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*INTRODUCTION

\

Le sujet de recherche qui nous a &té confié consistait en
- une &tude systématique du phénoméne de mémoire de phase en résonance nagné=-
tique nucléaire, ¢

Ce phénoméne se manifeste dans les liguides de temps de
relexation T; et T, €levés lorsque le dispositif expérimental soumet 1'échan-
tillon & des passages par les conditions de résonance avec une période de

répétition plus courte que les temps T, et T2. On observe alors une forme

I
de signal (représenté sur la figure qui suit) se caractérisant por la pré-
sence d'oscillations gussi bien avant qu'aprés 1l'instant du passage par la
résonance,

Ce phéndméne a été découvert par S.J., GOODEN et &tudié
par R, GABILLARD dans sa thése en I952 qui a montré comment on pouvait l'uti-
I et T2
du champ magnétique continu est trop grande pour que les moyens convention-

liser pour mesurer les temps de relaxation T lorsque 1l'inhomogénie
nels utilisant la largeur de raie puissent &tre employés. Entre I952 et
1965, ce phénomépe ne semble avoir été étudié que par S. NAKAMURA.

Dans une premiére partie de notre thése, nous décrivons
le phénoméne de mémoire de phase ainsi que les divers comportements transi-
toires qu'il manifeste, lorsque 1'on provoque des variations brusques du
champ magnétique continu Ho et nous préciscns les conditions expérimentales
qu'il faut réaliser pour en effectuer 1'é&tude.



lLans une secenie partie, neus deécrivens l'appar:ill: ge que
nous ave,s ¢d .iall er =our étulier ce phénoméne, Il ccnsiste en 1n dispositif
8 bouinet c10i.es8 de Bloc: forctionnent ¢ I0 T30 kHz dans le chasp magnéti-
que d'pr. aimar: permanent de 25.0., I' eg. entiérement transistorisé afin de
pouvoir fonctioaner sur piles et n'ét.e pas soumis aux fluctuations rapides

véhiculées par le secteur dectrique,

Dans une troisiéme partie, nous exposons les résultats
expérimentaux que nous avons obtenus et nous en donnons une interprétation
en utilisant les théories de Gadillard ¢t Rakamura.

La concordance des données expérimentales et des conclusions
théoriques a été obtmnue aprés avoir défini quantitativement une notion délica-
te peu traitée par ces deux auteurs "le temps efficace de passage par la réeo-

nance".

Cette notion que nous exposons au ehgpitre II constitue
la partie ariginale de notre travail,

Bentzéne - Hy = 32,)imG" =« AR =3,7TC

Horizontal 3 50ht, 2 traces séparfes - Vertisal : ImV/cm



- PREMIERE PARTIE

INTRODUCTION ET DESCRIPTION DU I;HENOMENE. DE MEMOIRE DE PHASE

I. EQUATIONS DE BLOCH

I,I. Principe de l'expérience de BLOCH

Le magnétisme nucléaire » suscité les travaux de nombreux
chercheurs {I~2-3=4-5-6}, C'est & BLOCH {7} que revient le mérite d'avoir .
réalisé 1e.dispositif & chanps croisés que nous avons utilisé.
Ce dispositif constitue un moyen d'étude

classique de la résonance magnétique

nucléaire que 1'on a schématisé sur la ' ,_ch:\
_ . )
figure(I): . s / ‘j,’ Bo’k :\g '
. | R A & aenératrice
- Le champ continu polarisant ﬁo
est selon Oz' . ﬁ,
- Le champ sirxsoldal ﬁs de pulsa- , ¥
tion selon Ox',

_ /
= Cenantillon
- et 1l'axe de la bobine de récep- EE;EEE}——;———e>%)

tion contenant l'échantillon est selon o L. P .
: . Bobine receptrice

Oy'.

Y

K, (s')

Figure I
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\

Sous l'action de ﬁ:, la résultante macroscopique Erde
1'enscmble des noments rmagnétiques M des noyaux du corps étudié quitte sa
position d'&quilitre ﬁ6 = xﬁé. La variation de flux créée par le mouvenent
de M induit aux bornes de la bobine de réception une tension appelée par

BLOCH "signal d'induction nucléaire",

On rend périodiques le phénomlne et l'observation par l'utilisation d'un

chanp de nodulation (ou de balayage) ﬁﬁ = AHsinQt colinéaire au champ ﬁ;'

I.2, Compcrtement des snins libres

Molpgré 1'Ctat condensé de la natidre de 1l'échantillon
liquide, son ainantation nucléaire est cependant assimilable 3 celle d'un

ensenble de spins libres & cause de la petitesse du couplage du spin nuclé-

. syt : A

glre avec les ncnents magnethues des U . Sy

orbites et des spins €lectroniques des :/f-w;\jz>

atomes, , T A
2 : -—r_//m A

BLOCH a montré que le comportement de aA”

> . . . —

M était nmacroscopiquement celui da'un dv ﬂW

gyroscope parfait pour lequel les mo=-

rnents nognétiques ﬁ.gg cinétique X >y’
seraient portés par l'axe de rotation,
Dans ce cas, le nouvement est dfécrit
par la relation :
Fia 2
KISy 3 (1)
avec laquelle on obtient : .
-
aMm > > ;
= = YMAH (2)

-
ol y = —%— est le rapport gyromognétique.

Dans le cas de figure choisi, X et 11 sont de méme sens ; Y est positif et,

par suite, la précession de l'axe se fait dans le sens négatif.
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L'interprétation de l'expression (2) est facilitée quand
on se place dans un référentiel (S) d'axe Oz' tournant 3 lu vitesse (-y) par
rapport au référentiel fixe (S') du laboratoire.

La relation (2) devient alors :

ot <m )(s) y A - |’:$:’| ) (3)

et il apparalt un champ efficace fictif :
e
=8
avee H =HEK +H_1
o I :
ol Hy est dans le référentiel tournant, un champ constant dirigé suivent Ox,
C'est lui qui est responsable du mouvenment du gyroscope avec lequel il .
échange de l'énergie,
L'évolution de M dans le référentiel fixe
[s') résulte donc de la composition de sa |
précession autour de ﬁe & la pulsation

+ . ’d
we = -YHe avec la rotation de ﬁe autour ' ,¢
de Ho & la pulsation w, d 1

1

. . >
changenment d'orientation de M ne sera

eppréciable que pour w= W, e

/
. e
ﬁI étant beaucoup plus faible que ﬁo’ le - ?{
' 1
|
!
|
t
]

Wy est appelée la pulsation de LARMOR
et est définie par = —yH 3 clest <,
lorsque w = w qne les &changes d'énergie #§<~
entre le champ HI et le gyroscope sercnt *x () /

les plus intenses, F‘B 3

Remarque :
Le chemp sinusoldal ﬁ = 2H sinwt d'axe Ox' produit par la .
bobine est décomposable en deux champs tournants

- d'anmplitude Hy

- de vitesse angulaire (+w) et (=w).
Ce n'est que gréce & la betitesse de HI devaut H_ que la composante (+w)

tournant en sens inverse du gyroscope est sous effet sensible {8-9-I0-II},



€ H
s S i
Hez, 2H amwt

. \+w
L (s")

Figure k4

I.3. Phénoménes de relaxation

/

La relstion (3) ne déerit pas corplétement le comportement
de ;T. L'expérience nontre en effet que si 1'on coupe le champ ﬁs=2HIsinmt a
un instant donné, M passe de la position quelconque, qu'il occupait & 1'ins-
tant de la coupure, & sa position d'équilibre Mo = xﬁo per un mouvenent

. . . )
obéissont au systlme d'équations suivent

de Mx
& T T T (4)
2
am M | 5)
2 - I ,
3t T, - \ >
aM ' MZ-MO
® T, (6)
| 2%,
- = T; est le temps de relaxation \ ?M"
spin-milieu ou encore longitudinal, | M'ﬁ, T Sl L
- T2 est le temps de relaxo.tiop i T;%M
spin-spin ou encore transvergal. Il “ / o
rend compte de l'interaction des spins’ Ll___“’_';‘_i_»
entre eux. Par ailleurs, 1' inhomogénie M ’ L { ‘ K .' 'R
spatiale du champ R joue, dans ces A
tenps de relaxation le rSle suivant : L?f; l (%)

Figure 5



Si le temps T, défini par :
I
= E——
2 Yo
(ol §H est la variation de H & travers le volune de 1l'échantillon) est
plus petit que T, (tenps de relaxation caractéristique de 1'échantillon)

il convient de remplacer T, per T * 4éfini par.

