhéngigkeiten aufweisen. Diese Anforderungen deuten den Aufwand und die Kosten an,
die durch den Einsatz dieser Technik entstehen.

3.1.2 Art des Schwingkreises

Es existieren nach [CG80] zwei mogliche Arten, die Schwingkreise aufzubauen.

33
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R_CC
1

L1

Abbildung 3.1: Beispiel eines Konstantstrom-Serienschwingkreises. Der zylinderférmige Proben-
behilter befindet sich in unmittelbarer Nahe der Schwingkreisspule.

Serienschwingkreis

Dieser Schwingkreistyp ist in Abbildung 3.1 dargestellt. Er definiert sich iiber die Anforderungen
an seine Bauteile. Sie miissen folgende Kriterien erfiillen:

e Der Konstantstromwiderstand Rcc muss sehr viel grofler als 50 2 sein.
e Die Impedanz des geddmpften Schwingkreises muss sehr viel kleiner als Ro¢ sein.

e Die Eingangsimpedanz des Verstirkers R; muss sehr viel grofer als die Impedanz des geddmpf-
ten Schwingkreises sein.

Parallelschwingkreis

Hier sind Rp und die Kapazitét parallel angeordnet (vergleiche Abbildung 3.2). Die Kriterien sind:
e Die Impedanz des geddmpften Schwingkreises muss sehr viel grofler als 50 §2 sein.
e R; muss sehr viel kleiner als die Impedanz des geddmpften Schwingkreises sein.

Die ersten beiden Kriterien des Konstantstrom-Serienschwingkreises konnen dergestalt erfiillt wer-
den, dass die durch die Anordnung entstehenden Fehler vernachlissigbar sind.

Auf den Konstantspannung-Parallelschwingkreis sollte nur zuriickgegriffen werden, wenn eine so
groe NMR-Spule verwendet werden muss, dass die Selbstresonanzfrequenz — bedingt durch Streu-
kapazitdten — in der Ndhe der Schwingkreis-Resonanzfrequenz liegt.

Das Liverpool NMR-Modul wurde fiir die Benutzung mit einem Konstantstrom-Serienschwingkreis
konstruiert. Der Eingangswiderstand der Verstérker sollte wie bei Koaxialkabeln iiblich bei 502
liegen, was dementsprechend gute Ergebnisse fiir das Signal-Rausch-Verhéltnis liefert.

3.1.3 Detektionsweise

Phasensensitive Detektion bei fester Abstimmung

Dies ist das Standardverfahren, fiir das insbesondere auch die Liverpool NMR-~Box konstruiert wur-
de. Die Abstimmung wird durchgefiihrt, indem der Schwingkreis in Resonanz gebracht wird. Fiir
diese Frequenz wy wird der Phasenunterschied zwischen der Wechselspannung, die den Schwing-
kreis versorgt (in der Folge auch Referenzsignal genannt), und der Wechselspannung, die aus dem
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Abbildung 3.2: Beispiel eines Konstantspannung-Parallelschwingkreises.

Schwingkreis aufgenommen wird (dem Schwingkreissignal), auf Null gebracht. Dies geschieht mit
Hilfe eines auflerhalb des NMR-Moduls verlaufenden Phasenkabels, das in seiner Linge variiert wer-
den kann. Ist die Phasendifferenz zwischen den beiden Spannungen Null geworden, kann der rein
absorptive Anteil des Signals (aufgenommen als Spannung) gemessen werden. Dieser Phasenanpas-
sung verdankt die Detektionsweise ihren Namen.

Der offensichtliche Vorteil ist die einfache Einrichtung der Komponenten, sodass nach der einmali-
gen Abstimmung keine weiteren Verdnderungen mehr vorgenommen werden miissen, und die Arbeit
der Verbesserung des Signal-Rausch-Verhiltnisses gewidmet werden kann.

Die Statik der Methode ist gleichzeitig auch ihr Nachteil. Nur fiir die exakte Resonanzfrequenz ist
die Phasendifferenz genau 0. Dies bedeutet, dass bei einem Sweep iiber die Umgebung von wy auch
Teile des imaginéren Anteils zum Signal hinzugemischt werden.

Die Hintergrundkurve bei der phasensensitiven Detektion hat, einer typischen Resonanzkurve ent-
sprechend, die Form einer sehr steil verlaufenden Parabel (wie in Abbildung 3.3 dargestellt). Das
eigentliche Probensignal findet sich bei korrekter Abstimmung am Extremum dieser Parabel. Die
Tiefe der Parabel iibersteigt also die Hohe des Signals um einige Groflenordnungen und begrenzt
die mogliche Verstédrkung insbesondere fiir breite und kleine Signale.

Synchrone Resonanzabstimmung und synchrone Phasenabstimmung

Diese zwei Verfahren haben das Ziel, Polarisationssignale vor einer flachen Hintergrundkurve zu
messen und damit die Nachteile der festen Abstimmung fiir kleine und breite Signale zu umgehen.
Wiéhrend des Sweeps iiber die NMR-Linie des Probenmaterials wird der Schwingkreis konstant auf
die Resonanz abgestimmt (Resonanzabstimmung), oder die Phase ¢ wird konstant gehalten (Pha-
senabstimmung). Durch diese Verfahren wird der Imaginérteil und insbesondere dispersive Zumi-
schungen, die durch die Kabelverbindungen entstehen, komplett eliminiert. Einzelne systematische
Fehler kénnen nun nur noch durch Nichtlinearitdten im Realteil entstehen.

Die Resonanzabstimmung wird erreicht, indem der variable Kondensator im Schwingkreis durch
eine so genannte Varicap-Diode ersetzt wird. Diese kann iiber eine Versorgungsspannung Uy auf
verschiedene Kapazitéiten eingestellt werden. Die Funktion Uy (w), die die korrekte Spannung fiir
die verlangte Frequenz berechnet, wird experimentell bestimmt.

Das urspriingliche Liverpool NMR-Modul wurde mit einer derartigen Varicap-Diode nachgeriistet,
sodass also nun auch auf diese Weise gemessen werden konnte. Thr Schaltbild kann Abbildung 3.4
entnommen werden.

Eine Ubersicht iiber die Verbesserungen, die mit der synchronen Resonanzabstimmung erzielt wur-
den, bietet [Hau98].
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Abbildung 3.3: Auswirkungen der Lénge des %—Kabels auf die Tiefe der beobachteten Q-Kurven am

Beispiel eines Deuteronensignals. Grofiere Langen bewirken tiefere Resonanzkurven (nach [Hau04]).

8,9 - 14 pF g
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Abbildung 3.4: Schaltplan und Verbindungen der im Originalmodul integrierten Varicap-Diode.

3.2 Liverpool NMR-Modul

Die Leiterkarten des Liverpool NMR-Moduls sind in einer massiven Messingbox mit den Abmes-
sungen 270 - 114 - 30 mm? untergebracht. Messing wurde als Material gewihlt, um eine gute elek-
tromagnetische Abschirmung der Box zu gewihrleisten.

3.2.1 Schwingkreis

Abbildung A2 im Anhang zeigt das Blockschaltbild des Liverpool NMR-Moduls.

Es ist zu erkennen, dass der Schwingkreis in die Box integriert ist, der Aufbau also ein resonant
cable circuit ist.

Die Module selbst sind so ausgelegt, dass mehrere sequenziell betrieben werden kénnen. Die mo-
mentan nicht ausgelesenen werden iiber den Schalter RS, der sich zwischen den beiden Konstant-
stromwiderstédnden R.. (constant current, cc) befindet, geerdet, sodass keine stérenden Induktionen
auftreten.
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3.2.2 HF-Teil

Der HF-Teil der originalen Liverpool-Box besteht aus verschiedenen Verstdrkern (Gx) und Ab-
schwéchern (Ax), die neben einer absoluten Verstirkung auch eine Pegel- und Impedanzanpassung
durchfithren. Die Werte fiir die Bauteile konnen der Abbildung A2 im Anhang entnommen werden.
In den Verlauf des Referenzsignals ist das bereits erwéhnte Phasenkabel integriert. Das Referenzsi-
gnal verlauft weiter in einen Eingang eines angepassten Ringmischers (BRM, Typ SRA-1 in Abbil-
dung A2).

Der zweite Eingang des BRM nimmt das vom Splitter S ausgehende Teilsignal des Schwingkreises
auf. Die Theorie der Ringmischer wird in Kapitel 4 erortert.

3.2.3 LF-Teil

Das andere vom Splitter S ausgehende Teilsignal wird in den niederfrequenten LF-Teil (low fre-
quency) iberfithrt. Dort wird durch den Diodendetektor DD die gesamte Amplitude detektiert,
also sowohl das absorptive wie das dispersive Signal. Es folgen die niederfrequenten Operations-
verstarker LFx, bevor Dioden- und BRM-Signal auf die Ausgéinge gegeben werden.

Die zur Nachbearbeitung der Signale erforderliche Technik wird in Anhang A erldutert.






Kapitel 4

Bochum NMR-Modul

Das Liverpool NMR-Modul verkorpert seit seiner Einfiihrung bis heute das Standard-NMR-Spek-
trometer fiir die Polarisationsbestimmung in Festkorpertargets. Es wird allerdings nicht mehr pro-
duziert, was eine Motivation fiir die vorliegende Arbeit bietet. Nach wie vor sind Arbeitsgruppen
auf funktionierende Module angewiesen, sodass es an der Zeit ist, einen Neubau des Moduls zu
entwickeln. Diese Gelegenheit kann genutzt werden, alte elektronische Komponenten durch neue,
leistungsfiahigere zu ersetzen. Das Prinzip und die Anordnung der zentralen Komponenten sind je-
doch erhalten geblieben. Es wurde Wert gelegt auf eine moglichst kleine Bauweise des Moduls, um
die Positionierung im gesamten Messaufbau zu vereinfachen.

Nachdem im Jahre 2008 bereits ein Prototyp-Exemplar fiir den HF-Teil entstand (siehe hierzu
[Phi08]), sollen in diesem Kapitel die Grundlagen fiir ein vollstdndiges Modul, das HF- und NF-Teil
vereinigt, skizziert werden.

Es wird zunichst der Aufbau samt den elektronischen Komponenten im Detail beschrieben.

4.1 Elektronische Komponenten des HF-Teils

4.1.1 Leiterkarte

Das Prototyp-Exemplar des HF-Teils verfiigte iiber eine einlagige, nicht durchkontaktierte Leiter-
karte. Um eine erhchte Stabilitdt im Betrieb und die Moglichkeit der Produktion in Kleinserie zu
gewéhrleisten, wurde im Rahmen dieser Arbeit auf eine zweilagige und durchkontaktierte Leiter-
karte umgestellt. Dies hat den Vorteil, den Abschwicher, die SMD (surface mounted devices) sind,
flexibel anzubringen. Im Ubrigen bietet eine Durchkontaktierung immer eine verbesserte vertikale
Wairmeleitfahigkeit, was dazu beitrigt, die Dissipationswirme der Verstiarker abzufiihren.

