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OZET

Avrupa Nikleer Arastirma Merkezi (CERN)’de Spin Muon Collab-
oration (SMC) deneyinde niikleonlarin spine bagh yap: fonksiyonlar: (g} ve
g7) Olcilmektedir. Bunun igin enerjisi 200 GeV’ye kadar olan polarize lep-

tonlarin s,u*'), polarize edilmig niikleonlardan (proton ve ndtron igin d6teron)
derin inelastik sagilmasina bakilmaktadir.

Bu spine bagh yapr fonksiyonlarimi hesaplayabilmek i¢in deneyin
kalbi sayilan hedefin polarizasyon miktarini iyi bir dogrulukla bilmek gerek-
lidir. Bu nedenle polarizasyonu 6lgmek icin Niikleer Manyetik Rezonans
(NMR) teknigi kullanilmaktadir. Bunun icin Radyofrekans (RF), Alcakfre-
kans (LF) ve sayisal (dijital) bolimlerinden olusan NMR devresi kullanild.
Bu devreden elde edilen NMR spektrumlarini kullanarak Isisal Denge (TE)

veya Asimetri metotlariyla hedefin polarizasyonu dlgtlebilir.

Deneyin ¢aligmasi esnasinda diger adi Alan metodu olan TE metotu
kullanilmaktadir. Bu metotda hedefin polarizasyonu ile TE(NMR) spektru-
munun altindaki alan arasinda bir dogru orant: vardir. Buradaki orant: sabiti
ise TE kalibrasyonu yapilarak bulunmaktadir. Diger bir metot olan asimetri
metotunda ise polarizasyon, NMR devresinden elde edilen spektrumun bir
fonllzsi{;)na fit edilmesi ile spektrumun tepeleri arasindaki oran (R) bulun-
maktadir.

. Bu iki metotla bulunan polarizasyon degerlerinin birbirlerine gok iyi
bir uyum iginde olduklar gorilmektedir.
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SUMMARY

MEASUREMENT OF POLARISATION OF THE DEUTERON
POLARISED TARGET AT SPIN MUON COLLABORATION

The NA47 experiment at CERN of Spin Muon Collaboration (SMC)
is aimed at measuring the deep inelastic scattering of polarised muons from
polarised nucleons to provide information on the spin dependent structure
function of the proton and the neutron. Recently 100 GeV/c muons have
been scattered from a deuterated butanol polarised target to provide infor-
mation on the spin structure function of the neutron.

SMC experiment setup consists of polarised target, which is the heart
of the experiment, the spectrometer and polarimeter. The spectrometer has
been adapted to the high flux of 4 x107 muons per pulse of 2.6 s repeated
every 14.4 s. The scattered muon, whose momentum is analysed by the For-
ward Spectrometer Magnet (FSM), is identified by a set of trigger hodoscopes
after having penetrated an iron absorber wall (Fig. 1 a). Besides there is an
array of streamer and drift tubes, altogether consisting of 44 planes. Another
8 planes of proportional chambers exist in this region. Additional chambers
upstream of the absorber increase the redundancy also in this region.

The polarimeter, which is located downstream of the main spec-
trometer, (Fig. 1 b) determines the beam polarisation by two independent
methods. A combination of both methods will result in a beam polarisation
measurement of about 5 % overall accuracy.

The polarised target which is the heart of the experimental setup
consists of the *He - *He dilution refrigerator, superconducting solenoid
providing a longitudinal magnetic field of 2.5 Tesla, two seperate microwave
systems for Dynamic Nuclear Polarisation (DNP) and the Nuclear Magnetic
Resonance (NMR) measuring the polarisation of polarised target.

~——

During Dynamic Nuclear Polarisation (DNP), the temperature in
the target region is about 0.5°K. Under these conditions free electron spins
are completely aligned, whereas protons and deuterons are essentially unpo-
larised. DNP transfers the electron polarisation to the protons or deuterons
by means of microwave radiation close to the electron spin resonance line of
70 GHz. The slightly different frequencies needed to generate parallel and
antiparallel longitudinal polarisation are provided by two seperate microwave
systems. This allows to build up opposite polarisations in the two target sec-
tions simultaneously. So the polarised target consists of an upstream and a
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downstream target cell. Once the maximum polarisation is reached and the
microwave power is switched off, the target is cooled down to 50 m°K, where
the nuclear spin-lattice relaxation becomes extremely slow and the target po-
larisation is effectively frozen, which is named as Frozen Spin Mode. For the
measurement of g7 and g}, the nucleons in both target sections are polarised
longitudinally and in opposite sense with respect to each other.

In this experiment, beads of butanol and deuterated butanol as pro-
ton and neutron targets respectively are used. To generate the paramagnetic
centers needed for DNP, the butanol is doped with a metallo-organic sub-
stance EHBA — CrV. The beads are contained in the two 40 cm long target
sections of 5 cm diameter, which are seperated by a 20 cm long gap.

The NMR system has measured the polarisation of the deuteron and
hence, neutron polarisation. This large target is split into halves (upstream
and downstream) with one half polarised in the opposite direction to the
other. Four coils in each target half measure the deuteron polarisation. Two
other colil can monitor the polarisation of the residual protons in the butanol
material.

The NMR system consists of three basic sections; a Radiofrequency
(RF) section, a Low Frequency (LF) section and a digital section. The RF
section is subdivided into four parts; the NMR pick-up coils inside the cryo-
stat, the A/2 rigid cables, the Q meters and the digital frequency synthesizer.

The target polarisation around each coil is measured by a Q me-
ter and a seriesgLCR resonant circuit. The NMR coil is the inductor and
imbedded in the target material. The resonant frequency of the circuit is
adjusted for the deuteron NMR frequency at the external magnetic field (2.5
T.)which is used. The coil is connected to the Q meter by a cable of length
A/2, which contributes little to the impedance of the circuit at the resonant
frequency, so that the circuit can be tuned to resonance frequency by means
of a capacitor external to the cryostat. The coils are made of 60 cm long,
2 mm diameter Cu-Ni tubes with a 1 mm Teflon (Dupont PTFE) coating.
Each coil has three windings and an inductance of 450 nH. The coils are all
in line with 4 cm spacing and oriented in such a way to create a magnetic
field perpendicular to the main field, needed to process the nuclear spins and
perpendicular to its neighbour coils to reduce tEe manual inductance.

The LF section is subdivided into two parts; the offset-cards and the
receving amplifiers. The Q meter output has a DC level of about -3 V. This
DC level must be subtracted before further amplification is possible and this
is done at the start of a sweep averaging period.
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The digital section consists of the A /D converter and digital proces-
sor part. It converts the amplified signal to a binary number at each step
with high precision and accumulates an average over a few thousand sweeps.
The QQ meter measures the magnetic susceptibility of the butanol beads as a
function of frequency. The coil L, A/2 cable and capacitor C form a tuned
circuit. The voltage at the input of the RF amplifier is proportional to the
Q of the circuit. This voltage signal is amplified and applied to a double
balanced mixer to measure the absorptive part of the magnetic susceptibility
of the butanol beads.

The polarised nuclei have a magnetic susceptibility which modifies
the Q of the circuit (hence Q meter). %‘he change in Q is measured by a
change in the voltage across the coil, when the tuned circuit is modulated
around the resonant frequency. The integral of this response is proportional
to target polarisation. This integral is normalised by measuring the inte-
grated signal at thermal equilibruim (TE) with no microwaves applied and
under the same experimental conditions.

The deuteron TE signal is very small and buried in noise. Signal
averaging is used to average out the statistical noise and improve the signal
to noise ratio. For this to work there should be no systematic effects which
change the TE signal by the signal averager.