2
T & §'+ -
2 2 G2
32 étant bien inférieur & T,, on pourra considérer que
E
T2 =%

I.t, Systéme d'équations de BLOCH

L'association des composantes de la relation vectorielle
(3) aux relations (4), (5) et (6) fournit, en posant conformément sux nota=-

tions courantes :

- _ o+ S A12 .
u = Mx v = My = My dw= w W, un systeme d'équetions
qui est & la base de toute &tude en résonance magnétique nucléaire :

\

du u ,

® Tt bw=0 . An
2

dv + v ' - At + M .YH v=_0 (8)

dt T2 2T

dMZ Mz--Mo

ax T vy =0 . (9)

II. SOLUTIONS DES EQUATIONS DE BLOCH

Les variations de "v" dobtiennent en recueillant aux

bornes de la bobine réceptrice la tension induite par le mouvement de M.
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ie champ ﬁ; est composé du chanp continu'ﬁz auquel on superpose le champ

de modulation (appelé auwssi champ de balayage) ﬁ; = pMHsinQt. Cette modula=-
tion permet une observation périodique du signal de résonance,

Nous montrerons plus loin que la vitesse de variation de ﬁ: due au champ de
nodulation modifie bemucuup la forme du signal,’

Les résultats obtenus sont trés différents selon le sens des signes des

inégalités que 1l'on peut &tablir entre les valeurs des paramdtres suivants :

I I I _ I GQH, QAH
TI ? TQ’ YdH, YHIo YAH, Qet T - HI. dt = HI

*

ol . dH est la largeur de raie inhomoglne définie par dH=I/yT2

. T est appelé"temps de passage par la résonance"

\

Les inégalités que l'on peut &établir entre ces divers
paranétres dépendent des conditions expérimentales, Nous allons d'abord
reppeler quelques cas classiques,ce qui nous permettra de micux définir les

conditions pour lesquelles apperait le phénoméne de mémoire de phase.

I1,.I. Balayare lent

T I

Le balayage est considéré comme lent lorsque t est -
beaucoup plus grand que T

I
On peut alors écrire :
M
du av “F
& T m T "m0 | (10)

et les expressions tirées des équations (7) (8) et (9) décrivent les

formes représentfes figured6)et(7)des courbes "u" et "v" de dispersion et
d'absorption,
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/

Le signal "v" a la forme d'une courbe de LORENTZ d'ex-

pression normalisée :

(hw) = —2 1
¥ Ta - m f+ (w—wo)2 ng

et de largeur & mi-hauteur

dw = ~L - ydH

.3
s

Ce n'est que lorsque l'inhomogénie du champ H est faible (réj;Ta), que 1l'on

peut remplacer dans ces formules Tg rer T,.

II.2. Balayage rapide

! —
T << T{_J
L

Hous avons alors : <t trés inférieur a TI
i




410

T.es relations (I0) cessent alors d'elre valables et les siznaux cbte ur jrisas -

tert des particularités intéressantes selon les valeurs relatives ae Tis T, et
To = —%— demi période de balayage.

11.2.I. T, et T plus petits que T

(Tye To)s (T, <T))

Le signal principal se .rou  : suivi dun train d'oscillations

Figure 8

Nitrate ferrique N/IOB - HI = G - AH = 5,55 G

Horisontal : 50 Hz « 2 traces séparées

1'une en champ croissant, l'autre en champ décrcissant - vertical : ImV/cm

amorties {(appelées vxggles par lee auteurs amerlcalns).

"es oscillations sont produites par un battement entre la précession & la fréquen=~
» variable w = yi, du moment magnétique mucléaire ¥ (lancé par le choc résultant

i. passage trés rapide par .es conditions de résonance) et la fréquence fixe w du
-

geuérateur produisant le champ H,



- ]l -
Elles ont &té étudiées par JACOBSOHN et WANCITESS {I2}.

IT.2.2. T, plus petit que T mais T. plus grand que Io

En régime permanent, c'est d dire aprés un certain temps
de fonctionnnement de l'appareillage, les signaux sont semblables pour la

néme raison que dens le ces précédent. \ ‘

Par contre, 1'¢tat stationnaire n'est atteint qu'aprés une phase transitoi-
re pendant laquelle l'amplitude du signal principal décrolt avec une certai-

ne constante de temps corme nous le verrons plus loin.

-

I1.2.3. 21 et T2 sont supérieurs aggo

m
[‘ T2>To’ ‘I>To _}

Ces conditions sont nécessaires pour que se produise un

signal tré&s caractéristique apnelé signal de mBmoire de phase.

i
En régime permanent, il est composé d'oscillations situées avant et apres
le signal principal de résonance.,
Cependant, ces conditions ne sont pas suffisiAntes (corme nous allcns le

voir dans la description des régimes permanent et transitoire) pour que ce

signel se produise, ' : ,

IIT DESCRIPTION DU SIGNAL DE MEMOIRE DE PHASE

III.I, Rérinme permanent

Lorsque tous les transitoires résultant de la nise en
marche de l'appareillage se sont &teints et que, & la fois le champ magﬁé-
tique continu.ﬁz et 1'amplitude du balayagefH, sa fréquence Q et la fréquen-
ce de l'oscillateur haute fréquence, sont parfaitement stables{I3} , on

observe le signal représenté figure(9)et (I0).




Figure 9
eau - HI = 18,5 mG - AH = 3,7G

Herizental 50hz (2 traces séparées) - Vertical : ImV/cm

; g
ek 8 u'—«.ﬁt.‘qu. 5 W g e
i I

Figure IO

benzédne ~ H_ = ILW,omG « 4H = 3,7G

Yerizontal 50 Hz ~ Vertical ¢ ImV/cm

i
i
J
1
i
!
i
{
i
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Les conditions expérimentales nécessaires 4 l'observation

~

de ces signaux sont trds délicates 3 r6aliser ; il faut, en effet, &linminer
soigneusement toutes les sources pouvant provoquer dessfluctuations des

paramstres HO, M, Q et w.
En particulier :

III.I.I. Le signal ne sera obtenu que si 1'on dispose d'un appa-

reillage d'une excellente stabilité nfcanique.,

En effet, le moindre déplacement du dispositif de BLOCH dans l'entrefer de
1'aiment preduit une variation dans le temps de H, & cause de l'inhomogénie
spatiale de ce champ. . .

Les dérives tres lentes, dues par exemple & 1l'échouffement de la monture,

ne sont pas g€nantes, mals toute vibraticn est & exclure soigneusenent,

III.I.2, Pour éliminer les fluctuations de Ho,'ce champ de 2520G
était fourni per un aimant permanent " Allevard Ugine" de 300kg, de piéces
polaires de IScn de diométre et d'entrefer 6,5cn (volume utilisable :IISOcmB)J

IIT.I.3. Le champ haute frégquence (f = I0,T3MHz) était fourni par
un osc1llateur 3 quartz alimenté par piles. La dérive en fréquence & 20°C
n'était que de IO -6 en quelques minutes.,

III.I.L, La fréquence du chanp de balayage était de 50 iz, mais,
pour €liminer les fluctuations transitoires véhiculées par le réseau, nous
n'avons pas utilis¢ celui-ci directement pour assurer le balayage au noyen

d'un autc-transformeteur comme c'est la pra thue courante.

Un oscillateur alinente sur batteries fcurnissait le
courant S50Hz destiné aux bobines de balayage. I1 &tait synchronisé sur le
secteur, et de cette maniére, nous obtenlons un balayage du champ & une
fréquence aussi stable que celle du secteur et d'amplitude absolument exemp=-

te de fluctuations.




Signalons enfin, que les vibrations mécariques du laboratoire

créées par le pessage de seg oscupants ou de lourds véhicules sur la route, le
rayonnement dd &4 des montages & preximité fournissant des impulsions de haute
énergie, etc.,. ont toujours constitué des sources de parasites essentiellement

diurnes qu'il nous a été facile d'éliminer par des mesures réalisées la nuit.

111.2., Régimes gransitoires,

Une particularité du signal de mémoire de phase est de présen-
ter des régimes transitoires complexes 3ers de l'établissement brutal de la

dondition de résonance par commutation du champ HI ou du champ R

Figure 11

eau - H = 20mG - H=I,85 =~ &t = 0,6ms

Yo,r.zontal : Zmé/cm - Vertical ImV/cm

Trace supérieure : Régime transitcire

Trace inférieure : régime permanent,

uang ce dernier cas, que nous avons particuliédrement &tudié,
.} n'est pas nécessa.re (ni possihle avec un aimant permanent) d'établir et de
sury -imer 'e champ ﬁ(, Le balayage n; et le champ ﬁI étant réglés, un simple
élc.qcrnem~nt de la condition de résonance, par superposition d'un courant conti-

.nu convens' e au courant normal de balayage, suffit & créer la varliation de B
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nécessaire. Il faut cependant, que 1'écart hy (de 5G dans notre appareillage)
entre les valeurs de non résonance H'o et de résonance H,, soit supérieur
8 1'amplitude AH du balayapge utilisé,

Dés que l'on supprime h  pour établir la résonance, on
commence & observer le signal de la trace supérieure de la fipure{II).Puis
1l'amplitude du premier maximum du signél ct des oscillatians qui le suivent
décroit (transitoire dicroissant) en méme “cmps qu'apparnissent les oscilla-
tions précédant 1l'instant du passage par la résonance (transitoire croissant).,
A la fin de ces deux transitoires, on obtient le signal de régime permanent

de la trace inféricure de la figurc(IIl.

Nous mvons dessiné ce signal sur la figurelI2)afin de bien deflnlr les 3

zones que ncus utiliserons dans la suite de la theorle :

g - zone I : signal avant la résonance
‘= zcne 2 : signal aprds la résonance

- zone centrale : zone de résonance s'étendant du temps

(=~6t) ou temps (+8t). Cet intervalle de tcmps est le

"temps de passage actif par la résonance" dont nous

i v mt———

etudierons 1l'importance plus loin.

