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1 UVOD

Nuklearni magneticka rezonance (NMR) je jednou z nejzajimavéjSich technik pro studium
struktury biomolekul. V nékolika oblastech — zobrazeni na principu magnetické rezonance (MRI),
spektroskopii MR, spektroskopickém zobrazovani, funkénim zobrazovani — piedstavuje
magnetickd rezonance v soucasné dobé vykonny diagnosticky nastroj v mediciné a v riznych
oblastech biologie. Dalsi velmi zajimavou oblasti je vySetfovani poréznich materialt.

V riznych védeckych a technickych oblastech je velky teoreticky i experimentdlni zajem
o studium poréznich materidld (kameny, konstrukéni materidly, dfevo, micely, biologické
materidly). V uvedenych oblastech jsou vyvijeny experimentalni techniky pro charakterizovani
fyzikalnich vlastnosti téchto materidlli. NejzajimavejSimi vlastnostmi poréznich materiald jsou
poréznost, distribuce rozmérti pérl, permeabilita (prostupnost). NMR umoziuje piimym
nedestruktivnim zplisobem vySetiovat transport hmoty v poréznich materidlech (kapaliny, plyny),
strukturu zakladniho materialu a také rozlozeni kontrastni latky v pérech. Mnoh¢é difizometrické
aplikace jsou vyuzivany v geofyzice, hydrologii (porovité kameny, sedimenty, pudy), stavebnictvi,
chemickém inZenyrstvi, biomedicing a dalSich.

Je ztejmé, Ze NMR studie difuze a tokl plynt, které maji vétsi difuzni koeficienty ve srovnani
s kapalinami, mohou v nékterych ptipadech pfinést nové informace o mikrostruktuie a dalSich
vlastnostech poréznich materiala.

Po mnoho let je znamo, ze v heterogennich systémech navrat magnetizace do teplotné
rovnovazného stavu neprobiha v c¢ase podle jednoduché exponencidlni funkce. Napiiklad
viceslozkovéa relaxace vody v nervech byla publikovana v roce 1969 [1] a opét v roce 1978 [2].
Podobna data pro svaly byla publikovana v [3] a [4]. Odchylky v datech od exponencialni funkce
vedly k ziskédni informaci o heterogenni struktuie zkoumaného materidlu. V biologickych
poréznich materialech [5] je snimany NMR signal protonti vody primérovan v ¢ase a je souctem
signalil jader v prostoru. NMR experimenty nejprve excituji jadra ve vymezeném makroskopickém
prostoru. Béhem sniméani jadra méni svou polohu vlivem diftiznich pohybti. Pohyb jader
anehomogenita magnetického pole zpusobuji zkraceni relaxacnich Casii snimanych
makroskopicky. Relaxacni ¢asy tedy charakterizuji mikrostrukturu vysetfované hmoty. Pii pouziti
plynti pro zaplnéni pori vysetfovaného materialu jsou zmény relaxacnich casti vétsi ve srovnani
s kapalinami. Zména relaxacnich vlastnosti plyni i kapalin nachéazejicich se uvnitt poéra
vySetfovanych materidli pfinasi zajimavé informace o mikrostruktufe pérovitych materiala.

Po dlouhou dobu bylo provadéno vySetfovani difuznich vlastnosti vzorku bez prostorového
rozliSeni. V soucasné dobé je zajem o MR zobrazovani s difiznim kontrastem obraze (DMRI).
V téchto piipadech jsou aplikovany pulzni sekvence s gradienty magnetického pole. Tyto sekvence
maji ptipravnou etapu, ve které se do faze MR signalu vhodn¢ zakdduje poloha jader v prostoru
(makroskopicka i makroskopicka poloha). Toto kddovani je provedeno aplikaci prvniho difuzniho
gradientu. Druhou fazi experimentu je Casovy interval, béhem kterého jadra méni svou polohu
v prostoru. Po uplynuti této doby nastava dalsi etapa, etapa dekddovani polohy. To se déje pomoci
difaznich gradientti, které zajisti sfazovani jader v daném okamziku. Pro jadra, kterd zménila
polohu, nenastavaji podminky sfdzovani MR signélu a signal echa ma nizsi velikost. Behem vsech
tii etap jsou aplikovany dalsi kodovaci a dekddovaci zpiisoby pro snimani MR obrazu. Pro tyto
studie musi byt NMR systém vybaven gradienty magnetického pole srychlym piepinanim
velikosti a s definovanym ¢asovym pribéhem. Navrh sekvenci pro difizni méfeni silné zavisi na
charakteristikach méficiho média, predevsim na jeho relaxacnich ¢asech 7 a 7> a na interakcich
mezi méfenym materidlem a méficim médiem. Problémem je také nehomogenita magnetické
susceptibility materidlu zptsobujici lokélni nehomogenitu magnetického pole, snizovéani spin-
spinového relaxaéniho Casu, coz zptsobuje velké chyby v métfeni difuznich koeficientt.



