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AZ ELEKTRODPOTENCIAL ES SZELEKTIVITAS KAPCSOLATA KONTAKT-
KATALITIKUS HIDROGENEZESNEL

Nagy Ferenc és Horanyi Gydrgy

Osszefoglaléas

A folyadékfazisu heterogén katalitikus hidrogénezés sebessége,
a katalizdtoron fellépd elektrodpotencidl és a szubsztrdtum mindsége ko-
zOtti kapcsolat vizsgéalata soran definidltuk az un. hidrogénezési nor-
malpotencialt. Megallapitottuk, hogy a hidrogénezési normalpotencial és
a hidrogénezési reakcié sebessége kozott logaritmikus 6sszefliggés all
fenn. Rokon tipusu reakciok esetében, ha a ktalizator aktivitasa az
egyes reakcidkra azonos, a szelektivitidst az illeté folyamat hidrogéne-
zési normélpotencidlja és a katalizator reakcié alatt mért elektrédpo-
tepcialja szabja meg. Néhany irodalombd6l vett kisérleti eredményt vizs-
gadltunk meg a hidrogénezési normélpotencialok alapjan.

A vizes fazist heterogén katalitikus hidrogénezési folyamatok
kinetikai vizsgalata soran [ , [2] megallapitdst nyert, hogy a
fémkatalizatoron fellépd elektrodspotencial (£) és a hidrogénezés se-

bessége (W) kozott logaritmikus o6sszefiiggés all fenn:

lg w=A- bt Iy

ahol A és b allandodk.

Adott katalizdtor esetén a kuloénbdz86 szubsztratumok hidrogéne-
zésére felirhaté /!'/ egyenletek csupadn A konstansaik értékében kiulénboz-
nek egymastdl, mig b értéke a vizsgalt szubsztrdtumok esetében csak ke-
véssé fliggott ezek mindségétdl.Az ezzel kapcsolatos részletes vizsgala-
tokrél korébbi kdézlemények mar beszamoltak.Az /1/ egyenlet tovabbi ér-
telmezése szempontjabdél fontos feladattd valt annak megallapitasa,hogy A
nagysagaban a szubsztrdtumok milyen tulajdonsagai tikréz6dnek. E fela-
dat megoldasanak elsé lépéseként ki kell valasztanunk azt, vagy azokat
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a tényez6ket, amelyekkel a hidrogénezési folyamatok mindségi kilénbdzd-
ségét kvantitative jellemezni tudjuk.Kézenfekv6,hogy els6sorban a hid-
rogénezés termodinamikai feltételeit vizsgaljuk, mert ebben a legéalta-
lanosabb kvantitativ 0sszefiiggések tukrézdédnek. A kilénbdzd hidrogéne-
zési folyamatokat szabadentalpia-valtozdsaikkal jellemezhetjik. A sza-
badentalpia-valtozas és az elektrédpotencidl k6zdétt azonban egyértelmd
kapcsolat all fenn. Ugyanis az S + SH”™hidrogénezési reakcid egy

olyan galvanelemmel is megvaldsithaté, amelynek egyik elektrodjan a

/2]

a masik elektrédjan pedig a

S + 2H+ + 2 e =f=rSH2

folyamat megy végbe. 131

A folyamat norm&l szabadentalpiavdltozdsa és a galvanelemek
elektromotoros ereje kdzott az ismert

4G°= - z F FE°
IAY
O0sszefliggés all fenn.

Az igy szamitott E° értékeket a tovabbiakban hidrogénezési
normalpotencidlnak nevezziuk. A kilénb6z8 szubsztratumok hidrogénezési
normalpotencialjait az 1. tablazatban tintettuk fel. A tabldzatbo6l lat-
hatjuk,hogy egy homoldég soron belil a szénldnc novekedésével E° értéke
allandésul /megfelel6en annak, hogy AG° értéke CH* csoportonként kb.
2,05 kcal/mdllal véaltozik, akéar telitett, akar telitetlen vegyuletrél
van sz@&/ viszont a homoldg sorok, pl. az acetilén és etilén sor E° ér-

tékei kozott jelentds kulonbség van.

Az E° értékek segitségével tdjékozodhatunk arroél, hogy milyen
potencialokon mehetnek végbe az egyes hidrogénezési folyamatok. Példa-
ként a
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AG = - zFE 0Osszefliggés felhasznéaldsaval az étin, étén, etan
rendszer egyensulyi O0sszetételét tuntettik fel az 1.abran, mint a po-

tencial fuggvényét. A szdmitdsokra az

P Ph
E =E° + 29,5 Ig -jr- =E° + 29,5 Ig
b C /51
egyenl6séget hasznaltuk fel, ahol E° és E™ az étin eténné illetve az

étén etannd torténd hidrogénez6désének normélpotenc'idlja millivoltok-
ban, P , P”, Pc az étin, étén és etan parcidlis nyoméasa. Az abrabol meg-
allapithatd, hogy +800 mVv felett csak az étin stabilis, ilyen potenciéa-
lokon hidrogénez6dés tehat nem kévetkezhet be. 600 és 800 mV k6zott az
étén stabilis, az etdn azonban nem. Ebben a potenciélintervallumban a
hidrogénezés terméke csak az étén lehet. Az etdn csak 600 mv alatt sta-
bilis, vagyis az étin csak az ennél negativabb potencidlokon hidrogé-
nezheté etannd. Szokolszkij kisérleti eredményeivel [3] dsszhangban &ll-
nak a fenti megallapitdsok. Szokolszkij méréseibdl ugyanis az kovetkezik,
hogy étin hidrogénezésekor, ha a katalizator potencidlja +5007+600 mVv
kébul volt, a hidrogénezés terméke étén, mig +200, +300 mV koérili po-

tencidlokon etan képzd6dott,

A valosdgban még egy olyan viszonylag egyszerl rendszernél mint
az étin, étén, etdn rendszer, sokkal bonyolultabbak lehetnek a viszonyok,

mint azt az 1.4bran feltintettuk.

1, abra
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A hidrogénaddicios folyamatok mellett hidrokondenzaci6, hid-

rokrakk stb. is végbemehet pl.

1.

Folyamat

etin*+ HAM"Neténg

propin + propén

I-butin + H,s="l~butén
g 2 g
l-pentin _+ H@"1-pentén
p B ="1-p s

I-hexin + H-""l-hexén
g 2 g

[-heptin™+ 1-heptén

étén + H,,~="etan

g 2
ropan_+ H i=2rpropan
prop s prop &

I-butén _+ H,,"="n-butén
g g

2
l1-pentén + Hp”=tn-pentéan
I-hexén + H_-=%-n-hexan
g z g
1-heptén + HQ'5=*n-heptén
p g 9 p g

2.é6tén _+ HG*=*n-butan
gt " g
n-butadn + Hp/A=t:propan g # metan
ropan + HQsb5==*etdn + metan
propan g+ Hj g g
etan + H9—5=*2.metén

g g

az alabbi

egyenletek szerint:

76/

tablazat

EO

+731
+6¥5
+680
+681
+681

+681

+524
+447

+455
+450
+450

+450

+786
+302

+313

+357

Folyamat

cis—2-buténg+ H,,"n - butémg

2

transz-2-butén +H,"=+:n-butan
g 2 g

. +H. A= A
malelnsavSZ Hi borostyankosavSZ

. AN o«
fumarsavSZ+H& borostydnkd@sav sz

N—% A
metanolg+ HQ = metang+ HQO

=N A
etanolg+ Hz,s. eteng+ H20
n-propanolj.+ H~”~tpropan "+ H'O

i-propanolf+ Ho5=tpropadng+ H"O

formaldehid + H,-,5?=tmetanol
g 2 g
taldehid _+ HQ=s="etanol
aceta I g’ P=s="etan g

propionaldehid*+H"si*n-propanol”

N=N 1
hangyasavg+H2, = formaldehldg+H20

ecetsavg}k H9"=s—aceta|dehidg+ HQO

széndioxidg + H”-““hangyasaVg

EO

+430

+413

+633

+476

+654

+525

+48v
+510

+269

+181

+121

+ 60

-112

-305
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Etinbdl kiindulva a hidrokondenzacid legegyszeriibb esete a butadién
képz6dése

2 C2H2 + H2 A C"Hg E° = 1380
egyenlet szerint.

Mint az a 2. abrabdl lathatd, széles potencial intervallumban
ez a legstabilabb termék. A metan és butadién kdzdtti szénhidrogének
képz6dése csak szlik potenciadlintervallumban johet szdmitadsba. Egészen

alacsony potencialon az egyensuly teljesen a metan oldalara tolddik el.
A telitetlen szénhidrogénekhez hasonldéan az oxivegylletek hid-
rogénezeési norméalpotencialja is kiszamithaté az aldbbi reakcidegyenle-

tek alapjéan.

Cn 2n+’ICH20H + H2 CnH9n+|ch3 + h2o
Cn H9n+ICHO + H? Cn H2n+l ch2oh 77/
CnH2n+|OOOh + H9 CnH2n+| CHO + H20

Az oxivegyuletek esetében potencidl-egyensulyi o6sszetétel

dlaq)ram nem vadzolhaté fel, ugyanis Egav-aldphid<Egldehi‘d’~a|koh0|<’

galkohol—szénhidrogén

Ez pedig azt jelenti, hogy a sav hidrogénezésekor csak szén-

hidrogén keletkezik.

Az elektrokémiai irodalomban elég sok adatot taladlhatunk, me-
lyeket az alkoholok, aldehidek egyensulyi sajatsagaival hozhatunk kap-

csolatba.

A hidrogénezési, illetve oxidadcids folyamatok kinetik&janak
elektrokémiai vizsgalatdra gyakran alkalmazzdak azt a modszert, hogy
adott potencidlra beéllitott elektrédot a vizsgélt szubsztrdtum olda-
taval hozzdk érintkezésbe. Ilyenkor az elektr6d potencialja megvalto-
zik, s a valtozas sebességéb6l kovetkeztetnek a folyamat kinetikajara.
Megfeleld hosszU véarakozéasi id6 utdn a potencidl &llando értéket vesz
fel. Véleménylink szerint a végs6é potencidlérték, s a potencialiddé gor-
béken esetlegesen tapasztalhaté szélséértékek szoros kapcsolatban all-

nak a termodinamikailag szamithatd potencialértékekkel. Mas helyutt
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ezt a nézetunket részletesen kifejtettik, 0gy hogy itt csak rovid at-

tekintést adunk err6l a kérdésr6l két konkrét példa kapcsan.

A 3» és é-. abran az etanolra, illetve az acetaldehidre vonat-
kozé - A.N. Frumkin munkaibdél [5], £6J atvett - potencial - id6 gorbé-
ket tuntettik fel. Mindkét esetben platindzott platina elektréodot al-
kalmaztak.

Az etanol a tapasztalat szerint csak oxidaléodni (‘dehidrogéne-
z6dni) képes. Redukcié még az egyensulyi hidrogénelektréd potencialjan
sem kodvetkezik be. Ezzel szemben az acetaldehidnél oxidaci6 és re-
dukcio is lehetséges.

A 3. 4brédbdl lathatjuk, hogy ha 200 mV-né&l pozitivabb poten-
cialra polarizalt elektrédhoz etanolt adunk, a végsdé potencialérték
150-160 mV korul van* Ha a kiinduléasi potencidl ennél negativabb, val-
tozds nem kovetkezik be. Ezek az eredmények megfelelnek a normal hidro-
génezési potencidlok alapjan vart jelenségeknek. Az etanol-acetaldehid
E° értéke +181 mV. Ennél magasabb potencidlokon tehat be kell kdvetkez-
ni az oxidacionak és a végsé potencidlnak az aktudlis koncentracioktol
figgben E° korul kell lennie.

Mivel az etanol redukcidja kinetikai okokbd6l nem kovetkezik
be, ez a folyamat nem befolyéasolhatja az elektr6d potencialjat, s ezért
tapasztalhaté, hogy 150-160 mV alatti kezdeti potencialoknél valtozéas

nincs.
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3.

abra

4-, abra
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Az acetaldehidnél M-. dbra/ mar lehetséges a redukcio is,

s ennek megfeleléen kb. 100 mV-nal negativabb potencialrél kiindulva a

potencial pozitiv irdnyba tolddik el.

100 mV-nal poitivabb értékrdél kiindulva a g6rbéken minimum
tapasztalhaté. Kezdetben (a gO6rbék meredek szakasza) ugyanis az acet-
aldehid oxidaci6ja jatszdédik le, mivel az acetaldehid - ecetsav rend-
szernél E°= -112 mV. 180 mV alatt azonban az acetaldehid redukciodja
is termodinamikailag lehetségessé valik. A minimum ugy alakul ki, hogy
a gyors oxidaciés folyamat az acetaldehid - etanol egyensulyi poten-
cidlndl negativabbra polarizalja az elektrédot, s a lényegesen lassUbb
redukcids folyamat csak késéssel tudja ismét pozitiv irdnyba vinni az

elektrod potencialjat.

Az elmondottakb6l kdvetkezik, hogy a hidrogénezési folyamatok
mindségi kulénbsége szdmos esetben jel tikréz&dik a hidrogénezési nor-
malpotencidlokban. Ennek alapjan most mar visszatérhetink eredeti kér-
déstnkre, s a tovabbiakban arra kell valaszt adnunk, milyen kapcsolat
lehetséges az (I) egyenlet A konstansa és a szubsztratumok E° értékei
kozott.

Azt kell figyelembe vennink, hogy E° termodinamikai mennyi-
ség s igy a kinetikai paraméterekkel semmiképpen sem hozhaté koézvetlen
O0sszefliggésbe. Ezzel szemben ismeretesek tapasztalati Osszefliggések,
melyek a termodinamikai mennyiségeket a kinetikai folyamatok aktivala-

si energidjaval kapcsoljak o6ssze. Itt els6sorban Polanyi szabalydra

gondolunk.

A Polanyi szabdaly szerint a reakci6 aktivaldsi energidja (AEH

és a reakciéhé (<aH) kozott linedris osszefiggés &ll fenn

(4HH = - 13(d4H) 181

ahol pallandé.
A Polédnyi 0sszefliggés kiterjeszthetd az aktivaldsi szabaden-
talpia és a reakcié norméalszabadentalpidja ko6zotti Osszefliggésre [7]
AG+ = B + BA G° 1$1/

A folyadékfazisu heterogén katalitikus hidrogénezésben két

alapvet6 mechanizmust kulénbdztethetink meg: gyodkds és ionos mechaniz-
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must [lj , [2] . Gyokés mechanizmus esetén allandd szubsztrdtum-kon-

centraciot feltételezve

v = k* (p ) 1/n /10/
2
kinetikai egyenlet jol hasznéalhaté, ahol k’ és n allanddék, p, az
S , ) H2
egyensulyi hidrogénnyomas.
A Nernst képlet alapjan

PH2 = expe (" W E) In/

s igy
pir
In w = In k* - E 112/

Lathatjuk, hogy /10/ egyenlet formailag teljesen megegyezik

/'] egyenlettel, k’-re viszont az aldbbi 0Osszefluggés irhatdo fel
k¥* = k expe ("41-) /13/
és igy, alkalmazva a /9/ o6sszefluggést

In w=1In k jgr- 4G - E

Tovabbi behelyettesitéseket eszkdzdlve a /A-/ 6sszeflggést is

figyelembe véve a sebességi egyenlet

log w = a, + bOE - bE 11A-/
alaku lesz.

lonos mechanizmus feltételezése esetén ugyanerre az eredmény-

re jutunk.

Az /'] egyenlet A konstansat ilymdédon sikerillt két részre bon-

tani .

Aq a szubsztratum-koncentraci6 és a katalitikus aktivitas figg-

vénye, mig E° az illeté6 hidrogénezési folyamatra jellemzé§.

[ 1A/ 6sszefliggés alapjan az aladbbi lényeges kdvetkeztetéseket
vonhatjuk le.
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1. Kilénb6z6 hidrogénezési reakcidk koéziul gyakorlatilag csak
azok mennek végbe, melyeknek hidrogénezési normaéalpotencialja jéoval po-

zitivabb, mint a katalizator elektrédpotencialja /ugyanis bQ ~ b/;

2. Ugyanazon aktivitasu katalizadtoron - egyébként azonos Kko-
rilmények koézott - egy hidrogénezési reakcid sebessége annal nagyobb,

minél negativabb a katalizdtor elektrddpotencialja;

3. Kilénb6zé hidrogénezesi reakciok koézil - egyébként azonos
korilmények kozott - az megy végbe nagyobb sebességgel, amelynek a hid-

rogénezeési normalpotencialja po6zii svabb.

k~ lIse k levont kdvetkeztetésekre az idézett iro-
dalmi h' J -« - .uamos kisérleti bizonyitékot taldlhatunk. A har-
fitjdip ; » -an az irodalombdl régota ismert Paal-szabéalyra
1i\ nly azt a kijelentést tartalmazza, hogy a cisz- és

vek hidrogénezése esetén a cisz-mdédosulat hidrogénezési se-
re nagyobb.

Valéban a cisz-izomérek hidrogénezési normalpotencidlja, mint
azt az 1. tédblédzatbo6l is l&thatjuk, pozitivabb, mint a transz-mddosu-

laté .

Ugyancsak a harmadik pontban szerepl6 allitdst tdmasztjak aléa
Musso, Figge és Becker [8] kisérleti eredményei. Emlitett szerzék
szubsztitudlt kinonok hidrogénezési sebessége és redoxpotencialjuk ko-

z0tt taldltak olyan o0sszefuggést, mely a /IA/ egyenletnek felel meg.

A benzokinon /1-4/ szubsztitudlt szarmazékaira vonatkozé ada-
taikat a 2. tadbladzatban kozoljuk. A tablazatban szerepl6é t~ a hidro-

génezési reakcio felezési ideje.



2.tdblazat

E*/mV t1/2 perc
Benzokinon (1-4) 699 1,9
Metil 644 2,5
2,5 Dimetil- 593 2,9
2,5 Dimetil- 591 3,5
Trimetil- 527 6,1
Tetrametil- 463 7,4
2,6 Di-terc.-butil 494 7,2
m2,5 Di-terc.-butil 546 11,4

A di-tercier-butil szarmazékok kivételével a kisérleti pon-

log ~ dbrdzoladsban egy egyenesre esnek.
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RELATIONSHIP BETWEEN THE ELECTRODE POTENTIAL
AND SELECTIVITY IN CONTACT CATALYTIC HIYDROGENATION

F.Nagy and G.Horényi

SUMMARY

Investigating the relationship between the rate of liquid
phase heterogeneous catalytic hydrogenation, the electrode potential
of the catalyst and the nature of the substrate, the concept of the
standard elecrode potential of hydrogenation is introduced. Between
the standard potential and the rate of hydrogenation exists a logarith-
mic dependence. The relative rate or selectivity of similar reactions,
with respect to which the catalyst activity is equal, is determined by
the standard hydrogenation potential and the electrode potential of the
catalyst during reaction. Some experimental results of different auth-

ors are reviewed on this assumption.
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CBA3b MEXOY JEKTPOAHLIM MOTEHUMAJIOM N CEJIEK-

TVIBHOCTBHO TP KOHTAKTHOKATA/IMTUHECKOM TAPWI-
POBAH

®.Hagb u I'.XopaHu

PE3HOME

Mpn M3yyYeHUN CBA3U MEXAY CKOPOCTbI >XUAKOMA3HOro reTeporeH-
HOro KaTaMTU4YeCKOro TrMAPMPOBaHUA, 3NEKTPOLHbIM MOTeHUMaNoM Ka-
Tanms3aTopa W KayecTBOM cy6cTpaTa Onpefensancs HopmaNbHbIA 31€KT-
POAHbIA MOTEeHUWan rMapupoBaHnA. Y CTaHOBNEHO, 4YTO MeXAY HOpMaibHbIM
NOTeHLMANON M CKOPOCTbI peakuum ragpupoBaHua MMeeT MecTO norapud-
Mu4yeckas 3aBMCMMOCTb. ECNM aKTUBHOCTb KaTanuMsatopa OfuWHakKoBa, TO
B C/yyae pPOACTBEHHbIX peakUWW CeNeKTUBHOCTb ONpefenseTrcsd Hopmanb-
HbIM MOTEHCMANOM TUAPUPOBAHMSA, XapaKTepHbIM AN AaHHOro npouecca
n 3NeKTPOLHbIM MNOTeHUManoMm KaTanmszaTopa, ycTaHaBAMBAKLWMUMCA BO
BpeMs peakuuunm. Ha OCHOBEe HOpPMasbHbIX MOTEHLMANOB TUAPUPOBAaHMSA
paccMaTpuMBanucb W 3KCNepMMeHTaNbHble pe3ynbTaTbl, B3ATble U3 NU-
TepaTtypbl.
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NAGYIZOLACIOJU MAGIKUS T KESZITESE ES BEMERESE
A 3 CM-ES MIKROHULLAMU TARTOMANYRA

Neszmélyi Andrds és Radics Lajos

Osszefoglalas

Széles savban illesztett, nagy izoldcidju magikus T-t készi-
tettink a 3 cm-es mikrohulldmd tartoményra elektronrezonancia spektro-
méterben val6 alkalmazasok céljabol, ismertetjuk a kivitelezési szem-

pontokat, valamint az elkészilt darabok bemérésénél alkalmazott méré-
si eljaradst. A mégikus T fébb aramkori jellemzd&i savkozépen a kovetke-
z6k: izolacidé /E-»-H/:35-4-2 dB;H oldali bemen6 fesziltség &allohulldm vi-
szony: 1,07.

Bevezetés

Aramkori sajatsagainal fogva a magikus T egyike a mikrohulla-
mu technika legsokoldalubban felhasznalt aramkori elemeinek. Alkalmaz-
zdk hid- és keverd-aramkorokben, irdnycsatoldként, impedancia illesztd
és alléhullam indikatorként, stb. Mindezek az aramkoéri funkciok megta-
l&lhaték a centiméteres hullamhossz-tartoméanyban mikéd6 elektronrezo-

nancia spektrométerek mikrohullamd korében is.

A magikus T alkalmazhatésagat annak ifmagikussagart, illetve az
e jelz6é alatt értett aramkori jellemzd&k - bemen6é alléhullam viszonyok,
valamint a szemben lev6 4agak kozotti izoldcid - értéke szabja meg.
Elektrorezonancia spektrométerben térténd felhasznalds esetén a T mi-
néségével szemben igen nagy kodvetelmények lépnek fel, mégpedig annal
nagyobbak, minél nagyobb a spektrométert6l megkivant érzékenység. Nem
kielégité min6ségli T alkalmazéasakor az optimalis aramkodri viszonyok
egyértelmd beallitdsa lehetetlenné valik, ezaltal a mikrohulldmu kor
kimenetén fellépd - és a spektrométer érzékenységét kozvetlenll megha-
tarozd - jel/zaj viszony a T mindségétdél fliggben kisebb - nagyobb mér-
tékben lecsdkken.

Elektrozenoncia spektrométer fejlesztési munkaink sordn a fen-
ti kovetelményeknek elegettevé korszerl méagikus T-k nem voltak szdmunk-
ra elérheté6k, mert a hazai ipar az altalunk hasznalt 3 cm-es hullam-

hossz tartomanyban nem gyartja &ket, importadladsuk pedig embargd korlé-
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tozasok miatt nem lehetséges. Sziukségessé valt tehat, hogy a T-ket, a
kitGzott célnak megfelel6 tipus kidolgozdsa utdn magunk készitsuk el.
Els6 kisérleteink eredményei egyértelmdlen arra utaltak, hogy az appa-
rativ szempontok altal megkovetelt mindségi jellemz6k elérése az iro-
dalmi adatokbol [I] kdvetkeztethetd helyes méretezésen tdlmenéen, el-
s6sorban a mechanikus konstrukci6, valamint a megmunkalds gondossaga-

tol figg.

A konstrukcion és kivitelezésen tdalmenden koriltekintést igé-
nyelt az elkészilt T darabok &aramkéri adatainak kell§6 pontossagld meg-

hatdrozasat biztosité mérési eljaras kidolgozasa is.

Aldbbiakban, a magikus T sajatsdgainak, valamint a korszer( T-
kel szemben tdmasztott &ramkori kovetelmények rovid O6sszefoglaldsa utén
ismertetjuk az altalunk kifejlesztett tipust, az elért aramkori jellem-

z6ket és végul a bemérésnél alkalmazott mérési eljarasokat.

1. A méagikus T dramkdri tulajdonséagai és konstrukci6és meggon-

Téapvonaldarabokbol felépitett T eldgazas
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A 3 cm-es mikrohull &m tartoméanyba” altalanosan haszndalt magi-
kus T specidlis valtozata az 1. &bran lathatd, négyszogletes tdpvonal-
szakaszokbol kialakitott, szimmetrikus tapvonal T-nek. Ez a struktlra
az egyenes tapvonalbol ((1) és (2)J olymédon szarmaztathatd le,
hogy ahhoz két, egymasra, valamint az eredeti tadpvonalszakaszra mer6-
leges Ujabb tapvonaldarab ((3), ill. W) csatlakozik ugy, hogy
kdézépvonalaik azonos sikban - a tapvonal T szimmetriasikjaban - he-

lyezkednek el.