-
réSou:'\qncc

Fiéure I2
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L'utilisation d'un oscilloscope & mémoire aux deux moi-
tiés d'écrans indépendantes a permis la présentation simultanée sur lo
figure IT des deux premicrs passages par la résonance (trace supérieure)
et de deux passages en rdgime permanent (trace inférieure) bien que ces .

phénoménes soient distincts dans le temps.

Les phénoménes de croissance et de décroissance que nous allons détailler

naintenant sont différents et d'obscrvation délicate.

Jusqu'd présent, toutes les photographies de signaux
que nous avons présentfcs au lecteur &tzient obtcnues en réalisant un
balayage de l'oscilloscope synchrone de celui du champ magnétique. On
n'obtient ainsi que deux traces :

- l'une,\est le passage par la résonance en champ

croissant

- l'autre, le passage en champ décroissant,

Sur les photos, les deux traces sont séparées par un signzl porte rectan-

gulaire sunchrcnisé avec une phase convenable par lec balayage et appliqué

& la 23me entrée de l'amplificateur différentiel utilisé sur 1'oscilloscope.
‘ A

Pour étudicr les transitoires, il est préférable de dé=-
clencher un balayage linéaire assez lent de 1l'cscilloscope & 1'instant de
le suppression du champ h . Chague passage por la résonance produit alors
un trait vertical dont 1l'amplitude est celle du point A de la figurelI2],
On obtient ainsi des cnregistrenent du type de celuide lu.figure(iB)Qui \

nentre la décroissance du premier transitoire.

Nous n'avons pu &tudier de cette nanidre que le premier
transitoire., Nous avons essayé d'enreristrer le sccond transitoire (crois-
soence de A') au moyen d'un signal de nodulation de l'intensité du faisceau
ne faisant epporaltre que le point A', mais le rapport signal/Bruit n'était

pas assez bon,
!
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.II.2.I. Observat.en du transitelre décroissant

i 1 B
A

i

I | 7 7SN VERNE 0.0 BN [
T 1 i :
:

Figure 13 (6-I3)

eau - HI = I2,3mG aH = 3,7G
Horizontal : SOms/cm Vertical : 0,5zV/cm
8 =C,I3s

L'évolution de l'amplitude en A a donc plus particuliérement
retenu notre attention. L'aspect classique en est donné par la figure(I3)ol

aprarait nettermnt le caracteére exponentiel de la décroissance que l'on peut

décrire par :

Vav « (v -v)et/® (11)
D o P

selon Ies rotations pertées sur la figure(Ih],
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Figure Ik

La possibilité de faire varier les paramétres H. et AH

I
nous a donné les résultats suivants .

111.2.I.I, Variation de I-II

L'observation des photos de la figure(IS)montre que lors-
que H; augmente, la constante de temps 6 de décroissance diminue alors que

le rapport o augniente,

Vv

P .
La figure(I6)représente la courbe obtenue pour une valeur fixe de AH(AH=IB836 )
en reportant les valeurs expérimentales —-g-— = f(HI2) et —:é— = f(HIh).

On constate aisément que la variation de L se décrit par

)
I 2
= = A+ KT (12)

tandis que les photos permettent de supposer que

\')
o _ B

P
ol A, B et K sont des constantes.,




8,72, mG=4=" 55 fem=V = 0 SmV/em

¢ =7,7s

HIzh » T0G=1i=0, 20s /em=V=0 yomv/om

8 = 0,53s

"

HI=8,3mG—H=0,Is/cm—V=0,5mV/fm
8 = 0,23s

HI=IO,3mG-H=O,Is/cm—V-0,SmV/cm
8 =0,18s

HI=I2,3lG-H-20ma/cm-V=C,SmV/cm
6 = 0,I2Ss

lelh » SMG~H=50ms /cn-/=C 5SmV /e
e = 0,08s

HI-;C,gmo-H=50ms/cn-Vno.SmV/¢u
8 = 0,06

HI=:&mG—A:Pﬂms Ta=V=0 , 5V /cnm
8 = 0 028s
Fiaqure 15 (8-30-37) AW- IlasG
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Les mesures effectuées pour de faibles valevrs de Hy
(2,5mG) permettent de penser que g tend vers TI tandis que

o
v tend
vers I lorsque HI tend vers O, P

Les constantes A et B ne seraient donc que —_ et T. et les relations

T I
(12) et (I3) powrraient s'écrire : 1
I I 2 .
5T T + KH°] (12')
\') T
j2

II1T.2.I.2, Variations de AH

Le tracé d'une autre courbe du méme type obtenue pour
AH = 3,7G montre une pente un peu noins que moitié noindre, laissant supposer

que K est inversenent proportionnel a AH.

Lo forme finale des relations (I2) et (13) seraient donc :

I E' 2

1 .
o - T, ' TRE B )
v T
o _ I
= 5 (15)
P

comme nous le confirmera la théoric dans la troisicéme partie de notre thése.

III.2.2. Transitoire croissant

Il est beauccup plus difficile & enregistfer per la peti=-
tesse des amplitudes A'( figure(I2))crcissant de O 3 la valeur de régime
permanent et auxquelles se superpose un bruit de fond trop important. Cepen=-
dant, on a toujours constaté expérimentalenent par l'cbservation en balayage

50Hz que le temps nécessaire 3 aa réalisation était supérieur & 6.
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Figure 13 bis

La figure(I3 wis)représente les deux régimes transitoires

obtenus sur la méme photographie gréice & un dispositif de modulation des
WEHNELT représenté figure 19,
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DEUXIEME PARTIE

DESCRIPTION DU DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Nous allons maintenant décrire en détail le dispositif

que nous avons réalisé pour effectuer nos mesures,

C'est un type classique d'appareillage & champs croisés
; de BLOCH : la photographie de la figure I8 le montre dans son ensemble,

Figure I8
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Sa transistorisation lui procurerune cutonomie totale, le choix de certaines
solutions techniques et l'utilisation d'appareils modernes d'observation

constituent autant d'msvantages qui lui donnent son originalité ,

Le schéma fonctionnel reproduit figure(I9) permet la
locelisation de chacun des éléments dont nous avons rassemblé la description
en ¢inq titres :

I~ Dispositif générateur

II Dispositif & champs croisés
III Dispositif récepteur

IV Dispositif d'cbservation

V Mesure du champ HI
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" I DISPOSITIF GENERATEUR

Il comprend 1l'oscillateur 3 quartz et son adaptateur, les
atténuateurs et l'auplificateur accordé haute fréquence alimentant les bobi-
nes de champ ﬁ' L'appareil réalisant cette double fonction se trouve placé
avec son allmentatlon de 9V dans un blindege d'aluninium de S5mm 4d'épaisseur

aux dimensions de IIcm de hauteur et I3cm de cOté, constituant notre bolitier
standard,

I,I. Oscillateur et adaptateur

-9y

et eescen s mamime o e my L eries v emmem ae meemset sy

2N TN N Iy !
7*7 |} (o “']

220 [pF ! i
ZSFF l E.___-----! OI&)(F r-—-————{ }....... R 7 T 4 JLN\ ?
3 3pH 7,2k 5 ; L9 pF o, ,.F A
g Ak ShYon 3200 gsson b3 %

L. Quartz T 227 PF g S
T-3 10,330 MHz | _ T (l’ ,
O T T SUNVER P S .~..-__..L.,__1,,T’{, e e et . me——— e s o e —t

Oscillabeur o Addptateur _ >

Figure 20

I.I.I. Oscillateur

Le montage du type "CLAPP série" est stabilisé par un
quartz & I0,730MHz fonctionnant en transmission. On obtient ainsi sur 1'émet-

b3

teur 2,4V créte & créte d'une onde sinusofdale pure et stable.
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Lo fréquence & 20°C est F =10 729,8klz avec une stabilité meilleure que
-6 5

I0™° sur quelques minutes mais descendant & 2 ou 3.I0 ° par variation de

tenpérature nalgré le coefficient de stabilité thermique S = 2 du montage.

I.I.é. Adaptateur

Il permet d'acttaquer convenablement les atténuateurs dont
1'impédance caractéristique est de 50Q. Désirant pouvoir développer 2,4V
créte & créte sur cette charge, nous avons opté pour le montage en paralléle
de 4 transistors AF II5 {IL}.

L'inpédance de sortiec est inférieure & 2Q et le dipSle de 47\ = LTpF l'anméne

a4 50 Q en conpensant les capacités de céible.
Le coefficient de stabilité thermique de l'ensemble est d'environ 2,5,

II.2. Atténuateurs

Alirentés sous IV créte d créte, ils permettent le réglage
du niveau de la tension envoyée d l'amplificatecur,
Ce sont les modéles HEWLETT PACKARD 355 A et 355 B atténuant jusqu'a I32 4B
par plai de IdB et IOA4B.

IT.3. Amplificeteur

La production du chanp ﬁ; nécessitant celle d'un courant
houte fréquence relativement important (plusieurs dizaines de mA), nous avons
retenu la solution des circuits couplés et de l'amplification par circuit

résonnant paralléle,

En effet, les circuits couplés constituent un node de couplage aux bobines
aisément réglable et coupant le continu tandis que les capacités porasites

du céble et des selfs contribuent & leur accord.
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Figure 21

D'autre part, 1l'emplification par circuit résonnant paralléle nécessite la
production de tensions €levées (jusque IO0 V créte i créte) que nous avons pu

nettre en oceuvre grice & des transistors silicium NPN.

