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1 Einfiihrung und Zielsetzung

In der heutigen Zeit werden in der Industrie, vor allem im Bereich des Automobilbaus immer haufiger
Klebeverbindungen eingesetzt. Um die Qualitdt und insbesondere die Aushartung der dort
eingesetzten Klebungen zu untersuchen, soll im Rahmen dieser Arbeit gezeigt werden, ob und in
welchem MaR sich die NMR-Aufsatztechnik eignet, um entsprechende Signale aus dem Klebstoff
bzw. aus einer Klebefuge zu erhalten die eine Aussage dariber zulassen. Bei den dort eingesetzten
Klebstoffen handelt es sich meist um ein bzw. zwei Komponenten Polyurethan- sowie
Epoxidklebstoffe, welche aufgrund ihrer Zusammensetzung beide eine NMR-Signatur aufweisen
mussten.

NMR-Prifverfahren nutzen dabei die physikalische Eigenschaft von gewissen Stoffen aus, um Signale
aus diesen zu gewinnen. Speziell in der Aufsatz-NMR wird hierzu der Wasserstoff 'H verwendet und
dieser zur Signalerzeugung angeregt. Damit lassen sich nicht nur Signale aus Wasser gewinnen
sondern auch aus vielen weitern Stoffen und Polymeren, darunter auch aus den oben genannten
Klebstoffen.

Im Rahmen dieser Arbeit soll nun ein NMR Sensorprototyp zur Charakterisierung von
Ausharteverlaufen in Klebungen entwickelt und konstruiert werden. Dieser sollte eine moglichst
feine Schichtauflésung besitzen um moglichst innerhalb einer diinnen Klebefuge messen zu kénnen.
Dazu sollte die Dicke des sensitiven Volumens moglichst die gleich GroRenordnung wie die Klebefuge
besitzen.

Dabei wird auf einem bereits bestehenden Magnetkonzept aufgebaut und sich Schritt flr Schritt
einem fertigen Sensoraufbau angendhert. Hierzu muss zunachst eine mechanische Konstruktion des
Prifkopfes erfolgen, bevor anschlieBend ein, zum Magnet passender Sende- und Empfangskreis
ausgelegt werden kann. Fir diese Entwicklung standen mir neben einem Arbeitsplatz und
Simulationswerkzeugen wie FEMM, LTSpice diverse Mess- und Laborgerate zur Verfligung.

Zielsetzung der Arbeit ist, einen NMR-Sensorprototyp so auszulegen, dass dieser zum einen
geniigend Signal aus Klebstoff liefert und zum anderen Uber eine ausreichend feine Schichtauflésung
verfiigt.

Dazu wird zunachst in Kapitel 2 eine EinfUihrung in die physikalischen Grundlagen der
Kernspinresonanz sowie in die NMR-Aufsatztechnik gegeben. Kapitel 3 beschaftigt sich danach mit
dem, zur Prifkopfkonstruktion zur Verfligung stehenden Magnetsystem, bevor in Kapitel 4 die
mechanische Konstruktion des Priifkopfes sowie des dabei entstandenen Probentisches erldutert
wird. In Kapitel 5 wird sich anschlieBend mit der Dimensionierung sowie Auslegung eines geeigneten
Sende- und Empfangskreis befasst, bevor im Anschluss daran in Kapitel 6 mit der eigentlichen NMR-
Messung begonnen wird. Fir den Einsatz an elektrisch Leitenden und somit ddampfenden Medien
muss zusatzlich die Sendeleistung der NMR-Elektronik erhéht werden, worauf in Kapitel 7 naher
eingegangen wird. Danach wird sich in Kapitel 8 mit der Lage sowie Ausdehnung des sensitiven
Bereiches befasst und naher auf eine mogliche Schichtauflésung des Priifkopfes eingegangen. In
Kapitel 9 wird sich anschlieBend mit dem eigentlichen Klebstoff befasst. Daflir wurden anhand eines
2k-Klebstoffes die daraus gewonnenen Signale analysiert sowie dessen Ausharteverlauf mit dem
Priifkopf untersucht. Im letzten Kapitel werden anschlieRend mogliche Alternativen sowie
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Optimierungsansatze beziglich des Magnetkreises aufgezeigt und diese in der Simulation auf ihre
Tauglichkeit gepruft.

2 Einfiihrung in die NMR

2.1 Grundlagen [1] [2] [3] [4]

Die magnetische Kernresonanz (nuclear magnetic resonance, kurz NMR) beruht auf der Tatsache,
dass Atomkerne die einen Eigendrehimpuls bzw. Spin besitzen aufgrund ihres magnetischen
Moments in einem Magnetfeld nur gewisse quantenmechanische Zustande annehmen kdnnen.
Hierzu geht man in der klassischen Betrachtungsweise davon aus, dass durch die Eigenrotation der
Kerne ein magnetisches Moment verursacht wird. Dies wird in NMR Analyseverfahren eingesetzt um
Rickschliisse auf z.B. die Zusammensetzung, Struktur und molekulare Beweglichkeit einer Probe
schlieen zu kdnnen.

2.1.1 Kerndrehimpuls und magnetisches Moment

Rund 2/3 der in der Natur vorkommenden Elemente und deren Isotope besitzen einen
Kerndrehimpuls P, was in der vereinfachten Betrachtungsweise als eine Eigenrotation um die
Kernachse verstanden werden kann.

Dieses Phanomen wird allgemein auch als Kernspin bezeichnet und ist abhangig von der jeweiligen
Spinquantenzahl I des entsprechenden Atomkerns.

P=Ix(+Dh (2-1)

h: reduziertes Planksches Wirkungsquantum

Hierbei kann die Spinquantenzahl in 1/2 Schritten Werte von | = 0, 1/2, 1,..., 6 annehmen. Einige
Beispiele fiir Stoffe und ihre Spinquantenzahl sind in Tabelle 1 aufgefiihrt. Besitzt ein Kern eine
Spinquantenzahl von Null, so besitzt dieser keinen Kernspin und somit keinen Drehimpuls.

Das durch den Drehimpuls erzeugte magnetische Moment u steht hierbei in einem proportionalen
Verhiltnis zum Kerndrehimpuls P. Als Proportionalitdtsfaktor zwischen den beiden vektoriellen
Grolen steht hierbei das atom- und kerncharakteristische gyromagnetische Verhaltnis y (Vgl. Tabelle
2-1).

H=P=xy (2-2)
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Durch die Rotation des Atomkerns um seine Kernachse, besitzt dieser bewegte Ladungstrager, die
ahnlich wie ein Strom durch eine Spulenwicklung ein magnetisches Moment erzeugen. Der daraus
resultierende magnetische Dipol kann zur Veranschaulichung zu einem einfachen Stabmagneten
vereinfacht werden. Dies soll in folgender Abbildung veranschaulicht werden.

a) b) . c)

Abbildung 2-1: a) zeigt einen Atomkern mit angedeuteter bewegter Ladung. b) zeigt eine
vergleichbare stromdurchflossene Leiterschleife. c) Vereinfachte Darstellung eines Atomkerns als
mag. Dipol (Stabmagnet)

Nicht jeder Kern besitzt einen solchen Spin und ein daraus resultierendes magnetisches Moment. Nur
ca. 2/3 der in der Natur vorkommenden Elemente besitzen eine ungerade Anzahl an Kernteilchen
und somit einen nach auen sichtbaren Kernspin. Diese sind u.a. H, B¢, F,...

Die gyromagnetische Konstante y ist dabei ein direktes MaR fiir die Empfindlichkeit eines Stoffes und
gibt an, wie gut ein Stoff im NMR-Experiment untersucht werden kann [5].

Folgende Tabelle zeigt einige Atomkerne mit ihren dazugehorigen, fir die NMR-Analyse relevanten
Stoffeigenschaften.
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Kern Spinquantenzahl / Natiirliche Haufigkeit gyromag. Verhaltnis y

[%] [10’rad s T
H 1/2 99,9885 26,7522
’H 1 0,0115 4,1066
g 3/2 80,1 8,5847
¢ 0 98,9 -
Bc 1/2 1,07 6,7283
31p 1/2 100 10,8394

Tabelle 2-1: NMR-spezifische Stoffeigenschaften fiir verschiedene Kern-Isotrope.[2]

Der in der 'H-NMR analysierte Wasserstoff (*H) tritt nicht nur mit einer 99,985% natiirlichen
Haufigkeit auf, sondern besitzt mit 26,75 10" rad s ™' T ™ ein recht hohes gyromagnetisches Verhiltnis.

Liegt die Probe ohne ein dulleres Magnetfeld und im thermischen Gleichgewicht vor, so sind die
magnetischen Kernmomente beliebig orientiert. Aufgrund der statistischen Verteilung ist die Summe
der einzelnen Magnetmomente und der daraus resultierende Gesamtmagnetisierungsvektor M
gleich Null.

. 0
M= (0) (2-3)
0

2.1.2 'HKerne im duReren Magnetfeld

Wird eine Probe, die einen Spin besitzt, nun in ein statisches Magnetfeld B, eingebracht, so kénnen
die Atomkerne aufgrund ihres Drehimpulses und des daraus resultierenden magnetischen Moments,
nicht jeden beliebigen Zustand in diesem statischen Magnetfeld annehmen. Kerne, wie der hier
untersuchte Wasserstoff 'H kénnen aufgrund ihrer Spinquantenzahl von % in einem statischen
Magnetfeld genau zwei mogliche Zustinde besetzen. Dies ergibt sich aus der
Orientierungsqunatenzahl m die allgemein folgende Werte annehmen kann: m= |, I-1,... -l. Daraus
ergeben sich fiir 'H-Wasserstoff m = +% sowie m= -%.

Durch das Anlegen eines 3uReren Magnetfeldes, orientieren sich die 'H-Wasserstoffkerne
entsprechend ihrer beiden moglichen Zustiande parallel bzw. antiparallel zu diesem aus, was in
Abbildung 2-2 vereinfacht dargestellt ist. Die Kerne richten sich jedoch in der Realitat nicht statisch in
diesen Richtungen aus sondern zeigen eher eine Tendenz in diese Richtung.
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Abbildung 2-2: Vereinfacht dargestellte Wasserstoffatome, links ohne und rechts mit angelegtem
duBerem Magnetfeld. a) Statistische Verteilung der Kerne. b) Ausrichtung der Kerne am aulleren
Magnetfeld.

Wird ein solcher Atomkern in ein dulReres Magnetfeld eingebracht, richtet sich dieser jedoch nicht
nur entsprechend der beiden erlaubten Zustande parallel oder antiparallel aus, sondern beginnt um
den Feldvektor des By-Feldes zu prazedieren. Die sich dabei einstellende Frequenz der Prazession
wird als Lamorfrequenz w bezeichnet, und ist abhdngig vom gyromagnetischen Verhiltnis y des
Kerns sowie der Magnetfeldstdrke B des statischen Magnetfeldes.

w=Yy*B (2-4)

Ergdnzt man also die in Abbildung 2-2 gezeigten moglichen Ausrichtungen um diese Prazision ergibt
sich der in folgender Abbildung gezeigte Doppelrotationskegel. Dieser zeigt die Prazision eines
parallel und eines antiparallel ausgerichteten Kerndrehimpulses P um den Vektor des statischen
Magnetfeldes.
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AB z

m = +1/2 (a)

P Kerndrehimpuls

m=-1/2 (B)

Abbildung 2-3: Doppelprazisionskegel. Mogliche Zustande eines ‘H-Kerns im duReren Magnetfeld mit
a parallel und B antiparallel zum B-Feld ausgerichtet.

Der Vektor des magnetischen Moments M ldsst sich hierbei in die beiden Komponenten
Langsmagnetisierung M; und Quermagnetisierung My, zerlegen, was in Abbildung 2-4 fir einen
parallel ausgerichteten Spin aufgezeigt ist.

M Magnetisierung
Mz Langsmagnetisierung
My Quermagnetisierung

| s
Mixv X

Abbildung 2-4: Zerlegung des Magnetisierungsvektors in seine Langs- sowie Querkomponente fir
einen parallel zum By-Feld ausgerichteten Spinvektor.
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M; bezeichnet hierbei den Langsanteil der Magnetisierung, wohingegen My, den Queranteil
beschreibt.

Fasst man nun die Gesamtzahl, der in einer Probe befindlichen Spins zusammen und addiert diese
auf, so ergibt sich daraus die Gesamtmagnetisierung M, der Probe. Diese setzt sich aus der Summe
der Einzelmomente der jeweiligen Spins zusammen. Um dies zu verdeutlichen, wurde in Abbildung
2-2 ein Dopplerotationskegel mit einer Vielzahl an Spins aufgezeigt. Auf diesem Kegel besetzen die
Spins mit ihrer unterschiedlichen Phasenlage beide méglichen Kegelhalften.

m=+1/2 (a)

¢ m = -1/2 (B)

Abbildung 2-5: Verteilung von N Kernen auf Doppelrotationskegel. Makroskopische Magnetisierung
in Feldrichtung da Ny > Ng.

Wahrend sich die Anteile der Quermagnetisierung Myy aufgrund der unterschiedlichen Phasenlage
der einzelnen Spins zueinander ausléschen, addieren sich die Anteile der Laingsmagnetisierung M; zu
einem von Null verschiedenen makroskopischen Magnetisierungsvektor My in Feldrichtung.

z M,, = 0 (2-5)

L 0
M=M0=<0> (2-6)
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Aufgrund der Bolzmann-Verteilung ergibt sich eigentlich eine Gleichverteilung der beiden mdglichen
Zustdnde (parallel, antiparallel) und somit ebenfalls eine Ausléschung. Jedoch sind diese nur beinahe
gleich stark ausgepragt. Es herrscht ein geringer Uberschuss an parallel ausgerichteten Momenten.
Dieser geringe Uberschuss fiihrt zur oben bereits erwiahnten Magnetisierung M, in Bo-Feldrichtung.

2.1.3 NMR Impuls-Anregung

Diese oben beschriebenen Eigenschaften der Spins in einem statischen Magnetfeld werden nun im
NMR-Experiment ausgenutzt, um Informationen Uber das zu prifende Medium zu erhalten. Hierzu
wird zusatzliche Energie in Form eines HF-Pulses in das System eingebracht, um die rotierenden Spins
aus ihrer Gleichgewichtslage abzulenken. Damit dies geschieht, muss die Frequenz des eingestrahlten
Feldes der dort vorherrschenden Lamorfrequenz entsprechen.

WHF = Wspin (2-7)

Ist diese Bedingung erflllt, treten die Atomkerne in Wechselwirkung mit dem eingestrahlten B;-Feld
und verlassen ihren energetischen Gleichgewichtszustand. Dabei klappt der Vektor der
Magnetisierung aus seiner parallel zum By-Feld liegenden Gleichgewichtslage.

ABo

HF-Puls

HF-Puls | Bo

Abbildung 2-6: Umklappen des makroskopischen Magnetisierungsvektors mittels HF-Puls.

Nach Abschalten des HF-Pulses ist der Magnetisierungsvektor M um den Winkel @ aus seiner
Gleichgewichtslage abgelenkt. Dieser Winkel, um den bei einer Anregung der Magnetisierungsvektor
aus seiner Gleichgewichtlage abgelenkt wird, bezeichnet man als Flip-Winkel. Die Kunst besteht nun
darin, die Spins mit einem orthogonal zum By-Feld stehenden HF-Puls so anzuregen, dass diese um
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den gewinschten Flip-Winkel aus ihrer Gleichgewichtslage kippen. Der Flip-Winkel ® wird hierbei von
der Energie des eingestrahlten Pulses bestimmt, welche wiederum durch die Pulsdauer sowie der
Amplitude des HF-Pulses bestimmt wird.

Fiir den Magnetisierungsvektor M ergeben sich nach der Anregung durch einen beliebigen Puls
Komponenten in allen drei Raumrichtungen.

— MX
M = <My) (2-8)
M,

Fiir die spateren NMR Messungen und Signalerzeugung sind speziell Flip-Winkel von 90° bzw. 180°
von besonderer Bedeutung. Diese sind in folgender Abbildung neben einem beliebigen Flip-Winkel
dargestellt.

a) b) 907 c) 1802
Z 4 Z
(7
O-f : \"\
a4 2 3
B, My B, My =My d
X" x" X
3 b C

Abbildung 2-7: Winkel des Magnetisierungsvektors nach: a) beliebiger Anregung; b) 90°-Anregung; c)
180°-Anregung. Die Wellenlinie symbolisiert die Richtung des eingestrahlten B;-Feldes [1].

Wie der Abbildung 2-7 b) zu entnehmen ist, wird bei einer 90°-Anregung der Vektor des
magnetischen Momentes soweit umgeklappt, dass dieser lediglich eine Komponente in der X, Y-
Ebene besitzt. Der hierfiir notwendige Puls mit seiner spezifischen Amplitude, Frequenz und Dauer
wird passend zur daraus resultierenden Auslenkung als T90-Puls bezeichnet.

Bei einer solchen Anregung wird der Anteil der Langsmagnetisierung minimal und der Anteil der
Quermagnetisierung maximal:
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MZ =0 (2-9)

MX,Y = MO (2-10)

Bei einem T180-Puls hingegen wird, analog zum T90-Puls, die Magnetisierung um 180° umgeklappt.
Der Magnetisierungsvektor M, verlasst seine Gleichgewichtslage und klappt soweit um, dass dieser
antiparallel zum By-Feld bzw. zu seiner Ausgangslage steht. Der Vektor der Magnetisierung besitzt
daraufhin keinen Anteil in Querrichtung und maximale Auslenkung antiparallel zum By-Feld. (Vgl.
Abbildung 2-7 c))

Fiir das einfache NMR-Experiment ist zundchst die T90-Anregung von Interesse. Nach der Anregung
mittels T90-Puls rotieren die Spins im angeregten Bereich nicht nur mit der Lamorfrequenz in der XY-
Ebene, sondern werden durch den Puls auch in Phase gebracht. Diese phasengleiche Rotation der
Spins in der XY-Ebene ist ausschlaggebend fiir die spatere NMR-Signalerzeugung.

2.1.4 NMR-Pulsanregung und Relaxation

Fiir das einfache NMR-Experiment ist zunachst die 90° Anregung von Interesse. Nach der Anregung
mittels T90-Puls rotieren die Spins im angeregten Volumen nicht nur mit der Lamorfrequenz in der
XY-Ebene, sondern werden durch den Puls auch in Phase gebracht. (Vgl. Abbildung 2-7 b)).

Nach Anregung, mit einem T90-Puls, kehren die angeregten Atomkerne allmahlich wahrend des
sogenannten Relaxationsprozesses in ihren Gleichgewichtszustand zurlick und dephasieren. Dabei
baut sich die parallel zum By-Feld liegende Langsmagnetisierung M; allméahlich wieder auf und die
Anteile der Quermagnetisierung Myy verschwinden.

Hierbei unterscheidet man allgemein zwischen der longitudinalen und transversalen Relaxation,
wobei sich die transversale Relaxation noch einmal in zwei unterschiedliche Relaxationsprozesse
unterteilt.

Longitudinale Relaxation - T,

Ist der Vektor des magnetischen Momentes mittels HF-Puls richtiger Frequenz, Starke und Dauer
komplett aus der Gleichgewichtslage in die X, Y-Ebene gekippt, so ist der Anteil der
Langsmagnetisierung zunachst Null. Nach Abschalten des Sendepulses relaxieren die Spins allmahlich
wieder in ihren Gleichgewichtszustand in Feldrichtung zurlick.

Bei der Langsrelaxation wird nun die Zeit gemessen, die von den Atomkernen benétigt wird, um nach
einem T90-Puls aus ihrer Quermagnetisierung Myy in den Zustand der Ldangsmagnetisierung My
zuriickzukehren. Diese fur die Langsrelaxationszeit charakteristische Anstiegszeit wird als T, Zeit
bezeichnet und gibt an, nach welcher Zeit 63% der Langsmagnetisierung wieder aufgebaut wurden.
Diese exponentielle Zunahme der Langsmagnetisierung nach Abschalten der Anregung ist in
Abbildung 2-8 gezeigt.
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Abbildung 2-8: Schematische Darstellung des longitudinalen Relaxationsprozess. Exponentieller
Anstieg der Langsmagnetisierung M.

Transversale Relaxation - T,*

Wahrend bei der longitudinalen Relaxation der Aufbau der Langsmagnetisierung bestimmt wird, ist
die transversale Relaxation MaR fiir den Verlust der Quermagnetisierung. Dieses Abklingen wird
durch das Dephasieren der einzelnen Kernspins zueinander verursacht, und wird allg. als freier
Induktionszerfall bzw. Free Induction Decay (kurz FID) bezeichnet.

Ursache flir das Dephasieren sind Inhomogenitaten im By-Feld, die durch die Probe bzw. durch Fehler
im Magneten verursacht werden. Durch diese geringfligigen Unterschiede in der Feldstarke rotieren
die Spins mit minimal unterschiedlicher Frequenz in der X,Y-Ebene, und verlieren dadurch mit der
Zeit ihre Phasengleichheit.

Da sich die Quermagnetisierung Myy aus der Summe der einzelnen Magnetisierungen der Kerns
zusammensetzt, nimmt diese mit zunehmendem Phasenversatz stetig ab. Dies ist in zweierlei Form in
folgender Abbildung dargestellt.
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Abbildung 2-9: Free Induction Decay (FID). Zeitliche Abnahme der Quermagnetisierung nach einer
T90 Anregung.

Die fir diese Abnahme charakteristische Zeit wird als T,*-Zeit bezeichnet und gibt an, nach welcher
Zeit die rotierende Quermagnetisierung auf einen Wert von 37% abgesunken ist.

Neben der fir den FID charakteristischen Abklingzeit T,* lasst sich Gber die Anfangsamplitude, bzw.
Uber die Flache der dazugehorigen FFT, eine Aussage liber die Anzahl der Protonen bzw. deren
Dichte im Prifmedium treffen.

Das Signal folgt hierbei einem exponentiellen Verlauf, der im Idealfall durch folgende Formel
beschrieben werden kann:

-t
Myy = My % T2+ (2-11)

Jedoch sind diese Inhomogenitaten im Magnetfeld nicht die einzige Ursache fiir den Verlust an
Quermagnetisierung. Ein weiterer Anteil wird durch Spin-Spin-Wechselwirkungen erzeugt. Dieser
Anteil ist jedoch deutlich geringer als der durch die Inhomogenitaten verursachte Anteil und geht in
diesem Relaxationsprozess unter.
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Um diesen Anteil zu extrahieren und unabhangig von dem zuvor beschriebenen
Realaxationsprozesses (FID) zu messen, kann durch eine Pulssequenz die Spin-Spin-Relaxation mit
der dafiir charakteristischen Zeit T, bestimmt werden.

Transversale Relaxation - T,

Um nun die zweite, fir die Querrelaxationszeit charakteristische T, Zeit messtechnisch ermitteln zu
kénnen, muss eine Pulsfolge eingesetzt werden. Mit ihrer Hilfe ist es moglich die T, Zeit, die infolge
der Spin-Spin Wechselwirkung entsteht zu ermitteln. Diese ist mit einem Einzelpuls nicht mdglich, da
diese Spin-Spin-Wechselwirkung im Relaxationsprozess des FIDs verloren geht.

Um nun die Spin-Spin-Wechselwirkung zu isolieren, kann durch geschicktes Umkehren des
Dephasierens eine erneute Fokussierung in der My, Ebene generiert werden. Dieses durch die
Refokussierung erzeugte Maximum wird als Spin-Echo bzw. Hahn-Echo bezeichnet.

Hierbei wird, wie auch schon zuvor beschrieben, der Magnetisierungsvektor in die XY-Ebene geklappt
und beginnt zu dephasieren. Dann wird jedoch nach einer gewissen Zeit T ein T180-Puls eingestrahlt,
welcher die Spins um 180 Grad dreht, und die Rotationsrichtung umkehrt. Dies hat den Effekt, dass
die schneller rotierenden Spins nun den langsameren nacheilen und diese zum Zeitpunkt 2*T
einholen. Diese erneute, kurzzeitige Phasengleichheit fihrt zu einem erneuten Maximum und zum
damit verbundenen Spin-Echo Signal.

-
t
Mxy A
Spin-Echo
N A/ﬂ \m\

I -
=
- >

Abbildung 2-10: Hahn-Echo- bzw. Spin-Echo-Sequenz.

Durch diesen Umkehrtrick kann das durch die Inhomogenitat verursachte Dephasieren eliminiert und
der durch die Spin-Spin-Wechselwirkung erzeugte Anteil isoliert werden. Um dies besser zu

Seite | 13



verdeutlichen, wird in folgender Abbildung das Dephasieren sowie das Refokussieren der Spins
dargestellt.

90°P — Mxy — Dephasieren — 180°P
— Rephasieren — Spin-ECHO

zu
langsam

zu
langsam

P

%
¥ N \
\ l

~ -

]
schnell

Abbildung 2-11: Dephasieren und Refokussierung der Spins zum Spin-Echo wdhrend einer Hahn-
Echo-Sequenz [3].

Diese Messung mittels Hahn-Echo-Folge wird anschlielend fiir verschieden lange T-Zeiten
durchgefiihrt. Verbindet man anschlieRend die dabei aufgenommenen Spin-Echo-Amplituden
miteinander, ergibt sich daraus ein exponentieller Abfall mit der dafiir charakteristischen Zeit T,.

Eine Weiterentwicklung dieser Hahn-Echo-Sequenz ist die Carr-Purcell-Meiboom-Gill-Sequenz (kurz
CPMG-Sequenz). Bei dieser wird nach einem T90-Puls nicht nur ein T180-Puls zur Refokussierung
eingesetzt, sondern eine Mehrzahl solcher Refokussierungspulse.

Durch die Verwendung einer CPMG-Sequenz werden die unterschiedlich schnell drehenden
Atomkerne mit jedem 180° Puls umgeklappt und zwischen den Pulsen erneut fokussiert. Alle zwei
Tau kommt es dann zur einer neuen Fokussierung der einzelnen magnetischen Momente der Kerne
und zu einem erneuten Maximum. Im Anschluss an das lokale Maximum dephasieren die Spins
erneut, um dann mit dem néchsten T180-Puls erneut umgeklappt und refokussiert zu werden. Legt
man nun eine Kurve durch die so entstehenden Maxima, erhdlt man den durch die Spin-Spin-
Wechselwirkungen erzeugten exponentiellen Abfall und die dazugehérige Relaxationszeit To,.

Abbildung 2-12 zeigt einen Ausschnitt einer solchen CPMG-Sequenz mit den entsprechenden Anrege-
Pulsen, Echos und Relaxationszeiten. Bei dieser werden zunachst die Atomkerne mittels T90-Puls aus
ihrer Lingsmagnetisierung M; in die Myy Ebene umgeklappt in der sie dann um die Z-Achse rotieren
und dephasieren. Wie oben beschrieben, folgt anschlieBend eine Reihe T180-Pulse um die Spins zu
refokussieren. Hierbei kénnen durchaus mehrere hunderte solcher T180 Pulse folgen.
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Abbildung 2-12: Aufbau einer CPMG Sequenz und die dabei erwarteten Echosignale.
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Diese Relaxation und der Verlust an Quermagnetisierung wird durch Spin-Spin-Wechselwirkungen
erzeugt, und gibt unter anderem Aufschluss lber die molekulare Beweglichkeit, der in der Probe
enthaltenen Wasserstoffatome. Uber die Anfangsamplitude l3sst sich auRerdem ein Riickschluss auf
die Wasserstoffdichte und somit den Stoff in der Probe ziehen.

Diese Art der NMR-Signalerzeugung wird in der Aufsatz-NMR eingesetzt, da zwei aussagekraftige
Informationen (Amplitude, T,-Zeit) mit dieser Messung ermittelt werden kénnen. Eine Messung des
FID und der damit verbundenen T,*-Zeit ist vor allem in der Aufsatz-NMR schwierig, da dort der FID
in die Totzeit nach dem T90 Sendepuls fallt und somit in dieser Anordnung nicht zu detektieren

werden kann.
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2.2 NMR Aufsatztechnik [4] [6]

Bei konventionellen, umschlieBenden NMR-Systemen wird, wie der Name bereits sagt, das zu
prifende Objekt ins Innere der Sensorgeometrie eingebracht. Solche umschlieBenden NMR-Systeme
haben sich vor allem in der Medizintechnik (siehe Abbildung 2-13) sowie im Laboreinsatz (siehe
Abbildung 2-14) etabliert. In solchen Systemen kdnnen unter anderem durch das Einbringen
kiinstlicher Gradientenfelder sehr genaue, ortsaufgeloste Bilder mit hohem Informationsgehalt
erstellt werden. Darliber hinaus lassen sich mithilfe von NMR-Spektrometern Aussagen Uber die
molekulare Struktur, die Zusammensetzung von Proteinen, sowie deren Wechselwirkung
untereinander treffen. Somit ist es zum Beispiel moglich, den Inhalt einer Probe zerstorungsfrei zu
ermitteln.

Abbildung 2-13: MAGNETOM 7T; Magnetresonanztomograph der Firma Siemens mit einer By-
Feldstarke von 7 Tesla[9].

Abbildung 2-14: Bruker Avance 600 MHz NMR-Spektrometer [11].
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Auch in der Werkstoffcharakterisierung wurde das Potential der NMR langst erkannt. Auch hier ist
die bildgebende NMR von groRem Interesse, da dieses Messverfahren informationsreiche,
ortsaufgeloste Messergebnisse bereitstellt, die in der Werkstoffcharakterisierung von Interesse sind.

