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Resumen

Se utilizo la relajacion magnética para determinar los tiempos de relajacion T, y T, en muestras
de cafia de azlcar, ya que en estas circunstancias resulta mas simple y menos costosa. Esta
herramienta aporta informacion sobre los procesos dinamicos y, ademas, puede ser utilizada en
el proceso de ensefianza/aprendizaje de la Fisica. La utilizacion del equipo Giroimag 04,
perteneciente al centro, permitié evaluar la maduracion de la cafia de az(car y mostrar la
importancia de la reproduccion de sefiales caracteristicas en los procesos de medicion de los
tiempos de relajacién. Los resultados mostraron valores de un 5 % de error sistematico y rango
de error aleatorio en la medicion de 3-9 %.
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Abstract

In this paper, magnetic relaxation was used to determine the relaxation times T, and T, in
sugarcane samples; in these circumstances it is simpler and less expensive. This tool provides
information on the dynamic processes; besides it can be used in the teaching / learning of
physics. Through equipment Giroimag 04 belonging to the institution, the maturation of
sugarcane was assessed; the importance of the reproduction of characteristic signals in the
process of measuring relaxation times was showed. The results present values of 5 % systematic
error and a range of 3-9 % random error in the measurement.
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Introduccion

La cafia de azucar (Saccharum officinarum L.) es originaria de Nueva Guinea, de donde
se distribuyo a toda Asia. Los arabes la trasladaron a Siria, Palestina, Arabia y Egipto.
De alli se extendid por Africa. Coldn la llevo a las islas del Caribe y de ahi pasé a
América tropical. A México lleg6 con la conquista; las primeras industrias azucareras

fueron instaladas en las partes célidas del pais como parte de la colonizacion.

En el tallo de esta planta se forma y acumula un jugo rico en sacarosa, que al ser
extraido y cristalizado forma el azlcar. La sacarosa es sintetizada por la cafia gracias
a la energia tomada del sol durante la fotosintesis [1]. La planta suministra el 70 % de
la demanda internacional de azUcar; el resto se obtiene de la remolacha. Las hojas y
tallos se utilizan también como forraje para el ganado. El tallo macizo posee una altura
de 2 a5 my un didmetro de 5 a 6 cm. El sistema radicular lo compone un robusto
rizoma subterraneo en cuya parte superior encontramos la panocha, que mide

unos 30 cm de largo.

Las proporciones de los componentes varian de acuerdo con la variedad (familia) de la
cafia, edad, madurez, clima, suelo, método de cultivo, abonos, lluvias, riegos, entre
otros. Sin embargo, unos valores de referencia general pueden ser: agua (73-76 %),
sacarosa (8-15 %) y fibra (11-16 %). Otros constituyentes de la cafia presentes en el
jugo son: glucosa (0,2-0,6 %), fructosa (0,2- 0,6 %), sales (0,3-0,8 %), &cidos organicos
(0,1-0,8 %) y otros componentes (0,3-0,8 %) [1, 2].

El presente trabajo tiene como objetivo mostrar la importancia de la reproduccién de
sefiales caracteristicas en los procesos de medicién de los tiempos de relajacion y de
sintonizacion del relaxémetro Giroimag 04 como parte del entrenamiento en el manejo
del mismo y como base complementaria en las conferencias respecto a las posibilidades
de aplicacién que ofrece para el estudio de la cafia de azlcar; ademas de evaluar la

maduracion de esta planta mediante relajacion magnética.

Entre las principales funciones del programa de control del relaxdmetro Giroimag 04 se
encuentra permitir calibrar el equipo, realizar experimentos de relaxometria y la
determinacion de los tiempos de relajacion espin-espin (T1) y espin-reticulo (T,) [3],

basados en el disefio y ejecucion de series de pulsos de radiofrecuencia.

El programa esté disefiado, ademas, para que determinadas sefiales adquiridas puedan

ser mostradas posteriormente sin que sea necesaria la presencia del equipo. Esta
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caracteristica lo convierte en una herramienta atil para la docencia ya que posibilita la
exposicion mediante una computadora de procesos tales como la sintonizacion del
equipo y la realizacion de experimentos. Asimismo, facilita la ensefianza de
caracteristicas de la Resonancia Magnética Nuclear prescindiendo del empleo del
equipo, que de otra manera requeriria de un laboratorio especializado con el que no

siempre se cuenta.

Los tiempos de relajacion Ty y T, proporcionan informacion valiosa sobre la muestra
debido a que se asocian a procesos relacionados tanto con la interaccion entre los
espines nucleares y sus entornos moleculares (T1), como con interacciones entre los

propios espines nucleares (T>).