L'ensenble placé dans un boftier o un gain en tension de: IOC eaviron et bténé-
ficie d'une excellente stabilité,

IT DISPOSITIF A CHAMPS CROISES

Déjd présenté dans 1l'exposition du principe de 1'expé-
rience de BLOCH, nous rappelons qu'il est constitué nar :

>

- un champ continu ﬁ

- un champ 81nusoidal haute fréquence ﬁ HIsinwt

- ¢t une bobine réceptrice contenant l'echantlllon
dispozés selon les trois directions d'un triddre tri-rectangle.
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Lo littérature nous habitue & les trouver dans l'ordre selon Oz, Ox et Oy
meis il est bien évident qu'on peut (ou qu'il faille) en adopter un autre
(cas inposé par l'aiment horizontal). Cela n'a sucune importance dans la

nesure ol Ho est beaucoup plus grand que le champ terrestre.

II.I, Chap H

I1 est fourni par un aimant permanent "ALLEVARD UGINE"
oux pidces polaires d'un dianétre de IScnm et d'entrefer 6,5cm procurant
ainsi un volume utilisable de I ISOcm3

induction de 2 520G,

au centre duquel on dispose d'une

On en a déterniné la valeur par la nesure de la fréquence de résonance en
R.P.E. (7 050mHz = y= 2,8003 MHz/G) et en R.M.NM, (IO 726,4 kHz~y =k 25TkHz/G)

La fréquence de précession nucléaire dans ce chanp ne correspondait pas
exactement & la fréquence de notre quartz. Nous avons donc réalisé un dispo-
sitif fournissant le champ d'appoint nécessaire au centrage excct du signal

de résonance sur 1l'écran de 1l'cscillosccpe.

L'inprécision de mesure de ce champ rend hdélas inutile la précision que 1l'on
atteint sur lo détermination de la fréquence de résonance et porte & quelques

diziémes de Gauss l'erreur corrise sur la valeur de 2 520G.

- J1.2 Bebines &enéra‘:v‘lc@,g

Les bobines génlratrices et réceptrices sont montées sur
des supports dont nous montrons l'assemblage sur la figurci22},

> . . .
Le chanp H, est fourni par deux enrculements identiques

I
en positicn A'HELMHOLTZ bobinés & spires jointives sur des nandrins carrés

de Scm de coté.
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Chacun d'eux ccmporte 6 tours de f£il de cuivre de 0,50m de diandtre isclé

par une couche d'éneil et présente 4 10,7 MHz une self de 7,T\H de coeffi-

cient de qualité © = Iko.

Ayont associé les botinazes en paralléle por raison de symétrie, le sens

d'enroulenent est tel que les flux s'ajoutent nais la self totale n'est plus

olors que de b,blyH, nécessitant 50pF d'accord, avec § = I50. Ces valeurs
optimales ont €té déterminées préalablement par calculs (IS5},

Ainsi nontées, les bobines fournissent un champ tournant ﬁI réglable de O
a I00 nG.

II.3. Bobine réceptrice

Désirant obtenir une self nominzale de coefficient de qua-
1ité le meilleur possibie, sous un volume cylindrique de Icm3 environ
(volume de 1l'échantillon), nous avons recherché lemmeilleur compromis por le
calcul {I5-I6 } et la mesure.

C'est finalement une bcbine de 20 spires d'un fil de cpivre de 0,30mm de
diomdtre isolé par de la soie que nous avens retenue. Elle rrésente une
self de 6,6uH, accordée 4 I0,7 MHz par 32pF, ct un coefficient de qualifé
@ = 120, |

Les &léments (1), (2) et (3) de la fipgure(22) s ' emmanchant
1l'un dans l'autre et scnt orientables. On peut ainsi rendre le plan des pasm
sages de fil percé dans la pidce (2) perpendiculaire & celui ‘des bobines

génératrices de fagon & n'induire magnétiquement aucune tension dans la

\

" L'ensemble est protégé des couplages parasites avec 1l'extérieur & 1'aide d'un

blindage en cuivre ouvert & l'arrildre pour permettre le passage de 1l'échon=-

tillon dont on régle l'enfoncement 3 l'aide d'un porte objet & wis fixé sur

,l'aimant.
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On peut cinsi placer l'échantillon au centre du volune
, N
déterminé par l'entrefer en néme temps qu'on centre du double systéme de

bobines mises en position A'HELMHOLTZ et fournissent :
- 1'un, le chanp de balayage axé selon Ho

- l'autre, le champ d'excitaticn haute fréquence perpen-

diculaire au précédent.

Les échantillons se présententlsous la forme de tubes en
verre Pyrex ou en silice contenant différents types d'eau distillée;du ben-
z3ne et des solutions de nitrate ferrique (Fe(N03)3) de concentration molairel
variable,

IIT DISPOSITIF RECEPTEUR

Il comprend deux types d'adaptateur,.anplificateur de
conception différente mais jouant les mémes rdles, et un amplificateur basse

fréaquence faible bruit.

I1I.I. Adaptateurs-amplificateurs _ ‘

La réolisation de nontapes & transistors présentant &

IC,TMHz une inmpédance d'entrée &levée et stable connect&e & un circuit réson- °

nant paralldle rencontre Ce nombreuses difficultés,

Aussi, nous sormes-nous tournés vers d‘'autres solutions plus abordables :
- l'ure, emploie un tube subminiature d'entrée & grille
. sortie au sommet du type EC I000
- l'autre utilise un tecnétron modéle 37T3.
Chacune de ces réalisations est nlacée avec ses alimentations dans un boitier

blindé. '
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Figure 23

IIT.I.I.I. Adaptation

/

L'étage d'entrée o un gain en tension de 0,65 et une im-

pédance d'entrée nmesurée & I0,7 MHz équivalente & 25kQ en paralléle avec

ICpF.

L'accord de la bobine réceptrice se fait & 1'aide d'une diode Varicap BAIO2

cormandie por une tension extéricure fournie par des piles. Elle n'apporte

pes de perturbation dars l'amcrtissement de la bobine car G = IO-6mho de néne

que le cible de connexion n'intervient dans l'accord que pour une capacité

trés faible (3pF).

L'irpédance de sortie du montage est d'environ 500,

’

U T VU ST

. i ——— . o2
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Un étage séparateur isolc l'adaptateur de l'amplificateur accordé afin

d'éviter toute réaction avec le premier circuit résonnant.,

II1,I.2.2. Anplificetion

Le rontage ainsi réalisé présente un gain en tension de
50 environ et une bande passante de TOkHz.
A
L'ensenble complet se caractérise par une amplification

voisine de 40 et un niveau de bruit 4 la sortie de 0,3mVec,

III.2. Amplificcteur basse fréquence.

Réalisé 3 partir d'un principe trds employé, cet étage a

les paractéristiques suivantes :

-~ impédance d'entrée ITOkQ

goin réglable de I & 8

- bande passante linitée a IOkHz

bruit ramené 2 l'entrde inférieur & ng créte & créte

A2V
LFok2 a gz,wn } '
S { kéf
A S AF402
. ey AOWF
{00 A N~ =
g - AVWN—A/ {v»_..x' e MWW ; ,‘} b
'5 ooy 4k } 45.0511 ZSfF
hokQ S 2 209 2 _..._ L
§ —T AOE-Q.% °/d)“; ‘0/4)‘F
! - ?q*F l 5 l
SR WP p—————" SPRE S A

Figure 25
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IV.I. Générateur de balayage

La figure{26)en donne le schéma fonctionnel que nous détail-

lons ensuite.

PrpEp K]

. ._r ' ———s . o o 1——

- = ; P
' ! ; : 1 \
Re;.,o.“ "’Mro\\'mr»-—>- l 1\/"‘ : AMP\\ I \/\i AMP ' ‘Sobfﬂcl
| %\s\’ub\e —-—b———{ Tnteqralewy - >— —1 o> | de r»— -
SoMa &Ivnpv\lhm;?'-%' “T | select § l ,puufance, Qa\v«yago.
: \ i ! e e e i e

] e

3 .#..Y

1 :.-.-.. 1
1 .
|
l
1
i

l Crlevieau
F\&cp\"\'u\\o -
Sotle

L..._..

Figure 26
L'ensemble se caractérise par une excellente stabilité &
court terme meilleure que IO"h et une dépendance du secteur non mesurable

pour des varictions brusques de ISV,

Alimenté par une batterie de I2v, il fermet d'cnvoyer un courant purement
sinusoldal de I20mA créte & créte dans les bobines en les accordant sur 50Hz
avec la capacité de liaison, Le générateur d'impulsions et le reste du montage
sont placés chacun dans un boftier blindé, ‘ '
Les bobines de balayage, placées en position' d'HELMHOLTZ de
\ part et d'autre de l'entrefer, procurent un champ de balayage homogéne dont

1'amplitude est lice & celle du courant par le rapport IISG/A,

IV.2, Oscilloscope 3 nmémoire TEKTRONIX 56k

Le dispositif de mémorisation de 1l'oscilloscope TEKTRONIX 564
rend possible des visualisctions intéressantes de phoses différentes .

