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ABSTRAKT

Praca pojednava o NQR spektroskopii, ktord patri medzi moderné nedeStruktivne
meracie a diagnostické metddy pre charakteristiku roéznych materidlov. Vyuziva
kvadrup6lovy moment - vlastnost atomovych jadier niektorych izotopov. Metdda
nuklearnej kvadrupodlovej rezonancie (NQR) je v principe vel'mi podobnd nuklearnej
magnetickej rezonancii (NMR). Diplomova praca sa v teoretickej Casti zaobera
principom NMR a NQR, popisuje mozné vyuzitie tejto metddy na detekciu napr.
vybusnin, drog, ainych nebezpe¢nych chemikalii. V nasledujicich kapitolach st
rozobrané klicové parametre NQR spektrometra a princip zvolenej metédy merania.
Praktickd Cast’ prace sa zaobera jednotlivymi komponentami NQR spektrometra,
navthom moZnych vylepSeni aprogramovanim meracej sekvencie. V zaverecnej
kapitole su spracované merania predloZzenych vzoriek.

KLIiCOVA SLOVA

spektroskopie, NQR, nuklearni kvadrupdlova rezonance, NMR, nuklearni magneticka
rezonance, detekce vybusnin a drog, USRP, LabVIEW

ABSTRACT

The thesis deals with the NQR spectroscopy, which is one of the modern non-
destructive measurement and diagnostic methods for the characterization of various
materials. It is using a quadrupole moment - a property of atomic nuclei of certain
isotopes. A method of nuclear quadrupole resonance (NQR) is in principle very similar
to nuclear magnetic resonance (NMR). Thesis in the theoretical part analyse
the principles of NMR and NQR, describes the possible use of this method to detect for
example explosives, drugs, and other chemicals. In the following chapters are analysed
the key parameters of NQR spectrometer and the principle of the chosen measurement
method. The practical part deals with the individual components of NQR spectrometer,
the design of possible improvements and programming of the measuring sequence.
In the final chapter are processed the measurements of the submitted samples.

KEYWORDS

spectroscopy, NQR, nuclear quadrupole resonance, NMR, nuclear magnetic resonance,
detection of explosives and drugs, USRP, LabVIEW
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UVOD

Cielom tejto diplomove]j prace je optimalizdcia parametrov experimentdlneho NQR
spektrometra UTEE. Tento ciel je dosiahnuty v prvom rade pomocou Studia
a vypracovania teoretickej Casti v oblasti spektroskopie pevnych latok, resp. nuklearne;j
kvadrupdlovej rezonancie (NQR), ktora patri medzi perspektivne neinvazivne
a nedestruktivne meracie metddy. V praci je popisany zékladny prehlad teorie, ktora
suvisi s touto problematikou, popis meracich metdéd NQR spektroskopie, klicové
parametre a jednotlivé komponenty experimentalneho meracieho pracoviska pre NQR
spektrometriu, spolu snavrhovanymi HW rieSeniami pre zlepSenie parametrov
spektrometra. Sucastou prace je taktiez programovanie meracej sekvencie
vo vyvojovom prostredi LabVIEW a meranie predlozenych vzoriek.



1 SPEKTROSKOPIA

Spektroskopia je vSeobecny termin pre fyzikalny odbor, ktory sa zaobera interakciou
roéznych typov ziarenia s hmotou, potrebnych k ziskaniu informécii o vzorke vo forme
funkcie intenzity vyzarovania v zavislosti na vinovej dizke alebo frekvencii. Historicky
prvé skiimané spektrum bolo pravdepodobne biele svetlo rozlozené na sklenenom
hranole Isaacom Newtonom.

V sucasnosti spektroskopia zahriiuje interakcie medzi hmotou a roznymi formami
energie, napriklad akustické viny a zvézky Castic, ako su i6ny a elektrony. Vzorka
je stimulovand pouzitim energie vo forme Ziarenia (tepla, svetla,...), elektrickej energie,
casticou alebo chemickou reakciou. Pred aplikovanim stimulu je vzorka v zakladnom
stave snajnizSou energiou. Po jeho aplikacii spravidla ddjde kjeho vybudeniu
do excitovaného stavu. V tomto stave zotrvd len kratko, vyziari meratel'né
elektromagnetické Ziarenie s uréitou frekvenciou f (vinovou dizkou A) avrati sa
do zékladného stavu, pripadne je mozné meratt mnozstvo absorbovaného
elektromagnetického ziarenia v dosledku excitacie. Vysledky tohto merania su casto
vyjadrené graficky pomocou spektra, ktorym je graf vyzarovaného ziarenia ako funkcia
frekvencie alebo vinovej dizky.

Spektroskopia je vel'mi Sirokd oblast, existuje mnozstvo podoblasti, kazda
s pocetnou implementaciou konkrétnych  spektroskopickych technik. Vdaka
spektroskopii bolo objavenych aj niekol’ko chemickych prvkov. R6zne implementacie
a techniky mozu byt’ zaradené do niekol’kych skupin [2]:

e podla vyzarovanej energie - elektromagneticka, akustickd alebo mechanicka
energia, subatomarne Castice (elektrony, protony, neutrony);

e podla povahy interakcie - absorpcia, emisia, rozptyl, odraz alebo rezonancia,
do tejto kategorie patri NMR aj NQR spektroskopia;

e podla druhu materidlu - atdmova, molekulova, jadrova alebo krystalova;
e ostatné (nezaradené) druhy spektroskopie.

Spektroskopia ma velké vyuzitie vo vacsine vednych odborov — od fyziky, chémie,
biologie, cez -elektrotechniku, strojarstvo, stavebnictvo az po medicinu. Meracie
zariadenia pre stanovenie spektra latok sa nazyvaji spektrometre, spektrofotometre,
spektrografy alebo spektralne analyzatory. Priamou aplikdciou vyuzitia atémovej
spektroskopie je napriklad vyuzitie vzacnych plynov vo svetelnych trubiciach. Cez ich
spektralne vlastnosti st vyberané primesi, ktoré ovplyviiuju farbu svetla. V astrofyzike
modzeme podla spektra svetla zachyteného zo vzdialenych hviezd ur€it’ ich zlozenie.
Plyny jedovatého oxidu dusicitého maju cervenohnedé vypary, ¢o je priamy dosledok



absorpénych vlastnosti molekulového spektra, Rayleighov rozptyl sposobuje modri
farbu oblohy [3].

Hlavnym parametrom elektromagnetickej viny je frekvencia. Prili§ vysoké
frekvencie, ktoré zahriluje oblast nad UV pasmom - tzv. ionizujice Ziarenie
(rontgenové a y—ziarenie) atom ionizujui, ¢im sa stane silne reaktivnym, v stvislosti
so zZivymi organizmami to znamena zmenu genetickej informacie alebo az zanik bunky.
Za relativne bezpecné su povazované frekvencie nizsie nez pasmo viditelného svetla
(oblast’ radiovych vin). Moderné metédy vyzaduju nededtruktivnu analyzu, aplikacia
spektroskopie na cloveka taktiez vyzaduje pouZzitie bezpecnych hodnot energii. Tieto
metddy pouzivaji radiové frekvencie, ktoré v atdomoch ovplyvnia natocenie spinu
v jadre. Pri aplikacii na ¢loveka potom postacuje dodrzanie bezpe¢nych hodnoét SAR
(Specific Absorption Rate — Specifickd miera absorpcie) [3].

Spektrum latok vécSinou nie je spojité, tvoria ho spektralne cCiary, ktorych
kombinécia je pre danu chemicku latku unikatna. Kvapaliny a pevné latky maja cCasto
spektrum pasové, plynné latky maji izolované spektralne Ciary alebo ich zhluky [1].

1.1 Spektrometrické metody

Spektrometria a spektrometrické metddy sa vztahuji k meraniu intenzity Ziarenia
s fotoelektrickym snimacom alebo podobnym typom elektrického zariadenia. Najviac
pouzivané spektrometrické metody su zalozené na elektromagnetickom ziareni, ktoré
ma ako forma energie niekol’ko poddb, najlahSie detekovatené viditelné svetlo
asalavé teplo (infraCervené Ziarenie), tazSie detekovatelné prejavy ako st gama
ziarenie, rontgenové, ultrafialové, mikrovinné aradiové Zziarenie. Spektrometrické
metody patria do velkej skupiny analytickych metod [2].