Fiir die NF-Komponente wurde zunéchst eine im Jahre 2006 von der hauseigenen Elektronikwerk-
statt nach den Vorgaben der entsprechenden Komponenten des Liverpool-Moduls konstruierte Lei-
terkarte verwendet. Sie unterscheidet sich in ihrer Konfiguration nicht von der in Abschnitt 4.3.
Da diese Karte storungsfrei betrieben werden konnte, wurden hier, aufler einer Umgestaltung der
Verbindungen nach auflen, keine weiteren Modifikationen vorgenommen.

4.1.2 HF-Verstiarker

Als Hochfrequenzverstirker werden zwei Modelle der Firma MiniCircuits verwendet. Dabei handelt
es sich um die rauscharmen Modelle AMP-75+ und AMP-76+ mit einer Verstirkung von mindes-
tens 19 respektive 26 dB. Die Wahl fiel auf diese Verstérker, da sie zum einen kaskadierbar sind und
zum anderen eine gute Linearitét iiber einen breiten Frequenzbereich aufweisen. Die Schwankungen
in der Verstiarkung bewegen sich im relevanten Frequenzbereich von 15 bis 220 MHz im Prozent-
bereich. Diese beiden Frequenzen liegen deutlich innerhalb der Grenzfrequenzen. Im Frequenzband
liegt der Rauschpegel unter 3 dB, was ebenfalls eine Anforderung an die Verstéirker war. Weitere re-
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Abbildung 4.1: Schaltplan der HF-Karte.

levante Groflen wie Richtwirkung und Stehwellenverhiltnis', das mit unter 1,4 noch gut ist, konnen
der Tabelle C1 im Anhang entnommen werden.

Die Verstéarker konnen mit Spannungen im Bereich von 12 bis 16 V betrieben werden, ohne Verluste
in der Linearitdt hinnehmen zu miissen. Eine hchere Spannung als 15V ist weder erforderlich noch
empfehlenswert, da die Dissipationswidrme bei diesen Spannungen iiberproportional ansteigt und
eine zu hohe Belastung fiir die Bauteile darstellt, die laut Datenblatt bis maximal 85 °C betrieben
werden diirfen.

4.1.3 Abschwicher

Die Abschwécher, gleichfalls von MiniCircuits produziert, bieten ebenfalls eine gute Linearitit im
geforderten Frequenzband. Thr Stehwellenverhéltnis ist mit unter 1,1 fast optimal. Sie sind die
einzigen verwendeten SMD (surface mounted device).

Auf der Leiterkarte werden Abschwécher mit einer Abschwéchung von 4dB (PAT-4) und von 5dB
(PAT-5) verwendet. Im Vergleich zum Modell von 2008 wurde der Abschwécher im Phasenteil der
Leiterkarte von 10 dB auf eben jene 5dB geéndert, damit bei einem Eingangspegel von —4 dBm am
Beginn des Phasenkabels (Anschluss ,Phase-out* in Abbildung 4.1) auBlerhalb der Box ein Pegel
von +7dBm vorherrscht. Dieser in der Folge weiter verringerte Pegel ist fiir den LO-Eingang des

!Das Stehwellenverhéltnis (standing wave ratio, SWR) ist ein Ma$ fiir die Leistungsanpassung zwischen zwei elek-
tronischen Bauteilen. Es ist definiert durch das Verhéltnis SWR = gfg aus vorlaufender (V) und riicklaufender
(R) Effektivspannung auf dem Leiter. Im Idealfall keiner Reflexion (R = 0) wird SWR = 1. Ein ,gutes“ SWR ist

bis SWR = 1,5 gegeben [MNO97].
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Abbildung 4.2: Schematische Darstellung des Funktionsprinzips eines Mischers (nach [Maa92]).

Diodenringmischers vonnéten.

4.1.4 Leistungsteiler

Im Modell von 2008 wurde im Phasenteil der Richtkoppler TDC-10-1+ der Firma MiniCircuits ver-
wendet, um mit einem Verlust von 3dB das Richtsignal des RF-Generators aufzuteilen. Es hat sich
bei den ersten Modulen gezeigt, dass ein Leistungsteiler, obwohl prinzipiell fiir die Aufgabe geeignet,
diese nicht zufrieden stellend 16st. Es treten die in Abschnitt 5.1.1 beschriebenen Schwierigkeiten
auf. Daher wird im aktuellen Modul wieder der Richtkoppler verwendet.

Als Splitter wird ein Leistungsteiler /Leistungsaddierer TSC-2-14 von MiniCircuits zum Einsatz. Er
weist im relevanten Frequenzbereich bei einem Verlust von unter 3,3 dB und einem guten Stehwel-
lenverhéltnis eine hohe Isolation auf.

4.2 Diodenringmischer

4.2.1 Prinzip

Wie bereits mehrfach erwihnt, ist der Diodenringmischer das zentrale Element des HF-Teils und
damit des gesamten Moduls. Daher soll er explizit erldutert und seine Relevanz hervorgehoben
werden.

Prinzipiell ist ein Mischer ein Multiplizierer (siehe Abbildung 4.2). Die zwei Eingéinge werden mit LO
(local oscillator) und RF (radio frequency) bezeichnet. In der einfachsten Form der Erlduterung sind
die Signalformen an beiden Eingéngen sinusférmig. Das Signal am referenziellen Eingang RF besitzt
die Frequenz w, und die zeitabhingige Amplitude A (t). Am LO-Eingang liegt ein unmodulierter
Sinus mit der Frequenz w,, vor.

Aus diesen beiden Funktionen

resultiert die Multiplikation

Fiix = Fs - Fjy = A(t) cos (wst) - cos (wpt) (4.3)
= /12(75) [cos [(ws — wp) t] + cos [(ws + wp) t]] - (4.4)

Dies ist die Funktionsweise eines idealen linearen Multiplizierers. Bei realen, nichtlinearen Mischern
treten Oberschwingungen des LLO-Signals der Frequenz

wp = (ws — wp) + nwp (4.5)
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und damit Beimischungen anderer Frequenzen als der gewiinschten auf. Uber ein Filter wie in Ab-
bildung 4.2 kann das gewiinschte Produkt gewonnen werden, ebenso wie aus dem Resultat 4.4 der
Anteil der addierten Frequenzen herausgefiltert werden kann.

Das am Mischerausgang IF erhaltene Signal ist also proportional zum Kosinus der Phasendiffe-
renz zwischen Referenzsignal und Schwingkreissignal. Wird diese iiber das verwendete Phasenkabel
auf Null gebracht, erscheint ein Signal an IF, das proportional zum absorptiven Anteil (x”) des
Schwingkreissignals ist. Hieriiber kann die Polarisation bestimmt werden.

4.2.2 Mischertypen

Der im Modul verwendet Mischer ist ein angepasster Mischer (balanced mizer). Im Gegensatz hierzu
erscheinen bei nichtangepassten Mischern immer beide zu mischenden Frequenzen wg und w, an den
Ausgingen des Mischers.

Fiir angepasste Mischer existiert nur eine geringe Anzahl von Typen: singly balanced mizers, die
sich noch in 90°- und 180°-Hohlleitergabeln unterteilen lassen, und doubly balanced mizers in Stern-
oder Ringanordnung. Fiir die vorliegende Arbeit wird ein Doubly Balanced Mixer in Ringanordnung
verwendet.

Ein Balanced Mixer hat gegeniiber alternativen Mischertypen (wie zum Beispiel Ein-Dioden-Mi-
scher) einige Vorteile. Es werden keine speziellen Bauteile, wie beispielsweise Diplexer, benstigt, um
das LO-Signal in den Mischer einzukoppeln. Sie unterdriicken Storsignale und LO-Rauschen und
sind auf einen weiten Leistungsbereich ausgelegt. Hier liegt allerdings auch ein Nachteil wie bereits
oben erwihnt: Aufgrund eines recht hohen Verlustes muss der Pegel des Signals am LO-Eingang
vergleichsweise hoch sein, damit der Mischer arbeiten kann. Der Pegel muss bei etwa 4+7 dBm liegen.

Hohlleitergabel

Hohlleitergabeln (microwave hybrids) sind die fundamentalen Bestandteile von Mischern. Sie sind
Viertore mit den folgenden Eigenschaften:

e Alle Tore sind angepasst angeglichen.

e Ein RF-Signal, das an einem Tor anliegt, wird leistungsgleich auf die mit diesem Tor verbun-
denen zwei Tore aufgeteilt (siche Abbildung 4.3).

e Das iibrige vierte Tor ist von diesem Vorgang isoliert.

Aus Abbildung 4.3 (b) wird zudem die namensgebende Phasenénderung des Signals fiir 90°- und
180°-Hohlleitergabeln deutlich. In einer 90°-Hohlleitergabel liegt immer eine Phasenverschiebung
von 90° an den zwel Ausgangstoren vor, unabhingig davon, welches Tor das Eingangssignal auf-
nimmt. Fiir 180°-Hohlleitergabeln ist die Phasenverschiebung vom Eingangstor abhéngig.

Die Tore 3 und 4 bei 180°-Hohlleitergabeln ( 4.3 (a)) werden auch - bzw. A-Tore genannt, da sie
die Summe bzw. die Differenz der Signale an den Toren 1 und 2 darstellen. Dies macht man sich
fiir den in dieser Arbeit beschriebenen Aufbau zunutze.

Die kritischen Parameter fiir Hohlleitergabeln und damit auch fiir Mischer sind Phasen- und Am-
plitudenabweichungen an den zwei Ausgangstoren (beeinflussen die Verldsslichkeit des Signals), die
Verlustleistung (betriigt fiir ideale Hohlleitergabeln mindestens 3 dB) und das Stehwellenverhéltnis.

Singly Balanced Mixer

In Abbildung 4.4 sind die auf 90°- und 180°-Basis beruhenden Grundtypen dieser Mischerart dar-
gestellt. Zwei Einzeldiodenmischer sind isoliert voneinander an zwei Tore der Hohlleitergabel ange-
schlossen. Die anderen Tore sind die Eingangssignale RF und LO.
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(a) (b)

Abbildung 4.3: Prinzipskizze der Funktionsweise von 180°-Hohlleitergabeln (a) und 90°-
Hohlleitergabeln (b). Dargestellt sind die entstehenden Phasendifferenzen bei Stromfluss zwischen
einzelnen Toren ([Maa92]).

Bei einem Singly Balanced Mixer wird eine der beiden zu mischenden Frequenzen w, oder w, un-
terdriickt. Die jeweils andere kann im Ausgangsspektrum gefunden werden.

Balancierte Mischer weisen Eigenschaften auf, die bereits am einfachsten Beispiel des Singly Balan-
ced Mixer erldutert werden sollen.