. d'un néne phénonéne grice aux deux noitiés indépendantes de 1'écran.,
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En outre, il permet de ne photographier le signal obtenu qu'd coup sir
lorsqu'il cst correctement régléd ct exenpt de parasites ce qui est imprévi-

sible & priori. On écononise aussi la prise de nombreuses photographies inu=-
tilisables,

IV.3. Charp d'appoint

Lo condition wy = yH, n'étant pas exactement obtenue, il est
nécessaire de produire un chanp de quelques Gauss en adjoignant au courant
sinusoidal de balayage uh courant continu convenable, Il est fourni par un
enscmble dont nous donnons le schéna sur la figuré(28)et comprenant une batte=

rie de piles haute tension sous faible d%bit ainsi que la cormende du champ \'\o

Ckame qL‘;H
o SK.\MQ \a'rw "
A des
—_ g’ bobines
0V

i \-' g 3 i

S S U S e . fe e

1
H

s o
Fxs 28

-

La sinulation des bobines de balayage par 1l'ensemble O,U3H

=34Q pernet d'éviter un transitoire z@nant lors de la commmutation du généra-
teur 50Hz sur celleseci, I
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-

V MESURE DU CHAMP TOURNANT Hy

La déterninstion du chanp E; i 1l'endroit de 1l'échantillon
n'est pas possible en cours dc mesure. Ausgi, avons-nous procédé a 1'étalon-
nage d'une boucle disposée 3 demeure dans un évidenent creusé poralldlenent’
au plan des bobines génératrices (figure{22)): Hous oavons cormaré la tamnsion

recueillie avec celle d'une seconde boucle placfe dans la bobine réceptrice,

Le couplare cepacitif s'étant révéléd trds fuible, lecs valeurs cbtenues sur
lo deuxiéne boucle sont directement lides & 1'induction ﬁs (done & 2BI) por

la relaotion :
e = 2BISw

‘

I1 est alors facile d'en déduire les valeurs de H, que 1'on reporte sur un

I
graphique en foncticn des tensions mesurées sur la prenidre boucle par un

nillivoltadtre PHILIPS nmcdéle GOIL,

~

- Les résultats dcnnés par la courbe de la figure(29)sont en benne concordance
avec le calcul du champ fait 4 partir de la tcnsion mesurée aux bornes des

bobines génératrices {I3},

A titre d'exemple Hy = 2,516 pour V. = 2,221V efficace tandis que la courte

b

donne HI = 2,520G pour Vb = 2,InV efficace ,
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TROISIEME PARTIE

RESULTATS EXPERIMENTAUX ET ETUDE THEORIQUE <

I RESULTATS EXPERIMENTAUX

v

Les nesures ont essentiellement porté sur la détermination
et la vérification de la loi de variation de la constonte de tenps @ d'éta-
blissement du signal de ménoire de phase en fonction du champ ﬁI‘

Ayant proposé la relation suivante :

I _ I K' .2 i
e"TI+ i

Nous présentons sur les courbes suivantes des figures (30-3I) les résu;tats

A

obtenus pour divers é&chantillons d'eau perrmtée, d'emu distillée, d'esu bi-
distillée, de benzéne et de nitrate ferrique de concentration molaire variable,

tous contenus dans des &prouvettes en verre Pyrex ou en silice.

Le caractdre lintaire de la variaticn de 3 en fonction

de HzI obscrvé ainsi pour tous ces échantillons différents, nous a pernis de
vérifier notre hypothése théorique initisle. Elle sera expliquée plus loin et
se trouve confirnde par le bon accord entre les courbes calculées de la

figure (32)et les points expérimentoux.
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A amplitude donnée de balayage, nous n'avons enregistré eucune différence
notable sur la pente de la courbe puisqu'elle est déterminée par des para-

nétres fixés, ‘

'

—%r- donne des valeurs de TI différentes

selon les types d'échantillons, mais p}gtiquement indépendantes de leur

Par contre, l'ordonnée 3 l'origine

quolité, '

N

Ces valeurs sont déduites aisément de 1'évolution de § en fonction de H2I
en graduation bi-logarithmique. On obtient alors decs courbes tendant csymp=-
(

tatiquenent vers T; pour les valeurs décroissantes de Hy, corme le montre les
figures (33-3k4},

C'est ainsi gque nous obtenons :

2 2 3s pour l'eau
7 & IOs pour le benzéne

Is et 1,58 pour les solutions de nitrate ferrique &
/1% et m/107.

Conpte tenu du degré de nureté des produits employés, les
résultats ainsi estimés sont en bonne conccrdance avec ceux de nombreuses
autres mesures effectuées par les méthodes d'échos de spins {I9=20-21-22-23-
24=25-26-27-28-29-30}, ‘

IT ETUDE THEORIQUE

Le caractére rapide mais non adiabotique {3I} du balayage

(ou du passage par la résonance), c'est & dire la condition :

HI '
T = << T, et T : (16)

- TEH, /3 I 2
dH ‘ :
. 2 2

mais —e— >> YH'; (17)

A
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va nous permettre d'&laborer une théorie simplifiée pour la description du

phénoméne complexe ménoire de phase. !

Cette thécrie, Bxposée par GABILLARD dans sa thdse {32} , scinde le phénoméne

en deux phases distinctes :

~ une phase de résonance pendant un intervalle de temps
(-5t, +&t) '

- une phase de précession libre qui dure jusqu'é la phase

suivante de résonance,

Elle ne dcnne cependant une description correcte des faits que si 1'on réussit
4 calculer la valeur ccnvenable du temps § t appelé " temps de passoge actif
par lo résonance", ,
Mous nous sormes inspirés pour réaliser ce calcul du
travail de NAKAMURA {33},

I1,I. Premier;pgssage par la résonance

L'Ctude thiorique que nous effectuons dans ce paragraphe

ne sera vclable que si T, est supéricur i Ty nais T, peut 8tre inférieur ou

supéricur a T, ¢

?I> To T2 < To

II.I.I, Phase de résonance

|l

On suprose que les ccnditions initiales sont les suivantes :

I- le chanp houte fréquence ﬁi (de quelques nG) et le chanp
de balayage ﬁg sont &toblis depuis un certain tenps (quelques dizaines de

secondes)



« 50 =

2- ls valeur H'_ cu chomp continu nous place en dchors

A%

= ! 1 & ]
b= 1 -H (56 environ) le séparant de la H;}\

valeur de résonance Ho(2520G) est supérieur i

4 1l'orplitude aH (3,76 noximm) du belayoce. ! = AHamawt

Hom
Il s'en suit qu'initialement, le noment na- }/// ’75;;\\\\§
gnétique M a une valeur proche de celle de H°5'

/

des conditions de résonance car l'intervalle

. N /
1'équilidre ¥ = xﬁ . | A -
o o] '
i
Lorsque l'on supprime brusquenent ldécert_h ,.;e
Champ "
magnétique H corrmience 3 passer pcrlodlque- ,47
: i
ment par les condltlons de résonance. Lors du 5 ._num.ﬂ___ﬂn~_.~__.A,...;z

prenier passage, la résultante fictive ﬁe va

i Figure 35
Jécrire tout le demi-plan zOx, en étent &pale

997

ﬁI 2 1'instant exact de lo rdsonance, c'est

3 dire pour W

I+ Le nonent mognétique aura un nouvement asscz ccorplexe
1ié 4 ce dcnlacement nais nous pourrcns simplifier son étude en sunposant
que ﬁ reste confondu avee } pendant un intervalle de tenps (= =5t, +5t),
situé de part et d'autre de l'1nstant

exoct de la réscnance. Pendant cet

2
—
. M° ""’\\W
intervalle de temps, on obgervera 4.
. , ' . > ’ -

simplenent une rotaticn de i autour ; K ‘\
- t K
~ } ' c i / \
de dI d'un angle, | ay, \
+6t o d ' )
Ay = vH,dt . ‘. -
-5t o 2
v,/
Hy
By = 2 H 6t e
. //‘
4
K>

Figure 36
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Comme nous le verrons plus loin, le temps &t de passace

3 - ‘. \ -
actif par la réscnaonce est bien inféricur ¢ T, et T; et de ce fait, les

phénoménes de relaxation sont négligeables pendant cctte phase de résonance,

II.I.2. Phase de précession libre

Aprés la phose de résonance, le chanp ﬁé revient rapide-
rent 4 une position sensiblement confondue avec l'axe Oz' et le noment magné-
. - . - . ey s y e
tique M précessionne autour de cet axe & partir de la pcsition ol il se trou-

veit 4 la fin de la phase de résonance,

'zl
He’"C'\W\“\N N \-{90
I1 va donc décrire un cdne d'axe Oz, ///ﬁ,*,q
nais en néne temps, 3 cause des in= ° AN
honogénies spatiales lcur donnant ; 5 g/

des vitesses de pricessicn différen-
. -~
tes, lecs conposantes élémentaires u

du menent nacroscopique Ers'éparpil-

!
}
A 4

lent sur le cCne de précession. Ils

finissent par s'y répartir uniforna-

pent avec la constante de tomps T s

. . 2 ™
inférieure a T, T, et T, mais supt- - ' 4
rieurc i 6t ‘ . Figure 37

) ~y m
. St < T’2‘ <T <<Tp et T, ol To=t,

ne donnant qu'une résultante macroscopiaue M sclon 3z'. Il en résulte qu'on
n'observe plus de 81~nal aprés quelques T ban que les nmoments marnethpes
u contlnucnt 8. prcc0851onner cutour de 0z, Ceux-ci ne reviennent sur Oz
q'avec une ccenstante de temps TI.

