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Povzetek

V seminarju predstavimo metodo mehanske detekcije signala magnetne resonance z mikroskopom
na atomsko silo. V prvem poglavju razlozimo fizikalne temelje magnetne resonance, ki predstavlja
vir merjenega signala. V drugem poglavju se posvetimo fizikalnemu ozadju mehanske detekcije,
njenim prednostim (in slabostim) v primerjavi z obi¢ajno induktivno detekcijo, nakazemo postopek
rekonstrukcije slike iz signala in izpostavimo eksperiment, ki prica o potencialni siroki uporabnosti
metode tudi v drugih vejah znanosti.
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1 Uvod

Slikanje z magnetno resonanco slovi predvsem kot nepogresljiva diagnosticna metoda v medicini in
raziskovalna tehnika v nevroznanosti, ki omogoca neinvazivno preucevanje morfoloskih in fizioloskih
znacilnosti notranjih organov oz. tkiv z loCljivostjo reda velikosti ~ 1 mm. Pri fizikalnih eksperimentih
je z obic¢ajno, induktivno detekcijo signala magnetne resonance mogoce doseci Se za dva velikostna reda
boljso loc¢ljivost, torej nekaj 10 pum, ki pa oCitno Se vedno ne omogoca preucevanja vzorcev na mikrome-
trski ali celo nanometrski skali.

V tem seminarju bomo predstavili mehansko metodo detekcije signala magnetne resonance, ki omogoca
tako preucevanje makroskopskih vzorcev z nanometrsko locljivostjo kot tudi preucevanje vzorcev nano-
metrskih razseznosti. Ce Zelimo razumeti, kako deluje naprava, s katero signal magnetne resonance
zaznavamo na podlagi magnetne sile, ki jo ob¢uti magnetni moment v nehomogenem magnetnem polju,
moramo najprej razumeti izvor signala. Zato bomo v prvem poglavju predstavili fizikalne temelje ma-
gnetne resonance. Zaceli bomo z enostavnim kvantnomehanskim opisom, nato razlozili termodinamsko
ozadje spinsko-mrezne relaksacije, presli na semiklasi¢no obravnavo gibanja magnetnega momenta v ma-
gnetnem polju in na koncu vsa spoznanja zdruzili v Blochovih ena¢bah. Drugo poglavje bomo skoraj v
celoti namenili mehanski detekciji signala magnetne resonance z mikroskopom na atomsko silo.



2 Izvor signala

2.1 Enostavni kvantnomehanski opis

Magnetna resonanca je pojav, do katerega pride v sistemih delcev z nenicelno tirno ali spinsko vrtilno
koli¢ino ter posledi¢no nenicelnim magnetnim momentom. Primer takega sistema so elektroni ali atom-
ska jedra. Ker je atomsko jedro obicajno sestavljeno iz ve¢ med seboj sklopljenih nukleonov, je njegovim
stanjem prikladno pripisati skupno vrtilno koli¢ino J in skupni magnetni moment w, ki ju povezuje
enacba pu = vJ. Z « smo oznacili Ziromagnetno razmerje. Poleg tega je prirotno definirati brezdimen-
zijski operator vrtilne koli¢ine I, s katerim se operator skupne vrtilne koli¢ine izraza kot J = Al. Ker
operator I? komutira s poljubno komponento I', lahko najdemo stanja, ki so hkrati lastna stanja velikosti
vrtilne koli¢ine z lastnimi vrednostmi j(j+ 1), 7 € N, in projekcije vrtilne koli¢ine z lastnimi vrednostmi
m,m=—35,—3+1,...,7.

Obravnavamo magnetni moment v homogenem magnetnem polju. Hamiltonov operator torej zapisemo
v obliki
H=—-u-B = —vhByl,, (1)

pri ¢emer smo z-os postavili v smeri magnetnega polja. Lastna stanja energije so kar lastna stanja z-
komponente vrtilne koli¢ine z lastnimi vrednostmi £ = —yhBgm.

Da bi lahko razlocili lastna stanja energije preucevanega sistema, potrebujemo motnjo, ki povzroci
prehode med stanji. Taka motnja mora biti ¢asovno odvisna, tako da njena frekvenca ustreza energijski
razliki med konénim in zacetnim stanjem, iw = AFE. Poleg tega mora imeti neni¢eln matri¢ni element,
ki povezuje zacetno in kon¢no stanje. Najpogosteje uporabljena motnja je spremenljivo magnetno polje
pravokotno na stacionarno magnetno polje, ki Hamiltonovemu operatorju (1) doda perturbativni ¢len
oblike

AH = —vhB; o1, coswt,

pri Cemer je B, o amplituda motnje. Ker je matri¢ni element (m/[I;|m) neniceln le za m’ = m + 1, so
dovoljeni izkljuéno prehodi med sosednjimi energijskimi stanji, iw = AE = vhBy.

Ob poznavanju ziromagnetnega razmerja - lahko predvidimo resonan¢no frekvenco sistema. Za staci-
onarno magnetno polje reda velikosti ~ 1 T je resonan¢na frekvenca za elektrone v mikrovalovnem (reda
velikosti 10 GHz), za atomska jedra pa v radiofrekvencénem podrocju (reda velikosti 10 MHz).

2.2 Spinsko-mrezna relaksacija
Zamislimo si makroskopski vzorec, v katerem imajo jedra spin velikosti % Stevilo jeder v stanju s
projekcijo spina m = —l—% oznac¢imo z Ny, Stevilo jeder v stanju s projekcijo spina m = —% pa z Nj.