To calculate the integrated signal from the measured input, we pro-
ceed in three steps. The NMR signal plus Q curve is measured in 400 points
over the frequency sweep from 16.1 to 16.6 MHz and averaged for a certain
number of sweeps, usually 200 sweeps for NMR signal and 10000 sweeps for
TE signal (Fig. 2). After that, the Q curve alone is measured by shifting
the magnetic field to a 5 % lower value, which shifts the NMR signal outside
the frequency sweep. The first step is to subtract the Q curve alone from
the signal plus QQ curve, which results in a NMR signal with usually only a
small residual () curve, which is removed in the second step by subtracting a
parabolic fit to the wings of the signal. For the fit, we took 70 points in each
wing, which is a compromise between fit accuracy and cutting too much into
the signal. The third step is to determine the integrated signal, which we
have defined as the stra,igEt sum all the points divided by the total number
of points. This is named as TE method.

The second type of calculation of the deuteron polarisation is Asym-
metry Method. In this method, the deuteron polarisation is measured from
the asymmetry of the deuteron NMR spectrum (Fig. 3). To determine Ra-
tio parameter (R), we have used to the amplitudes of three extrema in the
NMR spectrum in the case of a Boltzmann distribution of spins. Then the
polarisation is calculated from
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R -1
P=—- -
R2+R+1

Finally the agreement between TE and Asymmetry Methods was
found very well.
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BOLUM 1

GIRIS

Uzun yillardan beri [ 1 ] yikli leptonlarin polarize olmayan hedef-
lerden (proton v.b.) derin inelastik sacilmas: deneyleri yapilarak niikleonlar
olugturan kuarklarin spinleri hakkinda bilgi edinildigi gibi onlarin varligi da
ispatlanmigtir. Ancak niikleonun spininin kuarklar arasinda nasil dagildig:
hakkinda ¢ok az bilgi vardir. Boyle bir bilgiyi edinebilmek igin polarize lep-
tonlarin, polarize edilmig niikleonlardan derin inelastik sagilmasina bakila-
bilir.

Bu konuda ilk ¢aligma [ 1 | Stanford Linear Accelerator (SLAC)
da E80 nolu deneyle baglatilmig ve halen devam etmektedir. Keza bu tir
bir ¢aligma CERN’de (Avrupa Niikleer Aragtirma Merkezi) European Muon
Collaboration (EMC) ile baglatilmig, daha sonra yapilan baz1 degisikliklerle
ad1 SMC (Spin Muon Collaboration) olarak degistirilmistir.

1. 1. Spin Muon Collaboration (SMC) Deneyi

Bu deneyde [ 2 | niikleonlarin (proton ve nétron) spine bagli yap:
fonksiyonlarimin (¢} ve g}) olglilmesi amaglanmigtir. Bunun igin polarize
edilmisg, enerjisi sabit ve 200 GeV’e kadar u* demetinin, yine polarize edilmig
proton veya doteron hedef tizerine garptirilmak suretiyle derin inelastik sacil-
masina bakilmaktadir. Bu deney esas olarak ti¢ bolimden olugmugtur. Bun-
lar, deneysel olusumun en 6nemli kismi sayilan Polarize Hedef, Spektrometre
ve Polarimetre olup, polarimetre demetin gelig yoniine gére spektrometreden

sonra gelmektedir. (Sekil 1.1 a,b)



SMC deneyinde, CERN-SPS (Super proton-antiproton Synchrotron)
hizlandincisindan gelen muon demeti kullamilmaktadir. Bu demet, 4 cm
capinda ve 14.4 sn araliklarla gelen pulslardan olugsmaktadir. Her bir pulsun
siresi 2.6 sn ve akis1 ise puls bagina 4 x 107 muondur. Pion ve kaonun
bozunumundan gelen p* demetinin dogal olarak % 80’i polarizedir.

Spektrometrede, 44 tane streamer, 8 proportional chamber, bir seri
trigger hodoskopu ve demir soguruculardan bagka polarize hedeften sacilan
muonlarin momentumunu dl¢en Forward Spectrometer Magnet (FSM) bu-
lunmaktadir.

Polarimetre’de ise gelen muon demetinin polarizasyonu incelenmek-
tedir. Bunun i¢in iki bagimsiz metot kullanilir. Ilk metotda, vakum tiipiinde
pozitron ve nétrinoya bozunan (2.2 usn) muonun polarizasyonunun pozitro-
nun enerjisine olan bagimhligina bakilmaktadir. Ikinci metotda ise manyetize
edilmig ferromanyetik demir foil i¢indeki polarize elektronlarla muonlarin
carpigmasi sonucu ortaya ¢ikan tepilen elektronlar incelenmektedir. Her iki
metot ile demetin polarizasyonu % 5 dogrulukla élgiilmektedir.

1. 2. Polarize Hedef

Deneyin en 6nemli kism sayilan polarize hedef, genel olarak dort
bolimden olugsmaktadir. Bunlar, hedef malzemesinin sicakligin1 50m°K’e
kadar diigiiren ®He - * He sogutucusu (Dilution Refrigerator (DR)), Siiperilet-
ken magnet, mikrodalga sistemi (Sekil 1.2) ve doteron polarizasyonunu 6lgen
Niikleer Manyetik Rezonans (NMR) sistemleridir.

Hedef malzemesi olarak proton hedef i¢in butanol, déteron hedef
icinse dotore edilmig butanol kullanildi. Aym zamanda hedef malzemesi
icinde EHBA — CrV dopant atomlar da belli bir oranda bulunmaktadir.
Bu paramanyetik merkezler Dinamik Niikleer Polarizasyon (DNP) teknigi ile
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polarizasyonu artirabilmek i¢in kullanilmaktadir.

Butanol, beadler halinde 5 cm gapinda ve 40 cm uzunlugunda iki
ayrn silindir hiicre igine yerlegtirilmigtir. Bu iki silindir arasinda ise 20 cm
uzunlugunda bir bosluk vardir. Boylece iki ayr1 hedef elde edilmis olunur. u*
demetinin gelig yoniine gore 6ndekine upstream (akigin yukarisi), arkadakine
downstream (akigin agagsi) olarak isim verildi.

3He - *He sogutucusu (DR), uygulanan mikrodalga radyasyonu (Di-
namik Nikleer Polarizasyon) sonucu 1sinan hedefi 0.5° K ’nin altinda tutmak-
tadir. Stiperiletken solenoid magnet ise gelen ¢ mezon demeti dogrultusunda
2.5 Teslalik manyetik alan saglamaktadir.

DNP uygulanmadan 6nce 2.5 Teslalik manyetik alanla hedef i¢indeki
elektronlar tamamiyle polarize edilir. Oysa proton veya doteronlar gerektigi
kadar polarize degildir. Bu durumda DNP metodu kullanilarak elektron-
larin polarizasyonu, protonlara veya doteronlara mikrodalga radyasyonu ile
transfer edilir. Bu mikrodalganin frekansi 70 GHz lik ESR (Elektron Spin
Rezonans) cizgisine yakin olmalidir. Gelen demetin y6niine gore paralel veya
antiparalel déteron (proton) polarizasyonu iretmek igin iki ayr1 mikrodalga
sistemi kullanilir. Bu durumda magnetin uyguladigi 2.5 Teslalik manyetik
alana gore hedefi iceren silindir hiicrelerden biri paralel digeri anti paralel
polarize edilir. Uygulanan mikrodalganin frekanslar, pozitif polarizasyon
i¢in 69.05 GHz iken, negatif polarizasyon igin ise 69.50 GHz dir. Maksimum
polarizasyona ulagihnca mikrodalga radyasyonu kesilir ve sogutucu hedefin
sicakligimi yaklagik olarak 50 m°K digiirtir. Bu sicakliklarda Nikleer Spin-
Latis relaksasyonu oldukca yavagtir. Boylece hedefin polarizasyonu sabit tu-
tulmug olur. Buna Frozen Spin Modu denir ve bu konu 2. bélimde ayrintih
olarak anlatilmaktadir.