Ein wichtiges Problem bei der Charakterisierung von Werkstoffen mittels NMR ist die
Probenkammer. Diese weist bei entsprechenden Laborgeraten nur wenige Kubikzentimeter auf, und
ist somit fir viele Priifobjekte zu klein. Die Verwendung von groRBeren Probekammern, wie sie u.a. in
der Medizin zum Einsatz kommen, ist aufgrund der hohen benétigten Energie und kurzen
Relaxationszeiten bei Feststoff-NMR nur schwer moglich [6].

Weitere Nachteile der konventionellen NMR-Messsysteme fiir den Einsatz in der zerstérungsfreien
Prifung sind ihre Komplexitat und GréRe. Die hierfiir notwendigen Magnetfelder lassen sich oft nur
mittels supraleitender Magnete und groBen Apparaturen erzeugen. Diese aufwendige Technik lasst
sich nur schwer vor Ort einsetzten, was deren Einsatz auBerhalb eines Labors unzweckmaRig macht.
Auch das Messen an Priifobjekten, die von ihrer GroRe her das Volumen der Probenkammer
Uberschreiten oder sogar nur einseitig zuganglich sind, ist mit konventioneller, umschlieender NMR-
Technik nicht moglich. Entsprechende Proben miissen zunachst zerstort und zerkleinert werden, bis
diese in die Probenkammer passen.

Abhilfe schafft hier die NMR in der Aufsatztechnik. Mit ihrer Hilfe ist es moglich NMR-Messungen
auBerhalb der Priifkopfgeometrie, aber im Inneren der Probe durchzufiihren. Damit kdnnen beliebig
groBe Prifobjekte zerstérungsfrei untersucht werden. Um nun also Messungen an Bauteilen
durchzufiihren, welche aufgrund ihrer GréRe nicht in die Probenkammer gebracht werden kdnnen,
bzw. nur einseitig zuganglich sind, stellt Aufsatz-NMR eine Alternative dar. Ein weiterer Vorteil ist die
geringe GrofRe des Prifkopfes. Durch diese geringe GroRe, und durch die Uberschaubaren
Zusatzkomponenten, ldsst sich ein solcher Priifkopf nicht nur im Labor, sondern auch aullerhalb
einsetzen. [10]

Abbildung 2-15 zeigt den Unterschiedlichen geradtetechnischen Aufbau zwischen einem
umschlieBenden NMR-System und einem solchen NMR-Priifkopfs in Aufsatztechnik.
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Abbildung 2-15: Vergleich umschlieBende NMR und Aufsatz-NMR [3]

Das nach einer Seite gedffnete Magnetsystem, sowie die Position der Sende- und Empfangsspule,
ermoglichen beim der Aufsatz-NMR einen sensitiven Bereich auRerhalb der Sensorgeometrie, in dem
eine NMR-Messung moglich ist.

Wahrend bei der umschlieRenden NMR ein kiinstlich erzeugter Feldgradient zur Schichtauflésung
eingesetzt wird, verflgt der Priifkopf in der Aufsatz-NMR Uber einen natiirlicher Feldgradienten.
Unter Berlicksichtigung der ortsabhangigen Feldstdrke kann durch geeignete Frequenzwahl eine
sensitive Schicht in einem beliebigen Abstand vom Priifkopf erzeugt werden.

Um nun diese sensitive Schicht zu verschieben und somit eine Ortsauflosung in eine Richtung zu
realisieren, gibt es drei Moglichkeiten. Die einfachste Moglichkeit ist die mechanische Verdanderung
des Abstandes zwischen Priifling und Prifkopf. Dabei wird die Probe schrittweise durch die sensitive
Schicht bewegt und fiir jeden Abstand eine Messung durchgefiihrt. Die zweite Moglichkeit ist eine
Veranderung der Anregungsfrequenz. Durch eine veranderte Frequenz ergibt sich aufgrund des
Feldgradienten von B, eine sensitive Schicht in einem anderen Abstand zur Priifkopfoberflache. Die
letzte Variante ist die Variation des By-Feldes. Hierfir muss mit einer zusatzlichen auf dem
Magnetkreis aufgebrachten Spule die Feldstirke des By-Feldes verdndert werden. Durch die
Resonanzbedingung ergibt sich dadurch ebenfalls eine Verdnderung der Position des sensitiven
Volumens. Hierflir muss jedoch ein relativ starkes Feld von dieser Spule erzeugt werden, wofiir einen
hoher Strom durch diese Spule bendtigt wird.

Wohingegen mit der umschlieBenden NMR hochauflésende Bilder oder genaue
Stoffzusammensetzungen Uber das Spektrum ermittelt werden kénnen, ist die Moglichkeit der
Aufsatz-NMR beschrdankt. Wegen der geringeren Feldstarke sowie der Inhomogenitdt der beiden
Felder B, und B,, ist eine spektrale Analyse liber die chemische Verschiebung nicht realisierbar. Auch
nimmt die Effizienz des Prifkopfes beim Entfernen von der Priifkopfoberfliche rapide ab, da die
Feldstirke der Sende- und Empfangsspule sowie des Magnetkreises mit zunehmendem Abstand
schnell schwacher werden. Im Vergleich zu modernen MRT-Systemen, die beispielsweise eine Bg-
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Feldstarke von bis zu sieben Tesla aufweisen, werden in der Aufsatz-NMR gerade einmal Feldstarken
im Bereich einiger Millitesla erreicht [7].

Diese hohe Feldstarke in umschlieBenden NMR-Systemen ist ein groBer Vorteil, denn diese
ermoglichen eine deutlich bessere Signalausbeute und einen viel grofReren Signal-Rausch-Abstand.

Dennoch ist es mit einem solchen *H-NMR-Priifkopf in der Aufsatztechnik maglich, eine Aussage tber
die Wasserstoffdichte und dessen Beweglichkeit in einer Probe zu treffen [10]. Kombiniert mit der
moglichen Tiefenaufldsung eines solchen Priifkopfes ist es moglich Feuchtigkeitsprofile zu erstellen
und den Transport vom Wasser in pordsen Medien zu untersuchen.

Des Weiteren kdnnen mittels Aufsatz-NMR Aussagen (iber die molekulare Beweglichkeit eines
Stoffes getroffen werden. Dies ist vor allem im Bereich vom Polymerwerkstoffen, Klebern und
Gummi zur Bestimmung der Aushartung bzw. Alterung von Interesse.

Ein Prifkopf in Aufsatztechnik ist aufgrund seiner flexiblen Einsatzmdoglichkeit welche vor allem durch
den nur einseitig benotigten Zugang zum Prifobjekt ermoglicht wird fir viele Anwendungen
einsetzbar. Darliber hinaus ist dieser wegen seiner kompakten und relativ kleinen Bauform gut zu
Transportieren und kann somit vor Ort am Prifobjekt eingesetzt werden und ist nicht wie ein
umschliefendes NMR-Geréte an einen festen Standort gebunden.
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3 Magnetkreis

Wie im vorrangegangenen Kapitel bereits aufgezeigt, eignen sich U-Magnete mit ihrer nach einer
Seite offenen Magnetgeometrie zur Realisierung eines Prifkopfes in Aufsatztechnik. Dieser bildet
aufgrund seiner nach einer Seite hin gedffneten Form ein vergleichsweise starkes und grofRes By-Feld
auBerhalb der Magnetgeometrie aus.

Wie fir einen U-Magneten (blich, sind die beiden Magnetpole in einem gewissen Abstand
nebeneinander positioniert und durch ein Joch auf der Riickseite verbunden. Dieser riickseitige
Zusammenschluss fihrt zu einer Bindelung der Magnetfeldlinien an der Vorderseite sowie zur
Reduzierung von Streufeldern (Vgl. Abbildung 3-1). Durch diese beiden Effekte erhoht sich die
Feldstarke im besagten Bereich vor dem Priifkopf [6].

a) b) c)
—a— With iron
047 —— —o— without iron
0.3 B, Y
N S — i Y
|_
= 0.2
S N m
0.1
D 0 T T Y “r .
0 5 10 15 20
y [mm]

Abbildung 3-1: Darstellung des Feldlinienverlaufes ohne a) und mit Eisenkern auf der Riickseite b). In
c) sind die jeweiligen simulierten Feldstarken von a) und b) aufgezeigt. [6]

Der Feldverlauf eines solchen U-Magneten verlduft wie in Abbildung 3-1 b) zu sehen, auBerhalb der
Anordnung in einem Bogen von einem zum anderen Magnetpol, und ist mittig Gber dem Priifkopf
andeutungsweise parallel zu dessen Oberflache.

Durch eine geeignete Wahl der Spulengeometrie lasst sich mit dieser Magnetanordnung ein
sensitiver Bereich auRerhalb der Priifkopfgeometire erzeugen.

Bei dem fiir die Umsetzung dieses Projektes zur Verfligung stehenden Magnetkreis handelt es sich
ebenfalls um einen U-Magneten. Dieser war vor Projektbeginn bereits vorhanden und ist in einem
Aluminiumgehduse eingefasst. Dieses dient zur mechanischen Fixierung des Magneten sowie zur
Abschirmung vor elektromagnetischen Stéreinfliissen. An der Oberseite ist das Aluminiumgehause
mit einem Kunststoffdeckel versehen, um dort auftretende Verluste, z.B. durch dort induzierte
Wirbelstrome zu verhindern.

Des Weiteren verfligt der Magnet Uber eine zusatzlich am Joch aufgebrachte Spule, mit deren Hilfe
das Magnetfeld in gewissen Malien beeinflusst werden kann. Diese wird jedoch im Rahmen dieser
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Arbeit nicht verwendet, kann jedoch in spateren Schritten eingesetzt werden um mit variablen Bgy-
Feldern zu arbeiten. Folgende Abbildung zeigt den im Aluminiumgehduse eingefassten Magneten
und den Kunststoffdeckel an dessen Oberseite.

Abbildung 3-2: Foto des U-Magneten. in dessen Aluminiumgehause.

Da jedoch der Magnet in der Abbildung durch das Gehause sowie den Deckel verdeckt ist, wurde die
in folgender Abbildung gezeigte Skizze des Magneten angefertigt, welche das Innere des Magneten
veranschaulicht. In dieser ist neben der Positionierung und Polung des Magneten auch schemenhaft
dessen Feldverlauf skizziert. Nicht in der Skizze berlicksichtigt ist die oben erwahnte Spule, da diese
im Rahmen dieser Arbeit keine Verwendung findet.
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Abbildung 3-3: Skizze des Magnetkreises mit angedeutetem Feldverlauf.

Die Skizze zeigt den prinzipiellen Feldverlauf des statischen By-Feldes auRerhalb des Magnetgehauses
sowie die Position des Magneten im Gehduse. Die Magnetfeldlinien treten auf einer Seite durch den
Deckel aus und auf der anderen Seite wieder ein. Auf ihrem Weg aulerhalb des Magneten
beschreiben sie einen Bogen, welcher mittig Gber dem Magneten in einem Stlick quasi parallel zu
dessen Oberflache verlauft. Mit zunehmendem Abstand zum Magneten nimmt die Feldstarke des
Magneten ab, was durch die kleiner werdenden Feldvektoren in Abbildung 3-3 dargestellt ist.

Da keinerlei genauere Informationen bezlglich Feldstdrke, Feldverlauf und Feldgradienten des
Magnetkreises vorhanden waren, mussten diese Parameter zunidchst am Magnetfeld-Messplatz
aufgezeichnet und analysiert werden. Hierzu wurde ein entsprechendes Volumen der GrofRe 80 mm x
80 mm x 40 mm in einem Abstand von 5 mm oberhalb des Magnetgehaduses mittels Festfeldsonde
vermessen. Dabei wurde in jedem Punkt die magnetische Feldstarke in allen drei Raumrichtungen
aufgenommen. In der spateren Rekonstruktion werden dann aus den so gewonnenen Daten der
Feldverlauf sowie die ortsabhdngige Feldstarke ermittelt.

Wie schon in Abbildung 3-3 angenommen und skizziert, weist der Magnet einen bogenformigen
Feldverlauf mit einem Feldgradienten in Z-Richtung auf. Dies zeigt auch das Ergebnis der By-Feld
Messung, aus welcher die in folgender Abbildung dargestellten drei Schnittebenen stammen.
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Abbildung 3-4: Gemessene By-Feld-Intensitdt des vorhandenen und eingesetzten Hufeisenmagneten.

Stellt man nun die Feldstarke in Abhangigkeit vom Abstand mittig Gber dem Magneten dar, erhélt
man den in folgender Abbildung gezeigten exponentiellen Verlauf.

Flussdichte [T] ueber Z-Richtung
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Abbildung 3-5: Aus der Messung extrahierte Flussdichte des verwendeten Hufeisenmagneten mittig
Uber dessen Oberflache.

Dieser exponentielle Verlauf mittig Gber dem Prifkopf spiegelt den Abfall der Feldstidrke des
Magnetkreises wieder.

Anhand der in Abbildung 3-4 dargestellten Intensitatsverteilung und der in Abbildung 3-5 gezeigten
ortsabhdnigen Feldstarke ist es nun moglich, eine Schicht gleicher Feldstdarke und somit gleicher
Resonanzfrequenz zu ermitteln. Um nun also eine entsprechende Schicht gleicher Feldstarke
anzuregen, muss die dafiir notwendige ortsabhdnige Frequenz ermittelt werden. Hierzu ist neben der
ortsabhdnigen Feldstdrke lediglich das stoffspezifische gyromagnetische Verhaltnis y notwendig.
Stellt man nun die Frequenz mittig (iber dem Magneten in Abhangigkeit vom Abstand grafisch dar,
erhalt man den in folgender Abbildung gezeigten Frequenzverlauf.
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Abbildung 3-6: Ortsabhinige Lamorfrequenz fiir "H-Wasserstoff in Abhangigkeit zum Abstand in Z-
Richtung.

Anhand dieses Diagramms kann nun fir den gewtinschten Abstand in Z-Richtung zum Prifkopf die
passende Frequenz zur NMR-Anregung ermittelt werden.

Dieser in Abbildung 3-6 gezeigte Feldstarkeverlauf gilt jedoch nur mittig Gber dem Priifkopf. Nach
auBen hin nimmt die Feldstdrke im jeweiligen Abstand zur Prifkopf-Oberflache ab. Dies ist in
Abbildung 3-4 c) fiir eine Ebene im Abstand von 20 mm dargestellt.
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4 Mechanische Konstruktion

4.1 Aufbau des Priifkopfes

Nachdem nun die Vorteile eines NMR-Priifkopfes in Aufsatztechnik dargelegt, und ein
entsprechender Magnet gefunden wurde, konnte mit der Entwicklung und dem Bau des Priifkopfes
begonnen werden.

Zu Beginn der Prifkopfentwicklung stand dessen mechanische Konstruktion. Hierbei sollte ein
Prifkopf konstruiert werden, welcher neben dem Magnetkreis sowie der Sende-, Empfangsspule
auch die fir die Abstimmung bendtigten Kondensatoren beinhaltet. Ein weiteres
Konstruktionskriterium war eine moglichst geringe GroRe. Da der Priifkopf als Tischgerat konzipiert
werden sollte und unter einem Manipulator zum Einsatz kommt bzw. in einem spateren Schritt in
einen Probentisch integriert werden soll, spielt die geringe GroRRe eine wichtige Rolle.

Die Basis des Priifkopfes bildet der bereits im vorigen Kapitel ndher beschrieben U-Magnet, sowie
dessen Gehduse. An dessen Mechanik und GréRe wurden die restlichen Priifkopfkomponenten,
bestehend aus Spule, Abstimmkondensatoren und mechanischen Komponenten, angepasst und mit
diesem verbunden.

Um die duleren Abmessungen des Prifkopfes so gering wie moglich zu halten, wurden die
Abstimmkondensatoren in ein Aluminiumgehause direkt neben dem Magneten positioniert, und mit
einer Kunststoffplatte mit diesem verbunden. Folgende Abbildung zeigt den so entstandenen, fertig
montierten  Prifkopf, welcher im Wesentlichen aus Deckelplatte, Magnetkreis und

Kondensatorgehause besteht.

Abbildung 4-1: Vollstandig montierter Prifkopf. Links im Bild der Magnet, der lber die Deckelplatte
mit dem Kondensatorgehause verbunden ist.
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Neben der mechanischen Verbindung der beiden Komponenten bildet die Deckelplatte eine gerade,
definierte Prifkopfoberflaiche, welche fir spatere Messungen als Referenz herangezogen werden
kann. Des Weiteren beherbergt die Deckelplatte die fiir die NMR-Messung bendtigte Sende- und
Empfangsspule. Diese sitzt in einer daflir vorgesehenen Aussparung direkt Giber dem Magnetkreis.

Zur elektrischen Kontaktierung der Spule mit den Abstimmkondensatoren verfiigt die Deckelplatte
Uber zwei zusatzliche Nuten, welche das Spulenfenster mit dem Kondensatorgehduse verbinden.
Abbildung 4-2 zeigt die Unterseite der Deckelplatte, auf der neben dem Spulenfenster auch die zwei
angesprochenen Nuten zu erkennen sind.

Abbildung 4-2: Bodenplatte mit Spulenfenster sowie den Aussparungen zur Kontaktierung der Spule
in der Kondensatorbox.

Wie der Abbildung zu entnehmen ist, ist das Spulenfenster nach oben sowie nach unten hin mit einer
Aussparung versehen. Auf der von unten zuganglichen Seite kann eine Platte eingesetzt werden, auf
der die Sende-/Empfangsspule mechanisch fixiert werden kann. Dies ist erforderlich, um die Spule
definiert im Priifkopf zu positionieren und ein Verrutschen der Spule im Betrieb zu verhindern.
Dennoch ist ein einfaches Austauschen der Spule moglich, da ggf. die Spule von der Bodenplatte
geschraubt oder die gesamte Bodenplatte ausgetauscht werden kann. Folgende Abbildung zeigt die
dafiir vorgesehene Bodenplatte mit aufgeschraubter Zylinderspule.
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Abbildung 4-3: Bodenplatte mit aufgeschraubter Zylinderspule.

Auf der Oberseite verfligt das Spulenfenster ebenfalls (iber eine Aussparung. Diese wird mit einer
einfachen Deckelplatte oder alternativ mit einem Schirmgitter verschlossen. Dabei wurde bei der
Tiefe der Aussparung darauf geachtet, dass diese in etwa die Dicke einer Leiterplatte besitzt. Dies
ermoglicht das Herstellen und einfache Einsetzten von Schirmgittern auf Leiterplattenbasis.

Abbildung 4-4 zeigt links einen einfachen Kunststoffdeckel und rechts ein einfaches Schirmgitter auf
Basis einer Streifenrasterplatine. In spateren Schritten ist es denkbar ein Schirmgitter in Form einer
professionellen Leiterplatte fertigen zu lassen.

ﬂh‘"l‘_llg‘ﬁlril_;l:i et lhell il ,‘n-‘m};_,‘.%!‘\. ‘- .

Abbildung 4-4: Links die normale Kunststoffabdeckung; rechts ein Prototyp eines Schirmgitters.

Aus vorherigen NMR Experimenten war bekannt, dass es durch die kompakte Anordnung der
Teilkomponenten, speziell im Bereich der Kondensatoren und der Verbindungselemente zur Spule,
immer wieder zu spannungsbedingten Uberschligen kommt. Um diesem Problem von Beginn an
entgegenzuwirken, wurde bei der Konstruktion des Priifkopfes darauf geachtet, spannungsfiihrende
Teile weitgehend voneinander fern zu halten und gegeneinander zu isolieren. So wurden zum
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Beispiel die fiur die Kontaktierung der Spule notwendigen Nuten in der Deckelplatte getrennt
ausgefihrt, was in Abbildung 4-2 bereits zu sehen ist.

Jedoch ist es durch die angestrebte Kompaktheit des Systems nicht von Beginn an moglich alle
kritischen Stellen zu berlcksichtigen und das gesamte System vor Spannungstberschlagen zu
schitzen. Um diese Schwachstellen zu finden und zu eliminieren, missen die Stellen im System an
denen es zu Uberschlagen kommt experimentell ermittelt und daraufhin Schritt fiir Schritt beseitigt
werden. Mogliche MalRnahmen hierfiir sind unter anderem das Einbringen von Isolationsmaterial,
wie Kapton- oder Teflon-Folie, und zum anderen das Umpositionieren einiger Verbindungselemente.

Trotz der hier angesprochenen Probleme mit Spannungsiberschldgen ist eine kompakte Bauform
angestrebt, da der Prifkopf als mobiles Tischgerat betrieben und unter einem Manipulator
positioniert werden soll.

4.2 Probentisch

Im Laufe der Arbeit zeigte sich, dass die Genauigkeit des vorhandenen Manipulator-Systems weder
ausreichend feine, noch ausreichend reproduzierbare Ergebnisse liefert. Aus diesem Grund wurde
zusatzlich zum Prufkopf ein entsprechender Probentisch fir den NMR-Prifkopf entwickelt, mit
dessen Hilfe eine feinere Auflésung in Z-Richtung, sowie eine bessere Reproduzierbarkeit geschaffen
werden soll.

Abbildung 4-5 zeigt das zu Beginn eingesetzte Manipulator-System, welches mit seiner kleinsten
Auflésung von 500 um fir die Anforderungen in der NMR-Messung nicht ausreicht. Aus diesem
Grund musste eine Alternative geschaffen werden. Auch die Reproduzierbarkeit beim vorhandenen
Manipulator-System ist aufgrund seiner groRen, holzernen Bauform nicht optimal gewahrleistet.
Diese verformt sich bei Schwankungen der Temperatur sowie der Luftfeuchte, und ist von seiner
GesamtgroRe fiur die Anwendung unpassend.
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Abbildung 4-5: Manipulator-System des Magnetfeld-Messplatz.

Aus diesen verschiedenen genannten Griinden musste eine Alternative geschaffen werden, die zum
einen eine relativ feine Auflésung in Z-Richtung zuldsst, und zum anderen eine Reproduzierbarkeit
der Messung garantiert.

Hierzu wurde ein kleiner, massiver Tischmanipulator entwickelt und aufgebaut, welcher diese
Kriterien erfiillt. Dieser besteht im Wesentlichen aus einer starr mit der Konstruktion verbundenen
Probenplatte, sowie einem Mikrometertisch mit aufgeschraubtem NMR-Priifkopf. Folgende
Abbildung zeigt den Probentisch samt Mikrometertisch und Priifkopf.
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Abbildung 4-6: Probentisch mit installiertem NMR-Prifkopf

Wie in der Abbildung zu sehen, ist der Probentisch sehr kompakt ausgelegt und im Wesentlichen aus
Aluminium aufgebaut. Dies dient dazu den Probentisch vor &uReren Einflissen, wie z.B.
Temperaturschwankungen zu schitzen und so die Genauigkeit und Reproduzierbarkeit einer
Messung zu gewdhrleisten. Die oben aufgelegte Tischplatte besteht aus Glas und dient als
Auflageflache fir die Probe. Die Wahl fiel hierbei auf Glas, da dieses zum einen fiir NMR-Signale inert
ist, und zum anderen eine feste, glatte Schicht bietet, welche sich gut als Referenz zur
Probenpositionierung eignet.

Fiir sichere und immer gleiche Positionierung des Sensors unter der Probenplatte wird dieser mittels
Adapterplatte fest mit dem Mikrometertisch verbunden, welcher wiederum mit der Grundplatte des
Probentisches verschraubt ist. Durch die massive Konstruktion des Tisches und der festen
Verbindung aller Teilkomponenten ist eine gleichbleibende Position zur Probe auch bei
schwankenden dufReren Bedingungen sowie nach Erschiitterungen gewahrleistet.

Der eingesetzte Mikrometertisch der Firma OWIS bietet eine Auflésung von 5 pm und einen
maximalen Hub von 30 mm [8]. Im eingebauten Zustand lasst sich so die Position des Prifkopf in
einem Bereich von 3,9 mm bis 28,75 mm relativ zur Oberkante Glasplatte einstellen, was in folgender
Skizze grafisch dargestellt ist.
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Abbildung 4-7: Skizze des Probentisch mit Angaben zum Messbereich

Der so entstandene NMR-Probentisch ermoglicht eine reproduzierbare NMR-Messung mit sehr
feiner Schichtauflosung. Seine sehr massive Bauform gewahrleistet reproduzierbare, genaue
Ergebnisse in einer sehr feinen Auflésung. Durch seine kleine und kompakte Bauform bleibt er
weiterhin transportabel und kann als Tischgerat betrieben werden.
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5 Auslegung des Sende-/Empfangskreis

Nachdem nun der fiir das By-Feld verantwortliche Magnetkreis analysiert und vermessen wurde, gilt
es im nachsten Schritt einen dazu passenden Sende- und Empfangskreis auszulegen. Dieser besteht
im Wesentlichen aus einer Sende-/Empfangsspule, sowie zwei Abstimmkondensatoren. Mit Hilfe der
Abstimmkondesatoren lassen sich zum einen die Priifkopffrequenz und zum anderen die Impedanz
des Prifkopfes an die Impedanz des Sende- und Empfangsverstarker anpassen.

Die Sende- und Empfangsspule bildet hierbei das Kernstlick des Priifkopfkreises. Diese sitzt mittig
Uber dem Magnetkreis und strahlt die, fiir die Anregung notwendige Energie in Form des B;-Feldes in
das zu prifende Medium ein und nimmt das vom Medium emittierte Messsignal auf.

Neben der Anpassung an die Elektronik sind vor allem ein geeigneter Feldverlauf, eine hohe
Empfindlichkeit im Empfangsfall, sowie eine hohe Spannungsfestigkeit im Sendefall erstrebenswert.

Dabei spielen neben der mechanischen Abmessung sowie der Induktivitat und Spannungsfestigkeit
weitere Faktoren wie Induktivitdt und Giite eine wichtige Rolle. Bevor es also an die Auslegung und
den Bau der Sende-/Empfangsspule geht, missen zunichst weitere Kriterien und Parameter
bestimmt werden. Diese ergeben sich unter anderem aus dem begrenzten Abstimmbereich der
Priifkopfkondensatoren sowie der Feldstirke des By-Feldes. Unter Berlicksichtigung all dieser
Faktoren kann anschliefend eine geeignete Spule gefunden und hergestellt werden.

Ein weiterer nicht zu vernachlassigender Punkt ist die bereits angesprochene Schwingkreisgite. Diese
wirkt sich in vielerlei Hinsicht auf die Eigenschaften des Prifkopfs aus. Zum einen steigt mit
zunehmender Schwingkreisgiite die Spannungsiiberhéhung (iber der Spule. Wohingegen dies im
Sendefall eine Herausforderung fiir die Isolation der entsprechenden spannungsfiihrenden Teile
darstellt und die Einschwingzeit des Priifkopfes erhoht, ist diese im Empfangsfall jedoch von Vorteil,
da dadurch das von der Probe emittierte Echosignal empfindlicher empfangen wird.

Folgende Abbildung zeigt den schematischen Aufbau des Priifkopfkreises, bestehend aus der Sende-
/Empfangsspule (L;, R,) und den beiden Abstimmkondensatoren (Cy, C,).
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Abbildung 5-1: Schematischer Aufbau des Sende-/Empfangskreises

Die Sende- und Empfangsspule L; mit ihrem Innenwiderstand R, bildet gemeinsam mit C, einen
Parallelschwingkreis. C; hingegen dient im Wesentlichen der Impedanzanpassung.

In dieser Beschaltung ist es nun moglich, die beiden Kapazitaten C; und C, in Abhangigkeit zur
Prifkopfspule so einzustellen, dass zum einen der Prifkopf bei der gewlinschten Arbeitsfrequenz
seine Resonanzstelle besitzt und zum anderen auf die Impedanz der Sende und Empfangselektronik
angepasst ist. Damit diese beiden Kriterien erfiillt werden, miissen folgende Bedingungen gelten.

Zum einen die Resonanzbedingungen, die fir den in Abbildung 5-1 gezeigten Priifkopf wie folgt
lautet:

1

vV L x (CGesamt) (5_1)

Wobei fiir C gesam: gilt:

Cgesamt = (€1 + C3) (5-2)

Die zweite Bedingung die vom Sende-/Empfangskreis erfillt werden muss ist durch die
Impedanzanpassung des Prifkopfs an die Impedanz der vorgeschalteten Sende- und
Empfangselektronik bestimmt. Die Priifkopfimpedanz ergibt sich aus folgender Formel.

Zprifkopr = 2Cy + (ZL1]|12C3) (5-3)
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Durch die Impedanz der Sende- und Empfangselektronik ist die Prifkopfimpedanz wie folgt
vorgegeben:

ZPTﬁkapf = 50 Q +]0 Q (5-4)

Durch einsetzten der gegebenen Parameter wie Induktivitat, Spulenwiderstand, Prifkopfimpedanz
und Arbeitsfrequenz in die angegebenen Gleichungen lassen sich somit die beiden unbekannten
GroRen (C; und C,) ermitteln.

Da diese Berechnungen fiir jede neue Spule und Arbeitsfrequenz neu berechnet werden muss, wurde
bereits im Rahmen meiner Bachelorthesis eine Konsolenapplikation zur Berechnung der Kapazitaten
erstellt, welche hier erneut eingesetzt werden kann. Folgende Abbildung zeigt die Applikation mit
den Parametern einer realen, fur den Priifkopf erstellten Zylinderspule, welche in Kapitel 5.3.1 naher
beschrieben wird. Zusammen mit der Arbeitsfrequenz, welche sich aus der ortsaufgelosten
Feldstarke des By-Feldes ergibt, lassen sich anschlieRend die Kapazitdtswerte fur die
Abstimmkondensatoren ermitteln.

