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Resumo

O presente trabalho descreve o projeto, a. construcao e a automatizagdo de um espec-
trometro de Ressonancia Magnética Nuclear (RMIN) pulsada de banda larga para o estudo
de materiais magnéticos. Foram construfdos: o médulo de transmissio e recepcao de ra-
diofreqiiéncia (r.f); o gerador de pulsos; o chaveador (duplexador) de r.f, além de alguns
circuitos periféricos, como amplificadores, interface digital e drivers. Fol desenvolvido
também um programa de controle e aquisicao de dados, que permite a realizacao de me-
didas automdticas.

Os mddulos de transmissao e recepcao foram construidos em uma tnica placa de circuito
impresso & operam na faixa entre 250 MHz e 500 MHz. O duplexador ativo é capaz de
chavear até 10 W de poténcia de r.f. O programador de pulsos construido possui 16 canais
de saida independentes, 128 eventos e 50 ns de resolucdo temporal. Este dltimo equipa-
mento foi desenvolvide utilizando um chip FPGA (Field Programmable Gate Array).
Estd é a primeira vez que esse tipo de circuito integrado é utilizado com esse propdsito.
O equipamento foil testado realizando-se medidas de RMN em sisternas magneticamente

ordenados.
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Abstract

In the present work we describe the design, construction, and automatization of a broad-
band pulsed nuclear magnetic resonance {NMR) spectrometer designated for the study
of magnetic materials. We have built: the radio-frequency (r.f.) transmission and recep-
tion modules, the pulse generator, and the r.f. switch {duplexer), as well as peripheral
circuits, such as: amplifiers, the digital interface, and drivers. We have also developed a
control and data acquisition program, which allows automatic measurements.

Both reception and transmission modules, built on a single printed circuit board,
operate in the range between 250 MHz and 500 MHz. The active duplexer is able to
switch until 10 W of r.f. power. The designed programmer has 16 independent output
channels, 128 events, and time resolution of 50 ns. The latter was developed using
an FPGA (Field Programmable Gate Array). This is the first time such integrated
circuit is used in the construction of this kind of equipment. We have performed NMR
measurements in magnetically ordered materials in order to test the efficiency of the

designed system.

111



Trabalhos publicados durante o desenvolvimento desta tese:

1 — S.B. Belmonte, 1.S. Oliveira and A.P. Guimaraes, Graphical programming for
pulse automated NMR experiments, Meas. Sci. Technol. 9, 1951 (1998)

2 — S.B. Belmonte, R.S. Sarthour, LS. Oliveira and A.P. Guimardes, FPGA Based
High Resolution Pulse Programmer, aceito para publicagdo na revista Measurement

Science and Technology

iv



Conteudo

Agradecimentos . . . . . . .. ... i
Resumo . . . . . . . o e e e e e i1
ADStract . . . . . e e il
Artigos Publicados . . . . . .. .o iv
Listade Flguras. . . . . . . . . . . viil
Lista de Tabelas . . . . . . . . . . . o xi
Introdugao 1
1 Ressonancia Magnética Nuclear 5
1.1 Introdugdoateoriada RMN . . . . . .. .. ... ... ... .. 6
1.1.1 O Spin nuclear e a condigdo de ressondncia . . . . . . . . . . . .. 7

1.1.2 Tratamento cldssico da magnetizagao . . . . . . .. . .. .. ... 10

1.1.3 Magnetizagio sob a agdo de campos magnéticos: Equagoes de Bloch 14

1.2 A técmica de RMN Pulsada . . . . . .. ... ... oo 18

| 1.2.1 Espectroscopiade RMN . . . .. ... ... ... oo 20

1.2.2 Relaxacdo magnética transversal (T2) . . . . . . .. .. ... ... 22

1.2.3 Relaxagio magnética longitudinal (T3) . . . . ... .. ... ... 23

2 Arquitetura de um espectrometro de RMN Pulsada 25
21 Transmissor . . . . . . . . o e e e e e e 26
22 Receptor . . . . . . . e 29
2.3 Duplexador . . . . . . .. 32



24 Geradordepulsos . . . .. . .. ...

Resultados

3.1

Espectrémetro de RMN Pulsada de Banda Larga . . . . .. ... .. ..
31,1 Trapsmissor . . . . . . ..

3.1.2 Receptor . . . . . . . e

32 ProgramadordePulsos . . .. . ... ... Lo oL

3.2.1  Field Programmable Gate Array (Conjunto de Portas Logicas Pro-

gramavels) . . . . ...

3.2.2 O hardware desenwvolvido . . . . . . . ..o

3.23 Programadecontrole . . . . . .. ..o oL

324 Testesrealizados . . . .. ... ... L.

3.3 Duplexador Ativo . . . . . . L

3.4 Programa de Aquisicio de Dados . . . . . . . . ... ...

3.4.1 Rotina para correcao de erro nos canais de amplificagcdo . . . . . .

3.4.2  Programa para espectroscopia RMN . . . . . ... . ... .. ..

3.4.3 Programa para medicao de tempos de relaxagao magnética . . . .

3.5 Circuitos periféricos . . . . . . . . . L

3.5.1 Amplificadorde Video . . . .. . ... . ... L.

3.5.2  Circuito de soma & inversao depulsos . . . . ... ... ... ..

3.5.3 Interface digital . . . . . .. ...

+ 3.5.4  Driver para o atepuador programavel . . . . . ... ... ... ..
Conclusao

Anexo I - Driver do duplexador ativo
Anexo II - Filtro ativo passa baixa
Anexo III - Circuito de soma & inversao

Anexo IV - Interface digital

70

71

72



Anexo V - Driver do atenuador programavel

Bibliografia

vii

73

74



Lista de Figuras

1-1
1-2

1-4

1-5
1-6
1-7
1-8
1-9

Visao classica do movimento de precessdo do nticleo . . . . . . . . . . L.
Niveis de energia para um sistema com spin 3 . . .. ... ... ... ..
Referencial girante . . . . .. . .. .. . ... 0oL

Movimento de precessdo de p em torno de B.fetino 2p0s & mudanga de

referenicial. . . . . . L e e

Variacado da magnetizacio devido & aplicagio do campo oscilante B,.

Forma lorentziana das linhas de absorgao e dispersao. . . . . . . .. ...
Seqiiéncia de pulsos tipica para obtengao do eco de spin. . . . . . . ...
Formacdodo eco de spim. . . . . . . . . . . ...

Seqiiencia de pulsos tipica para medi¢do de espectros de RMIN. . . . . . .

1-10 Seqiiéncia tipica para obtencao do tempo de relaxacdo transversal (T3).

1-11 Seqiiéncia tipica para obtencgdo do tempo de relaxagio longitudinal (T7) .

2-1

2-2

2-3
2-4
2-5

2-6

Diagrama de blocos de um Espectrémetro de RMN. . . ... .. ... ..
Esquema simplificado de wm transmissor . . . . . . . ... .. ... ...
Representacao freqiiencial (espectro) da r.f. modulada m(t) cos{w,t). . . .
Receptor em quadratura . . . . . . ... ..o
Representacéo freqgiiencial da Eq.2.23. Onde 2w,, representa a banda
(largura em fregiiéncia) do sinal m/(t). O F'PB elimina o sinal de alta
freqiiéneia 2w,. . .. Lo

Representagao grafica de um par de diodos cruzados . . . . .. .. . ...

viil

26
27
27



2-7

2-8
2-9

3-2
3-3
3-4

3-8
3-9
3-10
3-11
3-12

3-13

3-14
3-15
3-16
3-17

Esquema de um duplexador passivo construido com diodos cruzados e
cabos A/4. . . L
Representagao de um duplexador ativo. . . . . . .. .. .00

Seqiiéncia de pulsos tipica. . . . . . . .. Lo

Diagrama de blocos do espectrometro de RMN Pulsada desenvolvido. . .
Foto do espectrometro construido (médulos de transmissao e recepgio)

Diagrama de blocos detalhando o médulo de transmissao. . . . . . . . . .
Aparato montado para levantamento da curva de resposta em freqgiiéncia
do tTAnSIMUSSOr. . . . . . v v i e e e e e e e
Curva de resposta em freqiiéncia. do transmissor . . . . . . . . ... . ..
Diagrama de blocos detalhando do médulo de recepgao. . . . . . . . . ..
Em {A) temos o aparato montado para levantamento da curva de resposta
em freqiiéncia do receptor Hustradaem (B). . . . . .. . ... ..
Diagrama. de blocos do programador depulsos. . . . . . . . .. ... ...
Programa de controle do programador de pulsos. . . . . . .. .. ... ..
Forma deondareal desaida. . . . . . . ... ... . oL
Transformada de Fourier dos pulsos dex.f. . . . .. .. . .. .. ... . .
Painel frontal do programador de pulsos, onde estio situados os 16 conec-
tores BNC correspondentes aos canais de saida. . . . . . . . .. ...
Interior do programador de pulsos. A esquerda temos o FPGA e o cristal

de 20 MHz, ao centro a memdria de configuracio (SPROM) e & direita

‘uma fonte de alimentacio (5 VX 200mA). . . .. . .. ... .. ... ..

Esquemadtico do duplexador ative. . . . . . . . ... ..o
Comportamento dos sinais u(t) e v(t) em funcio da defasagem da r.f.
Painel de controle do programa para obtencdo de espectros de RMN.
Diagrama do programa para obtencio de espectros de RMN. As sub-
rotinas sio representadas por icones € os tipos de varidveis sdo indicadas

pelas cores, espessuras e tipo de linhas. . . . . . . ... ...

x



3-18 Painel de controle do programa para medicao de tempos de relaxagao

MAgNEtICA. . . . . . o e e e 62
3-19 Digrama do circuito de soma & inversdo de pulsos . . . ... .. ... .. 64
3-20 Espectro de RMN do composto Lag 7510 3MnO3 a 4,2 K adquirido com o

equipamento construido. . . .. ..o 67



Lista de Tabelas

1.1

3.1

3.2
3.3

Fator Giromagnético de alguns elementos/isétopos . . . . . . . . . . . .. 9

Componentes utilizados nos médulos de transmissao e recepgao do espec-

trOmetro. . . . . . e e e e e 37
Sinals adquiridos . . . . . . ..o 56
Sinais adquiridos com canais invertidos . . . . . . .. ... 58

xi



Introducao

As bases experimentais e tedricas da Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) foram es-
tabelecidas em meados da década de 40 por F. Bloch e E. M. Purcell. Devido aos seus
estudos, eles receberam o Prémio Nobel de Fisica em 1952. Desde entao, profissionais
de diversas areas da ciéncia utilizam esta técnica nos estudos das propriedades dos ma-
teriais. Uma das aplicacdes mais importantes da RMN é a tomografia por RMN, com
a qual pode-se obter imagens de dentro do corpo humano sem a aplicagao de radiacao
iomizante.

O grupo de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) do CBPF estuda diferentes ma-
teriais magnéticos, entre outros compostos constituidos de terras raras e metais de tran-
sicio. As ressonancias nestes sistemas podem ocorrer entre 10 MHz (metais de transicfo)
e 10 GHz (terras raras pesadas). As larguras dos espectros de RMN podem variar de
alguns kHz, até dezenas de MHz. Portanto, & necessdrio um espectrémetro que consiga
operar em largas faixas de freqiéncias com ganho constante. O objetivo deste projeto foi
a construcao de urn espectrémetro de RMN que operasse na farxa entre 250 MHz e 500
MHz. Espectrémetros comerciais que podem operar nesta faixa de freqiiéncia possuem
um custo muito elevado, e geralmente nio permitem varreduras em freqliéncia na faixa
de dezenas de MHz.

No estudo de materiais ferromagnéticos, a técnica de RMN pulsada consta da apli-
cacio de pulsos de radiofreqiiéncia (r.f) de elevada poténcia (100 watts) e curta du-
racio (1 — 10 ps) e, caso as condigdes de excitagdo favorecam, da detecgao de um sinal
transiente proveniente da amostra denominado eco de spin. Os espectros de RMN sao

construidos variando a freqiiéncia da r.f. (abscissa) e medindo o sinal de resposta do



material em andlise (ordenada). Inicialmente é escolhida uma seqiiéncia de dois pulsos
tal que a largura, a separa¢io entre eles e o tempo de repeticdo da seqgiiéncia propicie
a ressondncia (tipicamente 1 ps, 10 ps, 1 ps). O sinal de resposta é enviado para um
digitalizador (osciloscépio digital) que é controlado por um programa de aquisicio de
dados. Uma das formas de medir os fempos de relaxagao magnética longitudinal (77—
tipicamente 500 ps) e transversal (T>— tipicamente 100 us) é a excitagio da amostra com
uma seqiiéncia de trés ou dois pulsos, respectivamente. Nos experimentos para medir 73 a
freqiiéncia da r.f. permanece inalterada durante todo o processo, neste caso o parametro
varidvel é a separacdo entre os pulsos. IEm um experimento de 77 o pardmetro varigvel é
a separacao entre o primeiro e 0 segundo pulso.