Verjetnost na ¢asovno enoto za prehod iz stanja z m = +% v stanje z m = —% oznacimo z wy_, |, za

prehod iz stanja z m = f% v stanje z m = +% pa z Wy ,¢. V skladu s Fermijevim zlatim pravilom

verjetnost na ¢asovno enoto, da harmoni¢na motnja s frekvenco w oblike
V(t) = (Ve_i“t + VTei“t)@(t)
povzroc¢i prehod iz zacetnega stanja z energijo E; v kon¢no stanje z energijo Fo, znasa

2
wine = S [(2IVID)PS(E) — Ba & hw).

S ©(t) smo oznadili Heavisideovo funkcijo. Ker velja [(1[V|2)]2 = [(2|V|1)[?, je verjetnost na Easovno
enoto za prehod med stanjema 1 in 2 neodvisna od smeri prehoda. Velja torej wy_| = w4 = W.

1Obiéajno izberemo komponento 1.



Stevilo jeder v stanju s projekcijo spina m = —i—% se povecuje zaradi prehodov iz stanja z m = —% v

stanje z m = —i—% in zmanjsuje zaradi prehodov iz stanja z m = —I—% v stanje z m = —%:
dNy
— = (N, — Ny)w. 2
7 = Ne—Npw (2)
Uvedemo novi spremenljivki
N:NT+N¢ in n:NT—Ni (3)
ter enacbo (2) prepisemo v
dn 72wt'

I (4)

Od tod sledi, da bi se pod vplivom periodi¢ne motnje zasedenost obeh stanj scasoma izenacila. V primeru,
da periodi¢ne motnje ne bi bilo, pa prehodi med stanji z razlicno energijo sploh ne bi bili mogoc¢i —
verjetnost na Casovno enoto za prehod med stanjema 1 in 2 pod vplivom motnje oblike V() = VO(t) v
skladu s Fermijevim zlatim pravilom namrec¢ znasa

= —2nw z resitvijo n(¢) =n(0)e

2
Wiy = €|<2\V\1>\26(E1 — Ey).

To pomeni, da se tudi zasedenost obeh stanj ne bi mogla spreminjati. Ker po drugi strani vemo, da se
nenamagnetena snov pod vplivom stacionarnega magnetnega polja namagneti, dobljena enacba ne more
drzati.

Poleg kvantnomehanskih moramo upostevati tudi termodinamske uc¢inke. V termodinamskem rav-
novesju mora razmerje zasedenosti stanj ustrezati temperaturi rezervoarja, s katerim si sistem spinov
izmenjuje energijo:

Nyo — o~ ABE/KT _ —vhBo/kT
NT,O
S k smo oznacili Boltzmannovo konstanto. Zato tudi ne smemo privzeti neodvisnosti verjetnosti za
prehod na ¢asovno enoto od smeri prehoda. Namesto ena¢be (2) imamo tako
dN4

o = Nawior — Nopwpoy. (5)

. . dN .
V ravnovesnem stanju velja — = 0 in od tod

Nyo Wiy — o~ VhBo/kT

No o wiop
Ponovno uporabimo substitucijo (3) in enac¢bo (5) prepiSemo v

dn 1ng—n

— = z reditvijo n =ng+ Ce V1, 6
dt T, / 0 (6)
pri ¢emer smo uvedli
w - W 1
ng = NM7 ki predstavlja ravnovesno razliko zasedenosti stanj, in T; = ———|
Wit + Wy Wit + Wiy

ki predstavlja t.i. spinsko-mrezni relaksacijski cas, torej karakteristicni ¢as, s katerim se razlika zase-
denosti stanj priblizuje ravnovesni vrednosti?, C pa je integracijska konstanta. Za sistem, ki je ob ¢asu
t = 0 nenamagneten, ima enac¢ba obliko n = ng(1 — e~ ¢/T1),
Ce enacbi (4) in (6) zdruzimo, dobimo enaébo, ki opisuje sistem tako pod vplivom harmonitne per-
turbacije kot tudi termodinamskih procesov:
dn ng —n

— =_9
dt wn T, '’

2T je obicajno reda velikosti od nekaj 10 ns do 1 ms, za veliko kovinskih sistemov pa znaSa celo manj kot 10 ns.



pri ¢emer smo z w oznacili od smeri prehoda neodvisno verjetnost za prehod posameznega spina med
stanjema na ¢asovno enoto pod vplivom harmoniéne perturbacije. V ravnovesnem stanju velja

1N
n=_——.
1+2WT1

Dokler je izpolnjen pogoj 2wT; < 1, dobro velja n = ng, kar pomeni, da harmoni¢na perturbacija
sistema ne zmoti bistveno iz termodinamskega ravnovesja. Absorbirana mo¢® v tem priblizku znasa

dE no W

— = Nywhw — Nywhw = nwhw = ————whw = nphw————.

at v 14 2wT, T 2wTy
Izkaze se, da je verjetnost za prehod na ¢asovno enoto pod vplivom spremenljivega magnetnega polja
sorazmerna s kvadratom njegove amplitude. To pomeni, da lahko, dokler je izpolnjen pogoj 2wT; <« 1,
absorpcijo moci povecujemo, tako da povecujemo amplitudo spremenljivega magnetnega polja. Ko pa se

PR TI .1 .s v. v s . . ss
w priblizuje vrednosti T absorpcija moci zacne upadati. Pojavu pravimo saturacija.