_min:8.6436e-B10

_max:?.55345e-818

_step:?.09853e—A14

: 49 _9925Phi:A.AAS51A351 1 1.57825e-818@ C2: 7.53301e-018 CG: 7.11126e-018
: 49_.9983Phi:-A.AR477554 : 1.57816e-818 C2: 7.5331e-818 CG: ?.11126e-018
: GA.AA41Phi:A.AR444752 1 1.57807e-018@ C2: 7.5331%e-0818 CG: 7.11126e-818

: 5A.AA?9Phi:-A.AA411947 : 1.577%8e-818 C2: 7.53328e-818 CG: 7.11126e-A18

Abbildung 5-2: Konsolenapplikation zur Berechnung der Prifkopfimpedanz.

Nachdem nun die fiir die Anpassung der Sende-/ Empfangsspule notwendigen Kapazitaten errechnet
wurden, gilt es im nachsten Schritt diese mit dem Abstimmbereich der verbauten
Drehkondensatoren zu vergleichen. Liegen die Werte im Abstimmbereich, so kann die Spule im
nachsten Schritt im Prifkopf verbaut und dieser abgestimmt werden.

Hierzu wird der Priifkopf an einen Impedanzanalysator angeschlossen und die Impedanz, sowie die
Phase des Prifkopfes bei der angestrebten Arbeitsfrequenz beobachtet. Da sich die Kapazitdten
zuvor nur grob auf die berechneten Werte einstellen lassen, muss die Feinabstimmung unter
Beobachtung der Impedanz sowie der Phase wahrend der Messung am Impedanzanalysator
geschehen. Folgende Abbildung zeigt das mittels Impedanzanalysator aufgenommene Bild der
Impedanz sowie des Phasenverlaufs des angepassten Priifkopfes.
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Abbildung 5-3: Impedanz und Phase des auf 2,0 MHz abgestimmten Priifkopfes.

Nachdem nun exemplarisch fiir eine Spule und eine Frequenz die entsprechenden Kapazitdtswerte
berechnet und Uberpriift wurden, kann dieses Werkzeug flir weitere Schritte eingesetzt werden.
Ausgehend davon kann nun fir andere Spulen gepriift werden, ob diese mit dem vorhandenen
Abstimmkreis auf die jeweilige Frequenz und Impedanz angepasst werden kann.
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5.1 Spice Simulation des Priifkopfkreises

Da der Umbau des Priifkopfsystems, das Abstimmen der Kondensatoren und das Vermessen am
Impedanzanalysator eine aufwendige Prozedur ist, wurde parallel zum experimentellen Aufbau ein
entsprechendes Spice-Modell des Prifkopfes erstellt. Mit diesem Modell ist es moglich, die
errechneten und gemessenen Spulenparameter vorab in der Simulation zu testen, und elektrisch
nicht geeignete Spulen frihzeitig zu erkennen. Des Weiteren konnen im Modell mogliche
Modifizierungs- und Optimierungsansatze wie z.B. das Verandern der Induktivitat schnell und einfach
getestet werden, bevor aufwandig eine neue Spule hergestellt werden muss.

Auch ermoglicht das Spice-Modell den Prifkopf in der Simulation beziiglich Spannungs- und
Stromverhalten genauer zu untersuchen. So kann dort z.B. ein erster Richtwert fiir die auftretende
Spannungsiiberhéhung Gber dem Resonanzkreis ermittelt werden.

Um zum einen die Funktionsfahigkeit der Berechnungsapplikation aus Kapitel 5, sowie auch die Spice
Simulation auf ihre Funktion zu untersuchen, wurde zunéachst die LTSpice Simulation des Priifkopfes
mit den Parametern aus Kapitel 5 durchgefiihrt. Hierzu wurden die dort errechneten Parameter
sowie die Werte der dort eingesetzten Spule in ein entsprechendes LTSpice Modell des Priifkopfes
eingesetzt und eine AC Analyse durchgefihrt. Folgende Abbildung zeigt das entsprechende LTSpice
Modell des Priifkopfes.

C1
PK_IN 1 :
157.8pF L1
c2 6.96pH
753.3pF |
1.49R

Abbildung 5-4: LT Spice Modell des Priifkopfs mit den Parametern aus Kapitel 5

Zum Durchfiihren einer AC-Analyse in LTSpice muss zusatzlich eine AC-Quelle in die Simulation
eingefligt und die Simulationsparameter fir die Analyse festgelegt werden. Die hierfiir notwendigen
Komponenten sowie das Parameterfeld sind in Abbildung 5-5 dargestellt.
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Abbildung 5-5: Fir die AC-Analyse notwendige Beschaltung sowie die erforderliche Parametrierung

Fiir die Anpassung des Priifkopfsystems an eine 50-Ohm Quelle muss diese ebenfalls in LTSpice
nachgestellt werden. Da eine ideale Spannungsquelle, wie sie in der Simulation verwendet wird
keinen Innenwiderstand besitzt, muss dieser ein entsprechender Widerstand in Serie geschaltet
werden. Dies ist in Abbildung 5-5 ebenfalls gezeigt. Ebenso notwendig fiir die AC-Analyse ist die dort
gezeigte Parametrierung der AC-Analyse, welche den Intervall-Typ, den Simulationsbereich sowie die
Schrittweite fiir die jeweilige Simulation angibt.

Hauptaugenmerk bei der Simulation gilt, wie auch bei der Vermessung am Impedanzanalysator, der
Impedanz des Priifkopfes. Diese sollte im abgestimmten Zustand 50 Ohm betragen und eine
moglichst kleine Phase besitzen. Um diese Prifkopfimpedanz simulationstechnisch darzustellen,
wurden am Priifkopfeingang (PK_IN) Spannung sowie Strom gemessen und in der Anzeige nach
Ohm’schen Gesetz zur Eingangsimpedanz verrechnet. Diese, so errechnete Impedanz-Kennlinie
wurde anschliefend tber dem Frequenzbereich dargestellt. Folgende Abbildung zeigt diese Kennlinie
des Prifkopfes im Frequenzbereich von 500kHz bis 3 MHz.
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Abbildung 5-6: Betrag und Phase der Priifkopfimpedanz im Messbereich von 0,5 — 3 MHz. Priifkopf
auf 50 Ohm-reell angepasst.

Der in der Abbildung dargestellten Impedanz-Kennlinie ist zu entnehmen, dass der Priifkopf bei der
Frequenz von 2 MHz einen Tiefpunkt aufweist und die Betragsfunktion den Wert von 50 Ohm
annimmt. Die Phase hingegen vollfiihrt einen Phasenwechsel von minus nach plus und ist bei der
Arbeitsfrequenz von 2 MHz nahezu 0°. Um dies besser zu verdeutlichen, wurde die relevante Stelle
etwas genauer betrachtet und ein Cursor an den entsprechenden Messpunkt angelegt. Beides ist in
folgender Abbildung gezeigt.
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Abbildung 5-7: Simulationsergebnis der Impedanzanpassung inkl. Cursor beim Minimum.

Die Simulation des Sende/Empfangskreis hat gezeigt, dass mit dem so konzipierten Prifkopf eine
Anpassung der Spulenimpedanz an die Ausgangsimpedanz der Endstufe moglich ist. Zum anderen hat
sie bestatigt, dass die Konsolenapplikation richtige Ergebnisse liefert und diese zur Auslegung eines
Anpassnetzwerkes verwendet werden kénnen.

Ein weiterer interessanter Punkt, der in der Simulation analysiert werden kann, ist die Spannung tber
der Sendespule bzw. dem Parallelschwingkreis. Diese sollte aufgrund der Resonanziiberhhung am
Parallelschwingkreis die Speisespannung deutlich Gbersteigen. Das dazugehorige Simulationsergebnis
ist in folgender Abbildung gemeinsam mit der Quellenspannung (PK_IN) dargestellt.

Abbildung 5-8: Spannung am Parallelschwingkreis (blau) sowie Quellenspannung (rot).
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In der Simulation ist deutlich zu erkennen, dass die Spannung Uber der Spule bzw. dem
Parallelschwingkreis aufgrund der Resonanziiberhéhung im Bereich der Resonanzfrequenz von 2
MHz stark ansteigt und die Eingangsspannung in diesem Fall um Faktor 10 Uberschreitet. Wie stark
sich diese Resonanziiberhhung im Einzelfall ausgepragt, ist dabei abhangig von der Gite des
Prifkopfes bzw. des Parallelschwingkreises.

AuRerdem zu erkennen ist, dass die eingespeiste Spannung (PK_IN) infolge der Leistungsanpassung
im Bereich von 2 MHz auf die Halfte ihrer Amplitude absinkt.

5.2 Simulations- und Messwerkzeuge zur Bestimmung des Feldverlaufs

Neben der Anpassung der Sende-, Empfangsspule an die Impedanz des Prifsystems ist die
grundlegende Geometrie der Spule von entscheidender Bedeutung. Wie bereits im Kapitel
»Grundlagen” beschrieben, ist fir eine erfolgreiche NMR-Messung, ein senkrecht zum Bgy-Feld
stehendes Wechselfeld von N6ten. Da der Magnetkreis, wie im gleichnamigen Kapitel beschrieben,
einen gekrimmten Feldverlauf aufweist, welcher mittig (iber dem Priifkopf ndherungsweise parallel
zu dessen Oberflache verlauft, ist ein senkrecht dazu stehendes B;-Feld notwendig. Da am
Magnetsystem vorerst keine Veranderungen durchgefiihrt werden kénnen, muss das B;-Feld durch
geschickte Wahl der Sende- und Empfangsspule dem Bg-Feld des Hufeisenmagneten angepasst
werden.

Aufgrund der fir die NMR-Messung notwenigen Orthogonalitdt der beiden Felder sind von
vornherein der Spulenausrichtung sowie der Spulengeometrie Grenzen gesetzt. Im ersten Schritt
bietet sich aufgrund des gegebenen By-Verlaufes die Verwendung einer einfachen Zylinderspule
(Solenoid-Spule) an. Eine solche Spule erzeugt ein sehr effizientes Feld und ist zusatzlich dazu relativ
leicht herzustellen. Daher bietet sich diese Spulengeometrie als Ausgangspunkt fiir die weitere
Spulenoptimierung an.

Der von einer solchen Spule erwartete Feldverlauf ist in folgender Abbildung zusatzlich zum By-
Feldverlauf des Magnetsystems skizziert.
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Abbildung 5-9: Skizze des Priifkopfes mit Bo-Feld und einem dazu moglichst senkrechten B;-Feld einer
Zylinderspule.

Wie die Skizze zeigt, steht das Spulenfeld mittig Gber dem Priifkopf senkrecht zu den Feldlinien des
Magneten. Aber auch im Randbereich ldsst sich aufgrund der beiderseitigen Krimmung der
Feldlinien noch ein Anteil von ndherungsweise senkrecht zueinander stehenden Feldlinien erreichen.
Diese Orthogonalitat ist wie bereits im Kapitel Grundlagen beschrieben, fir die NMR-Messung von
entscheidender Bedeutung, um eine optimale Auslenkung der Spins zu erreichen. Dies ist also ein
bestimmender Punkt fiir die GroRe des angeregten Volumens.

Aufgrund der hohen Relevanz der Spule wurde hierflir mit verschiedenen Geometrien, Querschnitten
und Induktivitaten experimentiert. Hierbei wurden sowohl verschiedene Spulen hergestellt sowie
entsprechende Simulationen durchgefihrt.

Grenzen fur die Auslegung der Sende-/ Empfangsspule waren zum einen durch die rdumlichen
Rahmenbedingungen, sowie durch den Abstimmbereich der Kapazititen und die angestrebte
Spannungsfestigkeit vorgegeben. Die im Priifkopfdeckel vorgesehene Aussparung in welche die Spule
eingesetzt werden soll, hat eine Abmessung von 50x50 mm und eine Tiefe von 10 mm. Siehe hierzu
Kapitel 4.1.

Die fir den ersten Ansatz hergestellte Spule, ist eine einfache Zylinderspule. Diese Spulengeometrie
bietet sich aufgrund der oben beschriebenen Eigenschaften an um einen ersten Uberblick iiber die
bendtigten Spulenparameter zu erhalten. Anhand dieser kann anschlieBend grob die bendtigte
Windungszahl sowie der Durchmesser der Spule abgeschatzt werden.
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Ein weiterer Grund fir die Verwendung einer solchen Spulengeometrie war die Erfahrung aus
vorangegangenen NMR-Experimenten, bei denen bereits mit solchen Zylinderspulen erfolgreich
gearbeitet wurde. Dariliber hinaus lasst sich bei dieser recht einfachen Geometrie leicht der
Feldverlauf abschatzen.

Ausgehend von dieser einfachen Spulengeometrie kann nun im weiteren Verlauf an Parametern wie
z.B. Feldverlauf und Induktivitat gearbeitet werden. Jedoch werden auch andere Geometrien und
Ansatze auf ihre Funktionsfahigkeit bzw. Eignung geprift. Hierzu stehen neben dem bereits
erwdhnten Netzwerkanalysator mit Zusatzmodul zur Impedanzmessung die in den folgenden
Unterkapiteln beschriebene Simulations- sowie Messwerkzeuge zur Verfligung. Mit deren Hilfe
konnen die unterschiedlichen Spulenansatze entwickelt bzw. auf ihre Tauglichkeit geprift werden.

5.2.1 Spulensimulation mit FEMM; Simulationswerkzeug FEMM

Um nicht jede neue Spulen-ldee direkt aufbauen und vermessen zu miissen, oder um bereits
realisierte Spulen hinsichtlich ihres Feldverlaufes, sowie ihrer Feldstarke zu analysieren, wurden
einige Spulenansatze mittels Simulationsprogramm auf ihre Tauglichkeit geprift. Als
Simulationsprogramm wurde hierfir das frei verfiigbare Simulationsprogramm FEMM (Finite
Element Magnetic Methode) verwendet, mit dem unter anderem zweidimensionale magnetische
Probleme simuliert werden kénnen.

Ein groRer Vorteil von FEMM liegt in der recht einfachen Bedienung. So lassen sich im integrieten
Zeichentool recht leicht einfache Geometrien erstellen und diese mit den entsprechenden
Materialparametern versehen. Hierzu verfligt das Programm (ber eine ausreichend groRe
Materialbibliothek, in der, neben diversen Drahten und Kupfer, einige weitere Materialien abgelegt
sind. Bei Bedarf besteht die Moglichkeit diese Bibliothek zu erweitern. Des Weiteren verfiigt das
Simulationsprogramm (iber eine vorgefertigte Open-Boundary-Funktion, welche sich nach kurzer
Parametrierung eigenstandig um das Randwertproblem kiimmert.

Um die Spulen miteinander vergleichen zu kdnnen, wurden vorab die dufleren Rahmenbedingungen
wie der Spulenstrom und die Arbeitsfrequenz fiir alle Simulationen festgelegt. Folgende Abbildung
zeigt die entsprechende ,Problem Definition” des Simulationsprogramm in dem z.B. die
Arbeitsfrequenz eingestellt werden kann.
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Problem Type E

Length Units |Mi||imeters j

Frequency (Hz) | 2000000
Depth | 1

Solver Predsion | 1e-008

Min Angle | 30

AC Solver |5ucc. Approx ﬂ

Comment

Add comments here,

Ok | Cancel

Abbildung 5-10: Einstellmoglichkeiten zur Problemdefinition in FEMM

Nachdem dann eine einheitliche Ausgangslage geschaffen wurde, kénnen anschlieBend nun
verschiedene Spulengeometrien erstellt und getestet werden. Abbildung 5-11 zeigt einen Ausschnitt
aus dem Entwurf einer Zylinderspule in FEMM. Gut zu erkennen sind die Spulengeometrie, die
Materialzuweisung und die , Open-Boundary”, welche die Rander der Simulation ins unendliche
verlagert.

et e CRGn O
e e pulé plile:-1] u Spulk:1i(splle Spule:1]
Y im 3 b oAIr
e u G
B G

Abbildung 5-11: Ausschnitt aus dem FEMM Zeichentool fiir die Konstruktion einer Zylinderspule.
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Die anschlieBende Simulation liefert einerseits einen farblichen Verlauf der Feldintensitat, sowie eine
Darstellung des Feldverlaufes. Diese beiden moglichen Ansichten sind in folgender Abbildung

Uberlagert dargestellt.

Abbildung 5-12: Ausschnitt aus dem FEMM Simulationsergebnis. Mit farblich dargestellter
Intensitatsverteilung sowie der Darstellung einiger Feldlinien.

Dariiber hinaus verfiigt FEMM (ber verschiedene Werkzeuge sowie weitere Anzeigeoptionen mit
denen z.B. die Intensitat entlang einer beliebigen Linie dargestellt oder auch ein Flachenintegral
erstellt werden kann. Alles in allem bietet FEMM die Mdglichkeit, verschiedene Spulenansatze
mittels CAD-Werkzeug nachzubilden und diese recht unkompliziert in der Simulation testen und
optimieren zu kénnen.

5.2.2 Magnetfeld Messplatz

Neben der Simulation des Spulenfeldes ist es dennoch erforderlich, vielversprechende Spulen, bzw.
im NMR-Experiment eingesetzte Spulen, beziglich ihres Feldverlaufes zu vermessen. Hierzu steht ein
Magnetmessplatz zur Verfligung, mit welchem sich sowohl statische als auch magnetische
Wechselfelder vermessen lassen. Hierzu besitzt dieser Priifstand eine Wechselfeld- wie auch eine
Festfeldsonde.

Mit Hilfe des Prifstandes wurde bereits das Feld des Hufeisenmagneten in Kapitel 3 vermessen und
aufgezeichnet. Folgende Abbildung zeigt die, am Manipulator montierte Wechselfeldsonde oberhalb
des Prifkopfes.
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Abbildung 5-13: Wechselfeldsonde des Magnet-Messplatz beim Abfahren des Messbereiches
oberhalb des Priifkopf-Spulenfensters.

Mit Hilfe der gezeigten Sonde und dem bereits in Abbildung 4-5 dargestellten Manipulators, kann ein
beliebiges Volumen oberhalb der Spule, bzw. des Priifkopfes in einem gewiinschten Raster
abgefahren und die entsprechenden Messdaten aufgenommen werden. Aufgrund der Komplexitat
und Dauer einer solchen Messung wird dieses Werkzeug jedoch nur bei vielversprechenden
Spulenkonzepten eingesetzt. Im Idealfall ist die Spule zum Zeitpunkt der Messung bereits im Priifkopf
eingebaut. Dadurch ist zum einen der Einfluss des Priifkopfes auf die Spule abgedeckt und zum
anderen eine direkte Vergleichbarkeit mit der dort aufgenommenen By-Feld-Daten moglich.
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5.3 Simulativer und experimenteller Aufbau verschiedener Spulenansatze

Wie in den vorrangegangenen Kapiteln beschrieben wurde, nimmt die Sende- und Empfangsspule
und vor allem deren Feldverlauf eine entscheidende Rolle fiir die NMR-Messung ein. Unter
Zuhilfenahme der in den vorangegangenen Kapiteln beschriebenen Werkzeuge werden nun
verschiedene, auf den Magnetkreis angepasste Spule fiir den Priifkopf entwickelt und getestet.

5.3.1 Zylinderspule

Wie bereits aufgezeigt, eignet sich eine Zylinderspule in mehrerlei Hinsicht fir den Einsatz im NMR-
Prifkopf. Zum einen ist diese recht einfach in der Herstellung und bildet dariber hinaus einen fir
diese Magnetanordnung guten Feldverlauf aus. Dies zeigt sich auch in der Simulation der klassischen
Zylinderspule, welche in Abbildung 5-14 dargestellt ist.

4.157e-004 : >4.375e-004
3.938e-004 : 4.157e-004
3.719e-004 : 3.938e-004
3.500e-004 : 3.719e-004 -
3.282e-004 : 3.500e-004
3.063e-004 : 3.282e-004
2.844e-004 : 3.063e-004
2.625e-004 : 2.844e-004
2.407e-004 : 2.625e-004
2.188e-004 : 2.407e-004
1.969e-004 : 2.188e-004
1.751e-004 : 1.969e-004
1.532e-004 : 1.751e-004
1.313e-004 ; 1.532e-004
1.094e-004 : 1.313e-004
8.757e-005 : 1.094e-004 \
6.570e-005 : 8.757e-005
4.382e-005 : 6.570e-005
2.195e-005 : 4.382e-005
«8.051e-008 : 2.195e-005
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Abbildung 5-14: FEMM Simulation fiir eine klassische Zylinderspule.
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@
]
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Diese einfache Solenoid-Spule erzeugt auch Oberhalb der Spulengeometrie ein relativ homogenes
und gebiindeltes Magnetfeld. Beides ist entscheidend fiir die Verwendung im Priifkopf.

Um einen ersten Anhaltspunkt hinsichtlich elektrischer Eigenschaften zu erhalten, wurde zunéachst
mit einfachen, runden Spulentragern experimentiert und die Windungszahl so angepasst, bis eine
Spule mit geeigneten elektrischen Eigenschaften gefunden wurde. Diese musste so dimensioniert
sein, dass sie in das vorgesehene Spulenfenster passt und zum anderen mit den
Abstimmkondensatoren angepasst werden konnte.
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Die erste, so entstandene Spule mit geeigneten Parametern, ist die in Abbildung 5-15 gezeigte
Zylinderspule. Diese besitzt 12 Windungen aus 0,9 mm dickem Kupferlackdraht und hat einen
Innendurchmesser von 30 mm. Die Windungen verteilen sich gleichmalig auf zwei Lagen und sind
durch eine Lage Kapton-Klebeband voneinander getrennt. Die Spule &dhnelt hinsichtlich ihrer
Geometrie, der in Abbildung 5-14 gezeigten Simulation und diirfte somit einen dhnlichen Feldverlauf
aufweisen. Die um drei reduzierte Windungszahl wirkt sich hierbei nur auf die Feldstarke und nicht
auf den Feldverlauf aus.

Abbildung 5-15: Zweilagige Zylinderspule mit 12 Windungen auf rundem Spulentrager

Um gleich die Spulenparameter im eingebauten Zustand zu ermitteln, wurde die Spule im Inneren
des Priifkopfes montiert, jedoch nicht mit diesem elektrisch kontaktiert sondern direkt an einen
Impedanzanalysator angeschlossen. Mit dessen Hilfe wurden dann folgende Kennlinien, die in
Abbildung 5-16 bis Abbildung 5-18 gezeigt sind, aufgenommen. Der Marker liegt in diesen Fallen auf
2,0 MHz, da dies als vorlaufige Arbeitsfrequenz festgelegt wurde.
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CHI Lp 2 uH/ REF @ H §.9593 uH
’ ' ’ ’ ' {2 MHz

Cor

IF BH 1 kHz POHER @ dBm SHP 789.9 msec
START 588 kHz STOP 4 NMHz

Abbildung 5-16: Induktivitat der beschriebenen Spule mit dem Marker auf 2 MHz

CH1 R 2 a/ REF B o 1.4896 o

Cor

IF Bl 1 kHz POLER @ dBm SHP 789.9 msec
START S@@ kHz STOP 9 NMHz

Abbildung 5-17: Widerstand der beschriebenen Spule mit dem Marker auf 2 MHz
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CH1 @ 28 Uy REF @8 U 57.9499 U

IF Bl 1 kHz POLER @ dBm SHP 789.9 msec
START 5SB@ kHz STOP 4 MHz

Abbildung 5-18: Giite der beschriebenen Spule mit dem Marker auf 2 MHz

Anhand dieser Kennlininen und KenngréRen der Spulen kénnen nun zum einen, die fir die
Berechnung des Anpassnetzwerk bendétigten Parameter L und R fir die jeweilige Frequenz ermittelt
und zum anderen die Spule hinsichtlich Glite und Eigenresonanzstelle bewertet werden.

Nachdem sich die Spule in jederlei Hinsicht fiir den Einsatz im Priifkopf als geeignet erwies, wurde
diese mit den Abstimmkondensatoren verbunden und eine NMR-Messung durchgefiihrt. Wie zu
erwarten, wurden dabei NMR-Signale erzeugt und aufgenommen. Beim Erhéhen der Sendeleistung
am KEA2-NMR-System kam es jedoch zu spannungsbedingten Uberschldgen im Inneren der Spule,
was diese zerstorte und unbrauchbar machte.

Als Reaktion darauf wurde im nachsten Schritt eine dhnliche Spule hergestellt, jedoch diesmal mit
mehr Isolationsmaterial zwischen den einzelnen Spulenlagen. Da auch dieser Optimierungsversuch
nur zu einer geringen Verbesserung der Spannungsfestigkeit flihrte, wurde eine dritte Zylinderspule
mit einer noch dickeren Isolationsschicht aufgebaut. Diese wiederrum hielt den Belastungen durch
den Sendepuls der KEA Endstufe stand und konnte im Prifkopf verbaut und bei der NMR-Messung
verwendet werden. Folgende Abbildung zeigt die drei so entstandenen Zylinderspulen. Diese
unterscheiden sich hinsichtlich ihrer elektrische Eigenschaften kaum und konnten problemlos im
Priufkopf gegeneinander ausgetauscht werden.
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a)

Abbildung 5-19: Drei klassische Zylinderspulen (Solenoid-Spulen) mit von links nach rechts
zunehmender Isolation.

Da nun eine geeignete Spule fir die Verwendung im Priifkopf gefunden wurde, konnte im nachsten
Schritt mit der Optimierung dieser begonnen werden. Hierzu wurde zunachst versucht durch
Verwendung von rechteckigen Spulen den Innenraum des Spulenfensters besser auszunutzen und
die Flache der Spule zu vergroBern. Dabei entstanden die in folgender Abbildung gezeigten
Rechteckspulen mit unterschiedlich vielen Windungen und verschiedenen Innendurchmessern.

a) b) - c)

Abbildung 5-20: Drei, im Rahmen der Spulenoptimierung entstandene rechteckige Zylinderspulen mit
unterschiedlichem Innendurchmesser und unterschiedlicher Windungszahl.

Auch hier stellte sich die Spannungsfestigkeit als Hauptproblem dar. Die NMR-Messungen mit der in
Abbildung 5-20 c) dargestellten Spule hat jedoch gezeigt, dass diese keine wirkliche Verbesserung zur
zuvor ausgelegten runden Zylinderspule darstellt. Aus diesem Grund wurde dieser Ansatz nicht
weiter verfolgt und der Priifkopf wieder auf die in Abbildung 5-19 c) gezeigte runde Zylinderspule
zurilickgeristet.

In einem spéateren Schritt und unter Zuhilfenahme der leistungsfahigeren Endstufe, die in Kapitel 7
ndher beschrieben wird, wurde auch diese Spule durch Uberspannung zerstért. Da jedoch eine
weitere Isolation mit Kaptonfolie bei dieser Anordnung als nicht brauchbar eingeschatzt wurde,
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entwickelte sich ein neues Konzept zur Realisierung einer spannungsfesteren Zylinderspule. Dabei
sollten die Einzeldrahte durch Schrumpfschlauch und eine VergroBerung des Drahtabstandes,
gegeneinander isoliert werden. Neben der Problematik der Spannungsfestigkeit wurden in diesem
Zuge auch die elektrischen Eigenschaften der Spule verbessert. Hierzu wurde vom 0,9 mm dicken
Kupferlackdraht auf 2,0 mm dicken versilberten Kupferdraht umgestiegen, was zu einer
VergrofRerung des Leitwertes fihrte.

Da der verwendete Silberdraht keine isolierende Lackschicht besitzt und um mehr Abstand zwischen
die Lagen zu bringen wurde der Silberdraht zunachst in zwei Lagen Schrumpfschlauch eingepackt und
anschlieRend eine Zylinderspule daraus hergestellt. Zur mechanischen Stabilisierung der Lagen und
zur zusatzlichen Isolation wurde dabei die Spule nach jeder Lage mit Kapton-Klebeband umwickelt.

Durch den gréBeren Abstand zwischen den Einzelleitern und durch den groBeren Drahtquerschnitt,
musste, um moglichst viele Windungen im Spulenfenster unter zu bringen, der Innendurchmesser
der Spule reduziert werden. Folgende Abbildung zeigt die so entstandene Zylinderspule mit 12
Windungen und einem Innendurchmesser von 2 cm.

Abbildung 5-21: Zylinderspule aus 2,0 mm dickem Silberdraht bestehend aus 3 Lagen mit je 4
Windungen.

Der anschlieBende Test am Impedanzanalysator zeigte, dass sich der Leitwert der Spule und somit
auch die Gite deutlich verbesserten. Jedoch sank im Vergleich zur oben gezeigten Zylinderspule auch
die Induktivitat leicht ab. Folgende Abbildung zeigt die, im Vergleich zur vorrangegangenen Messung,
deutlich héhere Gite der Silberdraht-Spule.
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CH1 0 100 U/ REF U 104.68 U
: : 2.0 MHz
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IF B 38 kHz
START 18@ kHz

Abbildung 5-22: Giite der Silberdrahtspule mit 12 Windungen

POLIER B dEm

SHP TZ2.36 msec

STOP & HHz

Die anschlieRende Berechnung des Anpassnetzwerkes hat gezeigt, dass trotz verringerter Induktivitat

und kleinerem Spulenwiderstand ein Abstimmen der Spule im Priifkopf bei einer Frequenz von
2,0 MHz moglich ist.

Tests mit der im Priifkopf verbauten Spule haben gezeigt, dass zum einen eine gute NMR-Messung

moglich ist. AuBerdem hat sich gezeigt, dass die Sende-/ Empfangsspule der hheren Sendespannung

auch bei Verwendung der Leistungsendstufe, die in Kapitel 7 naher beschrieben wird, standhalt.