Polarizasyon, hedef bélgesi boyunca 5 tanesi hiicrelerin birinde (up-
stream), diger 5 tanesi ise 6teki hiicrede (downstream) olmak tzere 10 tane
Nikleer Manyetik Rezonans (NMR) sargisiyla 6lgilir. Bu sargilara bagh
Q metrelerden alinan NMR spektrumlanyla polarizasyon hesaplanir. 3 .
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bolimde Nikleer Manyetik Rezonans (NMR) ve 4 . bélimde ise polari-
zasyon olcum teknikleri ayrintih olarak anlatilmigtir. 5 . bolimde ise SMC
deneyinden alinan déteron NMR spektrumlarinin analizi ve degerlendirilmesi
yapilmgtir.



BOLUM 2

POLARIZASYON HAKKINDA TEORIK BIiLGILER

2 . 1. Dinamik Niikleer Polarizasyon (DNP)

Oz ekseni boyunca I spinli bir sistemin spin durumu baz1 paramet-
relerle tanimlanabilir. Bunlar indirgenebilir [ 3 | spin tensorlerinin beklenen
degerleri olarak tanimlanir. Bir sistemin vektor polarizasyonundan soz edile-
cek olursa, P polarizasyonu

p_L> (2.1)
I
olarak tamimlanmir. Tensor polarizasyonu ise
2
A=<3[z_§21+1)> (2.2)

dir. I = 1/2 igin A tensér polarizasyonu sifirdir. Bu durumda sistemin spin
durumu, vektor polarizasyonuna kargilik gelir.

I spinli bir pargacik Oz y6niinde uygulanan H manyetik alan ile
etkilesir. Bu Zeeman etkilesmesinin Hamiltonyeni

olup, bu etkilesmenin sonucu enerji diizeyleri 2141 seviyeye ayrilir ve bunlarin
enerjileri

Em = —mh'yH (2.‘4)

bagintisi ile verilmistir. Burada p = |y|hI = gupl manyetik dipol momenti,
|y] cayromanyetik orandir. g ise spektroskopik ayirma faktori ve pp Bohr
magnetonudur.



I=1/2 spinli 6zdeg gekirdeklerin olusturdugu bir spin toplulugunun
polarizasyonu (2.1) bagintisindan yararlanarak

P=n,—n_ | (2.5)

olarak tammlanir. Burada n,, m=1/2 durumundaki spinlerin populasyon

orammni, n_ ise m=-1/2 seviyesindeki populasyon oranini gosterir. Manyetik

kuantum $eviyelerindeki ¢ekirdeklerin dagilimi Boltzmann kanununa gore
n_

e exp[(E4 — E-)/kTs] (2.6)

bagintis: ile verilir. (2.5) ve (2.6) bagintilarindan I=1/2 i¢in polarizasyon
P = tanh(pH/kTs) (2.7)
olup, burada T’ spin sicakligidir.

Spin sistemleri bulundugu malzemenin kristal orgiisi iginde oldu-
gundan, kristal ile spin sistemi arasinda termal bir denge kurulur. Eger
termal denge var ise spin manyetik kuantum seviyelerinin populasyonlarn
artan enerji ile azalir.

Yiiksek polarizasyon elde etmek igin (2.7) bagintisindan da anlagila-
cag tzere biliylik manyetik alan ve ayni1 zamanda dugik sicakhik gereklidir.
Protonlar i¢in 0.5 °K sicaklik ve 2.5 Teslalik manyetik alanda elde edilebile-
cek polarizasyon ancak 5.11 x 1073dir. Fakat aymi sartlarda elektronlarin
polarizasyonu 0.9975 olur. Bunun nedeni, elektronun manyetik momenti
e 'nin, protonun manyetik momenti y,’ den ¢ok daha biiyik olmasindan kay-
naklanmaktadir. Bu durumda polarizasyonu artirmak igin ¢ekirdegin iginde
bulundugu kristal 6rgiisinde daha yliksek manyetik momente sahip bagka
parcaciklar da olmalidir. Bu farklh spin tiirleri arasinda uygun sartlarda bir
etkilesme meydana gelirse, sistemin polarizasyonu artirilabilir. Bu amag i¢in
dig kabuklarinda ¢iftlenmemis elektronu bulunan iyonlar veya paramanyetik
kirlilikler kullanilabilir. Bu iki sistem arasindaki etkilesmeyi saglamak i¢in
farkh enerji dizeyleri arasindaki gegisi rezonansa getiren ra.dyofrekans (rf)
veya mikrodalga radyasyonu kullamlir.

SMC deneyinde kullanilan hedefi, polarize etmek icin paramanyetik
dopant olarak CrY kullamilmigtir. Bu durumda bir manyetik alanin i¢inde



bulunan bir proton - elektron sisteminin spin Hamiltonyeni
H =Hsz + Hiz + Hs; + Hpr , (2.8)

olarak yazilabilir. Burada Hsz ve Hjz sirasiyla elektronun ve protonun Zee-
man enerjilerini gosteren terimlerdir. Hgj ise elektronun S ve protonun I spin-
lerinin manyetik momentleri arasindaki dipolar etkilesmeyi ifade eder. Hrp

sadece rf veya mikrodalga radyasyonunun kullanildigi durumlarda hesaba
katilir.

Proton ve elektron sistemine ait (2.8) denklemindeki Hamiltonyeni-
nin ¢oziminde yer alan enerji diizeyleri arasindaki izinli gegiglerin yam sira
yasak gegigler de vardir. Bu yasak gegigler, elektron spini ile proton spininin
mikrodalga radyasyonu ile ani olarak flip edilme olasihigina sahip gegiglerdir.
Enerji korunumundan dolay: yasak gegislerin olabilmesi i¢in v = v, + vy
frekanslarinda mikrodalga alanlar uygulanmahdir. Bu gegiglerin gézlendigi
Elektron Spin Rezonans (ESR) cizgileri yliksek manyetik alan igindeki ana
cizgiden ayrlabilir. Bu nedenle bu ¢izgiler yeterince duyarli ESR spektro-
metresi ile gozlenebilir. Normal olarak yasak olan gegigler, Dinamik polari-
zasyonda_sisteme uygulanacak rf radyasyonlar: ile gegise zorlanabilir. Bu
kisaca gbyle.anlatilabilir. Diigiik sicakliklarda elektronlarin ¢ogu temel se-
viyededir. Yasak gegislere kargilik gelen frekanslarda mikrodalga uygulanarak
elektronun ve protonun spinleri tersine gevrilip ilgili diizeyler arasinda gecig
saglanir. Bu gecigden sonra elektron milisaniye mertebesinde olan elektron
spin latis relaksasyon zaman i¢inde tekrar kendi eski durumuna geri doner.
Boylece bu elektronu gevreleyen diger ¢ekirdeklerin spinleride ters gevrilerek
gecige zorlanir. (ekirdek spini bir kere flip edildikten sonra niikleer spin latis
relaksasyon zaman iginde (birkag saniye) polarize edildigi yonde kalir.

Dinamik Nikleer Polarizasyon teknigi i¢inde, spin difiizyonu olarak
bilinen bir bagka mekanizma daha vardir. Buna gore, elektrona yakin cekir-
degin polarizasyonu uzaktaki ¢ekirdege aktarilabilir. Bu iglem, gekirdek spin-
leri arasindaki dipolar ¢iftlenmenin sonucunda gekirdek spinleri flip edilerek
daha uzaktaki cekirdege kadar aktarir. Enerji ve agisal momentumun her
ikiside korundugundan bu iglem olduk¢a hizlidir. Ornegin protonlarin po-
larizasyonundaki homojensizlik bir saniye iginde 100 A mesafeye aktarilir.
Bu durum ancak spin sistemini i¢inde sicakligin homojen olmas1 durumunda
mumkin olur.
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" Yasak geciglerin olabilmesi i¢in gerekli olan mikrodalga frekanslarin-
dan v, — vy, protonlar1 m=-1/2 seviyesinden m=1/2 durumuna flip eder. Bu
durumda pozitif polarizasyon elde edilir. Eger v.+ vy frekansinda mikrodalga
uygulanirsa negatif polarizasyon saglanir.