2.3 Semiklasi¢na obravnava

Magnetni moment p v magnetnem polju B obc¢uti navor velikosti M = p x B, ki v skladu z 2. New-
tonovim zakonom ustreza ¢asovnemu odvodu vrtilne koli¢ine, % =M = p x B. Od tod s privzetkom
kvantne zveze med vrtilno koli¢ino in magnetnim momentom, g = vJ, sledi gibalna enacba za magnetni
moment % = p x vB. Vektor spremembe magnetnega momenta v ¢asu dt je pravokoten tako na vektor
magnetnega momenta kot tudi na vektor magnetnega polja, kar z drugimi besedami pomeni, da vektor

magnetnega momenta precedira okrog smeri magnetnega polja.

Prinadaljnji obravnavi bomo potrebovali vrteci koordinatni sistem, ki se vrti s trenutno kotno hitrostjo
Q. Za enotske vektorje v smeri koordinatnih osi vrtecega sistema velja d;ti =Q x¢€;,i=1,2,3, casovni
odvod % pa se pri prehodu v vrteci sistem prevede v % + Q x . Tako ima gibalna enacba za magnetni

moment v vrte¢em sistemu obliko

dp
- = B+ Q).
o px (vB + )

Magnetni moment se v pospeSenem sistemu torej pokorava isti gibalni enacbi kot v laboratorijskem sis-
temu, le da v pospesenem sistemu obc¢uti efektivno magnetno polje B.y = B + %Q Ce privzamemo

stacionarno magnetno polje v smeri z-osi, B = Bgk, in izberemo 2 = —yBgk, se enacba v vrteCem

sistemu poenostavi v % = 0. Vektor magnetnega momenta v vrteCem sistemu torej miruje, v labora-

torijskem pa se vrti s kotno hitrostjo 2 = —’yBolA(. Oc¢itno klasi¢na precesijska frekvenca — Larmorjeva
frekvenca wy = yBg ustreza frekvenci kvantnomehanske motnje, ki povzroc¢i resonanéne prehode med
sosednjimi energijskimi stanji.

2.3.1 Vpliv spremenljivega magnetnega polja v smeri z-osi

Spremenljivo magnetno polje v smeri z-osi, B, (t) = By ol; coswt, najlaze obravnavamo tako, da ga v
laboratorijskem sistemu razdelimo na dve vrtec¢i se komponenti v xy-ravnini, od katerih se vsaka vrti v
SVOjo smer:

B$ 0 T . . BLE 0 T .
B, (t) = ?’0(1 coswt+jsinwt) in B_(¢) = 2’0 (icoswt — jsinwt).

3 Absorbirana mo¢ je reda velikosti nW-uW in je majhna v primerjavi z moéjo izvora motnje, ki obi¢ajno znasa nekaj
mW.



Komponenta B_ se vrti v smeri precesije magnetnega momenta okrog vektorja stacionarnega magne-
tnega polja (v smeri z-osi), komponenta B} pa v nasprotni smeri. Izkaze se, da lahko slednjo zaradi
njene visokofrekvencne casovne odvisnosti v blizini resonance zanemarimo.

Gibalna enacba za magnetni moment ima ob dodatku komponente B_ spremenljivega magnetnega
polja v z-smeri v laboratorijskem sistemu obliko Cé—’t‘ = puxvy(Bo+B_(t)). Priprehodu v vrteéi koordinatni

sistem, ki se vrti s kotno hitrostjo wk, se enacba prepise v

dl‘/ i B:c, N
il ((vBo — w)k+7701) = p X yBey,

pri ¢emer smo B_ postavili v smeri z-osi vrtecega koordinatnega sistema. Magnetni moment torej v
vrtecem sistemu precedira okrog vektorja efektivnega magnetnega polja s kotno frekvenco yB.. Ce se
frekvenca spremenljivega magnetnega polja ujema z Larmorjevo frekvenco, w = vBy, efektivno magnetno
polje kaze v smeri x-osi vrtecega sistema. Magnetni moment, ki je ob ¢asu ¢ = 0 poravnan z z-osjo, bo
torej precediral v yz-ravnini vrtecega sistema in po Casu t z z-osjo oklepal kot 6 = 'yB;‘Ot. Ce spremen-
ljivo magnetno polje vklju¢imo ob ¢asu ¢ = 0 in izkljuc¢imo, ko 6 doseze 90°, tak pulz imenujemo pulz 7,
Ce pa ga izklju¢imo, ko 6 doseze 180°, pa pulz imenujemo pulz 7.

2.4 Blochove enacbe

V skladu s semiklasi¢énimi izpeljavami magnetizacija vzorca precedira okrog x-osi vrtecega koordina-
tnega sistema. V naslednjem koraku v semiklasi¢no gibalno enacbo dodamo ¢len, ki smo ga pridobili
termodinamsko obravnavo sklopitve spinskega sistema z rezervoarjem,
dn  np—n
d T
Ta c¢len predstavlja vracanje magnetizacije v termodinamsko ravnovesje, torej v smer stacionarnega
magnetnega polja. Z upostevanjem M, = n’y% za z-komponento magnetizacije dobimo
dM, My —M,
d Ty
pri cemer My predstavlja velikost projekcije magnetizacije na z-os v termodinamskem ravnovesju. Blo-
chova enacba za z-komponento magnetizacije ima v laboratorijskem sistemu torej obliko
dM, Mg —M,
d Ty
pri ¢emer smo z B oznacili vsoto stacionarnega in spremenljivega magnetnega polja. Za z- in y-

komponento ob upostevanju, da je magnetizacija v termodinamskem ravnovesju poravnana z z-0sjo,
sledita analogni enacbi

+ (M x +vB).,

dM, M,
—==Mx~B i
g~ Mx 9By = =
Ty predstavlja t.i. spinsko-spinski relaksacijski cas, ki mu v tem seminarju ne bomo posvetili vecje po-

zornosti.