Aufgrund der SpulengréBe, vor allem deren Dicke, war jedoch im eingebauten Zustand das

VerschlieRen des Spulenfensters mit dem oberen Deckel nicht mehr moglich, da die Dicke der Spule

mit 15 mm die Dicke der oberen PVC-Platte Uberschreitet.
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5.3.2 Pancake-Spule

Eine weitere Spulengeometrie, die auf ihre Tauglichkeit gepriift wurde, ist die sogenannte Pancake-
Spule. Diese ist eine Abwandlung einer einfachen Zylinderspule, bei der jedoch die Windungen
nebeneinander in einer Lage positioniert sind. Die Anzahl der Lagen kann hierbei variieren, jedoch ist
das Herstellen einer solchen Spulengeometrie im Vergleich zu einer Zylinderspule deutlich
aufwendiger und manuell nur bis zu zwei Lagen effektiv moglich.

Mit den Erfahrungen aus den vorrangegangenen Zylinderspulen, vor allem im Hinblick auf die
Spannungsfestigkeit, wurden die in folgender Abbildung gezeigten Pancake-Spulen hergestellt.

Abbildung 5-23: Sende-/Empfangsspulen ausgelegt als Pancake-Spulen

Interessant ist eine solche Spulengeometrie vor allem wegen ihrer vergleichsweise geringen Dicke
und dem vermuteten Feldverlauf. Um diesen Feldverlauf ndaher zu analysieren wurde die aus 2 mm
Silberdraht hergestellte Pancake-Spule in FEMM erstellt und deren Feldverlauf in der Simulation
ermittelt.

Seite | 53



3.800e-004 : >4,000e-004
3.600e-004 : 3.800e-004
3.400e-004 : 3.600e-004
3.200e-004 : 3.400e-004
3.000e-004 : 3.200e-004
2.800e-004 : 3.000e-004
2.600e-004 : 2.800e-004
2.400e-004 : 2.600e-004
2.200e-004 : 2.400e-004
2.000e-004 : 2.200e-004
1.800e-004 : 2.000e-004
1.600e-004 : 1.800e-004
1.401e-004 : 1.600e-004
1.201e-004 : 1.401e-004
1.001e-004 : 1.201e-004
8.006e-005 : 1.001e-004
6.007e-005 : 8.006e-005
4.007e-005 : 6.007e-005
2.008e-005 : 4.007e-005
<8.000e-008 : 2.008e-005

ensity Plot: |B], Tesla

I

Abbildung 5-24: Feldsimulation der oben gezeigten Pancake-Spule hergestellt aus 2 mm dickem
Silberdraht.

=2

Beobachtet man die Feldverteilung, sowie den Feldverlauf, ist zu erkennen, dass dieser dem Verlauf
der zuvor simulierten Zylinderspule deutlich dahnelt. Aus diesem Aspekt heraus eignet sich die Spule
also ebenfalls fir die Verwendung im NMR-Prifkopf.

Betrachtet man jedoch die elektrischen Eigenschaften der beiden hergestellten Pancake-Spulen, so
stellt man fest, dass beide Spulen bei der aktuellen Priifkopfkonfiguration ungeeignet sind.

Das Problem bei der in Abbildung 5-23 gezeigten Spule aus Kupferlackdraht ist deren
niederfrequente Eigenresonanzstelle, sowie der mit ca. 10 Ohm zu groRRe Widerstand bei 2,0 MHz.
Folgende Abbildung zeigt die Eigenresonanzstelle der Pancake-Spule bei ca. 7 MHz.
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1.1779 mH

CH1 Lp 18 uH/ REF ©@ H
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Abbildung 5-25: Eigenresonanzstelle der Pancake-Spule aus Kupferlackdraht.

Auch die aus Silberdraht hergestellte Spule eignet sich nur bedingt fiir den Einsatz im Prifkopf. Diese
lasst sich aufgrund ihrer geringen Induktivitat von nur 2,5 uH mit dem vorhandenen Abstimmkreis
nicht auf eine Arbeitsfrequenz zwischen 1,8 MHz und 2,5 MHz abstimmen. Jedoch hat dieser Test
gezeigt, dass sich prinzipiell das Konzept der Pancake-Spule zur NMR-Messung eignet und diese ggf.
in spateren Priifkopfkonzepten mit einem verdnderten Abstimmkreis eingesetzt werden kann.
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5.4 Finale Spulenkonfiguration

Weitere Tests mit diversen Spulen haben gezeigt, dass die zu Beginn eingesetzte Geometrie der
Zylinderspule das beste Ergebnis im NMR-Experiment liefert. Aus diesem Grund wurde bei der
finalen Spulenkonfiguration auf diese Geometrie zurlickgegriffen.

Um den anfanglichen Problemen mit Spannungsfestigkeit beim verwendeten Kupferlackdraht
entgegenzuwirken und gleichzeitig die besseren elektrischen Eigenschaften der zu groR
dimensionieren Zylinderspule zu kombinieren, wurde erneut eine Spule aus 2,0 mm dickem
versilbertem Kupferdraht hergestellt. Auch hierbei wurde der Draht mittels zwei Lagen
Schrumpfschlauch voneinander isoliert und die Lagen mit Kapton zusatzlich gegeneinander isoliert.

Jedoch wurden im Vergleich zur zu groR dimensionierten Silberdraht-Zylinderspule nicht 3 Lagen mit

je 4 Windungen eingesetzt, sondern 4 Lagen mit je 3 Windungen. Zuséatzlich dazu wurde der
Innendurchmesser der Spule weiter verkleinert um die Spule an die GréBe des Spulenfensters
anzupassen. Folgende Abbildung zeigt die finale Zylinderspule aus 2,0 mm dickem, versilbertem
Kupferdraht.

Abbildung 5-26: Finale Sende-/ Empfangsspule, bestehend aus 12 Windungen 2,0 mm dickem
versilbertem Kupferdraht.

Jedoch blieb diese Verdnderung nicht ohne Folgen. Aufgrund der verdnderten Geometrie besitzt
diese Spule eine geringere Induktivitat, was ein Abstimmen auf 2,0 MHz mit den Drehkondensatoren
nicht moéglich machte. Folgende Abbildung zeigt die Induktivitdt der finalen Spule mit einem Marker
auf 2,2 MHz.
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CH1 Lp 1 uH/ REF 8 H 5.6B5849 uH
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IF BW 3B kHz POHER B dEm SHP 72.36 _msec

START 188 kHz STOP & MHz

Abbildung 5-27: Induktivitat der finalen Sende-/ Empfangsspule.

Jedoch ist die Induktivitdt nur so weit entfernt, dass ein Abstimmen auf eine Frequenz auf 2,2 MHz
moglich ist. Dies verschiebt zwar die Lage des sensitiven Volumens zum Priifkopf hin, was jedoch
aufgrund der Vorteile dieser Spule in Kauf genommen werden kann.

Um auch den Feldverlauf dieser Spule zu Gberprifen, wurde ebenfalls ein Modell dieser Spule in
FEMM angefertigt und dieses hinsichtlich Feldverteilung und Feldverlauf untersucht. Das
entsprechende CAD-Modell dieser Spule sowie das Simulationergebnis ist bereits in Kapitel 5.2.1 in
Abbildung 5-11 und Abbildung 5-12 dargestellt und zeigen den, fir die NMR-Messung brauchbaren
Verlauf des Spulenfeldes.

Da es sich jedoch bei dieser Spule um die letztendlich eingesetzte Sende-/ Empfangsspule handelt,
wurde fiir diese Spule auRerdem eine Feldvermessung am Magnetmessplatz durchgefiihrt. Hierzu
wurde der Bereich von 70x70x30 mm oberhalb der im Prifkopf eingebauten Spule mittels
Wechselfeldsonde abgefahren und das Feld vermessen. Das Ergebnis dieser Messung ist in folgender
Abbildung dargestellt.
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B1 Intensitaet in der X/Z Ebene bei Y= 29mm
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B1 Intensitaet in der Y/Z Ebene bei X= 29mm
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B Intensitaet in der X/Y Ebene bei 7= Omm
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Abbildung 5-28: B;-Feldmessung mit der finalen Spulenkonfiguration.

Betrag B1 [T/A] ueber ZRichtung
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Betrag B1 [T/A] usber X-Richtung
T T
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Diese Messung hat gezeigt, dass die Spule eine nach aufen und nach oben abnehmende
Feldintensitat besitzt und eine, mit der Simulation vergleichbare Feldverteilung aufweist. Anhand der
links dargestellten Feldstarke pro Ampere kann, unter Zuhilfenahme einiger Randfaktoren wie z.B.
der Pulsbreite, der fir die NMR-Anregung benétigte Spulenstrom errechnet werden.
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5.5 Anpassung der Sendepulse an den Priifkopf

Nachdem nun eine geeignete Sende- und Empfangsspule gefunden und mittels Anpassnetzwerk auf
die bendtigte Impedanz und Frequenz abgestimmt ist muss im nachsten Schritt der Sendepuls des
NMR-Systems angepasst werden. Hierbei musste eine geeignete Pulsbreite sowie Amplitude fiir den
Sendepuls ermittelt werden, da dieser Ausschlaggebend fiir den Flip-Winkel der Spins ist.

Im Kapitel Grundlagen wurde bereits aufgezeigt, dass in der Puls-NMR Sendepulse eingesetzt
werden, deren Energiegehalt den Flip-Winkel der angeregten Spins bestimmt. Der Flip-Winkel ist
dabei proportional zur Amplituden-Zeit-Flache. (Vgl. Abbildung 5-29)

—

i Pulsbreite L

Abbildung 5-29: Idealer Sendepuls; Der Energiegehalt eines Sendepulses wird bestimmt durch das
Produkt aus Pulsbreite und Amplitude (Flache).

Wie in der Abbildung dargestellt, ist die Energie eines Sendepulses gegeben aus der Amplitude und
der Pulsbreite. Wahlt man also eine kurze Pulsldnge, so muss dementsprechend eine hdéhere
Amplitude eingestellt werden um die gewiinschte Energie in das System einzustrahlen. Aquivalent
dazu kann bei einem breiteren Puls die Amplitude dementsprechend reduziert werden. Um jedoch
die des HF-Pulses zu veranern wird in der Regel nicht die Pulsbreite variiert sondern die Amplitude,
da sich sonst auch die Bandbreite der Anregung andert.

Vielmehr wird zunachst eine zum Priifkopf passende Pulsbreite bestimmt, bevor anschlieRend die
Amplitude so variiert wird, dass die flr die Anregung richtige Energiemenge im Puls enthalten ist.

Wie bereits erwdhnt ist die Pulsbreite bestimmend fir die spektrale Breite eines Sendepulses. Wahlt
man eine groRe Pulsbreite, so ist dementsprechend die spektrale Breite des Pulses klein. Wahlt man
jedoch eine kurze Pulsbreite ist die spektrale Breite grof2.
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Fiir eine optimale Anregung muss der Sendepuls so ausgelegt werden, dass eine moglichst dicke
sensitive Schicht entsteht und somit méglichst viel Volumen angeregt wird. Jedoch macht es keinen
Sinn, die Bandbreite des eingestrahlten Pulses groRer als die Prifkopfbandbreite zu wahlen. Diese,
dann im Sendepuls enthaltene spektrale Breite konnte vom Prifkopf nicht Gbertragen werden und
die Anregung ware ineffizient. Um eine geeignete Anregung zu finden, muss also zunachst die -3dB
Bandbreite des Priifkopfes bestimmt werden.

Zur Bestimmung der Prifkopfbandbreite wurden zwei unterschiedliche Messungen durchgefiihrt.
Zum einen wurde der Prifkopf am Netzwerkanalysator auf seine spektrale Breite vermessen und
zum anderen wurde die Bandbreite indirekt, aus der Messung des Zeitverlaufs des Bi-Feldes des
NMR- Sensors bestimmt.

Diese doppelte Messung dient zum einen der Uberpriifbarkeit der Ergebnisse und zum anderen
liefert sie Aufschluss Uber den Zusammenhang zwischen gemessener Bandbreite am
Netzwerkanalysator und entsprechender Pulsanregung durch den NMR-Sender. Fir beide Tests
wurde der Prifkopf zunachst auf eine Frequenz von 2,2 MHz eingestellt und auf die jeweilige
Impedanz des Messsystems (50 Ohm) angepasst.

In der ersten Messung wurde die Bandbreite mittels Netzwerkanalysator bestimmt. Um diese jedoch
Uberhaupt am Netzwerkanalysator bestimmen zu konnen ist die Zuhilfenahme einer weiteren
Messspule erforderlich. Dies ist notwendig, da der Netzwerkanalysator lediglich die Eigenschaften
von 4-Pol-Netzwerken bestimmen kann und der Priifkopf lediglich einen Zweipol darstellt.

Um dennoch die Bandbreite des Priifkopfes zu bestimmen, wird eine breitbandige Messspule von
auBen so auf dem Prifkopf montiert, dass eine moglichst gute Kopplung mit der Sende- und
Empfangsspule stattfindet. Diese Messspule bildet gemeinsam mit dem Sende-, Empfangskreis ein
»Netzwerk” dessen Bandbreite nun mittels Netzwerkanalysator bestimmt werden kann.

Folgende Abbildung zeigt die auf der Priifkopfoberseite montierte Messspule.
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Abbildung 5-30: Breitbandige Messspule auf dem Prifkopf zum einkoppeln der Anregung wéahrend
der Netzwerkanalyse.

Bei der anschlieRenden Netzwerkanalyse wird jedoch nicht nur die Bandbreite des Priifkopfes
sondern auch die der Messspule mit bestimmt. Da jedoch die Bandbreite der Messspule aufgrund
ihres geringen Widerstands und ihrer geringen Induktivitat deutlich groBer ist als die des Prifkopfes
kann davon ausgegangen werden, dass die gemessene Bandbreite naherungsweise der Bandbreite
des Prifkopfs entspricht.

Folgende Skizze zeigt den Versuchsaufbau fir die Bestimmung der Bandbreite am
Netzwerkanalysator.

Netzwerkanalysator

=\OD00O0
=
! EQDDDD
S22 000
2 oooo

O
&

~__Messspule

Priifkopf

|

Abbildung 5-31: Versuchsaufbau zum Ermitteln der Priifkopfbandbreite mittels Netzwerkanalysator
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Die Anschlielende Netzwerkanalyse ergab das in folgender Abbildung gezeigte Bandpassverhalten.

CHI 511 log MAG 5 dB/ REF -19.4 dB -19,392 dB
: ' : ' 2.2049 Nz
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Abbildung 5-32: Mittels Netzwerkanalysator und Zusatzspule ermittelte Bandbreite des NMR-
Prifkopfes

Gut zu erkennen, die Mittenfrequenz von 2,2 MHz sowie die durch Cursor 2 und 3 begrenzte -3dB
Bandbreite von 67,1 kHz. Da davon ausgegangen wurde, dass die Bandbreite der kleinen Messspule
deutlich groBer ist als die des Prifkopfes, entspricht die gemessene Bandbreite in etwa der
Bandbreite des Priifkopfes.

Aus der so ermittelten Bandbreite des Priifkopfes kann direkt eine entsprechend minimale Pulsbreite
fir den Prifkopf bestimmt werden. Diese gibt an, wie kurz ein Puls minimal sein kann um vom
Prifkopf bei einer Mittenfrequenz von 2,2MHz Ubertragen zu werden.

Die Pulslange ergibt sich aus:

tp = 1/Af (2-7)

Bei der oben ermittelten Bandbreite ergibt sich somit eine minimale Pulsbreite von 14,9 us, die vom
Prifkopf bei einer Frequenz von 2,2 MHz (bertragen werden kann. Um diese mittels
Netzwerkanalysator ermittelte Bandbreite bzw. Pulsbreite moglichst anwendungsbezogen zu
Uberprifen, wurde ein zweites Experiment zur Bestimmung der optimalen Pulsbreite durchgefiihrt.

Hierzu wurden zunachst 42 Sendepulse verschiedener Pulslange (0,5 ps— 100 us), bei einer Frequenz
von 2,2 MHz am KEA2-System mittels Oszilloskop aufgenommen, bevor anschlieBend die gleichen
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Pulse Uber den Prifkopf gesendet und mittels Wechselfeldsonde aufgenommen und ebenfalls

gespeichert wurden.

Folgende Abbildung zeigt schematisch den Versuchsaufbau zur Aufzeichnung der Sendepulse am KEA
sowie mit der Wechselfeldsonde (iber dem Prifkopf.

Priif-PC

Referenzmessung am KEA?-System

Abschwacher f 1 Oszilloskop

Kea Sender + Endstufe
Messung der Sendepulse mittels Empfangerspule

Breitbandige

Oszillosk
Empfangsspule s2ifloskop

Abschwacher Prufkopf

Abbildung 5-33: Versuchsaufbau zur Bestimmung der Prifkopfbandbreite mittels unterschiedlicher
Sendepulse

Im Anschluss an die Datenaufnahme wurden die Sendepulse des KEA?, die als Referenz
aufgenommen wurden, mit den tatsachlichen Sendepulsen des Prifkopfes verglichen. Da dies im
Zeitbereich, wie in folgender Abbildung gezeigt, wenig aussagekraftig ist mussten die
aufgezeichneten Pulse im nachsten Schritt weiterverarbeitet werden.
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Vergleich: Anregepuls - Sendepuls
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Abbildung 5-34: Vergleich zwischen Anrege-Puls (blau) und tatsachlichem Sendepuls gemessen Uber
Priafkopf (griin) bei einer Pulslange von 10us. Die Amplituden der beiden Signale sind dabei nicht
MaRstabsgerecht.

Wie die Abbildung zeigt, besitzt das Priifkopfsignal ein deutlich zu erkennendes Ein- sowie
Ausschwingverhalten. Dieses Verhalten hdangt mit der Schwingkreisgiite des Prifkopfes und somit
auch mit der Bandbreite des Prifkopfes zusammen. Jedoch lassen sich in der Darstellung im
Zeitbereich keine konkreten Aussagen Uber die Bandbreite des Prifkopfes treffen. Deutlich
aussagekraftiger ist das Spektrum der jeweiligen Pulse. Daher werden im néachsten Schritt die
aufgenommenen Pulse in den Frequenzbereich transformiert und dort deren Bandbreite bestimmt.
Folgende Abbildung zeigt beispielhaft die beiden Spektren fiir die bereits in Abbildung 5-22 gezeigten
Pulse mit einer Pulsdauer von jeweils 10 pis.
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Abbildung 5-35: Spektrum des 10 ps aus der Referenzmessung (blau) und des aufgezeichneten
Sendepulses (grin).

In dieser Art der Darstellung ist deutlich das Bandpassverhalten des Prifkopfes zu erkennen.
Wahrend der Puls aus der Referenzmessung (blau) ein breites Spektrum aufweist, ist das Spektrum
des Sendepulses (griin) deutlich schmaler.

Um nun die Pulse aller verschiedenen Pulsbreiten bezliglich ihrer Bandbreite zu vergleichen muss die
jeweilige -3db Bandbreite fiir alle 42 Referenz sowie 42 Sendepulse bestimmt werden. Hierzu wurde
ein entsprechendes Matlab Skript erstellt, welches die Messdaten automatisch mittels FFT in den
Frequenzbereich transformiert und die entsprechende -3dB Bandbreite bestimmt. Im Anschluss
daran kénnen dann die von der Pulsbreite abhdngigen Bandbreiten dargestellt und verglichen
werden.

Nach der obigen Annahme miusste sich fir groBe Pulsbreiten und somit schmale Spektren die
Bandbreite des Sendepulses mit der aus der Referenzmessung Uberdecken. Erreicht man jedoch
durch verkleinern der Pulsbreite und somit einem verbreitern des Spektrums den Punkt an dem die
Bandbreite des Prifkopfes erreicht wird, beschrdankt dieser das Spektrum des Sendepulses.
Wohingegen dann die spektrale Breite des Referenzpulses weiter ansteigt, muisste die des
Sendepulsen einknicken und bei der Bandbreite des Priifkopfes verharren.

Folgende Abbildung zeigt die Bandbreite der jeweiligen Pulsldngen am Ausgang des Kea?-Systems
sowie am Priifkopf in logarithmischer Darstellung.
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Abbildung 5-36: Bandbreite in Abhdngigkeit von der Pulslange.

Wie die erste Messung am Netzwerkanalysator bereits zeigte, bleibt ab einer Plusbreite von ca. 15 us
die Bandbreite des Sendepulses nahezu konstant, wohingegen die spektrale Breite der
Referenzmessung mit abnehmender Pulsbreite weiter ansteigt. In diesem Bereich wird das Spektrum
des Sendepulses durch die Priifkopfbandbreite beschrankt. Fiir Pulse mit langer Pulsdauer verlaufen
die beiden Kennlinien nahezu identisch. Erreicht man jedoch die maximale Bandbreite des Prifkopfes
so knickt die Kennlinie des Sendepulses ein. Das bedeutet, dass mit kleiner werdender Pulsbreite die
spektrale Breite des Sendepulses nicht weiter ansteigt bzw. nicht mehr so stark ansteigt wie bei der
Referenzmessung. Dieser Abknickpunkt beschreibt somit den Punkt der maximalen Bandbreite des
Prifkopfes. Wie auch schon die vorrangegangene Messung mittels Netzwerkanalysator zeigte, liegt
diese im Bereich von ca. 65 kHz.

Um nun im spateren NMR-Experiment eine moglichst breitbandige und effiziente Anregung zu
erhalten, muss eine Pulsbreite knapp oberhalb der Mindestpulsbreite fiir den Priifkopf gewahlt
werden. In diesem Fall zeigte sich, dass mit einer Pulsbreite von 16 us die besten NMR-Ergebnisse
erzielt wurden.

Um nun ein Geflihl fiir die angeregt Schichtdicke zu erhalten kann im nachsten Schritt, anhand der
Bandbreite Uberprift werden welche sensitive Schichtdicke sich rein rechnerisch daraus ergibt. Dies
kann bei gegebener Anregungsbandbreite aus dem Gradienten des By-Feldes im Punkt der
Anregungsfrequenz entsprechenden Feldstadrke ermittelt werden. Folgende Abbildung zeigt hierzu
den Feld- bzw. Frequenzverlauf des By-Feldes mittig Giber dem Priifkopf im Bereich von 2,2MHz.
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Abbildung 5-37: Feldgradient mittig iber dem Priifkopf bei einer Arbeitsfrequenz von 2,2 MHz.

Nimmt man nun den Punkt oberhalb bzw. unterhalb der Arbeitsfrequenz und nimmt den Bereich
dazwischen als linear an, lasst sich daraus der Feldgradient im entsprechenden Bereich errechnen.
Mit den Werten aus der Magnetfeldmessung erhdlt man so einen Gradienten von 89,0 kHz/mm.
Zusammen mit der zuvor errechneten Prifkopfbandbreite von 67,12 kHz ergibt sich mittig (iber dem
Prifkopf eine sensitive Schichtdicke von 755 um.

Die so errechnete Schichtdicke bei minimal kurzer Pulsbreite dient jedoch lediglich als Anhaltspunkt.
In der realen Anwendung wird die Schichtdicke durch mehrere Faktoren beeinflusst die nicht in diese
Berechnung eingeflossen sind. So endet zum Beispiel in der Realitdt die Schicht nicht abrupt bei der -
3dB Grenze sondern diffus, da auch spektrale Anteile auBerhalb der angenommenen Bandbreite
existieren. Auch die Krimmung des By-Feldes tragt dazu bei, dass die sensitive Schichtdicke nicht
genauer bestimmt werden kann.

Nachdem nun jedoch eine optimal zum Prifkopf passende Pulsbreite ermittelt und die
entsprechende Schichtdicke abgeschatzt wurde, muss noch eine passende Sendeamplitude gefunden
werden.

Diese ist jedoch nicht zwingend fiir jede Messung gleich, da diese je nach Dampfung des Mediums
oder durch Verinderungen am Messaufbau angepasst werden muss. Hierzu stellt jedoch das KEA2-
System die Mdglichkeit eines Amplitudensweeps zur Verfligung. Mit Hilfe eines solchen Sweeps kann
eine, flr die Prifaufgabe passende Sendeleistung ermittelt werden. Ein solcher Amplitudensweep
wird in folgendem Kapitel fiir eine groRvolumige Probe durchgefiihrt und erlautert.
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6 Messungen an ,einfachen” Proben

Nachdem nun alle nétigen Voraussetzungen fiir eine NMR-Messung geschaffen sind, kann im
nachsten Schritt mit dem eigentlichen NMR-Experiment begonnen werden. Hierzu wird der Priifkopf
gemaR Abbildung 6-2 an das KEA2-NMR-System angeschlossen und dessen Funktion anschlieBend mit
verschiedenen ,einfachen” Proben getestet. Als Proben werden zunidchst empfindliche Stoffe
eingesetzt, die ein gut zu detektierendes Echosignal liefern. Hierzu muss eine entsprechende Probe
eine ausreichend lange T,-Zeit, sowie eine hohe Echoamplitude besitzen. Stoffe, die diese
Voraussetzungen erfiillen, sind unter anderem Glycerin, Pflanzendl sowie Wasser aber auch der
Feststoff Naturkautschuk. Dieser wird neben den genannten Flussigkeiten als Feststoffprobe
herangezogen.

In dieser Phase der Arbeit wurden weitere Verbesserungen an der Abschirmung im Inneren des
Prifkopfes vorgenommen. So wurde u.a. der Deckel des Kondensatorgehauses besser abgeschirmt.
Dariber hinaus wurde das gesamte Massekonzept des Priifkopfes Uberarbeitet. Jedoch ist das
System auch nach diesen Verbesserungen anfallig fir duBere Storeinflisse und wird deshalb unter
einer geerdeten Schirmbox betrieben. Diese ist in folgender Abbildung gezeigt und umschiefit den

gesamten Priifkopf. Sie verbessert die Storsituation wahrend der Messung merklich.

Abbildung 6-1: Priifkopf und Probe in vollstandig umschlieRender Schirmbox aus Kupfer.
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Das erste hier beschriebene Experiment wurde mit einem Becher Rapsol durchgefiihrt. Hierzu wurde
eine groBvolumige Probe so auf dem Prifkopf platziert, dass dessen gesamtes sensitives Volumen
innerhalb der Probe liegt. Dies dient dazu, moglichst viel des Mediums anzuregen und dadurch das
Echosignal zu maximieren.
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Abbildung 6-2: Versuchsaufbau eines einfachen NMR-Experimentes an einer groRvolumigen Probe
(Rapsol).

Um nun die Anpassung des Priifkopfes an die Impedanz und die aktuell gewahlte Priffrequenz des
KEA2-Systems durchzufiihren, besitzt dieses eine Wobbel-Funktion. Mit deren Hilfe kann nun die
Anpassung des Priifkopfes tberprift und ggf. nachjustiert werden. Hierzu wird die Mittenfrequenz
der Wobbel-Funktion auf die angestrebte Priiffrequenz eingestellt und mit Hilfe der Kondensatoren
das Minimum gemalR Abbildung 6-3 bei dieser eingestellt. Die zuvor fir den Prifkopf berechneten
Kapazitatswerte dienten hierbei als Richtwert, jedoch muss die Feinabstimmung nach Beladen des
Prifkopfes durch die Probe erfolgen. Wichtig ist dabei, dass zum Zeitpunkt des Abstimmens der
Prafkopf bereits mit der Probe beladen ist, da diese die Feinabstimmung des Prifkopfes merklich
beeinflusst.

Frequency sweep response (missnium af 2,250 MHz)

Probe reflected amplitude (12V)

2
Frequency (MHzZ)

Abbildung 6-3: Wobbel-Signal zur Anpassung des Priifkopfes auf eine Frequenz von 2,25 MHz (ggf.
neu bei 2,2 MHz)

Nachdem nun der Priifkopf an die Impedanz sowie Sendefrequenz des Systems optimal angepasst ist,
sind bis auf die einzustellende Sendeleistung alle Parameter gegeben und eingestellt. Nun gilt es eine
Sendeleistung zu finden, mit der die Spins die gewiinschten Flip-Winkel (90° und 180°) erreichen.

Hierzu verfiigt das System Uber einen Amplitudensweep mit dem die optimale Sendeleistung fir
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einen T90-Puls ermittelt werden kann. Hierbei durchlduft das System eine Reihe von Messungen mit
verschiedenen Sendeleistungen. Dabei wird fiir jede Sendeleistung eine gesamte Messsequenz
aufgenommen und die dabei ermittelte Anfangsamplitude dargestellt. Das Ergebnis dieses
Amplitudensweep ist in folgender Abbildung dargestellt.

I
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Abbildung 6-4: Amplitudensweep fiir groBvolumige Probe Rapsol. Arbeitsfrequenz 2,2 MHz,
Pulsbreite 16 s, KEA-Sender.

Wie die Abbildung zeigt, ist mit dem Prifkopf und den gegebenen Parametern kein eindeutiges
Maximum zu erkennen. Dieses kdnnte bei -6 dB liegen, jedoch ist nicht auszuschlieRen, dass eine
héhere Sendeleistung bessere Ergebnisse liefert. Da die vorhandene Endstufe jedoch maximal mit
0 dB angesteuert werden kann, ist eine weitere Leistungssteigerung nicht moglich, da die oben
dargestellten Sendeleistungen fiir den T90-Puls gelten und zu beachten ist, dass der T180-Puls eine
um 6 dB hohere Sendeleistung bendtigt. Vgl. hierzu Kapitel 2.1.4.