1.1.1 Elektromagneticka spektroskopia
Elektromagneticka spektroskopia zahfna viacero druhov spektroskopie [2]:

e Ultrafialovo-vidite'na absorpcna spektroskopia (UV/VIS) — je zaloZena na merani
transmitancie T alebo absorbancie A podla Lambert-Beerovho zakona. Ide o
metodu analytickej chémie, variant spektrofotometrie;

e Luminiscen¢na spektroskopia — Do tejto skupiny patria tri spojené typy optickych
metod. Ide o fluorescenciu, fosforescenciu a chemicku luminiscenciu. V kazdej
z tychto metdd st molekuly vzorky vybudené k produkcii elektromagnetického
ziarenia, ktorého emisné spektrum poskytuje informacie pre kvalitativnu alebo
kvantitativnu analyzu;

o Infradervena spektroskopia (IR) — zahffia oblast spektra s vilnovou dizkou



vrozmedzi 0,8 az 1000 pm. Podla energie pouzit¢ého IR Ziarenia a kvoli
podobnym technikdm a pristrojom rozliSujeme IR spektrum do troch oblasti —
vzdialend (20-1000 um), strednd (2,5-20 um) a blizka (0,8-2,5 pm);

Ramanova spektroskopia — v roku 1928 indicky fyzik C. V. Raman objavil, ze
vlnové dizky viditelného svetla malého zlomku Ziarenia st rozptylené
na vibraénych prechodoch molekal kvoli predaniu ¢asti energie, vlnova dizka
rozptyleného lG¢a sa li§i od vinovej dizky dopadajuceho lG¢a. Taktiez posuny
vo vlnovej dizke zavisia na chemickej $truktire molekul zodpovednych za rozptyl.
Touto metddou je mozné zistit’ informécie o Strukture a priestorovom usporiadani
molekuly.

1.1.2 Atomova spektroskopia

V atdbmove] spektroskopii sa pouzivaju tri hlavné typy spektrometrickej metody

na indik4ciu prvkov obsiahnutych vo vzorkach hmoty a ich koncentraciu. Ide o [2]:

Opticka spektroskopia — prvky pritomné vo vzorke st prevedené do plynnych
atomov alebo na zékladné i6ny v procese zvanom atomizacia. Merané su
ultrafialové, viditeI'né absorpcie, emisie alebo fluorescencie atomov v parach,
hovorime teda o atdbmovej absorpcnej, emisnej alebo fluorescencnej spektrometrii;

Hmotnostna spektroskopia — vzorky su tiez atomizované, ale v tomto pripade su
plynné atébmy konvertované nakladné io6ny (zvyCajne jednotlivo nabité)
a rozdelené podl'a pomeru hmotnosti a néboja;

Rontgenova spektroskopia — atomizacia nie je nutna, pretoze rontgenové spektrum
je pre vacSinu prvkov do zna¢nej miery nezavislé naich chemickom zlozeni
vo vzorke. Kvantitativne vysledky mézu byt preto na zédklade priameho merania
fluorescencie, absorpcie alebo emisného spektra vzorky.

1.1.3 Hmotnostna spektroskopia

Hmotnostna spektroskopia (MS — Mass Spectroscopy) je pravdepodobne najviac

rozsireny druh zo vSetkych analytickych metdd. Ide o meranie pomeru hmotnosti

a naboja fragmentu m/Q. Této technika je schopné poskytnat’ informécie o [2]:

elementarnom zloZeni vzoriek,

Struktare anorganickych, organickych a biologickych molekul,
kvalitativnom a kvantitativnom zlozeni komplexnych zmesi,
Struktare a zloZeni pevnych povrchov,

pomere izotopov atomov vo vzorkach.



1.1.4 Sumova spektroskopia

Sumova spektroskopia sa javi ako perspektivna nedestruktivna meracia a diagnostické
metoda pre charakteristiku réznych materialov v ¢asovej a frekvencnej oblasti
prostrednictvom spektralne; hustoty merané¢ho vykonu. Hlavnym diagnostickym
nastrojom je nizkofrekvencna napitova a prudova spektralna hustota aich Statisticka
distribiicia. Meranie pomocou Sumovej spektroskopie v poslednych rokoch naberd
na vyzname adostdva sa do stredu zdujmu mnohych vedeckych skupin. Jednd sa
o Sirokopasmovi meraciu metdédu vyuzivajucu Sum. Velké vyuzitie sa predpoklada
v elektronickych zariadeniach, napriklad pre polovodice [5].

Principom metody je mapovanie ndhodnych fluktuacii vo vzorke. Vstupné vinenie
prechadza vzorkou a na vystupe zaznamenavame zmeny amplitudy signalu. V spinovej
Sumovej spektroskopii si merané vzorky ozarované polarizovanym svetlom
anavystupe sledujeme polarizaciu spinu vzorky. Vysledkom je sucet zapornych
a kladnych spinov na danej frekvencii. Tymto ziskame rozdiel v absorpcii v meranom
pasme [5].

Pre UWB (Ultra-Wide-Bandwidth — ultra-Sirokopasmové) systémy sa vyvinulo
niekol’ko meracich metdéd. V tomto pripade je potrebny kontinudlny zdroj Sumu,
v idealnom pripade vyrabajuci biely Sum, s danou Sirkou pasma. Pri pouziti bieleho
Sumu, Sirokopasmovych antén a zvukotesnej komory sa zistilo, Ze potrebdm Sumove;j
spektroskopie plne vyhovuje uzavretd anetienend miestnost bez vyznamného
zvukotesného vplyvu. Vyskumna technika s pouzitim UWB signalu bola vysktusana ako
mechanické konstrukcia, ktora obsahovala dve vhodne vybrané a pevne uchyten¢ UWB
antény. Skiimand vzorka bola umiestnend medzi meracimi anténami. Prvad z tychto
antén bola vysielacia, ktord dodavala biely Sum z generatora zosilneny vykonovym
zosilnovaCom. Druhd anténa snimala signal zgeneratora Sumu a prilahlych
elektromagnetickych zdrojov, spektrum signalu bolo zaznamenané opakovane.
Pociatocnd faza spocivala v opakovanom vysielani a snimani ako signalov z generatora
Sumu tak aj externych signdlov. Opakovanie sa vykondvalo pre kazdi merana
frekvenciu, a program vykonové spektrum zhrnul. Tak sa ziskala frekvencna zavislost’
distribicie energie. Toto meranie bolo na konci prevedené na frekvenénu zavislost’
Specifického vykonu - ziskala sa charakteristika frekven¢ného spektra pozadia. V tomto
okamihu, sa skimana vzorka umiestnila do nosnej konstrukcie. Néasledne sa vykonavalo
opakované meranie vysSie uvedenym postupom [5].

1.2 NMR spektroskopia

.....

technika v sucasnosti. Dokazom tohto tvrdenia st obrovské moznosti aplikécie



v roznych vednych disciplinach, relativne jednoduché pouzitie a mnozstvo informacii,
ktoré je mozné ziskat' jej pouzivanim. Této technika je obvykle spajana s rezonanciou
vodikovych jadier, s protonmi a uhlikom, avSak existuju aj d’alSie prvky, na ktoré moze
byt NMR pouzité [1].

NMR spektroskopia vyuziva magnetické vlastnosti atdmovych jadier. Existencia
nuklearnych magnetickych momentov a popis ich spravania sa v magnetickom poli boli
demonstrované Stern-Gerlachovym experimentom v roku 1946. Za objav NMR bola
vroku 1952 udelend Nobelova cena za fyziku vedcom z Harvardskej univerzity
Edwardovi Purcellovi a Félixovi Blochovi [1].

Atoémové jadro pozostava z proténov a neutrénov, ktoré spolocne nazyvame ako
nukleény. Najjednoduchsie jadro ma vodik (H), ktory ma v jadre iba jeden protéon
so spinom 1/2. Neutron, ktory je pritomny v kazdom jadre okrem vodika ma taktiez spin
1/2. Vo vysledku to znamena, Ze pokial’ je pocet protonov a neutrénov v jadre rovnaky,
vysledny spin bude nulovy. Nerovnaky pocet protébnov a neutrénov v jadre maju
izotopy prvkov, t.j. ich spin je nenulovy. Pozorované¢ nukleinové spiny boli
racionalizované tromi empirickymi pravidlami [1]:

e jadra, ktoré maju parny pocet oboch nukleénov majui nulovy spin (napr. “He, '*C,
16
0,..);

e jadra, ktoré maji neparny pocet protonov a neutrénov maju integralny spin (napr.
°H, N, !B, ...

e jadra, ktoré maji nerovnaky pocet protonov a neutronov v jadre (izotopy) maju
poloviény integralny spin (‘H, '°N, °F, *'P, 1'B, 170, 33Cl, atd’.)

1.3 NQR spektroskopia

Spektroskopia, ktora vyuziva jav nuklearnej kvadrupdlovej rezonancie (NQR)
je analyticka metoda aplikovatelnd napevné materidly. NQR spektroskopia
je pouzite'na na vacsi pocCet prvkov nez NMR, principialne je vel'mi podobnd NMR,
avSak narozdiel odnej nespolicha nausporiadanie magnetickych momentov
vo vonkajSom magnetickom poli. Namiesto toho metdoda vyuziva fakt, ze niektoré
atomové jadra disponuju tzv. kvadrupdlovym momentom. Priklady izotopov, ktoré je
mozné identifikovat’ pomocou NQR spektroskopie st uvedené v tab. 1.1. NQR nie je
rutinne pouzivana kvoli podmienkam pouzitia metédy a Specidlneho vybavenia
potrebného na meranie. Prvé dokazy boli ziskané stadiom vel'mi jemnej Struktury
atomového spektra prvku eurdpia nemeckymi vedcami Schulerom a Schmidtom.
Pouziva sa napriklad na detekciu narkotik a podomacky vyrobenych vybusnin [1], [2].