3 Detekcija signala

Obicajna metoda detekcije signala magnetne resonance je t.i. induktivna detekcija, pri kateri vzorec
namestimo v tuljavo, s katero obicajno tako vzbujamo prehode spinov med sosednjimi energijskimi stanji
kot tudi detektiramo signal magnetne resonance. Tuljavo z vzorcem postavimo v moc¢no stacionarno
magnetno polje, ki zagotovi Zeemanov razcep. Spremenljiva magnetizacija vzorca povzroci spremenljiv
magnetni pretok skozi tuljavo, tako da se v tuljavi v skladu z Lenzovim pravilom inducira napetost, ki
je sorazmerna s Stevilom magnetnih momentov v vzorcu.



Pri tem se je potrebno zavedati, da k magnetizaciji vzorca prispevajo magnetni momenti v celotnem
vzorcu. Zato je signal vsota enakovrednih prispevkov magnetnih momentov ne glede na njihovo lego
v vzorcu. To pa pomeni, da je signal odvisen le od skupnega Stevila magnetnih momentov v vzorcu,
ne pa tudi od njihove prostorske porazdelitve. Pri induktivni detekciji pogoje za rekonstrukcijo slike
zagotovimo z gradientnimi tuljavami, ki povzroc¢ijo, da je vzorec namesto homogenemu izpostavljen ne-
homogenemu stacionarnemu magnetnemu polju* s konstantnim gradientom. Sama rekonstrukcija slike
pa temelji na Fourierovi transformaciji signala magnetne resonance.

Pri preucevanju makroskopskih vzorcev je induktivna detekcija zelo uporabna metoda, medtem ko
preucevanje manjsih vzorcev ovirata predvsem (pre)sibek signal in omejena locljivost. V nadaljevanju
se bomo posvetili mehanski metodi detekcije signala magnetne resonance, s katero uspesno kljubujemo
omenjenim omejitvam induktivne detekcije. Najprej bomo razlozili njene fizikalne temelje, nato podrob-
neje predstavili prednosti in slabosti mehanske detekcije v primerjavi z induktivno, nakazali postopek
rekonstrukcije slike iz signala in izpostavili eksperiment, ki pri¢a o potencialni Siroki uporabnosti metode
tudi izven fizikalnih okvirov.

3.1 Mehanska detekcija signala magnetne resonance

Mehanska detekcija signala magnetne reso-

nance z mikroskopom na atomsko silo, v nada- cantilever I soue
ljevanju MRFM?, temelji na mehanskem mer- \

jenju magnetne sile med feromagnetom, ki ga » !.

pritrdimo na konec rocice (moZna je tudi po- laser interferometer

stavitev, pri kateri na konec rocice pritrdimo t net

preucevani vzorec), in magnetnimi momenti v W

kateri se roc¢ica lahko upogiba. Z virom spre-
menljivega magnetnega polja povzro¢imo peri-
odi¢no obracanje magnetnih momentov v t.i.
resonancni rezini, torej v tistem delu vzorca, v
katerem je izpolnjen resonanc¢ni pogoj za pre-
hajanje spinov med sosednjimi energijskimi sta-
nji. Ce se frekvenca ponavljanja pulzov ujema laser interferometer
z lastno frekvenco mehanskega nihanja rocice,
pride do resonanc¢nega vzbujanja rocice, pri ka-
terem je amplituda nihanja najveCja. Ampli-
tudo nihanja rocice zaznavamo z opti¢nim de- —— f
|

& ¥

X

preucevanem vzorcu. Pri MRFM zaznavamo 4 .
le komponento magnetne sile vzdolz smeri, v ) sample L’
ot

cantilever

* sample

tektorjem. Jakost signala iz optitnega detek-
torja je sorazmerna z amplitudo nihanja rocice,
ta pa je odvisna od Stevila magnetnih mo-
mentov v resonancni rezini. Zasnova naprave

MRFM je prikazana na Sliki 1.

{ f source

Slika 1: Shema naprave. (a) Postavitev, pri kateri
je na rodico pritrjen feromagnet. (b) Postavitev, pri

%Iz ang. izraza Magnetic Resonance Force Micro- kateri je na ro€ico pritrjen vzorec. Prirejeno po [4].
scopy.

V nadaljevanju si bomo podrobneje ogledali presek resonanéne rezine, ki je na Sliki 1 (a) prikazana kot
tanka bela polovica krogelne lupine, z yz-ravnino koordinatnega sistema, nakazanega v desnem spodnjem
kotu iste slike. Nato bomo razlozili izvor sile, ki vsiljuje nihanje rocici, in pojasnili, zakaj njen izracun
nikakor ni enostaven.

4Na ta naéin zagotovimo, da magnetni resonanci v razli¢nih delih vzorca ustreza drugaéna frekvenca motnje.