Az eldgazédsok fenti moddon valé elrendezése, tovdbba az adott
struktdra szimmetridja, a tapvonal T-nek sajatos aramkori tulajdonsa-
gokat kdlcson6z. A hé&ldézatelméleti analizis tanUsdga szerint /ldsd pl.

[1, 2] / ezek az aramkori tulajdonsdgok a mikrohulldmu technika sza-
méara f6ként, abban a specialis esetben értékesitheté6k, amikor a T vala-
mennyi aga "'kivilrél nézve illesztett®, azaz amikor a T felé haladod
mikrohulldm szaméra a T valamennyi &ga hullam ellenédllast /karakte-
risztikus impedanciat/ mutat. llyenkor a tdpvonalrendszerben halado
hullam a T béarmely &gadba reflexiomentesen jut be és az illesztettsé-
get szadmszerlen kifejez6 fesziltség alléhulldm ardny /r, vagy a szo-
kdsos angolnyelvi réviditéssel: VSWR = voltage standing wave ratio/

értéke egységnyi. Ebben az esetben a T-t "mdagikus"-nak szok&s nevezni.

Ha a T mégikus és tetszés szerinti hdrom &agéat kivulrdl is
hullamellenéllassal zarjuk le /azaz a T-ben haladd hullam kifelé s
reflexiomentesen juthat tovabb/, azt tapasztaljuk, hogy a fennmaradd
negyedik agon bevezetett mikrohullamld energia csak a 2. abran feltin-
tetett modokon terjed tovdbb, mégpedig uUgy, hogy az eldgazasokban a
teljesitmény pontosan 1:1 ardnyban oszlik meg. A T &gainak illesztett-
sége és elektromos szimmetridja folytdn ugyanis a jelképes &brazoléds-
ban egymaéssal szemben elhelyezked6 (1) és (2), ill. (3) és (4) éagak
kozott kdzvetlen energiacsatolds - ~keresztcsatolds™ - nem léphet fel.
A T-knek ezt a tulajdonséagat szamszerlen a két, szembenfekvd &g kozott
mérheté6 /dB-ekben kifejezett/ izoldcidval szokas megadni. MAagikus T
esetében a keresztcsatolas zérus volta miatt az izoldcio elvileg vég-

telen nagy.



2. &bra

A magikus T egyes agaiba betaplalt energia az &agak illesztett lezarésa
esetén csak a szomszédos agakba juthat

A mégikus T ezen &ramkodri tulajdonségai  jol szemlélhet6k az
elektronrezonancia spektrométerekben alkalmazott mikrohulldma hid md-
kodése példajan:

Lezaro

Ureg
3. abra

A magikus T alkalmazédsa mérdéhidként elektronrezonancia
spektrométernél
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A szokdsos aramkori elrendezés elvi vazlatat a 3. abra mutat-
ja. A generéator, /pl.klisztron, karcinotron, stb./ altal keltett mikro-
hulldmu teljesitmény egy irdnyfugg6é csillapitén /ferrites izoldtoron/
keresztil a magikus T /3/ &gaba jut, majd az el6bbieknek megfelelden
1:1 ardnyban megosztva az /I/ &gon elhelyezett &llithatd impedancidju
lezard, ill. a /2/ mérd 4g végéhez csatlakozd, és a vizsgadlandd para-
magneses mintat magabafoglalo illesztett Gregrezonator felé halad to-
vabb. Ha egyszerlség kedvéért feltételezzik, hogy a lezdré impedancia-
janak értéke az uUregrezonatoréhoz hasonldéan hullaméllenalldsura van
beallitva, rezonanciatél tavol a T /4/ agdhoz csatlakozo6 illesztett de-
tektorra /egyeniradnyité kristadlyra/ az emlitettek alapjan nem juthat el
teljesitmény. A hid-adramkdr teljesen kiegyensulyozott*. /3. &bra/
Rezonancian valé &thaladaskor a paraméagneses minta altal okozott ener-
giaabszdérpcid és faziseltolas kovetkeztében a mérdireg impedancidja meg-
valtozik, az Ureg bemeneti sikjan reflexidé &ll elé. Areflektdlt telje-
sitmény 1:1 ardnyban megosztva a /3/ klisztron-, ill. /4/ detektor-agba
jut. A /3/ &gban elhelyezett izoldtor a klisztron felé halad6é teljesit-
ményt elnyeli, igy a paramdagneses rezonancia eredményeként felléep6 ref-
lexié kizardélag a detektald kristdlyon jelentkezik, és szolgaltatja a
mintdra vonatkoz6 hasznos informacidét: a rezonancia jelet.

Az el6bbiekhez hasonlé meggondoldsok segitségével értelmezhet6
a magikus T viselkedése egyéb mikrohulldmu aramkodrdkben is.

A T struktdra magikus volta - barmennyire elény6és is - a gya-
korlatban kisebb-nagyobb eltérésekkel kdzelithetd meg. igy példaul az
1. &bra szerinti, tadpvonaldarabokbdél 6sszeallitott egyszerd T igen gon-
dos kivitelezés esetén sem mégikus. Az egyes &gak illesztettségét jel-
lemz6 allohulldam ardnyok értéke frekvenciafliiggd - és mint a 4. &bréan
ldthatd - jelent6sen meghaladja az 1-et. Az illesztetlenség egyduttal

azt is eredményezi, hogy az (1) és (2) oldaldgak kozott kdzvetlen csa-
tolds lép fel.

Ha a bevezetében ismertetett aramkori feladatokra ilyen, nem
tokéletes T-t alkalmazunk, szdmos zavard tényez6 léphet fel. Ismét a
hid-aramkor peldajat véve, ez tobbek kozott azt jelenti, hogy az illesz-
tetlenség okozta karos reflexid csdkkenti a mikrohullAm( generéator al-
tal kibocsatott teljesitmény hasznosithaté /mintdra jutd/ részét, a hid

érzékennyé valik a tapvonalrendszerben el64l116 kismértékd, idészakos,

* Megemlitendd, hogy a gyakorlatban legtobbszdr - a kristalyra
vonatkoz6 érzékenységi meggondolasok alapjan - a hid-aramkodr rezonan-
ciatdél tavol sincs teljesen kiegyensltlyozva, hanem az aghol a le-

zard impedancidjanak alkalmas megvalasztasaval a detektdld kristalyra
utobbi optimélis mikodését biztosité &llandd amplitddoju és a kisérlet-
nek megfelel6 féazisu teljesitmény jut.
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vagy periodikus impedanciavaltozasokra, tovdbbad a T illesztetlensége a
mer6agbdl reflektalt hasznos jelben, annak fazisatdél figg6é hibat okoz-
hat .

4. 4bra Hullamhossz cm.

A bemend allohulldmviszonyok frekvenciafliggése illesztetlen tapvonal-T
és magikus T esetén

Szadmottevéen tovadbb romlik a helyzet, ha a kivitelezés foly-
tdn a T struktura szimmetridja' sem tokéletes. Illyenkor a (2) és (4)
dg kozott az aszimmetria mértékétdl fiiggé kozvetlen csatolds all eld..
Ennek az az eredménye, hogy tdokéletesen illesztett mér6adgak esetén a
detektoron, zérus helyett kisebb-nagyobb teljesitmény jelentkezik. Ko-
vetkezOképpen a T illesztetlenségébdl addédd mérési nehézségek a genera-
tor és detektor egymastél valé levélasztdsdnak kérdésével sualyosbodnak,
ami a gyakorlatban sokszor megkdvetelt nagyszintd mikrohulldm( teljesit
mények alkalmazadsakor szinte teljesen lehetetlenné teszi az elektronre-

zonancia jel egyértelm( kivalasztéasat.

A fentiekhez hasonld jellegl nehézségek lépnek fel a nem méagi-
kus T egyéb aramkoéri alkalmazasanal is, ahol az adott aramkori funkcid

egyértelmd megvaldsitasanak a méagikussdg alapvetd feltétele.

A magikus T-nek a mikrohulldm( aramkorékben betdltott fontos
szerepe miatt tobb eljdrast dolgoztak ki az egyszerd tédpvonal T illesz-
tettségének megjavitadsara [I,2]. Legmegfelelébbnek az a megoldas bizo-
nyult, amikor a T struktdra illesztését a tdpvonalszakaszok elagazasi
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pontjaban, illetve annak kdrnyezetében elhelyezett diszkontinuitasok

segitségével hozzak létre /Id. 5. &bral.

A mégikus T centrélis
részében elhelyezett fémlemez
és hengerecske a méretek és a
behelyezés helyének kelld meg-
valasztdsa esetén biztositja a
bemené alléhulldmviszonyok és
izoldciok kovetelményeknek meg-
felel6 értékeit.

5. &bra

A hangolé elemek /diszkontinuitdsok/ el-
helyezése az &ltalunk megvaldsitott ma-
gikus T2nel.

Elektronrezonancia berendezésiinkhdéz az els6 T-t tapvonaldara-
bokbél o6sszerakva készitettik. Tapasztalataink szerint ennél a megol-
dadsnél a legnagyobb nehézséget a T szimmetridjdnak biztositdsa jelenti.
/Elegend6 itt a keményforrasztidsnal fellépd mérettartdsi nehézségekre
utalnunk/.Tovabbi nehézséget jelent a T kell6 merevségl felépitése: a
kdérnyezet, a csatlakoz6 mikrohulldm( vézetékek rezgései a T-t defor-
maljak és igy az esetleg egyszer mar bedllitott T paraméterek a rezgé-
sek hataséara id6ben valtozoak lesznek, ami a zajszint megemelkedését

vonja maga utén.

Ezekb6l a tapasztalatokbo6l kiindulva célszerlinek latszott a T
struktira kialakitadsdra olyan konstrukciés elvet kovetni, amely azonki-
vil, hogy lehet6vé teszi az elektromos szimmetria tulajdonsdgok elérésére
alkalmas nagypontossdgu mechanikus megmunkélast, egydudttal biztositja a
magikus T-vel szemben tamasztott merevségi kdvetelmények teljesitését
is.

Az elgondolhaté megolddsok koézul, kivitelezési lehet6ségeinket
figyelembevéve, legalkalmasabbnak a 6. abran feltintetett konstrukcidt
taldltuk. Ennél a megoldasnal a T struktira kell6 merevséget nyujto, to-
mor fém- /réz- , v. aluminium/ kockabo6l van kialakitva; a pontos meg-
munkalhatésag céljabol a kocka két részbdGl van Osszeillesztve. A kocka

0sszedllitdasi sikjainak meghatarozasanal figyelembe kellett venni mind
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az elektromos, mind pedig a mechanikai kovetelményeket. Az el6bbi azt
jelenti, hogy az 6sszeallitdsi sikokon keresztil ne folyjanak nagy fal-

aramok, az utdébbi szempont pedig azt, hogy az elektromos kdvetelménye-
ket kielégitd lehetséges felhasitasi sikok kozul azt célszerld kivalasz-
tani, amelyik a szdmunkra elérhet6 megmunkalasi' technol6gia esetén a
maximalis pontossdgul mérettartdst, ill. méretellendrzést teszi lehetd-
vé. A kocka két részének megmunkalds és felulet kialakitas /polirozéas,
galvanizalas, stb./ utani pontos 6sszeillesztését, valamint merev 0sz-

szefogéasat megfelel6en elhelyezett csapok és csavarok biztositjak.

A mintadarabok kivitelezésénél elért tlirés 0,05 mm-nél kisebb,

a megmunkalt fellletek egyenletessége pedig 0,02 mm volt.

A kockaalaku fémtombbdl kimart magikus-T felépitése.



31

2. A mikrohulldml paraméterek meghatarozasa

A mégikus -T bemérésénél a mikrohulldAm0 méréstechnika szokésos

modszereit hasznaltuk fel /Id. £3] 12. fejezet/.

A meghatarozandd paraméterek szama a négy csatlakozasi agnak
megfeleld négydimenziés atviteli matrix szimmetrikus volta miatt 10.
Ezek kozil a négy csatlakozas mindegyikén a bemeneti alléhullam viszony
az ezen agban a T &ltal reflektalt teljesitménnyel all 6sszefliggéshen,
a tobbi 4g hullamimpedanciajaval torténd lezarédsa mellett. Areflektalt
teljesitménynek és a betédpladlt teljesitménynek hédnyadosat f 2-teI je-

I6lve a fesziltség allohullam viszony igy fejezhetd Ki:

VSWR - 1
1= VOWR + 1

Areflektalt teljesitményt kdzvetlenill kalibralt irdanycsatolé segitseé-
gével, vagy pedig az alléhullam viszony meghatarozasaval mérhetjik. A
mérésnél lényeges hibat okozhat a T lezardasdhoz hasznalt harom hullam-
ellenallds sajat reflexidja, amelyeket minden esetben korrekcioba kell

vennink.

A tobbi hat paraméter csatoladsi tényezd jelleg(i, egy adott be-
meneti csatlakozasba betaplalt teljesitménybd6l a tébbi csatlakozasi
pontba jutd teljesitmény értékét adjak meg az O0sszes csatlakozasi pont
illesztett lezarasa esetén. Az igy definidlt 12 csatolasi paraméter ko-
zil csak hat flggetlen a reciprocitds miatt. A magikus T min6ségi jel-
lemzése szempontjabol e hat csatolasi tényez6 koziul mindbéssze kettd,
mégpedig az egymaéssal szemben elhelyezked6 csatlakozasok kozotti csato-
lasi tényezd értéke jelent6s. Ez fejezi ki a T mikddésének ismertetése
soran mar emlitett izolacidot, amely a legérzékenyebb mutatéja a T miné-
ségének. A szomszédos csatlakozdsok a bevezetett teljesitményt fele-fe-
le ardnyban kapjak meg; a T esetleges aszimmetriaja ennek megfelel6en
csak igen kis mértékben jut kifejezésre. Ezért ezek pontos meghataroza-
sadval nem is foglalkoztunk. A csatolédsi tényezdk mérésénél eredményein-
ket decibelben fejezzik ki. Ha pbemeng az illesztett generatorbol az A

csatlakozdsbha betaplédlt teljesitmény és p” meng a B csatlakozasbhol il-
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lesztett lezaradsba kivehetd teljesitmény, akkor a C*g csatoldsi ténye-

z6 decibelben kifejezett értéke:

F)bemené’
‘BA 10 log . i
kimend

A mérések pontossdgat a felhasznalt mikrohulldm( teljesitmény-
forras, detektor és lezard ellendllasok illesztett volta szabja meg. Ez
azt jelenti, hogy a magikus T fel6l nézve a csatlakoz6 generator, de-
tektor és lezard ellendalldsok altal reflektdlt teljesitményeknek a mé-
rések adott pontossdgu elvégzésekor meghatarozott korlat alatt kell ma-
radniok. Mindezt a generdtoron, detektoron, és lezar6 ellendllasokon

végzett VSWR mérésekkel kell ellenérizni.

7. &bra
A magikus-T-k bemérésekor haszndlt illesztett generdator

blokk-diagrammj a

A mérések sorédn illesztett generdtorként a ?« 4bra blokk dia-
grammjan feltintetett 6sszeallitdst hasznaltuk. Tekintettel arra, hogy
a mikrohulldmu detektoraink érzékenységi szintje juw nagysagrendd volt
és mintegy 30 - 40 dB izolaciot kellett meghataroznunk, a mikréhullamu
generator teljesitményszintje 10 - 100 mW-nal nem lehetett kisebb. Mi-
vel a méréseket a 8,6 - 10,1 GHz frekvenciatartoméanyban kivantuk le-
folytatni, mikrohulldmu generdtorként nem alkalmazhattuk a rendelkezé-
siinkre allo K20, ill. K28 tipusu klisztronokat. A méréseket a TKI Mé-

réstechnikai Osztalya tette lehet6vé, rendelkezésiinkre bocsajtvan a
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Varian gyartméanyu VAL161 tipusu karcinotron. csdévét. Ennek kivalo elektro-
mos hangoldsi tulajdonsédgai, valamint az alkalmazott Rohde - Schwarz
gyartményu klisztron tdpegység stabilitdsa biztositottdk a frekvencia
merés kozbeni stabilitdsat, valamint a gyors frekvencia valtéast.

A mindenkori mérési frekvenciat egy Hewlett-Packard gyartméanyu
X 532A transzmisszids meér6uregrezonatorral hatdrozzuk meg. A generator

illesztett voltdt haromkapus Politechnika Warszawska gyartmanyu CK 1M
tipusu ferrit cirkuldtor biztositotta. Ennek &ll6hulldm viszonya a tel-

jes savban 3-kapuban nézve<l,15 volt.

J £
Teljesitmenu ]
mérd L. Jzotéator Késes
HP430C rovidzar Be
Barretier
(, Microline'typ)
r~H
E-H hangold
8. abra
A barretteres illesztett detektor megvaldsitasa.

Illesztett detektorként a 8. abra blokk-diagrammjan feltinte-
tett elrendezés szolgalt, A teljesitményt Microline gyartmanyd baretter-
rel mértik, melyhez egy Hewlett-Packard gyartmanyud, 430C tipusu teljesit-
ménymérd egyseg csatlakozott. A barretter viszonylag nagy alléhullam vi-
szonyat minden frekvencidn ki kellett hangolni. Erre a célra altalunk
készitett E-H hangolot alkalmaztunk. Kisteijesitmények miatt a teljesit-
ményméré null-stabilitdsat gyakran kellett ellen6rizni. Munkankat nagy-
ban el6segitette a Hewlett-Packard gyartmanyud X 930 tipusu késes rovid-

zar alkalmazédsa a nulldzas céljara.

Az illesztett lezardok /reflexiomentesen abszorbeald, ferrit-
gulds lezard szerelvények/ TKI-ban késziltek. Felhasznalasuk eldtt allo-
hulldm viszony, valamint reflexioméréssel ellen6riztik mindségiket. A
talalt allohulldm viszony mind a négy A&ltalunk felhasznalt lezar6 ese-
tén 1,03-1,04 kozott volt.
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3. Eredmények

Mérési eredményeinket az 1. tablazat9tunteti fel. A méréseket
ot frekvencian végeztuk el. Ezek kdézul, 9,35 GHZ az Uzemifrekvencia. A
feltintetett VSWR értékek magukba foglaljdk az illesztett lezarok sajéat
VSWR-jeit is, ezért a VSWR mérések maximélis hib4ja az 1,04- maximalis
VSWR-rel szdmitva mind a harom lezarot, figyelembe véve a méagikus T
mintegy 3 - 3,5 dB-es, ill. 30 dB-nél nagyobb csillapitasat, 1,25 mért
VSWR esetén - 0,05-

I.Tablazat
faHy A Mmagikus Izolaciok VBWR értékek
szama H—>E 2— »l H-4g E-ag 2. 49
1 33 T8 1,18 1,45 1,07
8,6 3 43 18 1,25 1,25 1,15
6 4-2 17 1,29 1,4 1,22
1 37 27 1,16 1,36 %
9,1 3 42 26 1,09 1,3 1,22 =~
6 39 25 1,22 1,22 1,24
1 37 27 1,07 1.17 1,07
9,35 3 42 27 1,065 ' 1,18 1,12
6 45 29 1,04 1,14 1,09
1 39 28 1,08 1,43 1,10
9,6 3 46 22 1,10 1,33 1,15
6 45 25 1,13 1,39 1,16
1 37 19 T e 1,26 1,54
10,2 3 43 17 1,09 1,42 1,25

6 43 19 1,08 1,44 1,25
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A lezdrdék illesztetlensége folytédn a csatoldsi tényezdk méré-
se is korldtolt pontossdgu. A migikus T egy adott &génak illesztetlen-
sége 4ltal okozott hiba az illesztetlenség reflexiés koefficiensétdl,
valamint az illetd &dgnak a bemend &ghoz és a kimerneti 4ghoz vald csato-
14si tényez8jétdl filigg. Ezek a hibak Osszegezddnek az egyes Aagakra.
Végeredményben azt kapjuk, hogy minél nagyobb a mérendd csatoldsi té-
nyez8, ill. izolécié, anndl nagyobb hibat okoz az adott értékii illesz-
tetlenség a tobbi &g lezdradsaban. Szémszeriien ez azt jelenti, hogy 1,04
lezardsok esetén a mérendd 20, 30, ill. 40 dB izoldcié értékek maximi-

lis hibaja rendre & 3, £ 5, i11. X 8 dB. A valészinii hiba ennél kisebb.

Az 1. tdblézat az elkésziilt 8 db mégikus T koziil hédrom vélet-
lenszeriien kivalasztott T mérésére vonatkozik. Azonos frekvencidn mért
izoldcibé értékek savkozépen legfeljebb 5 dB eltérést mutatnak a H - E
esetben és minddssze 1 dB-t a 2 -~ 1 esetben. A sav szélén 10, ill. 1
dB az eltérés, ami azt jelenti, hogy az egyes darabok kiilonbdzdsége
miatti szérds az izoldcié értékében az izolécid mérési hibdjédval Cssze-

mérhetd. Hasonlé a helyzet a VSWR értékekben is.

Végeredményben megillapithatjuk, hogy az Intézetiinkben kifej-
lesztett magikus T tipus paraméterei a varakozdsnak megfelelnek. A be-
mérés 1963 februdrban tortént, az azdta eltelt idd az elektronrezonancia
spektrométerben valé alkalmazdsok szempontjadbdél is igazolta hasznédlha~-
tésdgukat, gondolunk itt elsdésorban a mechanikai kivitelezés merevségére
és az ebbdl kovetkezl érzéketlenségiikre a kiilsé rézkédadsok irdnt, vala-

mint a megvaldsitott izoldcié értékek nagysagéra.

Osszehasonlitast is tehetiink a kiilf51di mdgikus T adatok fel-
haszndlédsdval, Két adat 41l rendelkezésiinkre: VSWR szempontjdbdl a 4,
dbrén idézett M.I.T. eredmények [1] némely &gndl valamivel jobbak az &l-
talunk mérteknél, ez a kiilonbség azonban elektronrezonancia késziilékben
valé felhaszndlds szempontjdbél lényegtelen. Az elektronrezonancia
spektrométer hidja szempontjabdél az E - H izoldcié a donté. Kivanatos
volna a minél nagy&bb érték, 50-70 dB elérése. Ezt azonban a gyari ka-
talégusok szerint még a hasonld konstrukciét kifejlesztett Phillips cég
sem érte el, ugyanis a 3 cm-es sdvu Phillips gyartmédnyu mégikus
/PP 4050X/ E - H izolaciéja 40 db. Tudomasunk szerint 40 dB-nél
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nagyobb izoldcidju mégikus T alkalmazasardl elektronrezonancia beren-
dezésekben publikdcié nem tortént.

Kdszonetét mondunk Dr.Almassy Gyorgy kandidatusnak, a TKI
osztadlyvezet6jének, aki a mikrohulldmu alkatrész fejlesztési progra-
munk irdnt mindvégig érdekd6dést tanlsitott és volt szives a karcinot-
ront rendelkezésinkre bocséjtani, valamint Mohos Béla tudomé&nyos mun-
katdrsnak, aki a bemérések egy részénél kdzrem(kddott. Végul, de nem
utolsé sorban kdszdnetét mondunk Intézetiink mechanikai mlhelye dolgoz6-
inak, Székely Jozsefnek, Bényai Ferencnek és Sitd Léaszlonak, akik sok
Otlettel, lelkesedéssel segitették a konstrukcié kialakitasat.

IRODALOM

[1] . M.I.T .Radiation Laboratory Series, Vol. 11. Technique of Microware
Measurements, McGraw-Hill Co.New York, 194-8.

[2] , M.I.T. Radiation Laboratory Series, Vol, 8.Principles of Mikrowave
Circuits, McGraw-Hill Co., New York, 1948.

[3j. Handbook of Microwave Measurements, Ed.M.Wind, H.Rapaport, Vols.
1-2., Polytechnic Institute of Brooklyn, Microwave Research Institu-

te, Interscience, New York, 1954.

Erkezett: 1963* december 10.
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CONSTRUCTION OF A HIGH ISOLATION MAGIC TEE FOR THE X-BAND

A.Neszmélyi and L.Radies

SUMMARY

An X-band rigid magic tee was developed for use in EPR spec-

trometers. A detailed description of the design and construction is

given. The following characteristics have been achieved: E - to - H
isolation 36 - 42 dB; input VSWR in the H arm less than 1,07.