Um espectréometro de RMN Pulsada é basicamente composto por trés blocos distintos
que sdo: o transmissor - responsdvel pela modulagao e amplificacao dos pulsos de r.f; o
receptor - responsdvel pela deteccao e demodulacao do sinal de resposta do material em
andlise; e o duplexador - que direciona os sinais de excita¢io para a amostra e dela para
o mdédulo de recepgao.

No nosso projeto os médulos de transmissdo e recep¢ao foram construidos em uma
dnica placa de circuito impresso, com o objetivo de manter a impedincia casada em
toda a faixa de freqiténcia e minimizar perdas por atenuacdo do sinal. Sinais de r.f.
(faixa de megahertz) devem trafegar em vias ou cabos coaxiais que mantenham casada
a impedéancia do circuito, que em geral é de 50 2. Caso a impedéancia do sistema varie
em um determinado ponto pode haver reflexdo e, conseqiientemente perda de poténcia
do sinal.

O duplexador ativo foi construido com diodos rdpidos capazes de direcionar sinais na
faixa de r.f. Durante a excitagio, este circuito conecta o transmissor & amostra e a isola
do receptor. Apés a aplicacio dos pulsos de r.f. o duplexador bloqueia a passagem de
sinal entre o transmissor e a amostra, conectando-a ao médulo de recepgao.

Uma das partes mais importantes de um espectrometro de RMN pulsada é o gerador
de pulsos. Este equipamento é responsdvel pela geragio dos pulsos que serao enviados ao

transmissor com o objetivo de formar os pulsos de r.f., em conjunto com a r.f. proveniente



de um sintetizador. Geradores de pulsos podemn ser manuais ou automaticos, os primeiros
possuem o inconveniente de nao possibilitar medidas automdticas de tempos de relaxacio
magnética. Neste trabalho descrevemos o projeto e a construgao de um programador de
pulsos controlado por computador, desenvolvido com dispositivos légicos programaéveis.
O dispositivo possui 16 canais de saida independentes, possibilidade de gerar seqiiéncias
com até 128 eventos, resolucao temporal de 50 ns e contador de 32 bits. Assim, a duragdo
de cada evento pode variar entre 50 ns e 3,5 minutos.

O objetivo principal desta tese fol construir um novo espectrometro de RMN pulsada
para operar na faixa entre 250 MHz e 500 MHz e com isso aumentar o conjuntc de ma-
teriais que podem ser estudados, além daqueles cujas freqiiéncias de RMN se encontram
na faixa entre 20 MHz e 250 MHz, como & o caso de ligas e compostos a base de Fe, Ni,
Co e Gd.

Especificamente, foram construidos os médulos de transmissao e recepgao, um progra-
mador de pulsos versdtil e com alta resolugao, um duplexador ativo de média poténcia
e todos os circuitos periféricos que compdem o espectrometro (amplificador de video,
circuito de soma e inversio de pulsos, uma interface digital, etc.), excetuando o amplifi-
cador de poténcia e o pré-amplificador, o sintetizador e o osciloscépio digital. Todas as
medidas foram automatizadas através do desenvolvimento de um programa de controle
e aquisicao de dados na linguagem de programacao gréafica LabVIEW.

A tese est4 organizada da seguinte forma: no primeiro capitulo é apresentada uma
pequena introducao 4 técnica de ressonincia magnética nuclear pulsada, onde sao abor-
dados os principais parimetros fisicos medidos por esta técnica. E dada énfase ac método
de excitacdo spin-echo para obtencdo de espectros de RMN e as medidas de tempos de
relaxacio magnética. No capitulo seguinte é apresentada a estrutura geral de um es-
pectrometro de RMN pulsada e suas diversas partes constituintes (transmissor, receptor,
duplexador e programador de pulsos). O método de detecgdo sincrona em quadratura
também é abordado. No capitulo 3 sdo apresentados os resultados alcangados neste
trabalho: o espectrometro de RMN pulsada construido, o programador de pulsos desen-

volvido através de dispositivos légicos programavels, o duplexador ativo, o programa de



controle e aquisi¢io de dados, e por fim o8 circuitos periféricos desenvolvidos.
Para uma introdugao geral sobre RMN, veja a referéncia [4] ao final da tese. Para
aplicagoes da RMN em metais magnéticos [3] e para uma introdugio geral sobre instru-

mentagio de RMN veja [5].



Capitulo 1

Ressonancia Magnética Nuclear

No inicio dos anos 20, O. Stern e W. Gerlach verificaram que um feixe de dtomos neutros
sujeito a um campo magnético estdtico nao homogeéneo é desviado de acordo com a ori-
entagao dos momentos magnéticos devido aos seus elétrons atémicos. Por volta de 1924,
W. Pauli sugeriu a existéncia de nicleos magnéticos, comportando-se como pequenos
imas. Nos anos 30, o aperfeicoamento das experiéncias de Stern e Gerlach permitiria a
determinacdo de momentos magnéticos nucleares [1].

Em 1939, Rabi, dando seguimento as experiéncias de Stern e Gerlach, submeteu (em
alto vacuo) um feixe de moléculas de hidrogénio, primeiro a um campo magnético néo-
homogéneo, e depois a um campo homogéneo, ac mesmo tempo que aplicava radiacao
eletromagnética na faixa de radiofreqiiéncia (r.f.) de forma continua. Para certo valor de
freqﬁén.cia bem definido, observara que o feixe molecular absorvia energia e era ligeira-
mente desviado. Esta teria sido a primeira observacio de ressonincia magnética nuclear
(RMN).

Em 1945-46 o fendomeno da ressonincia magnética nuclear foi observado em amostras
liquidas e sélidas. F. Bloch, na Universidade de Stanford, e E. M. Purcell, na Universi-
dade de Harvard, procurando medir momentos magnéticos nucleares com maior precisio,
observaram sinajs de absorcdo de r.f. na dgua e na parafina, respectivamente. Estes es-
tudos conduziram & atribuicdo conjunta do Prémio Nobel de Fisica, em 1952, a F. Bloch

e a E. M. Purcell.



Em 1953 foi colocado no mercado o primeiro espectrémetro de RMN.

Um salto qualitativo muito importante ocorreu em 1970 com a introducdo de técnicas
de pulsos de r.f., a0 invés de se utilizar uma variagdo continua da freqiiéncia de excitacio,
aliadas a técnicas de andlise matemdtica baseadas em Transformadas de Fourier, rea-
lizadas por computador. Este método abriu caminho a uma enorme variedade de novas
técnicas extremamente informativas. Destas se salientam as que permitem obter imagens

internas de amostras intactas (Tomografia por RMIN) a partir de sinais de RMN [2).

1.1 Introdugao & teoria da RMN

A ressondncia é um fendmeno fisico que surge em sistemas mecanicos, acusticos, pticos,
elétricos, magnéticos, etc., sempre que ocorrem estfmulos cuja freqiiéncia & proxima A
das vibragbes naturais dos sistemas. Um exemplo prético deste fenomeno ¢ um receptor
de radio. Quando “procuramos” por uma estagdo estamos na realidade ajustando a
freqiéncia do circuito de sintonia do aparelho na mesma freqiiéncia da onda transmitida
pela estacao emissora.

O fenémeno da ressonéncia manifesta-se também nos niveis moleculares, atdmicos,
eletronicos e nuclear. No caso nuclear, a ressonancia ¢ de natureza magnética, sendo
assim, chamada de Ressonéncia Magnética Nuclear (RMN). Tal ressonancia deriva do
fato de certos miicleos possuirem um momento angular intrinseco chamado spin e um
momento magnético associado.

Podemos fazer uma analogia entre o movimento de um nicleo, que possui momento
magnético, em um campo magnético, e o movimento de um pido de brinquedo, no campo
gravitacional. As forgas magnéticas produzidas por um campo magnético (Bp) fazem
com que o nicleo realize um movimento de precessio, Fig.1-1 , da mesma forma que o
campo gravitacional faz precessionar um pifo de brinquedo. O movimento de precessao

do pido, faz com que seu eixo desenhe um cone no espaco.



Figura 1-1: Visdo cldssica do movimento de precessdo do micleo

1.1.1 O Spin nuclear e a condicao de ressoniancia

O momento angular de uma particula em movimento é uma grandeza fundamental na
Mecanica. Um exemplo importante de aplicagdo deste conceito é a que se fez para o
movimento orbital de elétrons em dtomos com momentos angulares [1].

Um dos postulados fundamentais da Mecédnica Quantica é que o momento angular
de uma particula sé pode assumir valores discretos. A quantizacio do momento angular
resulta na quantizagao da energla da particula.

A existéncia de micleos atdmicos com momento angular foi sugerida pela primeira vez
por Pauli, em 1924, para explicar a chamada estrutura hiperfina dos espectros atdmicos
(espectros de absorc¢do e emiss@o de radiagdes pelos elétrons dos dtomos). Considerando
que o muicleo se encontra praticamente em repouso relativamente ao conjunto do dtomo,
este momento angular surge com uma origem diferente do momento angular orbital do
elétron.

Assim como para o elétron, o momento angular de spin do proton e do néutron é
caracterizado por um mimero quantico (de momento angular de spin) com o valor 3.
Desta forma, para nucleos compostos por prétons e néutrons, 0os momentos angulares

de spin individuais (juntamente com momentos angulares do tipo orbital) dao origem



a um momento angular resultante, caracterizado por um valor I que pode ser inteiro,
semi-inteiro ou zero, denominado numero quantico de spin.
Assim, para nicleos X, onde A & o numero de massa e 7 o nitmero atdmico, temos

de forma bastante simplificada:

eI =0 = se A e Z forem pares.
e I == inteiro = se Z for impar e A for par.
¢ I = semi-inteiro = se A impar
Exempios:
I=0 = 3G, 180
I=1 = N, ?H
I = 1 — 19 13 1Sy 1B 31p 195pt
2 ] ] b 1 1
I==3 = UB, 2Na, 3°Cl
I = g — 170’ QTAI

A Ressconéancia Magnética & um fendmeno presente em sistemas que possuem momento
magnético e momento angular. No caso da RMN consideramos o micleo como um sistema
de particulas que em wmn determinado estado possul um momento magnético o e wm
momento angular I (spin do ndcleo}.

O momento magnético nuclear total pode ser escrito como [3, 4].

p=vhl (1.1)

onde v & um escalar conhecido como fator giromagnético nuclear.
O fator -y é constante para cada tipo de nicleo. Um mesmo elemento pode apresentar
virios isétopos com diferentes valores de .

Na tabela 1.1 exemplificamos o valor de v para diferentes elementos/is6topos.



Elemento / Isétopo | v(MHz/T)
Hidrogénio | 'H 42,5749
Deutério | *H 6,5357
Tritio H 45 4117
Ferro ¥Fe 1,3756

Tabela 1.1: Fator Giromagnético de alguns elementos/isétopos
A técnica de RMN mede a interagao entre o momento magnético nuclear e um campo
magnético qualquer. Um micleo atémico com momento p submetido a um campo mag-
nético estético B ¢ descrito pelo Hamiltoniano {4]:

H=-p B=—yal-B (1.2)

onde B é 0 campo magnético.

Supondo o campo B na diregdo z (B = Byk), temos que os autovalores de H sao:

By = —vhBym (1.3)
sendom=I,I—1,...,—(-1),—1.
Os niveis de energia sio dados pela Eq.1.3, e o espacamento entre ¢s niveis &:
AE = v By = hwg {1.4)

onde,

wo = 1By (1.5)

sendo wg a velocidade angular associada a0 movimento de precessao do vetor p em torno



de By ou freqiiéncia de ressonancia do sistema, também conhecida com fregiiéncia de

Larmor.

Na Fig.1-2 mostramos o desdobramento dos niveis de energia para um sistema com I

3
5

A E
m
“% - E,,,=%7ﬁ30
AE =Hho
} ° _l = K —l},hB
AF : B
! = E ——1;4‘13
e
3 3
E == Em:_EﬁBO

Figura 1-2: Niveis de energia para um sistema com spin 3

A condicao de ressonancia é atingida quando o sistema é excitado com uma energia

igual ao espagamento AFE entre os vdrios niveis.
Podemos notar que a constante de Planck # é eliminada na equagdo de ressonéncia

(Eq.1.5). Isto sugere que o problema pode ser tratado classicamente, como pode ser visto

a seguir.