Slika 2 je shematicen prikaz fizikalnega dogajanja v preseku
a) z resonan¢ne rezine na Sliki 1 (a) z yz-ravnino. Crtkane
¢rte nakazujejo silnice magnetnega polja feromagneta, rdece
X y puscice pa pricakovano smer magnetnega momenta glede na
njegovo lego v resonancni rezini. Zgornja skica prikazuje
termodinamsko ravnovesje, v katerem pricakovana smer ma-
gnetnega momenta sovpada s smerjo lokalnega stacionarnega
magnetnega polja. Srednja skica prikazuje pricakovano smer®
magnetnega momenta takoj po pulzu 7, ki v vrteCem sistemu®
povzroci precesijo pricakovane vrednosti magnetnega momenta
okrog z-osi in zasuk v ravnino, pravokotno na stacionarno
magnetno polje. Smer pricakovane vrednosti magnetnega mo-
menta v tej ravnini je odvisna od amplitude motnje, ki doloca
frekvenco precesije okrog z-osi lokalnega vrteCega sistema,
posledi¢no trajanje pulza 7 in s tem zasuk pricakovane vre-
dnosti magnetnega momenta okrog z-osi lokalnega mirujocega
sistema. Pricakovana vrednost magnetnega momenta po pulzu
5 tako v splosnem ne kaZe v smeri y-osi lokalnega mirujocega
koordinatnega sistema, kot bi zlahka zmotno sklepali iz
skice. Spodnja skica prikazuje stanje po preteCenem casu t
od pulza 7. Pricakovana vrednost magnetnega momenta v
splosnem ponovno ne lezi v yz-ravnini lokalnega mirujocega
koordinatnega sistema.

Slika 2: Presek resonancne rezine na Sliki 1 (a) z yz-ravnino.
Crtkane &rte nakazujejo silnice magnetnega polja feromagneta,
rdece puscice pa pricakovano smer magnetnega momenta glede
na njegovo lego v resonanéni rezini. (a) Termodinamsko ravno-
vesje. (b) Takoj po pulzu 5. Pricakovana vrednost magnetnega
momenta po pulzu § v splosnem ne kaze v smeri y-osi lokalnega
mirujotega koordinatnega sistema. (c) Po preteenem casu t
od pulza 7. Pricakovana vrednost magnetnega momenta v
splosnem ne lezi v yz-ravnini lokalnega mirujocega koordina-

tnega sistema.

“Gre za semiklasi¢no pricakovano smer magnetnega momenta, saj pulz
sistema ne zmoti bistveno iz termodinamskega ravnovesja in tako dejansko
zasuce zelo majhen delez vseh magnetnih momentov v resonancni rezini.

bVsaki tocki na resonanéni rezini pripiSemo svoj mirujoéi in vrteéi
koordinatni sistem, tako da z-os sovpada s smerjo lokalnega stacionarnega
magnetnega polja, x-0s mirujocega sistema pa kaze iz lista.

Sila, ki jo v nehomogenem magnetnem polju B ob¢uti magnetni moment p, se izraza z gradientom
skalarnega produkta med vektorjem magnetnega momenta in vektorjem magnetnega polja, F = V(u-B).
Odyvisna je le od kota med vektorjem magnetnega momenta in vektorjem magnetnega polja, ne pa tudi od
zasuka vektorja magnetnega momenta v ravnini, pravokotni na vektor magnetnega polja. Komponenta
F,, ki vsiljuje nihanje rocici, se torej izraza kot F, = %(u -B).



Pri izracunu sile, ki jo prispeva magnetni moment na poljubnem mestu v resonan¢ni rezini, moramo
upostevati, da motnja v sploSnem ni pravokotna na stacionarno magnetno polje. Ker je amplituda mo-
tnje bistveno manjsa od velikosti stacionarnega magnetnega polja, njen vpliv na obliko resonancne plasti
lahko zanemarimo. Upostevati pa moramo, da je kot, ki ga takoj po pulzu oklepa pricakovana smer
magnetnega momenta z lokalno z-osjo, odvisen od lege magnetnega momenta v resonanc¢ni rezini. To
med drugim pomeni, da ne moremo definirati splosnega pulza 7, ki bi v ravnino, pravokotno na stacio-
narno magnetno polje v smeri lokalne z-osi, zasukal vse magnetne momente ne glede na njihovo lego v
resonancni rezini.

Prostorska locljivost MRFM je neposredna posledica mocéne prostorske odvisnosti magnetnega polja,
ki ga povzroca feromagnet. Obmocje, v katerem je resonancni pogoj za prehajanje spinov med sosednjimi
kvantnimi stanji izpolnjen, je zato omejeno na tanko resonan¢no rezino. S premikanjem resonancne re-
zine po vzorcu tako preucujemo prostorsko odvisnost relativne stevilske gostote magnetnih momentov,
medtem ko magnetne momente, ki pripadajo razlicnim atomom, razlikujemo na osnovi frekvence spre-
menljivega magnetnega polja, pri kateri pride do magnetne resonance.

3.2 Prednosti in slabosti mehanske detekcije v primerjavi z induktivno de-
tekcijo

Pri induktivni detekciji za zagotovitev merljivega signala potrebujemo vzorec, katerega magnetizacija
znatno vpliva na magnetno polje v detekcijski tuljavi. To pomeni, da mora vzorec vsebovati najmanj
10% (pri detekciji signala elektronske spinske resonance) oz. 1017 (pri detekciji signala jedrske magnetne
resonance) spinov, hkrati pa mora biti dovolj velik, da zapolni znaten delez prostornine tuljave. Ker ni
mogoce izdelati poljubno majhne tuljave, spodnja meja za prostornino vzorca, ki ga lahko preuc¢ujemo
z induktivno detekcijo signala jedrske magnetne resonance, tako znasa ~ 3 um3. Po drugi strani pa je
danes brez veéjih tezav mogoce izdelati ro¢ice dimenzij < pm, kar pomeni, da je (razmerju med prostor-
nino vzorca in prostornino tuljave pri induktivni detekciji analogno) razmerje med maso vzorca in maso
rocice vselej znatno. Take rocice Ze same po sebi omogocajo detekcijo sile reda velikosti ~ aN °, medtem
ko je z najobéutljivejso napravo MRFM mogoce detektirati celo silo reda velikosti ~ 1072% N, ki ustreza
sili na magnetni moment enega samega protona 'H pri (dosegljivem) gradientu magnetnega polja reda
velikosti ~ 106 T/m. [4]