2 . 2. Doteronun Spin Durumlar:

Spini 1 olan doéteron gekirdegi [4,9] H manyetik alaninda triplet
kuantum alt durumlarina ayrilir. Aym zamanda déteron ile onun bulundugu
latis i¢indeki elektromanyetik alan arasinda bir etkilesme vardir. Bu durumda
Hamiltonyen

s 1
H = —/LH + g ZQabV:zb (209)
ab

dir. Burada /i déteronun manyetik momenti, uygulanan manyetik alandir.
¢ latisin cekirdek tzerindeki elektriksel potansiyeli ise V,;, (a ve b x,y,z
yonlerinden birisi)

0%
= 2.10
Vab 0dadb ( )
ile tamimlanir. Qab operatoru ise
A 3
Qab = eQ[E(IaIb + IbIa) - 26ab'1] (2.11)

olup, burada Q déteronun kuadrupol momenti, I, ve I; spin operatorleri, 1
ise birim matrisdir. H manyetik alan1 z yénlinde alinirsa (2.9) bagintisindaki
Hamiltonyen

1 R
H = —pHL+2Y QuV 2.12
I + 52 QabVab ( : )
= Hiz + Hiyaa (2.13)

ozel halini alir. Hjz terimi, Zeeman etkilesmesini, Hj,.q ise kuadrupol
dizeltmesini gosterir. Hyyoq teriminin Hyz terimine yaptigi dizeltme % 1
kadardir. Zeeman enerji seviyelerindeki kuadrupol diizeltmesini hesaplamak
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i¢in birinci dereceden zamandan bagimsiz pertlirbasyon teorisi kullanildig
zaman Hamiltonyenin ¢éztimu

Ep = —hvpm + hug[3m® — I(I + 1)](3cos’0 — 1) (2.14)

olur. Burada m =< I, >, vp doteronun Larmor frekans:, vg = i% dir.
e@) doteronun kuadrupol momenti, V,, ise z ekseni boyunca elektrik alan
gradientinin degeridir. Hedef malzemesi olarak détore edilmig butanol kul-
lamldig i¢in malzemenin kimyasal yapisinda C-D (karbon-déteron) ve O-D
(oksijen-doteron) kimyasal baglari bulunmaktadir. Buna gére 6 agisi, H
manyetik alanmmin yoni (Sekil 2.1.b) ile C-D bag arasindaki agidir. Bu
tur amorf yapiya sahip malzemelerde C-D baglarimin butin oryantasyon-
lar1 mimkiindir. Ayni zamanda manyetik kuantum seviyelerinin kaymas: 6
agisina baghdir.

Sekil 2.1.a da goérildigi gibi 8 = /2 ve § = 0 igin spin sisteminin
enerji seviyeleri farklidir. Buna baglh olarak seviyeler arasindaki gecislerin
yogunluguda 1/cosf ile degisir. Sekil 2.1.b de goriuldigi lizere déteronun
NMR spektrumu bu gegislerin siiperpozisyonudur. Buradaki iki pik § = 90°
ye, pedestallar ise § = 0° ye karsilik gelmektedir. Sagdaki pik ile soldaki
pedestal m = 1 & m = 0 gegigine kargihk gelirken, soldaki pik ile sagdaki
pedestal m = —1 & m = 0 gecigine kargihk gelmektedir. Bu gecislerin
giddetleri sirasiyla J, ve J_ dir. Termal dengede Boltzmann bagintisini
saglayan seviyelerin n,, populasyonlar arasindaki fark ile bu siddetler arasin-
da bir oranti vardir. n,,’in toplami normalize edilirse

Y =1 (2.15)

dir. Bu durumda (2.1) den vektér polarizasyonu
P=<I,> (2.16)

bagintisi ile tanimlanirsa

Ny — Ny

P = N

=C(Jy +J-) (2.17)

seklini alir. N burada n4; +n_; 4+ ng’a esitdir. Tensor polarizasyonu ise (2.2)
bagintisindan

A=<3’-2> (2.18)
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Sekil 2.1 a) Doleron spin sisteninin enerji seviyelert [3]

vV —

- Sekil 2.1 h) Teorik olarak hesaplannng doteron NMR. spektvnmu [_3-]
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ile tanimlanirsa
A=1-3n,=C(Jy — J-) (2.19)

olur. C sabiti, bilinen bir sicaklikta Isisal Denge (TE) sinyalini olcerek tesbit
edilebilir. Yiksek polarizasyonlarda J, ve J_ giddetleri
R=Jt TN (2.20)

J_ No—N_

tamimindan dolay: farkl ve belli bir asimetriye sahiptir. Bu tanimla birlikte
(2.17) ve (2.20) bagintilarindan P déteron polarizasyonu igin
R* -1

P=mrre (2.21)

bagintis: elde edilir.



BOLUM 3

NUKLEER MANYETIK REZONANS (NMR)

SMC deneyinde kullanilan Polarize Hedefin polarizasyonunu 6l¢mek
icin NMR teknigi kullanilmaktadir (1.B6lim). Bu bélimde 6nce NMR’1in bir
tanmimi yapilacak daha sonra polarizasyonu bulmak i¢in gerekli olan NMR
devresi anlatilacaktir.

3.1. N.M.R1In Tanimi

Niikleer Manyetik Rezonans (NMR),[ 4 ] bir manyetik alanin igine
yerlestirilen atomik cekirdeklerin olugturdugu sistemin, digaridan uygulanan
elektromanyetik radyasyonu en yiksek seviyede sogurmasidir.

Bunu yapabilmek i¢in i manyetik momentine ve I(# 0) spinine sahip
cekirdeklerin olugturdugu malzeme, gii¢lii bir H manyetik alanin i¢inde tutu-
lur. Bu durumda Zeeman etkisinden dolay: I spinine sahip ¢ekirdekler 2I+1
tane seviyeye dagilir. Istatistiksel olarak seviyeler arasindaki populasyon
farkin1 Boltzmann Faktérii (eho/*T) belirler. 2141 tane seviyeye dagilan
cekirdeklerin olugturdugu malzemeye, v, Larmor frekansinda ve H manyetik
alanina dik elektromanyetik radyasyon uygulanirsa, sistem rezonansa geti-
rilmig olur. Bu nedenle foton sogurmas: ya da emisyonu geklinde enerji se-
viyeleri arasinda gegisler meydana gelir. Bu gegislerin olasiliklar1 birbirine
esit olmasina kargin malzemeye uygulanan elektromanyetik radyasyondan ve
seviyelerin populasyon farkhlhigindan dolay: c¢ekirdek tarafindan kii¢iik net
bir sogurma meydana gelir. Bu durumda rezonans kogulu

hv, = i.H/I (3.1)
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olacaktir.

SMC deneyindeki polarize déteron hedef, [ 2 ] iki ayn yaridan olus-
maktadir ve bunlarin polarizasyon yoénleri birbirlerine gore tersdir. Doteron
cekirdeginin spini 1 oldugundan Zeeman etkisinden dolay: cekirdekler -1, 0
, 1 manyetik kuantum seviyelerine dagilir. DNP metodunu kullanarak H
manyetik alaninin yoniine gore hedefin bir yarisi -1, diger yaris1 +1 olacak
sekilde polarize edilir.