Kvadrupolovy moment je zdanlivo tvoreny dvoma elektrickymi protichodne
orientovanymi dip6ly. Uvedenti skutocnost’ je mozné vysvetlit' tym, ze jadrd maju
spinové kvantové Cislo viacsie nez 4. Inymi slovami pozitivny elektricky naboj tohto
jadra nie je rozmiestneny s dokonalou gulovou symetriou. Uvazujme moment
s rovhomernym rozlozenim kladného néaboja v tvare gule, stlaCenim gule by sme
obdrzali splosteny elipsoid. Tento elipsoid by bol tvoreny dvoma nad sebou ulozenymi,
protichodne orientovanymi dipdlmi — tvorili by teda akysi ,.kvadrupdl®. Ak je spinové
kvantové Cislo 0 — rozdelenie kladného naboje je gulové, ak je toto ¢islo 'z a stiasne
kvadrupdlovy moment eQ je nulovy je rozdelenie naboje stile sférické (e je naboj
elektronu a Q je kvadrupdlovy moment merany odchylkou naboja od dokonalej gulove;j
symetrie). Pokial’ je sicin eQ rézny od nuly, potom jadro disponuje kvadrupdlovym
momentom. Ak je eQ <0, potom je elipsoid stlaceny voci hlavnej, teda vertikalnej ose
(vid’ obr. 1.1), naopak pokial eQ > 0 je tento moment voci hlavnej ose pretiahnuty.
Nuklearny kvadrupdélovy moment je potom casto uvedeny v jednotke barn [4].

obr. 1.1 Kvadrup6lovy moment atdbmovych jadier, kde eQ <0, prevzaté z [4]

Najmen$i mozny kvadrupdlovy spin je rovny jednej. Co sa tyka niZsich
celoCiselnych spinov, si zname 4 stabilné jadra. So spinom /=1 st to nasledujuce
prvky 2H, °Li, '*N aso spinom /=3 potom '°B. Za zmienku este stoja radioaktivne
izotopy s dlhou dobou Zivota >’V s jadrovym spinom /=6 a '*®La so spinom /=15.
Vicsina NQR merani s celoCiselnym spinom je realizovand na atdémoch dusiku,
konkrétne na izotope “N [4].

Pre jednotkovy jadrovy spin existuji 3 mozné energetické hladiny (obr. 1.2)
definované nasledujucimi vztahmi (symbol # vyjadruje parameter asymetrie
a nadobuda hodnoty 0 < <I, v pripade osovej symetrie nadobuda hodnoty # = 0) [4]:

2 . 147
Ey= _Eth’ Ey = Tth, kde (1), (2)
E... energetickd Groven;

n... parameter asymetrie;

h... Planckova konstanta (4 = 6,626.1073* J.s);



vo... frekvencia prechodu, [Hz]; definované nasledovne

- 3e?qQ
@ 42i-0K

kde 3)
I... velkost’ spinu, [-];

E*qQ... kvadrupédlova viizobna konstanta, kde

e... naboj elektronu (e = 1,602 176 565.10™° C);

g... hodnota gradientu el. pol'a v danom smere;

Q... kvadrupolovy moment, [barn].

Vyssie popisané energetické hladiny definuju zékladné rezonancné frekvencie

jednotkového spinu nuklearnej kvadrupolovej rezonancie podla vztahov [4]:

2 T
= - = =)1 4
Ug 3 NVg V4 [1 + S}L?Q 4), (5)
Es
Vo
E.
v_ Vi
Eg
obr. 1.2 Rozdelenie energetickych hladin jednotkového spinu, prevzaté z [4]
tab. 1.1 Izotopy prvkov Casto pouzivanych v NQR [1]; QCC je kvadrupdlova vizobna
konStanta
Prirodzeny ) Kvadrupélovy
Izot k S CC/MH
Z010p prviu vyskyt (%) pi moment (1028 m?) Q z
N 99,6 1 1,6 x 102 -10
3Cl 75,5 3/2 -1x 10 110
371 24,5 3/2 -7,9x 102 86,7
7Br 50,5 3/2 3,7x 107 770
*1Br 49,5 3/2 3,1x 10" 645
12711 100 5/2 -7,9x 10! -2293

Dipo6lovy moment nastava pri rozdeleni dvoch bodovych nabojov, kvadrupolovy




moment nastdva prirozdeleni Styroch bodovych nébojov. Uplatnenim pulzu
so spravnou frekvenciou dochiddza k prevrateniu jadrového spinu a vyvoldva NQR
signal v snimacej cievke (obr. 1.3). Nesymetrickym rozlozenim ndboja vytvara atomové
jadro gradient elektrického pol'a. Gradientom sa v podstate meria vel'kost’ energie medzi
jednotlivymi energetickymi stavmi, va¢$i rozdiel medzi susednymi energetickymi
stavmi zodpoveda vysSej rezonancnej frekvencii. Energetické urovne, v ktorych sa
atomové jadra nachadzaja, su definované na zaklade hodnoty spinového ¢isla. Pomocou
vzorov je mozné definovat’ frekvencie nuklearnej kvadrupolovej rezonancie. Tieto
frekvencie su ovplyvnené kompletnou chemickou Struktirou skimanej latky, preto je
mozné podla frekvencného spektra rozpoznat’ konkrétnu latku [1], [3].

obr. 1.3 Princip nuklearnej kvadrupo6lovej rezonancie, prevzaté z [6]

Ak je atom s kvadrup6lovym momentom v obloZeni ostatnych Q- momentov, bude
s nimi interagovat’. Celkovy moment je potom dany suctom jednotlivych momentov. Ak
su zodpovedajlice momenty orientované protichodne, od¢itaju sa. Velkost” spektralnej
¢iary je podobne ako pri NMR priamo imerna magnetizécii v danom smere [3].

Zjednodusene pomocou NQR, rovnako ako NMR, je mozné rozpoznat’ konkrétnu
zluceninu daného prvku (obr. 1.4), s tym rozdielom, ze NQR sa obmedzuje na pevné
latky, aplikaciu na plyny a kvapaliny vylucuje skutoCnost, ze sa molekuly neustéle
premiesavaju, gradient elektrického pola je takmer nulovy ateda sa prechody medzi
energetickymi stavmi kvadrupdlovych momentov nedaju pozorovat’ [3].



excitation bandwidth
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obr. 1.4 NQR rezonanéné frekvencie pre niektoré vybusniny a narkotika, prevzaté z [6];
osa x je v [kHz]
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2 ZAKLADNE PARAMETRE NQR
SPEKTROMETRA

Tato kapitola popisuje zékladné parametre NQR spektrometra, ktoré su kritické pre jeho
spravnu funkciu. Nie je ni¢ nezvycCajné, ze vicSina parametrov je nejakym spdsobom
previazana, t. j. zlepSenie jedného z parametrov sa prejavi zlepSenim ostatnych.

2.1 SNR (Signal-to-Noise Ratio)

Signal-to-Noise Ratio v preklade odstup signal - Sum (SNR skratené alebo S/N) je miera
pouzivana v praxi, ktord porovndva uroven pozadovaného signalu oproti Grovni Sumu
v pozadi. Je definovany ako pomer vykonu signdlu k vykonu Sumu, Casto byva
vyjadreny v decibeloch. Pomer vyssi ako 1:1 (vacsi ako 0 dB) oznacuje silnejsi signal
nez Sum. Kym SNR je obyc€ajne spominany pri elektrickych signdloch, moze byt
aplikovany na akukol'vek formu signalu.

SNR je jeden z hlavnych parametrov pre NQR spektrometer. ZvySenim odstupu
medzi signdlom a Sumom sa zvysi citlivost’ detekcie. Jednou z moznosti zvySenia SNR
je tzv. spin echo. Ide o Specidlnu vlastnost nukledrnej rezonancie, kde sa
elektromagneticka energia neuvolni naraz, ale rozlozi sa v Case, pripadne sa zosilni
d’al$imi RF impulzmi.

V pripade NMR spektroskopie je mozné SNR zvysSit pomocou magnetickej
indukcie - vysSia hodnota magnetickej indukcie sa prejavi zvySenim SNR.

2.2 Citlivost’ detekcie

Citlivost’ detekcie je rovnako ddlezity parameter NQR spektrometra. Je ovplyvnena
prave hodnotou SNR - ¢im vysSie SNR, tym vyssia citlivost. V praxi existuje hned’
niekol'’ko moznosti zvySenia citlivosti detekcie napr.:

e zvySenim vykonu uzitocného signalu napr. zosiliiova¢om s vac¢§Sim zosilnenim;

cvwr

e potlatenim vonkajSich a vnutornych ruSivych RF signalov a Sumu na minimum, ¢o
je mozné dosiahnut’ umiestnenim meracej aparatiury a sondy do uzemnenej vodive;j
komory;

e zvicSenim vzdialenosti od ostatnych zdrojov rusenia ako napr. vypoctova
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technika, spinané zdroje, antény a pod.;

e vyuzitim akumulatorov na napajanie vsetkych komponentov spektrometra pocas
doby merania;

e diferen¢nym meranim, t.j. jedna sonda snima frekvenéné pozadie bez vloZenej
vzorky, druhd sonda snima predloZenti vzorku a samozrejme frekvenéné pozadie
okolia. Rozdielom oboch nameranych charakteristik bude hl'adany NQR signal;

e kumulativnym meranim, t. j. opakovanim merania a priemerovanim vysledkov;
e priloZzenim magnetického pol'a (Zeemanov jav);
e kombinéciou vymenovanych moznosti.