Prvni techniku méteni difuze v homogennich materialech zavedl Stejskal a Tanner [6]. Limitem
této metody jsou dostatecné dlouhé relaxacni Casy 73, 7. V heterogennich poréznich materiadlech
které eliminuji vliv magnetické susceptibility porézniho materidlu. Jsou zaloZeny na vytvafeni
stimulovaného echa, u kterého je mozné prodlouzit difuzni ¢as 1 u materialu s kratkym relaxa¢nim
casem 75. Soucasné tyto techniky eliminuji vliv tzv. kiizovych ¢lenli souvisejicich s prostorové
zavislym gradientem zakladniho pole MR systému. V posledni dobé Mair a kol. [12] publikoval
NMR studie difuze plynti v heterognennich systémech a tokti laserem polarizovaného xenonu.
V obou studiich jsou pouzity modifikované techniky s aplikaci difiznich gradientd. NMR techniky
pro méteni diftiznich konstant s pouzitim v jinych oblastech jsou popisovany v [13] az [16].

Me¢éieni diftznich koeficienti je uzce spjato s dobrou znalosti velikosti relaxacnich casi
v poréznich materialech i v kontrastni latce. VétSina zndmych metod pro kvantitativni méfeni 7 je
limitovana velkym pomérem relaxa¢nich konstant 7/7,. V tomto piipadé¢ je mozné zanedbat
chybu zplisobenou neptfesnou hodnotou skldpéciho thlu. Metody publikované v [17] umozni
s dostateCnou piesnosti stanovit velikost sklapéciho uhlu a relaxaéni konstantu 77 za podminky
T,>>T,. Pii nesplnéni této podminky vznikaji nepfipustné chyby. Proto je nutné zkracovat
relaxacni Cas 7, napi. aplikaci gradientniho pulzu nebo jinym zpisobem. Podle vysledka
pfedbéznych méfeni maji vybrané plyny kratké oba relaxa¢ni cCasy (1 — 10 ms). Dal§im
omezujicimi faktory pfi méfeni relaxacnich Cast je nizky pomér signal/Sum, omezend rychlost
vzorkovani, nehomogenita zakladniho a vf magnetického pole, magnetickd susceptibilita
poréznich materiali a jejich heterogenni uspofddani. Pro zvySeni pfesnosti méfeni relaxacnich
Cast je nutné optimalizovat vSechny tyto parametry.

Tato prace popisuje nckter¢ NMR metody pouzitelné pro méfeni diftznich koeficienti
u heterogennich materiala s kratkymi relaxacnimi ¢asy 7. Protoze piistrojové parametry vyrazné
limituji métfeni a zpusobuji velké systematické chyby meéfeni, zabyva se druhd ¢ast vyjadienim
chyb, stanovenim parametri meéfici techniky a popisuje nové navrzenou metodu pro ovéteni
presnosti vytvofenych gradienti magnetického pole. Tento prehled pomuze pii studiu poréznich
materialt na MR tomografu v Ustavu pfistrojové techniky AV CR, VVI.

2 MERENI DIFUZE

Difuize je ndhodny transla¢ni pohyb molekul (Browntv pohyb), dany jejich tepelnou energii. Pii
tomto pohybu dochazi ke srdzkam mezi molekulami a mikroskopickymi pfekdzkami tvofenymi
napf. bunécnou strukturou. Tim muze byt difazni pohyb vice ¢i méné omezen.

V teorii, kdy neuvazujeme zadné piekézky a molekularni prostiedi povazujeme za izotropni,
plati nasledujici vztah (Einsteinova rovnice):

y=J6-D-tp . (1)

Rovnice (1) vyjadiuje stiedni vzdalenost y (ve vSech tfech smérech), kterou molekuly urazi za
¢as tp. Konstanta umérnosti D je tzv. difuzni koeficient, ktery uddva miru pohyblivosti molekul
v dané latce. Béhem casu #p mohou molekuly prochdzet oblastmi s riznymi koeficienty D, ¢imz
vznikd casova zavislost koeficientu. Pro tyto pfipady byl zaveden pojem zdéanlivy difuzni
koeficient (Apparent Diffusion Coefficient ADC), ktery vyjadiuje efektivni hodnotu D a je Casové
nezavisly. Difize je asto anizotropni veli¢ina (hodnota D se 1i$i v z&vislosti na sméru), koeficient
D je tedy tenzor a k jehoz ziskani je tfeba méteni v Sesti nezavislych smérech.

Princip méteni difuze (obecné jakéhokoliv pohybu spini) spociva ve vhodné aplikaci gradientii
magnetického pole (prostorové zavislého magnetického pole) do NMR métici sekvence [13]
a [14]. Pohybujici se spiny (atomy) jsou v dobé rozfazovani na jiném misté (vlivem aplikaci
gradientu magnetického pole a tedy 1 v jiném magnetickém poli) nez v dobé zpétného sfazovani.
Frekvenc¢ni nekoherence spinil, podle Larmorova vztahu
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zpusobuje pokles MR signdlu, ktery je imérny velikosti difuze. Detailnéji Ize princip vysvétlit
napiiklad na pulzni sekvenci spinového echa (pulsed field gradient spin-echo — PFG SE), jehoz
zékladni podobu zachycuje obr. 1. Tato sekvence, vyuzivajici gradientni pulzy obdélnikového
tvaru, je nazyvana 6intervalova. Po aplikaci 90° pulzu dojde ke sklopeni vektoru magnetizace do
tranzverzalni roviny a k postupné relaxaci jader s ¢asem 75". Aplikaci 180° pulzu dojde k oto&eni
sméru precese jader, ¢imz se jadra za¢nou sfazovavat. Vysledkem procesu sfazovani je vznik
spinového echa v ¢ase T, jehoz amplituda klesa s pfirozenym relaxacnim ¢asem 75 podle vztahu