Her bir yarinin polarizasyonunu 6l¢mek i¢in hedef malzemesinin igine
sargilar yerlegtirilmistir. Bu sargilar alternatif akim rezonans devresine bag-
lanarak, H manyetik alanina dik bir elektromanyetik alan olugturulur. Bu
alanin frekansi, déteronun Larmor frekansina esit olursa, ¢ekirdegin seviyeleri
arasindaki gecislerden dolay: elektromanyetik radyasyonu sogurmas: yada
emisyonu olugur. Rezonans frekansi, (3.1) bagintisindan 2.5 Tesla i¢in 16.35
MHz bulunur. Rezonans durumunda déteron gekirdeginin manyetik kuantum
seviyeleri arasinda -1 < 0 ve 0 « 1 elektromanyetik gegisleri meydana gelir.
Bu gecislerin herbiri gekil 3.1.a da goriilen doteron NMR spektrumundaki bir
tepeyi temsil eder.

Polarize g¢ekirdekler bir hedef malzemesi i¢inde olduguna gore bu
malzemenin manyetik kompleks suseptibilitesi [ 5 ]

x(w) = X'(w) = ix"(w) (3.2)

ile tanimlanir. Bu ifadenin gergel kismi dispersiyon, sanal kismi ise sogurma
terimidir. Bu denklemde sanal kismi 6l¢mek suretiyle hedefin polarizasyonu

P=K /000 X" (w)dw ' (3.3)

bagintisi ile bulunabilir. Burada K, déteronun ozellikleri ile belirlenen bir
sabitdir. x(w), w, doteronun rezonans frekansi etrafindaki dar bir bolge
digindaki tim frekanslarda sifirdir. Boylece bu integral, Aw frekans araligin-
da hesaplanmalidir.
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Sarginin indiiktans: ile manyetik suseptibilitesi arasinda ise

L = Lo(1 4 4mrx(w)) (3.4)

bagintisi vardir. Burada L efektif indiiktans, L, bogluktaki indiktans ve x(w)
ise malzemenin kompleks suseptibilitesidir. Fakat sargidan gelen frekansa
bagh absorpsiyon sinyalinde, (3.2) bagintisindaki her iki terimi belirleyen
sinyaller yer almaktadir (Sekil 3.1.b). (3.3) bagintisini kullanarak polari-
zasyon hesaplandigina gore dispersiyon kisminin gikarilmasi gerekir. Bu
iglemin nasil yapildigim1 anlamak igin oncelikle alternatif akim rezonans dev-
resi (NMR Devresi) incelenmelidir.

~
o
o | ] ] | 1 ]
-300 -200 -i0O o 100 200 300
Av/kHz —=

Sekil 3.1 a.)(3.2)ba§mtlsmda X" absorpsiyon terimini gosteren sinyal

b) x” ’a karsihk 7ge1en x' dispersiyon terimi{S]
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3. 2. N.M.R Devresi

NMR devresi Radyofrekans (RF), Algakfrekans (LF) ve sayisallagtir-
ma béliimlerinden (sekil 3.2) olugmaktadir. Sekilden de gorildigu gibi rad-
yofrekans boéliimii, NMR devresinin en 6nemli kismim olugturur. Bu bolim,
hedef malzemesinin igine gomilmis sargilardan, A/2 (6.5 m) uzunlugunda
yarn rijit kablolar ve frekans sintizayzirindan olugmaktadir (Sekil 3.3). LF
kisminda, Q metrenin gikig sinyalinin iglendigi offset kartlar1 ve alici kuvvet-
lendiricileri; dijital kisminda ise Analog to Dijital Converter (ADC) ve bir
mikroiglemci bulunmaktadir.

3.2.1. Radybfrekans Kism

RF kisminin en 6nemli pargast Q metredir. Q metre [ 6 ] aslinda
hedef i¢indeki sargidan baglayarak offset kartlara kadar bir butin olarak
digintlebilir. Q metrenin nasil igledigini anlayabilmek igin seri bagh al-
ternatif akim LCR rezonans devresini [ 7 |incelemek yeterlidir.

-Bu nedenle en basit devre olan LCR devresini goz oniine alalim. Seri
olarak bagh LCR devresine, genligi F,, ve agisal frekansi w = 27v olan bir
alternatif akim kaynag bagh olsun.

Boyle bir devrenin denklemi

L% + Ri + %/idt = Esinwt = Im(E,e™) ( 3.5)

dir. Bu denklemin ¢oziimii ¢ = e/t ise
E., E,. E..

I= =om
R+jwl—X)  Z  R+3X

(3.6)
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olur. Burada I kompleks akim ve Z kompleks empedansdir. Z’nin biytkligi

2= B4 (o~ Ly 1)

ile tanimlanir. (3.6) bagintisindaki X, devrenin reaktansidir. Buna gore bu
devrenin w, agsal frekansinda rezonansa getirilmesi igin, indiktif ve kapa-
sitif empedanslarin bu frekansda egit ve ters yonli olmas: gerekir. Rezonans
frekansi ise bu durumda '

1
wL-—w—C=0 ’ (3_8)

sartindan

_ Wo 1

T or - 2V LC

seklini alir. Bu nedenle devrenin efektif akimi maksimum olurken empedansi
minimum olur.

(3.9)

vr

Devre pek cok sekilde rezonansa getirilebilir. Eger LC ¢arpiminin
degeri biliniyorsa ve harmonik osilatoriin frekansi w = w, olursa devre re-
zonansa getirilmig olur. Ya da osilatoriin frekans: ve L indiiktansinin degeri
biliniyorsa C kapasitoriint ayarlayarak rezonans olugturulabilir.

Z empedans1 w/w, oram cinsinden yazilmak istenirse,

Xo, w wo
Z=R[1+Jf(w—o— :)] (3.10)
gseklini alir ki, burada X,/ R devrenin Q degeridir. Bu denklemde X, devrenin
karakteristik empedansidir ve \/g 'ye esitdir. Boylece Q degeri
Q=w,L/R (3.11)

seklinde gosterilebilir.
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3.2.1.1.Q Metre

Yukarida seri baghh LCR devresinin rezonansa getirilme gekilleri an-
latilmigtir. Bu metotdan hareket ederek Q metre biraz daha ayrintih agik-
lanabilir.

SMC deneyindeki polarize hedefin icinde 10 tane sargi olup tim
hedef bu sargilara bagh ayr1 ayr1 10 Q metre ile kontrol edilmektedir. Her bir
sargl arasindaki uzaklik 4 cm ve hedefin her bir yarisinda beger sarg1 bulun-
maktadir. Hedef malzemesi d6tore edilmig butanol oldugu i¢in bu sargilardan
her bir*yar i¢in birer tanesi artik protonlarin polarizasyon miktarini 6lgmek
i¢in kullanilir. Sargilardan birinin yiizey alam digerine gore dik olacak sekilde
yerlestirilmis olup, boylelikle bir sarginin digerine indiktans etkisi azaltilmig
olur.

Her bir sargy, d6teron igin ti¢, proton igin ise bir sarimdan olugmakta

ve indiktanslar1 450 nH dir. Bu sargilar 1 mm lik Teflon (Dupont PTFE)
ile kaplanan 2 mm ¢apinda Cu-Ni tiiplerden yapilmiglardir.

Her sargidan gelen sinyaller Q metreye (Sekil 3.3) A/2 uzunlugundaki
sert koaksiyal kablo ile taginir. Bu kablonun 16.35 MHz frekans i¢in A/2 ye
kargihik gelen uzunlugu 6.5 m dir. Bunun DR igindeki 1.5 m lik kismu Cu-
Be’dan geri kalan kism ise Cu’dan yapilmsgtir.