Par suite de l'inépmalité 12<<TI, le signcl obtenmu peut s'écrire

~t/t, _
v=V_ e cos® . (18)
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t
avec @ =//{ Aw dt
. 6t

Or Aw = y AHsingt
et pour t petit, mais supérieur 3 §t, c'est 3 dire peu oprds la résonance,

on & la relatien :

bw = yaE Qb

L'angle 6 s'écrirc done

t \
SRR U S
/8%
et le signel obtenu sera exprimé nor
N =t/t .
v=Ve 2 cos —=— yaHat? : (19)
[~

P

Cette expressicn décrit bien le caractire cscillatoire emorti & fréquence

croissante de lc trace supéricure de lo figure II.

II.2, Déternination de l'intervalle de terms (-§t, +5t)

II.2,I, Hypothése simplificatrice

Considérons les équaticns de BLOCH :

du u
T + - + Awv =0 (7)
2
&, Y. o pu+Myl=0 (8)
’ at T, 2" T
[~
&, MZ-MO'
& ‘T "Rt 0 (9)

fux hypcthéscs classiques T, et T >T_, nous ajouterons

) I 2
1'hypothése que l'amplitude éu champ ﬁI est assez petite pour que 1l'on puisse

v" dans 1'Gquation (9).

neégliger le ternme "yﬂI
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Cctte hypothdse revient 3 admettre que le mcnent nagnétique ¥ s'€loigne peu
de 1'axe Oz rendant le phase de résonance et 3 poser

M I =
) z= l'Ic XHO

Les deux premiéres €guations &'éerivent alors

du

. ) .

- * e thwv =0 . (20)
2

&, Y ppu+ M yE =0 . (21)

at T, o1

avec la notation :
f=v+iu

on rassemble ces deux expressicns en une scule @

af I ) |
Tt + f [-—‘f; + 1Aw] = -MOYHI (22)

Cette équation différentielle a pour scluticn
4

. t . t I L4 ]
-‘/ (—-——; + 1Aw) dt , /t / (—'f; + 10w) 4t
£f=-Myi e 2 e a' (23)

t
1
ol t; est le teups A partir dunuel azit le champ iEI'

Avee la notation hobituelle

Aw=w-wo=y(Hz-Ho)

Aw = yAHsinQt

- nous avons

1 t ‘
/ bwdt = 8 (t) = - lA—d}i- cosft

et nous pouvons &crire

T

/t (-—é—- +iAw) dt = = —— + 38 (t)
- 2 2
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La fonction devient alors

-t/T, - BT, v
f = -M yH; e 2 e-le(t) e 2 e’“e(t ) at!' (24)
t
I
ol les termes intégrés expriment la rotation et 1l'atténuation du vecteur f
(projection de M sur xoy) en fonction du temps, tandis que 1'intégrale repré-
sente l'accroissement du module de £ dd & 1'action du chanp ﬁI'

11.2.2, Conditions d'intégration

L'intégrande de 1l'expression (24) :

.
et /T, e10(1;')
se décompose en deux termes relatifs aux composantes "v" et "u" de f que

1l'on peut dévelppper de la maniére suivante :

t'
T,
e 2 [cos (-—Y?;‘-}E cos Qt') - i sin (1_3_11 cosm:')] (25)

Ne retenons que le terme qui intéresse la composante "v" c'est & dire :

cos (.I%E cos Qt')

et représentons son €volution en fonction du temps en supposant réalisée 1la

relation

_1_3_*‘_. s K _ (26)

ou K est un entier,

Cette condition est nécessaire pour que l'augmentation du
nodule de f prodult par chaque passage par la résonance puisse s'accurmler
d'un passage au suivant, Elle cormende donc l'apparition progressive du

signal de mémoire de phase.
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Lo figure(38)cbtenue avec la valeur K = 5 montre que
mathématiquerent, la condition (26) est celle qui est nécessaire pour que

la foneticn
cos (—1-%E cos Qt')

'

soit périodique de période T : _ o/

courbe enveloppe en eTy
v {\
\\i‘{ ,;

' R

- - - ...-—-A
- ey
- -— - —
— e g Ll v

'l_, /‘\ cos%'t:.

v e e e e

‘Figure 38

On remarque que la contribution dell'intégrande a la
sorme de 1'intégrale n'est surtout inmportante qu'au voisinage du temps T e
Bien que peu élevée, la valeur K = 5 permet cependant de bien se rendre
compte de ce fait (voir figure 38). Ccci va nous permettre de restreindre
1'intervalle d'intégration, c'est ¥ dire de definir le temps de passage

actif par la riscnance ccomme l'intervalle de tenps défini par . .

' KT = 6t € t € KT + 6t (27)

28t Etent la durte de la période de 1l'intérrande qui se trouve centrée aux
instonts t = kT . '
Cct intervalle dJdec teups €tant bien inféricur 3 T2’ on pourre remplacer

t'

l'exponentielle e /T por la valeur ekTO/T2 qu'elle prend durant ces in-

tervalles de réscnunce.



L'cxpression de f devient alors

T oy b [T e,
£f=-MH e e e e at* (28)
k=0 / kT «gt
o
soit encore : KTy, +5t
n T :
-t /T . 2 . 10(t") .
£ = yip e 2 =0(t) e e at'  (29)
k=0 -8t
Aprés le premier possage par lo résonance, nous n'avons
que @
+8t
-t /T . - : .
oI :
=4t

En utilisant le notaticn @
t . - ;
J19(E1) at' = ate a

*1

ou At ct o sont fonctions du terps (tI,t)

soit encore

t
sin 0(t') at' = At sina
t1
t
/
cos O(t') at' = At cosa
*1

Nous obtencns @ .

~t/T ' |
(:)= ¢ ° ['MoYHI st (550) (o= a{] (30)
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Ce sont les solutions des deux prenmidres équations (7) et (8) de BLOCH dans

-t/T2

lesquelles on & négligé les termes en T2. Le facteur e est introduit

enauite pour rendre compte de 1l'atténuation.,

.

I1.2.3 Déternination de At et a

Etudions le terne
Y coOs8 - .
£ M yipae (J50) (o= a) | (31)

et posons '
lo]
F =\uf+® = yHIt it (5,8)

La déterninnticn de v ou u exige celle de At et a; pour faciliter cette
déternmination, nous allons représenter les variations de la courbe définie
pararétriquenent par :
' t
x =/ cos 6(t') at' " - (32)
.
\ /"t ,
| ' g j/ sin o(t') at? ' (33)
o)

On voit déja que dx = cos6(t') at*
dy = sino(t') at®

soit ds = at!

ot a(tt)

5
(€9 4

do = a0
ds at!

= Aw = yAoH sinQt

La d¢termination des variables x et y sera grandement
facilité en assimilant l1'évolution cinusofdale du balayage 3 une simple
, dent de scie selon la figure(39) {34},

’
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Figure 39

Le foit que nous resteignons la phase utile de la résonan-

ce a un intervalle de temps ,

kTO - 8tgt ¢ kTO + &t

nous pernet de faire fecilement cette assinilation ; il suffit que la dent
de St e par laquelle ncus allons remplacer la sinusolde du balayare ait la

néme pente que la sinusolde aux temps kT .

T T
Par suitc, pour la deni-nériode (= —59, +'-—%§)
Aw = et? , N
avee a = yQAH
Nous obtenons alors :
0 (t') = L-at?
2
c'est & dire t
t'2
x=]| cos —— at! (3k)
o
t
3 '2
. y=| sin =5 at! (35)
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)2 2

en rexplagant ——5— por . x et y deviennent :

9 - |
X =\ fo— T cos —idc{) . (36)

\F/ sin dt(: | (37)

On reconnalt les intéprales de FRESNEL définissant la spirale de CORMU de

fagon paranétrique,

La correshondance cntre les variables et t pout se résumer rapidement
. 7 ’

dans le tableau suivant :

© o -‘(JO -1 0 + 1 -Mpo

: T
[ ™ / m 0
t - -To/2 -\a 0 + 5 + S

Les cutres correspondances ne sont possiblces que dans un cas précis de valeurs

de R et de AH et la courbe obtenue est représentée sur le figure LO.
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Le temps'

f m ’ m '
n = —— = T E———————

a Yy Q0 H
peut encore s'écrire :

T
n= 2
yAH

Ayant n<< T°/2, on peut considérer que le temps (= '_Z—)’ origine du segment
At se trouve sensiblement au point asymptote de la spirale ; la courbe nous
donne alors les &léments At et (0-a) et permet ainsi de calculer f' confor-

mément & 1'expression (3I).

L'évolution de £' dans le plen (u, v), puis celle de v en fonction du temps,
déduites de la courbe précédente, sont représentées sur les figures UI et L2,

Figure LI . Figure L2
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- IT.2.4, Calcul du temps &t

L'intervalle de temps (-§t, +6t) défini sur la figure(38)
correspond & la valeur <I(+I pour la valeur impaire choisie K = 5) de 1'ex-

pression
cos (X2 cos pt')

1]

se rapportant & la composante v du signal détaillé dans les relations (24) et
(25).