38

KOHCTPYKIIMH rMEPIffiHOrO T BHCOKOII PA3BII3KM flJIR  TPEXCAHTM-
METPOBOro JIMIIA30HA

A.HecMeiiii k Jl.Paflira

PE3KME

OnwcHBaeTCH KOHCTpyKpM TpexcaHTHMeTpoBoro mépimHOro T
acecTKOM CTpyKTypn fljiH wcnojcB30BaHMs b moctobhx cxeMax CneKTpO-
MeTpoB BjieKTpoHHoro napaMaranTHoro pe30OHaHca, llpw BHnojracaHMM

CTpyKTypH 6wik "ocTMTHYTH c.tte.nyminHe xapaKTepMCTMKM: pa3BS3Ka

Meacfly BxosaMii E —H 36-42 fl6j BxoflHHe cooTHomeHM CTOanpix bojih
He xysce neM 1,07.
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TE102 M DUSU DEREKSZOGU tapvonal iregrezonator készitése elektron
SPIN REZONANCIA SPEKTROMETERHEZ 3,2 CM-ES HULLAMHOSSZRA

Neszmélyi Andras és Radios Lajos

Osszefoglalas

Ismertetjuk az Ureg méretezési szempontjait és mindségi jel-
lemz6inek meghatdrozasdt. Szimmetrikusan csatolt transzmissziés elren-
dezésben meghatarozzuk a csatolasi tényezd fiiggését a csatolé nyilasok
atmérgjétol.

Aldbbiakban az intézeti elektronrezonancia spektrométer [I]
TE”g2 mdédusu derékszogl tapvonal Uregrezonatorainak elkészitésével kap-
csolatban felmerilt néhdny konstrukci6s és bemérési probléma megoldéasat

szeretnénk ismertetni.

Az Ureg tervezésénél az aldbbi kévetelményeket kellett figye-

lembe vennink:

al Az lreget az ESR spektrométer méagnesének a homogenitds no-
velése céljabol lecstokkentett légrésébe kell elhelyezni. igy az lreg

szélessége nem haladhatja meg a 20 mm-t.

b/ Az Ureget szimmetrikusan csatolt transzmisszids Ulregként

kell kialakitani.

c/ Az Ureget a maximéalis jel/zaj viszony biztositdsa érdeké-
ben a mikrohulldmu rendszerhez optiméalisan kell csatolni, valamint az
Ureg josagi tényezljének a méretek és a kivitelezés szempontjabdl a le-

hetd legnagyobbnak kell lennie.

d/ Az Uregbe helyezend6 minta atmér6je 7 mm, ezért a dielektro-

mos veszteségeket lehetdleg alacsonyan kell tartani.
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e/ A 4-72 kHz-es modulacié bevitelére 1-2 menetes moduléciés
hurkot kell az Uregben a minta koril elhelyezni olymdédon, hogy a hurok
mechanikai stabilitdsa biztositsa még 1-10 A er6sségld nagyfrekvencidas
dram esetén is a méagneses térben fellépd er6kkel szemben a merevségnek
oly fokat, amely meggatolja a mikrohullam nem kivadnatos mechanikai mo-

duldcidjdnak fellépését.

Az lreg tervezésénél az irodalmi tdjékozodas sordn tobb kér-
désre nem tudtunk feleletet taldlni. Az ismert kézikdnyvek [2, 3] az
ESR kovetelményeket természetszeriileg nem tdrgyalhatjak. Ugyanakkor,
jollehet a kereskedelmi spektrométerek nagyrésze is derékszdgl tapvo-
nal lregrezonatorokat haszndl, nem ismeretes eldttik olyan kézlemény,
amely a mérdbiregek kialakitdsanak problémadit minden részletében targyal-
na. igy a tervezés és elkészités sordn harom kérdést kellett dnélldan

megvalaszolnunk:

1. Mekkora legyei az optimélis csatoldst megvalosité csatolo-

irisz atmérdje,

2. Hogyan kell az Ureget mechanikailag az optimalis Q eléré-

séhez kialakitani,

3. Mi az elérhet6 Ulreg-josédg elvi fels6 hatara a mi adottsé-

gaink mellett.

Mieldtt rdatérnénk e kérdések megvalaszolasara, idézzik a de-

rékszogl tadpvonalireg egyenleteit.

A. Hullamformak

Az A, Bés C (A>B<c) élhosszusagu, vezetd falakkal hatdrolt
derékszogl parallelepipedon belsejében az elektroméagneses tér csak a

diszkrét szabadtéri hulldmhosszaknak megfelelé frekvencidknal &allhat
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fenn. Itt 1, més n az A, B és C mentén mérhetd féperidédusok szamat
jeldli. Az adott rezonans frekvencian még két szabadsdgi fok van: csak
olyan hulldmforma alakulhat ki, amely a C iranyadban nem rendelkezik zé
rustél kilénb6zé E elektromos, vagy H magneses térer6sség komponenssel
A hulldmformak jeldlése gy vagy TM*mn igy példaul a TE.A,.,
dusu rezgésnél az elektromos és a méagneses térer6sség komponenseinek

fliggését az x, y és z koordinatdktol /i. 1. &bra/ az aldbbi egyenle-
tek irjak le:

A koordinédtarendszer megvalasztdsa derékszogl Uregrezo-

nator targyaldsahoz

sin

cos sin



A kialakul6 faldramokat és a térer6sségek egymashoz vald viszonyat a 2.

abra szemlélteti.

2. &bra

A tUreg hullamformai

al/ Magneses és elektromos erdvonalak az Ulreg belsejében /a méagneses er6-
vonalak zart hurkot alkotnak/. A mérendé minta a felez6 sikban, a

maximalis magneses térerdsségl helyen van

b/ Faldramok az (reg négy hatarold fellletén /a csatolé nyilast tartal-

maz6 oldalfalak nincsenek feltintetvel/.
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B. Az Ureg jO6séagi tényezdje

Almn modusoknal az Ureg jésagi tényez6jét az alabbi kifeje-

zésb6l kaphatjuk meg:

B az Uregben tarolt energia
Q=2 egy periddus alatt disszipalt energia

3/2
2 2 2 2
A ABC + -t-r
p+q P 721
AC ["p2r 2+(p2+q2)J ] + Bc/q2r2+ (p2+q2)J + ABr2(p2+q2J
aHdl p= 1 g=- o5 =1
valamint a szkin mélység értéke
/1 Omp
= 3/
120 7T2m !

itt p a hatarolé fellilet vezet6képessége /ohmcm-ben/, ji pedig a re-

lativ permeabilités.

C. Az lreg helyettesitéd &ramkore

Ha a derékszogl tdpvonaliureget mindkét oldaldn azonos mddon
a kils6 mikrohulldma &ramkérhdéz csatoljak /pl. alkalmas csatold nyi-
las segitségével/, akkor a fellép6 aramkori viszonyokat egy-egy rezo-
nans frekvencia kdzvetlen kornyezetében a 3* abradn lathatdé koncentréalt
paraméterd aramkor segitségével tekithetjiok at. Itt Il a feszultségfor-
ras /klisztron/, Zq a csatlakoz6 tdpvonalak hullamellenalldsa, L, C és
R az (regnek, mint veszteséges rezg6kdrnek a paraméterei, n pedig egy
valos szdm, amely az Ulregnek a tapvonalhoz valé csatolasat az Il:n atté-
telli idedalis transzforméatorban fejezi ki. Az a-b kapcsokon a bemené

impedancia

Z =Z +7r/n2
be 0
JAY/
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3. é&bra
Szimmetrikusan csatolt Ureg helyettesitd &ramkodre a rezo-

nancia frekvencia kdzelében

Ugyanitt a fesziltség alldhullam viszony /VSWR/

be 0 n
VSWR = =1+ 3 75/
ahol B a csatolési tényezd:
n L
0= VSWR - 1 76/

A kils6é aramkor feld8l az Ureg un. terhelt josagi tényez6jét tudjuk mér-
ni:

Qo 1 + 28 - 7l
VOWR - 1

A generatorbdl az lregen keresztil a Zqg lezard ellenalldsba atvihet6
teljesitményt az lreg rezonancia frekvencidjdn a T transzmisszi6s té-
nyez6 szabja meg:
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Trezonancia 78/
71 + 2/3/»

A teljesitmény egy része ugyanis abszorbealdédik az lregben, egy része
pedig be sem tud jutni az UlUregbe, hanem visszaverddik. A 4. 4&bra tinte-

ti fel a terhelt josagi tényezd értékeit, valamint a teljesitményviszo-
nyokat a bemeneti ponton mérheté alléhulldmviszony fuggvényében.
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4. Aabra

Szimmetrikusan csatolt Ureg josagi tényezdjének, reflexids, abszorpcids
és transzmisszios koefficienseinek, valamint a csatoldsi tényezdnek flg-

gése a bemeneti oldalon mérhetd feszlltség alléhulldmviszonytol.
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D.Az lUreg csatolasa az elektron spin rezonancia spektromé-

terhez

Az elektronrezonancia spektrométer lregrezonatora akkor van
optimélisan illesztve, ha az Uregben bekdvetkezd rezonancia abszorpcio
hatdsdra a mikrohulldAmu detektor fesziltségvaltozdsa maximalis. Az at-
hidalt transzmisszids rendszerben [1] a detektorként haszndlt didda egy
bizonyos teljesitménnyel eld van feszitve abbd6l a célbdl, hogy a sajat
jel/zaj viszonya optiméalis legyen. A didéda ezért a kis ESR jel szem-
pontjdbol linearis /feszultség-/ detektorként mikodik Az lregben
elhelyezett imaginarius szuszceptibilitAsu paramagneses minta az
abszorbedlt mikrohulldmu energia kovetkeztében a rezonancian AQ, ér-

tékkel valtoztatja meg az lreg josagat:

4N- =-Nny 706° 191
"0
A detektor feszlltségvaltozasa a AQ/Q,g hanyadossal fejezheté Ki
Q/V 8 ol /101
114213 ] Q 11421512

ahol 7 a kitdltési tényezd, értéke a minta és az Ureg térfogatatol, va-
lamint az (ireg geometriajatol fligg, nagysaga egynél kisebb.

Mivel az Ureg illesztettségét legkdbnnyebben a bemen6é oldali
VSWR-rel ellendrizhetjuk, célszerli a /10/ O6sszefiggést az &ll6hullam-
viszony flggvényében &brédzolni /ldsd 5. &bra/. LA&thatjuk, hogy az il-
lesztettség egy a 2 és 3 értékek kozotti VSRW-nél optimalis és ebben a
tartomanyban nem talsdgosan érzékeny a csatolds kismértékd megvéaltoza-

sara .

Az lreg illesztettségét elsésorban a kell6en méretezett csa-
tolonyilasokkal tudjuk biztositani. Slater [/] a hullamvezeté tengelyé-
vel koaxialis korkeresztmetszeti csatold nyilds esetére meghatarozza a
csatolasi tényez6 fuggését a nyilds d a&tmérdjétél és az lUreg terhelet-
len josagi tényezG6jétol:

(b= kQod6
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5. abra -m/ LV
Szimmetrikusan csatolt

Ureget felhasznald transz-
misszios ESR spektrométer
érzékenysége az ureg beme-
néd oldaldn mérheté feszilt-
ség alléhulldm viszony flgg-

vényében .

ahol k az Ureg geometridjatél és a gerjesztett mdodustdl fliggé faktor.
A/ll/-b61 azt a fontos kdvetkeztetést vonhatjuk le, hogy minden egyes
josagi tényezéh6z méas-mdas csatold nyilds atmér6 tartozik egy adott csa-
toldsi tényez6 megvaldsitasakor. Ugyanakkor a szimmetrikus csatoléas
biztositdsara a két csatold nyilas atmérdjének pontossdgdara a dg fliggés

miatt szigoru kovetelmények adddnak.

Az lGreg méretezésénél felmeriil6 elméleti 6sszefliggések ismer-
tetése utdn a kovetkezOkben az lreg meretezésével kapcsolatos - a 2.o0l-

dalon felvetett - f6 kérdéseket targyaljuk.

1. Az optimalis csatolasi tényez6 kisérleti meghatarozasa

Tekintettel arra, hogy a /Il/-ben szerepld k aranyossagi té-
nyez6 értéke a TEj™ mbausu derékszdgl Ulregrezondator esetére a rendel-
kezéslnkre all6 irodalomban nem volt megtaldlhaté, sdét arrdél sincs tu-
domésunk, hogy egyaltalan létezik-e erre vonatkoz6 kozlemény, k értékét
kisérletileg kivantuk meghatédrozni. A kisérleti meghatdrozast az indo-
kolja, hogy a k ardnyossagi tényez6nek, a [7]-ben megadott alakja ESR
alkalmazéas esetén /az Uregben elhelyezett minta/ nehezen kiértékelhetd

integrdlokat és anyagi allandokat tartalmaz.

A kisérletet két lépésben végeztuk el. EI8szdr cserélhetd ol-
dalfalakkal rendelkezd Ureget készitettink és megmértik a bemeneti VSWR

figgését a csatold nyilds atmérdgjétol.



Az Ureg TE~g2 modusban m(kddott, belsé szelessége /A/ és vas-
tagsdga /B/ egyezett a WG16 szabvinyu tapvonal méreteivel /0,9 inch és

0,4 inch/, hossza pedig A = 44,98 mmvolt, ahol A a cs6hullam-

hossz:

Minden esetben szimmetrikus csatolast biztositottunk az Ulreg két olda-
l&n, a cserélhetd oldalfalakba vagott nyilds &tmérbje 0,2 mm-es lépé-
sekkel volt valtoztathatd. Az egyes oldalfalakat er6s mechanikus szori-
tdssal fogtuk be az lreg és a tapvonal kézé. A csatold nyilasok centri-
kussagara nagyon lgyeltink, erre alkalmas moédon kiképzett mechanikus
vezetés szolgalt. A mérések soran az Uregbe egy az ESR vizsgalatoknal
jellegzetes dielektromos veszteségl mintat helyeztink. Az lreg belséd
fala, valamint az oldalfalak, amelyek amliafragméakat tartalmazzak, sar-
garézb6l késziiltek és fényesre voltak polirozva. Természetesen az igy
kialakitott (reg joésdgi tényezlje meglehetésen kicsiny volt /Qqg =370/.
Az oldalfalak ugyanis jelentds falaramokat visznek /ldsd 2. abra/ és a
cserélhetd oldalfalaknak az lreghez valé odaszoritdsa mikrohullamu
szempontbdl nem tekintheté jo kontaktusnak: a létrejov6é soros ellenal-
las jelentésen lerontja a josagi tényezd6t. Ez az els6 méréssorozat lé-
nyegében tdjékozodasul szolgéalt, igy tudtuk behatarolni a (6= 1 érték-
hez kbdzeles6 tartomanyt, /I11/ érvényességét ellen6rzendd, valamint a

pontosabb mérés kedvéért, nagyobb Q-ju Uregeken is végeztiink méréseket.

A mésodik lépésben a fentivel azonos méretd 1/4, ill. 3/4
Ag—nél felhasitott lveget készitettink el d4gy, hogy a diafragmaéakat
tartalmazd6 oldalfalak és a A /4-es szakaszok egyetlen réztémbb6l let-
tek kimarva. Ez esetben is tobb csatolé nyilds-4tmérénél hatdroztuk meg
a VOWR értékét, a tobbi paraméter valtozatlanul tartasa mellett. Az e-

eredményekbol a k értékét szamitasok utjadn hataroztuk meg.

A bemen6 VSWR mérését a 6. abran feltintetett elrendezésben
végeztik el. A frekvenciaforrds K 28 tipusu, 60 nW kimen6 teljesitményl



klisztron volt. Téapfesziltségeit 10 relativ hiban beldl stabilizal-

tuk, hdmersékletét ultratermosztattal tartottuk A&llanddé értéken. Az igy
C 9,

létrejové 1-2.10 értékd frekvencia stabilitdst Hewlett-Packard gyart-

manyl X-532 A tipusu mér6iregrezonéatorral hatdroztuk meg.

Jranycsatolak

6. abra

Mérési elrendezés az lUreg joésagi- és csatolédsi tényez6-

jének méréséhez.

A rezonans frekvenciat az lreg kimend oldalan, 10 dJB-es, nagy-
direktivitasu irdnycsatoldé utédn elhelyezett detektorral kerestiuk meg,
mikdzben a kimené oldal 1,04 alléhulldm viszonyl illesztett lezardval

volt lezarva.

A bemené VSWR meghatdrozasat az intézetben készilt VSWR méré
és a 6. abran feltintetett reflektométer elrendezésében mikdds két
iranycsatold, tovdbbéa kalibralt teljesitmény mérd segitségével végez-
tuk el. A VSWR-t minden diafragma esetén mindkét modszerrel meghataroz-
tuk, hogy a mérési hibat csdokkentsik. Ugyanez az elrendezés az lreg ter-
helt josdgi tényezlinek meghatarozasat is lehet6vé tette az adott dia-

fragma esetén. Ezen értékekbdl szadmitassal hatarozzuk meg értékét.

A mérések eredményeit az |. tablazatban foglaltuk 6ssze. A

VSWR mérések hibé&jadnak megitélésére egymds mellett tintettik fel a VSWR



mérdvel,

valamint a refraktométerrel

adatai alapjan k értékére

adodik.

Csatolo

Irisz

atmérg
cm

d

0,6

0,68
0,78
0,82
0,84
0,8?
0,90

0,78
0,82
0,86

tdbldzat alapjdn vélaszthatjuk meg. A csatolési
b6z6 dielektromos veszteségl mintdk mérése m alkalmaval

kismértékben modosul,

Mért értékek
VSWR

VSWR Irany-
mérével csato-

l6kkal

15 20

8 10
4.2 4.9
3,4 3,7
3,2 3,5
2,6 2.9
2,2 2,5
1,9 2,1
1,6 1,9
1,3 1,6

k = 3,44.10-7

f MHz

28
32
41
45

47
54

63

25
29
37

50

I. Tablazat

a6

0,047
0,1
0,23
3,0
0,34
0,44
0,54

0,23
0,3
0,41

cm-6

kapott eredményeket.

k = 0,34.10_pcm—

Szamitott értékek

0,059
0,13
0,29
0,38
0,43
0,55
0,67

1,0
1,3
1,8

330
290
230
210
200
175
150

420
330
250

«0 | |
Ql 1+2

atlagos
érték

370

1250

A tablazat

113/

od [T Iy

°st Bty

Az (reg méretezéséhez a csatold nyilasok atmérdjét a fenti

természetesen

tényezd értéke kuldn-

ez azonban nem vezet az érzékenység szamottevd

e

%o bgst o

megvaltozédsara, mivel az 5. &bra tanldsdga szerint a maximum kdrnyezet-

tében az érzékenységi
tésének kils6é hangolo

sa mintacsere esetén altalaban

szukséges.

elemmel /pl.

gérbe csak kismértékben valtozik.

Az ireg

illesz-

E-H hangoldval/ valé finom bedllita-

a fenti

meggondolas alapjan -

nem
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2. Az Uregrezondtor mechanikai felépitése

Az elkészilt Gregrezonator felépitését a 7. abran lathatjuk.

A modusnak megfeleléen az Ureg belséd hosszusdga A . A cs6hullam-

hossz értéke A = 22,87 mm valasztassal,

gyobb A érték valasztasa -

9,35 GHz-n é-,4-98 cm. Ennél na-

amint az (2)-b6i megmutathaté - elénydsebb
lett volna a Q szempontjabol,

7. é&bra

A megépitett TE102 moédusu Uregrezonator
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azonban N1 csOkkenéséhez vezetett volna. Ezt tekintettel a 7 mm-es

mintara, el kivadntuk keridlni, hogy a minta helyén az E vektor ne viltoz
zon tul meredeken és a dielektromos veszteség igy ne ndvekedjen. Megtar
tottuk tehat a VGI6-os tapvonal méretét A-ra. Az lreg szélességét a szo
kdsos tadpvonal méretnél vastagabbra valasztottuk, hogy a 7 mm atmérégjd
mintak mérésére alkalmasabba tegyuk, valamint, hogy a jésagi tényezfje
novekedjen. A minta bevezet6 nyilasa hullamhossz alatti csillapitoként
mikodik. A (b - 1 illesztést 7,2 mm-es atmérdjli csatold nyilasokkal ér-
tuk el.A nagyfrekvencias /4-72 kHz/ moduldcié megval6sitasdra a mintatol
mintegy 1 mm-re /9 mm atmér6jli lyukkoéréon/ négy 1,5 mm-es merev botocs-
kdt helyeztink el, amelyekbe megfeleld irdnyd aramot tdpldlva létrehoz-
hat6 az Ureg hosszanti szimmetriasikjdra mer6leges nagyfrekvencids mag-
neses tér. A botokat az Ureg faldn keresztil vezetve biztositottuk a

csatlakozas lehet6ségét és a merev mechanikai megfogast. Az lreg sarga-
rézb6l késziult, gondosan polirozott belsé fellletekkel. A josagi ténye

z6 a modulaciés botocskdak és minta jelenlétében = 1970.

Az Ureget az intézeti elektronrezonancia spektrométer alkatré-
szeként hasznédljuk az ESR vizsgdalatok elvégzésére. A csatold nyildsok
megfeleld megvélasztasdval sikertlt elérni az optiméalis érzékenységet.
Megvizsgaltuk az Ureget a nemkivadnatos mechanikus modulacié szempontja-
b6l is. Maximalis térmoduldci6 esetén Ab. 5 gaussnyi 4-72 kHz-es tér/
3500 gauss kilsd magneses térben a létrejové mikrohullamd moduléacié a
zajszintbd8l csak kevéssé emelkedik Kki.

3. Meggondolasok a josagi tényezd elvi felsd hatararol

A (2) egyenletet alkalmazzuk 1=1, m=0ésn=2 esetére.

Q értékére ekkor a kodvetkez6 kifejezést kapjuk:

ABC
N Bt c (a+b; +k AIC +b; = 2 v

c2
/1V a TE"g2 modusban rezgd Uregek altaldnos egyenlete. Esetiinkben /kis

kerekitéssel/:
A=2,3 cm, B=1,3 cm C=4,5 cm.
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Behelyettesitve /l4-/-be a fenti értékeket

Q6 = 0,4-6 cm

értéket kapunk. Latjuk tehat, hogy az elérhet6 josé&gi tényez6 a szkin-
mélységgel forditva ardnyos. Vordsrézre 9,35 GHz-en a szkin mélység ér-

téke 73 mikron [3]> gy

Avorosréz = 6
max

9
Sargaréznél kisebb josadgi tényezOt kapunk, az anyag vordsréztartalmatol

figg6en. igy példaul ha a sadrgaréz 70 % vorosréztartalmu, az elérheté

Q értéke 3100. Ez az érték oOsszevetve az &ltalunk készitett séargaréz
Ureg 1970-es Q-javal mutatja, hogy nem jarunk messze az elvi hatartdl.
Természetesen az lreg belsd falanak jobb vezetéképességi anyaggal valod
bevonédsa lényeges javulast fog eredményezni. Tapasztalataink szerint a
tiszta vorosrézhez képest még kb. 5 %-kal jobb értékek érhetdk el a tar-
tos eziust és palladium bevonat kombindcié alkalmazasaval. /Azonos fell-

leti simasag esetén/.

A derékszogld tapvonalireg josdgadt még egy tényezdvel novelhet-
juk a moédus esetén, A josagi tényezd ugyanis /14/-bd1 kdvetkezben

a B méretté6l is fugg, mégpedig, amint az kénnyen kimutathatd:

dr ') -~ 0 ha 0<B<A.

Tehat minél vastagabb Ureget alkalmazunk, anndl nagyobb lesz a josagi
tényezd /ndvekszik az lregben téarolt energia/. A B mérettel a frekven-
cia 0<B"A esetén nem valtozik. A korldtozott magnes légrés méretek

miatt azonban szdmunkra ez az ut nem volt jarhaté.

Osszefoglalasul tehat megallapithatjuk, hogy a kisérleteinkkel
a niddusu Uregekre meghatdrozott k ardnyossagi tényez6 felhasznéa-
ldsdval el tudtuk érni kitlzott célunkat: az intézeti elektron rezonan-
cia spektrométer derékszogl téapvonalireggel vald kiegészitését. Az 1963-
as ev folyaméan az ureget sikerrel alkalmaztuk szabad gyokdk ESR spektru-



manak felvételénél. Megfelel6nek taldaltuk a moduldciés hurok kiképzé-

sét

ugyanis mint azt a 2. részben emlitettik, nem kielégitéd konstruk-

cid esetén a spektrométer zajszintjét lényegesen meghaladd “modulécids

dthalldst4 kellett volna tapasztalni.

H]

[2]

[3J

[5]

[73
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CONSTRUCTION OF A TE1Q2 TRANSMISSION TYPE CAVITY FOR

X-BAND ELECTRON RESONANCE SPECTROMETERS

A.Neszmélyi and. L.Radies

SUVMARY

Design priciples and measuring methods are reported. The depen-
dence of the coupling coefficient on the diameter of the coupling iris

has been experimentally determined.
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TPEXCAHTUMETPOBbBIA MPAMOYTO/IbHBI/I PESOHATOP MPOXOIHOMO TUIMA
ONA VICMOMb30BAHA
B CMNEEKTPOMETPE 3/IEKTPOHHOIO PE3OHAHCA

A.Hecmeitn wn N*Paguny
PE3HOME

OnNuUCbIBalOTCA OCHOBHbIE MNPUHLUUNLI KOHCTPYKUUU M METOAMKA W3-
MEPEHN XapaKTEPUCTUK pPe30HaHCHOW nonoctu TE”AqO Tuna. 3aBu-
CUMOCTb KO3(h(uuUMeHTa CBA3M OT AMaMeTpa OTBEPCTMI CBA3U Obiin
onpeaeneHbl 3KCNEPUMEHTaNbHO.
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NAGYFREKVENCIAS MODULACIOJU, 3,2 OM HULLAMHOSSZON MIKODO
ELEKTRONREZONANCIA SPEKTROMETER

Neszmélyi Andras és Radios Lajos

Osszefoglalas

Ismertetjilk a Kozponti Kémiai Kutaté Intézetben épitett elek-
tronrezonancia spektrométer fejlesztési programjat, a készilék bemérését
és milszaki jellemz6it. A spektrométer a 3,2 cm-es mikrohulldmd tartomény-
ban, athidalt transzmissziés rendszerben, 4-72 kHz moduléciés frekvenciéa-
val miikoédik, felbontoképessége 1,10_4, stabilitasa 3—10—5 és érzékenysé-

ge 6.10~" spin/gauss.