Devreyi 16.35 MHz’de rezonansa getirebilmek icin ayarlanabilir C
kapasitori kullanilir. Devrenin Q degerini miimkiin oldugu kadar kiigliltmek
i¢inde bir R sinirlama direnci kullanmilmaktadir. )
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Sekil 3.3 de goriilen sintizayzir, polarize gekirdeklerin rezonans fre-
kansina egit (16.35 MHz) merkezi bir frekansda, £250 kHz araliginda 400
adimda tarama yapmaktadir. TE sinyali i¢in Q egrisi bulunurken, her bir
adim (kanal) 10000 kere taranip ortalama alinir. NMR sinyali igin ise 200 kere
tarama yapilir. Boylelikle frekansin bir fonksiyonu olarak Q egrisi ¢ikarilmug
olur. Q metre i¢indeki RF kuvvetlendiricisinin girig voltaji devrenin Q degeri
ile dogru orantilidir. Bu voltaj kuvvetlendirilerek Double Balanced Mixer
(DBM)’a uygulanir. Aym zamanda DBM’a sintizayzirin frekansinda faz
kaydirmasi yapan aletden bir girig daha vardir. Bu cihaz ayarlanarak sinyalin
dispersif bilegeni (Sekil 3.1.b) kii¢tltilir.

Polarize hedefin manyetik suseptibilitesindeki degigim, keza devrenin
Q degerinde de belli bir degigime yol agar. Bu degigimin toplami, frekansin
bir fonksiyonu olarak hedef malzemesinin suseptibilitesi ile dolayisiyla pola-
rizasyon miktarn ile dogru orantilidir. Fakat Q egrisindeki degisimle pola-
rizasyon degeri arasindaki baglantiy1 saglayan katsayiy: bulmak i¢in 6nceden
kalibrasyon yapilmalidir. Bu kalibrasyon daha sonraki bolimde anlatilacak
olan Isisal Denge Metodu (TE) ile yapilmaktadir.

3.2. 2. Algak Frekans (LF) Kism

Q metrenin gikigi -3 V luk bir dogru akim (DC) seviyesine sahipdir.
Fakat bunun iginde -800 mV luk Q egrisi de vardir. Bu yuzden sinyal
kuvvetlendirilmeden 6nce Q egrisi DC bilegeninden ¢ikartilmalidir. Bu ¢ikart-
ma iglemi 12 bitlik bir Analog to Digital Converter (ADC) ve 12 bitlik Dig-
ital to Analog Converter (DAC) ile yapilmaktadir. ADC ile 10 psn lik bir
dontstirme igleminden sonra dijital veri 12 bitlik DAC’ye gonderilir. Bundan
sonra DAC cikisi kuvvetlendirilmig Q metre gikigindaki sinyalden atilir. Bu
devrenin yapiminda efektif girig giirtiltistiniin Q metre ¢ikigindaki gurultiden
daha digik olmasina dikkat edilmigtir. Fakat buna ragmen giirtilti bazi di-
rumlarda istenilen NMR sinyallerinden daha biliyik ve Q egrisinin uzerine
binmig durumdadir. Buraya kadar sistem on bagimsiz kanaldan (sekiz tanesi
déteron ve iki tanesi proton) ibarettir. Malzeme icine yerlestirilen 10 sargidan
gelen her bir sinyalin bir kanal oldugu disunilmelidir.
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3. 2. 3. Sayisal (Dijjital) Kisim

Yukarida anlatilan kosullar altinda NMR sinyalini iyi bir dogrulukla
olgebilmek igin yliksek dogrusalliga, digiik gliriltiye ve yiiksek hiza sahip 16
bitlik bir ADC kullanilmaktadir. Birbirinden bagimsiz olarak gelen kanal-
larin dérdi bir ADC’ye multipleks edilirse, bu takdirde toplam i¢ ADC dev-
rede bulunmalhdir. Fakat multipleks etmek igin gerekli olan zaman kaybin
kapatmak igin yeterince hizli (10 wusn) ADC ler kullanmilmahdir. Buradan
cikan sinyaller ise STAC MC68000 mikro islemcisine [ 8 ] gitmektedir. (Sekil
3.2) ADC ile STAC iglemcisi arasindaki veri alig verigi uygun zamanlama ile
yapilmaktadir. Birkag bin tarama tizerinden ortalamasi alinan veri mikro
VAX bilgisayarina gonderilir. Burada ise NMR sinyalinden giderek hedefin
polarizasyonu hesaplanir. Hesaplama yontemleri ise bundan sonraki blimin
konusudur.



BOLUM 4
DOTERON POLARIZASYONUNU OLGUM TEKNIKLERI

Polarizasyon miktarim dlgmek igin geligtirilmisg iki teknik [ 9 Jvardur.
Bunlardan birincisi Isisal Denge (Thermal Equilibrium TE) Metodu, ikincisi
ise Asimetri Metotudur.

Bu béliimde her iki metotla NMR spektrumundan polarizasyonun
nasi hesaplandig) hakkinda bilgi verilecektir.

4 . 1. Isisal Denge (TE) Metodu

Bundan dnceki boliimde anlatilan NMR devresinin en onemli pargasi
olan Q metrenin sonunda gorilen sinyalin voltaji ile hedef malzemesinin
manyetik suseptibilitesinin (3.2) sanal kismi arasinda

Viin(w) = Bx"(w) (4.1)

iligkisi vardir. S orant1 sabiti, w doéteron gekirdegine uygulanan elektro-
manyetik alanin agisal frekansidir. NMR devresinde doteron igin uygulanan
alanin frekans1 16.35 MHz ve bu frekans merkez olmak tzere +250kHz lik
bir aralik 400 kanal tizerinden frekans sintizayzir ile taranmaktadir. Tarama
say1s1 TE spekturumu igin 10000, NMR spektrumu igin 200 diir.

Devrenin sonunda alinan Q egrisinin i¢inde TE spektrumﬁ agikca
goriinmemektedir. (Sekil 4.1.a) TE(NMR) spektrumunu ortaya ¢ikarabilmek
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igin uygulanan 2.5 Teslalik manyetik alan % 5 kadar azaltilir. Boylelikle
rezonans boélgesi diginda bir Q egrisi (baseline) 400 kanal tizerinden elde
edilir. Daha sonra normal rezonans durumunda alinan TE+Q egrisi manyetik
alanin kaydirilmig oldugu zaman elde edilen Q egrisinden ¢ikarilir. Boylelikle
TE (NMR) spektrumu ortaya ¢ikar. Fakat elde edilen TE spektrumu be-
raberinde bir miktar rezidiil Q egriside tagimaktadir. Bunu TE spektrumun-
dan cikarabilmek icin (Sekil 4.1.b) spektrumun solundaki ve sagindaki 70’er
kanal tizerinden parabolik fit yapilir. Spektrumdan bu fit degerleri gikarilir.

Sekil 5.7 deki spektrumun altindaki alan polarizasyonla dogru oranti-
hidir ve -

P = C/oo Viin (w)dw (4.2)

bagintisiyla ifade edilebilir. Burada C, 3 ’y1 da igeren orant1 katsayisidir. C
orant1 katsayisini1 bulabilmek igin 2.5 Teslalik manyetik alan i¢indeki d6teron
hedef malzemesinin sicaklig, polarizasyon miktar: ( P, ) iyi bilinen bir sicakli-
ga DR vasitasiyla getirilir. Bu yilizden kalibrasyon sirasinda hedef sicakligi
1°K’de tutulmustur.

P, polarizasyonunu hesaplamak igin yiiksek sicakliklarda (T = 1°K)
gecerli olan

_ hw(I+1)

P, = kT (4.3)

Curie Kanunundan [6] faydalanilir. Ayni zamanda 1°K ’da elde edilen TE
(NMR) sinyalinin altindaki alan S, hesaplamir. S, alaninmi hesaplama gekli
Bolum 5’de anlatilmagtir.