Conforménent & la condition de phase (26) nous avons :

Jaﬁl—:K“'
et comme nous considérons le temps t' proche de t = 0,
nous &avons
cosQt' = + I

et nous pouvons effectuer un développement limité : ‘
2 ,.,2
Q- ¢!

] ’ -
cos ft' = B 5

On déduit alors le temps § t de 1'équation

cos [Kn(I --32—2—&?—)]-‘- I

dans laquelle 1l suffit que

R 6t°  _ I
2 K
Puisque
K:-_IA&.
Qn
2 2
& = Yaa B ‘
et

st 3\}—?}1—%’1— (38)
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Le temps &t de passage actif par la résonance est donc déternminé par la

pulsation et l'amplitude de baloyage.
’ 1
N = o

B

Corme

Nous avons :

Cette relation pérnet de loceliser ce temps sur les courbes
des figures(bo)etlhe)et nous vérrons qu'il correspond assez bien avec les
déterninations expérinmentales que l'on peut faire directement sur la figure
(II) et indirectement sur les figures (9) (I0) et (4b),

1

II.3. Régine permaonent mn nénoire de phase

II,3.I. Description du conmportempnt de 7?_

Nous sormes dans le cas ci T; et T,>T . Lo phose transitoire
étant aupposée terninée, chaque séquence de précession libre verra le monent
nagnétique ¥ se ropprccher de 1l'axe Bz et tendre vers Ho avec la constante de
de temps TI. Puisque TI>>To ﬁ nta pans le temps de reprendre sa valeur ﬁo=xﬁo

avant la pfriode de résonance suivante. 7

La réscnance surprend donc  dans une
position intermldizire pour le placer
en une autre d partir de laquelle il
précessionne de nouveau en conservant
cependant la néncire de tous les dé-
phasages qui se sont produits dans
1'échantillon depuis la mise en route

Qu dispositif expérimental. N
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!

8 3 étant 1'angle de la projection horizontale du nonent
nognétique par rapport & Oy & 1'irstant initial d'une phase de résonanc-, le

passage de celle-ci produit un déphasage 605, que 1'on peut écrire :

§0; = CotgwA¢. sinei
51 66; est petitl soit pour HI fzible.

La phase de précession libre qui suit augnente Si de

T
o

a0; =y (oH sinQt +6§) dt = 2Kn

o
ol § est l'inhoncgénéité du chanp dans lequel se trouve l'ensemble des noyaux,

Apr8a n passages par la résonance, l'ansle de vhase 6, sera

n
o, = I ae; + 86,
1=I

Aprés chaque passage par la résonance, nous aurons un signal :

2 cos [\e(t) + Gn]

=V e
_ n (o]
t
od 6 (t) =y (4H singt +5§) at (39)
o] .

-t/
v

en est A chaque différént.

II.3.2, Hypothéses relatives au régime permenent

Pour expliquer 1l'existence d'un régime pernmanent, nous devons

admettre qu'aprés un certain temps de fonctionnement du di\sglositif expérinental

la ccndition

mip
A6+ 80 = 2Km (40)
n=n n n

se trouve réalisie.
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Ce temps 8'est révélé expérimentalenent supérieur & la constante de temps §
du tronsitoire situéd aprés la résonance (Idre portie 1II.2.2.) et NAKAMURA
{33} montre qu'il tend vers la valeur T; pour des valeurs trés faibles de Hre
L'angle de phase o, n'aura plus que p valeurs possibles qu'il prendra succes-

sivenent.

Le signal obtenu &tant de période T et non pT_, nous devons

adnettre qu'd chaque passage par la risonance, les phases de tous les noments
. » . . - . - . +

nangétiques élénentaires, qui sont sounis au terme d'inhomogéntz: § - d6)sont

unifornénent réparties entre les p valeurs de 6.

Par suite, les noyoux considérés engendreront un signal
--t/r2 :
v=Ve cos (60+ vét + P) (L1)

(e
avee Go =/f A sinQt dt
o

ol 1l'on nontre que @ est une fonction arbitraire de &, é%—-mais’aussi d'en-

tiers arbitraires.

Pour 1'échantillcn corplet, on obtiendra :

’

' o
-t/T2
v=Ve cos 0 2¢(8) cos (y.6.t+) as
/o
soit —t/r2
v=V_ e cos0 (t) . (42)

F(t) aura obligatoirenent les propriétés suivantes :

F («t) = F(t)

F(t+TO) = F(t)

-t/1
d'ol aprés la résonance v(t) = v, e 2 F(t) . (43)
\

, -T /T
avant la résonance v(-t) = Ve t/1o F(-t) e o' 2 (k)
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Ains:, malgra Tos pendart chaque phase de précessien libre
autour de ge, un sigral oscillatoire réapparalt avant la phase de résonance
suivante, Il croit avec l'arientation de ﬁe selon ﬁI et est décelable d'autant
mieux que T2>To puisque chaque réorganisaticn des moments élémentaires y fait
apparaltre la composarte transversale diminuant avec la constante de temps T2.

[4

Si T°>>To’ les signaux situés a proximité de la_résonance sont d'amplitude sem~
blable, car l'effet de la relaxation transversale est faible, mais l'atténuation
qui les précéde ou les succdde peut étre tr8s rapide puisque qu'elle dépend de
T, Flle sera donc d'autéqt plus rapide que l'inhomogénie du champ Ho sera

plus grande,

IT.3.3. Interprétation physinue

wre Lk

™

eau H, = 18,505 Ay = 1,856

"orisontal 5§50 Hz Vertical Im\/cm
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La'figure(hh)permet d'interpréter ce sigggg“;ggioduisant les battements des
deux tensions induites dans la bobine de détection, par le moment magnétique
nucléaire tournant d'une part, et la tension radio-fréquence produisant ﬁi
d'autre part. Ce sont les battements de deux ondes : l'une, de pulsation

variable w(t) = yi (t) modulée par.le balayage, 1'autre fixe wy = vH e

Si le balayuge est linéaire, la forme de 1l'onde obtenue est approximativement

cos [/(m(t') -wo)‘dt']= cos .%_ YAHm:2

identique 3 1l'expression (I9) et ol apparait la symétrie par rapport &

donnée par :

1l'instant t = 0 de la résonance.

II.3.4, Observation optimale et condition de phase

La représentation du régime permanent pourrait aussi s'obe
tenir 4 partir des spirales de CORNU raccordées les unes qux sutres aux
temps k -59'. Certaines dispositions scnt plus favorables que d'autres & la
construction du signzl de némoire de phase et nous avons pu.constater expé-
rinentalement que c'est avec grand soin qu'il faut‘régler le parcnétre inpor-

tont AH afin de pouvoir obtenir une observation optimale.

Le signal de mémoire de phase présentera alors un nombre entier N d'cscilla-

tion qu'il est souhaitable de voir répartices égnlement de chaque cOté de la

résonance,

T

. o

Or : N = -—5%—— bw dt = X (entier) (45)

o
puisque To

o(T ) = Aw 4t
©
o

représente 1l'angle dont a tcurné le vecteur f pendant une séquence de résonan-

ce,

¢
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Copme
Aw = yAMH singt
nous obtencns To
I .
N = T vy singt 4t
I | MH To
= - '
27 ( Q )[cosS?t ]
°
e 28 M, (46)

2nq n

Nous retrouvons ainsi la condition de phase (26) posée & priori pour obtenir

une expression (24) de f de péricde T,

II.L. Etude du répgime transitoire suivant 1'établissement des conditions

de résonance

Nous n'avons décrit jusqu'd présent que le premier passage
por la résononce et le régime permanent. Nous allons maintenont décrire les

passages qui suivent le passcge initicl pendant la phase transitoire,

Il est bien évident que si 1l'on = Ty et T,<T le moment
. + » - .
magnétique M a le temps, ncn seulenment de regagner le direction az', nals
aussi celle de reprendre sa valeur dcéquilibre Mo = XoHéil n'y a pas dans ce

cas de transitoire,

Pour qu'il y ait un transitoire, il faut avoir T>T, - 8t généralenent dans
ce cas, on & aussi T2>To.

Cependant, nocus avons ncntré que la mise en phase des divers composants

du noment ma@nétique'ﬁ.(qui donne noaissance aux oscillations précé&ent la
résonance, caractéristiques du signal de mémoire de phase) ne se produit
qu'avec une constante de temps supéricure & la constante de temps6du régime
transitoire situé aprés la résoncnce.