1.1.2 Tratamento classico da magnetizagao

Classicamente, descrevemos o movimento do momento magnético nuclear sob agao de

wm campo magnético através do torque T de B sobre p:

T=pxB (1.6)
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Por outro lado, sabemos que o torque & igual a variagdo do momento angular J no

tempo:

_dJ

T=%

J por sua vez ser escrito em termos de spin nuclear [4]:

J="rI
de forma que:
d(hI)
St B
a B
substituindo I por /v, Eq.1.1, temos:
dp
o B .
= HXT (1.7)

A observagio do fendmeno da RMN envolve aplicacdo de um campo magnético os-
cilante B (t) ao sistema além do campo estético By [3]. Para que a descrigio do movi-
mento dos spins nucleares seja simplificada na presenga dos campos By e By(t), € inte-
ressante que adotemos o referencial girante, ¥ig.1-3 : um sistema de coordenadas (z’, v/,
z) com velocidade angular w num referencial estacionario (z, y, z).

Considerando um vetor F no sistema de coordenadas girante, temos que a relacao

entre as derivadas de F nos dois sistemas é [4]:

11



Figura 1-3: Referencial girante

dir  4F twxT
- = w

dit ot
Substituindo o vetor F pelo vetor momento magnético nuclear p, obtemos:

dpy  op ‘
‘EE—E-I-LUX;L : {1.8)

Igualando as equagoes 1.7 e 1.8.

bp _

&t X (""’| + 'TB) = Hx(7Befetivo) (19)

onde B, fetivo € a soma do campo estdtico B com o campo ficticio w/vy que surge devido

a mudanca para o referencial girante:

43
Befet'ivo =—+B
v

Este formalismo pode ser utilizado para eliminarmos a dependéncia temporal do

12



campo oscilante B1(t), normalmente escrito como [4]:

By (t) = Bi(icosw,t + jsinw,t) (1.10)

sendo w, a componente de w ao longo do eixo z
No referencial que gira com a freqiiéncia {2 = w.k, o campo B, fein0 adquire a seguinte

forma (4] (Fig.1-4):

Befetivo = (BO - "L:;') k+ Bli (1].].)

A componente k do campo B.saie se anula para By = w/v. Esta & a condi¢ao de

ressonancia do sistema.

< v

Figura 1-4: Movimento de precessio de p em torno de B.fetivo 2pds a mudanga de
referencial.

Para um sistema com magnetizagio nuclear, em que a magnetizagio resultante é a

soma dos momentos magnéticos em dada direcdo por unidade de volume, temos:
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Com isto, Eq.1.7 se torna:

dM

e BEq.1.9:

6M
E = MX’YBefegmo (113)

1.1.3 Magnetizacao sob a agao de campos magnéticos: Equacgoes

de Bloch

Na presenca do campo estdtico By e do campo oscilante B,, a magnetizagao M varia
com o tempo, em grandeza e em orientagdo (devido & precessdo em torno de Bg). Varia
também em fungdo de um fendmeno conhecido com relaxagio magnética [3].

Em 1946 foi proposta por Bloch uma equagio fenomenclégica que descreve o com-
portamento da magnetizacao em funciao de um pardmetro temporal 7. Ele postulou a
existéncia de duas constantes, T; e Ts, lisadas a variacao da magnetizacao ao longo do
eixo z e no plano zy, respectivamente. Tais constantes sao conhecidas com tempos de
relaxacio magnética longitudinal (7}) e transversal (73). Em geral 77 > T, mas nos
metais normalmente 77 >> T5.

Na auséncia de B; e com o sistema em equilibrio térmico, a magnetizacao My se
encontra alinhada ao campo By segundo 0 eixo z. Na presenca de B, tem-se M # M.
Quando B; & desligado, o fenémeno da relaxacdo tende a tornar M = My, isto &, M, =

My e M, = M, = 0.

14



dM, _ M

& T (1.14a)
My _ (1.14b)

dt T '
di‘/fz i (Mz - ﬂ/fg)

pral T, (1.14c)

A variacao de M, dada por 1/7] nio tem que ser igual & das componente em z ¢ em
¥, que variam em fun¢do de 1/7y. Ao aplicarmos um pulso de r.f. (B;) no plano ay, a
magnetizagdo que estava alinhada ao eixo z, gira de 90 graus e comega um movimento de
precessio. A Fig.1-5 ilustra o comportamento da magnatizacio (no referencial girante)

apds a aplicagio do pulso de /2.

Figura 1-5: Variacido da magnetizacdo devido a aplicagao do campo oscilante B;.

Partindo das Eqs.1.14, encontramos uma variacio temporal exponencial das compo-
nentes M, M, e M,, tendendo a seus respectivos valores de equilibrio, M; = M, =0 e

Mz = Moi

15



Ma(t) = Myexp (;—t) (1.15a)

M,(t) = Myexp (?) (1.15b)
M) = M, (lwexp G_t)) (L.15¢)

ou ainda:

Mr(t) = My exp (—t) (1.16)

M () = M, (1 — exp G—D) (1.17)

sendo My e M} a magnetizagio transversal e longitudinal ao eixo z, respectivamente.
Adicionando os termos de relaxagio magnética a Eq.1.12, obtemos um conjunto de
equagles conhecidas com Equagdes de Bloch, que descrevem o comportamento da mag-

netizagao em fungao dos campos By e B, e das constantes T e Ts.

dM Mii+ M)  [M, — Mk
el +M x B 7 T

(1.18)

substituindo B por By + B;(t),onde: Bg = Bok e By(t) = B)(icosw,t + jsinw,t),

obtemos(3]:
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aM; M,

5 = yM,By — yM, B, sinwt — T (1.19a)
aM, M.
WJ = ~M,Bcoswt — yM,B, — ?Qy (1.19b)
dM, M, — My

= yM,B;ysinwt — yM,B; coswt — (1.19¢)

dt T

No referencial girante o campo B, da Fq.1.18, adquire a forma do campo B, f.tive,
Fiq.1.11, descrito anteriormente. Com a substituicao, as equacoes de Bloch, no referencial

girante, se tornam:

aM! M
5= o WMy = (1.20a)
dM; M!
dty - (w{) - W)ﬂ/_[; + 'YA/-[;,Bl — T: (120b)
dM! M — M,
.Y ! e B i
a i IyB1 T (1 QOC)
onde wq = vBy (fregiéneia de Larmor).
No regime estaciondrio:
aMy My My
dt — dt  dt
e as equagdes de Bloch tém solugdes [3]:
; ’YB1T22 (wo — Lu’)
M, = M 1.21
* "1+ TF (wo — w)? +v2BIT T, (1.21a)
7B1T2
L= 1.21b
My = Moy o T T BT (1.21b)
2 )2
M o= My L Ty wo — w) (1.21c)

1+ T22 (wo — w)2 + ’YzB%TlTQ

17



A Fig.1-6 mostra a variagio da magnetizacdo (M, e M), em torno da condigdo de
ressonancia (wp = w), prevista pelas equagdes de Bloch (Eqgs.1.21) quando y2 BT\ T, <<

1.

12

08 -+ Absorgdo (M'y)
06T

Q

ES TR

3

= 24

ol

£ oo

< 01 F

Dispergéo (M)

S04 4

0.5

0.8 t t } l 1
6 N -2 [ 2 1 8

(@, -w)

Figura 1-6: Forma lorentziana das linhas de absorcao e dispersao.

1.2 A técnica de RMN Pulsada

O uso da técnica de Ressonancia Magnética Nuclear pulsada baseia-se na aplicagao de
pulsos de r.f. de alta poténcia e de curta duragao [5], Fig.1-7 , e na medigio de um sinal
transiente vindo da amostra em analise, denominado eco de spin.

Para o estudo de materiais magnéticos metélicos, 7, tem largura tipica de 1us e A7,
de dezenas de us [3].

Na Fig.1-8 observamos as etapas para formacao do sinal transiente de resposta da
amostra (eco de spin).

Inicialmente o sistemna estd em equilibrio termodinimico e a magnetizagio & paralela
a0 campo estdtico By. Em “A” é aplicado o pulso de r.f. de /2, com freqiiéncia de r.f.
igual & freqiiéncia de Larmor (wy) do material em estudo. Esta é a condi¢io para que

haja ressonancia, retirando o sistema do equilibrio. A magnetizagio que estava alinhada
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’ Ar, ’ At,
trem g “
pulsos
Tempo
F
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da Sfid eco de spin
amostra \ /\
Tempo

Figura 1-7: Segiiéncia de pulsos tipica para obtengao do eco de spin.

repete a\\! >> T

seqgiléncia

Figura 1-8: Formagio do eco de spin.
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com o eixo z, agora estd no plano zy, apontado para a direcio y ortogonal a By e a B.
Apés a aplicagdo do primeiro pulso, observa-se um sinal induzido na bobina (FID - do
inglés Free induction decay), ilustrado na Fig.1-7.

O campo magnético By ndo é completamente homogéneo, isto é, ntcleos diferentes
sentem campos diferentes. No referencial girante o plano cartesiano Ty gira com ve-
locidade igual a w. Segundo a Eq.1.5 nicleos que sentem campos diferentes giram com
velocidades angulares diferentes. Este fato é ilustrado em “C”, onde alguns ntcleos
precessionam com velocidades maiores e outros com velocidades menores, causando um
espalhamento em “leque” de momentos magnéticos no plano zy (transversal a By).

Apds um tempo igual a A7, ndo maior que 73, aplica-se um segundo pulso (deno-
minado 7); este pulso causa uma rotacdo de 180 graus nos elementos de magnetizacao
que precessionam no plano xy, “D”. Devido ao fato de os miicleos continuarem sentindo
o mesmo campo By, apés a aplicagao do segundo pulso, continuam precessionando no
mesmo sentido. Decorrido um tempo aproximadamente igual a 2A7, os elementos de
magnetizagao se refocalizam no semi eixo -y’, “£™. Na bobina surge um sinal transiente
denominado eco de spin. Apés um tempo muito maior do que 77, condigio necessdria
para que o sistema retorne ao equilibrio, repete-se a seqiéncia de pulsos.

Os materiais estudados no laboratério de RMN do CBPF sio compostos magnéticos
metaélicos, isto €, j& possuem um ordenamento magnético. Neste caso o campo estético
By & intrinseco ao material, dispensando a aplicagio de um campo estético externo, como

acontece com materiais nao magnéticos.

1.2.1 Espectroscopia de RMN

Os espectros de ressonancia magnética muclear podem ser comparados com o levanta-
mento da curva de resposta em freqi¥éncia de um circuito eletrénico, sendo que neste
caso 0 “circuito eletronico” é o material magnético em anélise.

Inicialmente sdo ajustados alguns pardmetros como a seqiiéncia de pulsos € o nivel de
poténcia da r.f. Em seguida é feito um varrido em freqiiéncia, onde os dados de entrada

sao: freqiiéncia inicial, freqiiéncia final e passo em freqgincia. Para cada freqiiéncia é
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feita a aquisi¢do do sinal de resposta do material.

AT , AT

.
A

N

LN

Figura 1-9: Seqiiéncia de pulsos tipica para medi¢ao de espectros de RMN.

v ISR EREN

O parametro varidvel na medigdo de espectros de RMN € a freqiiéncia da r.f. Na
Fig.1-9 cada aquisicdo (“A,B,C,D") é feita com uma freqiiéncia de excitagio diferente.
Em “A” a freqiiéncia de excitacio esta longe da freqiéncia de ressonancia do material,
caracterizada pelo sinal de resposta da amostra (eco de spin). A freqiiéncia de ressonéancia
de um material é caracterizada como o ponto de maior amplitude no espectro de RMN.
Nas seqiiéncias “B” e “C” ha o aparecimento de um sinal, o que indica que o sistema
estd proximo da linha central da ressondncia. Se a mailor amplitude no espectro de
RMN ocorrer na seqiiéncia “D”| esta freqiiéncia sera a de ressonincia. Apés terminado
o experimento, é feito wm ajuste na curva obtida a fim de determinar outros parametro
importantes, como a largura em freqiiéncia da altura média, semelhante & banda passante
de um circuito eletronico do tipo passa-faixa.

Um espectro pode ter vdrias linhas de ressonancia, correspondentes, por exemplo, a
diferentes sitios cristalogréaficos no composto estudado [3]. A forma do espectro ¢ utilizada

para caracterizacao deste composto.
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1.2.2 Relaxagdo magnética transversal (73)

ApGs a aplicagdo de wm pulso de r.f. de /2, a magnetizagio que estava em equilibrio,
alinhada na direcao 2, & girada para o plano zy. Devido & inomogeneidade do campo
estdtico e ao movimento de precessao, os elementos de magnetizagio iniciam um movi-
mento, onde a componente transversal da magnetizagao tende a se anular. Quando os
elementos de magnetizagio ja estao completamente espalhados no plano, praticamente
nio existe mais componente transversal da magnetizacdo. Em geral, quanto malor o
tempo AT, menor serd o eco obtido, devido A relaxagao transversal, caracterizada pelo
tempo Th. Caso o tempo de espera antes de aplicar o segundo pulso de r.f. seja maior
que o tempo de relaxacdo transversal do material, serd impossivel a refocalizagdo dos
elementos de magnetizacdo; com isso ndo serd possivel a observagao do sinal de resposta
da amostra.