M=M,e". 3)

Aplikujeme-li difuzni gradienty (symetricky kolem 180° pulzu) bude pro nehybna jadra platit
totéz co u sekvence bez gradientd. Bude-li vSak jadro v jiné pozici (aplikaci gradientu i v jiném
magnetickém poli) pted a po 180° pulzu, nedojde k dosazeni stejné fize. Pozorovany signal
spinového echa pak nedosahne takové hodnoty jako v ptipadé sekvence bez gradientt.

Pokles pozorovaného signalu je mozné vyjadrtit vztahem

TE

M=M, ePle ™ 4)

Z poméru amplitud spinového echa M /M, a pti zndmém b-faktoru lze urcit velikost difizniho
koeficientu D. Velikost b-faktoru zavisi na uspotfadani pouzitych gradienti a bude vysvétlen
pozdéji.

Tel2 Te/2

B, 90° i 180° Echo

G(t) G G j

G(t)
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Obr. 1 Pulzni sekvence pro méreni difuze pro difuzni gradienty obdélnikového
(6intervalova sekvence), lichobéznikového a sinusového tvaru a vypocet b-faktorii

Matematicky vyjadiend zména thlové frekvence podél soutadnice r (soufadnice x, y nebo
z v laboratorni souradné soustave¢)

Aa):—y[BO+G(r)-r] (5)



zpusobuje casovou akumulaci faze
®=[Aw-dt'=y[G(¢)r(t)de". (6)
0 0

Pokud se spiny pohybuji vlivem difize nahodné, 1ze povazovat rozlozeni faze za Gaussovské
a utlum signalu Ize popsat jednoduchou exponencialni rovnici

M=M, ) M,-e"", (7)

kde M, je intenzita signalu bez diftze (napf. zméfend sekvenci bez diftiznich gradienti).
Konstanta b (tzv. b-faktor) udava citlivost pulzni sekvence k difuzi a je dana integralem

b=72]E[j.G(t')dt} dt (8)

Rovnice (8) je pouzivana pro vypocet b-faktoru pulznich sekvenci jakéhokoliv ¢asového
priabéhu gradientu. Pro sekvenci z obr. 1 s obdélnikovym priabéhem difuznich gradientd Ize
odvodit vztah

b=y’ G, 5°(A-6/3). 9)

Nekteré dalsi, v praxi pouzivané, prubéhy gradientl v sekvenci spinové-echo a piislusné vztahy
jsou uvedeny na obr. 1.

Vztahy pro sekvenci gradientniho echa, kterd je druhou nejCastéji pouzivanou technikou
ziskdvani MR signalu, jsou uvedeny na obr. 2. Tato sekvence neobsahuje 180° pulz a proto je
zapotiebi obou polarit gradienti. Vyhodou této sekvence je kratsi echo Cas T%, ale pokles ech je
vetsi z divodu nehomogenity zakladniho pole tomografu.
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Obr. 2 Pulzni sekvence pro méreni difuze pro sekvenci gradientniho echa s dvoupolaritnimi
gradienty lichobéznikového, sinusového a obdélnikového pribéhu a vypocet b-faktoru
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3 SEKVENCE PRO HETEROGENNI SYSTEMY

Technika PFG-SE je vyuzitelnd pro méfeni difuznich koeficienti atomit a molekul
v homogennich kapalinach a pevnych latkach.

V heterogennich systémech, u kterych relaxaéni das 7> MR signalu prevysi podélnou relaxaci
7, a difaze D je mala (D < 10" m*/s), jsou vyuzivany sekvence PEG se stimulovanym echem
(PFG-SSE). U téchto sekvenci je informace o fazi spinii uchovana v z-soufadnici (ve sméru
zékladniho pole By) po cely Gasovy interval mezi druhym a tfetim 90° pulzem. Tento Cas je
limitovan relaxa¢nim ¢asem 7). Tato sekvence, nazyvana 7intervalova sekvence, je vyhodna pro
vzorky s delSimi relaxacnimi €asy a za podminky 7 >> T5,. Prib¢h 7intervalové pulzni sekvence je
znazornén na obr. 3.

