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релаксации для контроля состояния текущей жидкости при проведении исследования в диапазоне изме-

нения расхода q минимум в два порядка. Разработан новый метод измерения T1 . Для его реализации

предложена конструкция ядерно-магнитного спектрометра дифференциального типа, позволяющая проводить
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Разработка быстрых и надежных методов контро-

ля состояния текущей среды в широком диапазоне

изменения ее расхода q является одной из актуаль-

ных задач технической физики [1–4]. Контролиро-

вать состояние текущей среды необходимо как при

проведении экспериментов, так и при автоматиза-

ции промышленного производства различных жидких

сред, биологических растворов и т. д. [3,5,6]. Резуль-

таты исследований показали, что наиболее эффек-

тивным и целесообразным является контроль состо-

яния текущей среды по измеренным значениям вре-

мен продольной T1 и поперечной T2 релаксации с

использованием явления ядерного магнитного резонанса

(ЯМР) [7-11].

По причине того, что устройства контроля состояния

текущей среды должны эффективно работать в диапа-

зоне изменения q минимум два порядка, при измерении

T1 и T2 возникает ряд проблем, основная из которых

связана с ограничениями, возникающими при использо-

вании ранее разработанных методик для измерения зна-

чений T1 в жидкой среде [7,9–13], так как при проведении

экспериментов или контроле технологического процесса

достаточно сложно обеспечить проведение измерений T1

при оптимальном значении расхода qopt [9,10] с изме-

нением значений q в пределах двух порядков и более.

Кроме того, проведенные нами эксперименты позво-

лили установить, что для обеспечения максимального

отношения сигнал/шум и разрешения регистрируемого

сигнала ЯМР в форме
”
виглей“ с использованием мо-

дуляционной методики должны выполняться следующие

соотношения:

tr > 2/ f m,

γBm > 101 f nmr ,

1/ f m > 6T2,

где Bm — амплитуда поля модуляции, f m — частота

поля модуляции, 1 f nmr — естественная ширина линии.

Выполнение приведенных выше соотношений создает

(особенно при быстрых расходах жидкости) сложности

c изменением значения f m на порядок для измерения T1

методом изменения величины намагниченности M жид-

кой среды, который успешно применяется при экспресс-

контроле [11,12].
Метод, изложенный в работе [9], использующий до-

полнительный коэффициент в соотношении для опре-

деления qopt , предложенном в [10], чтобы исключить

”
привязку“ измерения T1 к значению qopt , показал низ-

кую точность, так как значение вводимого коэффициен-

та, который получается из уравнений Блоха [14], как

показали эксперименты, зависит от изменения расхода

жидкости q. В работе [9] авторы предлагают считать

его постоянным в некотором диапазоне изменения q,
что противоречит теории ЯМР и экспериментальным

данным, особенно при больших значениях q.
Поэтому целью настоящей работы является разработ-

ка нового метода, который позволяет проводить измере-

ния T1 в текущей жидкости с погрешностью менее 1% в

диапазоне изменения q минимум в два порядка.

В конструкциях ЯМР-спектрометров и релаксомет-

ров с текущей средой сигнал ЯМР регистрируется с

использованием модуляционной методики автодинным
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Рис. 1. Структурная схема ядерно-магнитного спектрометра. 1 — насос, 2 — магнит-поляризатор, 3 — сосуд-поляризатор,

4 — соединительный участок трубопровода, 5 — объем катушки нутации, 6 — катушка нутации, 7 — соединительный участок

трубопровода, подключенный через переключатели потока, 8 — переключатели потока, 9 — магнит-анализатор, 10 — катушка

регистрации сигнала ЯМР, 11 — схема регистрации, 12 — осциллограф, 13 — катушки модуляции, 14 — генератор модуляции,

15 — схема обработки и управления, 16 — электронные ключи, 17 — генератор нутации, 18 — частотомер, 19 — магнитные

экраны.

детектором [4,9–11,15]. С учетом особенностей работы

автодинного детектора [10,11,15] форма линии G(t)
регистрируемого сигнала ЯМР описывается следующим

соотношением

G(t) = F

(

A
A + B

v2(t) +
B

A + B
u2(t)

)1/2

, (1)

где v(t), u(t) — сигналы поглощения и дисперсии,

A и B — коэффициенты, определяющие вклад в реги-

стрируемый сигнал ЯМР от сигналов поглощения и дис-

персии, а F — коэффициент, учитывающий изменения

фазы.