Da bei der in Abbildung 6-6 dargestellten NMR-Messung an Rapsol auf Anhieb gute NMR-Signale
detektiert wurden, lasst sich vermuten, dass die so eingestellte Sendeleistung relativ nahe an der
optimalen Sendeleistung liegt. Folgende Abbildung zeigt die entsprechende Einstellung in der KEA%-
Software, in der neben der bereits ermittelten Pulslange nun auch die passende Sendeleistung
eingetragen werden kann.
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Abbildung 6-5: KEA? Software Parametereinstellung fiir Messungen an einfachen Proben

Neben den bereits angesprochenen Parametern, wie Sendeleistung und Pulsdauer, lassen sich dort
diverse weitere Einstellungen tatigen. Diese sind unter anderem die Frequenz des B;-Feldes, der
Abstand der einzelnen Messsequenzen oder auch die Anzahl der T180-Pulse einer Echosequenz.
Unter der Rubrik ,,Acquisition” lassen sich unter anderem verschiedene Arten der Signalfilterung, die
Eingangsverstarkung und die Anzahl der Mittlungen einstellen. Viele der in der KEA%-Software
eingestellten Parameter beruhen hierbei auf Erfahrungswerten die in vorrangegangenen NMR-
Experimenten ermittelt wurden. Andere Parameter wie z.B. die Echo-Zeit, die abhangig von der
jeweiligen T,-Zeit ist, missen wiederum an die jeweilige Messung bzw. Probe angepasst werden.

Sind die entsprechenden Parameter richtig gewahlt, erhalt man ein, wie in folgender Abbildung fir
eine Rapsol-Probe gezeigtes, NMR-Signal mit gutem Signal-Rausch-Abstand.
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Abbildung 6-6: NMR-Messung mit 256 Mittlungen an grofRvolumiger Rapsdl-Probe

Bei diesem NMR-Experiment ist deutlich zu erkennen, dass sich bereits in den gemittelten Rohdaten
(links) das NMR-Signal deutlich abzeichnet. Dies ist ein gutes Indiz dafiir, dass sich das Signal deutlich
von Rauschband abhebt. Auf der rechten Seite wird nun aus diesen Rohdaten ein Fit generiert,
welcher das Abklingverhalten der Probe reprasentiert. Als Fit wird dabei eine Anndherung des
Amplitudenverlaufes durch eine Funktion beschrieben. Dabei stellen die roten Punkte die einzelnen
Messpunkte dar, aus denen wiederum die gelb dargestellte Funktion generieret wird. Nahern sich
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nun die einzelnen Messpunkte so gut wie in diesem Fall an diesen Fit an, ist dies auch ein Indikator
fur ein starkes NMR-Signal. Anhand dieses Amplitudenverlaufes errechnet das Programm dann die,
Uber der Kurve dargestellte, T,-Zeit.

Im Zuge dieser Messung wurden 256 Mittlugen durchgefiihrt, jedoch lasst sich aus einer solchen
groRvolumigen Probe mit einem gut zu untersuchenden Medium bereits mit deutlich weniger
Mittlungen (8-16) ein aussagekraftiges NMR-Signal generieren. Dieses unterscheidet sich hinsichtlich
Anfangsamplitude sowie ermittelter T,-Zeit nur gering von der Messung mit 256 Mittlungen. Jedoch
wird eine solch hohe Zahl an Mittlungen benétigt um einen sauberen Verlauf des Fit’s zu erzeugen.

Da die Sendeleistung, wie in Abbildung 6-4 gezeigt, fiir die gewahlte Pulsbreite von 16 us knapp
bemessen ist, kann durch Erhéhen der Pulsbreite die benotigte Amplitude reduziert werden. Dies hat
jedoch zur Folge, dass die spektrale Breite der Anregung und somit das angeregte Volumen kleiner
werden.

Experimente dahingehend haben gezeigt, dass zwar die benétigte Amplitude kleiner, jedoch das
resultierende NMR-Signal nicht besser wird. Aus diesem Grund wurde fir die weitergehenden
Experimente mit der besagten Pulsbreite von 16 us und der entsprechenden Leistung gearbeitet.

6.1 Vergleichsmessung an verschiedenen Stoffen

Nachdem nun an einer einfachen Probe die Funktionalitdt des Priifkopfes und des Gesamtsystems
gezeigt wurde, kann im nachsten Schritt das Prifmedium verdndert werden. Hierbei gilt es zunachst
an verschiedenen groRvolumigen Proben zu zeigen, ob und wie deutlich sich diese in ihrem
Messsignal unterscheiden.

Hierzu wurde eine Auswahl an unterschiedlichen, gut anregbaren Medien herangezogen und mittels
NMR-Prifkopf vermessen. Dabei wurden die Einstellungen am KEA-System beziiglich Sendeleistung
und Pulsbreite konstant bei den zuvor ermittelten und fiir gut befundenen Werten belassen.
Lediglich die ,Echo time” bzw. , Repetition time” wurden den entsprechenden Medien angepasst.
Auch eine Neuanpassung des Priifkopfs beim Tauschen der Probe war nicht notwendig, da diese den
Priafkopf ndherungsweise gleich verstimmten.

Da bis auf Kautschuk alle Proben in flissiger Form vorlagen, diente jeweils ein 200 ml
Kunststoffbecher als Probengefal} fiir das jeweilige Prifmedium. Dies diente dazu, eine moglichst
gleiche Probengeometrie zu gewahrleisten. In allen Fillen sollte so das vom Prifkopf erzeugte
sensitive Volumen vollstandig innerhalb der Probe liegen.

Einzige Ausnahme im Punkto Probengeometrie war die verwendete Kautschukprobe. Diese lag in
Form eines Ballens vor und wurde komplett auf den Prifkopf aufgelegt. Da dieser von seinen
Abmessungen jedoch deutlich groBer als einer der verwendeten Probenbecher ist, kann auch hier
von einer vélligen Uberdeckung des sensitiven Volumens ausgegangen werden. Folgende Abbildung
zeigt die im Test verwendeten Flissigkeitsproben.
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Abbildung 6-7: Verschiedene, groBvolumige Fllssigkeitsproben

Folgende Tabelle zeigt das Ergebnis des Vergleiches mit den jeweiligen Mittelwerten fiir T,-Zeit sowie
Anfangsamplitude. Die einzelnen Mittelwerte setzen sich jeweils aus ca. 5-8 Messungen zusammen
und bilden somit eine spezifische KenngroRe fiir die jeweilige Probe.

Probe Anfangsamplitude Relaxationszeit T,
[nv] [ms]

Glycerin (85%) 0,163 67,8

Rapsol 0,122 42,7

Sonnenblumendl 0,139 108,6

Wasser 0,054 21,6

Kautschuk 0,171 5,3

Tabelle 6-1: Mittelwerte aus Vergleichsmessung an unterschiedlichen Proben.

Ein Vergleich der unterschiedlichen Messungen zeigt, dass die Proben anhand ihrer
charakteristischen T,-Zeit, aber auch anhand ihrer unterschiedlichen Anfangsamplituden
unterschieden werden kdnnen. Zweites ist jedoch stark abhdngig von den verwendeten Parametern
sowie dem Priifsystem. Halt man diese jedoch konstant, ist auch die Anfangsamplitude eine
aussagekraftige probenspezifische MessgroRe.

Die fir den Mittelwert einer jeden Probe herangezogenen Messungen wurden unabhangig
voneinander und Uber mehrere Tage verteilt aufgenommen. Dies soll die Reproduzierbarkeit der
Ergebnisse demonstrieren und den Einfluss von dulReren Faktoren minimieren. Dazu wurden zu jeder
Probe zwischen fiinf und acht Messungen zu unterschiedlichen Zeiten, an unterschiedlichen Tagen
durchgefuhrt. Dabei zeigte sich eine deutliche Reproduzierbarkeit der Messungen mit einer
maximalen Abweichung von weniger als 10% zum jeweiligen Mittelwert.
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Um die gesamte Messung an den unterschiedlichen Proben besser zu verdeutlichen, und diese
gegeneinander darzustellen, wurde folgende Grafik angefertigt, in der die jeweiligen T,-Zeiten sowie
Anfangsamplituden fir die verschiedenen Stoffe aufgetragen sind.
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Abbildung 6-8: T2-Zeit tGiber der Anfangsamplitude fiir unterschiedliche groRvolumige Proben.

Es ist deutlich zu erkennen, dass sich die Proben sowohl in ihrer Anfangsamplitude sowie auch in
ihrer Relaxationszeit-T, eindeutig voneinander unterschieden. Dies zeigt, dass damit die Moglichkeit
besteht unterschiedliche Stoffe mit Hilfe des NMR-Prifkopfes anhand ihrer T,-Zeit sowie
Anfangsamplitude bei gleicher Systemeinstellung sowie gleichem Volumen voneinander zu
unterscheiden und der entsprechenden Probe zuzuordnen.

Wahlt man nun eine Probengeometrie kleiner als die Ausdehnung der sensitiven Schicht, werden
entsprechend weniger Kerne angeregt bzw. von der Messung erfasst und die Signalamplitude des
NMR-Signales nimmt ab. Ist der Signal-Rauschabstand dennoch groR genug, dass von KEA%-System
ein Fit erzeugt werden kann, ist die Bestimmung der T,-Zeit weiter moglich.

Hierzu wurde eine Messung durchgefiihrt, in der schrittweise die Uberdeckung zwischen sensitiver
Schicht mit dem Probenvolumen vergréBert wurde. Als sensitive Probe diente hierbei Glycerin mit

einer T,-Zeit von ca. 68ps.
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Abbildung 6-9: Anfangsamplitude und T,-Zeit einer Glycerin-Probe bei zunehmender Uberdeckung.

Gut zu erkennen, die mit steigender Uberdeckung zunehmende Anfangsamplitude (blau) sowie die
annaherungsweise Konstante T,-Zeit (rot). Sinkt die Signalstarke aufgrund zu geringer Uberdeckung
jedoch zu weit ab, ist auch die Bestimmung der T,-Zeit nicht mehr moglich. Auch zu erkennen ist,
dass die Anfangsamplitude nicht den Wert aus dem vorangegangenen Experiment erreicht. Griinde
hierfir dirften unter anderem die leicht verdanderte Probengeometrie, sowie leicht abweichende
Verstarkungseinstellungen in der KEA? Software sein.

6.2 Einfluss der Repetition-Time

Eine Erhohung der Repetition-Time, also der Zeit zwischen zwei Mittlungen bzw. Echosequenzen
bewirkt bei Wasser eine deutliche Verbesserung des Echosignals. Grund hierfir ist, dass die zuvor
verwendete Repetition-Time von 2000 ms flir Wasser nicht ausreichend ist um vollstidndig zu
relaxieren. Ursache hierfir ist die T;-Relaxationszeit von ungebundenem Wasser. Diese liegt bei
freiem Wasser im Bereich von ca. 2350 ms [17]. Dies hat zur Folge, dass zu Beginn einer neuen
CPMG-Sequenz die T;-Relaxation der vorangegangenen Messung noch nicht vollstindig
abgeschlossen ist, und somit die Spins noch nicht alle entlang ihrer Gleichgewichtsmagnetisierung
ausgerichtet sind. Um nun also eine optimale Anregung und gleichermallen eine maximale
Signalausbeute bei einer Wasserprobe zu erzielen, muss der minimale Abstand zwischen zwei CPMG-
Sequenzen gefunden werden. Dazu wurden ausgehend von der Messung aus Kapitel 6.1 die
Repetition-Time schrittweise erhoht. Das entsprechende Ergebnis ist in folgender Abbildung gezeigt.
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Abbildung 6-10: Erhohung der Repetition-Time bei der Messung an freiem Wasser. Glycerin als
Vergleichswert aus vorrangegangener Messung. (Einheit der Repetition Time)

Es ist deutlich zu erkennen, dass die Anfangsamplitude der Wasserprobe von 0.053 pV bei 2000 ms
auf 0,154 pV bei 12000 ms steigt. Dies bedeutet eine Verdreifachung der Anfangsamplitude und
somit eine bedeutende Verbesserung des Signals aus der Wasserprobe. Diese so ermittelte minimale
»Repetition-Time" flir Wasser deckt sich auch mit den in der Literatur beschriebenen Werten, wo
diese mit 5*T; beschrieben wird [17].

Was sich hingegen nicht andert ist die T,-Zeit. Diese bleibt im Vergleich nahezu konstant. Dies zeigt,
dass die Messung generell auch mit weniger optimal ausgelenkten Protonen funktioniert, jedoch mit
einem logischerweise stark reduzierten Ergebnis. Dieser Effekt der langen Abklingzeit bedeutet fir
Messungen an Wasser jedoch eine deutliche Verlangerung der Messdauer.

Da fir das gesamte vorrangegangene Experiment mit einem Sequenzabstand von 2000 ms gemessen
wurde, gilt es nun zu priifen, ob diese auch fiir andere Proben zu kurz gewahlt wurde. Daraufhin
wurde das gleiche Experiment fiir die restlichen Proben ebenfalls durchgefiihrt. Dort zeigte sich
jedoch im Gegensatz zum Wasser keine Veranderung durch die Erhohung der Repetition-Time.
Daraus lasst sich schlieBen, dass die T;-Relaxation fiir die restlichen Proben deutlich kleiner ist als der
in 6.1 verwendete Abstand zwischen zwei Messsequenzen.

Betrachtet man die Abbildung 6-8 unter dem Aspekt, dass die Messpunkte flir Wasser aufgrund der
hoheren Amplitude weiter nach rechts riicken, erkennt man, dass diese sich den Messpunkten von
Glycerin nahern. Aus diesem Grund wurde Glycerin in Abbildung 6-10 noch einmal mit dargestellt,
um zu priifen, ob zwischen Wasser und Glycerin auch bei hoherer Amplitude von Wasser eine
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Unterscheidung moglich ist. Wie die Abbildung jedoch zeigt, rutscht der Bereich des freien Wassers
zwar nun in den gleichen Bereich wie Glycerin, unterscheidet sich jedoch deutlich durch seine
geringere T,-Zeit.

7 Aufriisten des NMR-Systems mit einer 2kW-Leistungsendstufe

Wie bereits in Kapiteln 6 angedeutet und wie auch der dort durchgefiihrte Amplitudensweep zeigte,
ist mit der dort eingesetzten Sendeleistung der im KEA? integrierten Endstufe bei Pulsbreiten von
16 us bereits deren Leistungsobergrenze erreicht. Im Hinblick auf noch bevorstehende Priifaufgaben
und Messversuche an dampfenden Medien, wie z.B. CFK, wird die aktuell bereits knapp bemessene
Sendeleistung nicht ausreichen. Um diesem Problem entgegen zu wirken, wurde die Sendeleistung
des NMR-Systems durch Austausch der Endstufe von 100 Watt auf 2000 Watt erhoht. Hierzu wurde
die zur Verfliigung stehende, in Abbildung 7-1 gezeigte, 2 kW Linearendstufe der Firma TOMCO
eingesetzt. Um diese jedoch am KEA? Sender betreiben zu kénnen, muss dieses vor allem im Bereich
der Sende-/ Empfangsweiche (Duplexer) modifiziert und an die leistungsstarkere Endstufe angepasst
werden.

Illlllllinhllinllll||||||||||||||||llulmlmnlmmmumuumm
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Abbildung 7-1: TOMCO 2kW RF Power Amplifier der Firma Tomco mit dazugehdriger
Spannungsversorgung.
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Diese Klasse-AB Mosfet-Endstufe verfiigt Gber einen 50 Ohm Ein- sowie Ausgang und weist im
Frequenzbereich von 0,1 MHz bis 30 MHz, laut Datenblatt eine nominale Verstarkung von 63 dB auf.
Dies entspricht bei einer Eingangsleistung von 0 dBm einer maximalen Leistung von ca. 2000 Watt.
Eine genauere Auskunft Uber die Verstarkung kann der mitgelieferten, vom Hersteller ermittelten
Verstarkungskennlinie entnommen werden, welche in Abbildung 7-2 gezeigt ist.

Small signal gain Measured @10% Duty, 100uS Pulse Width, Pout=10% of Prated
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Abbildung 7-2: Verstarkungskennlinie der verwendeten TOMCO 2kW Linearendstufe[12].

Wie in Abbildung 7-2 zu erkennen, weist die Endstufe im relevanten Frequenzbereich (1-10 MHz)
eine nahezu lineare und konstante Verstarkung auf. Somit kann von einer konstanten Verstarkung
von etwas mehr als der angegebenen Nominalverstarkung von 63 dB ausgegangen werden.

Um die maximale Ausgangsleistung zu erhalten, muss die Linearendstufe mit einer Signalleistung von
0dBm, was 1 mW an 50 Ohm entspricht, angesteuert werden. Da diese Art der Ansteuerung
identisch zur Ansteuerung der KEA2-Endstufe ist, kann diese direkt an den Transmitter des KEA2-
Systems angeschlossen werden. Bei der Ansteuerung Uber die Software gilt jedoch zu beachten, dass
die Leistungsendstufe eine, im Vergleich zur KEA Endstufe, um 13 dB hohere Verstarkung aufweist.
Um also die gleiche Ausgangsleistung wie mit der KEA%-Endstufe zu erhalten, muss die eingestellte
Sendeleistung in der Software um 13 dB reduziert werden. Dies ist besonders wichtig, da bei einer zu
hohen Sendeleistung der Priifkopf oder ggf. die Empfangselektronik Schaden nehmen kdénnte. Um
dieses Risiko zu Beginn auszuschalten wurde die Leistungsendstufe zunachst ohne Priifkopf und
Empfangselektronik an dem KEA2-System getestet. Hierzu wurde der Versuchsaufbau wie in
folgender Abbildung gezeigt verandert.
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Abbildung 7-3: Skizze des Versuchsaufbau zur Erstinbetriebnahme der Tomco Leistungsendstufe am
KEA2-System.

Hierbei wurde zunichst eine Referenzmessung mit dem Original KEA? Verstarker durchgefiihrt und
anschlieBend der KEA? Verstarker durch die Tomco Endstufe ersetzt.

Fir die Referenzmessung mit der KEA2-Endstufe wurde die Signalamplitude am Pruf-PC auf dessen
Maximum vom 0 dBm eingestellt. Am KEA2-Verstarker wird dies dann um 53 dB Verstérkt und
anschlieRend durch den Abschwédcher um 30 dB verringert bevor das Signal mit dem Oszilloskop
aufgenommen wird. Rechnerisch ergibt sich somit eine Ausgangsleistung von 23 dBm. Die tatsachlich
gemessene Leistung liegt mit 22 dBm, 1 dB unter dem erwartungswert.

Im nachsten Schritt wurde nun die KEA2-Endstufe durch die Tomco Leistungsendstufe ersetzt und die
Sendeleistung am Prif-PC auf -10 dBm reduziert. Durch die so reduzierte Sendeleistung soll die um
10 dB hohere Verstarkung der Tomco-Leistungsendstufe ausgeglichen werden. Fiir das Ergebnis einer
erneuten Messung wird so also die identische Sendeleistung die bei der vorangegangenen Messung
erwartet.

Die Messung hat jedoch gezeigt, dass die Ausgangsleistung den Erwartungswert von 22 dBm um 2 dB
Uberschreitet.

Da im Vergleich zur KEA2-Endstufe eine sehr genaue Verstirkungskennlinie der Tomco-Endstufe
vorliegt, und der Unterschied um 2 dB nicht zu erklaren war (Vgl. Abbildung 7-2), wurde im nachsten
Schritt der Signalpfad Stiick flr Stiick analysiert.

Dabei stellte sich heraus, dass der KEA? Transmitter nicht wie erwartet eine Ausgangsleistung von
0 dBm aufweist sondern bereits ein 2 dB erhéhtes Ansteuersignal liefert. Ebenfalls stellte sich heraus,
dass die KEA? eigene Endstufe nicht wie erwartet 53 dB sondern nur 50 dB Verstiarkung aufweist. Da
sich dieser Versatz in der Originalbeschaltung nahezu ausgleicht fallt dies erst bei der Verwendung
einer anderen Endstufe auf. Dieser Versatz ist jedoch nun bekannt und kann daher beim Einstellen
der Sendeleistung in der Software berticksichtigt werden.

Diese so festgestellte Diskrepanz bei der Verstarkung der Endstufe sowie des Transmitters erklart
ebenfalls die Abweichung um 1 dB aus der vorrangegangenen Messung mit der originalen KEA2-
Endstufe.

In einem abschlieBenden Test wurde diese Tatsache noch einmal lberprift und gezeigt, dass die
tatsachliche Verstarkungsdifferenz zwischen den beiden Endstufen nicht wie zunachst angenommen
10 dB entspricht sondern aufgrund der beschriebenen Abweichungen 13 dB betragt.
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Abbildung 7-4: Vergleich der beiden Endstufen. Finden einer passenden Ansteuerung fir eine
moglichst gleiche Ausgangsleistung. a) Versuchsaufbau mit Standard Endstufe. b) Modifizierter
Aufbau mit Tomco Leistungsendstufe.

Um nun also eine annahernd gleiche Ausgangsleistung mit beiden Endstufen zu erhalten, muss das
Ansteuersignal bei Verwendung der Leistungsendstufe um 13 dB reduziert werden. Dies soll in
folgender Abbildung noch einmal verdeutlicht werden.

Bevor jedoch NMR-Messungen durchgefihrt werden kénnen, sind noch weitere Modifikationen am
System notwendig. Zwar fallt durch das Erhdhen der moglichen Sendeleistung dieser zuvor
beschrankende Faktor weg, jedoch stellt die leistungsfahigere Endstufe weitere Anforderungen an
das System, die von KEA? eigenen Modulen nicht abgedeckt werden kdnnen. So stellt vor allem der
KEAZ-Duplexer eine Schwachstelle dar, da dieser fur die KEA%-Endstufe mit einer Leistung von 100
Watt konzipiert und ausgelegt wurde, kann dieser bei Verwendung einer leistungsstarkeren Endstufe
nicht eingesetzt werden. Abhilfe schafft hierzu ein, flir hohere Leistungen ausgelegter Duplexer,
welcher bereits im Rahmen meiner Bachelorthesis entwickelt und aufgebaut wurde. Nach einigen
Anpassungen u.a. an der Arbeitsfrequenz, sowie am darin enthaltenen Vorverstarker, konnte dieser
in den Versuchsaufbau integriert werden.

Mit leistungsfahigerer Endstufe sowie einen spannungsfesteren Duplexer ist der Gesamtaufbau
soweit modifiziert, dass dieser im NMR-Versuch am KEA%-System eingesetzt werden kann. Die nun
neu gewonnene Sendeleistung muss allerdings dosiert eingesetzt werden, da der Prifkopf zwar fir
héhere Spannungsfestigkeit ausgelegt wurde, jedoch nicht der vollen Sendeleistung der Endstufe
standhalt.

Erste NMR-Messungen sowie die Analyse des Rauschsignals zeigten, dass das modifizierte System
einen deutlich hdheren Rauschpegel als das Standardsystem besitzt. So liegt der mittlere
Rauschpegel der Standardkonfiguration im Bereich kleiner 5 pV, wohingegen der modifizierte Aufbau
einen Rauschpegel von tber 87 uV RMS aufweist. Nach naherer Untersuchung zeigte sich, dass das
storende Rauschsignal nicht wie zunachst erwartet vom Eigenbau-Duplexer, sondern von der
Leistungsendstufe ausgeht. Als Reaktion darauf wurde die endstufenseitige Diodenstrecke im
Duplexer um eine Stufe erweitert. Diese, nun dreistufige, Diodenstrecke liegt seriell im Sendepfad
und soll wahrend der Zeit, in der nicht gesendet wird den Empfangspfad vor Stérungen aus der
Endstufe schitzen.

Seite | 80



Durch das Verstarken der Diodenstrecke verdnderte sich der Rauschpegel zwar zum Positiven, jedoch
sank der Rauschpegel nur auf einen Wert von ca. 39,2 uV RMS. (Vgl. Abbildung 7-5)
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Abbildung 7-5: Vergleich der Rauschsituation des Versuchsaufbaus mit und ohne optimierter
Diodenstrecke. a) Rauschsignal des Aufbaus ohne Modifikation an der Diodenstrecke. b) Mit
verbesserter Diodenstrecke.

Durch diese Verdanderung im Duplexer halbierte sich zwar der Rauschpegel, jedoch ist dieser im
Vergleich zur originalen KEA2-Konfiguration noch immer um mehr als Faktor 10 erhéht. Dies ist bei
einer groBvolumigen, direkt zuganglichen Probe ein bereits zu groBer Rauschpegel um verlassliche
NMR-Signale zu erzeugen.

Da dieser Umbau auf die leistungsstarkere Endstufe jedoch vor allem in Hinblick auf Messungen mit
dampfenden Medien durchgefiihrt wurde, ist dies besonders stérend, da dabei mit noch
schwéacheren NMR-Signalen zu rechnen ist. In diesem Bereich ist daher das Empfangen von Signalen
mit dieser Konfiguration nahezu unmaglich.

Nach genauerer Ursachenforschung zeigte sich, dass bei abgeschaltetem Gate der Endstufe deren
Rauschen auf einen mit der original KEA2-Konfiguration vergleichbaren Pegel absinkt. Da jedoch in
der standardmaRigen Nutzung des KEA? keine Gate-Ansteuerung vorgesehen ist, wurde das Gate der
Leistungsendstufe im ersten Ansatz ebenfalls nicht gesteuert sondern dauerhaft aufgeschaltet.

Um diese Funktion der Endstufe zu nutzen und das Gate entsprechend der Abbildung 7-6
anzusteuern, kann der TTL-Ausgang des KEA? genutzt werden. Jedoch muss hierzu das
entsprechende KEA2-Skript zur Steuerung der CPMG-Sequenz angepasst werden.
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Abbildung 7-6: NMR-Pulssequenz sowie das fiir die Ansteuerung des Endstufe benétigte Gate-Signal.

Nach erfolgreicher Modifikation des Skriptes zeigte sich, eine deutliche Verbesserung des
Rauschpegels in der Noise-Analyse. Wahrend der Rauschpegel nach Modifikation der Diodenstrecke
einen Wert 39,2 uV RMS aufwies, sank durch das Abschalten des Gates auf einen Wert von 1,44 uV
RMS, was eine drastische Verbesserung bedeutet. Dennoch ist das Rauschsignal mit der
modifizierten Anordnung um Faktor 2,5 groRer als das Rauschsignal mit der originalen KEA2-
Konfiguration, welches bei gleicher Konfiguration lediglich 0,58 pV betragt.

Um nun zu testen in welchem Mal sich dieser erhéhte Rauschpegel auf eine NMR-Messung auswirkt,
wurde ein direkter Vergleich der beiden Endstufen an einer einfachen Probe durchgefiihrt. Hierzu
wurde der Prifkopf wie in Kapitel 6 mit einer groRvolumigen Probe Rapsdl beladen, und
anschlieRend mit beiden Konfigurationen eine NMR-Messung durchgefiihrt. Folgende Abbildung

zeigt die dabei aufgezeichneten NMR-Signale.
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Abbildung 7-7: Direkter Vergleich zweier NMR-Messungen. a) Verwendung des Original KEA?
Verstarkers und Duplexer. b) Verwendung der Leistungsendstufe und eines eigenen Duplexers.

Es ist gut zu erkennen, dass die Messung mit der Originalen KEA2-Konfiguration einen deutlich
besseren Signal-Rausch-Abstand aufweist. Dies zeigt sich nicht nur im Vergleich der beiden Fit-
Signale (rechts), sondern noch deutlicher in der Darstellung der CPMG-Rohdaten (links). Wahrend
sich bei der originalen Konfiguration ein deutlicher Verlauf in den Rohdaten abzeichnet, ist dieser bei
der modifizierten Variante nur schemenhaft im Rauschen zu erahnen.

Dennoch reichen der KEA%-Software die 32 Mittlungen aus, um in beiden Fillen einen vergleichbaren
Fit, mit recht dhnlicher T,-Zeit zu generieren.

Dieser Test hat gezeigt, dass eine NMR-Messung mit dem modifizierten KEA2-System mdoglich ist,
diese jedoch bereits bei einer groRvolumigen Probe ein schlechteres S/N als die originale KEA2-

Konfiguration aufweist. Flir die Messungen an Proben mit weniger Signalausbeute konnte dieser
geringere Signal-Rausch-Abstand ein Problem darstellen.
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8 Lage und Ausdehnung des sensitiven Volumens

In diesem Kapitel wird sich nun mit der Lage und der Ausdehnung des sensitiven Volumens befasst,
sowie die Schichtauflésung des Priifkopfes ndher untersucht. Da hierbei eine gute Signalausbeute
von entscheidender Bedeutung fiir das Messergebnis ist, wurde fiir diese Messreihe die originale
KEA2-Konfiguration eingesetzt. Diese wird zwar bereits wie erwdhnt an ihrer oberen Leistungsgrenze
betrieben, ist jedoch aufgrund ihres, im Vergleich zur Leistungsendstufe, besseren Signal-Rausch-
Abstands besser fir diese Messung geeignet.

8.1 Grundlagen der Schichtauflésung

Wie bereits erwahnt, lasst sich abhangig von der Frequenz und Pulsbreite aufgrund des
Feldgradienten des By-Feldes eine Schicht bestimmter Dicke in einem gewissen Abstand vor der
Prifkopfoberflache anregen. Deren Lage wurde bereits im Kapitel 3 ,Magnetkreis” fir verschiedene
Frequenzen mit Hilfe des Magnetmessplatzes ermittelt und grafisch dargestellt. Fiir die zurzeit
verwendete Arbeitsfrequenz von 2,2 MHz wurde hierbei ein Abstand von ca. 7 mm oberhalb des
Prifkopfes ermittelt. Jedoch ist diese Position bezogen auf die Unterseite der By,-Messsonde und
nicht auf die tatsachliche Messposition dieser Sonde. Aus diesem Grund wird ein Offset von ca. 2 mm
vermutet.