Bi | 90° 905 90y
| |
T A+T A+2T

G t

0 Q
Gp

°1al]s ﬂ

5 Q — ;

Obr. 3 Sedmiintervalova pulzni sekvence pracujici na principu stimulovaného echa

Jadra jsou excitovana 90° pulzem v ose x. Za ¢asovy interval & je po dobu & aplikovan difuzni
gradient Gp. Rozfazované vektory magnetizace jsou za dobu & otofeny 90° pulzem v ose a (+x
nebo +y) do osy z, kde se uchova jejich faze po dobu A. Ve vétSin€ experimentl plati
A>> 1=+ 6+ &. V fase A+1 je aplikovan 90° pulz v ose b (£x nebo +y), ktery oto¢i vektory
magnetizace do transverzalni roviny. V dalsi ¢asti sekvence je aplikovan gradientni pulz velikosti
Gp, ktery zplsobi v Case Ty =A+27 sfazovani vektorh magnetizace a vznikne spinové echo.
V tomto Case se sfazuji vSechna jadra, ktera nezménila polohu. Difuze jader zplsobi zménu jejich
polohy a tato jadra se nesfazuji a velikost spinového echa je mens$i. Gradient zakladniho
magnetického pole Gy ptisobici béhem celé pulzni sekvence a miize zplisobit systematickou chybu
méteni difizniho koeficientu. Pro 7intervalovou pulzni sekvenci je b-faktor dan vztahem
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b=—y {§Z(A+r—§jG;+5{2rA+2rz— —5(51+52)—(55+5;)}GDGO+12(A+23—TJG§} (10)

Druhy ¢len ve vztahu (10) vyjadiuje vliv obou gradientii Gp, Gy a je zavisly na vSech ¢asovych
intervalech pouzitych v pulzni sekvenci A, o, 6, a &. Proto neni mozné méfit pomér velikosti
spinového echa bez a za pfitomnosti difiznich gradientl a ztohoto poméru pocitat velikost
difizniho gradientu. Vlivem druhého ¢lenu vznika velka systematickd chyba méfeni. Tento rezim
meéfeni je mozny jen pro zanedbatelny staticky gradient Gy. Heterogenita magnetické susceptibility
nékterych vzorki (napf. koloidnich suspenzi, biologickych systémi a poréznich materialit) vytvari
nehomogenni zakladni gradient magnetického pole, zplsobujici snizeni relaxaniho casu 7>
a problémy pfi pouziti této sekvence. Pro sniZeni citlivosti 7intervalové sekvence na nehomogenitu
zékladniho pole jsou pouzivany diftizni gradienty obou polarit a nebo je vyuzivano 180° vf pulzi
pro otoceni sméru rotace vektori magnetizace. Tyto sekvence jsou oznaovany 9intervalova,
13intervalova a 17intervalova sekvence.

10
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Obr. 4 Devitiintervalova pulzni sekvence pracujici na principu stimulovaného echa

Pro odstranéni zavislosti druhého ¢lenu v (10) na A je mozné otoCit vektory magnetizace vf
pulzem o 180° mezi prvnimi 90° pulzy a mezi tfetim 90° pulzem a stfedem stimulovaného echa.
Tato pulzni sekvence se nazyva 9intervalova a je zndzornéné na obr. 4. Pro 9intervalovou pulzni
sekvenci je b-faktor dan vztahem

3
b:_y{y(AJrr—ngéJr&(&l—52)GDGO+4%G§}. (11)

Z tohoto vztahu je vidét, Ze kiizovy Clen zavisejici na difuznich a statickych gradientech Gp
a Gy nezavisi na ¢asovém intervalu A. Tato nezavislost je vyhodna, protoze je mozné volit rozsah
mefeni difuzniho koeficientu D nezavisly na A. Za podminky 6; = &, bude kiizovy ¢len nulovy a je
mozné difuzni koeficient stanovit z poméru velikosti stimulovaného echa s a bez difuznich
gradientq.

Pii vloZeni dalSich dvou diftznich gradientd mezi prvni a druhy 90° pulz a mezi 90° pulz
a stimulované echo v 9intervalové pulzni sekvenci, bude Gtlum spinového echa vétsi a je mozné
méfit jadra s pomalejSi difuzni rychlosti nebo volit kratS§i casové intervaly. Takto upravena
sekvence se nazyva 13intervalova a je znazornéna na obr. 5. Pro 13intervalovou pulzni sekvenci je
b-faktor dan vztahem

4 3
b=—7 {52 £4A+6r—§) Gy +267(6,-6,) G, G, +%G§} : (12)
Za podminky 61 = &, bude kiiZzovy ¢len nulovy.
90° 1807 905 90? 1805
u I I :
T 27 AR21 A+dr ¢
Go 2
Go RRE: H
5 ‘ U t
-Gp

Obr. 5 Trinactiintervalova pulzni sekvence pracujici na principu stimulovaného echa

Pro dalsi zvySeni b-faktoru a odstranéni kiizového cClenu, je mozné 13intervalovou pulzni
sekvenci doplnit o dalsi 180° vf pulzy, umisténé jeden po prvnim 90° pulzu (v ¢ase t), druhy pied
druhym 90° pulzem (v Case 57), tieti po tietim 90° pulzu a &tvrty pied stiedem stimulovaného
echa. Takovéato pulzni sekvence se nazyva 17intervalova a je zndzornéna na obr. 6.
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Obr. 6 Sedmnactiintervalova pulzni sekvence pracujici na principu stimulovaného echa

Pro 17intervalovou pulzni sekvenci je b-faktor dan vztahem
b=—y {52 (4A+20r—§jG§+4rSG§] (13)

Vyhodou této sekvence je, ze kiizovy ¢len je nezavisly na casovych intervalech 6, a &
a b-faktor je pro stejny difuzni gradient vétsi nez u 13intervalové sekvence.