Es sind dies die

e Orientierung der Dioden und der Einfluss auf die RF /LO-Phasen.
Die Phasen von RF und LO an den Dioden und insbesondere ihre Alternierung in den Hohl-
leitergablen zuvor haben einen wesentlichen Einfluss auf die Unterdriickung von parasitiren
Resonanzen und LO-Rauschen. Damit ist umgekehrt eine spezifische Orientierung der Dioden
notwendig, um die ungewiinschten Effekte zu unterdriicken und nicht filschlicherweise das
gewiinschte Signal. Oft ist allerdings die erstrebenswerte Orientierung nicht gut zu realisieren,

beispielsweise. wenn sie das Auftreten einer Gleichspannungskomponente (eines so genannten
DC offset) ausschlieft.

e Unterdriickung von AM-Rauschen.
Ideale angepasste Mischer unterdriicken durch Amplitudenmodulation des LO-Signals erzeug-
tes Rauschen (AM-Rauschen). In realen Mischern ist diese Unterdriickung durch Mischver-
luste begrenzt. Der Effekt gilt nur marginal fiir die in der NMR auftretenden Wellenlédngen,
sondern vornehmlich fiir Millimeterwellen, bei denen das AM-Rauschen dominant gegeniiber
Mischverlusten oder Diodenrauschen werden kann.

e Unterdriickung anderer Harmonischer.
Bei der richtigen Wahl eines Mischers fiir das entsprechende System koénnen angepasste Mi-
scher andere harmonische Schwingungen als die gewiinschte unterdriicken. Dies ist der vor-
rangige Grund, weswegen angepasste anstelle von Ein-Dioden-Mischern verwendet werden, die
diese Qualitat nicht aufweisen.

e Isolation von LO und RF.
Die Abschirmung von LO gegen RF ist notwendig, damit sich der LO-Eingang nicht mit
sich selbst mischt. In Ausnahmefillen konnte bei einer mangelnden Abschirmung der Tore
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Abbildung 4.4: Ausfithrungen eines Singly Balanced Mixer auf 180°- (a) und 90°-Basis (b). Die
Phasendifferenzen orientieren sich an jenen der Hohlleitergabeln ([Maa92]).
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Abbildung 4.5: Schaltplan eines Diodenringmischers mit den Dioden D1 bis D4, den Eingéngen LO
und RF sowie dem Ausgang IF ([Maa92]).

untereinander der Mischer wie eine Antenne wirken. In diesem Fall wiirde Leistung abgestrahlt,
was zu vermeiden ist.

Doubly Balanced Mixer

In einem Doubly Balanced Mixer werden beide zu mischenden Frequenzen unterdriickt. An ihren
Ausgangstoren lassen sich nur die beiden Mischfrequenzen w; — w), und w, + w,, finden.

Doppelt angepasste Mischer findet man in kommerzieller Nutzung im Frequenzbereich zwischen 1
und 18 GHz ([Hof97]). Aufgrund ihrer sehr guten Breitbandeigenschaften — auch im Frequenzbereich
unter 1 GHz — werden sie fiir die in dieser Arbeit beschriebenen NMR-Module verwendet.
Gegeniiber einem Singly Balanced Mixer besitzen sie die Vorteile einer unabhéngigen Abschirmung
aller Tore gegeneinander, verbesserter Unterdriickung des LO-Rauschens und parasitdrer Signa-
le und unterdriicken harmonische Ober- oder Unterschwingungen. Demgegeniiber steht nachteilig
der Bedarf nach mindestens vier Dioden und zwei Hohlleitergabeln, einem gréfieren Pegel am LO-
Eingang und eine groflere Verlustleistung.
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Abbildung 4.6: Alternative Darstellung eines Diodenringmischers, worin die Dioden D1 bis D4 als
Schalter angesehen werden. Zir ist der entstehende Wechselstromwiderstand (nach [Maa92]).

Fiir eine qualitative Beschreibung ist es legitim, die Dioden aufgrund ihrer Funktion als Schalter
anzusehen, die von LO geschaltet werden. Der abgebildete Ringmischer — diese Anordnung gilt auch
fiir den im Bochumer NMR-Modul verwendeten — besteht aus vier Dioden mit mdoglichst, soweit
durch die Fertigung zugelassen, identischer Charakteristik und zwei Transformatoren (siehe Abbil-
dung 4.5).

Das RF-Signal liegt an der Primérseite des ersten Transformators an, das LO-Signal an der Primér-
seite des zweiten. Der Abgriff in der Mitte der Sekundérseite des ersten RF-Transformators ist fiir
die Zwischenfrequenz IF angelegt, jener der Sekundirseite des zweiten (LO) ist geerdet?.

Die Nummerierung der Tore der Transformatoren in Abbildung 4.5 soll sich an Abbildung 4.3 ori-
entieren.

An der Last des Tors 3 herrscht keine Spannung vor. Die Polaritdten der Spannungen entlang 1
und 2 sind einander entgegengesetzt. Der mittlere Anschluss an der Sekundérseite kann als Erde
angesehen werden, wenn die unteren Anschliisse der Tore 1 und 2 ebenfalls geerdet sind. Sind also
zwei gleiche Lasten entlang der gesamten Sekundérseite geschaltet, so sind, wie in Abbildung 4.5,
A und A’ Nullpotentiale fiir LO und B und B’ Nullpotentiale fiir RF. Aufgrund dieser Verbindung
von LO mit den Massen von RF und RF mit den Massen von LO ist die LO-RF-Abschirmung
theoretisch unendlich gut.

Wird ein Signal an LO angelegt, so herrscht zwischen den Knoten B und B’ eine Wechselspannung.
Es seien nun B positiv und B’ negativ. Dann sind D3 und D4 offen und D1 und D2 gesperrt. Damit
ist A" mit der virtuellen Erde B verbunden und damit auch geerdet. Der Stromkreis am Knoten
A ist offen, wie auch die linke Seite der Sekundérspule am Tor RF. Es entsteht ein geschlossener
Kreis mit der rechten Seite der Sekundéarspule von RF als Signal, das dann am Ausgang IF gefunden
werden kann. In der néchsten Halbperiode des Signals an LO wird das umgekehrte Bild gefunden.
In gleicher Weise wird also das Signal an RF, moduliert mit dem Signal an LO, auf den Ausgang
IF abgebildet. Es entsteht an IF eine Wechselspannung, die das Produkt ist aus der sinusférmigen
Spannung an RF und einer Rechtecksfunktion mit der Frequenz von LO (siehe Abbildung 4.7).
Das Prinzip dieser Form des Mischers wird in Abbildung 4.6 veranschaulicht, in der die Diodenpaare
entsprechend ihrer Funktion als Schalter dargestellt sind.

Betrachtet man die vorgestellten Sachverhalte unter realistischen Bedingungen, so &ndert sich das
Bild der Diodenpaare von idealen Schaltern zu nichtlinearen Bauelementen. Hierfiir werden Berech-
nungen fiir die Lastimpedanzen der einzelnen Tore durchgefithrt um zu zeigen, dass der Mischer
nicht von stérenden harmonischen Uberlagerungen — insbesondere der zweiten Harmonischen — des
LOs beeinflusst wird. Eine explizite Darlegung findet sich in [Maa92].

2Diese Erdung gilt fiir den im Bochumer NMR-Modul verwendeten Mischer; im Liverpool NMR-Modul wurde dies
als zweite Zwischenfrequenz (IF2) weitergefiihrt (siche Abbildung A2)
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Abbildung 4.7: Finzelsignale Vgr und V1o sowie das aus diesen zusammengesetzte Signal Vip
([Dev]).
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Abbildung 4.8: Konfiguration des Mischers SRA-1. Zu beachten ist die doppelte Ausfithrung des
Ausgangs IF an den Toren 3 und 4.

Konzepte zur Mischerwahl

Das in den vorhergehenden Abschnitten Vorgestellte gilt explizit fiir den Mischer TFM-34, der im
Bochumer Modul verwendet wird. In diesem ist der Mittenabgriff der Sekundérseite des Transfor-
mators am LO-Tor geerdet. Bei dem im Liverpool Modul benutzten Mischer SRA-1 wurde jener —
wie oben erwihnt — als zweiter Ausgang IF2 verwendet.

Laut Herstellerangaben sind die beiden Ausgénge IF und IF2 des Mischers SRA-1 (Abbildung 4.8)
extern zu verbinden. Dies wurde im Liverpool Modul erst nach der Verstarkung im NF-Teil durch
einen Differenzverstérker realisiert. Trotz dieses eher ungewdhnlichen Vorgehens sollten sich nach
Verstéindnis des vorhergehenden Abschnittes keine fundamentalen Unterschiede der Funktion beider
Module ergeben. Dies ist der Fall, wie eine Simulation und die Experimente bestéitigen.
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Abbildung 4.9: Schaltplan der NF-Karte.

4.3 Elektronische Komponenten des NF-Teils

4.3.1 Diodenkreis

Der Verstérkerkreis fiir das Diodensignal wurde ohne Anderungen aus dem Liverpool NMR-Modul
itbernommen. Uber den Verstirker G6 (GPD403), der lediglich der Pegelanpassung dient und daher
auch wahlweise iiberbriickt werden kann, werden positive und negative Halbperiode iiber gekreuzte
Dioden getrennt verstirkt. Die Verstarkung wird durch die beiden Anteile des Operationsverstérkers
OP2A und OP2B (OP10) gewéhrleistet, die hier nicht invertieren. Die Verstérkung kann weiter-
hin iiber die Wahl der verwendeten Kondensatoren und Widerstédnde justiert werden. Im Differenz-
verstiarker IC2 (LF356N) werden beide zuvor getrennten Signale kombiniert und das Ausgangssignal
auf die Ausgangsbuchse des Moduls gefiihrt.

4.3.2 BRM-Kreis

Die Verstarkung im Mischerkreis ist dquivalent zu jener im Diodenkreis gestaltet. Da ein anderer
Mischer als im Liverpool Modul eingesetzt wird, der nur einen IF-Ausgang besitzt, besteht der
BRM-Verstérkerkreis in der Neuentwicklung nur aus einem Bandpassfilter (R2 und L1) und zwei
Operationsverstéirkern OP1A und OP1B.

Der Ausgang fiir BRM- und Diodenkreis wird durch eine 25-polige D-Sub-Buchse realisiert. Uber
sie ist auch die Spannungsversorgung mit 15V fiir die HF-Verstirker und +15V fiir die Operations-
und Differenzverstérker sowie fakultativ 24 V fiir den Verstirker GPD403 gegeben. Die Belegung der
D-Sub-Buchsen im Bochumer und Liverpooler NMR-Modul sind gleich, sodass die Eingliederung
des Bochumer Moduls in bestehende Systeme ohne weitere Modifikation méglich ist.






Kapitel 5

Experimentelle Resultate

In diesem abschliefenden Kapitel sollen die Ergebnisse vorgestellt werden, die mit den neu gefertig-
ten NMR-Modulen bei iiblichen Polarisationsmessungen erzielt worden sind. Hierfiir wird der Ablauf
einer solchen iiblichen Messung beschrieben. Auf Besonderheiten und spezielle Eigenschaften, die
das NMR-~Modul betreffen, wird eingegangen.

5.1 Vorbereitung der NMR-Module

5.1.1 Abstimmung des Schwingkreises

Bevor eine konkrete Messung an einem Festkorpertarget durchgefiihrt werden kann, muss das NMR-
Modul auf die entsprechende Larmorfrequenz der Probe abgestimmt werden. Diese Abstimmung
bezieht sich zun#chst auf den Schwingkreis.