Poleg tega je s pomocjo piezoelektricnih translatorjev mogoce zelo natan¢no nadzorovati relativno lego
feromagneta in preucevanega vzorca. V primerjavi z lo¢ljivostjo induktivne detekcije, ki tipi¢no znasa
omenjenih nekaj 10 pum, je tako z mehansko detekcijo mogoce doseci za vec kot tri velikostne rede boljso
loc¢ljivost, torej pod 10 nm.

Glavna slabost mehanske detekcije v primerjavi z induktivno detekcijo se pokaze pri interpretaciji
signala. V nasprotju z razmeroma enostavno rekonstrukcijo slike iz induktivno detektiranega signala s
Fourierovo transformacijo mehanska detekcija namre¢ zahteva bistveno bolj zapletene rekonstrukcijske
metode, o ¢emer se bomo prepricali v naslednjem poglavju tega seminarja.

3.3 Mehanska detekcija signala elektronske spinske resonance v vzorcu DPPH
in rekonstrukcija slike

Eden izmed prvih eksperimentalnih prikazov mehanske detekcije signala elektronske spinske resonance
na mikrometrski skali je uspel z vzorcem 1,1-difenil-2-pikril-hidrazil radikala, v nadaljevanju DPPH [3].
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Pri eksperimentu so bili koscki DPPH dimen-
zij reda velikosti ~ pm prilepljeni na konec
roCice iz silicijevega nitrida SisN, ¢ dolzine
~ 200 pm in s konstanto vzmeti k = 0,05
N/m, tako da je njena mehanska resonancéna
frekvenca znasala ~ 10 kHz. Uporabljen fero-
magnet je bila stoz¢asta konica NdyFe4B ? pre-
mera osnovne ploskve 0,5 mm in visine 1 mm,

namagnetena vzdolz osi stoZca in pri¢vriéena _Opticni . QH‘I‘L Pizoelektricni
interferometer | translator
»| Vzorec

Tuljava

Feromagnetna
onica

na piezoelektri¢ni translator, ki je omogocal
premikanje feromagneta vzdolZ vseh treh ko- I
ordinatnih osi. Elektronski spini so bili reso- Rocica

.l"‘

b

z

nan¢no vzbujani z radiofrekvenéno motnjo v
frekvencnem obmocju 800-1610 MHz, vir spre-
menljivega magnetnega polja pa je bila tuljava

te [ mt
premera 0,7 mm z 2,5 navojema. Da bi bilo me- \ B sin (wmf)
hansko dusenje ¢im manjse, je bil eksperiment VKlenieni Generator
izveden pri tlaku ~ 0,1 Pa. Amplituda nihanja ! ~&—————|modulacijskega

ojacevalnik

ro¢ice je znaSala nekaj angstromov. Zasnova B S'Qiialf’
naprave je prikazana na Sliki 3. '
“Vrsta keramike S“' |
®Gre za danes najmoénejsi komercialno dostopen igna
permanentni magnet z remanentno magnetizacijo 1,0— . Lo
1,4 T. Slika 3: Shema naprave, prirejena po [3].

Postopek rekonstrukcije slike iz signala si najlazje predstavljamo, Ce si zamislimo tockast vzorec, ki
ga preuCujemo v xy-ravnini na razdalji z od konice feromagneta. Tockasti vzorec bo prispeval znatno
silo na rocico, le ¢e se bo nahajal v resonanc¢ni rezini, ki je imela v tem konkretnem primeru stozcaste
feromagnetne konice priblizno obliko elipti¢nega paraboloida s temenom pri zy. Presecisce ravnine, v
kateri preucujemo vzorec, z resonancno rezino, je pri izpolnjenem pogoju z < zp kroznica. Radij reso-
nanc¢ne kroznice se s povecevanjem razdalje z zmanjsuje, dokler se pri z = zg kroznica ne zbere v tocko.
Resonan¢na rezina in presecisca ravnine, v kateri preuc¢ujemo vzorec, z resonancno rezino pri razli¢nih
razdaljah z so prikazani na Sliki 4(a). Teoreti¢na pricakovanja so bila tudi eksperimentalno potrjena, saj
so na izmerjenih diagramih relativne amplitude nihanja rocice v odvisnosti od lege feromagnetne konice
v xy-ravnini pri razli¢nih razdaljah z, ki jih prikazuje Slika 4(b), razloéno vidni obrodi.

Slika 4

Feromagnetna
konica

Paraboloid
B(x,y,z) = Bo

Zo Z1 Z2
(b) Izmerjeni diagrami relativne amplitude nihanja
rocice v odvisnosti od lege feromagnetne konice v zy-

777777777 22 ravnini za en sam koscek DPPH premera priblizno 20

7777777777777777 2 pm. Meritev je bila izvedena pri treh razlicnih razdaljah

z: 2o ~ 200 pm, 21 = 2o — 3 pm in 22 = 2o — 8 um. Fre-

”””””””””””” 20 kvenca motnje je znasala 822 MHz, kar je ustrezalo re-

(a) Resonan¢na rezina in prese€is¢a preucevane sonanc¢ni velikosti stacionarnega magnetnega polja By =

ravnine z resonancno rezino pri razli¢énih razda- 29,3 mT. Velikost obmocja na posameznem diagramu je
ljah z. Prirejeno po [3]. 200 pm x 200 pm. Povzeto po [3].