Az elektronrezonancia abszorpcid spektroszkdpiai modszer kémiai
alkalmazéasa - szabad gyokék, gyodk-ionok, paramagneses komplexek szerke-
zetének és reakcidinak vizsgalatdra 1959-re a nagyfrekvencias modulacio-
ju, nagy érzékenységl és felbontoképességl ESR készilékek kialakitdsdhoz
vezetett [1J. A kereskedelmi késziulékek megjelenésével az ESR modszer a
mar kordbban kialakult nagyfelbontadsd magrezonancia abszorpci6s vizsga-
latok kiegészit6é tarsdva és a korszerld kémiai kutatds nélkulézhetetlen

segédeszkdzévé valt.

Az ESR technika hazai meghonositdsa irdnti érdekl6dés mar 1958-
ban felébredt. Gyari készilékek beszerzését azonban az akkor fenndallé em-
bargo korlatozasok nem tették lehetévé. Intézetiink szdmos kutatéasi fela-
databan is felmerilt az elektronrezonancia mddszer felhasznéldsanak szik-
ségessége. A fennalld igények kielégitésére az Intézet Méréstechnikai
Csoportja 1959 végén hozzakezdett egy akkor korszerl specifikacidoval ren-
delkez6 /X-sdvu, 1 MHz modulacidju, transzmisszids rendszerl/ spektromé-
ter épitéséhez, mert Ugy l&tszott, hogy a Szovjetunié Tudoméanyos Akadeé-
midja altal rendelkezésre bocséjtott és a moszkvai Kémiai Fizikai Inté-
zetben fejlesztés alatt all6 EPR-2 tipusu készilék dokumentacidja alap-

jan hamarosan sikertl a spektrométert az Intézetben felépiteni.
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Az elkészilt berendezéssel az elsdé sorozatméréseket 1962 nya-
rdn lehetett megkezdeni. Ezek tanusdga szerint a spektrométer felbonto-
képessege 3.1O_Zf, érzékenysége 2.1013 spin/gauss /szildrd DPPH mintéval
mérve/, stabilitdsa pedig 3*10 volt £2]. A spektrométer alkalmazhatd-
sagat két tényez6 korlatozza. Egyrészt érzékenység, felbontoképesség és
stabilitds tekintetében a spektrométer elmaradt a tervbeveze /1959
szinvonalnak megfelel6/ specifikdcidotol. MAasrészt az idékdzben eltelt
harom év alatt az ESR spektroszko6pia vildgviszonylatban igen nagy lé-
pésekben haladt elére. Ez természetszerlileg a szerényebb specifikéacio-
ju készilékekkel megoldhaté feladatok szamdanak rohamos csdkkenését ered-

ményezte .

Az alkalmazasok surget6 szikségessége és a specifikdcidkkal
szemben id6kdzben megndvekedett igények az intézeti spektrométer fej-
lesztésének méasodik szakaszahoz vezetett. A cél az érzékenység és sta-
bilitds 1- 1,5 nagysagrenddel, a felbontéképességnek nedig 3-4—es fak-
torral valé megnovelése volt, ami ésszerd kompromisszumnak latszott a
technikai adottsdgok és felmeril6 kovetelmények koézott. Az aldbbiakban
a Polimerizacidkinetikai és Szerves Reakciémechanizmus Osztaly ESR Cso-
portjanak a fenti cél elérésére iranyuld munkdajat ismertetjik. Elséként
a meglévé spektrométer beméréséhez és tovabbfejlesztéséhez szikséges mé-
réstechnikai alapok megteremtésérdl szamolunk be, majd ismertetjiok az
adltalunk kifejlesztett késziuléket.

A fejlesztési program konnyebb attekintéséhez roviden ismertet-
juk a nagyfrekvencias modulédcidju, transzmisszidés ESR spektrométer miko-

dési elvét.

A detektadld rendszert az 1. abran lathatjuk. Az ESR spektromé-

ter f6 részei:

al/ Nagystabilitdsu elektromégnes, melynek légrésében a mégne-
ses tér a sweep-generdtor mikodésekor az id6 linearis fluggvényeként meg-
adott sebességgel véaltozik /végigsopri a 2500 - 4-500 Gauss térerdsség
tartomanyt/.
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b/ Stabil mikrohullamlG generéator /esetliinkben egy automatikus
frekvenciaszab4dlyozd aramkorrel elldtott klisztron/, amely 9350 MHz

frekvencidval az ugyanilyen frekvencidn rezonéns,

c/ UlUregrezondatorba radi6ofrekvencids enerigat taplal. A minta
behelyezésére az lireg atellenes falaiba vagott lyukak szolgalnak. A
Ilyukak elhelyezése olyan, hogy a minta a maximélis mikrohulldmd térerd
segl helyre keriljon. A mintat egy-két menetes modulacids hurok dleli

koéral, amely a

1. abra
Nagyfrekvencias moduldciéju elektronrezonancia spektro-

méteres tomb vazlata

d/ nagyrekvencids moduldtor /pl. 4-72 KHz/ &raménak hatédsara
az elektromagnes terével parhuzamos iranyd, nagyfrekvencids magneses

teret hoz létre. Az lregrezonatoron &athaladd mikrohulldAm( energia a
e/ demoduldtor kristalyra /detektorra/ jut.
f/ A nagyfrekvencids er6sit6é a kristaly 4-72 kHz-es jelét fel-

erfsiti és 4?2 kHz-es fazisdetektor segitségével egyenfeszlltséggé ala
kitja, amely a
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g/ regisztralé irémuszerre jut.

Az elektron spin rezonancia alapvetd jelenségét két utdén koze-
lithetjik meg: a mikroszkopikus, vagy a fenomenologikus targyalds segit-

ségével .

Mikroszkopikusan az elektront paranyi poérgettylnek foghatjuk
fel, amely tengelye korul szabadon végzi forgédsat. A mechanika torvé-
nyeib6l tudjuk, hogy a porgettyld merélegesen tér ki a forgasi tengelyé-
nek helyzetét megvaltoztatni akard6 nyomaték irdnyara és precesszalni
kezd. A precesszid frekvencidja ardnyos az alkalmazott nyomatékkai. A
szabad elektron esetében ezt a nyomatékot az erds kils6 magneses tér
/IH /| és az elektron sajat magneses momentuméanak vektor szorzata szol-
galtatja /ld. 2. abra/. Ezért a precesszios frekvencia a kilsé magne-
ses térrel és az elektron sajat méagneses momentumaval ardnyos. Ez a
frekvencia / = 27\0 [/ - melyet Larmor-frekvencianak neveznek - az

elektron giromagneses tényez6jével /i /| fejezhetd Ki:

2. 4&bra

Az elektron precesszi6s mozgasa magneses térben.

a= iE
0

2 Tl .2,826 Megaradian/s/Gauss
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A kils6 magneses térben az Uregrezonator ugy van elhelyezve,
hogy a minta helyén 1évd mikrohulldmu térer6sség merdleges legyen a Hg

térre. A mérés sordn a kils6 magneses tér valtozasa egyszercsak eléri

a mikrohullama frekvencia és a V altal meghatarozott rezonans Hq -<*i
/| térerb6sség értékét. A mikrohullAm( méagneses tér és a precesszald

elektron magneses momentuma ekkor szinkronna valik és a mikrohulldmu

magneses tér nyomatékot gyakorol az elektron méagneses momentumara.Ennek

hatdsdra az elektron méagneses momentuménak energidja megvaltozik a kil-

s6 Hg térben és ez az energiavaltozas a mikrohullamd Gregben tarolt

mikrohulldmu energia rovasédra torténik /rezonancia abszorpcid/.

Fenomenologikusan a vizsgélanddé minta elektronjainak mikrosz-
kopikus mégneses momentumai a kilsé méagneses térbe helyezve a térrel
ardnyos magnesezettsaget hoznak létre, melynek értéke a minta térfogat-

egységére vonatkoztatva
MO =*0 Ho

ahol a ardnyossadgi tényez6 a minta sztatikus paramagneses szusz-

ceptibilitasa:

XQ = N/i2S(S + 1) /3kT

Ez ardnyos a jelenlévd parositatlan spinl elektronok N szdméaval, )x az
elektron magneses momentuma, S a spin kvantumszadm, k a Bolzmann-allandd,
T a minta hémérséklete K°-ban. Az M mégnesezettség a kilsé térnek a
mintdban jelenlév6é termikus folyamatok &ltal kifejtett és a spinek ren-
dezetlenségére és egyirdnyldsaganak megszintetésére torekv6 hatasa elle-

nére létrejott rendez6 képesseégét fejezi Ki.

Paramégneses mintdknal a szuszceptibilitds frekvenciafiggd és
a mikrohullama tér frekvenciajanak egy /vagy tobb/ értékénél rezonancia
abszorpciéhoz vezet. Pontosabban, a Kronig - Kramers 0sszefliiggés értel-
mében a szuszceptibilitds komplex szdm, az energia abszorpcién kivul,
diszperzidot is jelent. Mindez a mikrohullAmd &ramkdrben a transzmit-
talt energia csOkkenéséhez és a diszperzido eredményeképpen az Uregre-
zonator rezonédns frekvenciajanak kismérték(d megvaltozdsdhoz vezet. Az
automatikus frekvenciaszabalyzas az lreg elhangolddasat ellenstlyozza,
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ezért azt méréskor nem észleljuk: az atbocséajtott energia megvaltozasa
csupan a rezonadns szuszceptibilitas abszorpciés komponensével aranyos.

A kristadlydioda &ramaban a magneses tér fliggvényében ekkor a 3- abréan

feltintetett valtozast észlelhetjuk.

Az egyszer(i abszorpcios goOrbe A differencialis letapogatas elve
tramszmisszi6s spektrométer
esetén

A spektrométer érzékenységének nodvelésére a szik-sdvu technika
nyujt lehet6séget. Az abszorpcios jelet ennél a megoldasnal nem kdzvet-
lenlil detektaljuk. Ha a minta helyén a Hg teret a jel szélességéhez Kké-
pest kis amplitadoja, f frekvencidaju magneses térrel modulaljuk, ugy
a magneses térnek a rezonans értéken valé athaladasakor a kristaly did-
darol f ~ frekvencidju jelet is levehetink, melynek amplitddéja az ab-
szorpcios jel differencialhdnyadoséaval aranyos /4. &bra/. Az abszorp-
cidés gorbe két oldaldan a jel fazisa ellentétes, ezért a fazisdetektor
a 3* abranak megfeleld abszorpcids jel helyett az 5- &bran lathat6é de-
rivalt jelet szolgéaltatja. Az er6sitéd kimenetét fazisdetektorba vezet-
juk, amely a beépitett 't sz(rési allandénak megfeleléen csak az fmo(®
frekvencia szlk kornyezetében érzékeny az erdsité altal szolgéaltatott,
sok frekvencia komponenssel rendelkezd jellel szemoen. A sdvszélesség
durvan a szlré»si alland6 reciprokaval egyenl6. A sziirési allanddé érté-
két azonban nem valaszthatjuk tetszOleges nagynak, hiszen egy rezonan-

cia vonalon vald &thaladdskor az athaladéas T idejének nem szabad a szl-
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rési &llandéndl kisebbnek lennie,
kulénben a spektrométer a vonalat
kiintegralja. A nagyfrekvencias
modulacidoju elektron rezonancia
spektrométer jel/zaj viszonya az
fmod moduldcids frekvencia érté-
kétél lényegesen fligg. A zaj leg-
nagyobb részét a demodulator kris-
talydioda termeli: csokkené modula-
ciés frekvenciaval a zaj n6 a 0,1
MHz alatti tartoméanyban. A frek-
vencia C,5 MHz f6lé vald novelésé-
vel azonban mér alig csdkken, vi-
szont n6 a modulacio frekvencia al- Az abszorpcidés goOrbe derivaltja
tal meghatdrozott un. moduléacios
szélesedés:

(100 kHz)
( mod

Nagy érzékenység és felbontoképesség tehat kompromisszum kérdése. Mi az
fmod = ~72 kHz értéket nem valtoztattuk meg. A spektrométer érzékenysé-
ge az alkalmazott mikrohulldm( Uregrezondtor Q j6sagi tényezG6jétdl, a
klisztron P teljesitményét6l és a fazisdetektor effektiv sdvszélességét
meghataroz6 X sz(rési allandodotl Q\[?z modon fiigg. A sziksavu detekta-
ldsi mod elénye éppen itt mutatkozik meg, mert a sz(rési allanddé akar
100 s-ra is megnodvelhet6. Ekkor a mérési id6 is meghosszabbodik, hiszen
a rendszer 100 s-nal gyorsabb valtozdsokra érzéketlen. A spektrométer
érzékenységét valamely pontosan bemérhet6 stabilis szabad gyok /pl.atpEdifeni-pikril-
hidrazil DPPH/ legkisebb detdctadlhaté mennyiségével szokas megadni . /A kulonbéz6
spektrométerek érzékenységének odsszehasonlitasa céljabol az egyes miko-
dési paramétereket rogziteni szokds/. A készllék érzékenysége megadott
jel alatti terliletre vonatkozik: ez a detektdlhaté anyag mennyiségével

és az abszorpcif6s jel szélességével aranyos.

A spektrométer tovabbfejlesztését célul tiz6 program meglehetd-
sen O0sszetett feladatokat foglalt magaba, kezdve a mikrohulldAmd alkatré-

szek el6allitdsdnak gépészeti-mechanikus probléméaitél egészen az elekro-



mégnest elldtd, nagystabilitdsu tdp- és vezérlb-egység kifejlesztéséig.
A korédbban alkalmazott szokvanyos elektronikai megoldadsok helyett -
alapos kutatdst igényl6 - specialis aramkordoket kellett kidolgozni és
alkalmazni. Els6ként azonban a sziukséges méréstechnikat kellett megte-

remteni .

A spektrométer felbontoképességét a magnes inhomogenitasa, a
gerjeszt6aram instabilitdsa és a mikrohulldmi rendszer tokéletlenségei
korldtozzak. Mivel az épités elsé szakaszdban nem &llt rendelkezésre ‘az
inhomogenitas mérését lehet6vé tévé modszer, nehézségeket okozott to-
vabba az dramstabilitds pontos mérése és nem volt a mikrohulldama Kkor
beméréséhez szikséges mikrohulldmd alkatrész és miiszerpark sem, sét a
mikrohulldama kor is sok helyen instabil,nem kell6éen <csatlakozott kom-
ponensekb&l allt és nélkuldzte az Uzemkodzbeni kontroli-lehetéségeket,
nyilvanvaldé .volt, hogy tovdbbjutni csak kell6 méréstechnika és mikro-
hulldmu miszerpark, valamint megfelel6 mikrohulldmG &aramkéri elemek se-

gitségével lehet.

Az érzékenységet a mikrohulldmu- és erdsité-zaj szabta meg. Az
el6bbit az adott mikrohulldAmG aramkodr rendszerének megtartdsdval, val-
tozd teljesitménylu mérésekhez elvileg sem lehet optiméalisan tartani,
ezért meg kellett valtoztatnunk a mikrohullamd &ramkort: athidalt transz-
misszids rendszerre; az utdbbit specialis bemen6fokozat kidolgozasaval
kivantuk minimalizalni.

Az instabilitast az elektroméagnest gerjeszt6 aram és a kliszt-
ron frekvencidjanak ingadozasa okozta. Mindkettdt az elektronikus egysé-
gek: magnes tapegység, ill. automatikus frekvenciaszabalyoz6 egység mi-
nésége elvileg korladtozta. Ezért mas rendszer( aramkordket kellett Kki-
dolgozni és mindenekeldtt ki kellett fejleszteni a kis instabilitasok
/10 "~ nagysagrendben/ mérését.

A kialakitott berendezést az egymdstél funkciondlisan és konst-
rukciéo szempontjabol is jol elkilonithet6 harmas egységben fogjuk is-
mertetni. El6sz6r a magneses, majd a mikrohullamd, végul az elektroni-
kus egységet targyaljuk.
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Magnes

A magneses konstrukcié kialakitasanal az aldbbi szempontokat
vettik figyelembe:

i/ A homogenitds dontéen a légrés/pbéluspofa-atméré viszonytol
flgg. A légrés nagysadgat az alkalmazanddé mikrohulldmu Ureg tipusa szab-
ja meg. Az adott 3 cm-es hulldmhosszon a hengeres Uregrezondator légrés
igénye 5 cm, a derékszdégl tapvonal Uregé pedig minddssze 2-2,5 cm. Ez
utébbinal azonban az elérheté josdgi tényez6 Kkisebb.

ii/ A méagnes pofdk anyaganak egyenletessége, zarvanyok teljes
hianya, gondosan megmunkalt polus-felliletek a kell6 homogenitas méadosik
biztositéka. A poOluspofa az idedlis sik felulett6l legfeljebb - 2 ;u-t
[térhet el. A mégnes pofak egyméashoz képest padrhuzamosra &llitanddk, a
megkdvetelt parhuzamossag 10 ju-on belll. Fontos, hogy ez hosszabb idén
at is megmaradjon, ezért példaul a tekercsek sulya nem szabad, hogy a

polus pofakat terhelje.

A 10‘5 nagysaglu homogenitds elérése érdekében egy 21 cm polus-
atmér6jd és 5 cm légrésu elektromagnes terve készilt el 1960-ban. A ki-
vitelezést kiuls6é vallalatokkal kooperalva kivantuk elvégeztetni, tekin-
tettel arra, hogy a felmeriléd megmunkalasi problémakat Intézeten belil

nem volt lehetséges megoldani.

A méagnes anyaga harom Kkilences svéd gyartmanyld ARMCO magnes
vas /C-tart.: 0,04 %, egyéb szennyezések 0,03 %/, amelynek vadkuum o6nté-
sét a KObanyai Vas és Acélont6dé, kovacsoldsat a Magyar Acélmivek, hid-
rogénatmoszférdban torténd hdékezelését az Egyesilt 1zz6 és végil tovabbi
megmunkaladsat a Pestvidéki Gépgyar végezte el. Az elkészilt pbéluspofak
zarvdnymentességét rontgen atviladgitassal ellené6riztettik. A jarom és
pofak 1962 kozepén késziltek el. A magnes talpat, gerjesztd tekercseit
az Intézeti mihely vallalta elkésziteni. Ezek a munkalatok a cikkink
irasakor még folyamatban voltak.

A mérések biztositasara - a nagy homogenitdsu magnes készitésé-
nek elhtizoddsa miatt - egy szerényebb specifikacidojo elektromégnes szol-
galt.

A késziulék fejlesztésének elsé részében egy 12 cm pdlus &tmeé-
réji és 5 cm légrési elektromégnes készult, melynek konstrukcidja a 6.

abran lathato. A légrés méretét az akkor alkalmazni kivadnt hengeres
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Uregrezonator szabta meg. A kis széntartalmu acélbo6l készilt méagnes al-
katrészeinek megmunkaldsa az intézeti mlhelyben tortént. Az elért homo-

genitas jobb volt mint 10 A gerjeszté tekercs ellenallasa 2 x 520
Ohm, 2 x 15 000 menet. A magnes pofdk parhuzamossaganak bedallitasara
mindkét oldalon 3-3 db huzd, ill. nyom6 csavar szolgal. A tekercsek sU-
lya a poOlus pofakat terheli.

A spektrométer fejlesztésének masodik periédusaban, a nagyho-
mogenitasu elektromagnes elkésziléséig a megndvekedett felbontdképessé-
gi igények kielégitésére egyetlen jarhatdé ut a meglévé méagnes homogeni-
tasdnak ndvelése volt. A magneses tér homogenitasat két mddszerrel
noveltuk: a légrés csdokkentésével és homogenizald gylridk, valamint ARCMO

anyagbol készult poluspofa betétek alkalmazésaval. A 6. &bran a magnes-
nek mar ezt a valtozatdt tuntettik fel. A homogenizald gydrik kialaki-

tdsanal a Rose altal kozolt [2j elveket vettuk figyelembe.

Gerjeszt6 tekercs Réz arnyekolas
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A pOluspofédk felerdsitése utdn a légrés 22 mm volt, ez maga
utdn vonta a mikrohulldmu lregrezondator szlikségszer(l cseréjét . [3]* A
péluspofa betétek légrés feldli fellileteit polirozzuk, majd parhuza-

mosra &llitottuk. Az elért parhuzamossag - 2,5 mikron volt.

Mivel a gerjesztd tekercsek suUlya az eredeti kivitelezésben a
poluspofakat terhelte és a pé&rhuzamossdg fenntartdsit akadalyozta, a
tekercstestek szamara a poOluspofdktdl figgetlen régzitést kellett biz-
tositani .

A megnovekedett homogenitds miatt /az &talakitds utani elsd
ESR mérésekb6l 0,2 gauss korili értéket becstltink/ probléméat okozott a

homogenitas pontos értékének meghatarozdsa. Elektronrezonancia maddszer-
rel ezt az értéket nem hatadrozhattuk meg, mert a modulaci6s szélesedés
esetinkben szintén hasonl6 nagyséagrendl /150 mGauss/. Ezért magrezonan-
cias mér6fejet épitettink a tér homogenitdsdnak mérésére. A mérés elvi
kérdéseirél kuldén cikk ad beszdmoldét [4j. A magrezonancias mérések

eredményei kozel estek a becsult 0,2 homogenitdshoz. A mégnes inhomo-
genitdsara, figyelembevéve a mérés hibajat, a 0,1 - 0,2 Gauss korlatok

kozée es6 értéket fogadtuk el.

A megndvekedett homogenitds mellett fokozottabb kdvetelmény
meril fel .a magnes-tdpegység idbbeli stabilitdsdval szemben, hiszen a
mérés id6tartama alatt minden id6beli instabilitds inhomogenitasként
jelentkezik. Célul -tiztik ki a 2 - 3-10 idébeli stabilitds elérését
a gerjesztd aramra vonatkozdan. A magnes koradbbi tdpegysége elvileg sem
biztositotta ezt az értéket /nem volt kielégité a referencia fesziltség
és a referens ellendllas stabilitasa, gerjedékeny volt az egyenfeszilt-
ségl er6sit6/, ezért uj stabilizatort fejlesztettink ki, melynek stabi-
litasi elvét a 7« &bra tunteti fel. A nagyobb stabilitds érdekében nem
kdzvetlenlil héaldézatrol jaratjuk a tdpegységet, hanem a héaldzat gyors
valtozéasait kikiszobdlendd, motor generdtor kdzbeiktatasaval. A kdvet-
kez6 egység, valtéaramu, wolframdidédds stabilizdtor pedig a lassu val-
tozasok ellen hat. Az els6 két egység a tulajdonképpeni magnestadpegység
részére 1-2 % stabilitdsu halézatot biztosit, minden a gyakorlatban

el6forduld halézat valtoz4s esetére, eléggé Osszetett szabdlyozasi irek-
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Jramuszer

T# abra

A méagnes elektronikus stabilizatoranak tomb vazlata

vencia spektrummal. Ezen utébbi felvételére nem volt moédunk. Az egyen-
arami magnes tapegység elsé eleme egy stabil feszilltségforras /6néalléd
belsd hurokkal stabilizdlva/, amely méar 6nmagdban 1 %-néal jobb egyenfe-
szlltséget biztosit, melyet a stabilizdlt valtobemenet tovidbb novelt. A
referencia elem VR105, igy az egység stabilitdsa biztosan nem volt jobb
0,1-0,3 V-néal. A tulajdonképpeni stabilizaldst manganin referencia el-
lendllds és higanycellds referens fesziltség /mint hibaérzékeld elem/
alkalmazéasaval valdésitottuk meg.Hasonl6 elven mértik az egész tdpegység
stabilitdsédt is, 10 mV érzékenységl iromiszerre vive .egy méasik manganin
ellendllason mérhet6 fesziltség és egy higanycella fesziltségének kuldnb-
ségét. A stabilizdl6 hurokban az egyenaraml erfsit6 helyett chopperes
valtéarami er6sitdt alkalmaztunk a drift kiklszobodlésére. Chopperként az
Associated Electrical Industries /Manchester/ cég CK 3 tipusu chopper
reléjéet alkalmaztuk. A chopper er6sité elvi kapcsolasi rajzat a 8. abra
tinteti fel. Lényegében a szokasos chopper erdsit6k megoldasat kéveti,
csupan az id6éallandokat és a kimend fokozatot kellett helyesen méretezni.
A chopper er6sité ugyanis ateresztd cs6vekként E130L /Valvo gydartm./cs0-
veket hajt meg egy D3a-val felépitett erésitd és fazisforditd /okozaton
keresztiul. A hurok 0Osszer6sitése egyenarammal 104 koril van. A frekven-
ciamenet bedllitdsdra a chopper erdsité6t kondenzatorral hidaltuk &t,hogy

a gyorsabb valtozisok ellen is legyen stabilizdcid: ez kb.lO2 faktort
jelent az 5Hz feletti tartomanyban.Utdobbi tekintheté a valtasi frekven-

cianak is.
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8. abra

A chopper-er6sitd elvi

kapcsolasi

rajza

50Q



£ 130L Atereszt6 csovek

9. éabra

A sweep-egység elvi kapcsolasi rajza
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A tadpegységet sweep-vezérlé egységgel egészitettik ki. Elvi-
leg a Hg-cellds csatolas valtoztatasaval mikoédik, amint ezt a 7« abra
feltinteti. Gyakorlati kivitele a 9» 4bran lathaté. Kell§ osztassal el-
érhetd, hogy egy szinkron motor altal forgatott tizmenetes potenciomeé-
ter /Beckman Helipot/ olyan ltemben valtoztassa és akkora amplitadoval
a csatoldé fesziultséget, hogy a stabilizator visszaszabalyoz6 hatédsara
a magnes arama éppen a kivadnt amplitddéjo és sebességl linearis valto-
zast végezze /sweep-idd: 5 perct6l 120 percig fokozatosan kapcsolhatd;
sweepelési irdny automatikusan vagy kézzel valthatd;sweep amplitadé: —

15 Gausstdl - 150 Gaussig, fokozatosan allithatd/.

Az elkészilt tdpegység stabilitdsa rovidebb id6re /1-2 percre/
1.10'5, hosszabb id6re /45 perc/ 3—104. A stabilitds alatt maximalis

hibat adtunk meg, a kétiranyl eltérések 0O0sszegét.