Aufgrund dieser Ungewissheit (ber Lage und Ausdehnung der sensitiven Schicht, wurden
vorrangegangene Messungen zunidchst an groRvolumigen Proben durchgefiihrt. Dabei wurde
angenommen, dass aufgrund der grofRen Probengeometrie das sensitive Volumen komplett im
Inneren der Probe liegt.

Da der Prifkopf jedoch fiur die Aufgabe der Schichtauflésung bzw. fir das Messen in dinnen
Schichten konzipiert wurde, muss die Lage und Ausdehnung der sensitiven Schicht bestimmt werden.
Dies wird in diesem Kapitel ebenfalls bei einer festen Frequenz von 2,2 MHz durchgefiihrt, da sich
diese Frequenz mit der Sende-/Empfangsspule und den vorhandenen Abstimmkondensatoren
realisieren lasst, und das Priifsystem sowie der Priifkopf bereits auf diese Frequenz abgestimmt sind.
Eine vergleichbare Messung ware auch mit jeder anderen abstimmbaren Frequenz moglich, wiirde
jedoch die Lage und Ausdehnung der sensitiven Schicht verdandern.

Somit ldsst sich durch gezielte Variation der Arbeitsfrequenz ebenfalls eine Schichtauflésung
realisieren. Dies ist jedoch aufgrund der immer wieder neuen Prifkopfabstimmung und der
Veranderung der Systemeinstellungen zurzeit nicht geplant.

Folgende Abbildung zeigt hierzu noch einmal den By-Verlauf oberhalb der Priifkopfmitte, mit einer
Markierung bei der aktuellen Arbeitsfrequenz und dessen dort ermittelten Lage der sensitiven
Schicht.
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Abbildung 8-1: By-Feldgradient mittig liber dem Prifkopf mit einem Marker bei 2,2 MHz.

Auch die Dicke der sensitiven Schicht wurde bereits in Kapitel 5.5 fir die aktuelle
Priifkopfkonfiguration bei einer Frequenz von 2,2 MHz und einer Pulsbreite von 16 ps rechnerisch
ermittelt. Dabei wurde die 3 dB Bandbreite als Grenze fiir die Schicht herangezogen und so die
Schicht auf eine Dicke von 755 um abgeschatzt. In der Realitdt existieren jedoch keine harten
Grenzen zwischen sensitivem Bereich und umliegenden Volumen. Vielmehr besteht die gesamte
Schicht aus einem diffusen Bereich der lediglich an einer marginal dinnen Schicht die
Resonanzbedingung ideal erfillt. Aus diesem Grund wurde die -3dB Bandbreite als Grenze gesetzt
um diese Schicht Uberhaupt greifbar zu machen. Auch die Kriimmung der sensitiven Schicht,
aufgrund des bogenférmigen By-Feldverlaufes, verzerrt die Dicke des sensitiven Bereiches.

Setzt man diese -3 dB Bandbreite mit ca. 67 kHz nun auch fir die seitliche Ausdehnung des sensitiven
Volumens an, so ergibt sich daraus in eine Ausdehnung von ca. 23 mm x 25 mm, was in etwa der
Flache einer 1-€ Minze entspricht. Hierzu wurde in folgender Abbildung die seitliche Abnahme an
Feldintensitdt und die damit verbundene kleiner werdende Anregungsfrequenz in der Ebene
dargestellt.
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Abbildung 8-2: Seitliche Abnahme an Feldstdrke und somit an Lamorfrequenz in der Ebene mit einer
Mittenfrequenz von 2,2 MHz.

Jedoch ist die so bestimmte seitliche Ausdehnung des sensitiven Volumens noch ungenauer
abzuschatzen als dessen Dicke. Da die oben ermittelte Breite des sensitiven Volumens lediglich in
einer Messschicht bestimmt wurde, gibt diese nicht die tatsdchliche Ausdehnung des sensitiven

Volumens wieder. Dieses besitzt ebenso potentiell sensitives Volumen in den Schichten ober-und

unterhalb der in Abbildung 8-2 gezeigten Schicht. Um dies besser zu verdeutlichen wurde der in
folgender Abbildung gezeigter Intensitatsplot angefertigt. Dieser zeigt neben der X/Y Ebene, aus
welcher bereits auch die beiden Plots in Abbildung 8-2 gewonnen wurden, noch einen X/Z- sowie
Y/Z-Schnitt mittig Gber dem Prifkopf, welche die Ausdehnung der Bereiche gleicher Feldstérke

zeigen.
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Abbildung 8-3: Drei Schnittebenen aus der By-Feld Messung tiber dem Priifkopf. a) X/Y-Ebene mittig
Uber dem Prufkopf. b) Y/Z-Ebene mittig Gber dem Prifkopf. c) X/Y-Ebene in einem Abstand von
10 mm Uber der Prifkopfoberflache.

Betrachtet man die Bereiche gleicher Farbe und somit gleicher By-Feldstarke erkennt man, dass sich
diese Flachen gleicher Feldstarke bis zum Rand des Messbereiches ziehen und einen gekrimmten
Verlauf aufweisen.

Wirde der sensitive Bereich also allein durch die By-Intensitat bestimmt, hdtten wir ein sensitives
Volumen in Form einer Kuppel, die bis auf die Prifkopfoberfliche hinab reicht. Die seitliche
Einschrankung wird vielmehr durch den Verlauf und die Starke des B;-Feldes bestimmt. Da sowohl
der Feldverlauf als auch die Feldstarke fur einen Bereich mittig (iber dem Priifkopf ausgelegt und
angepasst sind, sind die fiir die optimale Anregung erforderlichen Bedingungen im Randbereich nicht
ausreichend erfiillt. Weder die Ausrichtung, noch die Feldstirke des B;-Feldes erfillen im
Randbereich die fir die NMR-Anregung optimalen Bedingungen. Die seitliche Einschrankung des
sensitiven Bereiches ist also nicht wie die Dicke rein durch die Bandbreite der Anregung bestimmt.
Vielmehr ist diese Beschrankung ein Zusammenspiel aus Abnahme der Feldstarke, abnehmender B;-
Intensitdt sowie einem falschen Winkel zwischen By- und B;-Feld.Die seitliche Beschrankung ist daher
noch schwieriger abzuschatzen als die Schichtdicke.

Die in Abbildung 8-3 zu erkennende Krimmung des Magnetfeldes wirkt sich jedoch auch auf die
Dicke der Messschicht aus. Durch diese Krimmung der sensitiven Schicht, stellt diese keine planare
Schicht parallel zur Priifkopfoberflache darstellt, sondern nimmt aufgrund der Krimmung ebenfalls
in einem dickeren Volumen potentiell NMR-Signale auf.

Um dennoch die Lage und Ausdehnung der sensitiven Schicht, und die damit mogliche
Schichtauflésung zu testen, wurden im nachsten Schritt einige Messungen diesbeziglich
durchgefihrt.
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8.2 Messung an Priifkorpern mit Schichtaufbau

In diesem Schritt wurde eine feste Schicht Gber dem Priifkopf angeregt und ein Probencontainer
mittels Manipulator in Abhadngigkeit zur Priifkopfoberflache verfahren. Daraus soll zum einen die
Lage der sensitiven Schicht bestimmt und zum anderen deren Ausdehnung abgeschatzt werden.
Hierzu wurde zunachst eine Schichtprobe aufgebaut welche mit Hilfe des Manipulators, des
Magnetmessplatzes, oberhalb des Prifkopfs verfahren werden kann. Die minimale Schrittweite und
somit Schichtauflosung dieses Manipulators betrdgt 0,5 mm.

Folgende Abbildung zeigt die mittig Gber dem Priifkopf positionierte Schichtprobe in der
Ausgangsposition fir die folgende Messreihe.

Abbildung 8-4: Messungen mit hohenverstellbarer Schichtprobe am Manipulator des
Magnetmessplatzes. Zum Zeitpunkt der Aufnahme befand sich die Probe in der Ausgangsposition
(0,5 mm Uber Priufkopfoberkante) fir die Messreihe.
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Um den internen Aufbau dieser Probe und die Lage des sensitiven Volumens Uber dem Prifkopf
besser zu veranschaulichen wurde die in folgender Abbildung gezeigte Skizze angefertigt. Diese zeigt,
wie auch schon Abbildung 8-4, die Ausgangsposition fir die folgende Messreihe.

2mm Prufkopfoberseite

3.5mm
==jpE===s = y /

1‘.

0.5 mm

Abbildung 8-5: Aufbau der Schichtprobe sowie die Ausgangsposition tGiber dem Priifkopf.

Als Referenz- bzw. Nullpunkt fiir die gesamte Messung sowie fiir die darauffolgenden Messungen
wurde die Prifkopfoberkante definiert, von der die Probenunterseite zu Beginn der Messreihe
0,5 mm entfernt ist. AnschlieBend wurde die Sonde in 0,5 mm Schritten vom Prifkopf weg verfahren
und in jedem Punkt eine NMR-Messung mit 64 Mittlungen durchgefiihrt. Zunachst lag die Mitte des
Probenvolumens Aufgrund des Probenaufbaus, wie in Abbildung 8-5 gezeigt, 4,0 mm Uber der
Prifkopfoberflache. Diese Position liegt noch deutlich unterhalb der erwarteten Lage der sensitiven
Bereiches und dient als Startposition fiir die Messreihe. Die Messung wurde beendet, nachdem den
Messdaten zu entnehmen war, dass die gesamte sensitive Schicht mit der Probe durchlaufen wurde.
Die, wahrend dieser Messreihe aufgezeichneten Parameter (Anfangsamplitude und T,-Zeit) sind
entsprechend ihrer Position in folgender Abbildung dargestellt.
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Abbildung 8-6: Messreihe mit beweglicher Probe tiber dem Priifkopf.

Wie aus dieser Messung hervorgeht, steigt die Anfangsamplitude sowie die T,-Zeit beim Durchlaufen
des sensitiven Bereichs mit der Probe zunichst an, bevor diese beim Verlassen des sensitiven
Bereiches wieder abfallt. Beim Einfahren mit der Probe in den Messbereich von unten nach oben ist
die Flanke deutlich ungenauer und flacher als beim Verlassen des sensitiven Bereiches an dessen
Oberkante. Dies ist eine Folge, der nach unten gerichteten Krimmung und des damit verbundenen
nach unten hin diffus endenden Messbereichs.

Diese verschliffenen Flanken sowie das grobe Messraster (0,5 mm) machen eine genaue Abschatzung
der Lage und Ausdehnung des sensitiven Bereiches schwierig. Bester Anhaltspunkt bietet hierbei
noch das Ende der fallenden Flanke bei einer Position 11 mm Uber dem Prifkopf. Abzlglich der
halben Dicke der Probenschicht ergibt sich daraus fiir die Oberkante des sensitiven Volumens ein
Abstand von 10 mm Uber der Priifkopfoberflache.

Fiir eine genauere Bestimmung der Lage bzw. der Ausdehnung des sensitiven Volumens (iber dem
Prifkopf reicht die Auflosung des verwendeten Manipulators jedoch nicht aus.

8.3 Verbesserung der Schichtauflésung durch Probentisch

Wie der vorrangegangene Test gezeigt hat, eignet sich der Manipulator des Magnetmessplatzes mit
einer Genauigkeit von 500 um nur bedingt fir die schichtaufgeléste NMR-Messung. Aus diesem
Grund wurde der bereits in Kapitel 4.2 beschriebene Probentisch konzipiert, welcher durch seine
kompakte Bauform sowie den dort integrierten hoch prazisen Hubtisch eine deutlich feinere
Schichtauflésung zulasst.

Mit dieser deutlich besseren Auflésung wurden die anschlieBenden Messungen beziiglich Lage und
Ausdehnung des sensitiven Volumens durchgefiihrt sowie die Auflosbarkeit von Schichten
untersucht. In diesem Zuge wurde auch ein weiterer Prifparameter bei den Messungen mit
aufgenommen. Neben der direkt ablesbaren Anfangsamplitude sowie T,-Zeit erwies sich das im der
KEA2-Software integrierte Tool ,1D_integral“ als gutes Analysewerkzeug fir die CPMG-
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Signalauswertung. Diese ermittelt die Flache unter der FIT-Funktion, die sich als dimensionslose
MessgroRe ausgegeben wird.

8.3.1 Genauere Bestimmung der Lage des sensitiven Volumens

Im ersten Schritt gilt es nun die in Kapitel 8.2 ermittelte Lage des sensitiven Volumens zu liberprifen
und ggf. zu korrigieren. Hierzu wurde die dort ermittelte Position als Richtwert fiir die nun feinere
Messung zur Hilfe genommen.

Hierzu wurde ein Prifling mit einer definierten Probenschicht auf der Glasplatte positioniert und sich
dieser mit dem Prifkopf schrittweise von unten angenahert. Als Probe diente hierbei eine 2 mm
dicke Schicht aus Rapsdl, die in einer Tiefe von 1,5 mm innerhalb des Priiflings liegt. Da sich die
Position des Prifkopfes in dieser Messung auf die Unterseite der Probentisch-Glasplatte bezieht,
muss der dort ermittelten Position ein Offset von 5,4 mm aufaddiert werden. Dieser setzt sich
zusammen aus der Dicke der Glasplatte (3,9 mm) sowie der Dicke des Probenbodens(1,5 mm).

Das wahrend dieser Messung aufgezeichnete Flachenintegral ist in folgender Abbildung normiert auf
eine Messung an einer grofRvolumige Probe Uber den Abstand zur Unterseite der Glasplatte
aufgetragen.
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Abbildung 8-7: Auf groRvolumige Probe normierte Messung beim Eindringen des sensitiven
Volumens in eine NMR-empfindliche Schicht.

Das erste aufgezeichnete, aussagekraftige NMR-Signal wurde bei einer Priifkopfposition von 4,3 mm
unterhalb der Glasplatte aufgenommen. Dies bedeutet, dass dabei die Oberkante des sensitiven
Volumens in die Probe vorgedrungen ist. Addiert man nun zur Prifkopfposition den Offset,
bestehend aus Dicke der Glasplatte und des Probenbodens, ergibt sich somit die Lage der Oberkante
des sensitiven Volumens. Fiir den konkreten Fall erhdlt man daraus einen Abstand von 9,7 mm.
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Dieser so ermittelte, genauere Wert fir den Abstand der Oberkante des sensitven Volumens zur
Prifkopfoberflache deckt sich nahezu mit dem Wert aus der vorangegangenen Messung und liegt mit
9,7 mm nur 300 um neben dem dort bereits ermittelten Wert. Die, aus den Magnet-Messplatz-Daten
errechnete Position des Sensitiven Volumens bei 7 mm liegt somit um 2 mm neben der so
ermittelten Lage des sensitiven Berecihes. Dieser Versatz resultiert aus dem nicht kompensierten
Offset der BO-Messsonde bei der aufzeichnung des BO-Feldes.

Ausgehend von der Bg-Feldmessung und dem erwarteten Offset wurde die Lage des sensitiven
Volumen bei der verwendeten Fequenz von 2,2 MHz auf einen Abstand von ca. 9 mm geschatzt.
Dieser Wert liegt bereits nahe an der nun ermittelten Position der sensitiven Schicht. Jedoch gilt es
zu beachten, dass der mit 9,7 mm gemessene Abstand im Bezug zur Oberkante des sensitiven
Volumens bestimmt wurde, wohingegen der Wert aus der Bg-Feld-Messung eher die Mitte der
sensitiven Schicht wiederspielgelt. Um diese Differenz mit einzubeziehen, ist es im nachsten Schritt
notwendig die Dicke dieser Schicht zu bestimmen.

8.3.2 Dicke des sensitiven Volumens

Fiir die Dicke des sensitiven Volumens wurde bereits eine Berechnung basierend auf der spektralen
Breite des Sendepulses sowie den Gradienten des By-Feldes angestellt. Die dort ermittelte
Schichtdicke gilt es nun in der Praxis zu Uberpriifen und ggf. eine Abweichung davon messtechnisch
zu ermitteln. Hierzu wurde die, bereits in Kapitel 8.3.1 aufgezeigte Messung an der dort
beschriebenen Schichtprobe zu Hilfe genommen. Jedoch wurde hierzu nicht der Beginn der
Signalflanke analysiert und gedeutet, sondern vielmehr die ansteigende Flanke beim Wechsel von
einer NMR-inerten in eine anregbare Schicht analysiert.

Da sich im Bereich der Flanken die sensitive Schicht des Priifkopfes und die Probenschicht nicht
vollstandig tiberdecken, steigt das Signal beim Einfahren in die Probenschicht kontinuierlich an, und
fallt gleichermallen beim Ausfahren aus der Probenschicht wieder ab. Der wahrend des
Signalanstieges zurilickgelegte Weg beschreibt daher die Dicke der sensitiven Schicht. Dies soll
anhand des in folgender Abbildung gezeigten Signalverlaufes sowie der dargestellten Skizze
verdeutlicht werden.
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Abbildung 8-8: Experiment zur Bestimmung der sensitiven Schichtdicke.

Die Messung ergab eine ansteigende Flanke tber einen Bereich von 1,1 mm. Der dabei zurlickgelegte
Hub des Probentisches beschreibt dabei auch die Dicke der sensitiven Schicht.

Dieser Wert (iberschreitet den zuvor anhand der Prifkopfbandbreite berechneten Wert zwar
deutlich, was jedoch an den Anteilen der Schichtkrimmung liegen dirfte. Um dies besser zu
verdeutlichen wurde die in folgender Abbildung gezeigte Skizze angefertigt.

A4 Errechnete

Schichtdicke
-

Experimentell Bestimmte
Schichtdicke

Abbildung 8-9: Skizze zur Verdeutlichung des Unterschiedes zwischen gemessener und rechnerisch
ermittelter sensitiver Schichtdicke.

Da in der spateren, schichtauflosenden Messung ebenfalls Signale aus dem gesamten gekrimmten
Bereich emittiert werden, kann eine Schichtdicke im so gemessenen Bereich angenommen werden.
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8.3.3 Messreihe zum Durchlaufen mehrschichtiger Proben

Im nachsten Schritt kann nun versucht werden, mittels Probentisch das gesamte sensitive Volumen
durch eine bzw. mehrere Schichten einer mehrschichtigen Probe zu verfahren und somit deren
Schichtaufbau einer Probe zu analysieren. Hierzu muss jedoch zunachst eine mehrschichtige Probe
dimensioniert und aufgebaut werden.

Um im ersten Schritt die Probenschicht nicht zu diinn zu wahlen, wurde zunéachst eine im Verhaltnis
zur sensitiven Schicht groRe Schichtdicke fiir die Probe gewahlt. Die so entstandene Schichtprobe mit
drei NMR-empfindlichen Bereichen ist in folgender Abbildung gezeigt und deren innerer
Schichtaufbau dargestellt.

—— Schnittansicht

Kunststoff —

Abbildung 8-10: Mehrschichtige NMR-Probe mit unterschiedlich dicken Schichten Rapsol.

Bei der anschlieRenden Messreihe wurde diese Schichtprobe auf den Probentisch aufgelegt, und von
unten nach oben in 100 um-Schritten das sensitive Volumen in die Probe eingefahren. Da aufgrund
der Lage des sensitiven Volumens (iber der Prifkopfoberflache nur ein Teil der Probe gescannt
werden kann, ist lediglich die Auflésung der 2 mm Schicht vollstandig moglich. Folgende Abbildung
zeigt das Ergebnis der durchgefiihrten Messreihe. Dabei wurde wieder das, auf eine grofRvolumige
Probe normierte Integral als Messgrof3e lber der Position des sensitiven Volumens aufgetragen. Die
fiir das Messsignal aufgetragene Position bezieht sich jeweils auf die Mitte des sensitiven Volumens.
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Abbildung 8-11: Ergebnis der schichtauflésenden Messung an der oben gezeigter Probe.
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Wie das Ergebnis der Messung zeigt, bildet die NMR-Messung den Schichtaufbau deutlich ab. Auch
die gemessene Position deckt sich nahezu perfekt mit den in der Probe befindlichen Schichten. Da
sich die Position des Messsignales auf die Mitte der sensitiven Schicht bezieht, sind die relevanten
Punkte jene, an denen das Messsignal 50% seines maximalen Werts erreicht. Diese Punkte
Uberdecken sich nahezu perfekt mit den Schichtwechseln in der Probe, was eine Reproduktion des
Schichtaufbaus zuldsst.

Die Messung hat gezeigt, dass die Auflésung einer Schichtstruktur bei dieser Schichtgeometrie sehr
gut moglich ist. So konnte neben der Lage der Schicht auch deren Dicke nahezu perfekt bestimmt
werden. Auch die, auf die Kunststoffschicht folgende empfindliche Schicht, kann durch das zum Ende
der Messung wieder ansteigende Messsignal erahnt werden. Leider reicht der nutzbare Verfahrweg
nicht aus, um bei dieser Schichtgeometrie eine zweite Schicht mit empfindlichen Volumen vollstéandig
aufzunehmen.

Aus diesem Grund wurde im nachsten Schritt eine weitere Schichtprobe aufgebaut. Diese weist
neben einem diinneren Probenboden eine feinere Schichtstruktur auf, was die Aufnahme von mehr
als einer Schicht ermdglicht.

Da der Aufbau einer solch feinen Schichtgeometrie in der oben gezeigten Form schwer maoglich ist,
wurde zum Aufbau dieser Probe ein anderer Ansatz gewahlt. Hierzu wurde ein Stapel aus 1 mm
dicken Kunststoffplatten mit 700 um dicken Unterlagscheiben aufeinander geschraubt und in einer
mit Ol gefiillten Petrischale versenkt. Folgende Abbildung zeigt den so aufgebauten Stapel aus
Kunststoffplatten in der mit Ol gefiillten Petrischale, sowie den Aufbau der gestapelten
Kunststoffplatten.
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15 > < >« 07
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Abbildung 8-12: Schichtprobe bestehend aus in Ol versenkten Kunststoffplatten. a) Aufbau der
Schichten aus Kunststoffplatten und Unterlagsscheiben. b) Fertige Schichtprobe in, mit Ol gefiillter
Petrischale. c) Dicke und Anordnung der einzelnen Schichten.

Beim Einbringen des Stapels besteht die Schwierigkeit darin die Zwischenrdaume zwischen den
Kunststoffplatten vollstandig mit Ol zu fiillen und von Luftblasen zu befreien. Im Anschluss daran
wurde die Probe wie bereits bei der vorrangegangenen Messung auf dem Prifkopf positioniert, und
erneut eine Messreihe mit einer Schrittweite von 100 um durchgefiihrt. Das dabei erzeugte
Messergebnis ist in folgender Abbildung gezeigt.
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Abbildung 8-13: Verlauf des Flachenintegrals bei der Messung an mehrschichtiger Probe in
Petrischale.

Die rot dargestellte Referenz gibt auch, wie bereits bei der vorrangegangenen Messung den
tatsachlichen Schichtaufbau der Probe wieder. Gut zu erkennen, dass wiederum eine sehr gute
Ubereinstimmung zwischen dem tatsichlichen Schichtaufbau und der mittels NMR-Priifkopf
aufgenommenen Kennlinie besteht. Bei der zweiten Olschicht zeigt sich jedoch ein leichter Versatz
zwischen angenommener und gemessener Position der sensitiven Schicht. Dieser ist wahrscheinlich
auf Fertigungstoleranzen bei der Konstruktion der Schichtprobe zurickzufihren.

Aufgrund der doch recht diinnen Schichten erreicht das Signal weder das maximale noch das
minimale Messsignal. Dies liegt daran, dass das sensitive Volumen des Priifkopfes nie vollstiandig in
einer solchen Probenschicht liegt, sondern immer Anteile aus der dariiber bzw. darunterliegenden
Schicht mit aufnimmt. Dies ist auch bei der ersten und dicksten Olschicht zu erkennen. Da diese
Schicht mit 1,5 mm eigentlich dicker als die angenommene sensitive Schichtdicke des Priifkopfes ist
zeigt dies, wie stark sich die Randbereiche und die Krimmung des sensitiven Volumens auf die
Messung auswirken. Dies zeigt besonders deutlich folgende Abbildung in der die T,-Zeit und die
Anfangsamplitude der Messreihe aufgezeichnet sind.
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Abbildung 8-14: Verlauf der Anfangsamplitude sowie der T,-Zeit.
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Wahrend sich der Schichtaufbau im Signal der Anfangsamplitude deutlich abzeichnet bleibt die T,-
Zeit Uber den gesamten Schichtaufbau konstant. Dies spricht dafiir, dass beim Durchlaufen der
Schichten sich die Menge des angeregten Volumens dndert, jedoch immer eine gewisse Uberdeckung
zwischen anregbarem Volumen und sensitiver Schicht besteht.

Betrachtet man wie zuvor die Mitte der Flanken im Signal des Flachenintegrals, so lasst sich daraus
deutlich auf den Schichtaufbau der Probe schlieBen. Um dennoch die Schichtauflosung besser
darzustellen, wurde die Breite des Sendepulses zur NMR-Anregung vergrofSert um damit die sensitive
Schicht zu verkleinern. Die anschlieRende NMR-Messung blieb jedoch ohne nennenswerte
Verbesserung, was darauf schlieBen lasst, das ein GroRteil der diffusen Randbereiche aus der
Krimmung der sensitiven Schicht hervorgeht. Um also eine feinere bzw. scharfere Schichtauflésung
zu erzeugen, muss versucht werden die sensitive Schicht planarer auszulegen. Dies ist jedoch nur
durch eine Veranderung des Magnetsystems moglich, worauf in Kapitel 10 ,Optimierung des
Magnetkreises” ndher eingegangen wird.
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9 Messungen an Klebstoff

Nachdem gezeigt wurde, dass eine ausreichend gute Schichtauflosung moglich ist, wurde sich nun
naher mit dem letztlich zu priifenden Medium, dem Klebstoff beschaftigt. Wahrend bei den
vorherigen Messungen immer ein leicht zu untersuchendes Medium wie Raps-, Sonnenblumendl
oder Glycerin als Probe eingesetzt wurde, werden nun Messungen an realem Klebstoff sowie dessen
Teilkomponenten (Harter, Binder) durchgefiihrt und diese auf ihre NMR-Eigenschaften hin
untersucht.

Bezugnehmend auf das Einsatzgebiet von Klebstoff, vor allem im Hinblick auf Klebungen im
Automobilbau, wird jedoch zundchst untersucht, ob und in welchem MaRe sich eine dampfende
Schicht wie z.B. eine CFK-Platte auf die Signale bzw. die Eigenschaften des Priifkopfes auswirken,
bevor anschliefend einige Versuche an 2k-Epaxydharzklebstoff durchgefiihrt werden.

9.1 Dampfung durch CFK-Platten

Im Hinblick auf Klebungen im Automobilbau soll im Rahmen dieser Arbeit auch getestet werden, ob
die Moglichkeit besteht, Klebungen hinter dampfenden Medien zu untersuchen. Da in neueren
Fahrzeugen immer héaufiger solche Verbundwerkstoffe zum Einsatz kommen, entstehen vermehrt
Prufsituationen bei denen die Klebschicht verdeckt und nur durch eine CFK-Platte hindurch
untersucht werden kann. Wohingegen ungedampft zugangliche Klebungen wie z.B. das Messen
durch Glas denkbar leicht zu messen sind, stellt Kohlefaser aufgrund ihrer dampfenden Eigenschaft
eine zusatzliche Herausforderung fir das NMR-Signal dar.

Wegen der nicht vernachlassigbaren Leitfahigkeit von Kohlefaserplatten bilden sich in dieser
wahrend einer NMR-Messung Wirbelstrome aus, welche dem anregenden magnetischen
Wechselfeld entgegenwirken. Diese wirken sich negativ auf das Wechselfeld der Sende- und
Empfangsspule aus und Dampfen dies in seiner Starke.

Um einen ersten Eindruck zu erhalten, wieweit sich die Priifkopfeigenschaften durch Beladen mit
einer CFK-Platte verdndern, wurde dieser zunachst ohne und anschlieBend mit Beladung durch eine
CFK-Platte am Impedanzanalysator vermessen. Dabei wurde die Veranderung der Induktivitat, der
Impedanz sowie der Gite untersucht. Dabei hat sich gezeigt, dass sich nicht nur die Induktivitat des
Prifkopfes &ndert, sondern auch die Impedanz des Priifkopfs deutlich zunimmt. Beide
Veranderungen bewirken zusatzlich eine deutliche Abnahme der Priifkopfgite.

Fiir die Messung wurde die CFK-Platte direkt auf die Prifkopfoberflache gelegt, da dies fiir den
Prifkopf das ,worst-case”“-Szenario darstellt. In spdteren Messungen ist dieser Abstand in den
meisten Fallen deutlich groRer. Dieser minimale Abstand ist jedoch nicht auszuschlieRen und wurde
somit flr diese Messung ausgewahilt.

Folgende Abbildung zeigt die Schwingkreisgiite ohne Beladung links und mit Beladung rechts.
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Abbildung 9-1: Vergleich der Schwingkreisglte mit (rechts) und ohne (links) Beladung mit einer CFK-
Platte.

Dabei ist deutlich zu erkennen, dass die Schwingkreisgiite durch Auflegen einer CFK-Platte stark
abnimmt. Inwieweit sich diese schlechtere Giite sowie die Dampfung durch die Platte auf den
Prifkopf bzw. die NMR-Messung auswirkt, muss nun ermittelt werden.