Pri istem eksperimentu so preucevali tudi vzorec, sestavljen iz dveh kos¢kov DPPH premera priblizno
20 pum, razmaknjenih za priblizno 35 pum.

Na diagramu relativne amplitude nihanja rocice v odvisnosti od lege fero-
magnetne konice, prikazanem na Sliki 5, sta vidna dva obroca, vsak od njiju
pripada svojemu koscku DPPH. Razdalja med sredis¢ema obrocev ustreza
lateralni razdalji med kosckoma. ODb podrobnejsem pogledu opazimo tudi
razliko v premerih kolobarjev, ki je posledica majhne razlike v z-koordinatah
kosckov, in razlicno radialno Sirino kolobarjev, ki prica o razli¢ni lateralni
Sirini kosckov.

Meritev je bila izvedena pri razdalji z = zp — 6 pm. Frekvenca motnje
je znasala 1610 MHz, kar je ustrezalo resonancni velikosti stacionarnega
magnetnega polja By = 57,5 mT, tako da se je teme resonancne rezine
premaknilo v lego zp ~ 130 pm. Diagram velikosti 128 x 128 slikovnih tock
je zahteval 90-minutno meritev.

Slika 5: (a) Opti¢ni mikrograf, na katerem sta vidna dva koscka DPPH,
prilepljena na konec rocice. (b) Diagram relativne amplitude nihanja roc¢ice
v odvisnosti od lege feromagnetne konice. (c¢) Rekonstruirana relativna
stevilska gostota magnetnih momentov. Kroga ob robu slike predstavljata
artefakt rekonstrukcijske metode. Velikost obmocja na posamezni sliki je 200
pm X 200 pm.

Postopek rekonstrukcije krajevne odvisnosti Stevilske gostote magnetnih momentov iz diagrama re-
lativne amplitude nihanja rocice v odvisnosti od medsebojne lege vzorca in feromagneta temelji na
dejstvu, da je dobljeni diagram pravzaprav superpozicija diagramov, od katerih vsak pripada majhnemu
volumskemu elementu preu¢evanega vzorca. Za razsezen vzorec s krajevno odvisnostjo Stevilske gostote
magnetnih momentov n(z,y, z) skupna amplituda komponente magnetne sile F(x, y, 2), ki vsiljuje nihanje
rolici, ko se magnetna konica nahaja v legi (z,y, z), tako znasa

F(z,y,2) = / n(z',y, 2 Yh(z — 2’y —y' 2 — 2')da'dy' dz’.
v

S h(z,y, z) smo oznaili prispevek magnetnega momenta na mestu (z,y, z) k celotni komponenti sile, ki
vsiljuje nihanje rocici, ko se magnetna konica nahaja v koordinatnem izhodis¢u. Celotna komponenta
sile se torej izraza s konvolucijo stevilske gostote magnetnih momentov in komponente sile, ki jo prispeva
posamezni magnetni moment. Da bi iz diagrama relativne amplitude nihanja rocice v odvisnosti od
lege feromagnetne konice lahko izluscili prostorsko odvisnost Stevilske gostote magnetnih momentov v
preucevanem vzorcu, torej potrebujemo matematiéno orodje, s katerim iz krajevne odvisnosti F'(x,y, z)
izlus¢imo n(z,y, z). Podrobneje se zaradi racunske zapletenosti postopka, katerega temeljita razlaga bi
najbrz zasencila bistvo tega seminarja, v rekonstrukcijo slike iz mehansko detektiranega signala magne-
tne resonance ne bomo poglabljali.

Pri opisanem pionirskem eksperimentu z mehansko detekcijo signala elektronske spinske resonance
vzorca DPPH je doseZena lateralna resolucija (lo¢ljivost v 2y-ravnini) znasala 5 um, aksialna (lo¢ljivost
vzdolz z-0si) pa 1 pum in je Ze za vel kot velikostni red presegla locljivosti, dosegljive z obic¢ajno in-
duktivno detekcijo. V naslednjem poglavju bomo predstavili eksperiment z mehansko detekcijo signala
jedrske magnetne resonance bioloskega vzorca virusa tobacnega mozaika, pri katerem je bila dosezena
celo nanometrska loé¢ljivost.
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3.4 Mehanska detekcija signala jedrske magnetne resonance delcev virusa
tobacnega mozaika

Posamezen virusni delec je nukleinska kislina, obdana z zasc¢itno beljakovinsko ovojnico. Dimenzije vi-
rusnih delcev znasajo 20-300 nm, kar pomeni, da so premajhni, da bi jih lahko preucevali z induktivno
detekcijo signala jedrske magnetne resonance. Po drugi strani pa je mehanska detekcija napredovala do
te mere, da so pri eksperimentu [5] z metodo MRFM lahko pridobili sliko porazdelitve protonov 'H v
biologkem vzorcu virusa toba¢nega mozaika, v nadaljevanju TMVS. Ta virus so izbrali zaradi njegove
robustne zgradbe in primerne velikosti za doloc¢anje locljivosti uporabljene metode.