Az ilymédon kialakitott magnes és sweep egységek, lehetévé tet-
ték a kivant ESR mérések elvégzesét a 0,2 Gauss felbontéds és 0,17 Gauss

idébeli stabilitdsi korlatokon kivul.
Mikrohullam( &ramkor

Fejlesztési munkdnk Koveuxezo xegienyegesebb feladata a
spektrométer érzékenységének /egy nagysadgrendet meghaladd/ fokozésa
volt oly mértékben, hogy az érzékenység az 1962-es tipusu berendezések
érzékenységét megkdzelitse. A bevezetd részben emlitettik,hogy az elekt-
ronrezonancia spektrométerek érzékenységéet a mikrohullamd &ramkdérben,
valamint az erdsité rendszerben fellépd zajok korldtozzak. A mikrohul-
ldamu zajok fé forrdsa a demodulator kristaly, a klisztron, valamint
azok az erésen frekvenciafiiggé mikrohulldmud komponensek /példaul a mé-
rélreg/, melyek a klisztron frekvenciaingadozasait amplitidé ingadozas-
sa alakitani képesek. A demodulédtor kristdlyon elérhet6 jel/zaj viszony
la 472 Hz-es modulald frekvencidra vonatkoztatva/ adott kristalynal mi-
nimalis értéket vesz fel, egy jol meghatirozott ~el6feszité" teljesit-
mény mellett. Célszer( e helyre kilén6sen zajszegény tipust valasztani

/pl. Sylvania gyartméanyu IN23E/.
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Munkamodszeriink a zaj fent emlitett egyes komponenseinek mé-
réssel valdé szétvalasztdsabdl, pontos meghatarozasabdl és szisztemati-
kus csokkentésébdl &llt. A spektrométer elsé véaltozatdnak hidnyosségai-
bél kdvetkezett, hogy ehhez j6 mikrohulldmu komponensek /tdpvonal idom-
darabok, diédafoglaltok, iranycsatolok, frekvenciamérék, stb./ sziksé-
gesek, tovabba specidlis, zajszegény erésité bemen6 fokozat és kiszaju

mérdékristaly.

Valtoztatnunk kellett a mikrohullAmd kér rendszerén is. Az
egyszer( transzmisszids rendszer elvileg alkalmatlan valtoztathaté mé-
réireg-teljesitmény és allandd optimalis kristaly elé6feszité-teljesit-
mény biztositasara. Ezért a 10. abrdn feltuntetett &thidalt transzmisz-

szids rendszerld &ramkort valdsitottunk meg.

A mikrohulldm( komponensek fejlesztése terén legnagyobbrészt
sajat erénkre voltunk utalva. Ki kellett fejlesztenliink a lehetdleg
nagy josagi tényez6jl, derékszdgl mérbiregrezondtort, a magikus T-ket,
iranycsatolokat, attenuator és féazistold szerelvényeket. Segitséget kap-
tunk a TKI Méréstechnikai Osztadlydnak akkor induldé 3 cm-es fejlesztési
programjatél /diéodafoglalatok, lezarok/, valamint a Finommechanikai
Vallalattol /Hewlett-Packard gyartmanyu frekvenciamérdé és kalibralt
iranycsatolok kdlcsénzése forméajaban/. Kereskedelmi uton egyedil ferrit
izolatorokat tudtunk beszerezni /Mullard gyartméanya, L32& tipus/.

A kialakitott athidalt transzmisszidés rendszer mikddése a ko-
vetkez6: Az 1. méagikus T bemend &gdban elhelyezkedd klisztron, izola-
tor és l.sz. attenuator illesztett, valtoztathatd teljesitmény(d mikro-
hullamld generdator megvaldsitdsara hivatott. A klisztron frekvencia el-
huzodéasa az izoldtor hangolédséaval /nagyobb mint 20 cLB-es levalasztas/
minimalisra teheté6. Az l.sz. magikus T két oldal &gaban a bemend telje-
sitmény megfelezéddik. A mérdlreget a minta behelyezése utadn csak korla-
tolt pontossaggal lehet a rendszerhez illeszteni, a mérendd mintdk val-
toz6 egyeéni tulajdonségai mia*. Az lreg kimend oldalédt izoldtor zérja
le, ez akad&lyozza meg a 2,sz. mégikus T illesztetlenségébél eredd,eset-
leges kereszthatdsokat is. Az Uregbe bemend mér6 teljesitményt 10 dB-es
iranycsatolon keresztiul /direktivitds jobb, mint'da-0 dB/ mérjuk.Ugyanide

csatlakozik a mikrohulldma frekvenciat meér6 Hewlett-Packard gyartméanyu
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X532A tipusu transzmisszids mérd Uregrezonator is. A mindenkori bemend
teljesitményt a frekvenciamérd Ulreg utan elhelyezett Hewlett-Packard
gyartmanyu A30C tipusu termisztoros teljesitménymér6vel hatdrozzuk meg.
Végil a mér6 ag elején allo-hGllammérdove 1l ellen6riztik a mérdiureg il-

lesztettségét.

A rendszer hid-dgédban attenudtor és fazistold helyezkedik el.
Az attenudtor segitségével olyan teljesitmény szintet allitunk be, hogy
a 2.SZ. magikus T két oldaldgi bemenete koézel azonos legyen. A fadzisto—
I6 a hid-4gon &thaladd teljesitmény fazisdnak kell6 bedllitdsdra szol-
gal. A fazistol6 és a 2.sz. attenuator alkalmas bedallitdsaval elérhetd,
hogy az l.sz. attenudtor &lldsatdl /fazaz a mintdra juttatni kivant tel-
jesitménytdl/ flggetlentil a 2.sz. magikus T kimenetén mindig a méré
diédéara alkalmazandd optimalis el6feszité teljesitmény jelentkezzen. A
meérédidda teljesitményét 10 dB-es iranycsatolon keresztul kalibralt
teljesitménymeérd diddaval mérjuk. A 10. &brédn nem tintettik fel azokat
a - kristadlycsere és kontroll mérések esetén alkalmazanddé - aramkori
elemeket, amelyek leheté6vé tették a demoduldtor diéda optimélis jel/zaj

pontjdnak meghatarozasat.

Az altalunk elkészitett mikrohullamd komponensek fébb jellem-

z6it az aldbbiakban foglaljuk 6ssze.

Mér6 lregrezondtor. Az Ureg tervezésénél figyelembe kellett
venni: al/ a lecsokkentett légrés miatt rendelkezésre allé6 elhe-
lyezési lehet6séget; b/ az Uregbe helyezendd mintdk atmérdje 7 mm;

c/ az lreget a maximalis jel/zaj viszony biztositdsa érdekében [5] a
mikrohulldamU rendszerhez optimalisan kell csatolni; d/ az Ulreg josaga-
nak a méretek és a kivitelezés szempontjabol maximéalisnak kell lennie.

Derékszogl TE-~g modusu lreget alkalmaztunk. Az l(reg méretezé-
sét illet6en azonban az irodalomban nem nyudjtott teljes informaciot,
jéllehet a kereskedelemben kaphatd késziilékek egy része is derékszogl
Uregekkel miikoédik, tudomasunk szerint, nincs publikdlva az Ulreget csa-
tol6 korblende atmérbje és a megvaldsithatd csatoldsi tényez6 kozotti
0sszeflggés. Ezért ennek optimalis értékét kilonbéz6 csatolé nyitdsok-
kal rendelkezd szimmetrikus transzmisszios Uregekre kisérletileg haté-

roztuk meg. Szamitadsokkal kontrollaltuk a megvalésithatdo josagi tényezd
ékeket.Az UlUreg fejlesztési munk&latairél kualén cikkben szadmolunk be

[3J.



10. abra

Az 4thidalt transzmisszios mikrohullamd kor
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Klisztron. A mikrohullaml rezgéskeltd megvélasztasat illet6en
a beszerzési lehet6ségek kovetkeztében a szovjet gyartmanyd, névlegesen
20 MmN teljesitményi K-20, illetve a 60 mW-os K-28 tipusok alkalmazésara
voltunk korldtozva. Ennél nagyobb teljesitményl klisztronok alkalmazésa
nagyon kivdnatos volna - mint ahogy a kereskedelmi készlulékekben az egé-
szen 600 mW-ig szokéasos is - mert az érzékenység novekvd meérbteljesit-
ménnyel a mar emlitett 6sszefliggés szerint monoton né. Tapasztalataink
szerint a K-20 és K-28 tipusu klisztronok viszonylag sz(k savban hasz-
nalhatok /9 >0-9,5 GHz/, az optimalis m(kodési frekvenciat ezéert 9,35
GHz-ben hatdroztuk meg. A klisztronok zaja nem elhanyagolhatdé. A zaj
spektralis eloszlasat nem mértik. Lényegesen megjavultak azonban ered-
ményeink, amikor az automatikus frekvenciaszabdlyozas mellett termosz-
tdt hltéssel biztositottuk a klisztron termikus stabilitdséat. A frek-
vencia ingadozisokat az emlitett Hewlett-Packard gyartmanyd frekvencia-
meérdvel vizsgaltuk a transzmisszids gdrbe meredek szakaszan Q 10 000
A klisztron meghatdsat a flitésben tranzisztoros stabilizalt tapegység,
a katodban és reflektorban pedig 10_é_ stabilitdsd anodpdétlok szolgéltat-
tak. Az elért frekvencia stabilitds 10~"-nél jobb volt.

Magikus T. A korabbi transzmisszidés rendszernél lényegesen
jobban hasznélhaté &thidalt transzmisszidés aramkoéor megvaldsitasat a jo-
min6éségl magikus T-k elkészitése tette lehet6vé. Tervezésik az M.I.T.
sorozat kotetei alapjan £6J tdrtént, ez azonban nem jelentette a kivi-
telezés probléméinak egyértelm{ megvalaszolasit. Tobb prdbélkozéas utén
alakitottuk ki a megfelel6'nek bizonyuld konstrukciot, amely rendelke-
zett a szikséges é-0 dB izoldcidval és kelld kicsiny bemendé alléhulldm
viszonnyal. Kilén probléméat okozott az elkészilt darabok bemérése, hi-
szen a magikus T a mikrohulldmu méréstechnika fontos hid eleme, amely-
nek mindségét nala jobb min6ségl alkatrészekkel lehet csak pontosan meg-
hatdrozni. Az elkészult darabok mindsége a kereskedelemben kaphatd /pl.
Phillips gyartmanyd/, de embargd korldtozasok miatt be nem szerezhet6
magikus T-k nivdjan van és az athidalt transzmisszidés alkalmazéasban jol
bevalt. Ezt kilénosképpen a kivitelezés szimmetrikus volta és nagy me-
chanikai stabilitdsa tette lehet6vé.A magikus T konstrukcidés és beméré-

si munkait kalén ismertetjok [7].

Tapvonal idomdarabok. Nem kis problémat jelentett a WG 16 mére-
ti tadpvonalbdél az adott tirési idomdarabok /E-, H- kdénydkdk, kilonbozd

hosszusdgu egyenes darabok, 90°-os csavart idomok/ el6allitdsa, kilénos-
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képpen a kell6en merev és pontosan megmunkalt csatlakoz6 peremek kiala-
kitdsa és O0sszeillesztése. A feladatot a Csepeli CsOgyar és az intézeti
mihely segitségével sikerilt megoldani.

Irdnycsatold. MikrohulldAmuld méréstechnikdnk nélkiulézhetetlen
eleme a soklyukas Csebiseb-polinom elosztasu, 10 és 20 dB-es irdnycsa-
tol6, melyeket [8] valamint a Phillips cég megfelel6 konstrukcidja alap-
jan fejlesztettink ki. Iradnycsatoldink direktivitdsa jobb, mint 4-0 dB

a 9»35 GHz frekvencian.

Készitettink még szélessdvu, valamint illeszthetd diddafogla-
latokat, egyszerlbb tipusu attenuatort és fazistoldt, &llithaté mikro-
méteres rovidzarakat, késes rovidzarakat. Mindezek az alkatrészek nél-
kilozhetetlenek voltak a mikrohulldamd &ramkdér miikédési paramétereinek

meghatdrozasanal, illetve az egyes bonyolultabb alkatrészek bemérésénél.

Arendszer érzékenységét a mikrohullamd &ramkoér és komponensek
helyes megvalasztasadn kiviul a demoduldtor diéda és a hozza illesztett
zajszegény bemen6é erdsité fokozat hatdrozza meg. Mérddiddaként kisér-

leteztink a Sylvania gyartményud 1N23 sorozat C, D, E és F tipusaival.
Altalaban az E tipust hasznaljuk.

Az erdsité bemend fokozatat illesztd transzformator kapcsolja
a kristdlyhoz. Az erdsité csé E 810F /Valvo/. Probalkoztunk kaszkad fo-

kozattal is, azonban az E 810F pent6déds er6sité adta a legkisebb zajt a
4-72 kHz frekvencién.

Az optimalis illesztés meghatarozdsa kilén vizsgalat targyat

képezte .

Mérd elektronika

A spektrométer maximalis érzékenységének és stabilitasdnak el-
érése érdekében, homogénabb és stabilisabb méagneses tér, UGjonnan épitett
és uj rendszerd mikrohullamd aramkdér megvaldsitdsa utdn a meéré elektro-
nikadt kellett a fokozottabb kovetelményeknek megfelel6 szintre hozni.
Ennek érdekében uj vevé erdsitdét, fazisdetektort és illesztd fokozatot
terveztink, és épitettink, az 0sszes egyenfesziiltségl tadpegységeket
2.10"  stabilitasu anodpotlokkal helyettesitettik /a kordbbi megoldas-
nal kisebb stabilitdsu tdpegységek szerepeltek, amelyeknél ezenkivil még
a belsd ellenédllasokon keresztil a spektrométer tobb egysége csatolasba
is kerllt/, és véglil a modulator egységet kristdlystabilizatorral égé—

NW

mum,
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szitettik ki. Legnagyobb nehézséget a fdzisdetektor kielégité null-sta-

bilitdsa, valamint az un. modulaciés &thallds kikiszobo6lése jelen-
tette, ami lényegében egy 10 W korili add és ugyanazon frekvenciara han-

golt 130 dB-es er6sito egy készuléken belili elhelyezésébdl szarmazott.

A modulator egységr6l nem kivanunk részletesen beszamolni.Fel-
épitése szokdsos megoldast koveti, a kristaly szcintilldtort egy erdsito
és egy vegfokozat egésziti ki. Az igen kis impedancidju két menetes mo-
duldld hurok, amely az Ureg-rezonatoron belil helyezkedik el, a csatla-
koz6 kabellel egyltt a véger6sité tank-kdréhez induktive van csatolva.
Az amplitddé szabé&lyozéds lehet6vé teszi az lUregben 0,1-5 Gauss térmodu-

lacié megvaldsitasat.

A vevd er6siténél a kis zaj és a moduladciés frekvencia kor-
nyékén igen lapos frekvenciamenet volt a kdvetelmény a max, 130 dB erd-
sités mellett, melyet logaritmikus fokozatos szabalyozéassal kellett el-
latni, Hangolt koros erdsitét alkalmaztunk D3a pentéodadkkal és EF 89-el
a szabalyoz6 fokozatban, ami azonban nem tartalmazott hangolt koért a
szabalyozas kozben bekdvetkez6 fazistolds kikliszo6bdlése érdekében. Az
er6sitést két egység, egy el6- és egy f6 erbsito végzi. A kimen6 szint

max. 10 V a fazisdetektor beadd csovén /anddban/.

A fazisdetektor kialakitdsa csak sok nehézség leklzdése 4aran
sikerlilt. A végs6 megoldéast a 11. &bra tiinteti fel. Kettés triodas féa-
zisdetektort alkalmaztunk, gondosan szimmetrizdlt felépitésben. A sz(-
rési allandokat fokozatkapcsolé iktatja be. A fazisdetektort a 100 oh-
mos EPP 09 tip. szovjet gyartmanyu iromiszerrel illeszté6fokozat kap-
csolja O6ssze. Mivel itt mar a bugo6fesziltség is probléma, a szlrésekre,
a kils6 zavarokra valo érzékenység miatt /az ir6émiszer 10 mV végkitéré-
su/ pedig az arnyékoléasra is kilonds gondot kellett forditani. Az egész
egység null-stabilitdsa hosszu élettartamu csdvek alkalmazéasaval valé-
sult meg. Az irémiiszer 0,5 % elmozdulasa 3/*- 6ra alatt: ez volt a null-

stabilitds kovetelménye, melyet megvalodsitottunk,

A fazisdetektor id&allanddit /ezek az egész mérés effektiv

savszélességét hatarozzak meg/ 0,01-30 s-ig lehet valtoztatni.

A -'modulédciés athallds'' jelensége.abban nyilvanul meg, hogy a
vevderfsitd kimenetén jelet tapasztalunk az elektronspin rezonanciatdl



E88CC

11.

A fazisdetektor elvi

abra

kapcsolasi

rajza

E280 F



79

tdvoles6 méagneses tér értékek esetén is. A jel egy része a magnes Ki-
kapcsoldsakor is megmarad és ardnyos az erdsitéssel, valamint a modula-
cios teljesitménnyel. A modulaciés athallads ezen része elsésorban a gon-
dos foldelés, arnyékolas és zart foldhurkok kiiktatdsa altal sziintethe-
t6 meg. A masik rész az “lregmodulédcié” miatt van. A magneses térbe he-
lyezett, a mintat korulélel6 modulaciés hurok tébbamperes aram altal
dtjart vezetd: csak az Ulreg helyes konstrukcidja esetén akadalyozhato
meg, hogy a hurok okozta rezgés ne modulédlja meg a transzmittalt mikro-
hullamu teljesitményt és ne jelentkezzen hamis jelként. Ez utébbi jelen-
ség a magneses térrel és moduldciés amplitudoval ardnyos. Ezért kilono-
sen a szélesebb vonalak mérése esetén okoz komoly fazishibat és torzu-

last az irémiszer altal felrajzolt abszorpci6s jelben.

Az athalldst végul is sikerllt a zajszint ald szoritani, miu-
tan az emlitett foldelési, az egységek helyes térbeli elhelyezésével

kapcsolatos és Uregkontsrukciés problémakon taljutottunk.

Ezutdn kerilhetett sor az egész spektrométer mindségi jellem-
z6inek a meghatdrozasadra. A specifikdciokat Uzemi korulmények kozott, a

felrajzolt spektrumok alapjan kivantuk meghatdrozni.

A spektrométer min6ségi jellemzdi

1. A spektrométer érzékenységét 2.10 ~ mdl/1l koncentrécidju
DPPH benzolos oldatdban felvett spektrum jel/zaj viszonya alapjan ha-
tdroztuk meg. A spektrumot a 12. abra mutatja. A felvételnél az Ureg
Q-ja 1700 volt, 30 s sz(rési &llandot és 100 perces felvételi id6t al-
kalmaztunk; a nagyfrekvencias modulaci6o értéke 1,5 Gauss, a mintara
juttatott mikrohulldmi teljesitmény pedig 9 mMNVW volt. A spektrum teljes
szélessége 60 Gauss. A spektrumbdl leolvashatd a a-0-es jel/zaj viszony
érték. Az érzékenységhez szadmitassal az alabbi ismert 6sszefliggés se-

gitségével juthatunk el.
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12. é&bra
A spektrométer érzékenységének meghatdrozasara szolgald

DPPH minta spektruma

Ez az 0sszefuggés 2;1 jel/zaj viszonyra vonatkoztat. Itt C a
mol/1 egységben kifejezett gybkkoneentracio, Veff. az lregbe helyezett
minta hatdsos térfogata, H a Gaussban kifejezett spektrum szélesség,
(j/z;e az effektiv jel/zaj viszony, Hmod a nagyfrekvencids modulacio
effektiv értéke, a PecrS a felbontani kivant spektrumvonal félér-
tékszélessége. A (j/20 ff effektiv jel/zaj viszony a felvételi koral-'
meényekt6l fluggben eltérhet a spektrumbdl leolvashaté jel/zaj viszony-
téol, a spektrométer érzékenysége ugyanis, mint mar emlitettik qg/pf-val
aranyos és igy kulénb6zd6 lreg jésagi tényezével, vagy kilénbdzd telje-
sitményd klisztron generatorral rendelkezd spektrométerek érzékenysége

csak akkor hasonlithaté 6ssze, ha megallapodunk a josadgi tényez6, az
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Uregbe betéaplalt mikrohulldmu teljesitmény, és a szlrési id6allandé
vonatkoztatasi értékében. igy az utdbbi években szokasos Q = 5000, T=
Is, P = 10 mMVW valasztasa vonatkozasi értékként [9]. Ebb6l kdvetkezik,

hogy (j/Z) £E£ a (j/Z) mért értékébdél az aldbbi mddon szamithato:

$ref Pref Tiref

iT"mért ~ mért

ahol ref és mért jelolések a vonatkozasi alapul valasztott, ill. a mé-

réskor alkalmazott értékeket indexelik.

A spektrométer érzékenységét a fentiek alapjan kiértékelve
6.10" spin/gauss értéket kapunk. A felhaszndalt formula jellegébdl ko-
vetkezik, hogy az igy meghatirozott érték extrapoldcié eredménye, az
eredmény szerint ugyanis 3,6.10"" spint tartalmazdé mintat kellene a
spektrométernek 2:1 jel/zaj viszonnyal regisztralni. Ezt kdzvetlenil
1.10 ~ mol/1l koncentrdcidoju DPPH oldattal lehetne igazolni, azonban
olyan oldatot, amelyben a gydk koncentraci6é ilyen kis érték mellett sta-

bilis lett volna, nem sikertlt el6allitanunk.

2. A készulék felbontdéképességét és stabilitasat a 13- abran
feltintetett spektrum alapjan hatdroztuk meg. Az &bran feltintetett sta-
bilis szabad gydok 2.10°7 mol/1 benzolos oldatardol készilt a felvétel. A
teljes spektrum 30 Gauss szélességl és harom kozel egyforma, 10-10 Gauss
szélességl vonalcsoportbol all. A 13- &bra csak a spektrum egyharmadat
tinteti fel, hogy a bonyolult strukturat kell6 nagyitdsban szemléltes-
siik, A gyakorlatilag teljesen felbontott hiperfinom szerkezet vonalai-
nak szélessége 300 mGauss koril van. A felvételi idé é5 perc, szlrési
allanddé 3s. A spektrumbdl lathato, hogy a felbontéképesség dsszhangban
all a modulaciés szélesedés és a magrezonancids mér6fejjel mér inhomo-
genitds értékeivel, ennél jobb felbontoképességet a jelenlegi /ideigle-
nes/ mégnes és moduléacios frekvencia megtartdsadval elérni nem lehet. A
megvalositott felbontéképességi érték jobb, mint 1.10"" és mintegy héar-
mas faktorral vald javulast jelent a kiindulédsi értékhez képest.