Para medicio de 75 é feita a variacio da separagao entre o primeiro e o segundo pulso,

como ilustrado na Fig.1-10.

At . At ‘\
-

— decaimento
l—l /\ / exponencial

A
A

Figura 1-10: Seqiiéncia tipica para obtengdo do tempo de relaxa¢io transversal (73).

Os experimentos de 7, sdo normalmente feitos com o gerador de r.f. sintonizado na
fregitencia de ressonancia do material. Na Fig.1-10 & ilustrado que quanto maior for a

separagio entre os pulsos (A7), menor serd a amplitude do sinal da amostra.
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Nos experimentos de tempo de relaxacao, o grafico obtido & do tipo Tempo vs Ampli-
tude. Ap6s o fim do experimento & feito um ajuste na curva obtida; no caso de T, com
uma exponencial decrescente, onde se obtém o tempo de relaxagio transversal do mate-
rial. O gréfico relativo ao tempo de relaxagao transversal tem uma forma exponencial

[3], como indica a Eq.1.16

1.2.3 Relaxacio magnética longitudinal (73)

Na medicio de T} aplica-se inicialmente um pulso de 7/2, anulando a magnetizagao lon-
gitudinal. Apés a aplicagio do pulso de r.f. a componente longitudinal da magnetizagao
tende a se alinhar ao eixo z. Antes que essa componente atinja o seu valor de equilibrio
(Mp) aplica-se uma seqiéncia de mais dois pulsos, 7 /2 e = (Fig.1-8), com o objetivo de
obter um eco de spin com a componente de magnetizagio longitudinal, antes que esta
atinja seu valor de equilibrio.

Para a medicio de espectro de RMN e do tempo de relaxacao transversal, & importante
que o tempo de repeticio da seqiiéncia de pulsos ({tem “£” da Fig. 1-8) seja maior que T7;
esta condicio garantird que o material estard em equilibrio termodinimico no momento
da repeticio da seqiiéncia de pulsos. Caso o material néo tenha retornado ao equilibrio
(tempo de repeticio do experimento menor que o tempo de relaxagao longitudinal do
material), antes da aplicagio da seqiiéncia de pulsos seguinte, o resultado serd um sinal
com amplitude menor que a amplitude méxima; isto se deve ao fato de a magnetizacao
longitudinal ndo ser igual a My, e sim uma fragio de Mp.

Os éxperimentos de T sdo normalmente feitos com o gerador de r.f. sintonizado na
freqiiéncia de ressondncia do material, e com a separagao entre o segundo e o terceiro
pulso fixa. Na Fig.1-11 é ilustrado que quanto menor for a separacao entre 0 primeiro
e 0 segundo pulso de r.f., menor serd a amplitude do sinal adquirido (eco de spin). Isto
se deve ao fato de os spins nio estarem completamente relaxados. Desta forma, quanto
maior for a separacio entre os dois primeiros pulsos, maior serd a componente longitudinal
da magnetizagdo, e com isso, maior serd a amplitude do sinal transiente da amostra.

Novamente o grafico obtido & do tipo Tempo vs Amplitude, sendo que desta vez o
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Figura 1-11: Seqiiéncia tipica para obtencdo do tempo de relaxagao longitudinal (17)

comportamento serd de acordo com a Eq.1.17.
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Capitulo 2

Arquitetura de um espectrémetro de

RMN Pulsada

Podemos encontrar na literatura diferentes arquiteturas de espectrémetros de RMN, al-
guns operando em modo continuo (cw - continuous wave) [6] e outros em modo pulsado
6, 7].

A Ref.[6] descreve um espectréometro que pode operar tanto no modo continuo quanto
no pulsado, na faixa de freqiiéncia de 10 - 1000 MHz. Tal espectrometro foi concebido para
o estudo de materiais ferromagnéticos. Seguindo a mesma linha, o trabalho 7] apresenta
um espectrometro de RMN Pulsada heterédino [5, 8], com freqiiéncia intermedidria de

350 MHz.

No presente capitulo daremos énfase & arquitetura de espectrometros de RMN Pulsada
a campo zero, pois estes apresentam maior aplicabilidade [5], para o estudo de materiais
magnéticos, nos quais o campo B estatico (vide capitulo anterior) é intrinseco ao material
(campo hiperfino).

Em geral os espectrometros de RMN Pulsada podem ser divididos em trés mddulos

distintos, Fig.2-1.
e transmissor

e receptor
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Figura 2-1: Diagrama de biccos de um Espectrometro de RMN.

Podemos fazer uma analogia entre um sistema de rddio AM (Amplitude Modulada)
e um espectrémetro de RMN. No radio, o sinal que se deseja transmitir (informacio)
modula uma freqiiéncia mais elevada (portadora) na faixa de r.f. A portadora modulada
(forma de onda modulada) é entdc emitida, sendo detectada por um receptor de sinal
AM sintonizado na freqiiéncia da portadora. No receptor ocorre a demodulacao do sinal
detectado (portadora modulada) e, apds amplificaciio, a mensagem pode ser enviada para
um alto-falante.

No caso da RMN a freqgiiéncia da portadora é variada, e no centro da linha ela é a
freqiiéncia de Larmor e a informagio (sinal de baixa freqiiéncia que modula a portadora)
& 0 eco de spin, no método de excitacio spin-echo [5].

Nas segOes seguintes as principais partes de um espectrometro de RMN Pulsada serao

apresentadas.

2.1 Transmissor

Um transmissor bédsico & composto por um gerador de r.f. (sintetizador), um gerador de
pulsos e um modulador (multiplicador), Fig.2-2.

A modulacio AM translada o espectro de freqiiéncia do sinal a ser transmitido m(¢),
multiplicando-o por um sinal senoidal com fregiiéncia igual a translagio desejada cos(wyt).

O sinal de saida m(t) cos(w,t) possui a seguinte representa¢io em freqiiéncia [8], Fig.2-3:
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® cos(w ) m(t)cos(w 1) -

Sintetizador

m(t)

Gerador de pulsos

Figura 2-2: Esquema simplificado de um transmissor

m(t)cos(wpt) TF % [M(w + wp) + M(w — wp)] (2.22)

O sinal cos{w,t) é chamado de portadora. A multiplicagao de m(¢) por cos(w,t) é
equivalente & variacdo da amplitude da portadora, proporcionalmente a m(t). A porta-
dora cos(wpt) € modulada pelo sinal m(t). Entdo o sinal m(t) é o sinal modulante e a

portadora cos(wyt) € o sinal a ser modulado.

Figura 2-3: Representacio freqiiencial (espectro) da r.f. modulada m(t) cos(wpt).

O espectro em freqiiéncia mostrado na Fig.2-3 & apenas uma ilustracdo da faixa de
excitagao em freqiidncia, para um sinal modulante qualquer m(t). Se considerarmos m(t)

sendo um pulso quadrado, sua representacio no dominio das fregiiéncias serd uma fungao

sinc [8]: sinc(z)=sin(z)/z
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A Eq.2.22 nos mostra que ac multiplicarmos os pulsos m(t) pelar.f. cos(w,t), obtemos
uma faixa de excitagao (dependente da largura do pulso) em torne da freqiiéncia do

gerador de r.f. w,.

Definindo m(t) como um pulse de largura 7, temos:

e, sua Transformada de Fourier (8]:

6. 15 +2E)

2

isto & um pulse quadrado no dominio do tempo corresponde a uma sinc no dominio da
freqiiéncia.

Com isto, quande modulamos uma portadera com freqiténcia w, com um pulso de
largura 7 temos, no dominio das fregiiéncias, wma sinc de largura 2 (2w,,) centrada em
wy. Além das demais faixas de freqiiéncias dadas pelo comportamento ondulatério da
funcao sinc.

Para retirarmos os spins nucleares da condi¢ao de equilibrio, devemos aplicar sobre
uma bobina, dentro da qual estd colocada a amostra, uma seqgiiéncia de pulsos de r.f.
de alta poténcia (dezenas de watts) com uma freqiiéneia w = wy, igual a freqiiéncia de
ressonancia dos spins no campo magnético, Kq.1.5.

Os pulsos de r.f. tém duracgio determinada pelo gerador de pulsos. Estes sdo produzi-
dos modulando a r.f., proveniente do sintetizador, com os pulsos oriundos do gerador de

pulsos, Fig.2-2.
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2.2 Receptor

Aproveitando a analogia com 0s receptores de radio AM, os receptores de RMN consistem
de médulos de amplificagao e deteccao (extragao da portadora, pois apenas a envoltéria
do sinal & de interesse) do sinal adquirido.

A Fig.2-4 ilustra um médulo de demodulagio em quadratura. A técnica de demodu-

lagdo em quadratura é bastante 1til para retirar a dependéncia da fase no sinal adquirido

8].

"(£) cos(w, 1) —
m' (t) cos(w =® o W

A
cos(@f +¢)

y
~
2

TN A2

Figura 2-4: Receptor em quadratura

Na Fig.2-4 ¢ representa a diferenca de fase entre a portadora cos(w,t) e o sinal de
resposta da amostra m'(t) cos(wt). Na técnica de RMN pulsada o sinal de interesse, eco
de spin, estd contido em m/(t)!. FPB &um Filtro Passa-Baixa que elimina a componente
de alta freqiiéncia (portadora) cos(w,t). As saidas u(t) e v(t) sdo chamados de sinais em
fase e quadratura, respectivamente.

A freqiiéncia da portadora local deve ser idéntica & da portadora no transmissor.
Qualquer discrepancia entre as freqliéncias da portadora no transmissor e no receptor
(portadora local) origina distor¢do na saida do detector [8]. No caso dos receptores de

RMN nao precisamos nos preocupar com a varicao da freqiiéncia, pois a saida do gerador

'Além do eco de spin o sinal m’(t} é composto também pelos pulsos de r.f.
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de r.f. ¢ dividida entre os mddulos de transmissio e recepcao. Assim, podemos garantir
que nao ha diferenca entre as freqgiiéneias nos mdédulos.

A diferenga de fase v entre o transmissor e o receptor ndo afeta a detecgio do sinal,
pois a recepcao é feita em quadratura. Com os sinais u(t) e v(t) podemos recompor o

sinal detectado.

A detecgao sincrona é conseguida, multiplicando o sinal recebido m’(t) cos(w,t) pela
referéncia cos(wpt + ) (portadora local) e passando-se o produto através de um filtro
passa-baixa, como ilustra a Iig.2-4. O produto entre o sinal recebido e a potadora local,
no brago superior u(t), é dado por:

m/(t) cos(w,t) cos(wyt + @) = %m’ (t)[cos(ep) + cos(2wyt + )] (2.23)

0 segundo termo no membro direito representa o sinal com o espectro centrado em
alta freqiiéncia 2w,, que é eliminado por um FPB, Fig. 2-5.

A saida do filtro & dada por:

mm:%mﬁmm@) (2.24)

analogamente,

Mﬂ:%mﬁhm@) (2.25)

Se ¢ =0, isto é, fase da portadora no transmissor igual & fase no receptor, temos:
1 /
ult) = 57 (#)
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Figura 2-5: Representacio freqiiencial da Eq.2.23. Onde 2w,,, representa a banda (largura
em fregiiéncia) do sinal m/(¢). O FPB elimina o sinal de alta freqiiéncia 2w,,.

v(t) =10

A defasagem entre os maédulos, ¢, estd relacionada com a defasagem do sinal no cabo
(coaxial de 50 €2). Sendo o comprimento do cabo fixo e a velocidade de propagacao do
sinal no cabo constante, entao ¢ varia inearmente com a freqiiéncia. A variacio de ¢ s6
& percebida quando o espectro do material em andlise é de banda larga (diversos MHz).
Para espectros estrettos, como no caso de amostras liquidas, ¢ permanece praticamente
constante.

E importante citar que as Eqs. 2.24 e 2.95 serdo verdadeiras se a diferenca de fase
entre os bragos u(t) e v(?) for exatamente de 7/2 e se o ganho for iqual em ambos lados.
Caso essas condi¢oes nao sejam satisfeitas poderao ocorrer oscilagoes no espectro apds a

combinagio de u(t) e v(i).
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2.3 Duplexador

Este disposttivo tem a fungao de direcionar o sinal oriundo do transmissor para a amostra,
durante o intervalo de excitagao (duragdo dos pulsos de 1.f.). Apés este tempo, o sinal de
retorno da amostra (eco de spin) é entdo direcionado para o receptor, caso as condigoes
de ressonincia sejam favoraiveis.

Existem diversos tipos de duplexadores. As principais carcterfsticas estdo ligadas a
sua banda de operagcao (faixa de freqiiéncia) e a dinamica (Ativos ou Passivos). No acaso
dos ativos, a velocidade de chaveamento e a poténcia de r.f. na qual este pode operar
sao fatores correlacionados que os caracterizar.