Boylelikle

P,
C= 3 (4.4)

dan C katsayisi hesaplanir. Bu igleme TE kalibrasyonu denir. Bu kalibrasyon
hedef iginde gémiilii olan 10 sarg: igin ayr ayr1 yapilmaktadir.



26

e :& 1sow[Ipa Jp[e uturreAuls gy, uspuistida-{y [0pizar + IL q'TY [PS -

|

(zHIN) susjaId  (zHIN) sueyeyy (ZHIN) suexeiq :
E 0991  €€91 0191 0991 S€£91 0191 0991 S€9T 0I91
) [T T T T { SAMBALARAAS RARAERRANTH n MARAS RARAE RARETRRANTE o
00 Q . oo ¥ 00 g
! o ek X X Lkl U § H
I .- -
0 \M, i 1vo 5 0 wA,
< ” ] S S
u 0 bbb 8°0 80
V- V | :
* W  Ieduis AL * = 1Y ijoqeded ' 1s1aga O [npizal + Ifeluls 4 J,
| | - - - e e o _.N
_ Tg ISQW[IPa 9p[3 uluIstiga-{) [npizal + ], uapulfeduts qJ, + azwo N AN AISEN
(ZHIN) suexaaq | (zZHN) suexaaq | (zHIN) suexalg
0991  S€91 0191 ! 0991 €£91 0191 0991 S€91  0I91
AR RAREIRARAS RARAR L .fl_...._lqijj_.}_ 008- :_Loow..
00 1
e I 2 1@
£. - 00V~ 5 400¥- 5
ro = = 1 F
3 = 1 g
3 \ 8
80 {A\ NV TV PV 0 (A\ _.:._...._::_::_10 fm
L mhm N|: . I S°2=H ;

1slge B [np1zaa + 1eduig g, = , 1suga-d =  UeAuls @I + stge-d

PR



27

Daha sonra DNP metodu ile artirlan hedefin polarizasyonu, elde
edilen NMR spektrumunun S alaninin yardimiyla

Palan =C.S \ (4.5)

bagintisindan hesaplanir. Bu teknige aym zamanda Alan metotu da den-
mektedir. Bundan sonraki bolimde bu metottan yararlanarak hedefin her
iki hiicresinden alinan (érnegin 2. ve 6. sargilardan) NMR sinyallerinin ana-
lizi yer almaktatir.

4 . 2. Asimetri Metotu

Déteron gekirdekleri toplulugunun Zeeman etkisinden sonra her-
hangi bir enerji seviyesindeki populasyonu, istatistik mekanikten

n(E) = Ne E/¥ (4.6)

ifadesiyle verilebilir. Burada E enerji, 7 spin sicakligi, N normalizasyon sabi-
tidir.

Seviyelerin populasyonlar1 hesaplanirken kuadrupol ayrilmasi, Zee-
man ayrilmasina gore kiigiik ve etkisi az oldugundan ihmal edilecektir. (4.6)
bagintisindan hareketle

n(Ey) -AE/[k n(E,)
—_— = T=—— = R R
n(E) w(E-) D
bagintis1 yazilabilir. Burada n(Ey) = ny, n(E,) = n, ve n(E_) = n_
diizeylerin populasyonu ve AE ise Zeeman ayrilma enerjisidir. Polarizasyon
Bolim 2.2’de de
_ ny —no .
T ng4n,+n (4.8)

olarak tarif edildiginden, (4.7) ve (4.8) bagintilar1 kullanilarak

R* -1
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elde edilir. Aynizamanda J; (+1 < 0) ve J_ (=1 & 0) gecislerinin siddetleri
ise (4.7) deki bagint:

L

E=7 (4.10)

geklinde de yazilabilir. (4.9) bagintis1 kullanilarak déteron polarizasyonunu
olgmek igin degisik gruplar tarafindan birgok galigmalar [5,10] yapilmgtir.

Bu caligmalarda oldukga pratik ve iyi sonuglar veren [9] bir metotdan
faydalanilmigtir. Bu metotda NMR spektrumunun (Sekil 4.2) asimetrisinden
yararlanarak polarizasyon bulunmaktadir. J, ve J_ gegis siddetlerinin topla-
m1 NMR spektrumuna kargilik geliyorsa,

S(z) = Jp(z) + J-(z) (4.11)
bagintisi yazilabilir. Burada ¢ = 2Av/vg dur.

Eger D(x) simetri, A(x) asimetri olmak tuzere iki ayrn

D(z) = 5[S(a) + S(~2)] (4.12)
A(w) = 3[S(z) - S(~2)] (4.13)
yardimci fonksiyon tamimlanirsa, bunlardan yararlanarak
Ji(@) = 2 [(R+1)A() + (R~ 1)D(z) (4.14)
J-() = = —I(R=1)D(z) ~ (R+ DA(2) (4.15)

ifadeleri bulunur. Bu bagintilardan bilinmeyen R’yi bulmak icin iki teorik
fonksiyon tanimlanabilir. Bunlar

Ji = B(—z+1)7/? —-2<z<l (4.16)
Jt = %(m + 1)—1/2 -l<z<?2 ' (4.17)

ifadeleridir. B sabiti ise x=0 da deneysel spektrumdan
p- SOk (4.18)

R+1



29

S(z) S(-1)

S(+1)

151

S(0)

0S

0 i | i | |
-2 -1 0 1 2 z=24v /v,

-

Sekil 4.2 NMR spektrumu ~ [11]
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olarak hesaplanir.. Biitiin bu bagintilardan yararlanarak
o _ SGH) = S©)/v2
S(-1) - S(0)/v2

ifadesi bulunur. Gériildiigi gibi R’yi bulabilmek i¢in deneysel spektrumdaki
u¢ ekstramum noktasinin ytiksekliklerini bilmek yeterli olmaktadir.

(4.19)




BOLUM 5
N.M.R SPEKTRUMUNUN ANALIZI
5. 1. Isisal Denge Metodu ile Analiz

Bu metot 4. bolimde ayrintih olarak anlatilmigti. Buna gére DNP
metoduyla artirilmig olan polarizasyonu gosteren NMR spektrumunu analiz
etmeden 6nce hedef malzemesinin sicakhigy 1°K’e getirilerek TE sinyalleri
(Sekil 5.1) elde edilmelidir. Bu sinyaller analiz edilerek C kalibrasyon kat-
say1s1 bulundu.

Kalibrasyon i¢in alinan TE sinyalleri blok diyagraminda goraldiga
(sekil 3.2)gibi mikroVAX bilgisayarina depolanir. Daha sonra 6nceki bolim-
de anlatildigy gekilde TE+Q egrisinden (baseline) Q egrisi gikarilarak TE
sinyalleri elde edildi. Bu sinyaller gergekte rezidill baseline icermektedir.
Baselinenin altindaki alanin (B) bulunmas: igin spektrumun solundaki ve
sagindaki 70 kanal iizerinden parabolik fit yapildi. Tim sinyalin altindaki T
alanindan B alani gikarildig) zaman (S=T-B) S alani bulunmusg oldu.

Bir giin boyunca herbiri 10000 tarama yapilarak alinan 39 TE sinyalinin
S alani, yukaridaki metot kullamilarak bulundu. Bulunan S alanlarinin arit-
metik ortalamasi alindi.

Bulunan ortalama S, ve (4.3) bagintisindan T=1°K igin hesaplan-
mig olan P, polarizasyonu, (4.4) deki yerlerine konularak C ”kalibrasyon kat-
say1s1” bulundu.
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Bu iglem, hedef iginde yer alan 10 sargidan 2. ve 6. sargilara uygu-
landi. Bu sargilardan 2. sargi hedefin upstream yarisinda, 6. sarg: ise down-
stream yarisinda bulunmaktadir. Boylece 2. ve 6. sargilar i¢in

C; = (12.71 £1.37) x 107° (5.1)
Ce = (11.94 £1.50) x 107° (5.2)

kalibrasyon katsayilar1 bulunmug oldu.