Die verdnderbaren Parameter sind die Lénge des Kabels von Spule zu Varicap-Diode und die Ka-
pazitdt der Varicap-Diode selbst. Die Kabelldnge setzt sich zusammen aus dem Anteil, der im
Kryostateinsatz verlauft (120 cm), und einem aus Kabelstiicken und Verbindungen frei zusammen-
setzbaren Anteil aulerhalb des Kryostateinsatzes. Die gesamte Linge der Kabelverbindung betragt
im Idealfall ein ganzzahliges Vielfaches von % (typischerweise %) Dieses Maf} wird jedoch im nicht-
idealen Fall von Verbindungsstiicken gestort, die den Wert durch Reflexionen und &hnliche Effekte
verdndern, sodass die Kabellinge manuell auf den fiir das Experiment korrekten Wert eingestellt
werden muss.

Von Bedeutung sind hier Kapazitéits- und Induktivitéitsbelag (C” und L', Abbildung 5.1) der Koaxi-
alleitung. Zusammen mit der Spuleninduktivitdt und Kapazitidt der Varicap-Diode sind sie Teil der
gesamten Induktivitidt L und Kapazitit C, die in die Berechnung der Resonanzfrequenz einfliefen:

7, = Z¢ (5.1)
Wl = % (5.2)
Jo= ! (5.3)

VorLC

Dieses Ergebnis bietet eine Abschéitzung der Resonanzfrequenz in Abhéngigkeit duflerer Parameter.
FEine Verldngerung des Kabels hat eine Vergroflerung der Kapazitiat C und der Induktivitit L zur
Folge, wodurch die Resonanzfrequenz fy zu niedrigeren Frequenzen verschoben wird.

Ebenfalls Einfluss auf diesen Wert hat die Kapazitit der Varicap-Diode. Auch iiber sie wird der
Gesamtwert der Kapazitdt C verdndert. Die Anpassung der Varicap-Spannung wird im Einzelnen
im Anhang beschrieben.

Ist der Schwingkreis korrekt abgestimmt, erhélt man am Dioden-Ausgang des NMR-Moduls bei
einem Frequenz-Sweep um die Resonanzfrequenz eine exakt symmetrische Spannungsparabel mit
ihrem Minimum bei der Resonanzfrequenz. Die Symmetrie ist das Merkmal der korrekten Abstim-
mung.

49
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dL = L’ dx dR = R’ dx

dG_G) dx ——— dC:C) dx

Abbildung 5.1: Leitungsbeldge einer realen Leitung. Zu den im Text angesprochenen Kapazitéts-
und Induktivitdtsbeldgen C’ und L’ ist der Ohmsche Widerstand der Leitung (Widerstandsbelag
R’) sowie der Verlust durch unvollstéindige Isolation (Ableitungsbelag G’) zu beriicksichtigen.

Die beobachtbare Kurve wird @-Kurve genannt, da ihre Form Riickschliisse auf die Giite @ des
Schwingkreises zuléisst (siehe auch Kapitel 2.2).

Die beschriebene Abstimmung wird vorzugsweise nach einer ausreichenden Anwérmzeit der elek-
tronischen Komponenten im Modul durchgefiihrt. Treten allerdings im Laufe der Messung Drifts
der @-Kurve auf, lassen sich diese durch einen manuelle Verdnderung der an der Varicap-Diode
angelegten Spannung kompensieren.

5.1.2 Abstimmung des Mischer-Kreises

Nach der Abstimmung des Schwingkreises wird die Linge des Phasenkabels angepasst. Auch hier
wird man bei einer Messung iiber einen Frequenzbereich um die Resonanzfrequenz ein paraboli-
sches Signal aufnehmen, das allerdings eine deutlich geringere Amplitude und einen Offset von etwa
41,5V aufweist. Die Abstimmung dieses Signals erfolgt iiber die Lénge des externen Phasenkabels.
Hierzu werden ebenfalls Komponenten des Kabels hinzugefiigt oder entfernt, um am Eingang des
Mischers das rein absorptive Signal aufzunehmen. Die Abstimmung ist korrekt, wenn die Parabel
etwa symmetrisch ist.

Nachdem diese notwendigen Schritte durchgefithrt sind, befindet sich das Polarisationssignal am
Extremum der aufgenommenen Parabel, das an der Stelle der Resonanzfrequenz liegt.

Um das eigentliche NMR-Signal zu separieren, fiihrt man eine so genannte Abzugsmessung durch.
Dazu wird das Magnetfeld verringert, bis die Larmorfrequenz weit genug vom Extremum der Q-
Kurve entfernt liegt. Dieses Abzugssignal wird aufgenommen und kann spéter von dem unter Re-
sonanzbedingungen gemessenen NMR-Signal subtrahiert werden.

Um geringe Reste der Parabel zu entfernen, kann an das Signal eine Kurve angepasst werden. Der
Grad des Polynoms fiir diesen Grundlinienfit wird im NMR-Programm festgelegt und ist typischer-
weise drei.

Nachdem das Absorptionssignal durch diese Prozesse optimiert wurde, kann iiber die Fliche unter
dem Polarisationssignal wie in Kapitel 2 beschrieben die Polarisation bestimmt werden.

5.1.3 Erster Prototyp

Die Basis der Entwicklung bildet die elektronische Belegung der bereits bestehenden separaten HF-
und NF-Teile. Diese Belegung wurde iiber Jahre an der Ruhr-Universitdt entworfen und verbessert,
insbesondere hinsichtlich der an den Bauteilen anliegenden Pegel, die von grofer Bedeutung (zum
Beispiel fiir die Leistungsfihigkeit des Diodenringmischers) sind.

Die HF-Komponenten sind neben der Leiterkartenmontierung auch als Einzelkomponenten mit
SMA-Verbindungen bei der Firma MiniCircuits erhéltlich. So konnte der HF-Teil modellhaft mit
Einzelkomponenten zusammengestellt werden und seine Funktionalitéit getestet werden. Erprobt
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(a) (b)

Abbildung 5.2: Fotos des bereits vorhandenen Prototyps mit ((a)) und ohne ((b)) Aluminium-
Kiihlkorper zur Warmeabfuhr an den HF-Verstéarkern.

wurde hier die Zusammenstellung von Verstirkern und Abschwéchern. Der im Wesentlichen unpro-
blematische NF-Teil lag schon friih als eigenstéindige Leiterkarte vor.

Im Jahre 2008 wurde das vorhandene Wissen iiber den HF-Teil genutzt, um auch hierfiir ein ei-
genstindiges Modell zu entwerfen (siehe Kapitel 4). Es entstand eine Box (siehe Abbildung 5.2), mit
der bereits Polarisationsmessungen an Brenztraubensidure durchgefiihrt werden konnten ([Phi08]).
Hinsichtlich des Signal-Rauschverhéltnisses wurde diese Box als verbesserungswiirdig erachtet. Diese
Verbesserung sollte durch die Zusammenfassung von HF- und NF-Teil in einem einzigen massiven
Gehause erzielt werden, was den Inhalt und das Ziel der vorliegenden Arbeit darstellt.

Um eventuelle Inkompatibilitdten zu vermeiden, wurde die Herstellung der Leiterkarten fiir HF- und
NF-Teil ,;in einem Stiick“ beschlossen. Die beiden Teile kénnen {iber eine Sollbruchstelle getrennt
werden. Da gute Lotverbindungen besonders im HF-Teil unabdingbar sind, werden zweilagige Lei-
terkarten mit Durchkontaktierung verwendet.

Ebenfalls bereits zu Beginn war die Verbindung der Leiterkarten mit den iibrigen Elementen der
NMR-Apparatur iiber SMA-Winkeleinbaubuchsen festgelegt. Letztere bieten neben einer belas-
tungsfahigen Verbindung mit der Leiterkarte den Nutzen einer 16tfreien Durchfithrung aus der Box
heraus. Im Sinne eines flexiblen und modularisierten Layouts ist dies von Vorteil.

Mit diesem ersten Prototyp-Exemplar konnten noch keine Polarisationsmessungen durchgefiihrt
werden. Ein Gehduse war noch nicht vorhanden, sodass keine Abschirmung von hochfrequenten elek-
tromagnetischen Feldern der Umgebung gegeben war. Auf diesen Umstand wurde zuriickgefiihrt,
mit diesem Prototyp keine Polarisationssignale beobachten zu kénnen.

Bei der Uberpriifung der Pegel und Signalformen an Eingangs- und Ausgangstoren der elektroni-
schen Elemente stellte sich heraus, dass das Massetor eines HF-Verstérkers einen schlechten Kontakt
mit der Leiterkarte aufwies. Hierauf wird deshalb explizit eingegangen, weil auch bei weiteren Mes-
sungen an noch folgenden Modellen Ahnliches zu beobachten war. Daher ist bei dem Bau neuer
Exemplare zunéchst die Kontaktierung der elektronischen Komponenten zu verifizieren, bevor an-
dere Fehlerquellen in Erwégung gezogen werden.

Neben der Prioritét, eine elektromagnetische Abschirmung des Moduls zu erzielen, féillt dem Um-
gang mit der Leistungsabgabe der Komponenten in Form von thermischer Energie eine wichtige
Rolle zu. Dieser war bereits fiir das Modell aus dem Jahre 2008 nicht befriedigend und musste
daher im Rahmen dieser Arbeit neu aufgegriffen werden.

Die hohe Temperatur, die an der Oberfliche der HF-Verstirker vorherrscht, stellt eine Gefahr fiir
die Bauteilintegritdt selbst dar. Mit einem IR-Thermometer wurden bereits Temperaturen von 85 °C
an der Bauteiloberfliche gemessen. Um Schiden an den Verstirkern zu vermeiden, wurden kupferne
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(a) Bestiickte Leiterkarte mit Kupfer-Kiihlkérpern — (b) Messing-Gehéuse zur Unterbrin-
auf den HF-Verstarkern. gung der HF-Leiterkarte.

Abbildung 5.3: Fotos des zweiten Prototyps.

Passiv-Kiihlelemente fiir Grafikkartenspeicher der Firma ZUB Cooltek auf ihre Oberfliche aufge-
bracht, was die Temperatur auf der Kiihlelement-Oberseite unter die maximal zugelassene senken
konnte. Die Kiihlelemente kénnen iiber eine thermisch leitende Klebefolie schnell auf die Verstirker
gebracht werden. Bei den folgenden Exemplaren des Moduls wurde das Problem der mangelnden
Abfuhr der Wirmeenergie umgangen, indem die elektronischen Komponenten bei der Bestiickung
der Leiterkarte mit ausreichend Kontakt zur Platine fixiert wurden. Damit war, wie erneute Mes-
sungen der Temperatur an den HF-Verstiarkern ergaben, eine ausreichende Warmeabfuhr gegeben.
Auf den Einsatz von Passiv-Kiihlelementen konnte deswegen in der Folge verzichtet werden. Diese
Losung wurde auch im Liverpool Modul verwendet.