A stabilitast a 13. abra alapjan kétféle szempont szerint érté-

kelhetjiuk. El6szdér mint az egész berendezés null-pont stabilitdsat, mas-
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részt pedig mint az adott méerési id6 alatt, elé6forduld, maximalis insta-
bilitast, barmilyen tényez6t6l is eredjen az. A null-pont stabilitas 45
perc alatt nem rosszabb mint 2 % A tér és a klisztron frekvencia egylt-
tes stabilitdsa pedig a vizszintes tengely mentén mért maximélis ugréa-

sok alapjdn sz&mitva 3*10

13. abra
A felbontdképesség és a stabilitds meghatdrozasara

szolgald spektrum

A taldlt mindségi jellemzO6k alapjan megdallapithatjuk, hogy si-
kerilt elérnink a kit(izott célunkat. A 12. és 13* abra felvétele 1964-,
dprilisdban toértént a segitségikkel megdallapitott min6ségi jellemz6k a
spektrométer akkori allapotat tikrozik.

A spektrométer épitésével, kifejlesztésével nyert eredmények
értékelését legkdonnyebben egy korszerl gyari késziulékkel vald osszeha-
sonlitds utjan végezhetjuk el. A katalégusokban olvashaté mindségi jel-

lemz6k és sajat készulékink jellemzdi ko6zotti szamszerl O6sszehasonlitas
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sokszor félrevezet6 is lehet. Intézetunknek sikerilt 1964. majusdban a
Japan Electron Optics Laboratory Lid. legujabb tipusu JES-P 10 ESR ké-
szulékét beszereznie. igy az 6sszehasonlitdst mddunkban &llt a valdsag-
ban is elvégezni. A specifikdciok tekintetében /érzékenység, felbonto-
képesség/ az intézeti készulék mintegy 5-6 szoros faktorral marad el a
JESP 10 mogott, stabilitasban kedvez6bb a helyzet. Ha azonban a spek-
trométerek O0sszehasonlitdsdnél figyelembe vesszik, hogy a JESP 10 val-
toztathatd hémérsékleti mérések elvégzését, ultraibolya besugarzast is
lehet6vé tesz /az utdébbiak lehet6ségét a fejlesztés soran egyeldre nem
kivantuk biztositani az intézeti készulékinknél/, kezelhet6sége egysze-
ribb, mert a felvételkor a sweep- és irdsebesség konnyen allithatd, a
kivant felvételi korulmények /mikrohulldmu teljesitmény és frekvencia,
magneses tér/ bedllitasa is kevés idét igényel, akkor a specifikdcidk-
bol lemérhetd szamszer( kulénbség tovdbb ndvekszik a JESP 10 javéra.
Ezt a tényt természetesnek is kell taldlnunk, ha meggondoljuk, hogy a
bedllitds gyorsasdgat, a kezeld kényelmét, a mérés nagyfokd automati-
zalasat '"fool-proof system" csak speciédlis, ESR célokra kifejlesztett
beadllitdé szervek, iromiszer alkalmazasaval lehet elérni, amelyeket csu-
pan az ESR gyartadsban kell6 mualttal és kutatdé gardaval rendelkez6 gyar
tud biztositani.
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HIGH FREQUENCY MODULATION ELECTRON RESONANCE SPECTROMETER FOR THE
3,2 OM WAWELENGTH

A.Neszmélyi and L.Radies

SUMMARY

The development of the electron resonance spectrometer of the
Central Research Institute for Chemistry is described. The main techni-
cal data are as follows: transmission type straight detection with mic-
rowave bucking; modulation frequency: 4-72 kHz; resolution: 1.10‘4

stability: 3-10 ~, and sensitivity: 6.10*"* spin/Gauss.
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ClMNEKTPOMETP 3/IEKTPOHHOIO MAPAMAIHNTHOIO PE3OHAHCA C BbICOKO-
UACTOTHON MOAYNAUVEA AN TPEXCAHTVMETPOBOIO [AMAIMA30HA

A.Hecmein n N.Pagunu

PE3HOME

OnucbiBaeTCcAd KOHCTPYKLMA chneKTpoMeTpa 3.nm.p. LieHTpanbHOro
NMHctntyta Xummn Akagemunm Hayk BeHrpun. MuKpoBosibHOBas 4acTb
CnpekTpoMeTpa MOCTpPOeHa Mo NPUHLUNY MNPAMOro [LEeTEKTUPOBaHUA C
NPOXOAHbIM Pe30HAaTOPOM M KOMMNeHcauueid MMUKPOBOSIbHOBOW MOLLHOCTH;
yactoTa moaynauumm coctasnseT A72 Kruy. OCHOBHble TeEXHWYECKUe
XapakKTepucTukKu npubopa: paspewaruiads cnocobHocTtb - 1,1077;
obwas gnutenbHaa cTtabunbHoCcTb - 3.10 ; YyBCTBUTE/IbHOCTb -
6.1011 cnuHoB/raycc.
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MEGGONDOLASOK MAGNESES TEREK INHOMOGENITASANAK PROTONREZONANCIAS
MODSZERREL TORTENO MEGHATAROZASAVAL KAPCSOLATBAN

Rockenbauer Antal

Osszefoglalas

Elméleti meggondoldsokat végeztink magneses terek inhomogeni-
tasadnak magrezonancia jelek alakjabél torténd meghatadrozasa céljabol. Az
inhomogenitdsok hatdsadnak egyértelm( azonositdsahoz szikségessé valt,
hogy a rezonancia jel alakjat befolyadsol6 tényezOket egységes szempont
szerint rendszerezziik. Arendszerezést a rezonancia jelet leird Bloch-
féle egyenlet megoldéasainak elemzésével végeztik el. Az elemzés soran
a megoldasokat egységesen az id6 fuggvényében irtuk fel, mig a megolda-
si feltételeket id6dimenzidju paraméterek aranydval jellemeztik. A rend-
szerezés eredményeként sikerilt megéllapitani egyrészt kulénbézének vélt
megolddsok azonossadgat /telités nélkili esetben az adiabatikus és nem
adiabatikus utdrezgés nélkuli megoldds megegyezését/, masrészt azt,hogy
az inhomogenitds - filggetlenlil a megoldds jellegétdl /staciondarius vagy
tranziens, telitéses vagy nem/ - milyen esetben hatdrozza meg els6sor-
ban a rezonancia jel alakjét.

I, Bevezetés

A kozlemény targya egy gyakorlati feladat soran meralt fel. Az
Intézetben késziilt elektron rezonancia készilék felbontéképességének
novelése céljabdl sziukségessé valt az alkalmazott elektromagnes homoge-
nitasanak pontos meghatarozasa. Magneses terek erd6sségének és inhomoge-
nitasanak mérésére kilonb6z6 mddszerek ismeretesek. Ezek koéziul a magne-
ses proton rezonancia elvén CI1,2,33 mikédd mddszert valasztottuk Kki.

Mint ismeretes f4-,5] az

o> 2 3fv = -jH 2y,

rezonancia feltétel /ahol Y a mérés soran alkalmazott frekvencia, H a
magneses tér, ”“a giromagneses arany, protonok esetén [4]: 2 6?53,0

s Oe [/ lehet6vé teszi, hogy a térmérést frekvencia mérésére vezessik
vissza. Avrezonancia jelet altaldban a magneses tér rezonancia érték

koruli valtoztatasdval hozzak létre. Ez a jel azonban nem végtelenil
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keskeny; alajat és félszélességét tobb tényezd hatdrozza meg, igy a mag-
neses tér inhomogenitdsa is. Az inhomogenitdsnak a rezonancia jel alak-
jdbol torténd meghatdrozdsdhoz ismerni kell, hogy az alkalmazott kisér-
leti feltételek mellett milyen jelalak varhaté [6,7,8] és ebbdl hogyan

olvashaté ki az inhomogenitds mértéke [9Je

Az irodalom tanUsdga szerint [7,8] a jel kialakitdsdban a ko-

vetkez6 tényezO6k jatszanak szerepet:

al/ Ajel felvételi modja /a magneses tér moduléacidjanak jelle-

ge, a radiofrekvencias /rf/ tér amplitaddja és fazisal/.

b/ Az alkalmazott proton minta paramagneses sajatségai /T" és
relaxacios idék értékei/ ;

c/ A magneses tér inhomogenitasa.

Altalanos kisérleti feltételek mellett a varhato jelalakot nem
lehet meghatarozni. Ezért az egyes szerz6k mindig bizonyos megszorita-
sokat tesznek és specialis esetekre nézve adjak meg a megoldast. A le-
hetséges megolddsokat azonban egyrészt nem foglaljdk egységes rendszer-
be, méasrészt nem vizsgaljak meg, hogy az egyes esetekben kapott megol-

dasoknél a kirott feltételek sziukségesek és elégségesek-e.

Az ismert megolddsok osztalyozasa mind gyakorlati, mind elvi
szempontbdl érdekes. A kisérleti feltételeket gyakran nehéz agy bealli-
tani, hogy azok kielégitsék a matematikai targyalds érdekében tett
megszoritdsokat. Emiatt érdemes a hataresetek kozott levé atmeneti tar-
tomanyokat is megvizsgalni. A feltételek szlikségességének kimutatédsa
elvi szempontb6l is érdekes, mert ezaltal ki lehet mutatni az irodalom-

ban kiulénb6z6nek vélt megoldasok azonossagat.

Az egységes osztalyozast az aldbbiakban a specialis
esetben adjuk meg, vagyis feltételezzuk, hogy a relaxacidos folyamat
egyetlen iddallandéval jellemezhet6. Ez a feltétel folyadékfazisban -
mint ismeretes - tobbnyire teljesiul. Altalanos kisérleti feltételek ko-
z6tt azonban ekkor sem adhatjuk meg a minden esetre érvényes matemati-
kai megoldést, viszont tudunk egy olyan egyszeri modellt szerkeszteni,
amelyik lehet6vé teszi, hogy a felvetett kérdésekre valaszoljunk. A

modellt agy értelmezzik, hogy id6dimenzidju paramétereket veszink fel
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és ezekkel a paraméterekkel az irodalombd6l ismert megoldasokat, vala-
mint azok feltételeit egységes alakra hozzuk. A fenti modell alapjan
feldllitjuk a megoldasok szikséges és elégséges feltételeit és megvizs-
galjuk, hogy melyek a ténylegesen kulénb6zd6 jelalakok, majd ezeket az

eredményeket 6sszehasonlitjuk az irodalombo6l vett megoldasokkal.

Il. Ajelalakok vizsgélata

El6szor a jelenség matematikai leirdsanéal altalanosan hasznalt
Bloch egyenleteket adjuk meg. Ezutdn alkalmas paraméterek bevezetésével
homogén tér esetére kialakitjuk a modellt, majd ennek alapjan osztdlyoz-
zuk és Osszehasonlitjuk a megoldasokat; végil pedig megvizsgéaljuk, ho-
gyan vehetjuk figyelembe az inhomogenitdsok hatasat és hogyan kovetkez-

tethetink Vissza a jelalak megvaltozasab6l az inhomogenitds mértékére.

I1/a. A ma%neeezettség mozgasegyenlete

A magrezonancia mérések kozos vondsa, hogy a detektédlt jel a
mag-eredetll magnesezettség valamelyik komponensével aranyos.Folyadékok
esetén, rezonancia kodzelében a magnesezettség mozgasat jol irjak le a

Bloch egyenletek i/f,5j, melyek alakja T = esethen:

ff- x SJ + -°-=0 121

ahol H a szokasos kisérleti elrendezésnek megfelel6en a nagy intenzité-
su /H / sztatikus és a HQra mer6leges sikban cirkuldrisdn polarizéalt
kis /H~/ amplitad6ja, co szégsebességl forgd magneses tér ered6je™ M/t/
a pillanatnyi, Mg =X Q Hq, a sztatikus magnesezettség /X o az egyensu-
lyi szuszceptibilitds/. A magrezonancia jel felvétele soran.H /t/-t
valtoztatjuk a rezonancia kérnyezetében és a /Z/ egyenletben szerepld
M /t/ komponenseit mérjuk. Részletesen azzal az esettel foglalkozunk,
amikor rogzitett Cl és allanddé H1l mellett IT értékét valtoztatjuk kildén-
b6z6 lehetséges modon.Meggondoldsaink sordn - a moduladciés effektus
[IO]elkerilése érdekében - csak a rezonancia feltételen vald egyszeri
és monoton athaladasokkal foglalkozunk./Periodikus rezonancia feltétel

el6allitdsa esetén az el6z6 rezonancia hatdsat teljesen megszintnek té-
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telezzuk fel/. Ez annyit jelent, hogy Hq /t/ = Hg /t/ k szigordan mono-
ton fuggvény. Az M/t/ fiuggvény (2) -b6i valé meghatidrozdsahoz tovébbi
megszoritasok szikségesek, amiket az emlitett mdédéibol fogunk szarmaz-

tatni .

Il.b, Amozgésegyenletek paraméterei

A paramétereket a (2) egyenletek szerkezetébdl /fizikai tartal-
mabél/ fogjuk kiolvasni. A Bloch egyenletek a méagnesezettség kétféle,
de egymastol fiuggetlenil végbemend mozgasanak egylittes hatasat irjak le.
Az egyik a szabad méagnesezettség mozgéasa, a masik a mégneses relaxacid.
A sztatikus tér valtoztatdsdnak sebességét - az athaladasi sebességet -
a szabad mégnesezettség mozgasaval O6sszehasonlitva kapjuk az un. adia-
batikus &thaladasi feltételt; a méagneses relaxdcidval Osszehasonlitva
a lassu &thaladéas feltételét; a két utdbbi Osszehasonlitdsaval pedig az

un. telitési feltételt.

A szabad M/t/ méagnesezettség mozgasegyenlete a H/t/ térben

[4.5]
Mo M tixH /31
A z iranyld Hg = HQk sztatikus és a ra mer6leges sikban cJ
frekvenciaval forgo amplituddju cirkularisan polarizalt magneses
térben /3/ megoldasa jol ismert [4-,5] : a megoldast a rf térrel egyutt-

forg6 koordinata rendszerben felirva a szabad magnesezettség vektora

—_ _L*_ H
Hope = Hy +7-E% k+H,i A%
irdnyd tér koral
Ceff = =heff = » g% 1+ H X
frekvencidjd nutécidt végez, ahol k a z irdnyd, i a forgd tér irdnyéaba
mutatd egység vektor.
Rezonanciarol akkor beszélink, amikor irdnya jelent6sen
eltér Ho—etol, ez /4] szerint az 1 Ho korali H1 szelessegbu tarté —

manyban teljesil. A Hg id6beli egyenletes vé&ltoztatdsa esetén a rezo-
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nancia tartomanyon vald &thaladas ideje

R dH

" c

dt
Ugyanakkor /4/ szerint egyetlen nutdcié folyaman Hqg valtozasi
miatt a nutidcidos tengely irdnya is megvéltozik. Ha a nutaciés tengely
irinydnak valtoztatidsa egy nutacidés peridodus alatt kicsiny, akkor /3/
megoldasdnak jellege nem valtozik meg lényegesen: a mégnesezettség to-
vabbra is nutadcidkat végez a lassan valtozé H ~ tér iranya koriul. Ez
az.eset adja a Bloch egyenletek adiabatikus megoldasat, aminek felté-

tele tehét
1

TR> Qo

Ez a feltétel a leger6sebb megszoritdst a rezonancia feltétel

pontos teljesilésekor adja, ekkor ugyanis

H
- » azaz H

ami megegyezik a szigord matematikai szdmitdsokbdl £4,5j addédo felté-
tellel. Az = jelolést bevezetve az adiabatikussdg fel-

tétele

TR » tn I6al

alakban irhaté, ahol T_ﬁ:a nutacios idé6.

A méagnesezettség relaxaciéos mozgasadbol szadrmaztatjuk a maso-
dik feltételt. Idében allanddé Hg méagneses tér esetén a pillanatnyi
M /t/ mégnesezettség a kdvetkezd torvéeny [aJ szerint tart az egyensu-
Iyi M) =X H, értek fele:

dM /t/ My - M/t
dt 171

ahol ismét feltételeztik, hogy a relaxdcidés jelenség egyetlen id6allan-

déval /T~/ irhaté le.*

* A kilénb6zd esetek egyszerlibb jellemzése érdekében az iddallanddk
definici6jaban a Tr nagysagrend( egyutthatékat elhagyjuk.
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A méagnesezettség lényegesen csak a rezonancia tartomanyban val-
tozik meg. A magnesezettségnek ez a megvaltozdsa azonban filigg attodl,
hogy a rezonancian valé athaladads TR ideje mekkora a T"-hdz képest. Ha
példdul Td kisebb mint TO, az &thaladds alatt a mé&gnesezettség relaxé-
cié révén nem képes felvenni egyensllyi értékét és igy utdhatdsos je-
lenségek léphetnek fel. Ezért a magnesezettség mozgasdnak leiraséara cél-

szer( megkiléonbdztetni a gyors

Tr 41 T2, ill. a lassu TR> /6b/

athaladast.

A feltételek és a hozzajuk tartoz6 megoldédsok egy Ujabb osz-
tdlyozasi lehet6sége adodik abbo6l a ténybdél kiindulva, hogy a /3/ és
7/ egyenletekkel leirt folyamatok ellentétes irdnyban hatnak. A rezo-
nancia feltétel teljesulésekor a szabad méagnesezettség a z tengelyre
merdleges, forgd tengely korul végez nutacidt, amiért id6atlagban a mag-
nesezettség két komponense Mm* + I\/E = Mko6zil a z irdnyld eltlinik és csak
a z tengelyre mer6leges transzverzalis komponens marad meg. A relaxéacid
viszont az eredetileg tisztdn z irdnyl magnesezettséget igyekszik visz-
szadllitani. A nutadciés idé hatarozza meg, hogy mennyi idé alatt for-
dul be a z irdnyld magnesezettség a ra merdleges sikba, mig a relaxacids
id6 a magnesezettség eredeti helyzetébe torténd visszatérését jellemzi.
Ha Tn -C T2, akkor a rf tér hatdsa lesz az erdsebb, ami a magnesezettség
z irdnyu komponensének lecsokkenésére vezet. llyenkor telitésrél beszé-
link. Ellenkez6 esetben értéke gyakorlatilag megegyezik

az Mg = X0HO -egyensalyi értékkel.

Atelités elkerilésének feltételét az irodalomban altaldnosan
is meghatdroztdk. Eszerint a magnesezettség MZ komponense gyakorlatilag
valtozatlan, ha

P pp
f TIxT2 = TpljTg « 1

ami T jeloléssel ismét

TAAT2~re vezet. l6c/



93

A/6a, b és c/-b6l lathaté, hogy a Bloch-egyenletek szerkeze-
teb6l sz&rmazd harom megoldési feltétel megfogalmazhaté a harom T2,TH,
Tp paraméter segitségével, a paraméterek nagysagi sorrendje pedig egy-
értelmien jellemzi a fenti feltételek tetsz68leges kombinaciéjabdl adé-

dé megoldasokat.

A megoldasok tovabbi osztdlyozasat kapjuk, ha figyelembe vesz-
szlk, hogy a Bloch-egyenletek /lévén differencidlegyenletek/ megoldasa
felirhatd egy staciondrius és egy tranziens tag 0Osszegeként. Attdl flg-
g6en, hogy a tranziens tag hatasara fellépnek-e utdrezgések /wiggles/
vagy pedig nem, beszélhetlink utdrezgéses és egyensulyi /staciondarius/

megoldasrol.

Az utdrezgések fellépésének feltételét megkaphatjuk, ha meg-
vizsgaljuk a magnesezettség viselkedését a rezonancia tartomany elha-
gyasa utan. Utorezgések fellépése azt jelenti, hogy a méagnesezettség
transzverzalis komponense a rezonancia tartomanyon valé &thaladas utan
is fennmarad, ami csak akkor lehetséges, ha nem tudja kovetni H ~

irnyat, vagyis az athaladas nem adiabatikus, azaz:

Tr «C tN

A rezonancia tartomany elhagydsa utdn megmaradt M lecsenségi
idejét a relaxéaciés idé hatdrozza meg. Ezért az utdrezgések észlelé-
séhez még azt is meg kell koévetelni, hogy az elsé utdrezgés kialakula-

sanak t~ ideje rovidebb legyen T”-nél, azaz

*1 K T2

Hatarozzuk meg t-~-et. A rezonancia tartomany elhagyasa utan

a pillanatnyi térnek megfeleléen Cl=7"H/t/ szdégsebességgel a z
tengely koridl precessz&al. Mivel a rf tér tovabbra is ci = gH/Q/ ér-
tekd ezért kozottuk y>faziskiléonbség l1ép fel, melynek nagysdga a re-

zonancia utan t iddvel

y>= $3$ f - H (]dt:

Linearis térvaltoztatids esetén H/t/ = Ho + Hot ezért

V-- | hot2



94
Az els6 utérezgés akkor 1ép fel, ha Mt a rf térrel ismét fé-

zisba kerul (/= 2T), igy a kereseti t* a fentiek szerint:

2K I, HL 1
t] = k*t R* N
. .

Vagyis az utorezgések kialakulasanak feltétele

fel:
tf tr
azaz
= T /181
TR « N W
Tehét az uj paraméternek az a szerepe, hogy TR-el 06sszeha-

sonlitva megallapithatjuk, fellépnek-e az utdérezgések vagy nem.

Il/c. A megolddsok osztdlyozasa

A bevezetetett parameéterek segitségével most attekintjuok a le-
hetséges megoldasi tipusokat és megvizsgaljuk, hogy milyen esetekben ka-

punk ténylegesen kilénb6z6 jelalakokat.

Erdemes el8sz6r ramutatni, hogy a most kdévetkezé osztalyozas
nemcsak elvi jelent6ség(i, hanem a megadott megoldasi tipusok mindegyike

a gyakorlatban is megvaldsithato.

A paraméterek kozul TR= HllHokizéréIagosan a kisérleti félté-
telektd6l flgg: azaz milyen er6sségl rf teret alkalmazunk és milyen gyor-
san valtoztatjuk a sztatikus tér értékét. A TD paraméter lehetséges ér-
tékei tekintetében gyakorlatilag semmi korldtozas sincs. A = 1/}
nutacidés id6 részben a minta tulajdonséagaitél (~) , részben a haszndlt
rf tér erésségétél fugg. Proton esetén nagysaga 10'5 sec-tol felfelé
tetszés szerint hosszU értéket vehet fel. AT, relaxacios idé csak a min-
tatol fugg, értéke 10_5 sec-tol 105 sec-ig vfélltozhat. Ha mintdnak pél-
dadul paraméagneses soOkkal szennyezett vizet hasznalunk, akkor a relaxa-

ciés id6 10°% sec és 3 sec kozott valtozik.
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A tetszéleges TH, TH, sorrend el6allitdsahoz ezek értéktar-
toméanyainak atfedésén kivil még az is szukséges, hogy a paramétereket
egymastol flggetlentl is tudjuk valtoztatni. A paraméterek értékeit a

NLTH, és Hg mennyiségek hatdrozzak meg. A megoldasi tipusok ké-
nyelmes kisérleti 0sszehasonlitdsa érdekében i-t megszoritas nélkil
mindig ugyanannak valaszthatjuk. Mivel valtoztatasa egyidejlleg meg-
véltoztatja és Tr értékét is, ezért célszerld H”"-et is rogziteni.
Ezaltal Tjj = 1/ V H”-et mér rogzitettik. llyen megszoritdsok mellett a
megoldasokat ugy tekinthetjuk at, hogy T"-et és T~-t valtoztatjuk.
fuggetlen valtoztatdsdt Hg véaltoztatdsaval érjuk el, mig TA-t példaul
viz proton rezonancidjat vizsgalva- alkalmas mennyiségl paramégneses s0

hozzadadasaval valtoztathassuk.

Az egyes megoldéasi tipusok fellépését az 1. abran szemléltet-
juk. A koordinadta rendszer vizszintes tengeléyre T"-t a fligg6legesre
TD-t vettik fel. Mindkét tengelyen megjeldltik a fentiek szerint rég-
zitett Tjj értékét (B és C pont,) . A B-b6l kiinduld flggdblegest6l jobbra
a telitési feltétel ( A TA) balra a telités elkerulésének feltétele

teljesil. A C-bél kiinduld vizszintes felett az adiabatikus
dthaladas feltétele ( TR» , alatta a nem adiabatikus athaladas fel-
tétele ( N Tjj) érvényes. A egyenes felett a lasst &thaladas

alatta a gyors athaladéas (1" & ) feltétele teljesil. Fel-
tintettik még a = TAN/TA. parabolat is. Mivel utorezgések csak akkor
lépnek fel, ha n és < TN, ezért az utdérezgéses megoldas fel-
tétele a parabola OA szakaszabol és az A-bdl kiindulé vizszintes egye-

nesb6l o6sszetev6dd gdrbe alatt teljesul.
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0 egyensulyi megoldas
£3 utdnezgéses megoldas

8 gyors adiabatikus megoldos

1. &bra

A megoldasi tipusok feltételeinek szemléltetése homogen

magneses térben.
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I1/d. A .jelalakok 6sszehasonlitdsa

Az irodalomban az 1. &bréan el6forduldé megoldasi tipusok, a te-
litéses utdrezgéses megoldasi tipus kivételével, mind ismertek. Ebben a
részben modellink segitségével Osszevetjuk ezeket a megoldasokat és Ki-
mutatjuk, hogy a telités nélkili esetben valdjaban csak két megoldasi
forma létezik; az utdrezgéses és az egyensulyi /stacion&rius/ megoldés,
melyeket egyszerlien a TR/'T™ viszonnyal jellemezhetiink. Kimutatjuk a nem
adiabatikus és adiabatikus megoldasok azonossdgat abban az esetben,

amikor az utdrezgések nem lépnek fel.