Na Fig.2-7 apresentamos o esquema de um duplexador passivo construido com diodos
cruzados, Fig.2-6, e cabos de comprimento de A/4 (cabos A/4), onde A é o comprimento

de onda da r.f., numa dada freqiiéncia, no interior no cabo coaxial.

SRS

Figura 2-6: Representagio grifica de um par de diodos cruzados

O diodo cruzado é formado por um par de diodos ligados com arranjo antiparalelo.
Tal configuragdo impede que sinais inferiores & barreira de potencial do diodo em uso
(tipicamente 0,5 volts) atravessem de um lado ao outro do circuito. Este arranjo (diodos
cruzados) funciona como uma chave, que estd fechada para sinais superiores a 0,5 V
(durante a aplicagdo dos pulsos de 1.f.) e aberta para tensdes inferiores.

O cabo A/4 atua como um transformador de impedéncia, sendo sua transformacgio

dada por:
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Figura 2-7: Esquema de um duplexador passivo construido com diodos cruzados e cabos
A4

Z.Z, =12 (2.26)

onde Z, e Z; sdo as impedancias de entrada e saida e Z ¢é a impedancia do cabo coaxial,
em geral 50 £2.

Durante a aplica¢ao dos pulsos, ambas as chaves estdo fechadas, Fig.2-7. Logo, caso
nao fosse utilizado cabo com comprimento de A/4, grande parte da poténcia oriunda do
transmissor incidiria no segundo par de diodos cruzados (DC3), e ndo sobre o circuito
sonda. Com o uso de tal cabo, a baixa impedincia no par de diodos cruzados DC, é
transformada para um valor elevado pelo cabo A/4 (Eq.2.26), concentrando a poténcia do
transmi'ssor no circuito sonda. Durante a auséncia de pulsos de r.f. ambas as chaves estdo
abertas, e o transmissor estd isolado. Assim, qualquer tensao residual (ruido) gerada pelo
transmissor é atenuada.

Um inconveniente deste circuito é que o cabo A/4 s funciona como tal numa gama
de freqiiéncias até 10% em torno da sua freqiiéncia caracteristica [3}. Esta ¢ uma boa
solu¢ao para excitagio em banda estreita.

Retirando-se o par de diodos DC este circuito pode ser utilizado para aplicagées de

banda larga. No entanto, grande parte da poténcia de r.f. serd desperdicada no pré-
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Figura 2-8: Representagio de um duplexador ativo.

amplificador (que deve suportar tal poténcia). Neste caso o par de diodos DC; tem a
fungdo de impedir que o fraco sinal de resposta da amostra (da ordem de microvolts) vd
em direcao 4 safda do amplificador de poténcia, que possui baixa impedancia.

A melhor solugio para a aplicagiio em banda larga é o uso de duplexador ativo, Fig.2-
8. Este duplexador & controlado pelo gerador de pulsos. Os pulsos de r.f. sao direcionados
para a amostra durante a excitacdo. Apés o intervalo de tempo dos pulsos o duplexador
abre a conexao com o transmissor e fecha com o receptor.

Tais duplexadores devem possuir alta velocidade de chaveamento e capacidade de
suportar elevada poténcia de r.f., além de apresentar alto isolamento entre o transmissor
e receptor durante a aplicacdo dos pulsos, e baixas perdas durante a recepcio do sinal
proveniente da amostra. Maiores detalhes sobre o desenvolvimento deste dispositivo serdo

mostrados mais adiante.

2.4 Gerador de pulsos

Este equipamento é um dispositivo capaz de gerar pulsos, onde as larguras devem ser
controladas individualmente, bem como o intervalo de tempo entre as mesmas. Em geral
sao utilizados nos espectrometros de RMN geradores de pulsos quadrados, com razio de

subida superior a 10 V/us, mas também podemos encontrar geradores com saidas de
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pulsos que seguem a variacdo temporal da fungao sinc [5].

Na Fig.2-9 estd ilustrada uma seqiiéncia de pulsos tipica utilizada para o estudo de
materias magnéticos. A largura dos pulsos em tals experimentos varia em torno de
centenas de nanossegundos, e a separacao entre eles de dezenas de microssegundos.

Nos experimentos automaticos de medidas de tempos de relaxa¢ao magnética o ge-
rador de pulsos deve ser controlado por computador. O pardmetro variavel nesse tipo de
medida (separagio entre os pulsos) deve ser ajustado com passos da ordem de décimos
de microssegundos (no caso de materiais que possuem tempo de relaxagao curto).

Mais adiante seré apresentado o programador de pulsos que foi desenvolvido neste

trabalho.

Amplitude

Tempo

Figura 2-9: Seqiiéncia de pulscs tipica.
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Capitulo 3

Resultados

Neste capitulo serd descrito todo o hardware desenvolvido durante esta tese de mestrado.
O principio de funcionamento dos mdédulos de transmissao e recepgao do espectrometro
de RMN pulsada serd apresentado com destaque. Assim como o programador de pulsos,
o duplexador ativo, os circuitos periféricos {driver do atenuador programdvel, interface
digital, circuito de soma & inversao de pulsos, e filtro ativo passa-baixas), e o programa

de controle e aquisicio de dados.

3.1 Espectrometro de RMN Pulsada de Banda Larga

A Tig.3-1 ilustra o diagrama em blocos do espectrometro de RMN pulsada de banda
larga desenvolvido neste trabalho. Foram utilizados nessa montagem alguns equipamen-
tos comerciais como: um Sintetizador Marconi modelo 2023, um amplificador de poténcia
ENI2100 de 200 watts e um osciloscopio digital TDS 520A {Tektronix). Os blocos colori-
dos de amarelo e vermelho (circuitos completos ou apenas driver, repectivamente) foram
desenvolvidos localmente. Os blocos brancos representam equipamentos comerclais.

A foto da placa de circuito impresso que contém o médulo de transmissio e recepgao
do espectrémetro pode ser vista na Fig.3-2. Este circuito foi desenvolvido em uma placa
dupla face de fibra de vidro com 1/32" de espessura, de acordo com as especificagbes do

fabricante dos chips de r.f. (moduladores de r.f., divisores de poténcia de r.f.,, etc) [9],
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Figura 3-1: Diagrama de blocos do espectrometro de RMN Pulsada desenvolvido.

Componente Quant. Descrigao Banda (MHz)
MD-149 (M/A-COM) 3 DBM (Double Balanced Mizer) 10-1500
DS-313 (M/A-COM) 2 Divisor de poténcia 16-2000
JH-139 (M/A-COM) 2 Defasador em quadratura 250-500
SW-215 (M/A-COM) 1 Switch 5-3000
G5Y-254P (OMRON) 1 Relé de radiofreqtiéncia 0-900

Tabela 3.1: Componentes utilizados nos médulos de transmissao e recepgao do espec-
trometro.

com 0 objetivo de manter a impedancia do sistema casada (50 2} na faixa de freqiiéncia
de funcionamento do equipamento (250 - 500 MHz).

Os componentes eletroénicos utilizados na confecgio da placa de circuito impresso da
Fig.3-2 ¢ a descrigao de cada um deles estdo listados na tabela 3.1.

Apés a amplificagao (Fig.3-1), os pulsos de r.f. sao aplicados em uma bobina, criando
o campo B [5] que excita os micleos presentes na amostra que se quer analisar. Caso as
condigoes de excitagio sejam favordveis, obtemos como resposta & aplicagao dos pulsos
de r.f. um sinal no dominio do tempo denominado eco de spin, que possui amplitude em
torno de microvolts. Este sinal é amplificado por um pré-amplificador comercial (LN-2L,

500 MHz, 31 dB de ganho e Figura de ruido de 1 dB, Doty Scientific) e em seguida
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Figura 3-2: Foto do espectrémetro construido (mdédulos de transmissdo e recepcio)

demodulado, tomando como referéncia a freqiiéncia de excitagdo. Apds a demodulacao
0s sinais sio novamente amplificados, desta vez por um amplificador de video de baixo
rufdo, desenvolvido localmente, e mostrados em um osciloscopio digital. Um osciloscépio
é responsdvel pela digitalizacio dos dados para aquisicio e andlise posterior.

Os sinais digitalizados sao transferidos para um computador, que ird processid-los,
mostrando os resultados no video. Todo o programa de controle e aquisicao de dados
foi desenvolvido utilizando a linguagem de programacio gréfica LabVIEW [10], rodando
em um computador (PC) com sistema operacional Windows. O sintetizador (gerador de
r.f.) e o osciloscopio (digitalizador de dados) sdo controlados através de uma interface
GPIB (General Purpose Interface Bus). O programador de pulsos e o circuito de soma &
inverséo de pulsos (que serd apresentado mais a frente) sdo controlados via porta paralela
do PC.

Nas se¢oes seguintes serao apresentadas em destalhes as diversas partes que cons-

tituem o espectrémetro de RMN
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Figura 3-3: Diagrama de blocos detalhando o mddulo de transmissio.

3.1.1 Transmissor

Como descrito no capitulo anterior, em geral, devemos aplicar uma seqiiéncia de pulsos
de r.f de alta poténcia e curta duracio (para o estudo de materiais ferromagnéticos} sobre
uma bobina, dentro da qual esta colocada a amostra em andlise.

Os pulsos de r.f. tém duragao determinada pelo programador de pulsos e sao pro-
duzidos no médulo de transmissao, através da modulacao da r.f., oriunda do sintetizador,
com os pulsos gerados pelo programador de pulsos, como pode ser visto na Fig. 3-3. Nas
medidas de espectroscopia ou de relaxagio magnética utilizando a técnica de RMN Pul-
sada, em geral é gerada uma seqiiéncia de 2 ou 3 pulsos, respectivamente, que irfo excitar
a amostra que se encontra no interior de uma bobina.

Os pulsos, que sao gerados pelo programador de pulsos desenvolvido, tém caracteristi-
cas TTL e sao distribufdos em canais independentes. Tais pulsos sdo enviados ao circuito
de soma e inversdo. Este tem a fungio de inverter a polaridade do pulso no canal sele-
cionado, de acordo com programa de controle do equipamento. Precisamos controlar a
fase de cada pulso de r.f. O controle & relativo, e para defasar qualquer pulso de 180°
em relagdo a qualquer outro, basta enviar para o modulador um pulso com polaridade
negativa.

A seguir serd descrito passo a passo o médulo de transmissao:
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. Dois ou trés pulsos, com caracterfsticas da familia légica TTL, sao enviados para
o circuito de soma e inversdo de pulsos. Os pulsos sdo gerados em canais indepen-

dentes, e com isso é possivel inverter a polaridade de cada um individualmente.

. Por um outro canal do gerador de puiscs é enviada uma seqiiéncia de dois ou trés

pulsos, com caracteristicas TTL, para o chaveador (switch).

3. De acordo com o programa de controle, este circuito soma e/ou inverte os pulscs

enviados pelo gerador de pulsocs. A saida é uma seqii®ncia de pulsos que nao possui
caracteristicas TTL, podendo a amplitude de cada pulso ser positiva ou negativa.

Isto é feito para inverter a fase de cada pulso (defasagem de 180°).

. O sinal de safda do sintetizador tem uma forma de onda sencidal, cuja freqiiéncia
é determinada pelo programa de controle, via interface GPIB. Este sinal é dividido
em 2 com mesma fase (0°/0°) e enviado para um divisor de 0°/90° e também para o
maodulo de Recepeao, com o objetivo de demoedular o sinal de resposta da amostra,

como serd visto mais adiante.

. Esta parte do transmissor estd relacionada com a mudanca de fase (0° ou 90°) da
freqiiéncia de referéncia, que tem o objetivo de corrigir erros de ganho nos canais

de amplificacao e linha de base.

. Neste ponto temos os pulsos de r.f. O DBM faz a modulacao da freqiiéncia oriunda
do sintetizador com o trem de pulsos enviado pelo circuito de soma e inversaoc de

p'ulsos.

. O chaveador (switch) tem o papel de eliminar qualquer sinal indesejado que possa
ter ocorrido no processo de modulagdo. Como por exemplo sinal de r.f. fora do

intervalo de aplicacac dos pulscs.

. Apés a passagem pelo switch o trem de pulsos ¢ enviado a um amplificador de
poténcia. A alta poténcia é necessdria para que Se possa retirar os spins nucleares

da posicio de equilibrio. E necessdrio vartar a poténcia dos pulsos de r.f. Isto & feito
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variando o valor da atenuagio no atenuador programdvel (0 - 63 dB), via programa

de controle e a interface desenvolvida.

Apés a amplificagdo, os pulsos de r.f. sao enviados ao duplexador ativo, que tem
o papel de direcionar toda a poténcia de r.f. 4 amostra durante a excitagao e isolar o

médulo de transmissio durante a recepgao do sinal de resposta da amostra (eco de spin).