Spole¢nou vlastnosti vSech NMR experimentl, vyuzivajicich metodu ,,spinové echo*
s pulznimi gradienty, navrzenych pro méfeni difuznich koeficientl, je métfeni Gtlumu spinového
echa a vypocet difzniho koeficientu D ze vztahu

In(M)-In(M,)=-C, y’D 5°G, t,, (14)

kde C, je konstanta zavisejici na casti pulzni sekvence s vf pulzy a na velikosti aplikovanych
difaznich gradientll a #p je piiblizné rovnen Casu mezi dvémi (nebo dvémi pary) gradientnich
pulzii. Pro malé D je nutnd velkd velikost integralu gradientu Gp.d a velky difuzni Cas #p.
Maximalni velikost gradientu je omezena citlivosti gradientnich civek a vykonem gradientnich
zesilovacil. Casovy interval v 6intervalové pulzni sekvenci & je limitovan ¢asem 7, coZ je polovina
asového intervalu mezi vf pulzy. Cas fp je limitovan relaxaénim &asem 7.

U heterogennich vzorkil byvéa relaxacni ¢as 7, kratky. Pro 7> v takovych systémech plati
T, << T}. V téchto ptipadech jsou pouzivany pulzni sekvence se stimulovanym echem (7-, 9-, 13-
a 17intervalové sekvence). U téchto sekvenci musi byt ¢as fp mensi nez 7 a byva rovny Casu A.
Velikost stimulovaného echa (je polovi¢ni nez u spinového echa) u jednodussich sekvenci je
snizovana pritomnosti statického gradientu Gy a kiizového ¢lenu Gp.Gy. U 9-, 13- a 17intervalové
sekvence jsou snizeny vlivy Gy a kiizového ¢lenu Gp.Gy, coz vede k snizeni chyby méfeni
diftiznich konstant. Cilem vyvoje pulznich sekvenci je Uipln€ zrusit kiiZzovy ¢len, coZ je dosazeno u
17impulzni sekvence.

4 LIMITY V MERENI DIFUZNICH KOEFICIENTU

Na ptresnost stanoveni difuznich koeficientdh maji vliv presnost urCeni poméru velikosti
spinovych ech méfenych bez a s difuznimi koeficienty a velikost a ptesnost zjisténi b-faktoru. Pro
métené latky s kratkym relaxaénim ¢asem bude MR signal rychle klesat a pomér signal/Sum
piijimaného signalu bude klesat do té doby, nez signal bude mensi nez Sum. Velikost maximalni
relativni chyby méfeni MR signdlu v zévislosti na poméru ¢asu vzniku spinového echa Tg
a relaxacniho ¢asu 7, pro riizné pomery signalu a maximalni hodnoty Sumu je znazornéna na
obr. 7.

Me¢time-li velikost spinového echa v ¢ase Tg = 7»/2, bude maximalni relativni chyba méfeni
velikosti spinového echa 8 % pro pomér signal/Sum S/N = 17. Tato hodnota odpovida hodnotam
v bézném experimentu. Z divodu snizovani poméru S/N pro vetsi hodnoty cCasu Tg
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a z experimentalnich zkuSenosti je mozné volit ¢as echa 7z od nuly do velikosti pfirozeného
relaxacniho Casu 7. Pro zlepSeni poméru signal/Sum je mozné vyuzit primérovani MR signalu.
100 ‘

90 1

80 1

70 |

60 |

50 1

maximalni relativni chyba / %

40 ¢

30 |

20 |

10 -

0 0.2 04 06 08 1.0 1.2 1.4 1.6 18 20
TelT,

Obr. 7 Velikost maximalni relativni chyby méreni MR signalu v zavislosti na poméru casu vzniku
spinového echa a relaxacniho c¢asu T, pro riizné pomery signdlu a maximalni hodnoty Sumu

-8 7
10 10
D/ m3s™

Obr. 8 Zavislost poméru spinovych ech mérenych bez a s difuznimi gradienty
v zavislosti na velikosti difuzniho koeficientu a b-faktoru

Stanoveny b-faktor zavisi na typu experimentu a tvaru pouzitych difiznich gradientt. Z poklesu
spinovych ech v zavislosti na velikosti D a na b-faktoru, podle rovnice (7) Ize stanovit rozsah
méteni difuznich koeficientl. Z této zavislosti uvedené na obr. 8 je ziejmé, ze pro zvoleny b-faktor
1ze méftit difuzni koeficient v rozsahu jedné dekady.
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Pro nejjednodussi pulzni sekvenci pro méfeni difuznich koeficientli - PFG SE je na obr. 9
znazornén b-faktor v zavislosti na volbé Casovych parametrii A, J a na velikosti gradientu. Jednim
limitujicim faktorem pii méfeni difuze je maximalni velikost difizniho gradientu Guay, zavisla na
konstrukei gradientnich civek a vykonu gradientnich zesilovact. Druhym limitujicim faktorem je
volba velikosti Casovych intervala A, o. Ty zavisi na relaxacni konstanté 7, méfenych jader.