Zeemanov jav (obr. 2.1) objavil Pieter Zeeman v roku 1896, za ¢o mu bola udelena
Nobelova cena za fyziku v roku 1902. V principe ide o rozstiepenie spektralnych Ciar
na niekol’ko zloziek vplyvom magnetického pola, v ktorom sa nachédza zdroj Ziarenia.
Velkost’ rozStiepenia vzrasta s intenzitou magnetického pola. Zeemanov jav umoziuje
napr. zmerani polohy rozstiepenych spektralnych ciar urCovat velkost a smer
magnetickych poli (slnecné skvrny) [23].

Bez mag. pola V pritomnosti mag. pola

mp =2
Energetické hladiny

e, ] | my = 0

m::-l

I'I"E:-—l

—
—

mI-—E

mI-l

e i 9
e e

Amy =+ Amy -1
A
Spektrum i
obr. 2.1 Zeemanov jav a vplyv magnetického pol'a na spektrum [22]

Aplikaciou magnetického pola teda dojde k rozladeniu rezonanénych frekvencii
NQR a docasnému zmiznutiu kvadrupdlovej rezonancie na sledovanych frekvenciach.
Znalost’ tohto javu je mozné vyuzit' pre analyzu pozadovaného NQR signalu v zmesi
ostatnych signalov. Pokial’ na skiimant vzorku aplikujeme po snimani NQR magnetické



pole, NQR docasne zmizne a ziskany vysledok od¢itame od predchadzajiiceho signalu,
vysledkom bude ¢isty NQR signal.

Zo skusenosti je mozné aplikovat’ vyhodnotenie signdlu zjedného merania iba
pri latkach s vel'mi silnou odozvou. Jednou z takych latok je napr. chlore¢nan draselny.
Limitujucim faktorom je citlivost detekcie meracej aparatiry a sprdvne zachytenie
odozvy. Je mozné vyuzit metddu kumulacie vzoriek, kde v redlnom case s narastajucim
poctom opakovanych merani sa vynara signal zo Sumu, k tomu je potrebnych niekol'ko
stoviek az tisic merani. Signdl NQR rastie priamoimerne odmocnine poctu merani,
zatial’ ¢o ndhodny Sum vplyvom integracie poklesne k nule [3.].

Pre digitalne spracovanie dat je vhodné pouzit’ kvadratirny demodulator. Vyhodou
kvadratirnej detekcie je teoretické zvysenie citlivosti V2 krat. Kvadratarny signal
obsahuje zlozku 1ao090° fdzovo posunuti kvadratirnu zlozku Q. Dosiahnutie
teoretickej presnosti vyzaduje presni fazu oboch signalov [3.].

2.3 Rychlost’ merania

Dalsim z parametrov NQR spektrometra je rychlost merania. Celkova rychlost merania
v NQR spektroskopii je odvodend z doby trvania budiaceho impulzu, mftvej doby,
pocas ktorej dochddza k ustaleniu prechodovych javov, ¢asu snimania FID signalu
a samozrejme poctu opakovani. Tieto doby st odlisné pre kazdy merany material,
dokonca je pozorovatel'ny vplyv teploty okolia a atmosférického tlaku.
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3 PRINCIP SNIMANIA NQR SPEKTRA

V NQR spektroskopii existuje niekol’ko moznosti snimania spektier skimanych latok.
Zvoleny postup zobrazuje obr. 3.1. Ide o zdkladnt blokovl schému, kde sa na jednej
strane vysiela signdl do meracej sondy s vloZenou vzorkou ana druhej strane je
snimany vol'ne indukovany signdl v ¢ase (obr. 3.2) (tzv. FID — Free Induction Decay),
z ktorého sa transformaciou ziska frekvencné spektrum obr. 3.3.

Vysielac —» Sonda + Vzorek ———» Prijimac
obr. 3.1 Zakladna blokova schéma NQR Spektrometra
=
]

AAAAAAQAAAP
s

obr. 3.2 FID signal

1000 7]
800 j
600 ::
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" w
0 : . : : ;

T T T
0 50 100 150 200 250
f (kHz)

Spektralna hustota (T/sqrt(Hz))

obr. 3.3 Frekvenéné spektrum FID signalu
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3.1 Prisposobenie a oddelenie obvodu

U nizkofrekvenéného systému napr. pri prenose elektrickej energie v rozvodoch nie je
podmienka prispdsobenia obvodu nutnostou. U vysokofrekvencného systému akym
jenapriklad aj NQR spektrometer je nutné prisposobenie vedenia. V pripade
neprisposobené¢ho vedenia hrozi, Ze napétie vytvorené stojatym vlnenim z vysielaca
zni¢i vel'mi citlivé prijimacie predzosiliiovace a odrazend vlna nasledne znici vykonovy
zosilnova¢ na vysielacej strane. Preto je bezpodmienecne nutné, aby stojaté vlnenie
nevznikalo a generovana energia sa pohlcovala v zatazi [3].

RozliSujeme dva typy prispdsobenia vedenia k zatazi — impedancné a vykonové.
Impedancné prispdsobenie  minimalizuje odrazy navedeni azvySuje zisk,
charakteristickd je rovnost impedancia zdroja = impedancii zataze. Vykonové
prisposobenie zaistuje maximalny prenos vykonu zo zdroja do zataze, resp.
optimalizuje zataz pre zosillova¢. Vykonové prispdsobenie je definované tak, ze
impedancia zdroja je komplexne zdruzena k impedancii zataze. Prispdsobené vedenie
ma PSV (pomer stojatych vin) rovné 1 a &initel’ odrazu p je idedlne rovny 0 [3].

Optiméalne prispdsobenie teda znamena, ze redlne Casti impedancie zdroja a zataze
st rovné, typickd hodnota charakteristickej impedancie je 50 €, imaginarne Casti
impedancie st nulové. V pripade, Ze tento stav neplati, je nutné pouzit’ prispdsobovaci
obvod, napr. m-¢lanok, A/4 transformator, mikropaskové vedenie alebo impedancny
transformator [3].

V principe je meracia sonda tvorend rezonan¢nym obvodom s vysokym Cinitel'om
akosti Q. Ako oddelovaci obvod sluzia obvykle antiparalelne zapojené¢ diddy
v kombinacii s d’alSimi obvodmi, ktoré zabezpeCuji prisposobenie. Meranie
prisposobenia sondy moze byt realizované napr. reflektometrom alebo spektralnym
analyzatorom v modde return loss, pripadne je mozné tato funkciu implementovat
do softvéru, ktory je urCeny na snimanie NQR spektra. obr. 3.4 zobrazuje blokovu
schému NQR spektrometra rozsirenu o obvod prisposobenia/oddelenia.

Vysielaé Prijimacé

Prispbsobenie a
oddelenie obvodu

Prispdsobenie a

Sonda + Vzorek oddelenie obvodu

obr. 3.4 Blokova schéma NQR spektrometra s prispésobenim obvodu
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3.2 Digitalne spracovanie NQR spektra

V sucasnosti je z dovodu rychlosti a jednoduchosti kladeny velky déraz na moznost
spracovania udajov pomocou PC. Pre systém NQR spektrometra to znamend, ze
budiace impulzy budi generované ako digitalne signaly pomocou PC a USRP N210
(Universal Software Radio Peripheral). Na prijimacej strane sa indukuje analogovy FID
signal, ktory musi byt po prechode predzosiliiovacom spracovany A/D prevodnikom,
kde ddjde ku vzorkovaniu a diskretizacii na digitalny signél. Ten je d’alej spracovavany
a vyhodnocovany pomocou USRP N210 a PC. obr. 3.5 zobrazuje blokovi schému NQR
spektrometra rozsirent o PC a URSP N210.

PC + softvér

A
A 4

D/A prevodnik [« Tx karta <

USRP N210 |«

Rx karta <

A/D prevodnik

!

?

Vykonovy Prispbsobenie a Prispdsobenie a NizkoSumovy
zosilflovaé oddelenie obvodu Sonda + Vzorek | oddelenie obvodu predzosilfiovaé
obr. 3.5 Blokova schéma NQR spektrometra vyuzivajuceho USRP

3.3 Vysielacia a prijimacia Cast’

Vysielacia ¢ast’ obvodu je tvorend pridavnou kartou TX s D/A prevodnikom, ktora je
pripojend priamo do USRP a zabezpecuje predanie generovaného digitalneho budiaceho
impulzu do D/A prevodnika na vystupe karty. Nasledne je analogovy impulz vyslany
do meracej sondy.

Prijimacia ¢ast’ obvodu je tvorena pridavnou kartou RX s A/D prevodnikom, ktora
je pripojena priamo do USRP a zabezpecuje prijem digitdlneho signalu po spracovani
A/D prevodnikom na vstupe karty. obr. 3.5 zobrazuje blokovi schému NQR
spektrometra spolu s A/D a D/A prevodnikmi, TX a RX pridavnymi kartami.