Tiempo de relajacion longitudinal T,

Se encuentra asociado a la relajacion longitudinal por la que la colectividad de espines
nucleares recupera el equilibrio térmico mediante transiciones entre los estados de
espin - ¥ (mayor energia) y + %% (menor energia), recobrando la magnetizacion
longitudinal (en el eje z). El equilibro térmico se alcanza tras intercambios de energia
asociados a dichas transiciones. Este fendmeno se debe al acoplamiento entre los

espines nucleares y sus entornos moleculares y se denomina relajacion espin-red.

Para medir el tiempo se usan secuencias multipulso, es decir, se generan varios pulsos
de radiofrecuencias separados por intervalos de tiempo determinados. Dichas secuencias
permiten revelar diferentes caracteristicas de las muestras y constituyen la base de la

espectroscopia RMN moderna [4].

En este caso se pueden emplear dos secuencias diferentes:
a) Técnica de recuperacion de saturacion (figura 1) donde se usan secuencias de dos
pulsos de 90° separados por un tiempo t determinado.

90°, 90°,
! M., :qull—exp’V—L—ll
90°%  90°% \ Ll
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9_00:( 9ﬁox Tiempo después del pulso

Figura 1. Técnica de recuperacion de saturacion
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El primer pulso hace descender la magnetizacion al plano Xy, es decir, anula M;; luego
se permite que la magnetizacion se recupere durante un tiempo t y finalmente se hace
descender una vez mas al plano xy para poder medirla (recuérdese que el espectrémetro
mide la componente x). Variando el tiempo t se obtienen puntos que se ajustan a una

exponencial decreciente obteniendo T, como pardmetro del ajuste.

b) Técnica de recuperacion de inversion: Tiene el mismo fundamento que el método
anterior, solo que en este caso el primer pulso de las secuencias es de 180° (invierte el

sentido de la magnetizacidon). La curva resultante es dada por la ecuacion 1:

M, (r) = M, (1—2¢"") 1)
donde

Mo: Valor de la magnetizacion de Curie.

7. Tiempo de demora entre ambos pulsos.

T: Tiempo de relajacion espin-reticulo.

El valor de T1 determina el tiempo de repeticion de la serie (TR), ya que este parametro

debe ser del orden de 5 T, para evitar pérdidas de sefial por saturacion.

Tiempo de relajacion transversal T,

Este tiempo se encuentra asociado a la relajacién transversal mediante la cual los
espines nucleares dejan de precesionar perdiendo de este modo la magnetizacién
transversal (en el plano xy). Dicho desfase es producido por tres fenémenos:
interacciones entre espines: es la causa fundamental, se debe a la interaccion directa
entre pares de espines, por ello se denomina relajacion espin-espin; desplazamiento
quimico: nuacleos con diferente desplazamiento quimico precesan a diferentes
frecuencias; e inhomogeneidades en el campo magnético externo: nucleos bajo

diferentes valores del campo magnético externo precesan a diferentes frecuencias.

Debido a las heterogeneidades del campo magnético (AHp) la disminucion de la
magnetizacion transversal difiere de la causada por el T, propio del sistema, por lo que
aparece un nuevo valor conocido como T, . La relacién que existe entre ambos valores

de T, estd expresada por la ecuacién 2 [5]:

l*:£+i+;/AH0 (@)
T2 Tl T2
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donde

T, : Tiempo de relajacion espin-espin, afectado por las inhomogeneidades del campo.
T1: Tiempo de relajacion espin-reticulo.

T,: Tiempo de relajacion espin-espin.

v: Raz6n Giroimagnética.

AHy: Caracteriza las inhomogeneidades del campo magnético.

Para medir el tiempo de relajacion transversal o espin-espin existen dos secuencias de
impulsos bien conocidas. La primera de ellas es la serie de Carr-Purcell, que consiste en
aplicar inicialmente un pulso de RF de 90° que hara que la magnetizacion cambie de
direccion z a direccion x o y en dependencia de la ubicacion de dicho pulso.
Seguidamente, al cabo de un tiempo t, cuando el sistema comienza a relajarse producto
de los propios mecanismos de relajacion y heterogeneidades del campo, se aplica un
pulso de 180° que hace rotar la magnetizacién en ese mismo angulo; esto provoca que
los momentos magnéticos que se habian desfasado se reenfasen al cabo de un tiempo 2t
donde se obtendra el eco de espin. Si repetimos varios pulsos de 180° separados por un
tiempo t hasta que el sistema se relaje totalmente obtendremos una exponencial
decreciente dada por la envolvente de las amplitudes de los ecos que se obtendran [4].
La segunda secuencia de impulsos es la serie de Hahn (90°-t-180°) empleada en el

presente trabajo, la cual se explica en la siguiente seccién.