Testes realizados

Com o objetivo de verificar a resposta em freqiiéncia deste médulo, foi montado o aparato
ilustrado na Fig.3-4. Para tal foi desenvolvido um programa de aquisi¢ao de dados que

se comunica com o PC através de uma interface GPIB.

Transmissor

s 1.f continua trem de
0° pulsos
Sintetizador = J r.f. puisada
T L
Du
r can1 QOsciloscopio

- canz

Q Qerador

Computador de pulsos

Figura 3-4: Aparato montado para levantamento da curva de resposta em freqiiéncia do
transmissor.

O transmissor receber como entrada a r.f. continua proveniente do sintetizador, um
trem de pulsos proveniente do gerador de pulsos, e disponibiliza em sua safda um trem
de pulsos de r.f. Através do osciloscépio digital é feita a aquisicio da tensfo pico a pico
(Vgp) de ambos os canais (canl e can2). A relaciio canl/can2 representa a curva de

resposta em freqiiéncia deste médulo, Fig3d-5.
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Figura 3-5: Curva de resposta em freqiiéncia do transmissor

A banda passante de um circuito eletrénico ¢ definida como a regifio onde a poténcia
do sinal ndo cai abaixo da metade, isto é regido delimitada pelos pontos de —3 dB.
Portanto, verificamos que o médulo de transmissio funciona bem na faixa de freqgiiéncia

para o qual foi projetado.

3.1.2 Receptor

Os spins excitados pelos pulsos de r.f. induzem wm sinal na bobina, cuja fregiiéncia &
igual & freqliéncia de ressonancia dos mesmos. A amplitude deste sinal & muito baixa
(microvolts), necessitando de amplificacio. Cada nuclideo num dado campo possui uma
freqiiéncia de ressonancia caracterfstica, assim podemos analisar compostos nas mais
variadas freqiiéncias, respeitando a banda do espectrometro (250 - 500 MHz).

A amplificacio & feita inicialmente por um pré-amplificador (LN-2L, 500 MHz, 31
dB de ganho e Figura de rufdo de 1 dB, Doty Scientific). Apés esta amplificacio, o

sinal & demodulado, onde obtemos a informacio de interesse, que é a envoltéria, também
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Figura 3-6: Diagrama de blocos detalhando do médulo de recepgao.

conhecida como eco de spin. A segunda amplificacio do sinal, agora demodulado, ¢ feita
por um amplificador de video (na realidade um filtro ativo passa baixa, com freqiiéncia
de corte em 1 MHz a ganho na banda passante de 40 dB). As duas etapas de amplificacao
sao realizadas no médulo de recepcao, Fig.3-6.

A aquisiciio é feita em fase e quadratura [8]. O amplificador de video desenvolvido
possui dois canais independentes. A fim de corrigir uma pequena variagdo nos ganhos
dos canais, e uma possivel linha de base dos sinais adquiridos, a fase dos pulsos de r.f. &
girada de 0°, 90°, 180° e 270° (no médulo de transmissdo). Os célculos relativos a esta
rotacio seriio mostrados mais adiante (secdo 3.4.1). A defasagem de 90° é conseguida
por intermédio de um dividor de r.f. (0°/90° — JH-139) e de um relé de r.f. SPDT (pélo
tinico e duas posicoes — G5Y-254P), Fig.3-3. A defasagem de 180° é obtida invertendo
a polaridade dos pulsos no circuito de inversio e soma de pulsos. Ambas as defasagem

sdo implementadas no médulo de transmissao.
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Abaixo seguem as etapas, Fig.3-6, para a aquisi¢do do sinal de interesse, o eco de

ST,

Neste ponto passamos pela primeira etapa de amplificagao, feita no pré-amplificador.

Em seguida o sinal é enviado para um divisor de poténcia.

O sinal modulado (com fregiiéncia igual & de excita¢io) ¢ divido em dois (o divisor
de poténcia ndo defasa o sinal) para que possa ser feita a demodulacdo em fase e

quadratura.

Este componente é responsdvel pela defasagem de 90° da freqiiéncia de referéncia,

conseqiientemente pela decomposicao do sinal em quadratura.

DBM's podem ser usados tanto para modulacdo quanto para demodulagio [5].
Neste caso, o sinal vindo do divisor de poténcia é demodulado, tomando como
referéncia a freqiiéncia de excitagio, e obtemos assim o sinal em fase, denominado
u(t). A fregiéncia de referéncia & defasada de 90° e no outro DBM é feita a

demodulagéo do sinal em quadratura, denominado u(t).

Neste ponto os sinais em fase u(t) e em quadratura v(t) sdo amplificados e enviados
para o osciloscopio digital (equipamento responsivel pela digitalizagfio dos sinais).
Através do programa desenvolvido em LabVIEW, este dados sdo adquiridos pela

computador via interface GPIB.

Testes realizados

No levantamento da curva em reposta deste médulo foi montado um aparato semelhante

ao de testes no receptor. As saidas em quadratura {u(t) e v(¢)) foram adquiridas com

o auxilo do osciloscépio. A Fig.3-7 ilustra a combinacgdo (1/u{t)? + v(t)?) destes sinais.

Podemos notar uma oscilagdo (<3 dB) na faixa de operagio do sistema (250-500 MHz).

Tais oscilagbes ndo sdo desejdveis e podem produzir oscilagdes nos espectros de RMN

medidos. Como foi discutido na se¢do 2.2 essas oscilagdes podem ser causadas por erro

de ganho entre os canais de amplificacio, ou ainda, por defasagem diferente de 7 /2 no
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defasador de quadratura. Os dados que geraram a Fig.3-7 foram adquiridos e depois
processados com base no roteiro da se¢éio 3.4.1. Com isso a dependéncia com a diferenca
de ganho entre os canais ndo afetou o resultado obtido. Provavelmente esta oscilacio é

devida ao mau funcionamento do defasador de quadratura.
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Figura 3-7: Em (A) temos o aparato montado para levantamento da eurva de resposta
em freqiiéncia do receptor ilustrada em (B).

3.2 Programador de Pulsos

Laboratérios de pesquisa, em geral, estdo cercados por equipamentos comerciais sofistica-
dos e de elevado custo, que realizam tarefas complexas. Este € o caso dos programadores
de pulsos de uso geral, que podem atender a uma enorme variedade de aplicaces, e com
isto possuem um custo muito elevado. O custo pode ser drasticamente reduzido caso
tais equipamentos sejam projetados para desenvolver uma tarefa especifica, como por
exemplo os programadores de pulsos.

Programadores de pulsos sdo equipamentos tteis no controle de experimentos sin-

cronizados no tempo. Instituicbes de ensino podem utilizar um gerador de pulsos para
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criar uma forma de onda com freqiiéneia ou ciclo de trabalho! varidvel ou ainda criar e
testar circuitos de sincronismo, objetivando a ensino de eletrénica digital Além disto,
laboratdrios cientificos podem utilizar geradores de pulsos na realizacio de suas atividades
de pesquisa, como é o caso de RMN.

No CBPF estudam-se materiais magnéticos utilizando a técnica de RMN pulsada.
Nesta técnica, pulsos com larguras entre dezenas de nanossegundos e dezenas de mi-
crossegundos sao aplicados [11]. Uma elevada resolugio temporal é necessdria para medir
de tempos de relaxacdo em materiais magnéticos. Neste tipo de medida uma seqiiéncia
de dois ou trés pulsos de r.f. € aplicada & amostra, e o sinal de RMN, eco de spin, é
medido em fungio da separagdo entre os pulsos [5).

Podemos encontrar na literatura diversos artigos sobre programadores de pulsos 112,
13, 14, 15, 16, 17, 18, 19]. Alg.uns deles possuem caracteristicas similares ao desenvolvido
neste trabalho, incluindo controle automatico com um PC (Personal Computer) através
da porta paralela. No entanto, nenhum deles foi desenvolvido utilizando Dispositivos
Légicos Programaveis. O uso de FPGA (Field Prograrmmable Gate Array) no desenvolvi-
mento de circuitos digitais tem se mostrado uma boa alternativa para compactagio de
hardware e redugio de custos, sem mencionar a reducio do tempo de desenvolvimento
do projeto.

Nas segoes seguinte serd descrita a construgao de um programador de pulsos de uso
geral de baixissimo custo, utilizando um FPGA. Alguns parfmetros foram importantes
na defini¢do do projeto: primeiro, o niimero de canais de saida, escolhido como 16. Se-
gundo, o programador deve possuir alta resolugio e precisio temporal, isto é, posicio
de cada pulso bem definida no tempo. Terceiro, o instrumento deve ser de facil progra-
magao e automadtico, usando um computador PC. Quarto, o kardware deve possuir uma
quantidade minima de chips, para que o niimero de conexdes seja reduzido, reduzindo

assim o ruido e o atraso de propagacao do sinal. Finalmente, o custo deve ser baixo.

!Ciclo de trabalho & definido como a relagio entre o tempo de duragio do nivel alto e o perfodo total
de um sinal periédico de dois niveis (onda quadrada). Uma onda quadrada periédica cujo tempo de
duragao do nivel alto for igual ac do nivel baixo possui ciclo de trabalho de 0,5 ou 50%.
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3.2.1 Field Programmable Gate Array (Conjunto de Portas Lé-
gicas Programadveis)

Os FPGA's combinam a flexibilidade de dispositivos programaveis, tais como mMiCropro-
cessadores de finalidade geral, com o desempenho do hardware de finalidade especifica.
Este circuito integrado pode ser configurado para implementacio de uma determinada
tarefa especifica. Isto ¢ feito carregando um arquivo bindrio (it stream) em um arranjo
de células de memdria estdtica (SRAM), cujo conteido (0's ou 1's) define o estado de
um elemento reconfiguravel do FPGA ou de parte desse elemento.

A estrutura interna do FPGA ¢ formada por uma matriz de blocos logicos reconfi-
gurdveis (CLB - Configurable Logic Block) cercados por uma rede de interconexio pro-
gramdvel. Ao redor de todo o circuito, existem os blocos de entrada e satda (IOB -
Input Quiput Block), que também sdo programdveis, e servem como interface entre os
dispositivos externos e a logica interna. A arquitetura de um CLB depende da familia e
do fabricante do chip, e basicamente & composta de pontos de entrada, que se conectam
a blocos que implementam fun¢des puramente combinacionais. Este pontos sdo conec-
tados a multiplexadores, que direcionam o fluxo dos sinais no CLB, e a registradores
(tipicamente flip-flops) que estio ligados as saidas e também podem realimentar as en-
tradas dos geradores de fungdes combinacionais. Todos os elementos sio configuriveis
e propiciam uma grande flexibilidade para implementacio de funcdes. A rede de inter-
conexao programdvel é composta por diferentes tipos de segmentos de conexao, capazes
de interligar a maforia das entradas e saidas dos CLB's entre si ¢ aos IOB's. Portanto,
circuitos complexos, médquinas de estado, e algoritmos podem ser implementados pelos
FPGA’s. Um conjunto de ferramentas de projeto de circuitos eletronicos é disponibilizado
pelo fabricante e por construtores associados de software especializados, tais como: CAD
(Computer Aided Design) para eletronica, ferramentas de simulacio, linguagens DL
(Hardware Description Language), ete.

Devido as suas caracteristicas os FPGA's estio sendo amplamente utilizados no de-

senvolvimento de pfotc’)tipos de circuitos eletronicos digitais. A possibilidade de repro-
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gramacao no proprio circuito diminui significativamente o tempo de desenvolvimento do
projeto. As ferramentas de CAD permitem que o projetista especifique o comportamento
da FPGA através de diagramas elétricos. E possivel também utilizar linguagens de des-
cricio de hardware (HDL), como ABEL ou VHDL ( Very High Speed Integrated Circuit
HDL). O compilador produz entdo um arquivo de configuracao que, quando carregado
no FPGA, faz com que este funcione como um circuito dedicado.

As principais caracterfsticas desta tecnologia sao o alto nivel de reconfigurabilidade,
que proporciona ao usudrio a possibilidade de implementar o circuito dedicado projetado
de forma rapida e eficiente, e a redugdo do tempo e custo de desenvolvimento de um

sistema dedicado qualquer.