Az 6sszehasonlitds érdekében bevezetjiuk a magnesezettség rf
térrel egylttforgd /u diszperzids/ és az attél T?R fazis késében 1évd

/v abszorpci6s/ komponenseit.

Ha a magneses teret a

+
H = H/t/ H = H, coscot H = — H, sincut alakban
z 0 X 1 y 1
vesszik fel, ahol H eldjelét i el6jele hatdrozza meg, akkor az el6bb
emlitett u és v az all6 koordinadta rendszerben értelmezett M és M -
al a kovetkez6 kapcsolatban all: X y
MX = u cos oJt - v sinclt
/191
M =+ /Ju sinoot + v coscJt/
y
Ekkor /2/-b61 a Bloch egyenletek alakja a Aoi= - 0j jeloléssel.
du u _
dt L +AclJv =0
2
dv \Y
it T T =- /1 / wM 10/
2
dMZ . MZ |\/|C
dt
T2 T

Innen a mar el6z6ekben emlitett egyensllyi /staciondarius/ meg-
oldast a kovetkezd feltételekkel szoktdk szdrmaztatni:
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du _ v sz

dt —dt  dt ARy
Ez biztosan teljestl, ha a rezonancidn olyan lassan haladunk
at, hogy ez a feltétel a /2/-es Bloch egyenlet /3/-as és /7/—es 0ssze-

tevéire kuldon-kuldén teljesil. Vagyis az athaladas adiabatikus és lassu

tr » tn és tr» T2 UV

[11/] teljesulésekor a magnesezettség komponensei kénnyen meghatarozha-
tok. /A tovadbbiakban részletesen csak az abszorpcids jelalakokkal fog-
lalkozunk, azonban az elmondottak kénnyen &atvihet6k a diszperzids jel-

alakokra is./ /10/-b61 az abszorpcids jel:

v = - ©MH - 112/
* o1 i *N2 ¢ A 2%
Vagy a dimenzié nélkili v = v/IMqg jeldlés és = 1/ 4H" beve-
zetésével
V= 2 112

TN * 1 +(Aij)2T2 + t2An

al Szinuszos tér-modulacio esetén

A cj- H/V - cj= -Hm sin 12 ffit

&
v = 112%°

b/ Linedaris, vagy annak tekinthet6 moduldcidnél

112 **°]
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A jelalakok o6sszehasonlitasa érdekében célszerl kildnvéalaszta-

ni a telitéses és telités nélkuli megoldds két hatéresetét

°0 Telités nélkal AnTA

113/

/13/-hoz hasonldéan felirhatjuk u és M-t is az id§ fluggvénye-
ben, majd ezeket visszahelyettesitve /10/-be meghatdrozhatjuk, hogy a
[11/ feltételek valdjaban mikor teljestilhetnek. Ennél egyszerlbben jut-
hatunk célhoz a modell segitségével.

/13/ szerint ugyanis az az id6, ami alatt a v* jelalak maximuméardl fe-

lére csodkken

11
1/2 " T2

A kilonb6z6 megoldasokat osztdlyoz6 abra szerint, ha T_-t fo-
kozatosan csdkkentjuk /T~ , T2 valtoztatasa nélkdil/, akkor az un. nem
adiabatikus lasslU, majd gyors megoldasoknak megfeleld jelalakokat kap-
juk meg. Ekkor méar a /z/ ill. /12/ egyenletek tranziens megoldésai is
szerepet jatszhatnak. Ez abban nyilvdnulhat meg, hogy a rezonancia utén
az adiabatikussag megsértése miatt a tranziens tag még fennmaradhat. Ez
azonban T2 Id6allanddval csillapodik. Hatasa csak akkor vehet6 észre,

ha még try”~ id6 utan sem tldnik el, azaz T2~ *"ilp

ahonnan

Te «

Tehdat a tranziens tag mddosité hatasa csak akkor figyelhetd

meg, ha az utdrezgéses jelalak fellépésének feltételeit allitjuk eld.

Salpater [7] nem adiabatikus esetre végzett szdmitasai lat-
szblag méas eredményre vezetnek, mint az adiabatikus esetben. Jeldlé-
seink bevezetésével igazolhatjuk a két megoldads megegyezését. Vezessik

be a kodzleményben haszndlt dimenzionélkili mennyiségeket azzal a meg-
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jegyzéssel, hogy a tévesen hasznalt Hq helyett mindig H”-et lrunk,
Emiatt = 1/ -j*Hg helyett = 1/ fH”"-re vonatkoztatjuk az iddé-jelle-

gl mennyiségeket

[iv

Az emlitett kdzlemény mostani esetre vonatkoz6 megszoritidsai a
nem adiabatikussag és utdrezgések elkertlésére vonatkozd feltételeknek

felelnek meg. Jeldléseink bevezetésével ugyanis:
rkK4.rkE azaz Te « Tn
és

kar 2 « 1 azaz m TTAl
tn; N R

vagyis

TN A Tw

A két feltétel egyilttesen méar magaba foglalja a telités elke-

rilésének feltételét is:

T2 « T,

Salpeter szerint az abszorpciés jelalak:

2
1 +(kT sinizZT”"

115/

Atirva ezt a mi jeldléseinkre
T”

N 1+ Hng :Sin|'2m t)/ 115V
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ami pontosan megegyezik /12**/ telités nélkili esetével. Vagyis a teli-
tés nélkili esetben az adiabatikus megoldds megegyezik a nem adiabati-
kussal, ha még az utdérezgések nem jelennek meg. Ugyanez elmondhat6 a

magnesezettség tdbbi, itt nem targyalt komponensére is.

Az elmondottak &sszhangban vannak Jacobsohn és Wangsness [0]
szdmitadsaival is. Gyenge telités esetében kimutatjak, hogy a jelalakot
leiré teljes fiuggvény két oOsszetevére bonthatd, mégpedig egy stacioné-
rius J/egyensulyi esetnek megfelelé/ és egy Tg id6allanddval csdkkend
/legyébként az id6tél ezenkivil még bonyolult formdban figgd/ tranziens
tag 0sszegére. Konkrét esetekben numerikusdn szadmitjak ki a jelalakot
leir6 fuggvényt az a~"Tg paraméter néhany értékére, ahol a = "Hq.
Szadmitdsaikbd6l az adddik, hogy ha

al/2T < | azaz T2 =~ f- =1~ <t 1

akkor az egyenstlyi megoldéast kapjuk vissza, mig a2/*2 T g 1 esetben

megjelennek az utdérezgések.

Az elmondottak értelmében tehéat telités nélkiuli esetben a las-
su adiabatikus és nem adiabatikus megoldast nem kell megkilénb6ztetni
egymastél. Elég,ha annyit mondunk, hogy T~"T,. esetben kapjuk az egyen-
sulyi, esetben pedig az utdrezgéses megoldast. Ez egyszersmind
azt is jelenti, hogy a megoldds soran feltett /11/-es feltétel telités
nélkili esetben akkor és csak akkor teljesil, ha Tp~AT", ami sokkal

kevésbé szigoru megkotés, mint /11°/

13) Az el6z6khtz képest eltérd viszonyok alakulnak ki telités

esetében. Az egyensilyi megoldds /12°°V-bdl IJl’ elhagyasaval T T"c
o

kdzvetlenil adoédik: 2

v ne/

Az az id§, ami alatt a jelalak maximumarél felére csodkken:
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Hasonldéan mint elébb, a tranziens hatasa akkor érvényesil, ha

T2n *1/2 R i

Eszerint a tranziens modosité hatdsa még a gyors adiabatikus
megoldds esetén is varhatd. Salpeter [7] szdmitdsaibo6l is hasonld kovet-
keztetésekre juthatunk. A gyors adiabatikus megoldas feltételei mellett
(Tr A és Tr <€ T2, ami mar magadba foglalja a C telitési fel-
tételt is), az abszorpci6és go6rbe alakja:

-3/2
Vv*(T)= - kJI(l +Kk2n.zT2 /181

a mi jeloléseinkkel

1
ve(T)= - o 3/2

R
m
|V

A/16/ és /18°/ 0Osszehasonlitdsabdl lathatdo, hogy a két megdl

118V

das hasonldé egymashoz: mindkét jelalak szélessége TR-rel ardnyos, ampli
tudéjuk pedig a két megoldds kozotti hataresetben megegyezik.
Ennek ellenére a gyors adiabatikus megoldas mégis kulénbézik a lassu

adiabatikus megoldéstol:telités esetén /I11/ teljesilésének /11V szik-

séges és elégséges feltétele.

A nem adiabatikus megoldasrdl telités esetén csak annyit jegy-
zink meg, hogy /17/ miatt az adiabatikussdg megsértése mar magaval hoz-

za az utérezgések fellépését is.

Il/e. A térinhomogenitasok hatasa a jelalakra

Inhomogén térben az eddig targyalt jelalakok megvaltoznak. A
megvaltozas modja killonb6z6 lehet az egyes atmeneteknél. Altalaban el-
térden viselkednek a telitéses és telités nélkuli, az egyensulyi és

tranziens jelalakok.

Az inhomogenitds altalaban az egyensulyi jelalakokndal a jel-
szélesség novekedésén keresztil, a tranziens jelelakoknéal pedig az ex-
ponencidlis csdkkenés id6alland6jan keresztil figyelhet6 meg. El6for-

dulhat azonban, hogy az inhomogenitasok hatdsdra az eredetileg tranzi-
ens jelalak is egyensulyi megoldas alakjdban jelentkezik. Ezért az in-
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homogenitasok hatédsanak szamitasba vétele érdekében tudnunk kell, hogy
ugyanolyan koérulmények kozott, de homogén térben mi hatdrozza meg az
egyensilyi jelalak szélességét ill. a tranziens exponencialisanak id6-
allandéjat.

A telités nélkili egyensulyi esetnek megfelel6 megoldasoknal
pl. /12/ szerint a jel félérték szélessége

2

AB 172 mTiT2 /191

A telitéses esetek koziul a lassu adiabatikus jel félszélessé-
gét /16/-bo6l, amig a gyors adiabatikus jelét /18°’/-bdél szarmaztathatjuk
Ertékik

AHL1/2 = 2 H1l ill. 4H1/2 = 1,54- E1 /19V

Ismeretes [8], hogy ha a minta tartoméanyan belill a mégneses
tér sokkal nagyobb eltéréseket mutat, mint a jel félérték szélessége ho
mogén térben, akkor a jel alakjat és félérték szélességét lényegében a

tér eloszlasa hatarozza meg.

A magneses tér valtozasdt a minta tartomanyan belll jeldljuk

AHM”N-al.  Vezessik be a kodvetkezd id6dimenzidju paramétert:

T / 20/

A fentiek alapjan konnyen levezethet6é annak feltétele, hogy a
jel szélességét a magneses tér inhomogenitasa hatdrozza meg. Telités
nélkal /19 és /20/ szerint

1

inh AT azaz < T2 1211/

AE

telités esetén /19°/ és/20/ szerint

121’1

A/21/ és /21’ feltételeket kozos alakra is hozhatjuk. Telité
nélkial ugyanis T2< , ezért /21/ miatt biztos, hogy ; viszont



telités esetén <€ TN, ezért /21*/ miatt is érvényes. Vagyis
és viszonylagos értékétdl fuggetlentl egyensulyi jelalak esetén
az inhomogenitds akkor és csak akkor hatarozza meg a jelszélességet, ha

a
T3 « T2 és Tn [21*V
feltétel teljesul.
Kevésbé inhomogén terek esetén viszonylag hosszu, amiért
[21**] kielégitéséhez hosszabb és értékekre van szukség. Ekkor

viszont az egyensulyi jelalak el6allitasdhoz olyan hosszi T”-re lehet
szlkség, ami mar kényelmetlenné teheti a kisérleti megfigyelést. Ilyen
esetekben az inhomogenitds mérésére célszerlibb a tranziens jelalakot

felhasznéalni.

Ha az inhomogenitasokat a /2/-es Bloch egyenletekbe bevezet-
juk, akkor a homogén térhez képest el6&llott véaltozas Jacobsohn és
Wangsness [8] nyoman kdénnyen szdmitasba veheté. Telités nélkuli eset-

ben/MZ Mo/, az inhomogenitasok hatdsa a tranziens jelalakban az

AMz (t*H’) exp [-i (t-t*) |Tf/H* dH'

=My ~ NMH*jexp [-i... (t-t)[3HY dH’ 1221

Fourier transzformalton keresztil jelentkezik. Itt N(H)a min-
ta tartomanyan beldl a kiulénb6z6 H’ értékek sulyédt adja. Ha az N(”’)
eloszlds Lorentz-féle, akkor a lecsokkenés szabalyos exponencialis lesz.
Négyszog-eloszldsnal, vagy két, egyméastol viszonylag tadvoli, kis térfo-
gati mintdt hasznélva, az inhomogenitds [9] szerint kényelmesen megha-

tdrozhatd az utdrezgések osszelebegésébbl.

Ha az N(H’) fliggvény alakja nem ismeretes, az inhomogenitasok
hatadsardl /22/ segitségével &ltaldaban annyit mondhatunk, hogy a jel
amplitiddéja a homogén térben mért amplittdéhoz képest idéallando

szerint csékken le. Ezért a tranziens lecsdkkenésének sebességét akkor
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hatdrozza meg az inhomogenitas, ha

T
3<£t2

ami megegyezik a /21/-es feltétellel.

Telités esetén a /22/-es 0Osszefliggés nem érvényesil. Ez nagy
mértékben neheziti a matematikai targyalast. Az irodalomban nem szere-
pel olyan megoldas, amelyik megmutatna az utdérezgéses jelalakot telités
esetében. Az eddig kdvetett modell azonban valdszin(ivé teszi, hogy te-
lités esetén az inhomogenitas most is /21°’/ teljestlésekor gyakorol
dominans hatéast a jelalakra. Hogy ez a hatds miben nyilvadnul meg, azt

csak a konkrét szdmitasok donthetik el.

El6fordulhat, hogy az erds inhomogenitasok miatt olyan hamar
tdnik el a tranziens jel, hogy az utdérezgések mar nem jelenhetnek meg.
Ezt az esetet az inhomogenitdsok eloszIladsat jellemz&, AHAMN szélessé-

gl tartomanyon valdé athaladas idejével jellemezhetjik:

A Hinh TR'N

T H

A tranziens jel csak akkor valik lathatova, ha

T3 » Tinh 123/
azaz
£ « 123’/
Az erds inhomogenitasok /21*’/ feltétele szerint azonban
T <€ igy telités nélkil /23/ az utOrezgések fellépésére er6sebb

korlatozast jelent /8/-ndal. Ezt a jelenséget magneses terek inhomoge-
nitdsanak csokkentésénél alkalmazni is szoktdk flOj. A homogenitids no-
vekedésekor megnd, ami lehet6vé teszi /23V teljestlését és ezzel

az utorezgések fellépését«/23V telitéses esetben is megvaltoztatja az

utérezgések fellépésének feltételét. Homogén térben /I11°’/ szerint
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Tr« Tn«T?2 12V

esetben lépnek fel az utdrezgések. Az erls

inhomogenitas /21**/ felté-
tele miatt

igy a/23V feltétel most is erésebb megszoritdst jelent /24/-nél.

Erés inhomogenitds esetén a T7)) TN feltétel

mellett létrejo-
v6é egyensulyi jelalakot az

inhomogenitas eloszlasa hatarozza meg, flg-
getlentdl attdol, hogy gyors vagy lassu adiabatikus &thaladasrol

van-e
sz6. Ezért er6s inhomogenitds esetében a telitést6l

fuggetlenil a meg-
olddsokat feloszlathatjuk tranziens /Tp *

T*/ és egyensulyi NOT*]
jelalakokra /2.4bral/.
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B 0  “ngety

I egyensulyi megoldas

[W] uforezgeses megoldas

A megoldési

2. éabra

tipusok feltételeinek szemléltetése inhomogén

méagneses térben.



I11. Kovetkeztetések

A Bloch egyenletek szerkezetét figyelembe vevé = Tg esetben
idé dimenzi6ju paraméterek segitségével sikerult egységesen osztélyoz-
ni az athaladasi tipusokat és meghatdrozni az egyes lehetséges megolda-
sok szukséges és elégséges feltételeit. Kimutattuk, hogy homogén tér-
ben telités nélkili esetben elég, ha két dtahaladési tipust kulédnbdzte-
tink meg, aszerint, hogy TR« vagy TR> TA7.

Telitésnél harom kulénbdzd megoldas létezik: lassu adiabatikus,
Tr Tg, gyors adiabatikus TR< TR Tg és utdrezgéses megoldas
tr <TN'

Sikerilt egységes alakban megadni annak a feltételét, hogy az
inhomogenitasok hatdsa legyen a domindns a jel formajanak kialakitédsa-
nal. Ez az er6s inhomogenitas feltétele: TA< TM és T?, mely egya-
rdnt érvényes a telitéses és telités nélkuli, tranziens és stacionarius

jelalakokra.

Erds inhomogenitdsndl egységesen a telitési viszonytdl fugget-
lenll osztdlyozhatjuk a lehetséges megoldasokat TR és T/~ értékei

alapjan.

Az inhomogenitas értéke egyensulyi esetben a jel szélességé-
bdl, utérezgéses esetben a burkold lecsdkkenésének id6alland6jabél ha-
tdrozhatd6 meg. Az utdrezgések megjelenési feltétele is felhasznalhatd

inhomogenitdsok meérésére.
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THEORETICAL CONSIDERATIONS ON THE DETERMINATION OF

MAGNETIC FIELD INHOMOGENEITIES BY
PROTON RESONANCE TECHNIQUE

A.Rockenbauer

SUMMARY

A theoretical analysis has been carried ouf for the evaluation
of magnetic field inhomogeneities from nuclear magnetic resonance line
shapes. To obtain an unequivocal solution of the problem, a systemati-
zation of the factors influencing the resonance line shape was found
to be necessary. This systematization, based on a common point of view,
has been carried out considering the different solutions of the Bloch-
equations. When doing this, each of the solutions were expressed as time-
dependent functions, while the corresponding resonance conditions as the
ratios of parameters possessing a dimension of time. As a result of
this sort of systematization evidence has been obtained that some of the
solutions of the Bloch-equations, considered earlier as different, are
in fact identic /e.g. in absence of saturation the adiabatic solution
coincides with the nonadiabatic one, as far as wiggles are not expected
to occur./ Furthermore, it was possible to determine the conditions in
which - irrespective of the type of the particular solution - the magne-

tic field inhomogeneity has a primary effect on the resonance line shape*



Ob OrPEAENEHN HEOOHOPOAHOCTN MAIHUTHOIO Mo/id METOOOM
MPOTOHHOIO PE3OHAHCA

A-.PokkeHbayep
PE3IOME

MpuBoaNTCS TeOpeTUUYeCKUi A aHanm3 onpegeneHUs HeOAHOPOAHOCTU
MarHUTHOTO NONs M3 (OPMbl NMHWUKM MPOTOHHOrO pe3oHaHca. [ANs nonyue-

HUS OAHO3HAYHbIX BbIBOAOB ObINO HEOOGXOAMMO MPOBECTUW CUCTEMATM3aLUIO

GaKTOpPOB MMEWLWMX BAUAHWUE Ha (GopMmMy nuMHUKM. Takas cuUcTemaTu-
3aLMa 6blna cAenaHa Ha OCHOBe PAacCMOTPEHMS OTAENbHbIX pelleHuit

ypaBHeHuin Bnoxa. C 3TON LUENbl pelweHns Oblin BbipaXeHbl B BUAe (PYHK-
unu, 3aBucsAlLMe TONbKO OT BPeEMeHW, B TO BpPeMsi KakK COOTBETCTBYLUE
YyCNOBMS pe3oHaHCa B BWAE COOTHOHOLWIEHWIA, WMEKWMX pa3MepHOCTb Bpe-
MeHW. B pesynTtaTte Takoil cucTtemaTtmsaumm ObIIO HaWfeHO, 4YTO HEKO-
TOpble pelweHna ypaBHeHW Bnoxa, W3BeCTHble A0 CUX MOP KakK OTaMYalo-
Wwue Apyr OoT Apyra, ABAAKTCA Ha camOM fgefle UAEHTUYHbIMU. B KOHeu-
HOM MTOre, OblNN BbiBEfAEHbl YCNOBWUA, B KOTOPbIX (hopMa pe30HaHCHbIX
NVHWUIA onpefendawTCA, He3aBUCMMO OT Tuna [AHHOr0 4acTHOro pewe-
HWA, BOCHOBHOM HEOAHOPOAHOCTbKD MarH MTHOrO MOnA.
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HORDOZHATO, SZCINTILLACIOS, LAGY BETA
SZENNYEZETTSEGMERO BERENDEZES

Payer Karoly és Vasvari Gabor

Osszefoglaléas

Hordozhat6, tranzisztorizalt szennyezettségmérdt készitettink
lAgy-béta és gamma sugédrzasok mérésére. A detektor mlanyagha agyazott
szcintilldtor Zeiss M 10 FS 25 fotdelektronsokszorozoval. Az elektroni-
ka nagystabilitdsu nagyfesziltségl tadpegységet, szélessavu er6sitét,
impulzus formaldt és integrator fokozatot tartalmaz. A legkisebb detek-

talhatdé radioaktiv szennyezddés lagy béta sugdrzasnal 3*10 MCl/crf
gamma sugarzasnal 1.510_3 juC/cm2

Az- utébbi években igen megnétt a radioaktiv izotopok alkalma-
z4sa a kémia és az orvostudoméany legklilonbézébb teriletein is. A kdz-
vetlen sugarzéasveszély kikliszobdlése, valamint a biokémiai vizsgéalatok-
nal alkalmazott jelzett vegyuletek széleskdrl felhasznaldsa a kutatdkat
arra 06sztondzte, hogy lehet6leg kis energiaju radioaktiv izitopokat al-
kalmazzanak. llyenek a H, IZfC, 358, 4FSCa. igy valdban sikerilt kiki-
sz6bodlni a kozvetlen sugéarzdsveszélyt, ezzel szemben nagymértékben meg-
n6tt az inkorporaci6 veszélye annak kdvetkeztében, hogy munka kdzben a
munkafellletekre, b6rre, ruhdzatra, leveg6be jutd kismennyiségli aktivi-
tds a kibocsatott sugarzas kis energiaja miatt nehezebben detektalhato,

mint kbdzepes vagy nagy energiaju sugarzdsok esetén.

A tovabbiakban a triciumot /E = 17,9 KeV/ nem vesszik te-
kintetbe, mivel ennek energiaja, kb. egy nagysadgrenddel kisebb, mint a
fentemlitett masik hadrom izotépé s emiatt athatoldképessége is olyan
kicsi, hogy leveg6- vagy fellulet-szennyez6ként térténé kimutatdsa elég-

gé bonyolult felszerelést igényel.

Ezek alapjan érthetd, hogy Intézetinkben is - s lagy béta su-
garzok egyre kiterjedtebb alkalmazdsa kdvetkeztében - felmerult egy
olyan sugéarzasméré miszer szukségessége, melynek segitségével a sugar-

z6 anyaggal végzett munka utdn a munkafeluletek, ruhédzat, stb. gyorsan



ellenérihet6k. A gyors ellenérzés azért is fontos, mert a szennyezddeés,
ha nem téavolitjik el révid idén belll, kdénnyen beépilhet a szennyezett

targy anyagéaba.

A feladat megoldédsa olyan sugéarzasmérd miiszert igényel, mely

megfelel az aldbbi kovetelményeknek:

1. A miszer altal érzékelhetd legkisebb aktivitas megfeleljen

a szabvanyban el6irtaknak.
2. Hasznalhaté legyen 100 KeV béta-energidtol felfelé.
3. Gamma-sugarzds detektdldasara is alkalmas legyen.
4-, Gyorsan lUzembehelyezheté és egyszerlen kezelhetd legyen.

5. Uzembiztosan mikodjon.

6. Hordozhat6o legyen.

Az 1,-3+ pont a detektor tipusat és min6ségét, a A-.-6. pont
pedig az alkalmazanddé elektronikat hatarozza meg.