Zum anderen ist die Langzeitstabilitdt der Temperatur an den elektronischen Komponenten ent-
scheidend fiir deren Eigenschaften. Wie im Allgemeinen bei Verstidrkern hochfrequenter Signale
bewirkt auch bei den fiir dieses Modul verwendeten ein Temperaturdrift die Degeneration der
verstarkten Signale. Aus diesem Grund sollte das Gehéduse des Moduls so massiv wie moglich sein.
Dann liegt eine ausreichend grofle thermische Zeitkonstante vor, die auch die Kurzzeitstabilitdat des
Moduls entscheidend fordert. Im Ubrigen verbessert ein massives Metallgehiiuse die interne und
externe RF-Abschirmung.

5.1.4 Zweiter Prototyp

In den Bau des zweiten Modells flossen die Erkenntnisse ein, die bereits aus den Untersuchungen
des ersten Prototyps gewonnen wurden. Es wurden einzelne Verdnderungen an der Geometrie der
Leiterkarte (Abbildung 5.3) vorgenommen, damit diese besser in das vorgesehene Geh#use integriert
werden konnte.

Das Gehéuse selbst (Abbildung 5.3) wurde zunéchst nur fiir den gegeniiber elektromagnetischen
Einfliissen wesentlich anfilligeren HF-Teil gebaut. Es wurde dergestalt konstruiert, dass die auf der
Leiterkarte angebrachten SMA-Buchsen aus dem Gehéuse herausragten. Die Wand- sowie Boden-
und Deckenplatten des Gehduses lagen einzeln vor und konnten zusammengeschraubt werden, um
die Platine zu umgeben und von externen elektromagnetischen Feldern abzuschirmen. Der Vorteil
dieser Art der Konstruktion begriindet sich in einem einfachen Wechsel der Leiterkarten. Auflerdem
konnen die elektronischen Komponenten ohne Abnahme der Seitenwénde erreicht werden.
Nachteilig sollte sich die mangelnde Massivitdt auf die Temperaturstabilitit auswirken. Bei den
durchgefithrten Messungen zeigte sich jedoch nach einer ausreichenden Anwéirmzeit im Bereich von
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Abbildung 5.4: Zu erwartende Q-Kurve (links) und tatséchlich am zweiten Prototyp beobachtete
Q-Kurve (rechts).

10 Minuten ein pegelstabiles Signal, sodass zumindest in dieser Hinsicht zuverlissige Messungen
moglich wéren. Da die Laborbedingungen hinsichtlich Temperatur und Luftaustausch sehr stabil
sind, lassen sich allerdings auf dieser Grundlage keine Aussagen in Bezug auf die Kurzzeitstabilitat
des Moduls treffen.

5.2 Ergebnisse

5.2.1 Abstimmung des Schwingkreises

Mit dem zweiten Prototypen konnten die ersten konkreten Messungen an polarisierten Targets
durchgefiihrt werden.

Die Abstimmung des Schwingkreises konnte im Rahmen der Anforderungen erfolgreich durchgefiihrt
werden. Es offenbarte sich allerdings eine Form der zur Abstimmung der Varicap-Diode aufgenom-
menen (Q-Kurve, die so nicht vorausgesagt worden war.

Im Allgemeinen hat diese Kurve eine Form wie in Abbildung 5.4a, das heifit eine annéhernd sym-
metrische Signalform mit einem einzigen lokalen wie globalen Minimum, das der grofften Leistungs-
absorption im Schwingkreis an der Stelle der Resonanz entspricht. Diese Form wird iiblicherweise
im Liverpool NMR-Modul beobachtet.

In diesem Prototyp wird ein Abbildung 5.4b entsprechender Verlauf beobachtet. Der Anteil des Si-
gnals bei niedrigeren Spannungen als der Spannung im Resonanzfall scheint unterdriickt zu werden.
Um diesen Sachverhalt zu verstehen, wurden die Stromldufe des Liverpool Moduls mit dem neuent-
wickelten Typus simuliert. Uberraschend entsprechen beide Signalformen am Ausgang derjenigen
des Prototyps. Der Ansatz, dass der neu eingesetzte Mischer fiir die Unterdriickung des Signals bei
niederen Spannungen verantwortlich wére, musste also verworfen werden.

Es stellte sich heraus, dass ein zu hoher Pegel am RF-Eingang des Mischers zu dem beschriebenen
Phéanomen fiihrte. Der Pegel wurde durch den Einbau des Spannungsteilers anstelle des Richtkopp-
lers hervorgerufen. Der Spannungsteiler besitzt eine Abschwéichung von nur 3 dB, die den Signalpegel
am RF-Eingang des Mischers aus den Linearitétsgrenzen herausfiihrte. Im folgenden Prototyp wur-
de daher wieder der Richtkoppler eingebaut.

Es sei angemerkt, dass der beschriebene Sachverhalt sich weder qualitativ noch quantitativ auf die
letztendliche Polarisationsmessung auswirkt. Das Minimum an der Stelle der Resonanz ist auch
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Abbildung 5.5: Messung mit dem zweiten Prototyp: TE-Signal mit 0,5% TEMPO in H-Butanol
bei 1K, 20 Sweeps. Gau-Anpassung (rot).

weiterhin global. Uberdies ist es immer jenes an der Stelle der gréBten Spannung. Daher konnte es
zuverlédssig bestimmt werden.

Messungen

Die Messung fiir diesen Prototyp wurde fiir Protonen an einer mit 0,5% TEMPO dotierte H-
Butanol-Probe durchgefiihrt. Beispielhaft sei das Ergebnis an Abbildung 5.5 (20 Sweeps) dargestellt.
Ohne an dieser Stelle quantitative Beurteilungen anzustellen, ldsst sich hier bereits festhalten, mit
dem zweiten Prototyp ein klares Absorptionssignal der natiirlichen Polarisation (TE-Signal) ermit-
teln zu konnen.

Um das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis (signal to noise ratio, SNR) zu bestimmen, wurde an das ge-
messene Signal eine Gaulkurve der Form

! ( v’ ) 4 (5.4)
=— exp| == .
y=—— (55 ) T

mit der Standardabweichung o und dem y-Achsenabschnitt yo angepasst. Uber die Subtraktion
der angepassten Gauflkurve vom Originalsignal kann das Rauschen ermittelt werden. Das SNR
berechnet sich nach [ORO06] iiber

SNR = 20log %, (5.5)

wohinein das Verhéltnis % aus Signalhdhe und Hohe des Rauschens fliefit. Fiir die Hohe des Rau-

schens wurde der Median der oben angefithrten Subtraktion herangezogen, um Unverhéltnismé&fig-
keiten, die durch ein nicht symmetrisches Signal entstehen wiirden, gerecht werden zu kénnen.
Diese Unverhéltnisméafigkeiten sind im Signal deutlich an der zu hohen linken Schulter und dem
Verlauf des Originalsignals unter dem Fit am Ende der Frequenzskala abzulesen. Sie entstehen durch
eine nicht vollkommen symmetrische Q)-Kurve bei der Abstimmung des Schwingkreises, was gleich-
bedeutend mit dispersiven Anteilen im Signal ist.



55

Abbildung 5.6: Dritter Prototyp: HF- und NF Leiterkarte integriert in das massive
Messinggehause.

Das SNR des zweiten Prototyps betrigt fiir das in Abbildung 5.5 dargestellte Signal (20 Sweeps)
SNR = 32,3 dB. (5.6)

Eine prinzipbedingte Methode, das SNR zu verbessern, ist die signal average methode. Die soft-
wareseitige Aufteilung fiir das Frequenzband erfolgt ebenso in 512 Einzelkanile wie dies fiir die
Abstimmung der Varicap-Spannung der Fall war. Das Signal wird fiir jeden Sweep zu dem vorher-
gehenden fiir den exakten Kanal addiert. Damit wéchst das Nutzsignal mit der Anzahl der Sweeps
n an. Die Rauschamplitude steigt jedoch nur um +/n. So steigt das Verhéltnis % ebenfalls mit dem
Faktor y/n.

Es wurden keine weiteren Messungen mit diesem Prototyp durchgefiihrt, weil in einem letzten Schritt
das komplette Modul, das heifit HF- und NF-Teil zusammen, in ein massives Messinggehiuse ein-
gebaut werden sollte.

5.2.2 Dritter Prototyp

Da auf die elektronische Leistungsfihigkeit aufgrund der oben beschriebenen Erfahrungen vertraut
wurde, stand nun die Implementierung der bestiickten Leiterkarten in das hierzu neu entworfene
massive Messinggehéuse (Abbildung 5.6) im Vordergrund.

Fiir das Gehduse wurden die Abmessungen des alten Liverpooler Moduls veranschlagt, um den Ein-
satz in bereits bestehenden Laboraufbauten zu erméglichen. Das Prinzip der SMA-Winkelbuchsen
auf der Leiterkarte wurde beibehalten. Von ihnen wurden Kabel zu weiteren Buchsen gelegt, die
fest mit dem Gehéduse verankert waren, um unnotige Drehmomente auf die Lotstellen zwischen Lei-
terkarte und Buchsen durch héufiges An- und Abschrauben von Kabeln zu vermeiden. Hierdurch
bleibt der flexible und schnelle Ein- und Ausbau von HF- oder NF-Teil unberiihrt.

Die Buchsen an der Auflenseite des Gehéuses wurden derart angelegt, dass ein einfacher Zugang
gegeben ist. Auflerdem ist es jetzt moglich, die externe Varicap-Diode und das NMR-Modul direkt
iiber SMA-Schraubverbindungen Platz sparend miteinander kommunizieren zu lassen. Dies bietet
Flexibilitdt vor dem Hintergrund, bei Polarisationsmessungen an Deuteronen aufgrund der Lénge
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Abbildung 5.7: Messung mit dem dritten Prototyp: TE-Signal mit 0,5 % TEMPO in H-Butanol bei
1K, 1000 Sweeps. GauB-Anpassung (rot).

des Phasenkabels die Varicap-Diode mdoglichst nah am Kryostateinsatz zu platzieren, wéhrend sie
sich bei Protonen auch direkt am NMR-Modul befinden kann.

Fiir das Gehéuse wurde eine Vorrichtung angelegt, um die Stromversorgung fiir die Varicap-Diode,
die bislang noch extern verlduft, intern iiber das NMR-Modul zu ermoglichen.

Messungen

Mit dem neuen Prototyp bestand nun die Moglichkeit, konkrete Polarisationsmessungen durch-
zufithren und Relaxationskurven zur Messung der Spin-Gitter-Relaxationszeit T7 aufzunehmen.
Ein TE-Signal (1000 Sweeps) mit dem entsprechenden Gauffit, aufgenommen tiber den Mischeraus-
gang, ist in Abbildung 5.7 zu finden. Das SNR fiir diese Messung wurde analog zu obigem Verfahren
errechnet zu

SNR = 45,6 dB. (5.7)

Offensichtlich wird das maximal moglich SNR stark durch die Asymmetrie des Signals begrenzt.
Diese Asymmetrien werden durch den Gauf}fit nicht beriicksichtigt, wie die Residuen des Fits zeigen.
Sie treten auf, wenn die aufgenommenen @-Kurven bei der Abstimmung des NMR-Moduls nicht
vollstéindig symmetrisch sind. Trotzdem ist mit dem oben genannten Wert ein gutes SNR erzielt
worden.