T 3

b /sm?

1e-1

3.16e-1_]

1e-2

3.16e-2

1e-3

3.16e-3

1e-4

T BT AT SR EETE Farm b

0 0.002  0.004 0.006 0.008 0010 0012 0014 0016 0018  0.020
3,A=T)2 /s

Obr. 9 Zavislost b-faktoru na velikosti zvolenych délek casovych intervalii A, &
a na velikosti integralu difuznich gradientnich pulzit G.6

-3
10 i i i i i i i i i
0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012 0.014 0.016 0.018 0.020

ols

Obr. 10 Velikost difuznich gradientu v zavislosti na délce gradientnich pulzit 6
pro riizné velikosti integralu difuznich gradientnich pulzii pro metodu PFG SE
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Pro dosazeni maximalni hodnoty b-faktoru pro urcitou velikost relaxacni konstanty jader 75 je
pro sekvenci PFG SE vyhodné volit A= 6= T75/2. Jsou to maximalni mozné velikosti délky
difuznich gradientnich pulzl, které je mozné zvolit. Z toho vyplyvé, Ze pro méfeni menSich
velikosti diftiznich koeficientli je nutné pouzit vétsi velikosti pouzitych difiznich gradientd.
Pozadované velikosti difuznich gradientii v zavislosti na zvolené¢ délce pulzli je mozné urcit
z obr. 10.

Uvedu jednoduchy ptiklad pfistrojového omezeni pii méfeni difuznich koeficientli pro jadra
kontrastni latky s relaxa¢nim ¢asem 75 =8 ms a diftzni koeficientem D = 2.10° m%/s. Z obr. 8
vyplyva, Ze pro tuto difuzi jader musi byt b =3,16 10® s/m>. Vzhledem k velikosti relaxa¢niho
&asu je nutné zvolit 5= A =4 ms (obr. 6) a velikost integralu gradientu musi byt G.5=1.10 T.s.
Z obr. 10 plyne, Ze je nutné pouzit gradient velikosti Gp = 0,25 T/m. Na tomografu v UPT AV CR
je maximalni velikost gradientu Gpax = 0,18 T/m. Z toho je ziejmé, Ze na tomto MR tomografu je
mozné méfit latky s relaxaénimi ¢asy del$imi nez 12 ms a s difazi rychlejsi nez D =2.10" m?s.
Pro méfeni difuzi v plynech je to vyrazné omezeni.

Pfi pouziti 7intervalové sekvence je mozné vyrazné prodlouzit Casovy interval A, béhem
kterého jsou vektory magnetizace ve sméru soufadnice z, relaxuji relaxacnim ¢asem 7} a neplsobi
na né relaxace 7». Je nutné zdiraznit, ze interval 7= 0, + &, + o musi byt kratsi, nez relaxacni Cas
T,. Prodlouzenim intervalu A je mozné dosdhnout vyrazného zvySeni b-faktoru a méfit difuzni
konstantu 1 o tfi f4&dy mensi. Na obr. 11 je zobrazena grafickd zavislost b-faktoru na casovém
intervalu A pro gradient Gp = 0,18 T/m a ¢asovy interval ¢ v rozsahu od 4 ms do 40 ms pfi pouZiti
7intervalové sekvence. Pro stejné parametry jako v 6intervalové pulzni sekvenci je mozné pro
o=4 1‘{10s prozdlouiit Casovy interval A aZ na 50 ms (musi byt mensi nez 77) a dosdhnout velikosti
b=10"s/m".

. G=0.18 Tm"

T T T T T

b/sm?

10 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30 0.35 0.40 045 0.50

Als

Obr. 11 Zavislost b-faktoru na casovém intervalu A pro gradient Gp = 0,18 T/m
a casovy interval ov rozsahu od 4 ms do 40 ms pri pouziti 7mi intervalové sekvence

Dalsi chyba stanoveni difizniho gradientu Jop miize byt zpusobena rozdilnosti ¢asovych
integraltl difuznich gradienti nebo jejich velikosti. Velikost této chyby, stanovend numerickym
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vypocétem, pro chybu amplitudy generovaného gradientu dg; a dg; je pro jednoduchou méfici
sekvenci znazornéna na obr. 12.