Burada hedefin polarizasyon ylizdesi 2. ve 6. sargilardan elde edilen
NMR spektrumlarindan gidilerek bulunmugtur. Bu nedenle 200 tarama yapilarak
alinan NMR spektrumunun altindaki alani bulabilmek i¢in, TE sinyalinin
analizindeki gibi, spektrumdan Rezidiil Baseline’nin ¢ikarilmasi gerekir. Bunun
icin NMR spektrumunun solundan ve sagindan 70 kanal iizerinden parabolik
fit yapilip, baseline nin altindaki alan hesaplandiktan sonra gene aym sekilde
toplam alandan ¢ikarilir. Boylece NMR spektrumunun altindaki net S alam
bulunmusg oldu.

SMC deneyi ¢aligirken belli bir periyot iginde 2. ve 6. sargilar igin
alinan 10 ayr1 NMR spektrumunun yukarida anlatildig: sekilde rezidil Q
egrisi (baseline) ¢ikarildi. Her bir spektrum igin bulunan S alam (4.5) deki
bagintida yerine konularak o sinyalin gosterdigi polarizasyon (Pyjqn) bulundu.

Hedef iginde yer alan 10 sargidan 2. ve 6. sargilarin secilmesinin asil
sebebi, hedefin upstream yaris1 pozitif polarizasyon olacak gekilde, down-
stream yaris:1 ise negatif olacak gekilde mikrodalga ile 1ginlanmig olmasidir.
Bu nedenle, H manyetik alanina gére 2. sarg1 pozitif polarizasyonu, 6. sargi
ise negatif polarizasyonu 6lgmektedir.

2. sargidan alinan 10 NMR spektrumundan hesaplanan pozitif po-
larizasyon degerleri gekil 5.2 de gosterilmigtir. Aym gekilde 6. sargidan alinan
spektrumlar igin negatif polarizasyon degerleri de gekil 5.3 dedir.
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5. 2. Asimetri Metodu ile Analiz

Bu metota gore polarizasyonu bulunurken 4.9 ve 4.19 bagintilarin-
dan faydalanilmigtar.

NMR devresinden alinan ve Q egrisi (baseline) ¢ikarilan NMR spek-
trumunun ¢ ekstramum noktas1 vardir. Bunlar x = -1, x = 0 ve x = +1
dedir. Bu noktalardan faydalanarak (4.19) daki bagintidan R; daha sonra da
(4.9) dan polarizasyon (P,sim) hesaplandi.

Bo6lim 5.1 de analizi yapilan ayni spektrumlar i¢in Asimetri Metodu
kullanilarak polarizasyon degerleri hesaplandi. Pozitif polarizasyon gekil 5.4
de negatif polarizasyon ise gekil 5.5 de gosterilmistir.

Boylelikle her iki yontemle hesaplanan 10 pozitif, 10 negatif pola-
rizasyon degerlerinin birbirlerine kadar yakin olduklan

Pagim = (1.071 % 0.061) Patan P>0 (5.3)
Pasim = (0.934 % 0.058) Pyan P<0 (5.4)

de gorilmektedir. (Sekil 5.6.a ve 5.6.b)

5. 3. Hata Heéabl

TE Metodu ile polarizasyon hesaplanirken oncelikle Kalibrasyon Kat-
sayilar (5.1 ve 5.2) TE spektrumundan faydalanilarak bulunmustu. Bu spek-
trumlar 400 kanal {izerinden her bir kanal 10000 kere taranarak elde edildi.
Bu sinyaller gene aym kanal sayis:1 tizerinden 2000 ve 200 tarama yapilarak
da cgikarildi. Fakat bu spektrumlarda sinyal-giiriilltii oram ¢ok diigiiktiir. Bu
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yiizden kalibrasyon igin 10000 tarama yapilmig TE(NMR) spektrumlar kul-
lanilmagtar.

Bir giin boyunca pozitif polarizasyon igin 2. sargidan, negatif po-
larizasyon i¢in 6. sargidan alinan ayr ayr1 39 TE spektrumunun standart
sapmasl (o) herbir sinyalin hatasi olarak alindi. Buna gére 2. sargidan

alinan sinyallerin relatif hatalar1 % 10.89, 6. sargidan alinanlarin hatas: ise
% 12.61 olarak bulundu.

Curie Kanunundan hesaplanan P, polarizasyonunun hatasi, hedef
igindeki sicaklig1 olgen termometreden kaynaklanmaktadir. Bunun hatasi ise
% 1 olarak alinmugtir. Biitiin bu hesaplamalarin sonunda relatif hata C;

(P >0) icin % 9.81, Cs (P < 0) igin ise % 11.6 degerleri hesapland..

DNP ile artirilan polarizasyonu gosteren NMR spektrumu altindaki
alandan giderek polarizasyonu bulurken (4.5) deki baginti kullanilmigti. Bu-
na gore C kalibrasyon katsayisi ile spektrumun S alam ¢arpilmaktaydi. Buna
gore polarizasyon hatasi [ 12 ] igin

AP =AC.S+C.AS (5.5)

bagintis1 kullanildi. Buradan 10 ayr1i NMR spektrumuna karsilik gelen po-
larizasyon degerlerinin relatif hatalari, pozitif polarizasyon i¢in yaklagik ola-
rak %16.9, negatif polarizasyon i¢in ise %18.7 olarak bulunmusgtur. (Sekil 5.2
ve 5.3)

Ornek olarak, hesaplanan 1 nolu spektrumun polarizasyon degeri
hatasi ile birlikte Sekil 5.7 tizerinde gorilmektedir.
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BOLUM 6
SONUC ve TARTISMA

SMC deneyinde niikleonlarin spine bagh yapi fonksiyonlarinin
olgilmesi amacglanmigtir. Bunun igin polarize proton veya doteron hedef-
lerden polarize muonlarin derin inelastik sagilmasina bakildi. Bdylelikle niik-
leonlarin iginde bulunan kuarklarin spinlerinin nétron veya proton spinlerine
olan katkis1 incelenmig oldu.

Bu ylizden deneyin yapilabilmesi icin polarize doteron veya pro-
ton hedefe ihtiyag duyulmaktadir. Buna gore polarize hedefte polarizasyon
yuzdesinin yuksekligi 6nem kazanmaktadir. Bu nedenle DNP ad:i verilen
teknik kullanilmigtir. Boylelikle doteron hedef igin polarizasyon yaklagik
olarak % 48’e kadar c¢ikarilmigtir. Bu deger bugiine kadar elde edilebilen
en yiksek polarizasyondur. Bunun yaninda spine bagh yap: fonksiyonlarim
bulurken gerekli olan sacilma etki kesitini hesaplamak igin hedefin polarizas-
yonu iyi bir dogrulukla olglilmelidir. Bu nedenle NMR devresinden alinan
spektrumlarin iyi gsekilde analizinin yapilmas: sarttir.

Bu caligmada gorildigi gibi 10 NMR sargisindan sadece ikisinden
alinan spektrumlarin analizi yapilmigtir. Bu analiz iki metotla gerceklegtirildi
ve her iki metotdan elde edilen sonuclar birbirleriyle hata sinirlar1 i¢inde ¢ok
iyi bir uyum gésterdi. Fakat hedefin her iki yarisi i¢in ayn ayri olmak tlizere
tum polarizasyonu 6lgmek gerektiginden geri kalan sargilardan alinan spek-
trumlarin analizleri yapilarak daha az hata ile polarizasyon tesbit edilebilir.
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