3.2.2 O hardware desenvolvido

Todo o hardware envolvido na construcao deste programador de pulsos foi desenvolvido
utilizando apenas um FPGA e uma memdria de configuragio (SPROM). Com isso, a
quantidade de trilhas na placa de circuito impresso e o miimero de conexoes foi bastante
reduzida em relagdo a um circuito que possua caracteristicas semelhantes construidos
com chips discretos. Isto diminui a insergao de ruido e o atraso de propagagio dos sinais
nos canais de saida. A Fig.3-8 ilustra o diagrama de blocos do programador de pulsos

desenvolvido, que possui as seguintes propriedades:

e Largura minima de cada evento de 50 ns, e maxima de aproximadamente 3,5 mi-

nutos, dada pelo contador de 32 bits em conjunto com o relégio de 20 MHz.

e 16 canais de saida independentes com caracteristicas TTL (transistor transistor

logic).

e 128 eventos, limitado pelo FGPA de média densidade (XC4010E-3P84). O mimero
de eventos pode ser facilmente incrementado substituindo o FPGA por um de maior
densidade, e realizando pequenas alteragdes no projeto, ou ainda adicionando uma

memoéria externa (SRAM).
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Figura 3-8: Diagrama de blocos do programador de pulsos.

Principio de funcionamento

A porta paralela de um PC foi utilizada para controlar o programador de pulsos, e todas
as informacgOes necessdrias, para a geragido de uma seqiiéncia de pulsos sdo enviadas
através desta porta. A duracgdo de cada evento e o estado (0 ou 1) de cada um dos 16
canais de saida sao enviados ao gerador de pulsos através de um barramento de 12 vias (8
bits de Flados e 4 bits de controle). Os 32 bits que definem a duracao n — ésimo evento e
0s 16 bits que definem o estado dos canais de saida durante este evento sao armazenados
na posi¢ao n da memoria de tempo (Tempo RAM ) e memdria de estado (Estado RAM),
respectivamente. Apds todos 0s eventos terem sido armazenados na RAM (interna ao
FPGA) o programador de pulsos recebe um sinal indicando que o contagem deve ser
iniciada. Com isso, o médulo de controle habilita o clock do contador e a saida de pulsos.

A passagem de um determinado evento ao seguinte (n — n + 1) se d4 quando a

contagem de tempo do evento anterior {n) termina. Neste momento o médulo de controle
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incrementa uma posicao de memdria tanto na RAM de Tempo quanto na RAM de estado
do gerador de pulsos. Desta forma, o contador de 32 bits passa a “contar” o tempo do

evento seguinte (n + 1) e o estado das saidas nesse evento (n + 1) é habilitado.

3.2.3 Programa de controle

O programa de controle foi desenvolvido na linguagem de programacéo gréfica Lab VIEW
[10], e sua interface com o usudrio estd ilustrada na Fig.3-9. Este programa comanda o
programador de pulsos e faz com que uma seqiiéncia similar & ilustrada na Fig.2-9 seja
gerada em sua saida. Podemnos controlar individualmente a largura de cada pulos e o

perfodo de repeticao da segiiéncia.

- s Es]

Fie Edt Operste Tools Browss Window Help

[} @[ n][ 13t hoskorbonrort~J[ic~flT-f~] | =2

Figura 3-9: Programa de controle do programador de pulsos.

A Fig.3-10 ilustra uma seqgiiéncia de 5 eventos gerada pelo programador de pulsos.
No canal 1 e 2 temos a seqiiéncia de safda [01010] e {11110], respectivamente. Os quatro

primeiros eventos possuem largura de 50 ns, e o dltimo evento define o tempo de repeticao
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da seqiiéneia. A aquisi¢gdo fol realizada com wm filtro de 20 MHz habilitado nos canais
de entrada do osciloscépio digital, com isso o taxa de subida de 200V/pus ilustrado na

Fig.3-10 é cinco vezes menor que o real (1000V/ us).

Tek Run: 1.00GS/s ET Sample
[—T

Tk

CRT 500V & (B S5.00V % M 50.0ns CHZJ 400mvV

Figura 3-10: Forma de onda real de saida.

3.2.4 Testes realizados

Pulsos de r.f. excitam uma banda de freqiiéncia em torno da fundamental. Esta banda
depende da largura e da forma do pulso. Por exemplo, uma r.f. modulada por um pulso
sinc {sen z/z) excita uma banda em freqiiéncia malis estreita do que se modulada por um
pulso quadrado [8]. A andlise de Fourier via FFT (Fast Fourier Transform) dos pulsos
de r.f., gerados pelo programador de pulsos desenvolvido esté ilustrada na Fig.3-11. A
freqiiéncia da portadora foi de 20 MHz, e os pulsos possuem largura de 0,5 us (Fig.3-
11a) e 1 ups (Fig.3-11b). O tempo de repeticdo da seqiiéncia foi de 1 ms e separagio
entre os pulsos de 5 ps em ambas as seqiiéncias. O resultado foi comparado com a FFT

calculada de pulsos quadrados ideais com larguras de 0,5 s e 1 us, Fig.3-11c e Fig.3-11d,
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respectivamente. A boa concordédncia entre a FFT calculada e a medida confirma a bom

desempenho do programador de pulsos.

(a) 0,5-5-0,5 - experimental (c)1-5-1 - experimental

Amplitude

15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25

b)0,5-5-0,5 - calculade (dy1-5-1 - calculado

Amplitude

15 16 17 18 18 20 21 22 23 24 25 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25
FreqUéncia (MHz) Frequéncia (MHz2)

Figura 3-11: Transformada de Fourier dos pulsos de r.f.

As Figs.3-12 e 3-13 ilustram o equipamento desenvolvido.
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Figura 3-12: Painel frontal do programador de pulsos, onde estao situados os 16 conec-
tores BNC correspondentes acs canais de saida.

Figura 3-13: Interior do programador de pulsos. A esquerda temos o FPGA e o cristal
de 20 MHz, ao centro a memdria de configuragao (SPROM) e a direita uma fonte de
alimenta¢go (5 V x 200 mA).
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3.3 Duplexador Ativo

O duplexador ativo desenvolvido neste trabalho tem a funcgdo elétrica de uma chave de
pélo tinico e duas posigdes (SPDT - Single Pole Double Throw), como ilustrada na Fig.2-
8. A chave (duplexador) interliga os médulos de transmissao e recepgio 4 bobina onde
estd contida a amostra que serd estudada. A bobina estard conectada ao transmissor
durante aplicacdo dos pulos de r.f. (forma de onda ilustrada na parte inferior da Fig.2-
9), apés este tempo a bobina é conectada ao receptor. Este chaveamento & controlado
pelo gerador de pulsos, com o auxilo de um driver de poténcia que alterna dois valores

de tensdo (24, -90 Volts) no terminal de polarizacao da chave, Fig.3-14.

Tensdo de polarizagdo (vem do driver)

& 10uH
>
LnF D 470Q py  LaF
| N N |
Fd 1 oV |
Entrada < 10pH L7 10uH Saida

P
-
P
P
330 @ I 330 Q2
Vai para amosira
(Sonda)

Figura 3-14: Esquemdtico do duplexador ativo.

O driver de controle o duplexador (vide Anexo I} recebe como entrada um sinal de
baixa poténcia (TTL) proveniente do gerador de pulsos e o transforma em +24 V ou —90
V. A alta tensdo negativa & utilizada para polarizar o diodo, de tal forma que a passagem
do sinal de r.f. seja bloqueada. A fonte de tensdo positiva deve ser capaz de fornecer 50
mA quando o diodo estd polarizado diretamente. O esquemdtico do circuito construido

esta ilustrado no Anexo L

A chave foi desenvolvida com diodos PIN (MA4P303 — M/A-COM). Grosso modo,
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podemos considerar que tais diodos funcionam como resistores controlados por tensio,
isto &, quanto maior a tensao reversa aplicada sobre seus terminais maior serd sua
impedédncia. No caso de polarizadcao direta, quanto maior a corrente aplicada entre
seus terminals menor serd sua impedancia.

Dois fatores foram importante na definigao das tensoes escolhidas:
¢ Tensio de pico dosinal de r.f. proveniente do amplificador de poténcia (70 V).

e A corrente de polarizagio direta (50 mA) foi escolhida de forma a minimizar a

resisténcia de polarizagao direta do diodo.

Quando aplicamos —90 V no terminal de polarizacéo, os diodos D1 e D2 sao pola-
rizados diretamente e reversamente, respectivamente. Isto &, a bonina estd conectada ao
transmissor e isolada do receptor. Caso a tensio aplicada seja de +24 V, o oposto ocorre,
isto & D1 e D2 sao polarizados reversamente e diretamente, respectivamente. Neste caso
a bobina sers conectada ao receptor e estard isolada do transmissor.

Este duplexador suporta 10 Watts de poténcia de r.f., e este limite se deve aos diodos
utilizados no projeto.

A segunda geragdo deste duplexador foi desenvolvida como tema de projeto de gra-

duagio por um aluno do laboratério [21].

3.4 Programa de Aquisi¢ao de Dados

As medlidas de espectrocopia por RMN e relaxagdo magnética sao automadticas e contro-
ladas por um programa dedicado. Além de coordenar a seqiiéncia de eventos necessdrios
A tecnica, 0 programa de controle possul rotinas para corregao de erro de ganho nos
canais do amplificador (u(t) e v(z)), que podem provocar erros de interpretacao nos da-
dos adquiridos.

O programa de aquisi¢do de dados e controle do espectrémetro foi desenvolvido na
linguagem de programacio grafica LabVIEW [22]. Neste tipo de linguagem as linhas

de comandos, comuns nas linguagens convencionais como C ou Fortran, sao substituidas
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Defasagem | OSC1 (CH1) | OSC2 (CH2)
0 av(t) + A Bu(t) + B
900 —cu(t) + A Bu(t) + B
180° —av(t) + A —fBu(t) + B
270° cult) + A —pu(t) + B

Tabela 3.2: Sinais adquiridos

por fcones. A cor, a espessura e os tipos de linhas que interligam os icones determinam

o tipo de varidvel (array, booleano, inteiro, float, etc) que circula pela via.

3.4.1 Rotina para corregao de erro nos canais de amplificacio

O surgimento de uma linha de base DC (corrente continua) e de diferenca entre os ganhos
dos canais de amplificacio dos sinais em quadratura, podem ocassionar erros nas medidas
(por exemplo, oscilagdes no espectro de RMNN). Este tipo de problema pode ser eliminado
atrdves do controle da fase da r.f. (0, 909, 180%, 270%), no médulo de transmmissio.

Como foi dito anteriormente, a desafagem de 90° ¢ realizada controlando o relé de r.f.
(transmissor) e a de 180° & obtida no circuito de soma & inversio de pulsos. As quatro
defasagens necessdrias para o correcio dos erros dos canais de amplificagdo sdo obtidas
através da combinagao destas duas.

A Fig.3-15 ilustra o cornportamento dos sinais u(t) e v(t) causado pela rotagéo (con-
trole da fase) da r.f. 0%, 90°, 180°, 270°.

O calculo necessdrio para se eliminar a linha de base e o erro causado pela variacio
dos ganhos de amplificagio dos canais do amplificador serdo mostrados abaixo:

Supondo:

Ganho do CH1 (canal 1 do amplificador de dudio) = « e linha de base = A

Ganho do CH2 = 3 e linha de base = B.

OSC1 = canal 1 do osciloscépio e OSC2 = canal 2

Pela Fig.3-15, temos:

Os sinais em quadratura V(t) e U(t) sdo proporcionais & combinagio dos sinais

adquiridos, onde:
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Figura 3-15: Comportamento dos sinais u(t) e v(f) em funcdo da defasagem da r.f.

V(t) o (OSClg — OSCllgo) + (OSCQQO - 0562180) (31)
e’
Ut} o< (OSClozg — 05C1g) + (0SC2 — 0S5C290)} (3.2)
Substituindo os valores da Tab.3.2 na Eq.3.1 obtemos o seguinte resultado:
V() o 2(a + B)u(t)
analogamente,
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Defasagem | OSC1 (CH2) | OSC2 (CH1)
0 Bu(t) + B av(t) + A
909 Bu(t) + B —au(t) + A
180V —Bu(t) + B ~ov(t) + A
270° —f[u(t) + B oult) + A

Tabela 3.3: Sinais adquiridos com canais invertidos

U(t) o 2(a + B)u(t)

I importante notar que, mesmo que haja uma variagdo no ganho individual de cada
canal do amplificador, os sinais u(t) e v(t) serdo amplificados com o mesmo ganho 2(a+4),
mantendo a mesma proporcionalidade.

Para determinar u(t) e v(t) corrigidos, o programa de controle adquire oito formas de
onda distintas (Tab.3.2), e de acordo com as Fqs.3.1 e 3.2 calcula o valor de V(t) e U(%)
respectivamente.

Estes valores sao calculados considerando o sinal u(t)p (sinal em fase com a freqiiéncia
de referéncia) no canal 2 do osciloscépio (OSC2) e o sinal v(t)y (sinal em quadratura) no
canal 1 (OSC1). O indice 0 {(zero) significa que a freqiiéncia de referéncia estd defasada
de 0 graus. Caso estes sinais sejam invertidos, isto &, u(t)o no OSC2 e v(t)y no OSCL,
V(t) e U(t) tenderdo a zero. Como veremos a seguir, com a inversio dos canais, a Tab.3.2
se transforma na Tab.3.3.