Znalost velikosti integralu gradientd umozni individudlné nastavit gradienty tak, aby se jejich
integraly rovnaly. Timto zplsobem je mozné eliminovat chyby amplitudy gradientu pii méfeni
difaznich koeficienti. Kazda metoda pro méieni prabeha gradientu ma limity jak v délce tak 1 ve
velikosti gradientniho pulzu. Vzhledem k linearité¢ gradientniho systému a gradientnich civek je
mozné méteni provést s nizsi velikosti a urcit integral mensiho gradientniho pulzu a pomoci ngj
stanovit chyby ve stanoveni difuzni konstanty.
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Obr. 12 Relativni chyba stanoveni difuzniho koeficientu
v zavislosti na relativni chybé amplitud difuznich gradientit 661 a o>

5 OVERENI KVALITY GRADIENTU

Z rozborl moznych chyb pii méfeni diftize je vhodné méfit Casové charakteristiky gradientnich
pulzti a znat jejich casové integraly. Principem méfeni ¢asového pribéhu gradientniho pulzu je
ur¢eni zmén okamzitého kmitoctu signalu MR, vytvoifeného rezonanci jader vybuzenych ve
dvou tenkych vrstvach, umisténych symetricky kolem stfedu gradientniho pole (obr. 13). Jsou
métfeny pramérné indukce magnetického pole B(x,,f) ve vybuzené vrstvé v poloze +x, a indukce
B(-xp,t) ve vrstvé - x,. Z rozdili obou zmétfenych indukci je mozné vypocitat velikost gradientu
podle vztahu

Gult)= | Bl )= Blt)| (16)

SouCet zmeétenych indukci B(x,t) a B(-x,f) urcuje zménu zékladniho homogenniho
magnetického pole dle vztahu

Box(t):é[B(x,,,t)-ﬁ-B(—xn,t)] (17)
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Za uvedenych podminek bude okamzity kmito¢et MR signdlu pifimo imérny métené indukci
magnetického pole B(+ x;,7).

Me¢fici sekvence méa dvé etapy - pfipravnou a vykonnou (obr. 14). V pfipravné ¢asti jsou za
pfitomnosti gradientu G, vybuzena selektivnim 90° vf pulzem jadra ve vybrané tenké vrstvé.
Poloha vrstvy je ur¢ena ofsetem vf budiciho pulzu.

y/mm B(r)/mT
Y Blrm)+-
} |
0 rimm _r 0 ‘r rimm
n n
“h 0, n ® 0,

Obr. 13 Polohy excitovanych tenkych vrstev v pracovnim prostoru MR pristroje

Za prvnim 90° pulzem nasleduje neselektivni 180° pulz, ktery za dobu T&/2 vyvola spinové
echo se stfedem na konci piipravné etapy (¢). Protoze vlivem gradientu G, dochazi k roztdzovani
vektord magnetizace a ke ztrate¢ MR signdlu, jsou pouzity dva gradientni pulzy G, které zajisti
opétné sfazovani vektorii magnetizace na konci piipravné etapy. Prvni z nich ma kladnou hodnotu,
protoze je aplikovan v dobé mezi obéma vf pulzy. Druhy gradientni pulz, je-li aplikovan za 180°
vf pulzem, musi mit zapornou hodnotu. Na konci pfipravné etapy maji vektory magnetizace vSech
vybuzenych jader stejny smér, jsou sfazované a signal MR ma maximalni hodnotu.

Béhem vykonné Casti méfici sekvence okamzity kmitocet MR signalu fi nese informaci
o primérné¢ hodnoté indukce magnetického pole ve vybuzené vrstvé, vcetné nehomogenit
zékladniho magnetického pole. Pti aplikaci gradientnich pulzii v pribéhu doznivani MR signalu
dojde ke zméné okamzitého kmitoctu MR signdlu, ktery je tmérny indukci magnetického pole
v mist¢ vybuzené vrstvy. Tim Ize nepiimo ziskat ¢asovy priibéh aplikovanych gradienti.

Pripravna &ast Méfici Gast
180°
By ()
90°
[\ MR signal s(f)
! 2 T2 \/\ﬁw t
Gr(t)
Gr
] ’_ G1r
t, J to 4 bty |t t
'Gr o 'GZr
f;(®)

Obr. 14 Merici sekvence pro méreni casovych charakteristik gradientii
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Obr. 15 Mérené casové priibéhy gradientii pro G, = G, = G. = 18 mT/m

Popisovana pulzni sekvence byla ovéfena na MR tomografu 4,7 T (200 MHz) / 120 mm v UPT
AV CR vBrné. Pro méfeni byl pouzit kulovy vzorek naplnény vodou o priméru 3,6 mm.
Vysledky méfeni ¢asovych charakteristik pro gradienty Gy, Gy a G, jsou uvedeny na obr. 15.
Z uvedenych pribéhit byly stanoveny velikosti gradienti ve vSech smérech, obou polaritach
a jejich velikost jejich integralu a vypocteny relativni chyby. V tabulce 1 jsou uvedeny relativni
chyby d.¢, kladné a zaporné velikosti gradientl G; = 18 mT/m. V tabulce 2 jsou uvedeny relativni
chyby integralu generovanych gradientnich pulzl pro G,= 18 mT/m, tG = 2 ms.