Der Vollstandigkeit halber sei ein mittels DNP aufpolarisiertes Signal in Abbildung 5.8 dargestellt.
Die Abbildung zeigt deutlich die durch Asymmetrie bedingte Abweichung des gemessenen rausch-
armen Signals von einer Gauflkurve.

Abschlieend wurde versucht, iiber eine Relaxationskurve die Spin-Gitter-Relaxationszeit T} zu be-
stimmen. An die in Abbildung 5.9 dargestellte Kurve wurde die Funktion des exponentiellen Zerfalls

t
Yy =yo+ Aexp (—) (5.8)
11
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Abbildung 5.8: Messung mit dem dritten Prototyp: Negativ aufpolarisierte H-Butanol-Probe mit
0,5% TEMPO bei 1K, 300 Sweeps. GauB-Anpassung (rot).

mit dem y-Achsenabschnitt yg und der Streckung A angepasst. Die ermittelte Relaxationszeit liegt
bei

Ty =7 = (1803,6 £ 110,2) s ~ (30 +2) min (5.9)

An dieser Messung sind zwei Dinge auffillig:

e Zum einen lief} sich unter Nichtbeachtung der abweichenden Ergebnisse fiir 77 ein realistischer
Wert von etwa 30min ermitteln. Dieser ist hoher als der Erfahrungswert im Bereich von
20 min. Die Relaxationszeit ist allerdings stark von der Konzentration des TEMPO-Radikals
in der Probe abhéngig. Eine Messung mittels gepulster NMR an derselben Probe bestétigte
mit einem Wert von {iber 25 min eine Abweichung von 77 nach oben.

e Zum anderen sank kontinuierlich {iber die gesamte Dauer der Aufnahme der Relaxationszeit
der Grundlinien-Pegel am Mischerausgang. Dies wurde zunéchst fiir die groberen Abweichun-
gen bei der Messung der Relaxationszeit verantwortlich gemacht.

Es ist jedoch nicht wahrscheinlich, dass dies die richtige Erkldrung ist. Mit dem Pegel der
Grundlinie sinkt dquidistant auch der Pegel des Signals, weshalb das Verhéltnis dieser beiden
gleich bleibt. Daher éndern sich die Flacheneinheiten unter dem Polarisationssignal nicht.

Stabilitdtsmessung

Um dem Ph#inomen mangelnder Stabilitdt auf den Grund zu gehen, wurde eine Langzeitmessung
an einem einfachen elektromagnetischen Schwingkreis durchgefiihrt. Uber etwa 19 Stunden wurden
die Signale des Mischerausgangs aufgezeichnet. Fiir die Messung wurden bewusst die Nachtstunden
hinzugezogen, da eine mangelhafte Temperaturintegritidt des Moduls fiir die Pegelschwankungen
verantwortlich sein kénnte.

Die Messungen finden sich in Abbildung 5.10. Das jeweilige Maximum der Q-Kurve wurde gegen
die Zeit aufgetragen.

An dieser Abbildung wird der Riickgang des Signalpegels am Mischerkanal besonders deutlich. Trotz
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Abbildung 5.9: Messung mit dem dritten Prototyp: Ti-Relaxationszeit von H-Butanol. Exponenti-
alanpassung (rot).

aller Irregularitdten strebt der Pegel des Maximums aber offensichtlich einem Endwert zu. Da ein
Startwert fiir den Pegel gewédhlt werden kann und weil von einer Kurve mit einer Zeitkonstanten dt
ausgegangen worden war, wurde fiir einen Fit die Boltzmannfunktion

A — A

=-—— = 4 A 5.10
Y ep (L) T2 (5.10)

mit dem Startwert A; und dem Endwert As des Pegels ausgewihlt. Dies ist allerdings nur eine
Approximation, weil von einer Temperaturabhéngigkeit der Elektronik und damit des Pegels aus-
zugehen ist. Die Legitimitdt des Fits ist dadurch nicht gewéhrleistet.

In der Zeit von 4 bis 11 Uhr, also iiber einen Zeitraum von sieben Stunden, ist der Pegel bis auf
kleine und regulére Schwankungen annidhernd konstant. Aus diesem Erkenntnissen kann geschlossen
werden, dass das Modul eine Anwirmzeit von etwa 15 Stunden benétigt, um pegelkonstante Signale
zu liefern.

Das Verfahren, eine ausreichende Anwéarmzeit zu gewéhren, ist auch fiir das Liverpool NMR-~-Modul
empfohlen. Allerdings zeigt sich dort keine derart drastischen Wanderungen der Grundlinie bei Mes-
sungen ohne Anwirmzeit.

Messungen von Relaxations- und Aufbauzeiten an einem Dilution-Kryostaten

Um zu tiberpriifen, ob die Pegelstabilitdt gewahrleistet ist, wurde eine Messung von Relaxations- und
Aufbauzeiten an einem *He-*He-Mischungskryostaten (Dilution-Kryostat) bei einem Magnetfeld von
2,5T durchgefiihrt. Diese Technik ermdoglicht Messungen bei wesentlich niedrigeren Temperaturen
(hier bis etwa 200 mK). Durch die Apparatur ist eine gute Temperaturkonstanz gegeben. Fiir Details
zu dieser Art von Kryostaten siehe [Har(02].

Ergebnisse

Die Messungen wurden an einer mit 2,5 Gew.—% Finland-D36 dotierten D-Butanol-Probe durch-
gefithrt. An einer solchen Deuteronenprobe sind Auswertungen nach der Asymmetriemethode mog-
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Abbildung 5.10: Langzeitmessung des Mischerausgangs (Frequenzhub: 120 kHz). Boltzmannanpas-
sung (rot).

lich, sofern sich das Target im thermischen Gleichgewicht befindet. Dies bedeutet, dass eine Eichung
der Polarisation pro Fliacheneinheiten iiber das r-Verh&ltnis moglich ist, wenn keine Mikrowellen in
das System eingestrahlt werden und es relaxiert.

Es wurden zwei Aufbau- (iiber 100 und 120min) und zwei Relaxationskurven (90 und 80 min)
aufgenommen. Die Eichgerade zur Umrechnung ist in Abbildung 5.11 dargestellt. Auffallig ist die
grofe Streuung der Punkte um die durch lineare Regression angepasste Gerade. Dies kénnte durch
den groflen Einfluss statistischer Fehler infolge einer langen Relaxationszeit erklért werden. Erwar-
tungsgemaf sind hier die Abweichungen nichtsystematischen Ursprungs wesentlich grofier als bei
kurzen Relaxationszeiten. Die gefundene Eichfunktion lautet

P=(-288406)z%— (55 £0,9) %, (5.11)

wobei fiir  die jeweiligen Fliacheneinheiten eingesetzt werden und der y-Achsenabschnitt ignoriert
wird.

Diese Gerade schneidet nicht den Koordinatenursprung, ein Verhalten, das bereits in anderen Ar-
beiten wie [Sch06] festgestellt wurde und akzeptiert werden kann. Trotzdem stellen die groflen
Abweichungen kein befriedigendes Ergebnis dar.

Die erste Aufbaukurve (Abbildung 5.12) wurde noch iiber den Diodenkanal aufgenommen. Da iiber
ihn nur das Powerspektrum (siehe hierzu [Hef09]), das heiit eine Addition aus den quadratischen
Real- und Imaginérteilen des Signals, beobachtet werden kann, ist es nicht moglich, eine absolute
Polarisation zu bestimmen. Trotzdem bleibt der lineare Zusammenhang zwischen Fldcheneinheiten
und Polarisation bestehen, sodass zumindest die Aufbauzeit berechnet werden kann. Fiir die Auf-
baukurven wurde an die Messpunkte die Exponentialfunktion

t—
Yy =1Yyo+ Aexp ( C) (5.12)
T+

angepasst. In den Parameter ¢ fliefit die zu Beginn der Aufnahme vorhandene Polarisation ein.
Man erhéilt fiir die erste Aufbaukurve die Aufbauzeit

741 = (51,5 £2,4) min. (5.13)
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Abbildung 5.11: Bestimmung der Eichgerade fiir die Relation Polarisation zu Fliacheneinheiten
aus den Relaxationskurven am Mischungskryostaten, 2,5 Gew.—% Finland-D36 in D-Butanol bei
200 mK.

Dies ist im Vergleich mit den Messwerten in anderen Arbeiten an derselben Probe ([Ber10]) oder
dquivalenten Proben ([Sch06]) ein realistischer Wert.

Wihrend der Aufnahme der zweiten Aufbaukurve (Abbildung 5.13) wurde versucht, die Mikrowel-
leneinstrahlung zu optimieren, um hoéhere Polarisationen zu erzielen. Dadurch erhéilt man die zwei
Aufbauzeiten

T4,2, = (36,7 £0,9) min (5.14)
4.9, = (45,0 +9,3) min. (5.15)

Die Abbildungen 5.14 und 5.15 zeigen die aufgenommenen Relaxationskurven. Der Fit an die erste
Relaxationskurve liefert eine Relaxationszeit von

7,1 = (4228,9 £ 3,4 - 10°) min. (5.16)
Dagegen ergab der Fit der zweiten Relaxationskurve eine Zeit von
T_,2 = (2814, 2 + 34852, 5) min. (5.17)

Eine Fixierung des Parameters der Zeitkonstanten fiir die angepassten Kurven bewirkt keine merk-
liche Verénderung des Verlaufs der Exponentialfunktion.

Diese Tatsache zeigt zusammen mit den unrealistischen Werten fiir die Relaxationszeiten, dass sich
keine verlésslichen Aussagen iiber die tatsichliche Grofle der Relaxationszeit treffen lassen. In Anbe-
tracht der schlechten Eichgeraden war dieses Resultat auch zu erwarten. Ihretwegen ist es fraglich,
ob die errechneten Polarisationswerte als auch nur annéhernd korrekt angenommen werden kénnen.
Die Polarisationssignale zeigten eine deutliche Uberlagerung eines 50 Hz-Rauschens. Eine solche
Storung ist zwar von untergeordneter Bedeutung fiir die Analyse der Grundlinie und Schultern des
Signals, hat aber groflen Einfluss auf die Hohe der schmalen Peaks und damit auf die Bestimmung
des Spitzenverhiltnisses. Bei den ersten Messungen am Verdampfer-Kryostaten trat das Rauschen
nicht auf. Deswegen wurde an diesem Kryostaten eine erneute Messung durchgefiihrt. Es bot sich
zudem die Gelegenheit, eine direkte Vergleichsmessung mit dem Liverpool-Modul anzustellen.
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Abbildung 5.12: Erste Aufbaukurve am Mischungskryostaten, beobachtet am Diodenausgang,
2,5 Gew.—% Finland-D36 in D-Butanol bei 200 mK.