Apds a aquisi¢io, o programa de controle executa o mesmo cdlculo (Eqgs.3.1 e 3.2)
para compdr os sinais V(¢) e U(t). Desta vez substituindo os valores da Tab.3.3 nas
Egs.3.1 e 3.2 resulta em:

V(t) x 2(8 — a)u(t)
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U(t) « 2(8 — a)ult)

Idealmente podemos considerar que os ganhos dos canais de amplificagio sio iguais,
isto é, @ = fB. Portanto, conclui-se que, uma vez fixada, a posicio dos canais para

aquisicao nao poderd ser conectada aleatoriamente.

3.4.2 Programa para espectroscopia RMIN

A seqiiéncia de pulsos e os parametros de entrada relevantes para a obtengéo de espectros
de RMN, foram descritos no capftulo 1.

A Fig.3-16 ilustra a tela do programa de controle e aquisi¢io de dados para medidas de
espectroscopia RMN. Na figura, & esquerda, temos os sinais de interesse adquiridos (eco
de spin), nomeados como Chl e Ch2 (sinais em fase e quadratura). O grafico nomeado
como £{v) é o espectro propriamente dito. E o grafico ¢(v) é a fase do espectro.

A amplitude do espectro de RMN ¢é calculada pela Eq.3.3, onde os sinais u(t) e v(t)
sao obtidos pela excitagido da amostra, e variam de acordo com os parametros de entrada

e em funcdo da rotagio de 0°, 90°, 180° e 270° da freqiiéncia de referéncia.

e(v) = \/{fu(t)dtr + U w(t)ahﬁ}2 (3.3)

A fase do espectro de RMN ¢ obtido pela Eq.3.4

6(v) = arctan (%) (3.4

A Fig.3-17 ilustra o diagrama do programa desenvolvido. Este programa pode ser

dividido em trés partes, cada parte corresponde a um loop.
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Figura 3-16: Painel de controle do programa para obtengao de espectros de RMN.

Os pardmetros de entrada sao: freqtiéncia inicial, final e passo, atenuagio (controla o
nivel de poténcia que serd enviado para a amostra), e niuimero de médias {aquisigdes) que
serao feitas pelo osciloscépio. A seqiiéncia de pulsos é escolhida no programa de controle
do gerador de pulsos, Fig.3-9.

O programa parte iniciando o osciloscépio e a interface digital. Neste momento é
calculado o numero total de pontos do experimento, e & criado automaticamente wmn
arquivq ASCII, no formato ddmmaa_i.dat (Dia, Més, Ano e Indice — a — z), onde
serdao armazenados os dados experimentais obtidos.

No loop mais externo é ajustada a atenuacio. No loop central é ajustada a freqiiéncia
de excitacio, e é calculado o tempo de duracio do experimento, que serd mostrado no
painel frontal apds a conclusdo do segundo ponto experimental. No [oop interno é feita
a aquisicdo dos dados, via osciloscopio digital, e a fase da freqliéncia de referéncia é
alterada.

Ao final da execucdo do loop mais interno, a linha de base e o ganho dos canais
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Figura 3-17: Diagrama do programa para obtencao de espectros de RMN. As sub-rotinas
sio representadas por fcones e os tipos de varidveis sao indicadas pelas cores, espessuras
e tipo de linhas.

de amplificacdo sao corrigidos, os sinais sdo integrados e a amplitude do eco de spin
& calculada e mostrada no grifico correspondente e(v). Neste momento os pontos sao
salvos, é feita a variacdo na freqiiéncia de excitagiio e um novo ciclo se inicia.

Apés a medicio do dltimo ponto, um arquivo de backup é criado, o valor da atenuacao

é entdo alterado, e um novo espectro é iniciado.

3.4.3. Programa para medigio de tempos de relaxagao mag-
nética

A estrutura do programa para obtengio de tempos de relaxacio magnética é bastante

parecida com a do programa de espectroscopia. O painel de controle deste novo programa

estd ilustrado na Iig.3-13.

O mesmo programa € utilizado para medicio de tempos de relaxacfio magnética

transversal (1%) e longitudinal (73)-
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Figura 3-18: Painel de controle do programa para medicio de tempos de relaxa¢ao mag-
nética.

A seqiiéncia de pulsos necesséria, e os parmetros de entrada para observagao de 13
e Ty , foram descritos no capitulo 1.

Os parametros de entrada sdo: largura de cada pulso (2 ou 3) e separacio entre eles,
tempo de repeticio da seqiiéncia, atenuagio em dB, freqiiéncia de excitagao.

Nos experimentos de T3 sio gerados 2 pulsos no programador de pulsos. A abscissa
do grifico obtido e(At), Fig.3-18, é funcéo da separagio entre os pulsos.

Nos' experimentos de T; sio gerados trés pulsos e a abscissa do grafico obtido é a
separacao entre o primeiro e o segundo pulso.

Em ambos os experimentos o pardmetro varidvel é a separagao entre o prumeiro e o

segundo pulso.
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3.5 Circuitos periféricos

Além do programador de pulsos e do duplexador ativo diversos circuitos foram desen-
volvidos na construgdo do espectrémetro de RMN pulsada. Tais circuitos eletronicos
tém a finalidade de suprir as necessidades do sistema. Nas se¢des seguintes grande parte

destes circuitos serao apresentados.

3.5.1 Amplificador de Video

Os sinais de RMN passam por um pré-amplificador de banda larga no médulo de re-
cepgao antes da detecgao sincrona. Apds a demodulacio o sinal de baixa fregiiéncia (=1
MHz), em relagdo a fregiiéncia de excitagio (vérias dezenas de MHz), deve ser novamente
amplificado, antes da aquisi¢ao que é feita pelo bsciloscépio digital.

Neste trabalho foi desenvolvido um filtro ativo passa-baixa como amplificador de
video. Na referéncia [23] podemos encontrar vdrios métodos para a implementacio de
filtros ativos.

O anexo II ilustra o esquemdtico do filtro passa-baixa construido (quarta ordem,

aproximagao Butterworth), que possui fregiiéncia de corte (ponto de —3dB) de 1,0 MHz.

3.5.2 Circuito de soma & inversao de pulsos

Como necessitamos de pulsos com polaridade negativa, foi desenvolvido um circuito
eletronico com mdédulo de soma e inversdo de pulsos, anexo III. A Fig.3-19 ilustra o
diagrama esquemstico do circuito de soma & inversdo de pulsos.

A inversdo dos pulsos é feita individualmente, e com isso & possivel inverter apenas
um pulso numa seqiiéncia de trés ou dois. O amplificador operacional utilizado possui
uma elevada taxa de subida (relagio entre variagéo de tensdo e tempo, geralmente dada
em volts por microssegundos), caracterfstica indispensavel para amplificar pulsos com
larguras desta ordem de grandeza (em torno de microssegundos). Um outro circuito uti-

lizado foi uma chave analdgica (DG 211), que tem o objetivo de selecionar, via programa
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Figura 3-19: Digrama do circuito de soma & inversdo de pulsos

de controle do espectrometro, qual a polaridade do pulso de saida do circuito de soma &

inversao de pulsos.

3.5.3 Interface digital

Diversos circuitos desenvolvidos neste trabalho (programador de pulsos, circuito de soma
& inversdo de pulsos, rotagio da fase da r.f. de 90° no transmissor, driver do duplexador
ativo, driver do atenuador programével) sao controlados por meio desta interface. Ela
possul uma entrada de apenas 12 bits (8 bits da dados e 4 bits de controle) provenientes
da porta paralela do computador. A saida é composta de 3 chips (CI 8255) denominados
Interface Periférica Programavel (PPI). Cada 8255 possui 3 portas de 8 bits (A, B, C) que
podem ser programadas com entrada ou saida. Neste projeto estamos utilizando todas
as portas de todos os chips 8255 como saida. No controle do fluxo de dados no interior

da interface digital e na programacio dos PPI's foram utilizados buffers (circuitos de
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isolagdo) e um decodificador.

Os 8 bits de dados da porta paralela (endereco 378h) sio enviados as safdas das
interfaces individuais (cada 8255). O controle de qual chip e porta (A, B ou C) que
receberd o dado é efetuado pelos 4 bits de controle da porta paralela (enderego 37Ah).
Destes 4 bits, 2 sao destinados 4 selegao do 8255 que receberd o dado, os outros 2 definirdo
em qual porta deste chip o dado serd armazenado.

O esquemdtico da interface digital com a designacio de cada porta de safda pode ser

visto no anexo I'V.

3.5.4 Driver para o atenuador programsivel

O atenuador programdvel utilizado no espectrometro € um P556 da Wavetek, e sua
faixa de atenuagdo é de 0 até 63 dB com incremento de 1 dB. O valor da atenuagio,
determinado pelo usudrio, é enviada pelo computador através da inteface digital descrita
anteriormente. Sao necessdrios 6 bits para que se possa variar sua atenuacio até 63 dB.
Este dispositivo é composto de seis atenuadores com valores distintos (1 dB, 2 dB, 4 dB,
8 dB, 16 dB e 32 dB) ligados em série. Para acionar cada célula independentemente
foi desenvolvido um circuito driver que fornece uma tensio de +12 V para os terminais
corespondentes A atenuacio programada.

O driver que transforma os sinais digitais (0 e 5 V) oriundos da interface digital para

o atenuador programéavel estd ilustrado no anexo V.
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Conclusao

Foram efetuadas todas as etapas necessérias para o bom funcicnamento do equipamento.
Diversos testes foram realizados para verificar o desempenho do espectrémetro, inclusive
resposta em freqiiéncia dos médulos de transmissdo e recepcio. Estes médulos fazem
parte de uma mesma placa de circuito impresso, que foi desenvolvida com o objetivo de
manter a impedancia casada em toda a faixa de operacdo e diminuir perdas de sinal.

O transmissor apresenta um resposta em freqiiéncia muito boa, como ilustra a Fig.3-5.
No entanto, a curva de resposta do receptor possui uma oscilagio um pouco acentuada
(Fig.3-7). Diversas tentativas de corrigir este problema foram feitas: mudanca no desenho
das placas de circuito impresso, uso de componentes de precisio nos amplificadores,
ajuste no programa de controle para corre¢ao de uma possivel diferenca de ganho entre
os canais adquiridos. Como foi descrito no capitulo 3, esta oscilagdo pode ter origem no
comportamento do defasador de quadratura. Durante todo o periodo em que trabalhamos
no projeto buscamos substituir os atuais chips por outros de fabricantes diferentes, mas
nao foi possivel encontrar um substituto no mercado. Estas oscilagdes causam estruturas
artificiais no espectro de RMN (Fig.3-20), e este é um problema que deve ser abordado
em trabalhos futuroes.

Foi desenvolvido um programador de pulsos utilizando apenas um FPGA e uma
memdria de configuragao (SPROM). O equipamento possui as seguintes caracteristicas:
resolugao temporal de 50 ns; 16 canais de saida independentes; 128 eventos. A resolucio
pode ser facilmente incrementada substituindo o cristal atual (20 MHz) por um de maior
freqtiéncia, tendo em mente que o FPGA deve suportar tal freqiiéncia.

O duplexador ativo estd funcionado bem, e uma nova versao que suporta chavear uma
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Figura 3-20: Espectro de RMN do composto Lag 7519 3Mn0O; a 4,2 K adquirido com o
equipamento construido.

maior poténcia de r.f. foi desenvolvida no laboratério. O amplificador de video (filtro
ativo passa-baixas) e os demais circuitos projetos e construidos durante a tese apresentam
bons resultados.

O programa de controle e aquisicao de dados permite que as medidas sejam realizadas
automaticamente. Nao hd necessidade de intervencao do usudrio durante a execugao de
uma medida. Os dois programas desenvolvidos, um para espectroscopia RMN e outro
para medidas de tempos de relaxacao magnética, estao operando normalmente.

A Fig.3-20 ilustra o espectro de RMN do *Mn no composto Lag 7Srg sMnO; obtido
com o espectrometro de RMN construido. Im linhas gerais o resultado estd de acordo
com a literatura. As oscilagles representam um problema instrumental e, em alguns
casos, podem ser retiradas por soffware.

Em resumo, os objetivos do projeto foram alcancados. Projetamos e construimos um
espectrometro de RMN pulsada que pode ser utilizado na caracterizacdo de materiais

magnéticos que apresentamn freqiténcia de ressondncia na faixa entre 250 MHz e 500
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MHz. Todos os circuitos e equipamentos foram desenvolvides localmente, excetuando o

pré-amplificador, o amplificador de poténcia, o osciloscépio digital e o sintetizador.
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Anexo I - Driwer do duplexador

ativo
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Anexo II - Filtro ativo passa baixa
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Anexo III - Circuito de soma &

Inversao
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Anexo IV - Interface digital
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Anexo V - Driver do atenuador

programavel
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