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1 Auswertung

1.1 B-Feld

Fiir ein zirkular polarisiertes Magnetfeld gilt fiir den Drehwinkel nach einem
t, langen HF-Puls: o = vy - By - t,. Hier wird allerdings mit einem linear
polarisierten Feld gearbeitet, welches sich aus 2 zirkular polarisierten Felder
zusammensetzen [468t. Dabei trigt allerdings nur eines der beiden zirkular
polarisierten Felder zur Drehung bei. Also gilt hier:

1
a=g-yr-Bit (1)
Daraus folgt mit tgge = (2,26 + 0,09)us und t150- = (2,86 + 0,27)us
2.
Bi=—% = (6,7£1,5)mT 2)
VI lp

1.2 Spin—Spin Relaxationszeiten

Bei zwei verschiedenen Proben P1 und P3 wurden zunichst jeweils Mes-
sungen des Kernspinechos durchgefiihrt. Aus dem exponentiellen Abfall der
Amplituden des Echos wurde die Relaxationszeit T der Spin—Spin - WW
bestimmt. Fiir Probe 1 (wifirige CuSO4 Lésung) ergab sich hier:

1
TS E———— 1]
0,056 + 0,012

Und fiir Probe 3 (stark verdiinnte wéfirige CuSO4 Losung):

1
0,038 £ 0,003

Fiir die gleichen Proben wurden nun noch einmal die Spin—Spin Rela-
xationszeiten bestimmt. Diesmal mit Hilfe der Carr—Purcell - Folge. Diese
Folge hat den Vorteil, dafl Diffusionseffekte keine Auswirkungen auf die Re-
laxationszeit mehr haben. Bei Probe 1 ergab sich nun fiir die Relaxationszeit
Tzl

Ty p1 = s= (18t 4)ms (3)

Ty ps = ms = (26 £ 2)ms (4)

1
T = - = 2
2P1= 033 1 07002m8 (30 £ 2)ms (5)
Und bei Probe 3:
1
Ts.p3 ms = (208 £ 4)ms (6)

= 0,0048 % 0, 0001

1.3 Spin—Gitter Relaxationszeit

Weiter wurde fiir die beiden Proben (Probe 1 und Probe 3) die Spin—
Gitter Relaxationszeit Ty bestimmt. Hierfiir wurde zunfchst ein 180° Impuls

und dann ein 90° Leseimpuls erzeugt. Hier ergibt sich fiir Probe 1: T p; =
(46,44 0,6)ms und fiir Probe 3: T ps = (690 £ 79)ms.



1.4 Fliissigkeitsspektren

Aus den von uns aufgenommenen Fliissigkeitsspektren ergibt sich fiir die Li-
nienaufspaltungen und die Amplitudenverhiltnisse Tabelle 1. Aus Tabelle 2
ist ersichtlich, welche Probe welche der gesuchten Stoffe enthielt.

Probe || Amplituden- | Protonen- || Avy | Arvs ol O3
verhidltnis | verhiltnis || [Hz] | [Hz] | [ppm] | [ppm]

B 0,569 2:3 100 | 142 5 7,1
C 0,449 1:3 202 232 10,2 11,2
D 0,959 1 N/A | N/JA | N/JA | N/A

E 1,43 5:3 146 | 102 7,3 5,1

Tabelle 1: Fliissigkeitsspektren

Probe Stoff

Fluoroaceton

p-Xylol

Essigsdure

Fluoroacetonitril
Toluol

= 3| Q| 9| =

Tabelle 2: Stoffzuordnung

Die Stoffe wurden iiber das Protonenverhiltnis in den verschiedenen Mo-
lekiilstrukturen den Proben zugeordnet. Das Protonenverhiltnis sollte mit
den Amplitudenhéhen der Peaks iibereinstimmen. Da dies nicht bei allen
Proben der Fall war wurden die Proben so zugeordnet, dafl die Abweichun-
gen insgesamt am geringsten waren. Leider war die Zuordnung iiber die che-
mische Verschiebung nicht einwandfrei méglich, so daf§ auf die erstgenannte
Methode zuriickgegriffen werden mufite.

Der Stoff A, der in Tabelle 1 nicht auftaucht war der einzige, bei dem in
der Probe mit TMS 4 Linien auftraten, die zugehdrige Substanz ist folglich
Fluoroaceton.

Aus dem Abstand der 2 Peaks in Probe D kann man {iber Gleichung 7
die Kopplungskonstante zu .Ji3 = (2,924 0.13) - 10732 bestimmen.