\
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En conséquence, 1l'évclution de " qurant le transitoire qui nous intéresse
pourra Btre décritepar la méme thiorie que celle correspondant au cas

. . . - .
T;>T, moais T,<T puisque les premiers mouvements de M sont.uniquenent réglés

#
rar 'I'2 .t-r,2<‘1‘o.

. . . ) oy s > . .
Suivons 1l'évolution du moment magnétique M depuis l'instant sd s'effectue la

corrutation du charp ﬁc’ le charp -ﬁI ¢tant étaobli,

II.k.I, Tenps précélant la corrwutation de H

t< -6%
A%
S
AW,
> »> . |
M =X H confornément !
(e oo :
aux. hypothé€ses du paragraphe II.I.I. ;
!
II.4,2, Prenilre phase de résonance I
/}-.x...-.. —
L—6t<t<+6t - 9
- > . > H*»%
Le chanp HI aglt et M L
tourne de Ay donnant une composante ot
Mp =M cosby , Figure U45-I
) ) — 3
L'angle Ay &tant faible, nous pouvons M, K=
renplacer le cosinus par son développe- T 2 ™M
/
ment linite : l !
A ¢2 o/
M, = - ——— : {
Mpo= M (1 =) (47) - L
(formule valable & <0,5 % par défaut J/
jusque 35°, et < 5 % jusque 60°) ?// e "'"?ﬂ
4
La diminution GMZ sora //
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[{]
o
——

}z

&M, (48)

II.4.3., Début de la premidre phase

de précession libre

+5t<t<quelquesr2
Les inhomogénies ont
réparti uniforrénent les composantes s
4
. <> K]
€lémentaires y selon un cdne d'axe 3z, jﬁ’
o

avec une constante de terps 12<To.
Figure 45-3

Toute résultante macroscopique a disparu du plan xOy et Mz n'a pas sensible-

nent évolué vers sa valeur d'équilibre MO.

IT.4.4, Précession libre

<t<T
o)

quclqgés T

La constante de temps T. rdgle la rencntée de Mz vers Mo et

I
1'évolution peut s'éerire :

-t/TI
M=M= (M) -M) e (49) 5
n A M
=T M i [ T* A PU Rt o P
Au temps ¢ o» M, acqulert la valeur ) arj%fffh T T T TR
M, et 1'ougnentation AM  obtenue scra P |
/ '
/ - (“nb
M =M, =M A Y !‘, ,
2 2 I 7 ‘\\- _1 - \\'I fi
~To/T; ’ i W
A% = (M =M.)(I-¢ ) ! N
z o 1 W S S YRS
soit en déveleppant 1l'exponenticlle o st q4 Ty T-8LT,
puisque TO<TI,
%o
: = M - —— : 1 -
oM, (..40 MI) (50) Figure L5-k

Ts



-71 =

En conséquence, pendant le temns T s la composante M, varie de :

DMZ = AMZ - M

Z
2 T
— AY . o
DM, Mo+ (_40 MI) ——-TI (51)

II.4.5. Etude d'un passage gquelcongue par la résoncnce, le régime ner=-
manent n'étant pas encore atteint

ieme .
Plagons-nous au n passage par la résonance, le régime
permonent n'étant pas encore atteint.

La diminution de la

composante M_ sera :
Z /l\M 2 =} Mz s i
= ? - —_———
My = Hanar KIZn SMZI :::\"-*: e lema |
soit encore I'Mzn / |
2 i / |
. = - - _A}Q_ l .
oM, =H, o -4 (I %) §7/
' S 3 . L & -
c'est g dire , o T2 e...}/.t_
=M . DY
' GMz Mzh-x 2 (52) Figure 45

L'augnentation acquise & 1'instant du passage suivant par la

résonance peut s'derire :

AMz =Moer - Mo

Soit "éncore

o, [

et puisque T6KTI

v+ (MM (T - e-TO/TI)]

T

= (i1 -M ) —=

o zn TI

en utilisant la relation
.2
M_o=M (I~ A

zn zn=-1
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NYous obtenons

T, 2 T,
B, =M g -, (T - ALa ) > (53)

La variation de le ccapesante M, sera donce

To A 2 To A 2
Iy = ] Smat—— -?‘ - -—L ——— ‘L—
Dlz l’[o TI izn—I (1 2 ) TI Mzn-I 2 (54)
et
DM M M 2 T
- I
— = - 231{“%- (T'”]
o} I I 0
L'accrcissenent étant sensiblement linéaire, on a :
i
. |
DM au ,
z_ _ 2 '
T at
o |
et corme Tf>>To nous limiterons la formule &
2 7T
I+ Ay L
sz 2 To Mo
—_— =l + (55)
dt Z TI TI

II.4.6. Interpritation

C'est upe Cyuation différentielle décrivant 1l'évolution du

signal -"v" d'une amplitude initiale

Vo = “o sSinAy = MOAw

8 1'anplitude permanente

I .0
= T :
Vp 1oy = Y, = (56)
I+ Ay I I .
2 T
o)

evec une constante de tenps @

1
| 8 - 1 (57)
t I+ Ly I
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En effet, l'équation sans second membre peut s'écrire :

sz - Mz
D P =
dt 0

donnant l'allure exponentielle vers un régine permanent atteint lorsque

AMZ=6Mz
soit pour
T 2 T 2
M e -M (I _AEL) ° - M Ly
o] TI z 2 T z 2
I
c'est A dire, quani
I 1
M =M <YM
z 2 T - o 2 T
I+A‘l’._(___];_1) T+ D0 1
2 2 T
o o
M= M, S
Pl T,
._..‘é-t

Figure Lé

v Ay cormande la constante de tenps 6 nmais aussi le rapport
' . T
d'amplitude 7
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6+T

et pour AYy+ O nous avons
vV +V
P o

Nous retrouvons ainsi théoriquerment les hypoth&scs que nous

avions forrmulées dans le but d'établir les forrmules (IL4) et (IS)

I _ 1 K' 2
< - T Yt mis
I
Yo o 1
vV 0
P

qui rendaient compte phénoménologicucment des résultats expérimentaux,

En effect, la thiorie ncus donne :

T . I, o
0 TI 2T
)
soit
I _ I 2 2 2 I
G S b"H — o 5T
[¢]
clest & dire : _
I . I, _W
6 TI A H

Lo constante K' est donc émale i by soit 107,2 IO3rd/s G.

(59)

Nous allons naintenant utiliser les relations (3R) et (59)

I . s
donnant 6t et ~=— cfin de lcs confronter avec nos valeurs explrimentales.

9

IIT APPLICATIONS

IJIT.I. Calcul de &t

La fipure (II)permet d'estimer §t & C,6ms mais manque e

précision,




-T5 =

Néaﬁmoins, 1'accord avec la valeur calculée est assez bon puisque celle=-ci
est ¢

6t = 0,635ms
avec AH = I,85 G

On peut d'ailleurs amélicrer lo confrentation en utilisant
les photos des signaux obtenus par baleyage 50 Hz, A l'annulation de la ten-
sion de modulation, la résonance exacte cpparalt au centre de la trace horie
zontale grdce & un réglage de phase et cn peut dire que le déplaccment du

spot y est dtcrit par une fonction linéaire du temps.,

L'évolution Cu spot selon la Gent diplace meu\’ﬁ'\a\u Spokt
de scfie t‘an;-,ente au temps t = O !’o L ------- ; -,\\
serait régléepar la relation ; PN
% = kt |
pour l'intervalle de temps
- _Ec_) < t< —’-I‘-?-
2 2
ou
k= —% (R.osinﬂt)t o
soit
k=2 Q. Figure L7

Par suite l'excursion maximale linéaire scrait

La figure(9)obtenue pour AH = 3,7 G donne un temps 26t repré-
senté poar I0,5rm. I1 y correspond un déplacement fictif total
m

9"0 = T5 —- = 118

représentant I0ms,

On obtient ainsi :
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La relation (38)

A} 6‘t= ———2-—1—1;———
! yQaH

établie au paragraphe II.2,4. de cette trdiisiéme partie, nous permet

d'en déterminer la valeur :

_ 2n
st ‘V 2n. L4257, 2m50. 3,7

6t = 0,45 ms

La figure(hh)oﬁ AH

I5rm. La valeur nesurée dest est alors @

1,85 G donne un intervalle de temps 24t représcnté par

5t = 15,10
2.110.

ét = 0,635ns
Un calcul semblable en précédent donne

§ =0,635ms

III.2. Courbes 1/ = f (HI2)

Les courbes théoriques représentées sur la figure (32) pour
TI = 2s montre le bon accord avec les points expérimentaux obtenus pour les

différents €chantillons d'eau distillée, bi-distillée et permutée,

IIT.3. Déterninaticn du temps de relaxation TI

Les figures(30)ct {3I)obtenues en tragant les courbes 0= f(H
en graduation bi-lorarithnique permettent une bonne détermination du tenmps
de relaxation TI corme le montrent les résultats cxposés zu chapitrelde la

troisidre partiec.

2
1)
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CONCLUSION

Au cours de ce travail, ncus avons d'abord construit un
dispositif permcttant d'cbserver et d'étudier le phénonéne de némoire de
phase en R.JM.N, La mise au pcint d'un tel dispositif est extrlmement délicate
‘et ncus avons indiqué au chapitre III de la premilre partie les précautions

et les régleges délicats que cette réalisation implique.

L'étude théorique du phéncndne n'est pas ncn plus en elle
néne trés facile et nous avons & utiliser au nicux, pour parvenir 3 la faire,
les approxinations que la disproportion des temps caractéristiques Tos Tp»
T,s etCess pernettent de faire,

Nous avons ccmparé les résultats de cctte étude théorique &
nos résultats expérimenteux et l'accord satisfaisant obtenu, particuliérenent
en ce qui concerne les phénomdnes transitoires, nous donne & penser que la
théorie que ncus proposcns permct de décrire avec une assez bonne précision

le phénonéne de ménoire de phese,
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