Сигналы поглощения и дисперсии для (1) получаются
из решения уравнений Блоха, записанных во вращаю-

щейся системе координат [10,14]:

du(t)/dt + u(t)/T2 + γHm sin(ωmt)v(t) = 0,

dv(t)/dt + v(t)/T2 − γHm sin(ωmt)u(t) + γH1Mz (t) = 0,

dMz (t)/dt + Mz (t)/T1 − M/T1 − γH1v(t) = 0, (2)

где 1ω = ω0 − ωnmr — расстройка частоты регистрации

сигнала ЯМР ωnmr от частоты прецессии намагниченно-

сти ядер M в поле Ha (ω0 = γHa , M = χ0Ha), χ0 — ста-

тическая ядерная магнитная восприимчивость, T1 и T2 —

времена продольной и поперечной релаксации жидкой

среды, t — время.

Система уравнений (2) решается относительно ком-

понент v(t), u(t) и Mz (t) с учетом начальных условий

Mz (0) = Mm, v(0) = 0, u(0) = 0, где Mm — значение

намагниченности жидкости на входе катушки регистра-

ции ЯМР-спектрометра. Проведенные нами эксперимен-

ты показали, что значение амплитуды регистрируемо-

го сигнала ЯМР зависит от изменения величины Mm.

На величину намагниченности текущей жидкости в мо-

мент ее протекания между устройствами для намаг-

ничивания и регистрации сигнала ЯМР действуют ре-

лаксационные и другие процессы. Поэтому в задачу

работы входила также разработка конструкции ЯМР

спектрометра, в которой действие других процессов на

изменение величины Mm было бы несущественно.

На рис. 1 представлена структурная схема экспе-

риментальной установки ЯМР-спектрометра дифферен-

циального типа для реализации нового метода изме-

рения T1. Текущая жидкость с начальной намагничен-

ностью M0 поступает в сосуд-поляризатор 3 c объе-

мом Vp, размещенный в магнитном поле Hp. На выходе

из магнита-поляризатора 2 жидкость приобретает намаг-

ниченность M1:

M1 = χ0Hp
[

1− exp
(

−Vp/(qT1)
)]

+ M0 exp
(

−Vp/(qT1)
)

.

(3)
Для намагничивания жидкости используют поля с ин-

дукцией B p > 1Т. Начальная намагниченность текущей

Письма в ЖТФ, 2020, том 46, вып. 22



48 В.В. Давыдов, Н.С. Мязин, В.И. Дудкин, Р.В. Давыдов

t, s
0 0.4 0.8 1.2 1.6

–1

0

1

U
,
V

2.0

2

3

–2

a

t, s
0 0.4 0.8 1.2 1.6

–1

0

1

U
,
V

2.0

2

3

–2

b

Рис. 2. Формы линий сигналов ЯМР на выходе схемы регистрации 11 от водопроводной воды при f m = 50Hz для различных

объемов соединительного участка трубопровода 7: Vc1 = 146ml (a) и Vc2 = 204ml (b).

среды M0 формируется в поле Земли (BE ≈ 0.5 · 10−4 T).
Поэтому вторым слагаемым в (3) можно пренебречь по

сравнению с первым:

M1 = χ0Hp

[

1− exp
(

−Vp/(qT1)
)]

. (4)

В случае установки магнитных экранов изменение

магнитного поля Ht в пределах двух соединительных

участков трубопровода 4 и 7 и катушки нутации 6 несу-

щественно по сравнению с неоднородностью магнитного

поля поляризатора 2. Поэтому при рассмотрении можно

взять ее среднюю величину в зоне размещения катушки

нутации 6. В этом случае значение Mm можно предста-

вить следующим выражением:

Mm = χ0Ht
[

1− exp
(

−(Vm + Vn + Vc)/(qT1)
)]

+ M1 exp
[

−(Vm + Vn + Vc)/(qT1)
]

, (5)

где Vm — объем соединительного участка трубопрово-

да 4 (рис. 1), Vn — объем катушки нутации 5 (рис. 1),
Vc — объем соединительного участка трубопровода 7

(рис. 1).
Проведенные нами эксперименты показали, что при

Ba ≈ 0.3T и B p > 1T значение B t < 0.0002 T. Кроме

того, текущая жидкость в объеме Vm + Vn + Vc находится

в течение времени, которое много меньше T1, что не поз-

воляет ей полностью намагнититься в отличие от случая

ее протекания через сосуд-поляризатор 3 [1,4,10,14].
Поэтому значения M1 и намагниченности Mt = χ0Ht ,

которая образуется на этом участке трубопровода, будут

различаться между собой более чем на четыре порядка.