3.4 VF zosilnovace

Analogovy signal na vystupe D/A prevodnika nemd dostatok energie nato, aby
vo vzorke vybudil dostato¢ne vel'ké elektrické pole a prevratil jadrovy spin, €o je potom
mozno zosnimat’ ako NQR signal. Je potrebné pouzit’ VF zosiliiova¢ s dostatoénym
vykonom (az stovky W).
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Zosnimany NQR signal na vstupe A/D prevodnika je taktiez prili§ slaby, aby
mohol byt jednoznacne vyhodnoteny po spracovani. MoOZe nastat’ situdcia, Ze
nasnimany NQR sa strati v Sume. Aby sa tomu zabranilo je v prijimacej Casti pouzity
predzosiliiova¢ s velmi nizkym vlastnym Sumom. V pripade potreby je mozné
predzosiliiovace zapojit’ do kaskady pre vyssi zisk.

3.5 Obvod aktivneho tlmenia

Ako bolo popisané v kapitole 3.1 meracia sonda je v principe rezonanény obvod
s vysokym ¢initelom akosti Q. Po vybudeni (excitdcii) vzorky nastadva vplyvom
vysokého Q k pomerne dlhému doznievaniu (angl. ringing); po tato dobu nie je mozné
snimanie FIDu. Tento problém je mozné riesit’ obvodom aktivneho tlmenia.

Na aktivne tlmenie doznievania rezonanc¢ného obvodu méze byt pouzity napr.
MOSFET tranzistor v odporovom rezime (obr. 3.6). Do hradla tranzistora je privadzané
napitie podla obr. 3.7. Pocas excitacie meranej vzorky je MOSFET zopnuty a chrani
predzosiliiovac. Okamzite po skonceni excitacie sa tranzistor sprava ako riadeny odpor,
pricom odvedie rezidudlnu energiu z rezonanéného obvodu RF cievky a nasledne je
tranzistor odpojeny. Casovanie riadiaceho impulzu pre MOSFET rovnako ako riadenie
jeho odporu musia byt presne odladené z dovodu minimalizécie doby odpojenia. Tento
obvod nebol v diplomovej praci prakticky zrealizovany.

USRP N210
i
Predzosilfiovad ﬂﬁL_h:} Sonda + Vzorek
i
obr. 3.6 Zapojenie obvodu aktivneho tlmenia v NQR spektrometri
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Driving puls to FETs gate
BV —m—m—,— -
I I
obr. 3.7 Casovy priebeh napitia na hradle MOSFET tranzistora

3.6 Ladenie meracej sondy

Pred samotnym meranim vzoriek pomocou NQR spektroskopie musi byt meracia
sonda naladend, dovody su popisané v kapitole 3.1 Prispdsobenie a oddelenie obvodu.
Na ladenie sondy je mozné pouzit’ napr. spektralny analyzator v méde return loss, alebo
priamo zvolené USRP N210. Ladit je potrebné dve veli¢iny — impedanciu
(prispdsobenie) arezonanéni frekvenciu sondy. Priladeni impedancie (obr. 3.8)
je cielom dosiahnut’ impedanciu sondy blizku 50 Q, ktord maju vSetky ostatné
komponenty v meracom obvode. Tymto sa minimalizuje odraz na vedeni a zvysi sa
zisk. Na tento typ merania je vyuzivand smerova odbocnica, tzv. coupler. Z USRP
vychadza cez TX kartu a D/A prevodnik priama vlna, ktora prechddza cez coupler
do sondy. Odrazena vlna sa cez coupler dostane na vstup A/D prevodnika RX karty a je
vyhodnotena v USRP. Ladi sa na minimum odrazenej viny.

Tx karta + IN out
USRP N210 » D/A Prevodnik > Coupler Sonda
A cPL
A/D Prevodnik +
Rx karta
obr. 3.8 Zapojenie pre ladenie prisposobenia meracej sondy

Pri ladeni rezonancnej frekvencie (obr. 3.9) je zUSRP cez TX kartu a D/A
prevodnik vysland priama vlna, priCom je snimané napdtie na sonde. Prirezonancii
dochddza k prudkému zvySeniu napétia, ktoré vyhodnocuje USRP pomocou A/D
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prevodnika a RX karty. Pri tomto merani je nevyhnutné pouzit ochranné prvky, aby
nedoslo k zni¢eniu RX karty.

Tx karta +
USRP N210 | DIA Prevodnik ™ Sonda
A/D Prevodnik +
Rx karta
obr. 3.9 Zapojenie pre ladenie rezonancie meracej sondy

Pozn. Samotna pritomnost’ vzorky meni naladenie sondy, preto sa odporuca ladit’ sondu
s vlozenou vzorkou merane;j latky.
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4 KOMPONENTY NQR SPEKTROMETRA

Jednym z ciel'ov tejto semestralnej prace je zozndmenie sa s hardvérovym vybavenim
experimentdlneho NQR spektrometra UTEE. V nasledujicich podkapitolach st
popisané jednotlivé Casti meracieho pracoviska od USRP a nizkoSumového napéjacieho
zdroja, cez pouzité zosiliovace az po smerové odbocnice (couplery) a spinace. V zavere
kapitoly st uvedené informacie o pouzitych konektoroch a kabelazi.

4.1 USRP (Universal Software Radio Peripheral)

V pévodnom zapojeni spektrometra NQR bol pouzity Radioprocessor® (obr. 4.1)
vyrabany spolo¢nostou SpinCore, ktory bol zapozi¢any od firmy Prototypa, a.s. Ako
nahrada vysSie uvedeného pristroja bol vybrany USRP (Universal Software Radio
Peripheral), model N210 (obr. 4.2) od spolo¢nosti Ettus Research, ktory mé mimo iné¢ho
moznost’ pripojenia doplnkovych kariet tzv. Daughterboards (obr. 4.3), ktoré su stru¢ne
popisané v podkapitolach 4.1.1 az 4.1.4.

obr. 4.1 Povodny Radioprocessor® od firmy SpinCore
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obr. 4.2 USRP N210 od firmy Ettus Research
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obr. 4.3 USRP N210 v zapojeni s pridavnymi kartami LFTX a LFRX
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USRP N210 disponuje velkou Sirkou pasma a schopnostou spracovat velky
dynamicky rozsah. Architektira produktu obsahuje: Xilinx® Spartan® 3A DSP 3400
FPGA, 100 MS/s dualny A/D prevodnik, 400 MS/s dudlny D/A prevodnik a Gigabit
Ethernet pre stream dat z hostitel'skych procesorov. Moduldrna konStrukcia umoziuje
pracovat’ s frekvenciou od DC do 6 GHz, zatial' ¢o rozSirujuci MIMO port umoziuje
pridat’ viacero zariadeni, ktoré mozu byt synchronizované a pouzivané v konfiguracii
MIMO. Volitelny GPSDO modul mdze byt tiez pouzity ako referencné hodiny
s presnostou 0,01 ppm celosvetovej normy GPS. USRP N210 mdéze prendSat az 50
MS/s medzi aplikéciami hostitel'a. Uzivatelia m6zu implementovat’ vlastné funkcie do
FPGA, alebo do 32-bitového RISC procesora na doske. USRP N210 disponuje vicSou
FPGA ako USRP N200 pre aplikacie vyzadujuce d’alsiu logiku, pamit a DSP zdroje.
FPGA tiez ponuka moznost’ spracovavat’ az 100 MS/s v oboch smeroch. FPGA firmvér
je mozné preprogramovat’ cez rozhranie Gigabit Ethernet. Podrobnejsie informacie st
uvedené v katalégovom liste USRP N210, ktory sa nachadza na webovych strankach
vyrobcu Ettus Research [7].

4.1.1 Pridavna karta LFTX 0-30 MHz

Pridavna karta LFTX (obr. 4.4) vyuziva dva vysokorychlostné operacné zosiliovace
umoziujuce prenos signdlu od 0 do 30 MHz. LFTX je idedlna pre pouZzitie
vo vysokofrekvencnom pasme alebo pre aplikdcie pouzivajice externé porty pre
konverziu nahor a zosilnenie prechddzajuceho signalu. Vystupy z LFTX mozno
spracovat’ samostatne, alebo ako jeden I/Q par. Priklady aplikacie zahfnaja HF
komunikaciu, radio s externym vystupom a priame generovanie signalov pod 30 MHz.
Dalsie informacie je mozné najst’ na strankach vyrobcu Ettus Research [9].

X yl.0
DC-38 MHz Tranemitter
(c) 2886 Ettus Research LLC

156780A-01L
L TR
30D0E1A

J45

io_td15:8] o
SNy 5 31 R

obr. 4.4 Pridavna karta LFTX Daughterboard
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4.1.2 Pridavna karta BasicTX 1-250 MHz

BasicTX (obr. 4.5) je pridavna karta, ktora ma schopnost’ prenosu z USRP v rozsahu
od 1 do 250 MHz. Pouziva dva Sirokopasmové transformatory, ktoré prisposobuju
vystup dualneho D/A prevodnika na 50 Q SMA konektory.

Velka Sirka péasma BasicTX karty umoziiuje USRP pracovat v rezime
podvzorkovania, ked’ je pozadovand vystupnd frekvencia mimo vzorkovaciu frekvenciu
prevodnika USRP. Kazdy vystup moze byt prevadzkovany nezdvisle na sebe alebo
v kombinécii ako jeden I/Q péar. V rezime podvzorkovania je potrebné pouzit vhodné
filtrovanie. Dalgie informacie st uvedené na strankach vyrobcu Ettus Research [8].