Posamezen delec TMV ima obliko palic¢ice s
premerom 18 nm in z dolzino do 300 nm. | .
R .. K a) Ultrasensitive
Virusne delce so na rocico nanesli tako, da cantilever
so njen ploscéati pozlaceni konec pomocili v
kapljico vodne raztopine virusa. Meritev je bila T
izvedena v vakuumu pri temperaturi T = 300 interferometer
mK, namesto tuljave pa je bila uporabljena
mikrozica. Frekvenca perturbacije je znasala
114,8 MHz in je ustrezala resonancni velikosti

; Sample
stacionarnega magnetnega polja By = 2,697 T, o, IS / P
velikost gradienta magnetnega polja v resonanéni A -y Resonant slice
rezini pa je presegala 4 - 10 T/m. Mehanska ‘f"

resonancna frekvenca rocice je znasala ~ 2,9 kHz. G / ! _&h

Microwire

Magnetic tip

Slika 6(a) prikazuje zasnovo uporabljene naprave
MRFM, Slika 6(b) je mikrograf ploscatega
pozlacenega konca rocice, posnet z vrsticnim ele- c)
ktronskim mikroskopom, v nadaljevanju SEM?, 00 nm

(¢) pa mikrograf uporabljene feromagnetne
konice, ravno tako posnet s SEM.

Slika 6: (a) Shema naprave. (b) Mikrograf konca
rocice. Posamezni virusni delci so vidni kot ¢rne
niti. (¢) Mikrograf uporabljene feromagnetne ko-
nice. Povzeto po [5].

%Iz ang. izraza scanning electron microscope.

Slika 7 prikazuje rekonstruirane slike signala jedrske magnetne resonance delcev TMV, detektiranega
z metodo MRFM, na prvem vzorénem obmodcju. Na Slikah 7(a), (b), (d) in (e) érna barva oznacuje
obmo¢ja majhne relativne stevilske gostote protonov 'H, bela pa obmodja velike relativne stevilske go-
stote protonov 'H. Obmo¢je posamezne rezine pri (a) velikosti 50 nm x 50 nm je bilo rekonstruirano na
podlagi 60 x 32 vzorénih tock, meritev pa so izvajali s hitrostjo 1 vzoréna toc¢ka/min.

Slika 8 prikazuje rekonstruirane slike drugega vzortnega obmocja kot Slika 7. Na Sliki 8(a) je v drugi

v

Pri tem eksperimentu je dosezena locljivost znasala kar 4 nm.

61z ang. izraza tobacco mosaic virus.
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a) 490 nm_—~ -z

410 nm

Slika 7: (a) Rekonstruirana relativna $tevilska gostota protonov 'H. (b) Rezina iz (a), v kateri je
vidnih veé¢ fragmentov virusnih delcev. (¢) Mikrograf istega obmoéja kot pri (b), posnet s SEM. (d)
Navpi¢ni presek, nakazan pri (b), na katerem sta vidna dva virusna delca na vrhu s protoni 'H bogate

plasti, adsorbirane na pozlaceno povrsino konca rocice.

(e) Isti presek kot pri (d), le da je bila pri

rekonstrukciji slike privzeta tanka homogena plast protonov 'H, adsorbirana na pozlaceno povrsino

konca rocice. Povzeto po [5].
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Slika 8:  (a) Rekonstrui-
rana relativna stevilska go-
stota protonov 'H, pri ka-
dobro vidna na pozlaceno
povrsino konca rocice adsor-
birana plast ogljikovodikov
in vode. (b) Druga najvisja
vodoravna rezina iz (a), v
kateri je vidnih ve¢ virusnih
delcev. (c) Mikrograf istega
obmocja kot pri (b), posnet
s SEM. Povzeto po [5].



4 Zakljucek

Nadaljnji razvoj metode MRFM stremi k doseganju loc¢ljivosti, ki bi omogocala preucevanje vzorcev na
atomski skali. Metodi, s katerima je to mogoce 7e danes, sta vrsti¢na tunelska mikroskopija (STM7) in
mikroskopija z mikroskopom na atomsko silo (AFM?®). Vendar pa sta omenjeni metodi omejeni na zgornjo
plast atomov, torej na povrsino vzorca, medtem ko notranjosti vzorca z njima ne moremo preucevati.

Po drugi strani MRFM omogoca visokoloc¢ljivostno tridimenzionalno slikanje v sorazmerno debeli pla-
sti, o Cemer prica v seminarju predstavljeni eksperiment [5]. Poleg tega metoda Ze sama po sebi omogoca
preucevanje kemijske sestave vzorca, saj je resonancni pogoj za prehajanje jeder med sosednjimi spin-
skimi stanji odvisen od vrste jedra. Dodatno prednost pa predstavlja dejstvo, da slikanje z magnetno
resonanco (za razliko od npr. vrsti¢ne elektronske mikroskopije) vzorca ne poskoduje.

Velikemu napredku metode MRFM od zacetkov do danes navkljub pa na poti do uporabe v dru-
gih vejah znanosti, npr. v molekularni biologiji, ostaja nekaj nepremoscenih ovir. Pomembno tezavo
predstavlja ze priprava vzorca, ki je med slikanjem z MRFM izpostavljen nizkima tlaku in temperaturi.
Kljub temu metoda v prihodnosti obeta moznost preucevanja pomembnih struktur, kot so npr. virus
HIV, virus influence ali amiloidi®. [4]
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"Iz ang. izraza scanning tunneling microscopy.
81z ang. izraza atomic force microscopy.
9 Amiloidi so skupki deformiranih proteinov, ki med drugim sodelujejo tudi pri Alzheimerjevi bolezni.
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