Vergleichsmessung von Bochumer und Liverpooler NMR-Modul an einem Verdamp-
ferkryostaten

Im Vordergrund dieser Messung stand die Aufnahme einer geeigneten Eichgeraden fiir das Verhéltnis
aus Polarisation und Flicheneinheiten {iber die Polarisationssignale der relaxierenden Probe. Es
wurde eine neue D-Butanol-Probe mit den gleichen Parametern wie im vorigen Abschnitt verwendet.

Aus den Polarisationssignalen der in den Abbildungen 5.16 und 5.17 dargestellten Relaxationskurven
wurde die iiber das r-Verhéltnis ermittelte Polarisation gegen die Flécheneinheiten aufgetragen. Die
gefundene Eichgerade ist in Abbildung 5.18 zu erkennen. Fiir sie ergab sich

P=(-3998 +78)2%+ (2,5 £0,1) %. (5.18)

Erfahrungsgeméfl weichen die Datenpunkte bei niederigen Flidcheneinheiten, also an den jeweiligen
Enden der Relaxationskurven, stirker von einem linearen Zusammenhang ab. Sowohl an den gerin-
gen Fehlern als auch an der Abbildung der Eichgeraden selbst ist ein der Theorie wesentlich besser
entsprechender Verlauf abzulesen, als dies im vorigen Experiment der Fall war.

Die Aufbaukurven sind in den Abbildungen 5.19 und 5.20 zu finden.

Der im Verhéltnis schlechtere Verlauf erklért sich fiir die Relaxationskurve in Abbildung 5.17 durch
eine zu Beginn nicht vollstindige Ausloschung der Mikrowellen. Fiir die Aufbaukurve in Abbil-
dung 5.20 war die optimale Mikrowellenfrequenz zu Beginn unbekannt. Weil die Aufbauzeiten der
Probe nur im Bereich von etwa 12 Minuten liegen, wurde schon wéihrend der Frequenzsuche ein
Wert in der Ndhe der Maximalpolarisation erreicht. Die Schwankungen entstehen dann durch wei-
tere Anpassungen der Mikrowellenfrequenz.

Fiir das Liverpool NMR-Modul wurde nur eine Relaxationskurve aufgenommen, aus deren Werten
die Eichgerade ermittelt wurde. Durch sie wurden die Polarisationswerte fiir die Relaxationskurve in
der Abbildung 5.21 und die Aufbaukurven in den Abbildungen 5.22 und 5.23 ermittelt. Es ergaben
sich als Werte fiir die Maximalpolarisationen 7,5 % und —4,8 % in guter Ubereinstimmung mit den
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Abbildung 5.13: Zweite Aufbaukurve am Mischungskryostaten, beobachtet am Mischerausgang,
2,5 Gew.—% Finland-D36 in D-Butanol bei 200 mK.

Werten fiir das Bochumer NMR-Modul (7,4 % und —4,2 %).

Die Bochum-Box leistet also im Vergleich zur Liverpool-Box reproduzierbare Ergebnisse. Dies war
die an sie gestellte Forderung.

FEin noch nicht vollsténdig geklartes Phdnomen ist die nicht verschwindende Schwankung des Si-
gnalpegels. Diese Verschiebung des Offsets, die in Abbildung 5.24 fiir eine typische Messreihe im
Abstand von jeweils 10 min dargestellt ist, bewegt sich nur im Bereich weniger Prozent, konnte aber
einen Einfluss auf die Stabilitdt und damit die Qualitdt der Signale haben.

Die Schwankungen sind méglicherweise nur durch ein einzelnes elektronisches Bauteil verursacht
worden. Um dieses zu identifizieren, kénnten die Signalpegel, das heifit die Spannungsamplituden,
im Inneren der Box vor und nach jedem Bauteil mit Hilfe eines Vektor-Voltmeters iiberpriift werden.

5.2.3 Zusammenfassung

Es konnte gezeigt werden, dass mit dem entwickelten NMR-Modul reproduzierbare Polarisations-
messungen eines guten SNRs durchgefiihrt werden kénnen. Auflerdem sind Aufnahmen zur Bestim-
mung der Spin-Gitter-Relaxationszeit moglich. Die Moglichkeit dieser Messungen sind Anforderun-
gen an ein NMR-Modul, die vom Bochumer Modul erfiillt worden sind.



63

-11 —
-12 4
S 13
[
§e)
b
R
3 147 Polarisation
g Exponentialfit
-15 4
-16 : s
50 100
Zeit / min

Abbildung 5.14: Erste Relaxationskurve am Mischungskryostaten, 2,5 Gew.—% Finland-D36 in D-

Butanol bei 200 mK.
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Abbildung 5.15: Zweite Relaxationskurve am Mischungskryostaten, 2,5 Gew.—% Finland-D36 in

D-Butanol bei 200 mK.
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Abbildung 5.16: Erste Relaxationskurve am Verdampferkryostaten, Bochum-Box, 2,5 Gew.—%
Finland-D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.17: Zweite Relaxationskurve am Verdampferkryostaten, Bochum-Box, 2,5 Gew.—%
Finland-D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.18: Bestimmung der Eichgerade fiir die Relation Polarisation zu Fliacheneinheiten

aus den Relaxationskurven am Verdampferkryostaten, Bochum-Box, 2,5 Gew.—% Finland-D36 in
D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.19: Erste Aufbaukurve am Verdampferkryostaten, Bochum-Box, 2,5 Gew.—% Finland-
D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.20: Zweite Aufbaukurve am Verdampferkryostaten, Bochum-Box, 2,5Gew.—%
Finland-D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.21: Dritte Relaxationskurve am Verdampferkryostaten, Liverpool-Box, 2,5 Gew.—%
Finland-D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.22: Dritte Aufbaukurve am Verdampferkryostaten, Liverpool-Box, 2,5Gew.—%
Finland-D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.23: Vierte Aufbaukurve am Verdampferkryostaten, Liverpool-Box, 2,5Gew.—%
Finland-D36 in D-Butanol bei 1 K.
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Abbildung 5.24: Schwankung des Ausgangspegels der Bochum-Box im Rahmen einer typischen
Messreihe. Aufnahme im Abstand von 10 min, Probe 2,5 Gew.—% Finland-D36 in D-Butanol bei
1K.



Kapitel 6
Fazit und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit sind die grundlegenden Theorien zur Polarisation von Nukleonen und
Leptonen dargestellt worden. Es wurde auf die Messung von Nukleonenpolarisationen mittels Kern-
spinspektroskopie in der Technik der continuous wave eingegangen. Das iiber Jahrzehnte fiir diese
Messungen etablierte Liverpool Q-Meter Module wurde erldutert und hierbei insbesondere Theorie
und Praxis der Diodenringmischer erklirt. Der Werdegang der Bochumer Entwicklung eines cw-
NMR-~Moduls wurde mitsamt der vor Ort verwendeten Software aufgezeigt und die hierfiir durch-
gefithrten Testmessung analysiert.

Das in Bochum entwickelte @Q-Meter erméglichte verlédssliche Polarisationsmessungen. Der Einsatz
aktuell auf dem Markt vorhandener hochwertiger elektronischer Komponenten stellt dabei den Vor-
teil gegeniiber dem é&lteren Liverpool Modell dar. Die Analyse des S/N-Verhiltnisses zeigt Polari-
sationsmessungen unbeeinflusst durch zu starkes elektronisches Rauschen.

Im Laufe der Entwicklung sind Erkenntnisse gewonnen worden, die ein tieferes Verstandnis der Ver-
arbeitungsprozesse innerhalb eines NMR-Moduls — auch des Liverpool Moduls — ermdglichen.

Am Ende der Entwicklung steht nun ein Modul zur Verfiigung, das die gestellten Anforderungen
erfiillen kann. Dabei ist auch die geforderte Flexibilitédt fiir Modifikationen und im Einsatz bei Po-
larisationsmessungen erzielt worden.

Es ist zu iiberlegen, ob in Zukunft weiterhin im Fokus stehen soll, einzelne Leiterkarten nur iiber
Schraub- und Steckverbindungen aus dem Gehduse 16sen zu koénnen. Es wird sich zeigen, ob der
Nutzen im alltdglichen Gebrauch den nicht unbetréichtlichen Aufwand der Konstruktion rechtfer-
tigt.

In jedem Fall sind die elektronischen Komponenten auch ohne Ausbau der Leiterkarten einfach zu
erreichen.

Im Rahmen dieser Arbeit konnte ermittelt werden, warum die @Q-Kurven zur Abstimmung des
Schwingkreises im Liverpool Modul von denen aus der Simulation und den ersten Experimenten am
Bochumer Modul abweichen. Die Losung dieses Problems zeigte auch die empfindliche Abhingigkeit
des Mischers von den an seinen Eingéngen vorherrschenden Pegeln.

Noch nicht abschliefend geklart ist die Schwankung des Signalpegels des Bochumer Moduls. Zur
Klérung wiirde sich eine exakte Bestimmung der Pegel an jedem einzelnen elektronischen Bauteil
anbieten.

Ebenfalls nicht evident ist, ob diese Schwankungen {iberhaupt Einfluss auf die Qualitéit der Polari-
sationsmessungen haben.
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Anhang

A Nachbereitung und Datenaufnahme

Die Nachbearbeitung der Signale aus Dioden- und BRM-Ausgang und die endgiiltige Datenaufnah-
me werden im Folgenden kurz beschrieben.

A.1 Yale Output Processing Card

1994, also einige Zeit nach der Einfithrung des Liverpool NMR-Moduls im Jahre 1980, erschien die
Yale Output Signal Processing Card (siehe [Cou94)]). Sie stellt eine rauscharme Schnittstelle zwischen
den beiden Ausgingen, insbesondere aber dem BRM-Ausgang, und der weiteren Datenaufnahme
und -verarbeitung dar.

Der Realteil des Signals, also der BRM-Ausgang, ist eine modulierte Gleichspannung zwischen —2
und —4 'V, typischerweise aber bei —3V.

Bei ausreichend groflen Signalen kann dieser Wert iiberwacht werden, um Riickschliisse auf die
Stabilitdt des Systems zu ermoglichen (wie auch in [Rei94]). Bei kleinen Signalen, die eine hohe
Verstirkung erfordern, erreichen die verwendeten Verstédrker ihre Grenzen, sodass der Offset von
etwa 3V kompensiert werden muss. Dies leistet — neben einer generellen Verstirkung — die Yale
Card.

Die einzelnen Verarbeitungswege sollen im Folgenden erldutert werden.

Uberwachung des Realteils

Das Realteil- bzw. BRM-Signal wird zuerst von der Erde des NMR-Moduls getrennt. Es wird weiter
aufgespaltet zum einen in den Teil, der zur Uberwachung des DC-Pegels dient. Dieser wird iiber
zwei Operationsverstiarker auf den Monitorausgang gegeben.

Der zweite Operationsverstiarker dient als Puffer und kehrt die Polaritit des Signals um, sodass am
Monitorausgang eine Spannung von etwa +3 V abgelesen werden kann. Ein Tiefpass-Filter mit einer
Zeitkonstanten von 12 us reduziert in diesem Teil hochfrequentes Rauschen.