Tab 1: Relativni chyby 0., kladné a zaporné velikosti gradientii G,.
Smér gradientu | 0,6, (%) | O-gr (%)

Gx 1,13 0,76
G, 1,08 -0,18
G 1,00 1,80
Tab 2: Relativni chyba integralu gradientu ve sméru r pro G, = 18 mT/m, tg = 2 ms.
< . Chyba integralu | Chyba integralu
Smér gradientu pro +G, (%) pro -G, (%)

Gy -1,06 -1,71

Gy -1,28 -2,78

G, -1,65 -1,47

Meéfieni ukdzalo, ze ¢asovy nartust gradientu na uroven 0,99 Gimax je krat$i nez 0,5 ms. Tato
hodnota vyhovuje pro méteni latek s relaxaénimi Casy 7> >> 10 ms. Pro plynné kontrastni latky
bude vyhodné tato ndb&hy zkratit s pouzitim preemfaze pii generaci gradientnich pulza.
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6 ZAVER

Studium poréznich materialii metodami nuklearni magnetické rezonance ma sva specifika.
Kontrastni latka vytvarejici NMR signal nachdzejici se v pérech studovaného materialu vyrazné
zkracuje relaxacni Casy. Je to zpisobeno pohybem jader latky a pfitomnosti gradientu
magnetického pole, ktery mize u stén pért dosahovat velké hodnoty. Dochazi k rozfazovani
jednotlivych vektorih magnetizace jader a vyraznému zkraceni relaxacniho casu. Nejjednodussi
NMR metody méfeni difuznich koeficientd, vyuZzivajici dvou difiznich gradientd magnetického
pole a zalozené na méfeni poklesu echa, jsou vhodné pro heterogenni systémy nevykazujici
nehomogenitu magnetického pole uvniti vySetfovaného materidlu. Relaxacni Casy kontrastni latky
jsou delsi a difuzni €as pro méteni pomalé difuze mize byt velky.

U heterogennich systému vnitini gradienty magnetického pole zptsobuji rychly pokles velikosti
echa a zkracuji rozsah volitelnych délek Casovych intervali v pulznich sekvencich. Pro snizeni
systematické chyby méfeni difuznich koeficientli jsou v praci popsany viceintervalové pulzni
sekvence, které ptidavnymi vf pulzy a dal$imi difiznimi gradienty eliminuji kiizové Cleny ve
vztazich pro vypocet b-faktoru a potlaci zavislost tohoto faktoru na zvolenych c¢asovych
intervalech v méfici sekvenci. Tyto sekvence jsou vhodné pro méfeni pomalych diftznich pohybil
(10" - 10™"* m/s®) jader kontrastni latky nachéazejici se v pérech méfeného materialu pfi velmi
zkracenych relaxacnich casech.

Pro stanoveni limitd a pfistrojovych omezeni v métfeni difuze byl proveden rozbor 6-
a 7intervalové pulzni sekvence a uvedeny grafy pro stanoveni parametri méfeni. Vypocet
b-faktoru byl proveden numericky a je mozné jej vyuzit pro libovolné pulzni sekvence. Tomograf
v UPT AV CR, VVI, s maximélnim gradientem Gpax = 180 mT/m umozZiiuje méfeni difuze
rychlejsi nez D =2.10" m*s pro latky s relaxa¢nimi &asy del§imi nez 7> 12 ms. Pro studium
poréznich materiali s vyuzitim plynné kontrastni latky jsou to hodnoty nedostatecné a je nutné
zvysit maximalni velikost gradientu alespoii na 1 T/m ndkupem malého ptidavného gradientniho
systému.

Pro ovéieni presnosti velikosti generovanych difiznich gradientt a jejich ¢asovych dobéht byla
vyvinuta nova metoda méteni gradientl magnetického pole zalozena na selektivni excitaci tenké
vrstvy jader ve dvou polohach mimo stfed gradientu a sniméani okamzitého kmito¢tu MR signalu.
Vysledky méteni ukazuji, Ze pfesnost kladné a zdporné velikosti gradientl je lepsi nez 3% a jejich
doby nabéhu a dob&hu jsou mensi nez 0,5 ms.

Tento pfehled NMR metod méfeni difize a stanoveni optimalnich parametrit méfeni pomize
pii studiu poréznich materiali na MR tomografu v Ustavu pfistrojové techniky AV CR, VVL

Tato publikace vznikla za podpory grantu Grantové agentury Ceské republiky &. 102/07/0389.
Chtél bych také pod€kovat Ing. Zdenikovi Dokoupilovi za pomoc pii méfeni na tomografu
a doc. Ing. Evé Gescheidtové, CSc. za pomoc pii vzniku této publikace a vSem, kteti mé v mé
praci podporuji.
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Abstract

The study of porous materials using the measurement of relaxation constants and diffusion
coefficients in gaseous contrastive substances and applying the methods working on the principle
of nuclear magnetic resonance is currently of utmost interest. In the present work an overview is
given of modern multi-interval NMR methods that eliminate systematic measuring errors for
heterogeneous materials, and graphical dependence relations for optional measurement parameters
are presented. The results of the present work enable establishing the limiting factors for
measurements. For the verification of the precision of generated magnetic field gradients a new
NMR method for measuring the waveforms of gradients is described. Some selected methods will
be employed in the study of porous materials on the MR tomograph in the Institute of Scientific
Instruments of the Academy of Sciences of the Czech Republic, VVI.
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