BosicTX o
{" \:]\ ) 206 Research}-I:E

3 QA

DEND (&

I
1§UIDI4IQDI4IIIHI

g A ALY EBIDGN

obr. 4.5 Pridavna karta BasicTX Daughterboard

4.1.3 Pridavna karta LFRX 0-30 MHz

LFRX (obr. 4.6) je pridavna karta, ktord poskytuje priamy pristup k vstupom A/D
prevodnika. Mo6zZe prijimat’ signaly v realnom mode alebo kvadratrne signaly
od 0 do 30 MHz. LFRX je idedlna pre aplikacie s vyuzitim externej prednej Casti, kde
poskytuje relativne Gisté signaly v prevadzkyschopnej $irke pasma. Sirokopasmové
transformatory viazu kazdy RF vstup do jedného kanidla A/D prevodnika USRP
zariadenia. Signaly vzorkované v A/D prevodniku st spracovavané v FPGA pricom
mozu byt’ spracované ako dva samostatné signaly alebo ako jeden I/Q par [11].

LFRX neobsahuje lokdlny oscildtor alebo DDC (Digital Down Converter).
Je mozné pouzit’ metddy podvzorkovania pre prijem vyssej frekvencie. V tomto pripade
musi pouzivatel' zabezpecit' filtraciu signalu, aby sa zabranilo aliasingu neziaducich
signalov. Dalsie informacie je mozné najst’ na strankach vyrobcu Ettus Research [11].
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obr. 4.6 Pridavna karta LFRX Daughterboard

4.1.4 Pridavna karta BasicRX 1-250 MHz

BasicRX (obr. 4.7) je pridavna karta, ktora poskytuje priamy pristup k vstupom A/D
prevodnika. Doska mdze prijimat’ signaly od 1 do 250 MHz. Je idedlna pre aplikacie
s vyuzitim externej prednej Casti, kde poskytuje Cisté signaly v prevadzkyschopnej Sirke
pasma. Sirokopasmové transformatory viazu kazdy RF vstup do jedného kanila A/D
prevodnika USRP zariadenia. Signaly vzorkované v A/D prevodniku st spracovévané
v FPGA pricom mozu byt spracované ako dva samostatné signaly alebo ako jeden 1/Q
par [10].

BasicRX rovnako ako LFRX neobsahuje lokalny oscilator alebo DDC (Digital
Down Converter). Je mozné pouzit metddy podvzorkovania pre prijem vyssej
frekvencie. V tomto pripade musi pouzivatel' zabezpecit' filtraciu signalu, aby sa
zabranilo aliasingu neZiadtcich signalov. Dalgie informécie je moZné najst’ na strankach
vyrobcu Ettus Research [10].
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156411A-01L

obr. 4.7 Pridavna karta BasicRX Daughterboard

4.2 NizkoSumovy napajaci zdroj

Jednou zo zdkladnych poziadaviek pre spravnu funkciu NQR spektrometra
je zabezpecenie kvalitného napéjacieho zdroja. Spinané alebo linearne zdroje napéjané
zo siete 50 Hz neposkytuji dostatocne vyhladené napitie bez kolisania a Sumu, ktoré sa
prejavuji v merani. Po overeni vplyvu spinané¢ho alebo linedrneho zdroja na vysledky
merania sme sa rozhodli pouzit ako napdjaci zdroj akumuldtory s dostato¢nou
kapacitou, ktoré¢ budu pocas merania dodavat elektrickii energiu do zosiliiovacov
a USRP bez napdjania zo siete. Kapacita akumulatorov postacuje na napajanie NQR
spektrometra po dobu priblizne jednej hodiny. Po ukonceni merania sa pristroj prepne
do mddu nabijania.

Ide o akumulatorovy DC zdroj s tromi hladinami vystupného napétia 46V/4A,
15V/1A a 6V/4A. Celkové zapojenie zobrazuje obr. 4.8. Primarnym zdrojom su olovené
akumulatory 1x 6V/12Ah a 4x 12V/9Ah, ktoré st dobijané spinanymi zdrojmi (S1 ON,
S2 ON) v dobe, kedy neprebicha meranie NQR. Pocas merania je spektrometer
napéjany bez Sumu z akumuldtorov cez linearne stabilizatory (S1 ON, S2 OFF).

Vystup 6V je ureny pre napajanie USRP N210 ide o priamy vystup z akumulatora
6V s obmedzenim poistkou F1 (T4A). Z tohto vystupu je taktiez napajany digitalny

panelovy voltmeter.

Vystup 15V je uréeny pre napdjanie analogovych komponent NQR spektrometra
(nizkoSumové VF predzosiliiovace a relé prepinac). Je odvodeny z 24V vyvodu dvoch
akumulatorov zapojenych do série a stabilizovany na 15V integrovanym linedrnym
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stabilizatorom 7815. Vystupny prud je elektronicky obmedzeny na 1A.

Vystup 46V je urCeny pre napdjanie VF vykonového zosiliovaca TOMCO
BTMO00250-AlphaSA. Je odvodeny z 48V vyvodu Styroch akumulatorov zapojenych
do série a stabilizovany linedrnym zdrojom s elektronickym obmedzenim prudu na 4A.
Dovodom stabilizacie je obmedzenie maximélneho povoleného napitia VF vykonového
zosiliovaca TOMCO na 50V, pricom plne nabité akumulatory toto napétie prekracuju.

OFF
AKU 6V
AKU 48V
15V
46V 0 o /J\
V
S1 g rr U
J —
M EA P Stab. 46V/4A
: ﬁ P in out
gnd
| oA Stab. 15V/1A
T AKU ON — -
o
Zdroj 56V gnd
- ¢ - u
- sy [ LD
| T1A AKU ON
T Zdroj 7V
_-I—_ _T_ "_GD—qp
AKU BV AKU 4x12V .
< S2
Sicn T o
230V/50Hz 5’6_ — Nabijeni
Fa__ |4 3l —
T2A >on s2
FS 2411
obr. 4.8 Celkové zapojenie akumulatorového napajacieho zdroja

S ohl'adom na velky impulzny prid odoberany VF zosililovacom je v napdjacej
ceste v blizkosti miesta odberu zapojena banka kondenzéatorov (obr. 4.10), ktorej
zapojenie je na obr. 4.9. Prepojenie skrinky zdroja so spektrometrom je cez 1,5 m kabel
osadeny 7-pinovymi priemyselnymi konektormi Amphenol.

B
&
T de de de deodends
WPl N N S ' N =
obr. 4.9 Zapojenie pomocnej banky kondenzatorov
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obr. 4.10 Zrealizovana banka kondenzatorov

Zapojenie linearneho stabilizatora 46V/4A a 15V/1A zobrazuje obr. 4.11.

AKU48Y +46V

AKUOV R ( —|_" 4‘% e

AKU24V = 15V
1« i I _

obr. 4.11 Linearny stabilizator 46V/4A a 15V/1A
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Na obr. 4.12 a obr. 4.13 je zobrazeny realizovany napajaci zdroj a stabilizovany
napdjaci zdroj 40V/10A pouzivany na kontinudlny mod vykonového zosiliiovaca.

obr. 4.12 Realizovany akumulatorovy napéjaci zdroj

Nabijeni

Y
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o
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i
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LA AKU ON

POZOR - Pb akumuldtory A
av g y
: » @ ‘
&
A'
[EERINT YN ;
GND(O_ O +6VIsA
GND-O O /+15VIA

VYSTUPNI NAPETI

X

=

obr. 4.13 Hore realizovany akumulatorovy napajaci zdroj, dole stabilizovany zdroj
40V/10A pouzivany na kontinualny mod vykonového zosiliiovaca.
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4.3 Vykonovy zosiliiovac

Pre vykonové zosilnenie budiacich impulzov je vyuzity zosiliiova¢ australskej firmy
TOMCO, model BTM00250-AlphaS (obr. 4.14), ktory pracuje v pasme 500 kHz -
30 MHz. Pri vstupnom vykone 0 dBm (1 mW) dodéva do vystupu v impulznom rezime
az 250 W, v kontinudlnom rezime je schopny dodavat’ signdl s vykonom 50 W. Rezim
zosililovaca sa voli napdjacim napdtim, pre impulzny rezim je to max. 50V,
pre kontinudlny rezim je napdjacie napitie max. 28 V. Signdl je privadzany do vstupu
RF IN a zosilneny signal odoberame z vystupu RF OUT [12].