Zum Bestimmen der Dampfung wird die bereits bei der Spulenvermessung eingesetzte
Wechselfeldsonde des Magnetmessplatzes eingesetzt. Jedoch wird diese nicht wie zuvor, in einem
Messbereich verfahren, sondern statisch tiber dem Priifkopf positioniert. Folgende Abbildung zeigt
die Position der Sonde tber dem Priifkopf, auf den die ddmpfende CFK-Platte aufgelegt ist.
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Abbildung 9-2: Versuchsaufbau Dampfungsmessung. Prifkopf mit aufgelegter CFK-Platte und
Wechselfeldsonde ca. 5 cm Uber der Priifkopfoberflache.

Um die Dampfung der CFK-Platte zu ermitteln, musste zunachst eine Referenzmessung ohne CFK-
Platte durchgefiihrt werden. Hierzu wurde die Sonde in einem Abstand von ca. 5 cm mittig Gber dem
Priufkopf positioniert und so ausgerichtet, dass lediglich ein Z-Anteil durch die Sonde aufgenommen
wird. Abbildung 9-3 zeigt eine Aufnahme, der lber dem Prifkopf positionierten, aber noch nicht
justierten Sonde mit Komponenten in Z-Richtung sowie X-Richtung.
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Abbildung 9-3: Ausrichtvorgang der Wechselfeldsonde (iber dem Priifkopf. Zum Zeitpunkt der
Aufnahme mit Komponenten in Z-(griin) sowie X-Richtung(blau). Die Y-Komponente(rot) ist Null.

Durch leichtes Drehen der Sonde um ihre Langsachse sowie durch feines Verfahren in der X,Y-Ebene
konnte diese in eine Position gebracht werden, in der nur eine Z-Komponente des Feldes
aufgenommen wird.

Dieser Anteil wurde anschlieBend durch Anpassen der Sendeleistung auf einen moglichst guten
Referenzwert eingestellt, um diesen bestmoglich mit nachfolgenden Messungen vergleichen zu
konnen. Folgende Abbildung zeigt die so generierte Referenzmessung der Wechselfeldsonde.
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Abbildung 9-4: Referenzmessung mit der Wechselfeldsonde nach Justieren und Ausrichten liber dem
Prifkopf.

Wie der Abbildung zu entnehmen ist, weist die Sonde ein Signal in Z-Richtung mit einer Amplitude
von 1,0Vs auf, welche als Referenz fiir die Dampfungsmessung herangezogen wird. Um die
Vergleichbarkeit zu gewahrleisten, wurde nun ohne Veranderung der Sendeeinstellungen, der
Prifkopf- sowie Sondenposition eine CFK-Platte mit einer Flache von 100x100 mm und einer Dicke
von 1 mm zwischen Wechselfeldsonde und Prifkopf eingebracht (Vgl. Abbildung 9-5).
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Abbildung 9-5: Versuchsaufbau zur Bestimmung der durch eine CFK-Platte verursachten Dampfung.

Da auch in diesem Fall das Beladen des Priifkopfes dessen Abstimmung stark verdndert, musste
dieser erneut auf die Arbeitsfrequenz sowie die Impedanz von 50 Ohm abgestimmt werden.
AnschlieBend wurde nun die zuvor durchgefiihrte Messung mit der CFK-Platte wiederholt. Au3er der
erneuten Abstimmung des Priifkopfes wurden dabei keinerlei Veranderungen am Versuchsaufbau
durchgefiihrt, d.h. es wurde weder die Sendeleistung des NMR-Systems noch die Position vom Sonde
und Prufkopf verdndert.

Das Ergebnis dieser zweiten Messung ist in folgender Abbildung dargestellt und kann anschlieRend
mit der zuvor aufgenommenen Referenzmessung verglichen werden.
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Abbildung 9-6: Signal der Wechselfeldsonde, gemessen hinter dampfender CFK-Platte.

Deutlich zu erkennen ist die um 400 mV reduzierte Signalamplitude, des mit der Wechselfeldsonde
aufgezeichneten Sendepulses des Priifkopfes. Aus der so gewonnenen Spannungsdifferenz zwischen
der Messung mit und ohne CFK-Platte kann mit Hilfe von Formel 9-1 die, durch die CFK-Platte
verursachte Dampfung in Dezibel ermittelt werden.

Dcpg = 20 * IOg(UCFK/URef) (5-1)

D¢rc: Dampfung durch die CFK-Platte (1-Weg)

Durch das Einsetzten der beiden Spannungen in die oben genannte Formel ergibt sich somit eine,
von der CFK-Platte erzeugte Dampfung von -4,44 dB.

Um dies zu lberprifen, wurde im nachsten Schritt die Sendeleistung des Priifkopfes um den Wert
der Dampfung erhoht. In Folge dessen, misste nun das mit der Wechselfeldsonde aufgenommene
Signal wieder die zuvor in der Referenzmessung aufgezeichnete Amplitude erreichen. Da jedoch eine
so genaue Einstellung der Sendeleistung nicht moglich ist, wurde die nachst héhere Sendeleistung
von 5dB ausgewahlt und eingestellt. Nach erneutem Vermessen ergab sich das in folgender
Abbildung gezeigte Ergebnis.
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Abbildung 9-7: Kompensierter Sendepuls. Gemessen mit Wechselfeldsonde hinter CFK-Platte.

Die Messung zeigte, dass die nun aufgenommene Amplitude wieder der zuvor als Referenz
gemessenen Spannung von 1Vs entspricht. Erwartungsgemall misste das Signal aufgrund der
Uberkompensierten Sendeleistung den Wert aus der Referenzmessung Uberschreiten. Dies war
jedoch nicht der Fall. Grund hierfiir kdnnte ein leicht unterschiedlich abgestimmter Priifkopf oder
eine geringe Abweichung zur Messung mit kompensierter Sendeleistung gewesen sein.

Die so ermittelte Dampfung beschreibt nur den Signalverlust wahrend der Anregung. Jedoch wird das
von der Probe emittierte NMR-Signal im gleichen MaRe durch die CFK-Platte gedampft. Dies ist in
folgender Skizze verdeutlicht.
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Abbildung 9-8: Skizze der Dampfung durch CFK-Platte.

Aufgrund der Reziprozitdt von Antennen, die auch fiir die Sende- und Empfangsspule gilt, kann
angenommen werden, dass im Empfangsfall die gleiche Dampfung wie fiir den Sendefall vorliegt. Fir
die Gesamtdampfung ergibt sich somit:

D Gesamt = 2 * Dcrg (9-2)

Hat man nun also die Dampfung des Signals auf dem Weg vom Sender zum Medium bestimmt, l3sst
sich daraus rechnerisch auch auf die Dampfung auf dem Riickweg schlieRRen.

Wahrend der Verlust im Sendefall durch Erhohen der Sendeleistung kompensiert werden kann, ist
dies bei dem Empfangssignal nicht moglich. Da bei richtiger Anregung bereits das maximal mogliche
Signal emittiert wird lasst sich dies nicht durch Erhdéhen der Anregung oder durch andere
Malnahmen maximieren. Eine weitere Erhohung der Sendeleistung ware eher kontraproduktiv, da
dies eine falsche Anregung bzw. einen falschen Flip-Winkel verursachen wiirde.

Ob und in welchem MaR NMR-Messungen mit CFK-Platte moglich sind, soll mit folgendem
Experiment untersucht werden.

Hierzu wurde der Prifkopf erneut mit Beladung (CFK und Becher Rapsél) auf Resonanz abgestimmt,
und die Sendeleistung entsprechend der zuvor ermittelten Dampfung um 5 dB erhoht.
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Abbildung 9-9: Priifkopf mit CFK-Platte und grofRvolumiger Rapsoélprobe.

Bei der anschlieBenden NMR-Messung ist aufgrund der Dampfung mit einem, im vgl. zur Messung
ohne CFK-Platte, kleinerem Empfangssignal zu rechnen. Folgende Abbildung zeigt das dabei
aufgenommene NMR-Signal. Dieses wurde mit 256 Mittlungen sowie entsprechend der obigen
Dampfungsmessung erhéhten Sendeleistung aufgenommen. Die restlichen Einstellungen blieben im
Vergleich zu den Messungen aus Kapitel 6 unverdandert.

Fit result; (Eq = 0.0 pV: Tz = &1.9 ms)
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Abbildung 9-10: NMR-Signal aus einer Rapsélprobe, gemessen durch eine 1mm Starke CFK-Platte.

Wie die Messung zeigt, lasst sich ein NMR-Signal durch die CFK-Platte hindurch detektieren. Dieses
ist jedoch entsprechend der Erwartung im Vergleich zu Messungen mit gleicher Probe ohne CFK-
Platte, deutlich abgeschwacht (Vgl. Messung an ,,einfachen” Proben).
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Zusammenfassend ist zu sagen, dass sich die Dampfung durch die CFK-Platte auf dem Hinweg durch
die CFK-Platte durch Erhdéhen der Sendeleistung kompensieren ldsst. Auf dem Rickweg hingegen
macht dieser Signalverlust deutlich mehr Probleme, da das Signal auf diesem Weg nicht kompensiert
werden kann.

Die abschlieRende NMR-Messung mit CFK-Platte zwischen Prifkopf und Probe hat jedoch gezeigt,
dass trotz der, durch die CFK-Platte verursachte, Dampfung eine Messung an signalfreundlichen,
grofvolumigen Probe moglich ist. Jedoch sind bei einer Verkleinerung des Priifvolumens, oder sogar
bei der Verwendung einer realen Klebstoffprobe hinter einer solchen Schicht brauchbare NMR-
Signale nicht zu erwarten.

9.2 Messung an 2k-Epoxidklebstoff

Fiir das Messen an Klebstoff war es zunachst erforderlich zu prifen, ob und mit welchen Signalen
gerechnet werden kann. Um dies zu priifen, wurde der 2k-Epoxidkleber ,, Endfest 300“ der Firma UHU
verwendet. Dieser hat eine Verarbeitungszeit von ca. 90 Minuten und erreicht seine Endfestigkeit
nach 12 Stunden. Diese lange Bearbeitungs- bzw. Aushartezeit ermoglicht eine gute und lange
Beobachtung des Klebstoffes mit Hilfe des NMR-Priifkopfes.

Im ersten Schritt gilt es nun die Einzelkomponenten des Klebstoffs bezliglich ihres NMR-Signales zu
untersuchen. Hierzu werden zunachst Binder und Héarter des 2k-Klebstoffes getrennt untersucht,
bevor anschliefend der gemischte Klebstoff getestet werden kann.

Als Referenz, sowohl fiir die Untersuchung der Komponenten als auch des Klebstoffgemischs, wurde
zunachst eine Messung an einem leicht zu detektierenden und bekannten Medium durchgefiihrt.
Hierzu wurden ca. 10 ml Rapsél in eine Petrischale gefillt und, wie in Abbildung 9-11 gezeigt, auf
dem Probentisch positioniert. AnschlieBend wurde die Probe durch Verstellen des Hubtisches in den
sensitiven Bereich des Priifkopfes gebracht und eine Vergleichsmessung durchgefiihrt.
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Abbildung 9-11: 10 ml Referenzprobe in einer Petrischale auf dem Probentisch. In einem gewissen
Abstand darunter der Prifkopf.

Fiir die anschlieBenden Messungen an Klebstoff bzw. dessen Komponenten wurde jeweils eine
vergleichbare Menge des Probenvolumens in gleich groRe Petrischalen gegeben, um die Proben an

die Referenzprobe anzupassen. Folgende Abbildung zeigt diese drei Proben sowie die Referenzprobe
in den jeweiligen Petrischalen.

Abbildung 9-12: Mdglichst gleich groRe Klebstoffproben in Petrischalen.
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9.2.1 Messung an Komponenten des 2K-Klebstoffs

Im ersten Schritt wurde nun die Referenzprobe durch eine Binder-Probe ersetzt, und erneut eine
NMR-Messung mit gleicher Parametrierung durchgefiihrt. Dabei zeigte sich schnell ein potentielles
NMR-Signal aus der Probe, jedoch mit deutlich kiirzerer T,-Zeit. Um diese kiirzere Relaxationszeit
dennoch mit genigend Spin-Spin-Echos abzubilden, wurde daraufhin die Echozeit in der KEA?-
Software entsprechend verkiirzt und erneut eine Messung an der Binder-Probe durchgefiihrt.
AnschlieBend wurde die Messung mit einer Probe aus Harter wiederholt.

Nach erfolgreicher Messung an Binder sowie Harter mussten anschlieBend die beiden NMR-Signale
mit der Referenzmessung bzw. miteinander verglichen werden. Hierzu wurde die Referenzmessung

in Abbildung 9-13 oben, gefolgt von der Messung an Harter und Binder in folgender Abbildung
dargestellt.
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Abbildung 9-13: Messung an Klebstoffkomponenten. a) Referenzmessung mit Rapsél. b) Signal aus
Hérter. c) Signal aus Binder.
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Diese direkte Gegenliberstellung der beiden Proben und der Vergleich mit der Referenzprobe zeigen,
dass sowohl aus Binder wie auch aus Harter ein deutliches NMR-Signal detektiert werden kann,
dieses jedoch deutlich schwacher ist als bei der Referenzmessung. Auch hat sich gezeigt, dass beide
Einzelkomponenten des Klebstoffes getrennt voneinander NMR-Signale liefern, sich jedoch beziiglich
T,-Zeit fast nicht sowie hinsichtlich Anfangsamplitude nur leicht voneinander unterscheiden. Das
Signal dieser beiden Messungen dhnelt aufgrund ihrer kurzen T,-Zeit eher der Probe am Feststoff
Kautschuk und nicht der Referenzprobe aus Rapsol. Fiir den weiteren Test an diesem Klebstoff
bedeutet dies, dass aufgrund der erfolgreichen Messung an den Klebstoffkomponenten und deren
Ahnlichkeit bei einer Messung am Gemisch ebenfalls mit einem vergleichbaren NMR-Signal zu
rechnen ist.

Ein weiterer interessanter Punkt ist die Alterung der beiden Komponenten bei offener Lagerung an
der Luft. Hierzu wurden die Proben iiber eine Zeit von mehreren Tagen offen stehen gelassen und
immer wieder auf Anderungen im NMR-Signal untersucht. Dabei zeigte sich, dass der Binder nach
einer Zeit von 14 Tagen noch immer ein mit der ersten Messung vergleichbares Ergebnis liefert,
wohingegen bei der Harter-Probe bereits nach 2-3 Tagen deutliche Veranderungen in den NMR-
Signalen festzustellen waren (Vgl. Abbildung 9-14).
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Abbildung 9-14: Alterung des Harters des 2k-Klebstoffes UHU Plus 300.

Waiahrend sich bei der Probe aus Harter eine deutliche Abnahme an T,-Zeit und ein Verlust an
Anfangsamplitude abzeichnet, zeigt das Signal der Binder-Probe nach einer Zeit von 14 Tagen keine
wesentliche Verdanderung zur Messung an der frischen Probe (Vgl. Abbildung 9-15 und Abbildung
9-13 ¢)).
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Abbildung 9-15: Signal aus Binder nach 14 tagiger, offener Lagerung.

Dieses ahnelt sowohl in Anfangsamplitude als auch in T,-Zeit der ersten Messung an der Binder-
Probe. Das Ergebnis spiegelt sich auch in der Konsistenz der Proben wieder. Wahrend der Binder
nahezu seine Konsistenz beibehielt, anderte sich die Konsistenz der Harter-Probe von flissig bis hin

zu einer honigartigen Konsistenz.

9.2.2 Ausharteverlauf von 2k-Epoxydharz

Nachdem nun die beiden Einzelkomponenten hinsichtlich ihrer NMR-Signale getestet wurden, gilt es
nun das NMR-Signal des daraus gemischten Klebstoffes zu untersuchen. Aufgrund der dhnlichen
NMR-Signale aus Binder und Harter wird angenommen, dass sich die Anfangsamplitude, sowie die T,-
Zeit des daraus gemischten Klebstoffs zu Beginn nicht allzu stark von den zuvor ermittelten Werten

unterscheiden.

Wie in der Literatur [13-14] beschrieben, verringert sich mit fortschreitender Zeit und der damit
verbundenen Aushartung des Klebstoffes die Beweglichkeit der Molekiilketten aufgrund der
fortschreitenden Vernetzung. Dadurch nimmt die Relaxationszeit T, merklich ab. Auch die Anzahl der
frei beweglichen Protonen nimmt mit zunehmender Zeit ab und flihrt zu einer mit der Zeit kleiner
werdenden Anfangsamplitude des CPMG-Echos. Diese beiden Aspekte der Aushartung miussten
somit bei folgenden Messungen am Klebstoffgemisch festgestellt werden kénnen.
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9.2.2.1 NMR-Messung an Klebstoffgemischen

Richtiges Mischungsverhiltnis

Nachdem nun die beiden Einzelkomponenten des Klebstoffes mittels NMR-Prifkopf erfolgreich
analysiert wurden, wird im nachsten Schritt ein Gemisch im Verhaltnis 50:50 der beiden
Komponenten untersucht. Dieses Mischungsverhaltnis wird vom Hersteller vorgegeben und sollte zu
einer optimalen Aushartung des Klebstoffes flihren. Hierzu wurden 5g Binder mit 5g Harter
zusammengegeben und griindlich miteinander vermengt. AnschlieBend wurde der Klebstoff in eine
Petrischale gegebenen und direkt mit der Messreihe begonnen. Dabei wurde die Klebstoff-Probe in
moglichst kleinen Intervallen vermessen, und die dabei erzeugten Ergebnisse sowie der Zeitpunkt der
jeweiligen Messung notiert. Der Abstand der Einzelintervalle wurde dabei malgeblich durch die
Dauer einer jeden Messung bestimmt. Zu Beginn der Messung wurde mit 128 Mittlungen gearbeitet,
was ein Messintervall von ca. 4 Minuten mit sich brachte. Ab einer Messdauer von 105 Minuten
wurde die Anzahl der Mittlungen von 128 auf 256 erhdht, was den Messzyklus auf ca. 8 Minuten
verlangerte.

Im Zuge dieser Messreihe entstanden so 43 Messpunkte Uber einen Zeitraum von 247 Minuten.
Dabei wurden jeweils Anfangsamplitude, T,-Zeit sowie das Flachenintegral unter dem FIT als
MessgroRe aufgezeichnet. Parallel dazu wurde in regelmaRigen Abstanden die Konsistenz der Probe
gepruft.

Folgende Abbildung zeigt das erste NMR-Signal aus der Klebstoff-Probe zum Beginn der Messreihe
(t=0) und die drei wahrend der Messreihe aufgenommenen MessgrolRen.
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Abbildung 9-16: NMR-Messung am Klebstoffgemisch (50:50) zum Beginn der Messreihe.

Die in der Abbildung markierten MessgroRen (T2-Zeit, Anfangsamplitude und Fldchenintegral)
wurden nun fiir jede Messung der Reihe aufgezeichnet und anschlieRend lber der Zeit aufgetragen.
In folgender Abbildung ist der zeitliche Verlauf der Anfangsamplitude (rot), sowie den Verlauf der T,-
Zeit (blau) dargestellt.
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Abbildung 9-17: Abnahme der Anfangsamplitude sowie der T,-Zeit mit fortschreitender
Klebstoffaushartung.

Zu Beginn und unmittelbar nach der Vermischung der beiden Klebstoffkomponenten lag sowohl die
Anfangsamplitude als auch die T,-Zeit im Bereich der Einzelkomponenten. Mit zunehmender Zeit
sank zum einen die Anfangsamplitude fortwahrend ab und die T,-Zeit verringert sich kontinuierlich.

Was sich neben den beiden direkt ablesbaren Messgroflen, Anfangsamplitude und T,-Zeit, wie auch
schon bei der Messung der Schichtdicke als sehr guten Indikator darstellte, war das Flachenintegral
unter dem FIT. Dieses vereint sowohl T,-Zeit als auch Anfangsamplitude und I3sst sich in der KEA2-
Software als dimensionslose Grof3e generieren. Folgende Abbildung zeigt den zeitlichen Abfall dieses
Signals Uber der Messdauer.
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Abbildung 9-18: Flachenintegral unter FIT.

Zusatzlich zur zeitlichen Abnahme des Signals ist in Abbildung 9-18 die vom Hersteller angegebene
Bearbeitungszeit grin unterlegt. In dieser Zeit ist der Klebstoff fllssig bis zahfllissig und ldsst sich
problemlos verarbeiten. Neben der Bearbeitungszeit sind weitere Zeitpunkte rot markiert, die den
Hartegrad zum entsprechenden Zeitpunkt beschreiben. Diese wurden durch eindriicken des
Klebstoffes mit einem spitzen Gegenstand ermittelt, und dienen als Anhaltspunkt fir den
Zusammenhang NMR-Signal und Aushartung.

Sowohl der Verlust an Anfangsamplitude als auch die Abnahme der T,-Zeit sind Kennzeichen fiir den
Verlust an molekularer Beweglichkeit in der Probe bzw. fir den Riickgang der freien Spin-Dichte und
somit fir die Aushartung des Klebstoffes.

Nach einer Zeit von ca. 220 Minuten ist jedoch das Signal —Rauschverhaltnis so schlecht, dass das
vom KEA interpretierte Messsignal und die daraus ermittelten Werte (Amplitude, T,-Zeit sowie
Flachenintegral) nicht mehr aussagekraftig sind. Obwohl zum Zeitpunkt bereits doppelt so oft wie
zum Beginn der Messreihe gemittelt wurde, erzeugt das System zu diesem Zeitpunkt kein
glaubwiirdiges NMR-Signal (FIT).

Da der Klebstoff jedoch nach dieser Zeit noch lange nicht seine Endfestigkeit erreicht hat, ist es also
so nicht moglich eine Aussage Uber den fertig ausgeharteten Klebstoff zu ziehen. Zu diesem
Zeitpunkt hat der Klebstoff maximal den Gelpunkt erreicht, an dem dieser vom hochviskosen in den
festen Zustand tibergeht [15].
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Um einen langeren Zeitbereich messtechnisch aufzunehmen, ist eine Verbesserung des S/N
erforderlich. Bestes Mittel ware hierbei eine VergrofRerung des sensitiven Volumens, da dies eine
direkte Erhéhung des Empfangssignals mit sich bringt.

Falsches Mischungsverhaltnis

Obwohl im vorangegangenen Experiment der Ausharteverlauf des optimal gemischten Klebstoffs nur
Uber einen Zeitraum von ca. 4 Stunden und nicht bis zum Schluss beobachtet werden konnte, kann es
durchaus sein, dass bei einem falschen Mischungsverhaltnis in dieser Zeit bereits eine Abweichung
der Aushartung festgestellt werden kann. Hierzu wurde im nachsten Schritt die oben durchgefiihrte
Messreihe mit einer, in einem falschen Mischungsverhiltnis gemischten Klebstoff-Probe wiederholt.

Dazu wurde wie auch bereits zuvor ,UHU Plus Endfest 300“ 2k-Klebstoff verwendet. Hierbei wurde
dieser in einem Verhaltnis von 70:30 miteinander kombiniert und vermischt. Dabei wurden 7g Binder
mit 3g Harter vermengt und ebenfalls in eine Petrischale gegeben. Durch den deutlich reduzierten
Harter-Anteil wird nun ein vom idealen Gemisch abweichenden Ausharteverlauf erwartet.

Folgende Abbildung zeigt den zeitlichen Abfall des Flachenintegrals sowohl fiir die 50:50- als auch fur
die 70:30-Probe.
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Abbildung 9-19: Vergleich der beiden Ausharteverlaufe von Uhu Plus 2k-Klebstoff in den
Mischungsverhaltnissen 50:50 und 70:30.

Wie die Abbildung jedoch zeigt, unterscheiden sich die beiden Ausharteverlaufe beziglich ihrer
Abnahme an Flachenintegral kaum voneinander. Auch die Betrachtung der Anfangsamplitude bzw.
der T,-Zeit lieRen auf den ersten Blick keinen wesentlichen Unterschied zu.
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Betrachtet man den in Abbildung 9-19 gezeigten Ausharteverlauf jedoch etwas genauer, so stellt
man dort dennoch ein kleiner Unterschied fest. Die Kurve der 70:30-Mischung hat einen geringfligig
kleineren Startwert als die Kennlinie des 50:50-Gemisches, und schneidet diese Kennlinie nach einer
Zeit von ca. 145 Minuten.

Wahrend die geringe Abweichung beim Anfangswert auf Messtoleranzen zuriickgefiihrt werden
kann, deutet der, daraus resultierende Schnittpunkt jedoch auf einen etwas langsameren Abfall der
70:30-Messkurve hin. Ein sich so unterscheidender Verlauf der Messreihen wurde fiir die Messung
auch erwartet, da die Aushartung beim falschen Mischungsverhaltnis aufgrund des Mangels an
Harter langsamer und unvollstiandig ablaufen sollte. Jedoch ist dieser Unterschied zwischen den
beiden aufgenommenen Messreihen nur sehr schwach ausgepragt und aufgrund des schlechten S/N
bei der Messung nur sehr schlecht zu erkennen. Der geringfligig unterschiedliche Verlauf in
Kombination mit einem schlechten Signal-Rausch-Abstand ldsst daher keine endgiltige
Schlussfolgerung zu.

Um diesen Verdacht zu Uberprifen wurde, wie im folgenden Kapitel beschrieben, der
Aushéarteverlauf der beiden Gemische mit einem besseren S/N erneut untersucht und die Messreihen
erneut durchgefihrt.

9.2.2.2 Referenzmessung mit MOLE-Priifkopf

Die vorangegangene Messungen am verwendeten 2k-Epoxidklebstoff hat gezeigt, dass sowohl der im
richtigen Mischungsverhaltnis sowie auch der im 70:30 Mischungsverhaltnis gemischte Klebstoff mit
dem schichtauflosenden Priifkopf keine schlussendliche Unterscheidung der Proben zuldsst. Nach
einer Zeit von ca. 250 Minuten lieferte dieser auBerdem Priifkopf nicht mehr genligend Signal aus
der Probe um dies vom darunterliegenden Rauschen unterscheiden zu kénnen.

Da zu dieser Zeit jedoch die Aushartung noch nicht abgeschlossen ist und der Klebstoff noch nicht
seine Endfestigkeit erreicht hatte, wird nun mit einem anderen NMR-Prifkopf versucht den
Ausharteverlauf Uber einen ldangeren Zeitbereich aufzunehmen. Dieser weist aufgrund seines
groReren sensitiven Volumens eine héhere Signalausbeute und einen damit verbundenen groRReren
Signal-Rausch-Abstand auf. Durch dieses verbesserte S/N ist es ggf. auch méglich den oben
angesprochenen, unterschiedlich verlaufenden Aushédrteprozess der beiden Klebstoffgemische
besser aufzulésen und die dort getroffene Vermutung zu bestatigen.

AuRerdem soll diese Messung dem schichtauflésenden Prifkopf als Referenz dienen, um die damit
aufgenommenen Ausharteverlaufe mit einer davon unabhangigen Referenz zu vergleichen.

Hierzu wurde der sogenannte ,MOLE-Prifkopf” der Firma Magritek eingesetzt welcher (iber ein
groRvolumiges sensitives Volumen verfiigt und bei einer Arbeitsfrequenz von ca. 3,3 MHz betrieben
wird. Die hohere Arbeitsfrequenz tragt ebenfalls zur Verbesserung des Signal-Rausch-Abstandes bei.
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Abbildung 9-20: MOLE-Prifkopf mit groRvolumiger Rapsélprobe.

Vor der Messung muss jedoch zunichst das KEA2-System auf die Verwendung des MOLE-Priifkopfes
eingestellt werden. Hierzu muss die passende Arbeitsfrequenz, Sendeamplitude sowie Pulsldnge fir
den MOLE-Prifkopf gefunden und eingestellt werden. Gerade die Anpassung auf die richtige
Arbeitsfrequenz ist bei diesem Priifkopf von entscheidender Bedeutung, da dieser nicht wie der
schichtauflésende Prifkopf im Bereich des sensitiven Volumen seinen By-Fledgradienten aufweist,
sondern im Sattelpunkt seines Bo-Feldes betrieben wird. Eine kleine Abweichung von der fiir diese By-
Feldstirke passenden Arbeitsfrequenz fiihrt nicht, wie beim schichtauflésenden Prifkopf, zur
Verschiebung der sensitiven Schicht, sondern direkt zur drastischen Verkleinerung des sensitiven
Bereiches.

Nach Beladen des Priifkopfes mit der in Abbildung 9-20 gezeigten Rapsélprobe und anschlieRender
Abstimmung und Anpassung des Systems, konnte die erste Messung an dieser Probe durchgefiihrt
werden. Dabei zeigte sich bereits nach wenigen Mittlungen ein sehr gutes NMR Signal, welches im
Vergleich zur schichtauflésenden NMR-Messung ein deutlich besseres S/N liefert. Hierfur gibt es
verschiedene Griinde. Zum einen spielt das um ca. Faktor vier grofRere sensitive Volumen eine
entscheidende Rolle, aber auch die hohere Arbeitsfrequenz tragt zur Verbesserung des Signal-
Rausch-Verhaltnis bei.
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Abbildung 9-21: Mit MOLE-Priifkopf aufgenommenes Messsignal aus einer grofRvolumigen
Rapsolprobe.

Vergleicht man diesen Signalverlauf mit der Messung an Rapsdl aus Kapitel 6, so ist ein um Faktor 2
groBere Anfangsamplitude sowie ein deutlich besseres S/N erkennbar. Dies spiegelt sich sowohl in
den Rohdaten(links) als auch im FIT(rechts) wieder.