В этом случае первым слагаемым в (5) можно пре-

небречь по сравнению со вторым, и выражение для

определения Mm приобретает следующий вид:

Mm = χ0Hp
[

1− exp
(

−Vp/(qT1)
)]

exp
[

−(Vm + Vn)/(qT1)
]

× exp
[

−(Vc)/(qT1)
]

. (6)

Если использовать два участка соединительного тру-

бопровода с разными объемами Vc , то регистрируемые

сигналы ЯМР от текущей жидкости будут различаться

по амплитуде, так как, согласно (6), Mm изменяется.

На рис. 2 в качестве примера представлены реги-

стрируемые сигналы ЯМР от водопроводной воды

при T = 293.2K для двух объемов Vc соединитель-

ных участков трубопровода. Анализ полученных форм

линий сигналов ЯМР показывает, что в случае уве-

личения Vc амплитуда регистрируемого сигнала ЯМР

уменьшается, что соответствует (1) с учетом (2) и (6).
Для подтверждения полученных данных были иссле-

дованы формы линий сигналов ЯМР с инверсией на-

магниченности [4,7,10], которая создается в катушке

нутации 6. На рис. 3 в качестве примера представлены

регистрируемые сигналы ЯМР от водопроводной воды

с инверсией намагниченности при двух значениях Vc .

В результате исследований было установлено, что ха-

рактер изменения амплитуды регистрируемого сигнала

ЯМР при изменении значения Vc для сигнала ЯМР с
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Рис. 3. Формы линий сигналов ЯМР с инверсией намагниченности на выходе схемы регистрации 11 от водопроводной воды при

f m = 50Hz для различных объемов соединительного участка трубопровода 7: Vc1 = 146ml (a) и Vc2 = 204ml (b).

инверсией намагниченности такой же, как без нее. Это

означает, что на всем участке протекания намагниченной

жидкости от сосуда-поляризатора до сосуда-анализатора

выполняется условие адиабатической теоремы [16,17].
Величина намагниченности изменяется только под дей-

ствием релаксационных процессов, остальные факторы

оказывают несущественное влияние. Поэтому если про-

вести измерения значений двух амплитуд (U1 и U2)
сигналов ЯМР при различных значениях Vc , то для опре-

деления значения T1 можно использовать следующее

соотношение:

U1

U2

=
Mm1

Mm2

=
exp

(

−
Vc1
qT1

)

exp
(

−
Vc2
qT1

) . (7)

Поскольку условия протекания жидкой среды по участку

трубопровода и в катушке нутации для двух случаев под-

ключения объемов Vc1 и Vc2 идентичны, соотношение (7)
можно преобразовать к следующему виду:

U1

U2

=
exp

(

−
Vc1
qT1

)

exp
(

−
Vc2
qT1

) . (8)

Выражение для определения T1 по измеренным значе-

ниям U1,U2 и q после преобразования приобретает вид

T1 =
Vc2 −Vc1

q ln
(

U1

U2

) . (9)

Для водопроводной воды при T = 276.3K с ис-

пользованием разработанного нами нового метода

(соотношение (9)) [9,10,15] было измерено значение

T1 = 1.44± 0.02 s. Цикл измерения времен релаксаций

повторялся 10 раз для усреднения данных и оценки по-

грешности измерения в соответствии со стандартными

методиками. Аналогичная проба воды при T = 276.3K

была исследована на стационарном ЯМР-релаксометре

Minispec mq 20 (фирма BRUKER), при этом измеренное

значение T1 = 1.434 ± 0.003 s. Полученные значения T1

совпали в пределах погрешности измерений.

Анализ экспериментальных результатов показал, что

разработанный нами метод позволяет проводить измере-

ния T1 в реальном времени одновременно с измерения-

ми T2 для расходов жидкости q, при которых отношение

сигнал/шум > 3. Это существенно расширяет возможно-

сти использования ЯМР-спектрометров для проведения

научных исследований и решения других задач.
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