Vyrobca uvadza, ze tento linedrny zosiliiovac je schopny bez problémov dodavat
do zat'aze ovel'a viac energie ako je uvedeny nominalny vystupny vykon. Zosiliiovac
je navrhnuty tak, aby vstupny vykon 0 dBm postacoval pre plny nomindlny vykon
pri akejkol'vek frekvencii v rozsahu zosiliiovaca. Pri pouziti vysSieho vstupného vykonu
ako 0 dBm sa zosiliova¢ dostdva do saturacie priCom do zataze je dodavany vyssi

vykon. Maximalna bezpecna tiroveil prebudenia vstupu je +10 dBm (10 mW) [12].

obr. 4.14 Vykonovy RF zosilnova¢ TOMCO BTM00250-AlphaS

Pri svojej ¢innosti vykonovy zosiliiova¢ generuje znacné mnozstvo tepla, ktoré je
nutné odvadzat’ do okolia dostatocne nadimenzovanym chladi¢om a v pripade potreby
nutenou cirkulaciou vzduchu pomocou ventilatoru. Pre potreby NQR spektrometra
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v impulznom mode postacuje pripojeny pasivny chladic¢ vid’ (obr. 4.15). Zosiliiovac
disponuje taktiez vnutornou ochranou proti prehriatiu nad 70 °C, ktord vypnutim
zosililovaca zabrani zniCeniu vplyvom vysokej teploty. Ochrana sa nasledne vypne, ak
teplota poklesne pod 60 °C. Samozrejmost'ou je taktiezZ ochrana proti opacnej polarite
napéjacieho napitia, ktora v najhorSom pripade zareaguje vypalenim vnutornej poistky

v zosiliovaci [12].

obr. 4.15 Pasivny chladi¢ umiestneny na zosiliova¢i TOMCO

4.4 NizkoSumovy zosiliiovac

Poziadavky na predzosiliiova¢ su vel'mi vysoké, podla Friisovho vzorca pre Sum musi
disponovat’ prvy zosililova¢ v kaskade najlepSimi parametrami. Medzi najdolezitejSie
hodnoty patri Sumov¢ Cislo, ktoré podrla teoretickych poznatkov nabera hodnot vac¢sich
ako 0. Na trhu je v stcasnej dobe niekol’ko zosiliiovacov s velmi malym Sumovym
¢islom (cca 0,5 dB), ale tieto predzosiliiovace disponuju malym ziskom. Pre NQR
aplikaciu je pri pouziti jedného zosiliiovaca nutny zisk aspoi 40 dB.

Najvhodnejsim zosiliiovaCom pre potreby NQR spektroskopie je MITEQ AU-1647
(obr. 4.16). Tento zosiliova¢ disponuje Sumovym cislom 1,4 dB a poskytuje zisk az
57 dB [13]. V povodnom zapojeni boli pouzité¢ dva zosiliiovace v kaskadovom zapojeni
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od firmy Mini-Circuits s typovym oznacenim ZFL-1000LN+ (obr. 4.17) so Sumovym

¢islom 2,9 a napat'ovym ziskom 20 dB [14].

obr. 4.16 NizkoSumovy zosiliiova¢ MITEQ AU-1647

obr. 4.17 Dvojica zosiliiovacov ZFL-1000LN+ v kaskadovom zapojeni

4.5 Smerova odboc¢nica

Pre zistenie kvality naladenia obvodu, resp. prispOsobenia je pouzivand smerova
odbocnica, dnes uz so zauzivanym ndzvom coupler. Pre potreby NQR spektroskopie
bolo zakupenych niekol’ko couplerov, napr. Directional coupler ZFDC-15-6-S+ (obr.
4.18), pouzitel'ny v pasme 0,03 - 35 MHz, utlm hlavného vedenia 0,2 dB, smerovost’
35 dB. Coupler disponuje vntitornym zakoncenim 50 Q a vyvodmi SMA [15].
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obr. 4.18 Directional coupler ZFDC-15-6 od firmy Mini-Circuits

Dalsou moznostou su couplery ZFBDC20-61HP+ s konektormi BNC (obr. 4.19
vlavo), pripadne ZFBDC2061HP-S+ s konektormi SMA (obr. 4.19 vpravo). Ide o jeden
model v dvoch roéznych prevedeniach, je pouzitelny v rozsahu 1-60 MHz, utlm

hlavného vedenia 0,1 dB, smerovost’ 30 dB. Coupler disponuje vnutornym zakoncenim
50 Q[16].

obr. 4.19 Couplery ZFBDC20-61HP v prevedeni BNC (vl'avo) a SMA (vpravo)

4.6 VF reléovy spinac

Na prepinanie obvodového zapojenia medzi meranim NQR a ladenim sondy je pouzity
VF reléovy spina¢ MTS-18-12B+ od firmy Mini-Circuits (obr. 4.20). Medzi jeho
vyhody patria nizke prechodové straty (0,2 dB), vysoky izolaény odpor (85 dB)
amoznost’ pouzitia do vykonu 10 W. Prinapéti 0 V st spojené porty J1-J3 a J2-J4,
po zopnuti 12 V napitim st spojené porty J1-J2 a J3-J4. Spinaci impulz (5 V) pochadza
z USRP a je vygenerovany softvérom pri zapnuti médu ladenia sondy. Nakolko 5V
nepostacuje na zopnutie relé, bol pouzity jednoduchy tranzistorovy spina¢ napajany
z 15 V vystupu akumulatorového napajacieho zdroja. Dalsie informacie je mozné néjst’
v kataldogovom liste na strankach vyrobcu Mini-Circuits [17].
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obr. 4.20 VF reléovy spina¢ MTS-18-12B+ od firmy Mini-Circuits

4.7 Meracie sondy

V pévodnom zapojeni NQR spektrometra boli pouzité tri meracie sondy zhotovené
vo firme Prototypa, a. s., ktord je ich vlastnikom. Pre meranie spektra vybranych latok
(tab. 4.1) boli pouzité sondy konsStruované a ladené na rdzne rezonan¢né frekvencie -
3,5 MHz (obr. 4.21), 5 MHz (obr. 4.22) a 28 MHz (obr. 4.23).

HRUBE

STREDNE

JEMNE

) & €
(& (&) @/

¢aum FREKVENCE wap
5 :

obr. 4.21 Meracia sonda ladena na frekvenciu 3,5 MHz
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obr. 4.22 Meracia sonda ladena na frekvenciu 5 MHz
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obr. 4.23 Meracia sonda ladena na frekvenciu 28 MHz
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tab. 4.1 Prehlad zlucenin detekovatelnych NQR spektrometrom.

Nazov Chemicky vzorec | Rezonan¢na frekvencia
Chlorecnan sodny (Travex) NaClO3 29,93 MHz
Dusitan sodny NaNO; 3,6 a4,64 MHz
Hexogén (RDX) (CH2-N-NO2»)3 3,41 a5,192 MHz
Oktogén (HMX) C4HgNgOs 3,5a5MHz
Pentrit (PETN) C(CH20NO)4 1 MHz

V tejto oblasti je moznd optimalizacia vo forme néavrhu, simuldcie a realizacie
novej meracej cievky, vhodna by bola Sirokopasmova cievka s frekvenénym rozsahom
<1 - 30 MHz, ktord postacuje na meranie vicSiny latok identifikovateI'nych pomocou
NQR spektroskopie. Optimalizacia meracej cievky nie je v tejto praci realizovand, bol
vykonany iba zdkladny teoreticky rozbor problému, priCom bolo poukdzané, ze su
dostupné moznosti vylepsenia uzitkovych parametrov NQR spektrometra.

Jedna z moznych ciest je cievka typu Double-Helix™ (d’alej len DH), ktora bola
vyvinuta a patentovana spolo¢nostou AML v roku 2005. Vd’aka presnému naklaianiu
alebo modulacii vinutia solenoidu poskytuje DH prakticky neobmedzené moznosti
pri navrhovani ziadanych magnetickych poli. Téato technolégia je radikdlnym odklonom
od konven¢nych konfigurécii cievok pricom zmenila vykonové Standardy pre dizajn
magnetického pol'a [24].

Cievky DH pozostavaju z dvoch navijacich rovin naklonenych solenoidov.
Zmenou uhlov naklonenia, poCtom vrstiev navijania a modulaciou drdétov v ramci
vrstvy mozu byt cievky navrhnuté tak, aby poskytovali Cisté magnetické polia (obr.
4.24).

Najjednoduchsia forma DH je uvedena na obr. 4.25. V tejto konfiguracii vinutie
v prvej vrstve vytvara dipolovu a axialnu (alebo solenoidalnu) zlozku pola. Druhé
vrstva tiez vytvara dipdlovi zlozku pol'a a komponent axiadlneho pola je v opacnom
smere. Pri kombinécii dvojice takychto vinuti s protil'ahlymi uhlami naklonenia, dojde
k vyruseniu axiadlneho komponentu pola, pricom dipélova zlozka zostava a podiel'a sa
na vytvoreni Cist¢ho dipolového pola [24].
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obr. 4.24 VTavo magnetické pole sedlovej cievky, vpravo pole cievky Double-Helix™,
prevzaté z [24]

Reverzéaciou prudu v druhej vrstve vinutia je dipolova zlozka pola v opacnom
smere v porovnani s prvou vrstvou. Komponenty priecneho pol’a sa teraz rusia a axidlne
komponenty sa teraz s¢itaju, aby vytvorili Cisté pole solenoidu [24].