J12:h'AI/ (7)

1.5 Einkristallspektren

Als letzter Versuchsteil wurden die Einkristallspektren eines Ba(Cl O3)2-H20
Kristalls bestimmt, woraus der Dipol—Dipol - Wechselwirkungstensor der



Protonen des Kristallwassers bestimmt wurden. Fiir jeden der 3 Kristalle
wurden die Mefiwerte mit Gleichung 8 gefittet.

y=a+b-sin (2z) 4 ¢ cos (2z) (8)

Nach Anpassen der Anschlufistellen der 3 Kristalle ergeben sich die in Ta-
belle 3 aufgefiihrten Werte fiir a, b, c.

H Kristall ‘ a ‘ b ‘ c H
¢ 7,8+0,6 —-217,7+0,8 | —11,04+0,8
¢ —22,61+0,6 | 186,7+0,8 7,4+0,8
N 6,2+0,6 204,1+0,8 | —31,24+0,8

Tabelle 3: Koeflizienten

Daraus ergibt sich dann fiir die Eigenwerte folgendes:

A o= —204,4
Ay = 404,9
A3 = —209.1

Und fiir die Eigenvektoren:

vi = (0,84;—0,43;-0,34)
Y2 = (0,54;0,57;0,62)
s = (=0,07;-0,7:—0,71)

Daraus ergibt sich fiir den Abstand r: mit

2 h 3 —
2hpy g 32k -2
3C 3hpoy?

zz

DZZ,LS - 3

und k= 206,255, g = 47 - 10-7 Y5
Am

Am?

h=6,626-10"2*Js,v7 = 2,6752- 10% i
S

Der Fehler von |r| wurde iiber die Bedingung abgeschitzt, dafi die Matrix
spurfrei sein sollte, d.h. Ay + Ay + A3 = 0. Da dies nicht ganz der Fall war,
ergibt sich eine Ungenauigkeit fiir A3 = D.. und damit dann auch fiir |r|.

Ir| = (1,63 +0,01) - 107'%mn = (0,163 £ 0,001)nm (10)

Die Richtung von r entspricht somit der des zugehorigen Eigenvektors

x2 = (0,54;0,57;0,62). Dieser Vektor steht nach (11) senkrecht auf dem
Vektor b, Der Winkel zwischen r und der a-Achse betriagt 145°. (Vergleiche
Gleichung (12))



cosqp =

Ccos (v =

b-x2

— 0,02901
6]z
X2 ,8232
|al|xz]



2 Zusammenfassung und kritische Diskussion

Es sollten Methoden der Kernresonanzspektroskopie eingesetzt werden, um
folgende Dinge zu bestimmen:

e Spin - Spin - Relaxationszeit
e Spin - Gitter - Relaxationszeit

o Fliissigkeitsspektren von 5 Proben, diesen Proben gegebene chemische
Verbindungen zuordnen

e Dipol - Dipol - Wechselwirkungstensor eines Einkristalls

Eine grofie Schwierigkeit bestand bei den ersten 2 Aufgaben darin, dafl
das Magnetfeld sehr genau in Resonanz zu bringen war. Aufgrund von
stindigen Temperaturschwankungen und dadurch bedingte Anderungen in
der Ausdehnung des gesamten Aufbaus dnderte sich dieses jedoch ununter-
brochen, so dafi eigentlich ununterbrochen nachjustiert werden mufite und es
nicht moglich war, eine Messung wirklich in Resonanz durchzufiihren. Die-
se Temperaturschwankungen lassen sich vermutlich nur dadurch vermeiden,
dafl man die Apparatur in einen klimatisierten Raum bringt, so daff immer
die gleiche Temperatur herrscht.

An der Messung der Spin—=Spin Wechselwirkungsrelaxationszeit 148t sich
gut erkennen, wie stark die Diffusionseffekte bei der stark verdiinnten wifri-
gen CuSO4 waren.

Bei den Fliissigkeitsspektren war es leider nicht unbedingt mdoglich, die
Substanzen iiber die chemische Verschiebung zuzuordnen, zumal bei einer
Probe die Referenzlinie von TMS leider nicht zu erkennen war. Méglich war
die eindeutige Zuordnung jedoch iiber das Amplitudenverhiltnis, welches
dem Protonenzahlverhiltnis in den einzelnen Molekiilgruppen entspricht.

Weniger problematisch war der letzte Versuchsteil, die Einkristallspek-
tren. Hier mufit die Messung auflerhalb der Resonanz aufgenommen werden,
wodurch die ununterbrochen Drift des Magnetfeldes nicht mehr so stark ins
Gewicht fiel. Erwartungsgemifl wurden hier auch recht schéne Ergebnisse
erzielt.