Fur die anschlieRende Messreihe an 2k-Klebstoff bedeutet dies, dass ebenfalls mit einer deutlich
verbesserten Signalausbeute gerechnet werden kann. Wahrend bei der Messung an Klebstoff mit
Hilfe des schichtauflésenden Prifkopfes nach einer Zeit von ca. 250 Minuten aufgrund des
schlechten S/N keine Messung mehr moglich gewesen ist, sollte mittels MOLE-Prifkopf aufgrund des
verbesserten Signal-Rausch-Abstandes eine langere Messung des Ausharteverlaufes moglich sein.

Folgende Abbildung zeigt das aus frisch gemischtem Klebstoff gewonnene NMR-Signal, welches
gleichermallen den Beginn der Messreihe wiederspielgelt.
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Abbildung 9-22: Mit MOLE-Priifkopf aufgenommenes Messsignal aus einer groRvolumigen
Klebstoffprobe

Auch diese Messung am Klebstoffgemisch zeigt trotz deutlich weniger Mittlungen eine, im Vergleich
zum schichtauflésenden Prifkopf, deutlich hohere Signalausbeute sowie ein deutlich besseres S/N.
Fiir die anschlieRende Messreihe betrachten wir nun wieder die Abnahme des Flachenintegrals unter
dem FIT. Dieser ist in folgender Abbildung neben der Abnahme an Anfangsamplitude sowie dem
Riickgang der T,-Zeit grafisch dargestellt.
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Abbildung 9-23: Vergleichsmessung an aushartendem 2k-Epoxidharzklebstoff mit MOLE-Priifkopf

Wie auch schon beim Schichtpriifkopf zeigt sich hier ein vergleichbarer Abfall der Messwerte. Neben
dem exponentiellen Abfall des Integrals und der kiirzer werdenden T,-Zeit ist auch der Riickgang der
Anfangsamplitude deutlich zu erkennen. Interessant ist hierbei der ebenfalls exponentiell
verlaufende Riickgang der T,-Zeit im Vergleich zur eher linear abnehmenden Anfangsamplitude.

Trotz deutlich besserem Signal-Rauschabstand und deutlich mehr Amplitude ist mit dem MOLE-
Prafkopf keine enorme Steigerung der Aufnahmezeit moglich. Beschrankender Faktor ist hierbei
jedoch nicht das schlechte S/N, sondern die abnehmende T,-Zeit. Diese wird zum Ende der Messreihe
so kurz, dass diese nicht mit genligend Punkten dargestellt werden kann. Versucht man den besagten
Bereich durch eine Verkleinerung der Echozeit besser abzudecken, gerat man mit dem Intervall der
Signalaufzeichnung in den Bereich der sogenannten Totzeit des Priifkopfes, in der dieser durch das
Nachschwingen nach dem Sendepuls keine Messung zulasst.

Da aufgrund des um ca. Faktor 15 hoheren Werts fir das Flachenintegral eine direkter Verglich mit
dem Ergebnis des schichtauflésenden Prifkopfes schwierig ist wurden fir folgende, vergleichende
Darstellung die Ergebnisse auf ihren Anfangswert normiert.
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Abbildung 9-24: Vergleich der Aushéarteverlaufe aufgezeichnet mit dem schichtauflésenden Priifkopf
sowie dem MOLE-Priifkopf.
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Wie die normierte Darstellung der drei Messreihen zeigt, ist mit dem MOLE-Prifkopf der gleiche
exponentielle Abfall erkennbar. Die Messung mit dem MOLE-Priifkopf lieferte jedoch zu jeder Zeit ein
deutlich besseres S/N was sich auch in der geringeren Streuung der Punkte erkennbar macht.

Um nun den Verdacht der unterschiedlichen Aushartung der 70:30- und der 50:50-Probe zu
Uberprifen muss neben der bereits durchgefiihrten Messung an einer 50:50-Mischung auch die
Probe im falschen Mischungsverhaltnis am MOLE-Priifkopf vermessen werden. Hierzu wurde erneut
10g Klebstoff (7g Binder, 3g Harter) hergestellt und dessen Aushartung vermessen.

Folgende Abbildung zeigt hierzu den mit dem MOLE-Priifkopf aufgezeichneten Ausharteverlauf fir
beide Mischungsverhaltnisse.
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Abbildung 9-25: Vergleich der beiden Ausharteverlaufe von Uhu Plus 2k-Klebstoff in den
Mischungsverhaltnissen 50:50 und 70:30 mit dem MOLE-Priifkopf.

Diese Messung mit dem MOLE-Prifkopf bestdtigt die Vermutung aus der Messung mit dem
schichtauflésenden Priifkopf. Auch hier beginnt die Messung mit schlechterem Mischungsverhaltnis
unterhalb der 50:50-Mischung und schneidet diese ebenfalls im Verlaufe der Aushartung.

Auch hier ist weniger das geringere Anfangssignal, sondern vielmehr der langsamer abfallende
Signalverlauf entscheidend. Dieser unterschiedliche Verlauf ldsst auf eine ungleiche Aushéartung der
beiden Klebstoffgemische schlieBen. Wahrend das Signal aus dem richtig gemischten Klebstoff
schneller absinkt, dauert dies beim falschen Mischungsverhaltnis langer.

Diese wiederholte Messung an unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen bestatigt somit die in
Kapitel 9.2.2 getroffene Vermutung. Obwohl der Klebstoff nicht tber die gesamte Aushartedauer
beobachtet werden konnte hat die Messung dennoch gezeigt, dass bereits zu Beginn der Aushartung
ein unterschied im Verlauf der NMR-Signale erkennbar ist.
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10 Optimierung des Magnetkreises

Wie die vorangegangenen Kapitel gezeigt haben, weist das verwendete Magnetsystem einen starken
Feldgradienten in Abhangigkeit zum Abstand zur Priifkopfoberflache, sowie eine starke Krimmung
des Feldes auf. Der Feldgradient hat zur Folge, dass bei einer Messung, fir jede Frequenz, immer nur
eine dinne Schicht angeregt werden kann. Méchte man z.B. einen Trocknungsverlauf in einem
Medium bestimmen oder generell eine Schichtaufgeloste NMR-Messung an einer Probe
durchfiihren, ist ein solcher Feldgradient wiinschenswert. Geht man jedoch davon aus, dass das zu
prifende Medium homogen verteilt ist und z.B. ein homogenes Aushéarteverhalten aufweist, kann
Uberlegt werden, ob ein solch starker Feldgradient und die damit verbundene sehr diinne
Schichtdicke die richtige Wahl fir die Prifaufgabe ist. Kommt man zu dem Schluss, dass eine solch
diinne Schichtauflésung nicht erforderlich ist, kann alternativ. zum schichtauflésenden
Magnetkonzept versucht werden, durch geschickte Veranderung des Magnetkreises das sensitive
Volumen zu vergréBern und so die gesamte Dicke der gemessenen Stoffschicht zu nutzen. Eine
Moglichkeit hierfiir ist ein Magnetkonzept mit Sattelpunkt bei dem Uber einen gewissen Bereich
hinweg eine anndhernd homogene Feldstarke vorherrscht. Dieser Ansatz, in einem Sattelpunkt zu
arbeiten, wird zum Beispiel beim oben verwendeten MOLE-Prifkopf eingesetzt.

Eine VergrofRerung des sensitiven Bereiches in Kombination mit einem ausreichend groRen Priifling
hatte eine Erhohung der Signalausbeute zur Folge, was das Signal-Rausch-Verhiltnis direkt erhoht
und somit eine deutliche Verbesserung der Empfangsqualitdt mit sich bringt. Dies ist besonders dann
interessant, wenn dampfende Medien das vom Priifling emittierte Signal abschwachen oder der
Prifling selbst nicht gentigend NMR-Signal liefert. Ein Beispiel dafiir bietet die Messung des
Ausharteverlaufes mit dem schichtauflésenden Priifkopf, bei dem das Signal wahrend der Messreihe
im Rauschband verschwand und mit dem NMR-Prifkopf nicht mehr aufgenommen werden konnte.
Entscheidet man sich dennoch fir eine feine schichtaufgeldste Auslegung des Magnetkreises besteht
bei der im Priifkopf gegebenen Magnetanordnung ebenfalls Optimierungspotential. Durch die starke
Krimmung des By-Feldes beim gegebenen Magnetkreis liegt nicht immer der gesamte sensitive
Bereich in der Probe und die Randbereiche werden verschliffen. Hier besteht der Ansatz das
Magnetfeld im sensitiven Bereich planarer zu gestalten um eine ebenere Ausdehnung des sensitiven
Volumens zu erzeugen.

Im Hinblick auf die Prifaufgabe und das Messen an Klebungen sind beide angedeuteten
Optimierungsversuche denkbar. Zum einen konnte es von Bedeutung sein, die Klebeschicht
schichtaufgelost zu vermessen um ggf. Fehler in der Aushdrtung an den Klebstoff-Randern zu
entdecken. Zum anderen ist es denkbar moglichst viel Volumen und somit Klebstoff der Schicht auf
einmal anzuregen um eine moglichst maximale Signalausbeute und ein gutes S/N zu erhalten. Dies ist
dann interessant, wenn Informationen (ber die Vermischung von Zwei-Komponenten-Klebstoff und
den Aushartungsverlauf von Klebstoff gesammelt werden sollen und keine Auflésung in der Schicht
erforderlich ist.

Da die Optimierung eines Magnetkreises und die anschlieBende Messung aufgrund verschiedener
Faktoren, wie z.B. positionieren der Magnete und messen der Feldstarke, sehr aufwendig ist, wurde
hier auf eine Simulation zurilickgegriffen. Bei der verwendeten Software handelt es sich auch hier um
das Simulationsprogramm FEMM, welches bereits in Kapitel 5 zur Auslegung der Sende-
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/Empfangsspule eingesetzt wurde. In diesem Kapitel wird nun mittels Simulation geprift, inwiefern
sich ein Magnetsystem erzeugen und optimieren lasst, welches im Hinblick auf planarere Schichten
oder groRere Priifvolumina ausgelegt wird. Um eine spitere Ubertragung in ein reelles
Magnetsystem zu gewahrleisten, wurde bei der Simulation darauf geachtet, dass nur auf dem Markt
erhaltliche Magnete und Werkstoffe hierzu verwendet wurden.

Mit beiden Ansadtzen werden unterschiedliche Ziele angestrebt. Wohingegen sich ein starker
Feldgradient in Kombination mit planaren Schichten optimal zur Schichtauflésung aufweist, eignet
sich das grol3e Prifvolumen eher zur Verbesserung der Signalausbeute. Die Wahl des Magnetkreises
wird also durch die spatere Prifaufgabe bestimmt.

10.1 Magnetkonzept zur Optimierung der Schichtauflésung

Im ersten Ansatz der Magnetkreisoptimierung wurde auf das bestehende Magnetkonzept aufgesetzt.
Dieses besitzt einen starken Feldgradienten in Z-Richtung und eignet sich daher fiir eine feine
Schichtauflésung. Nachteil des bestehenden Systems ist jedoch dessen starke Krimmung, die bereits
in verschiedenen Kapiteln angesprochen wurde. Um dieser Krimmung entgegenzuwirken, wurde ein
Ansatz gewadhlt, bei dem mit zusatzlichen Magneten das Feld im potentiellen Messbereich so
abgelenkt wird, dass planare, parallel zur Oberflache verlaufende Schichten mit gleicher Feldstarke
entstehen. Folgende Abbildung zeigt das Simulationsergebnis eines einfachen Hufeisenmagneten
ohne zusatzliche Shim-Magnete. Als Shim-Magnete werden Magnete zur Feldmodulation bezeichnet,
mit denen der Verlauf des Magnetfeldes gezielt verandert werden kann.

Die bei der Simulation eingesetzten Neodym-Magnete wurden von ihren Abmessungen und von
ihrem Material so gewahlt, dass diese moglichst eine mit dem aktuell im Prifkopf verbauten
Magneten vergleichbare Feldstarke liefern.

Abbildung 10-1: Simulation eines Hufeisenmagneten. Farbskala von 0,04T bis 0,06T.

Seite | 123



Die gewahlte Farbskala deckt den Bereich zwischen 1,7 und 2,6 MHz ab, was dem potentiellen
Bereich des sensitiven Volumens fiir diesen Frequenzbereich entspricht. Fir die Optimierung des
Magnetkreises wurde dieser Frequenzbereich ausgewahlt, da dieser im Bereich der aktuell
verwendeten Konfiguration des Prifkopfes liegt und sich mit Gblichen Magneten realisieren l&sst.
Eine Optimierung fir eine andere Arbeitsfrequenz ware ebenso denkbar.

Es ist deutlich zu erkennen, dass im besagten Bereich sowohl die Feldstarke als auch die By-Feldlinien
eine starke Krimmung aufweisen.

An diesem einfachen Modell eines Hufeisenmagneten wird nun mit der Optimierung des
Magnetkonzepts angesetzt, wobei es in erster Linie gilt die Feldintensitdt im gewlinschten Bereich
planarer zu gestalten.

Nach einigen ersten Versuchen entstand das in folgender Abbildung gezeigte Magnetkonzept. Dieses
besteht aus dem etwas auseinandergezogenen Hufeisenmagneten, erganzt um zwei Magnete zur
Feldmodulation. Diese wurden zunachst frei positioniert und anschlieRend experimentell auf ihre, in
der Simulation gezeigte Position gebracht. Diese beiden Shim-Magnete haben im Vergleich zu den
duBeren Hufeisenmagneten eine umgekehrte Polarisation und ,saugen” somit die Feldlinien
oberhalb des Prifkopfes an. Folgende Abbildung zeigt, den so entstandenen, modifizierten
Hufeisenmagneten im FEMM CAD-Tool.

aAir
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Abbildung 10-2: Erster Ansatz fiir einen modifizierten Hufeisenmagneten im FEMM CAD-Tool.

Da die Darstellung der in FEMM integrierten Ergebnisdarstellung ungenau und wenig flexibel
gehalten ist, wurden zwei Skripte geschrieben, die zum einen den Export der FEMM-Daten sowie den
Import der Daten in Matlab ermdglichen. Dort kénnen die Simulationsdaten flexibler untersucht und
besser dargestellt werden. Folgende Abbildung zeigt das in Matlab dargestellte Simulationsergebnis
fir den in Abbildung 10-2 dargestellten Magnetkreis.
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Abbildung 10-3: In Matlab dargestelltes Simulationsergebnis fir den modifizierten
Hufeisenmagneten.

Der in der Abbildung gezeigte Feldverlauf unterscheidet sich stark von dem zuvor simulierten
einfachen Hufeisenmagneten. Es ist deutlich zu erkennen, dass die mittleren Magnete ihrer Aufgabe
gerecht werden und das Feld mittig Gber dem Magnetkreis zum diesem hin abzulenken. Jedoch ist
dieser Effekt in dieser Konfiguration zu stark ausgepragt. Die Bereiche gleicher Feldstarke werden
nicht wie gewlinscht planarer und parallel zur Magnetoberkante ausgerichtet, sondern nach innen
gewolbt. Dieser Effekt zeigt, dass die mittleren Magnete im Vergleich zu den auRen liegenden zu
stark sind.

Da bei der Magnetkreisoptimierung mit real verfligbaren Magneten gearbeitet wurde, konnte die
Anzahl der Shim-Magnete in der Mitte nicht verringert werden. So wurde stattdessen die Anzahl der
duBeren Magnete erhoht, um das Verhéltnis zwischen duBeren zu inneren Magneten zu verandern.
Das entsprechede Simulationsergebnis ist in Abbildung 10-4 gezeigt.
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Abbildung 10-4: Optimiertes Shim-Konzept mit starkerem Hufeisenmagneten.

Es ist gut zu erkennen, dass sich im besagten Bereich, welcher wie zuvor farblich aufgeldst ist, sich
eine plane und parallel zum Prifkopf verlaufende Schicht gebildet hat. Diese liegt ca 8 bis9 mm
oberhalb des Magneten und erfillt die Erwartungen der Optimierung.

Dies ist jedoch nur einer von vielen moglichen Ansdtzen zur Optimierung eines Magneten zur
Schichtauflésung. Ein weiterer moglicher Ansatz ist in Referenz[16] angedeutet. Diese basiert
ebenfalls auf einem Hufeisenmagneten, jedoch sind dort die Shim-Magnete nicht wie beim zuvor
aufgezeigten Ansatz auf dem Eisenkern aufgesetzt, sondern in Raum zwischen den beiden Magneten
positioniert. Dabei ist laut Referenz[16] neben der Lage vor allem die Geometrie der verwendeten
Shim-Magnete von ausschlaggebender Bedeutung. Folgende Abbildung zeigt eine, auf den zuvor
verwendeten Hufeisenmagneten und auf die angestrebte Feldstdrke angepasste Variante des dort
vorgestellten Optimierungsansatzes.

Seite | 126



oAir

éNdFeB:Z MGDe ',{,‘NdFeB 32 MGDe

éNdFeB:Z MGDe ',FNdFeB 32 MGOe

o Pure Iron

—n

1cm

Abbildung 10-5: In FEMM umgesetzte und auf den Hufeisenmagneten angepasste CAD des oben
beschriebenen Optimierungsansatzes.

Die anschlielende Simulation des By-Feldes ergab das in folgender Abbildung gezeigte Magnetfeld.

Deutlich zu erkennen, ist die weniger stark ausgepragte Krimmung des Magnetfeldes als Folge der
Shim-Magnete.
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In dieser Simulation ist ebenfalls die gute Ausrichtung der Feldvektoren im angestrebten Bereich zu
sehen.
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Neben diesen beiden aufgezeigten Ansatzen zur Magnetfeldoptimierung wurde in der Simulation mit
vielen weiteren Anordnungen und mdéglichen Geometrien experimentiert. Jedoch stellte sich dabei
kein anderer Ansatz als vielversprechend heraus.

10.2 Magnetkonzept zum Erzeugen groBvolumigen sensitiven Volumens

Nachdem nun zwei verschiedene, aber dennoch recht dhnliche Ansatze zur Optimierung eines
Magneten zur Schichtauflésung aufgezeigt wurden, wird im nachsten Schritt ein Magnetsystem mit
groflvolumigerem Bereich gleicher Feldstarke ermittelt.

Ein erster Anhaltspunkt bietet hierbei der in Kapitel 9.2.2 vorgestellte MOLE-Prifkopf, welcher tGber
einen grofRvolumigen sensitiven Bereich verfigt.

Die hierbei entstandene Idee ist, das sensitive Volumen des Priifkopfes so auszulegen, dass moglichst
viel des zu prifenden Mediums innerhalb dieses Volumens liegt und angeregt werden kann.
Idealerweise ware hierfiir ein homogenes Magnetfeld geeignet, wie es in der umschlieRenden NMR
verwendet wird. Da ein solches Feld jedoch nur in umschlieRenden Techniken erzeugt werden kann,
gilt es nun einen Magnetkreis zu konzipieren, welcher in einem gewissen Bereich auBerhalb der
Magnetanordnung ein homogenes Magnetfeld erzeugt.

Die einzige Moglichkeit dies umzusetzen, ist die Erzeugung eines Sattelpunktes. Dieser muss eine
entsprechende Ausdehnung, sowie eine annehmbare Feldstarke in diesem Bereich aufweisen, um
einen in allen Raumrichtungen ausgedehnten Messfleck zu erzeugen.

Erster Ansatzpunkt bot der in Abbildung 10-2 gezeigte Feldverlauf des modifizieren
Hufeisenmagneten mit zu starken Shim-Magneten. Betrachtet man dessen Feldverlauf, so stellt man
fest, dass dieser in einem Abstand von 5cm mittig GUber der Magnetoberflache einen Fleck mit
annahernd gleicher Feldstarke ausbildet. Anhand des dort festgestellten Sattelpunktes kann nun im
ersten Schritt versucht werden die Ausdehnung dieses Fleckes zu bestimmen. Hierzu wurde im
besagten Fleck der horizontale sowie vertikale Verlauf der Bg-Feldstarke aufgenommen und in
folgender Abbildung dargestellt.

81, T - 8], Tesh

Abbildung 10-6: Horizontale sowie vertikale Ausdehnung des sensitiven Bereiches fiir den
modifizierten Hufeisenmagneten.
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Abbildung 10-6 zeigt neben dem Intensitdtsplot des potentiellen sensitiven Bereiches einen
horizontalen sowie vertikalen Intensitatsplot entlang der beiden dargestellten Linien. Der
Schnittpunkt der beiden Messlinien liegt hierbei in einem Abstand von 4,5 mm mittig Gber dem
Magneten, wo dieser seinen Sattelpunkt besitzt. An diesem Punkt betragt die By-Feldstadrke in etwa
0.055 T, was einer Lamorfrequenz von etwa 2,3 MHz entspricht.

Wie die Abbildung auBerdem zeigt, spielt auch hier die Bandbreite der Anregung eine entscheidende
Rolle fiir die GroRe des sensitiven Volumens. Da fiir dieses Magnetkonzept jedoch noch keinerlei
Spule, geschweige denn ein Sende-/Empfangskreis ausgelegt wurde, wird hier eine Bandbreite von
60 kHz angenommen. Diese Annahme basiert auf der beim schichtauflosenden Priifkopf ermittelten
Bandbreite, die mit 66kHz noch etwas lber der hier angenommenen Bandbreite liegt. Anhand dieser
Bandbreite wurde anschlieRend die obere bzw. untere Grenzfrequenz ermittelt, aus der wiederum
anhand des oben gezeigten Intensitatsplots die Grenzen des sensitiven Volumens bestimmt werden
konnten. Dabei ergab sich in etwa eine vertikale Ausdehnung von ca. 9 mm, sowie eine horizontale
Ausdehnung von 12 mm. Diese so ermittelte Ausdehnung des sensitiven Bereiches nimmt im
Vergleich zum schichtauflésenden Prifkopf groRvolumigere AusmaRe an.

Der zweite Ansatz zum Erzeugen eines groRvolumigen sensitiven Volumens ist in folgender Abbildung
gezeigt. Dieser basiert nicht wie der vorrangegangene Ansatz auf einem Hufeisenmagneten mit
parallel zur Oberflache verlaufenden Feldlinien, sondern besitzt senkrecht zur dieser stehende
Feldlinien. Folgende Abbildung zeigt das dafiir in FEMM erstellte Modell des Magnetsystems.

$NdFeB 40 MGDe $NdFeB 40 MEDe
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Abbildung 10-7: FEMM-CAD des zweiten Optimierungsansatzes fiir einen groRvolumigen sensitiven
Bereich.

Die AnschlieRende Simulation ergab das in folgender Abbildung gezeigte Ergebnis.
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Abbildung 10-8: Simulationsergebnis des zweiten Ansatzes zur Optimierung des Magnetfeldes
hinsichtlich eines groBvolumigen sensitiven Bereiches.

Hierbei wurde, wie bereits zuvor, der Betrag des Magnetfeldes entlang der beiden gezeigten Linien
aus dem Intensitdtsplot herausgezogen. Anhand des Verlaufs wurden im nachsten Schritt die
Ausdehnung des sensitiven Volumens sowie die dort vorherrschende Magnetfeldstirke bestimmt.
Auch hierbei wurde eine Bandbreite von 60 kHz fiir die Abschatzung des sensitiven Bereiches
angenommen.

Um diesen Bereich grafisch besser darzustellen, wurden die in FEMM erzeugten Simulationsdaten in
Matlab Gberfiihrt und dort weiter ausgewertet. Folgende Abbildung zeigt den potentiellen Bereich
des Magnetfeldes in der Matlab-Darstellung.
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Abbildung 10-9: Nahaufnahme des sensitiven Bereiches mit Markern auf den Positionen der unteren,
oberen und mittleren Feldstarke des potentiell sensitiven Bereiches.
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Dabei sitzen die beiden Marker links und rechts auf der fiir die obere Grenzfrequenz spezifischen
Feldstdrke, sowie die Marker oben und unten auf der unteren Grenzfrequenz des potentiell
sensitiven Bereiches. Diese wurden, wie bei der vorrangegangen Simulation, anhand der mittleren
Feldstarke und der dafiir spezifischen Frequenz in Kombination mit der angenommenen Bandbreite
bestimmt.

Anhand dieser Cursorpositionen kann nun die Ausdehnung des aus der Bandbreite abgeleiteten
potentiell sensitiven Bereiches ermittelt werden. Diese betrdgt in der Breite in etwa 14 mm und
17 mm in ihrer Hohe und liegt nur knapp Uber der Oberkante der Magnetgeometrie. Diese ist somit
etwas groller als das zuvor ermittelte sensitive Volumen des ersten Ansatzes und auch etwas groRer
als das angenommene sensitive Volumen des MOLE-Priifkopfes.

Da dieses Magnetkonzept einen von den vorrangegangenen Magnetkonzepten vollstandig
verschiedenen Feldverlauf aufweist, muss fir den Fall, dass diese Magnetkonzept in die Realitat
umgesetzt werden soll, die Sende- und Empfangsspule ebenfalls neu ausgelegt werden. Da in dieser
Magnetanordnung die By-Feldlininen senkrecht zur Oberflache stehen, muss ein B;-Feld mit parallel
zur Oberflache verlaufenden Feldlinien erzeugt werden. Hierzu bietet sich z.B. die Verwendung einer
Spule in Form einer Acht an.

Die Simulation hat gezeigt, dass sich hinsichtlich der Magnetfeldoptimierung beide Ansatze simulativ
testen lassen und erste Anhaltspunkte fir die Umsetzung eines optimierten Magnetsystems bieten.
Da es sich jedoch bei der Simulation nur um eine 2D-Simulation handelt, muss bei einer spateren
Umsetzung oder eine 3D Simulation (z.B. COMSOL) geprift werden inwieweit sich die
zweidimensionale Simulationen die dritte Dimension oder in ein reales Magnetsystem Ubertragen
[dsst.
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11 Zusammenfassung und Ausblick

Die Messungen an Klebstoff sowie die Experimente hinsichtlich Schichtauflésung haben gezeigt, dass
die Moglichkeit besteht NMR-Signale aus 2k-Epoxidklebstoff zu erhalten und der Prifkopf ein fir
diinne Schichten geeignetes sensitives Volumen aufweist.

AuBerdem wurde gezeigt, dass der Ausharteverlauf von Klebstoff in einem gewissen Zeitbereich
beobachtet werden kann. Diese Messung reicht leider nicht bis zur vollstandigen Aushartung des
Klebstoffes, sondern endet beim verwendeten Klebstoff im hochviskosen Zustand. Um eine bessere
Aussage Uber die Messbarkeit von Ausharteverlaufen von Klebstoff treffen zu kénnen, sind neben
den durchgefiihrten Tests an 2k-Epoxydharz weitere Messungen an verschiedenen Polyurethan- und
Epoxid-Klebstoffen notwendig. Erst dann ist es sinnvoll die Klebung auf eine reale Dicke im Bereich
weniger Millimeter zu verkleinern und mit Messungen daran fortzufahren. Jedoch ist es aufgrund der
gut verlaufenen Messungen an Schichtproben sehr wahrscheinlich, dass aus vergleichbar dicken
Klebstoffschichten ein, mit den groBvolumigen Messungen an Klebstoff vergleichbares Ergebnis
erzielt werden kann.

Dennoch besteht hinsichtlich des Signal-Rausch-Abstandes vor allem bei der Verwendung der
Leistungsendstufe in Kombination mit dem Eigenbau-Duplexer Optimierungsbedarf. Ist dieses
Problem geldst, so sind auch damit vergleichbar gute Messungen moglich. Dies ist vor allem dann
interessant, wenn Klebungen an einseitig ddmpfenden Medien untersucht werden sollen, ober wenn
aufgrund anderer Einflisse mehr als die vom KEAZ-Sender bereitgestellte Leistung benétigt wird.
Verlauft dies Optimierung des Sende- und Empfangskreis bei Verwendung der Leistungsendstufe
soweit erfolgreich, kénnen auch Messversuche an Klebstoff durch eine dampften Schicht wie CFK in
Angriff genommen werden.

Wahrend der Arbeiten am und mit dem Prifkopf hat sich das Magnetfeldkonzept ebenfalls als
optimierungsbedurftig herausstellt. Dieses eignet sich zwar prizipiell fir die schichtauflésende NMR-
Messung kann jedoch bei neuen Prifkopfkonzepten aufgrund der im Rahmen dieser Arbeit
gesammelten Erfahrungen unter Zuhilfenahme der in Kapitel 10 erarbeiteten Magnetkonzepte
verbessert werden.

Auch am vorhandenen Prifkopf bzw. Probentisch bestehen noch Punkte an denen das
Prifkopfkonzept optimiert werden kann. Neben den Veranderungen am Magnetsystem ist so z.B.
eine Automatisierung des Hubtisches mit einem Motor denkbar. In Verknipfung mit einer
Steuerungssoftware, die zum einen den Hub des Priifkopfes und zum anderen das NMR-System
bedient, ware so eine vollautomatische schichtaufgeloste Messung moglich. Diese Messung sowie
die Signalaufnahme geschehen zurzeit manuell und nehmen daher viel Zeit in Anspruch. Dieser
Aufwand kénnte durch diese Automatisierung deutlich verringert werden.

Aber auch die Abstimmprozedur des Priifkopfes ist ein zeitaufwendiger und wiederkehrender
Prozess. Auch hier ware eine Automatisierung denkbar. Diese konnte unter Umstdnden im Prozess
immer wieder die Abstimmung des Priifkopfes kontrolliert und diese ggf. nachregeln. Hierzu miisste
jedoch ein Algorithmus fir die Erkennung der Prifkopfabstimmung sowie fiir die Regelung der
Abstimmprozedur entwickelt werden.
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