A szennyezettségmér6é 4altaldnos blokkvazlata az aldbbi abréan

lathato:

Szennyezettségmérd készulék altalanos blokkvazlata

A nagyfesziltséggel taplalt detektor jeleit illeszt6-fokoza-
ton keresztil vezetjik az er6sit6be, mely a jelformald /multivibrator/
fokozatot inditja. Mivel ez a fokozat egy méréshatdron belll azonos
szélességl és amplituddéju jeleket ad, az aramosszegezd /integrator/
részre kapcsolt miszer kitérése a detektorban keletkezett id6egységre

es6 impulzusszdmmal lesz arényos.
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A detektor

Megfontoldsainknal, mint legelterjedtebben hasznalt, lagy bé-
ta-sugdrzo izotépot a 14’C-et vettik alapul. Ezen izotopra a Magyar Szal
vany 5.10 juC/cm2fellleti szennyez6dést enged meg. Ez az aktivitas 111C
bomlds/min/ cm2 Ha 100 KeV-nal nagyobb energidju részecskéket akarunk
észlelni, akkor a detektort a kornyezett6l elvalaszté folia, akar Qw*
cs6, akar szcintillacidés detektor esetén, nem lehet vastagabb 1 mg/cm2
nél, mert mar ez is csak a sugarzas 60 %-at engedi keresztul /~C ese-
tén -0,155 MeV - 75 %-ot/. A mérés geometridjabol kodvetkezik, hogy a
térszdég 2JT-nél nagyobb nem lehet, tehdt a percenkénti bomléasszamnak
maximalisan a fele észlelhetd. Ha azt is tekintetbe vesszik, hogy a
szennyezett fellletet kb.egy cm tdvolsagbdl mérjik,akkor ez a detektor-
ba jutd részecskék szamat tovabbi 4-5%-kal csokkenti .Végeredményképpen a
detektorba juté részecskék szdma maximélisan ISS/min/cnf.Ha most még te-
kintetbe vesszik a detektor hatadsfokat,a geometriat tovabb ronté egyéb
tényez6ket, valamint azt, hogy a Szabvdnyban megengedett szennyezés-ér-
ték a maximumot jelenti, akkor eléggé egyértelmien megdllapithaté, hogy

a detektornak 50-100 impulzus/min/cnf-t kell mérnie.

Tekintettel arra, hogy ez az érték mind végablakos GM-csé,
mind szcintillacios szamlalé esetén beleesik a zaj- ill. hattér-impul-
zusszam nagysagrendjébe, olyan nagy felliletd detektort kell valasztani,
hogy a detektalt hasznos impulzusok szdma legalabb két-haromszorosa le-
gyen a hattér-impulzusok szaméanak. Ha kb. 10 cni hasznos detektald fell-
letet veszink, akkor végablakos GM-cs6 esetén csillamablak helyett fé-
mezett mianyagfdliat kell alkalmaznunk. Ez gazateresztése és gyengébb
mechanikai szildrdsdga miatt csak atmoszféra nyomdason haszndlhatd, vi-
szont a g4z be- és elvezetése, valamint a szikséges gazpalack a hordoz-
hatésdgot igen megneheziti. Ezenkivil egy 10 cn2 ablakiellletd GM-cs6
érzékeny térfogata kb. 25-30 cnt, ami a hattérsugarzas iranti érzékeny-
séget erdsen megndveli. Szcintillacios szamlalé esetén az 1 mg/cm2vas-
tagsdgl fémezett mdanyag fényzardé fdlia ald 2 mm vastag mianyag-szcin-
tilldtor tarcsat helyezhetiink, melynek érzékeny térfogata minddssze 2 cnB
és miniatldr fotoelektronsokszorozd hasznélata esetén a detektor kis su-

lyu és egy kézben kényelmesen foghato.
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A fentiek alapjidn tervezett és kivitelezett szcintilldcidés de-

tektor vazlatos rajza az alabbi &bran lathatod.

2. abra

Szcintillaciéos detektor

fényzaré folia
mlanyag szcintillator
plexi fényvezetd
fotoelektronsokszorozé

nagyfesziltség leoszto
illesztd egység
tApfesziltség és jelkabel
fémhaz

2w N
o~ o Ul

A sugérzds a kétrétegld aluminizdlt miuanyagfdélidn - melynek
6sszvastagsaga 0,9-1>0 mg/cm2 - keresztil lép be a detektorba. A szcin-
tilldtor 2 mm vastag és 40 mm atmérdjli tarcsa, anyaga poliviniltoluolba
dgyazott p-terfenil és POPOP. A szcintilldtorban keletkez6 felvillana-
sok plexi fényvezetén keresztil jutnak a Zeiss gyartméanyd M 10 FS 25
fotoelektronsokszoroz6 fotokatdédjara.A felerdsitett elektromos impulzu-
sok a detektorfejben levé illesztéegységen keresztil kabelen at jutnak
a mérbelektronikat és a nagyfesziltségl téapegységet tartalmazd készi-
lékbe. A nagyfesziltség ugyancsak kébelen at jut be a detektorfejbe,

majd az ott elhelyezett osztén &t a fotoelektronsokszoroz6 elektrédaira.

A mérbelektronika

A kovetelmények 4.-6. pontjaiban foglaltak teljesitése érdeké-
ben a készilék teljesen tranzisztorizalt. Ez biztositja a kis sulyt és
méretet, amely a hordozhatésdg egyik fontos feltétele. A berendezés be-
kapcsoldsa utan régton mikodéképes. Az egyszerl kezelhet6ség érdekében
minddssze egy kézel6gombja van, mellyel a mereshatarvaltas, valamint a
telep- és nagyfesziltség ellendrzése végezhetd el. A készulék taplaléasa

két db 4,5 V-os laposelemmel torténik.
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A fotoe'lektronsokszorozobdl érkez6 jeleket illeszt6 fokozat

viszi tovabb, ez a sokszorozé kb 4-00 KOhm-os kimendé ellenallast kb.
100 Ohmra alakitja &t. Ez azért el6nyds, mert egyrészt a jel a széles-

savu erd@sitd bemenetén nem osztddik le, tehat kiléondsebb jelamplitudd
veszteség nélkil er6sithetink, masrészt az illeszt6fokozat kis kimend-
ellenallasat nagyobb kabelkapacitdssal lehet terhelni anélkil, hogy a
jelalak megvéaltozna. Ez a probléma az er6siténél is fenndall, de itt a
szoOrt kapacitds és a tranzisztor bels6 kapacitasa torzitana el a jelet,
ezért nagyfrekvencids tranzisztorokat hasznadlunk, soros induktiv kom-
penzalassal. llyen megoldassal az erdsité felsé hatdrfrekvenciaja 2,5-3
Mc/s, mely 0,5-0,6 jus-os jelek atvitelét teszi lehet6vé. Az erfsitési
tényezd 500, igy a kimeneten lévé 0,1 V-os jel mar inditani tudja a
monostabil multivibratort. A nagyobb terhelhet6ség érdekében,emittercsa-
toldsu multivibrdtort véalasztottunk, mely a négy méréshatdrnak megfe-
leléden 50 ja s-1,2 ms szélességl és 1 V amplitudéjiu jeleket ad ki. Az
impulzus-sebességet két diddas integrator méri egy 40 ja A-es Deprez mi-

szer segitségével.

Komoly probléméat jelentett a nagyfesziltségl tapegység kiala-
kitadsa, mert a fotoelektronsokszorozénak igen stabil nagyfesziltségre
van sziuksége, a szokasos feszlltség-atalakitok viszont ilyen tulajdon-
sdggal nem rendelkeznek. A feladatot - a gyakorlatban még kevéssé elter-
jedt - Zener-hidas szabalyozassal oldottuk meg, melynek a mérések sze-
rint hasonlé stabilitasi tényez6je van, mint a hazai elektroncsdéves nagy-
feszultségl tapegységeknek. Milkodési elve a kovetkez6. Az oszcilléator
kulon tekercsér6l kb. 20 V fesziltséget veszlink le /ez a feszilltség a
nagyfesziltséggel aranyos/ és egyenirdnyitds utan két Zener-diddabodl és
két ellendalldsbol &ll6 hidra vezetjuk. E hidnak olyan tulajdonsdga van,
hogy ha a bemenetére a Zener-fesziltséggel azonos nagysagu jel keril, a
kimendéfesziltség zérus, nagyobb fesziltségnél pozitiv, kisebb feszilt-
ségnél negativ kimend6jelet ad. A kimenetre egy szabalyzdé tranzisztor
van kotve, amelynek pozitiv feszlltség esetén nd az ellendalldasa, ez csok-
kenti az oszcillacidés aramot, tehat a fesziltség eredeti értékére all
vissza. Ez a szabalyozads féleg a telep-fesziltség valtozasait kompen-

zélja .
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3. abra

Szennyezettségmér6 teljes kapcsolasi rajza

Kapcsold allasok:

@ 9 PFp w N e

Telepfesz.kontroll,
Nagyfesz.kontroll,
30.000 cpm,
12.000 cpm,
3.000 cpm,
1,200 cpm.

hO»A



A szcintilldtic6s szennyezettségmérd milszaki jellemz@i

Mérési hatasfok lagy bétara / 2C/: kozvetlen kozelr6l

a kovetkezdk:

12 %
1 cm tavolsagbdl 3 %
Mérési hatdsfok gammara /6OC0/: 1 cm tavolsdgbol 2 %
Legkisebb detektdlhaté mennyiség lagy bétadnél: 3—10_4 joC/cm2
Legkisebb detektdlhaté mennyiség gammanal : 1,5.10 ~iClecm2

Hattér: 150-250 cpm. Méréshatarok: 1200, 3000, 12000, 30000 cpm.

Fogyasztdsa: 9 V,100 mA. Mérete: 75x185x120 mm + méré6fej. Sualya: 2,7 Kkg.

E helyen mondunk kdszonetét Ferkai J6zsef elektrom(iszerésznek

az elektronika elkészitéséért.
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PORTABLE TRANSISTORIZED CONTAMINATION-METER FOR WEAK
BETA EMITTERS

K.Payer and G.Vasvari

SUMMARY

A portable, transistorized Contamination-meter for measuring
weak beta and gamma radiations has been constructed. The detector con-

sists of a plastic-scintillator connected with a Zeiss M 10 FS 25 pho-.
tomultiplier. The electronic part contains a highly stabilized high
voltage power supply, a wide-band amplifier, a pulse-shaping stage and

an integrating stage.The lowest detectable radioactive contamination is
3,10 AC/lcm2 for weak-R and 1,5-10 jzClcm2 for ~ radiations.
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MOPTATVBHbIA CUETUMK MATKUAX § - W ft- VSIYYEHUA 019 UBME-
PEHVA 3AIPA3SHEHWN

K.Manep n I'.Bawsapwu

PE3HOME

Bbin CKOHCTpYMpOBaH COOpPaHHbIA Ha TpaH3McTOpax MOPTaTUBHBbIN
CUETUMK MATKUX b - n 1T - U3AYYEHURA AN WU3MEPEeHUsd 3arpsa3HEeHUi.
LeTeKTopoM fABNAAETCA NNACTUYECKUWA CUMHTUNNATOP C POTO3NEKTPOHHBIM
YMHOXWUTeNnem Tuna Zeiss M 10 ES 25* 32neKTpoOHHOe YCTPOWCTBO
COCTOMUT M3 6N0Ka MUTaHUA BbICOKOTO HanNps>XeHud, WKUPOKONONOCHOIO
ycunutens, uenn GopMuMpoBaHMUA MMNYNbCOB W MHTerpatopa. HauHu3wee
LeTeKTMpyemoe 3arpss3HeHume B clydyae MArkKux » -msnyvyeHun: 3.10-7
liC/cu”j a B cny4vyae f -usnydeHui: 1,5#10~S W Clcm”.
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UJ FREKVENCIAVALTO ANYAG
FOLYADEK- ES MUANYAGBA AGYAZOTT SZCINTILLATOROKHOZ

Vasvari Gabor

Osszefoglalas

Szintézist dolgoztunk ki a POPOP fenilcsoportjain metilezett
szarmazékanak eldéallitdasara. Az el6allitott 1,4-di- [Z-(5-tolil-oxazo-
lil)J -benzol, konvencionélis roviditéssel TOPOT, szerkezetében lénye-
gesen eltér a dimetil-POPOP-t6l. JO6I hasznéalhatdé folyadék- és mianyag-
ba agyazott szcintilldtorokban frekvenciavalté anyagként. A POPOP-hoz
képest fényhozama kb. 20 %-kal nagyobb, szadmlalasi hatasfoka nem kisebb,
mint a POPOP-os folyadekszcintillatoré. Lumineszcens fényének emisszi-
0s maximuma 4410 X

Ismeretes,hogy a korszerl szcintilldcidés szamlalokban mind fo-
Ilyadék-, mind miianyagha agyazott szcintillator hasznalata esetén egyszer-
re két szcintillatoranyagot alkalmaznak,els6dlegest és masodlagost/1,2/.
Az els6dleges anyag a radioaktiv sugdrzas energidjat alakitja &t ultraibo-
lya fotonna /pl. p-terfenil, PPO/, a masodlagos anyag e fotont alakitja
4t olyan hulldmhossziusagu fénysugdarzdssa, amely megfelel a fotoelektron-
sokszorozo fotokatddja spektralis érzékenység-maximuméanak. Ezen utébbi
folyamat hatdrozza meg legnagyobb mértékben a szcintillator-elektron-
sokszorozd rendszer altal létrehozott fényhozamot. A méasodlagos frek-
venciavalté anyagok koziul a legutobbi idékig, mint legjobban bevaltat,a
POPOP-ot /I ,4-di-£2-(5-fenil-oxazolil)J -benzol/ alkalmazzak.

Minthogy az S-I1l spektralis maximumu /4500 X/ sbCsr-Cs foto-
katéddal rendelkezd elektronsokszorozék a legaltaldnosabban hasznaltak,
nyilvanval6é, hogy a maximalis fényhozamot akkor érhetjuk el, ha a frek-
venciavalté anyag lumineszcens fényének maximuma megegyezik a fotoka-
tdd spektralis érzékenység-maximumaval. Ezt a feltételt a POPOP csak
részben elégiti ki, mert lumineszcens fényének maximuma 4300 X korul

van.
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3H és a 14C meérésénél nagy ne-

A lagy /3-sugarzék, féleg a
hézséget jelent, hogy az elektronsokszorozé kimenetén kapott hasznos
jelek amplitadoja alig emelkedik ki az elektronsokszoroz6 zajnivéjabol,
emiatt megfelel6en hatdsos, diszkriminalds - ami pedig egy csOvel torté-
nd mérésnél igen fontos - alig lehetséges. A jel/zaj viszonyt a szcin-
tilldtor oldalon csak (gy tudjuk javitani, ha a szcintillator fényho-
zamat olymédon ndveljuk, hogy a frekvenciavalté anyag molekulaszerke-
zetének megfelel6 megvaltoztatdsaval a lumineszcens fény maximumat 4500
X felé eltoljuk. Ilyen térekvéseket egy 1963-ban megjelent monografia
is megemlit /3/.

EIméleti szerveskémiai megfontolasok alapjan olyan oxazol-szar-
mazéekot kivantunk el6allitani, mely tulajdonsédgait tekintve nagymérték-
ben hasonlit a POPOP-hoz,de lumineszcens fényének maximuma kézelebb van
a 4500 i-hoz. E cél elérése érdekében a Hayes és munkatarsai /4/ &ltal
kozolt POPOP szintézis alapjan kidolgoztuk az I1,4-di£"2- (5-tolil-oxa-
zolil)J -benzol szintézisét. Az uj vegylletet az e targykdrben haszna-
latos nemzetk6zi jel6lés szerint roviditve TOPOT-nak neveztik el. A
szintézis menete a kdvetkez§:

2 H-0
absz.
piridia H3C

A szintézishez a Mannich és Hahn /5/ &ltal leirt tolacil-amin-
hidrokloridbd!l indultunk ki. Ez a fehér, 194 C°-on bomléads kdzben olvadé
kristdlyos vegyllet tereitdlsav-kloriddal piridinben a 282 C°-on olva-
d6, ugyancsak fehér, kristadlyos N,N’-ditolacil-tereftdl-amidda volt ala-
kithaté. Vizsgélataink szerint azonban a reakcioiddt a Hayes /4/ altal
a POPOP-szintézisnél emlitett 15 perces refluxozéassal szemben tébb,
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mint tizszeresére kellett ndvelni, mert kiléonben igen sok melléktermék
keletkezik a reakci6 nem teljes végbemenetele miatt. Masodik, gyilriza-
rasi lépésben az N,N’-ditolacil-tereftadl-amid foszfor-oxiklorid hatéa-
sdra TOPOT-t4 ciklizal. Ennek tisztitasdra igen alkalmasnak bizonyult
a jégecetbdl, majd ezt kdvetben a jégecet-alkohol elegyéb6l végzett

dtkristalyositas, mert ezesetben kromatografdlds nélkil is analitikai

tisztasdgl anyaghoz lehetett jutni.

A szintézis végeredményeként kapott TOPOT- melynek szerke-
zete lényegesen eltér az oxazol gylriben metil-csoportokat visel6 wdi-
metil- POPOPtf /7/ szerkezetétdl - halvdnysdrga szini, 254—255 C°-on ol-

0,1 g/1 POPOP ill. TOPOT toluolban,
Gerjesztés 366 mju.-os Hg-vonalial,
Ordinata: fotonszammal ardnyos Onké-
nyesen felvett skala. Fotoelektron-
sokszoroz6: EMI 9558, multialkali
fotokatéoddal. A gorbék rel.foton-

szam/hullamszdm-ra korrigalva vannak.
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vado kristadlyos anyag. Elég jél oldddik jégecetben, toluolban és egyéb
aromés oldoszerekben. El6bbiben zdld, utébbiakban ibolyaszinli luminesz-
cens fényt bocsat ki. Lumineszcens fényének maximuma kb. 80 % -mel
feljebb van, mint a POPOP-é. Abel6le készitett mlanyagha agyazott és
folyékony szcintilldtorok lecsengési ideje azonos a sztilbén-kristadlyé-
val /6.10-~ s/ /6/, fényhozama kb. 20 %-kal mulja felil a POPOP-o0s

szcintilldtor fényhozamat. Ezt tdmasztja ald a két abra is.

0,1 g/1 POPOP ill. TOPOT toluolban.
Gerjesztés 366 mju-os Hg-vonallal.
Ordinata: a rendszer fényhozamaval
ardnyos onkényesen felvett skéla.
Fotoelektronsokszoroz6: EMI 9502 B,
SbCs”-Cs fotokatoddal.

Az |.4abra korrigalt gorbéin lathatdé, hogy a maximum helye
TOPOT-nal kb. 80 X-mel eltolédott a nagyobb hulldmhosszak felé, ugyan-
akkor azonban a maximumok helyén mérhetéd kvantumhatdsfok TOPOT-néal kb.

7 %-kal kisebb, mint a POPOP esetén. Gyakorlati szempontbdél sokkal téb-
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bet mond a 2. &bra, mely a frekvenciavaltdé-fotoelektronsokszorozdé rend-
szer egylttes viselkedését irja le. Ezen adbra szerint a TOPOT-nal mind-
két maximum kb. 80 X-mel ugyancsak el van tolédva a nagyobb hulldmhosz-
szak felé,emellett azonban a TOPOT-nadl a rendszer fényhozama 20 ill. 40
%-kal nagyobb, mint POPOP esetén, ha a nagyobb, ill. a kisebb maximu-
mokat hasonlitjuk 6ssze. Ez csak azzal magyardzhaté, hogy a TOPOT emisz-

szi6s maximuma jobban illeszkedik a fotelektronsokszorozd spektrélis
érzékenysegmaximumahoz, mint a POPOP-é.

A szd&mlaldsi hatdsfok megéllapitdsdra O6sszehasonlité mérése-
ket végeztink TOPOT és POPOP tartalmu folyadék-szcintilldtorokkal ~H-
val és 14FC—veI jelzett vegyuletek segitségével. A méréseket Packard

gyartmanyu Tri-Carb folyadék-szcintilldtoros spektrométerrel végeztik.

lzotép Szcintillator Hatésfok
3H 3 g/1 PT+0,1 g/1 POPOP toluolban 33,67 %
b o " i 70,47 %
3n 3 g/1 PT+0,1 g/1 TOPOT toluolban 33,25 %
XV T 1 M 69,40 %

Fenti tdblazat adataibo6l lathatd, hogy a TOPOT-os szcintilla-
tor mérési hatasfoka, POPOP-ra beallitott készulékkel mérve, nem marad
el a POPOP-os szcintillator hatasfoka mdogdétt. Varhaté azonban, hogy
TOPOT-0s szcintillatorra helyesen beallitott készilék esetén a jel/zaj

viszony, ill. a mérési hatasfok tovabb javul.
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kisérleti rész
1,N,N’-ditolacil-tereftal-amid

2 g tolacil-amin-klérhidratot apranként, keverés kozben beadagolunk 1,2
g tereitalsav-klorid 16 ml vizmentes piridinnel készitett oldatdba.Sar-
ga, zavaros oldat keletkezik, melyet 3 6ra hosszat refluxozunk. A séar-

gasbarna szinl oldatot leh(lés utdn vizbe &6ntjik, majd a kivalt terméket
sz(irés és szaritds utan piridinb6l atkristalyositjuk. A termék 0,6 g fe-
hér anyag, olvadadspontja 282 C°.

2,1,4-di- C2- (5-tolil-oxazoliiE -benzol./TOPOT/

0,6 g NN’ -ditolacil-tereftdl-amidot refluxozunk 25 ml foszfor-oxiklo-
rid-ban 12 46ran &t. Utdna az olddészer felesleget ledesztillaljuk, majd
a maradékot keverés kozben Ovatosan vizbe ontjik. A keverést addig foly-
tatjuk, mig a foszfor-oxi—klorid teljesen el nem bomlott és a keletke-
zett termék sarga csapadék alakjdban ki nem valt. Ezt az anyagot leszd(r-
juk, majd kétszer atkristalyositjuk. EI6szor jégecetb6l, aktiv szenes
deritéssel, majd alkohol-jégecet 1:4 ardnyld keverékébd6l. Halvadnyséarga
szinUu kristdlyos anyagot kapunk, melynek olvadaspontja 254-255 C°.
Hozam 0,4 g. Szamitott N:7,15 %, talalt N:7,30 %.
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A NEW WAVELENGTH SHIFTER FOR LIQUID
AND PLASTIC  SCINTILLATORS

G.Vasvari

SUMMARY

A synthesis for the preparation of a POPOP-derivate, methyla-
ted on the phenyl-groups, has been elaborated. The obtained 1,4-di- [2-
(5-tolyl-oxazolyl)J -benzene, abridged according to convention as TOPOT,
has an essentially different structure from dimethyl-POPOP. It is use-
ful as wawelength shifter in liquid and plastic scintillators. Compared
to POPOP the light output is greater by 20 %, its counting efficiency
is equal to that of a liquid scintillator containing POPOP. Its lumines-
cent light shows a maximum at 4410
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HOBbIN CMECTUTE/Ib CMEKTPA /19 XXAOKAX W MIACTUYECKAX
CUNHTNNNATOPOB

T.BawBapu

PE3HOME

Bbin pa3pab0oTaH CWMHTE3 ANs Nony4vyeHus npoussoaHoir POPOP-a,
MeTUNNPOBAHHOW B (JeHUNbHbIX Agpax. CTpykKTypa nonyyeHHoro 1,4—
av- [2- (5-Tonun-okcasonun)] -6eH30M1a, Ha3blBaeMOro COKpal,eHHO
TOPOT-OMj cywecTBeHHO OT/AM4YaeTcs OT CTPYKTypbl Aumetun-POPOP-a.
TOPOT MoOXeT O6bITb YCMEWHO MNPUMEHEH B KayecTBe CMEcCTUTensd chnekTpa
XUOKUX W MNAaCTUYECKUX CUUHTUNNATOPOB. Ero cBeTOBOW BbIXO[4 Ha
20 % Bblwe, 4yem y POPOP—a, a CUMHTUNALMOHHAA e(P(EKTUBHOCTb TaKoW
e BeNnYUHbI, Yyem y POPOP-a. OMWUCCUOHHbLIA MakKCUMyM €ro /SHOMUHECLEHT'

HOT BeT XUT npn X . =4410
oro cBeTa e p MaKC
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	Nagy Ferenc - Horányi György: Az elektródpotenciál és szelektivitás kapcsolata kontakt katalitikus hidrogénezésnél�������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������
	Neszmélyi András - Radics Lajos: Nagyizolációjú mágikus T készítése és bemérése a 3 cm-es mikrohullámú tartományra�������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������
	Neszmélyi András - Radics Lajos: TE102 módusú derékszögű tápvonal üregrezonátor készítése elektron spin rezonancia spektrométerhez 3,2 cm-es hullámhosszra�����������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������
	Neszmélyi András - Radics Lajos: Nagyfrekvenciás modulációjú, 3,2 cm hullámhosszon működő elektronrezonancia spektrométer��������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������
	Rockenbauer Antal: Meggondolások mágneses terek inhomogenitásának protonrezonanciás módszerrel történő meghatározásával kapcsolatban�������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������������
	Payer Károly - Vasvári Gábor: Hordozható, szcintillációs, lágy béta szennyezettségmérő berendezés��������������������������������������������������������������������������������������������������������
	Vasvári Gábor: Új frekvenciaváltó anyag folyadék- és műanyagba ágyazott szcintillátorokhoz�������������������������������������������������������������������������������������������������
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