DC-Subtraktion

Der andere Teil des aufgespalteten Signals lauft zu einem weiteren Operationsverstéirker, der gleich-
zeitig von einer Gleichspannungsquelle von 3 V versorgt wird, die von einem Priizisions-IC! bereit-
gestellt werden. Daher liegt das Signal am Ausgang des Verstirkers zwischen den Maximalwerten
von £1V.

Ein Tracking-DAC? stellt im weiteren Verlauf des Teilsignals die nun noch erforderliche Referenz-
Spannung zur Verfiigung, die an einem weiteren Operationsverstirker zum Signal hinzugemischt
wird, um den Signaloffset auszugleichen. Der DAC wird {iber eine TTL? gesteuert, die nur zu Be-
ginn oder Ende einer Frequenzabtastung angesprochen werden sollte. Das Signal des NMR-Moduls
und das des DAC werden von einem Komparator verglichen und der DAC iiber eine interne Uhr
angehalten, sobald die zwei Spannungen einander gleich sind.

Yintegrated current, integrierter Schaltkreis
2 digital to analog converter, Digital-zu-Analog-Wandler
3Transistor-Transistor-Logik
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Abbildung A1l: Verstirkungswahl durch die Wahl einzelner Widerstandswege (Schalter S1 bis S4)
im Yale-Modul.

Verstiarkung

Das Signal wird verstiarkt, nachdem der Offset ausgeglichen ist. Die Verstirkung ist regelbar und
kann iiber die Stellung der vier Schalter, die dem Schaltplan entnommen werden kénnen, und die
An- und Abwahl einzelner Widerstandswege iiber die Schalter S1 bis S4 festgelegt werden (siehe
hierzu Abblidung A1l).

Uberwachung des Magnitudenteils

Der Magnituden- bzw. Diodenteil wird {iber zwei Operationsverstérker analog zum Realteil verstérkt
und auf seinen entsprechenden Ausgang gegeben.

Spannungsversorgung

Fiir die Yale Card werden die gleichen Spannungen verwendet wie fiir den Niederfrequenzteil des
Liverpool NMR-Moduls £15 V. Diese werden intern in £5V und +12V umgewandelt, die fiir die
Yale Card vonnéten sind.
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Abbildung A2:

Schaltplan des Liverpool NMR-Moduls ([Cou91]).
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B Software

Um eine Polarisationsmessung an Festkorpertargets durchzufithren, bedarf es neben der in den
vorigen Kapiteln vorgestellten Hardware einer Software, die die verwendeten elektronischen Kom-
ponenten steuern und die Polarisationssignale darstellen und auswerten kann.

Hierzu wird das Programm LabVIEW eingesetzt, da iiber die Fiille der hierfiir bestehenden Pro-
grammbausteine neben der Aufnahme der Signale und der Steuerung von Yale- und NMR-Modul
beispielsweise auch die Temperaturiiberwachung der Probe und die Steuerung des NMR-Magneten
moglich ist.

Die Basis des am Bochumer Aufbau verwendeten Programms ist ausfiihrlich in [Rei94] beschrie-
ben. Es wurde seitdem kontinuierlich weiterentwickelt und in das Programmiersystem LabVIEW
iibertragen. Aktuell ist die Polarisationsmessung mit zwei Programmen moglich. In diesem Kapitel
soll auf jenes eingegangen werden, das speziell fiir den Betrieb mit dem NI PXI-System der Firma
National Instruments gedacht ist.

B.1 NI PXI

Das verwendete NI PXI1-1024Q ist ein Chassis fiir Mess- und Analysekomponenten. Die zum Einsatz
kommenden Module sind der Controller NI PXI-8105, der Timing I/O-Controller NI PXI-6602, der
Frequenzgenerator NI PXI-5650 und das Datenaufnahmemodul (data acquisiton, DAQ) NI PXI-
6289. Damit sind die Hardwareanforderungen fiir die Polarisationsmessung abgedeckt.

Da die oben genannten Module ebenso wie LabVIEW von der Firma National Instruments stam-
men, existiert eine Reihe vorgefertigter Programmroutinen, die die Ansteuerung der Komponenten
sowie die Datenaufnahme und -verarbeitung vereinfachen. Es ist also eine gute Kompatibilitdt von
Hardware- und Softwarekomponenten gegeben.

B.2 NMR-Programm

Im Folgenden werden die wichtigsten virtuellen Instrumente (VIs) des Programms dargestellt.

Main-VI

Uber das Main-VI lassen sich alle notwendigen Parameter zur Datenaufnahme festlegen. Hierzu
gehoren in der Reiterkarte NMR-Setup die physikalisch relevanten Einstellungen wie Larmorfre-
quenz und Einstellungen zum Magnetfeld (inklusive des Abzugsfeldes zur Grundlinienaufnahme).
Elektronisch relevante Angaben betreffen den Eingangspegel des RF-Signals und die Verstédrkung
des Signals in der DC-Offset-Karte. Ebenso kann die Varicap-Spannung manuell festgelegt werden.
In dieser Reiterkarte konnen auch Einstellungen fiir die Breite, die Anzahl und die Art der Sweeps
um die Larmorfrequenz bestimmt werden.

Die Reiterkarte TE-Parameter beinhaltet Eingabefelder fiir den Flédcheninhalt unter dem Signal
nach der Kalibrierung im thermischen Gleichgewicht, die Temperatur, das Magnetfeld und die Art
des zu messenden Materials. Dies sind notwendige Gréflen, um die endgiiltige Polarisation bestim-
men zu kénnen.

Die Darstellung verschiedener Graphen zu Signal, Hintergrund, Grundlinie und die Differenz von
Signal und Hintergrund ist in der entsprechenden Reiterkarte Signal zu finden.

In der Reiterkarte P-Path kann der Verlauf der Polarisation {iber mehrere Messungen verfolgt wer-
den.

TuneSweep- und VaricapSweep-VIs

Diese Unter-VIs dienen der automatischen Regelung der Spannung der Varicap-Diode und damit ih-
rer Kapazitidt. Uber die Verdnderung dieser Kapazitéit wird letztlich der Schwingkreis abgestimmt.
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Das TuneSweep-VI initialisiert diese Abstimmung. Im Allgemeinen sind die Parameter fiir eine
gewOhnliche Messung vorgegeben und typisch fiir die zum Einsatz kommende Hardware und wer-
den daher nicht verédndert. Der Input fiir dieses VI besteht aus den Einstellungen fiir den RF-
Signal-Generator und dem dazugehorigen Leistungspegel. Die Einstellungen fiir die Abstimmung
beschréinken sich auf Ausgabekanal fiir die Varicap-Spannung, Eingangskanal fiir die aufgenommene
Amplitude sowie die Anzahl der Kanéle. Die Anzahl gibt an, in wie viele Schritte die auszugebende
Varicap-Spannung aufgeteilt wird. Typisch sind bei einer Breite von 0 bis 10 V 500 Kaniile, sodass
diese einen Abstand von 0,02V haben. Uber eine FOR-Schleife, die fiir die Anzahl der Kanile die-
sen Abstand inkrementiert, wird eine Spannungsfolge generiert. Die konkrete Anzahl der Durchlédufe
(Up- und Down-Sweeps) kann vorgegeben werden. Die so erzeugte Sigezahnspannung bildet zusam-
men mit dem Varicap-Ausgangskanal und dem Signal-Eingangskanal die Variablen fiir das zweite
Unter-VI, das VaricapSweep-VI.

Im VaricapSweep-VI werden iiber vorgefertigte VIs ein physikalischer Kanal zur Spannungsausgabe
(anlogue out, AO) und einer zur Spannungsmessung (analogue in, Al) erzeugt. Die Ausgabegrenzen
sind hierbei 0 und 10V fiir die Varicap-Diode und die Aufnahmegrenzen +10V, innerhalb derer
sich das aufgenommene Signal immer bewegen muss, da sie den Eingangsspannungsbereich der ver-
wendeten ADC (analog to digital converter) begrenzen.

Das VaricapSweep-VI iibergibt ein zweidimensionales Array an das TuneSweep-VI, dessen x-Kom-
ponente die Ségezahnspannung ist, und dessen y-Komponente aus den iiber die Anzahl der Up- und
Down-Sweeps akkumulierten und durch diese dividierten Signalwerten besteht. Es wird also eine
Mittelung der Funktionswerte durchgefiihrt, die mit steigender Anzahl der Sweeps den Einfluss von
Storungen minimiert.

Im TuneSweep-VI wird in der Folge aus den y-Werten des Arrays das Minimum und dessen zu-
gehoriger x-Wert — also der Kanal — bestimmt. In einem weiteren Durchlauf wird in einer Spanne
von 40 Kanélen um den ermittelten Minimumkanal ein erneuter Varicap-Sweep durchgefiihrt. Fiir
die ermittelten Wertepaare wird ein Polynom-Fit durchgefiihrt, um ein z.B. aufgrund von Rauschen
falschlich ermitteltes lokales Maximum auszuschliefen. Fiir die gefittete Kurve wird der minimale
y-Wert und der zugehorige x-Wert bestimmt und ausgegeben. Die Kurve wird zusétzlich als x-y-
Graph dargestellt.

Der gesamte Ablauf kann im Frontpanel des Main-VI {iber die Schaltfliche Tune Varicap gestartet
werden. Nach Durchlauf der geschilderten zwei Sub-VIs wird der ermittelte Wert fiir die Varicap-
Spannung automatisch in die relevanten Parameter im Front-VI iibernommen.

Die Schaltfliche ,,get komp* ermoglicht eine Kalibrierung der Varicap-Spannung fiir verschiedene
Frequenzen. Hierzu wird fiir eine minimale und eine maximale Frequenz die Varicap-Spannung nach
obigem Verfahren ermittelt und an diese zwei Wertepaare eine lineare Funktion angepasst.

Das Front-VI des Programms ist in Abbildung B3 zu sehen. Die wichtigsten Funktionen lassen sich
hier erkennen.
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C Leistungsdaten

Verstarkung bzw. Richtwirkung Rauschpegel

Typ Modell Abschwiichung / dB Verlust / dB SWR / dB / dB

Verstarker AMP-75+ 20,58 (bei 98,80 MHz und 15V) — 1,40 3,30 2,40

Verstarker AMP-76+ 27,90 (bei 111,80 MHz und 15V) — 1,20 9,10 3,00
Abschwicher PAT-5 5,1 (bei 50,00 MHz) - 1,05 - -
Abschwicher PAT-10 10,2 (bei 50,00 MHz) - 1,10 - -
Richtkoppler  TDC-10-1 - (bei 73’33 MHz) 1,50 37,26 -
Leistungsteiler TSC-2-1+ - (b?;’iogo —5001(/%1?12) 1,10 - -
o 4,63 (bei 100,00MHz, 1,16 (RF), ) )

Ringmischer — TFM-3+ +7dBm an LO) 2,38 (LO)

Tabelle C1: Leistungsdaten der im HF-Teil des Bochumer Moduls verwendeten elektronischen Bauteile. Die aufgefithrte Frequenz, fiir die die

Werte angegeben sind, gilt jeweils fiir die ganze Reihe.
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