WSS IS

obr. 4.25 Double-Helix™ cievka, prevzaté z [24]

DH nie je obmedzena na konfiguraciu pdlov. Je mozné ziskat' akykol'vek pocet
multipélovych poli vysSieho radu, ako st kvadrupoly alebo sextupdly pomocou
sinusove] moduléacie axidlnej polohy navijania. Moduldcia vinutia je nezavisla
na geometrii, okolo ktorej st vinutia smerované. Tato funkcia poskytuje pozoruhodnu
flexibilitu pri vinuti Double-Helix™ a sti¢asne ziskava velmi dobre definované
a vysoko kvalitné pole. DH rovnako nie je obmedzené ani geometriou, plati pre rovny,
ohnuty, skruteny alebo iny pozadovany geometricky tvar s prakticky neobmedzenou
dizkou. Schopnost’ vytvorit’ takmer akykol'vek tvar umoZiiuje nové vyuzitie a integraciu
cievky [24].
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4.8 Pouzité konektory a kabelaz

Nakol'ko merania NQR spektroskopie sa pohybuju v jednotkédch az desiatkach MHz,
je potrebné pouzit' spravne vysokofrekvencné konektory akabeldz. Ako vhodny
a cenovo dostupny koaxialny kabel bol zvoleny RG-58 s impedanciou 50 Q, kapacitou
100 pF/m a utlmom 5,6 dB/m pri frekvencii 1 GHz [18].

Co sa tyka konektorov, pre potreby NQR spektroskopie st vhodné BNC, SMA
alebo N konektory (obr. 4.26).

BNC konektor je vysokofrekvenény konektor pre miniatirne koaxidlne kable
(napr. RG-58, 59, az RG-179, RG-316) s moznostou velmi rychleho pripojenia
a odpojenia. Konektory BNC sa vyrabaji simpedanciou 50a 75 Q aobvykle sa
pouzivaji pre napitie do 500 V a frekvencie do 4 GHz. Dalgie parametre a udaje mozno
najst’ v literattre [19].

SMA konektor je akronymom pre sub-miniatirnu verziu A konektora. Ma
impedanciu 50 Q a pracuje az do frekvencie 18 GHz. Dalsie parametre a udaje mozno
najst’ v literattre [20].

N konektor patri medzi robustné vysokofrekvencné konektory s impedanciou 50 Q
schopnostou pracovat’ az do 18 GHz. Dalsie parametre a udaje mozno najst’ v literatire
[21].

Z dovodu obmedzenia vysokofrekvenéného rusenia boli v obvode pouzité feritové
filtre FEC 6,5. Tieto filtre predstavuju pre vysokofrekvenény signaly roznu impedanciu,
pre 50 MHz je to cca 225 Q, pre S00MHz je to cca 400 Q.

obr. 4.26 Zl'ava konektory typu N, BNC a SMA, vpravo feritova perla FEC 6,5
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5 PROGRAMOVA PODPORA

Tato kapitola sa venuje strucnému popisu zrealizovaného softvéru, ktory umoziuje
automatizované meranie a vyhodnocovanie spektier pomocou pripojeného PC.

5.1 Vyvojové prostredie

Program na analyzu vzoriek pomocou NQR spektroskopie je vytvoreny vo vyvojovom
prostredi LabVIEW 2013 od National Instruments. Vyber vyvojového prostredia
je odovodneny dostupnostou ovladacov a priamou podporou USRP N210 spolo¢nosti
Ettus Research.

Balik suborov je dostupny zdarma po prihlaseni uzivatel'a na webovych strankach
National Instruments, pricom balik obsahuje okrem ovladacov aj funkcéné priklady
jednotlivych funkcii, ktoré je mozné pomocou USRP realizovat’ a taktiez rozsiahlu
a podrobnu uzivatel'ska prirucku.

5.2 Meranie NQR spektra

Realizovany program pracuje narovnakom principe, ako popisuje kapitola 2, t.j
v prvom kroku prebicha vysielanie sinusového budiaceho impulzu so zvolenou
frekvenciou po dobu stanovenu uzivatelom. Po uspeSnom vyslani signalu a vybudeni
vzorky program ¢akéd po dobu nastavitelnl pred spustenim programu. Ide o tzv. dead
time, ktory slizi na ustalenie prechodovych javov v meracom obvode, jeho hodnota
byva v stovkach ps. Nasleduje snimanie FID signalu po dobu stanovenu uzivatel'om.
Na zaklade poctu zvolenych merani sa cyklus opakuje.

Zosnimany FID signal je moZzné v programe zobrazit' v ¢ase alebo vo frekvenénom
spektre, samozrejmostou je aj zapis nameranych dat do suboru. Vzhlad ovladacieho
panelu zobrazuje obr. 5.1 a zdrojovy kéd programu je uvedeny v prilohe.
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Ovladaci panel programu NQR spektrometra

V kapitole 3.6 bolo popisané zapojenie umoziiujuce ladenie sondy v dvoch krokoch

pomocou USRP N210. Moéd programu, ktory umoziiuje ladenie nebolo mozné

v stanovenom termine dokoncit. obr. 5.2 zobrazuje ladenie sondy na frekvenciu
28,09 MHz, kde sa da ocakavat NQR odozva chlore¢nanu draselného (KCIOs3),
pomocou Bode analyzatora, na obr. 5.3 je ladenie sondy pomocou spektralneho

analyzatora Agilent N1996A v moéde return loss. Nasledne po naladeni sondy

nasledovalo meranie, ktoré popisuje nasledujuca kapitola.
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obr. 5.2 Ladenie sondy na frekvenciu 28,09 MHz (KCIOs) pomocou Bode analyzatora

<5~ AgilentTechnologies  Stimulus Response - Return Loss 22:11:59 24 May 2017

Stop Freq 28.5 MHz Avg: Exponential (4/4)

Factory Calibration

dB
0 f—————

5.0

Center 28 MHz

Best Worst
Frequency 28.088 MHz 27.5 MHz
Return Loss 27.4 dB 0.3 dB
SWR 1.09 57.56
obr. 5.3 Ladenie sondy na frekvenciu 28.09 MHz (KClOs) pomocou spektralneho

analyzatora Agilent N1996A v mdde return loss
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6 MERANIE VZORIEK

Na otestovanie spravnej funkcie optimalizovaného NQR spektrometra boli
z predlozenych  vzoriek  zvolené zluCeniny chloreCnan draselny (KCIO3)
s predpokladanou  NQR odozvou na frekvencii 28,09 MHz a chlorecnan sodny
(NaClOs3) s predpokladanou NQR odozvou na frekvencii 29,93 MHz. Obe latky maji
spomedzi predlozenych vzoriek najsilnejsiu odozvu.

Meranie KCIO3 bolo vykonané s tymto nastavenim:
e budiaci impulz 40 pus;
e miftva doba 100 ps;
e doba snimania FID-u 5ms;
e spektralna Sirka 80 kHz;
e pocet opakovani 1000;

obr. 6.1 zobrazuje vysledné NQR spektrum meranej vzorky.

T Potet mer BodiFID. 512 Wus Doba T00us _Interval mez mérenimi: G065 Pocetmarent 40 Sika 80MHz Zikarty 0,05V

4900000

4400000

3900000

3400000

103281 b

2900000

2400000

1900000

1400000 J
900000 ﬁ»/

-100000

:
:
:
:
?
:

obr. 6.1 Namerané NQR spektrum chlore¢nanu draselného
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Meranie NaClO; bolo vykonané s tymto nastavenim:

budiaci impulz 40 pus;
mftva doba 200 pus;

doba snimania FID-u 1ms;
spektralna Sirka 80 kHz;

pocet opakovani 1000;

obr. 6.2 zobrazuje vysledné NQR spektrum meranej vzorky.
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6.2

Namerané NQR spektrum chlore¢nanu sodného
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ZAVER

Ciel'om diplomovej prace bolo prestudovat’ relevantnl literatiru z oblasti spektroskopie
pevnych latok s dorazom na NMR a NQR spektroskopiu. V préci je popisany zékladny
prehlad tedrie, ktord suvisi stouto problematikou, od spektroskopie a jednotlivych
spektroskopickych meracich metéd az po podrobni analyzu NMR a NQR
spektroskopie. Nasledujuce kapitoly popisuji princip zvolenej meracej metody,
samotny NQR spektrometer, jeho jednotlivé komponenty a hlavné parametre NQR
spektrometra.

Posledna kapitola je venovanad meraniu predlozenych vzoriek (KClOs;, NaClOs3).
Dalsie latky, ktoré je mozné identifikovat pomocou NQR ako napr. Hexogén (RDX),
Oktogén (HMX), Pentrit (PETN) alebo Trinitrotoluén (TNT) neboli na zariadeni
testované nakolko ide o profesionalne vybuSniny. Pritychto meraniach je
bezpodmienecne nutnd pritomnost’ pyrotechnika.

Navrhované zmeny, ktoré viedli k optimalizécii spektrometra boli zrealizované,
pricom bol sledovany a merany vplyv tychto zmien na kI'ic¢ové parametre spektrometra.
Akumulatorovy napajaci zdroj je umiestneny v pristrojovej skrinke a NQR spektrometer
je rozmiestneny a upevneny na doske s rozmermi 60x80 cm. Pre napéjanie spektrometra
je pouzity 1,5m kébel s priemyselnymi konektormi Amphenol, pre komunikaciu
spektrometra s PC je pouzity ethernetovy kabel RJ-45.
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A.1 Zdrojovy kod programu NQR spektrometra
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