Materiales y métodos

Preparacion de Ias muestras

Las muestras utilizadas fueron disoluciones de cafia de azucar, es decir, guarapo. Para
esto, primeramente se escogieron dos tallos de esta planta (figura 2), de los cuales se
seleccionaron 3 partes; de cada una de estas ultimas se obtuvieron 3 muestras, para un
total de 9 muestras.

Figura 2. Tallos de cafia de azicar empleados en los experimentos

Rev. Cubana Quim., vol. 28, no. 1, enero-abril, 2016. e-1SSN 2224-5421 m



Yulianela Mengana-Torres, Manuel. A. Lores-Guevara

Método de RMN para la determinacionde T,y T,

Los tiempos de relajacion Ty, T, fueron determinados en el relaxémetro universal
cubano Giroimag 04 a la frecuencia de 4 MHz. Primeramente se calibré el equipo con
muestras de agua. Para ello se emplearon las series de impulsos inversion por
recuperacion de Hahn (180°-t-90°) y (90°-t-180°), respectivamente [6-9]. Para la

determinacion de T, se empled el método de paso por cero utilizando 350 ul de guarapo.

Determinacion de T, Serie de impulsos Inversion por recuperacion

Para medir T, se empled la serie de impulsos Inversion por recuperacion (figura 3), la
cual consiste en aplicar a la muestra un impulso de RF que haga girar 180° al vector
magnetizacion (M) en el sistema de coordenadas rotativas respecto a la direccion del
campo magnético externo aplicado (B,) De este modo toda la magnetizacion se
mantiene en un eje perpendicular al eje de la bobina, pero con un sentido vectorial
opuesto al inicial <I\7IZ =—M,M,, =0) y no se induce ninguna sefial en el bloque de
recepcion del equipo.

Se espera un tiempo t durante el cual tiene lugar la recuperacion longitudinal de la
magnetizacion hacia su posicion de equilibrio termodindmico. Al cabo del cual la
muestra es excitada con un impulso de 90° que coloca el vector magnetizacion en el eje

de la bobina induciendo una sefial de induccion libre (SIL) cuya amplitud es
proporcional al valor de M, en el momento de dar el segundo impulso, también

conocido como impulso de medicion.

A continuacion se espera un tiempo igual a t para evitar la saturacion y se repite la serie
de impulsos incrementando el valor de t. La repeticion de esta secuencia de impulsos
con un paulatino incremento de t posibilita que la amplitud del SIL reproduzca la

recuperacion longitudinal de la magnetizacion segin la ecuacion 3:

I / )
— _7 -
Alr)= 4, |~\l kexpl = ||
3)
donde
Ao: Valor inicial de la amplitud del SIL.

7. Tiempo de demora entre ambos pulsos.

T1: Tiempo de espin-reticulo.
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En la figura 3 puede observarse la ausencia de sefial después del impulso de 180° y la
aparicion del SIL después del impulso de 90°. La amplitud del SIL varia con t segun la
anterior. Fue empleado el método de paso por cero ya que el tiempo necesario para

medir T, con este método es mucho menor que el empleado con la exponencial total.

180° 907

TR \ ! STL
I u"l f :..,t'\\ﬁ.'.".'.wax
— T —p |

Figura 3. Representacidn esquematica de la serie de

impulsos de inversién por recuperacion

Para medir T, se utilizo Ia serie de Hahn (90°-t-180°)

El método comunmente empleado para determinar el valor de T, es la serie de Hahn
donde se aplica un pulso de 90° a lo largo del eje x seguido por un pulso de 180°
alineado a lo largo del eje y después de un tiempo t. Al cabo de un tiempo 2t conocido
como tiempo de eco se regenera la sefial formando lo que se conoce como eco de espin.
En el centro del eco todos los componentes de la magnetizacién son reenfocados.
Debido al tiempo de relajacion T, una parte de la magnetizacion transversal habra
desaparecido de forma tal que la amplitud del eco, que ird disminuyendo segun la
ecuacion 4, sera ligeramente menor que la amplitud del SIL gue se obtiene después del

primer pulso de 90°.

A = A, exp(— %j exp[

2

_ZyZGZthﬂJ (4)

3

donde
T,: Tiempo de relajacion espin-espin.
D: Coeficiente de difusion molecular.

G. Gradiente que caracteriza fundamentalmente las inhomogeneidades del campo

externo.

t=2t
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En la figura 4 puede observarse la aparicion del SIL después del impulso de 90° y la
formacion del eco al cabo de 2t. El SIL disminuye su amplitud exponencialmente con

una constante igual a 1/T, . La amplitud del eco depende de t segin la ecuacion 4.

903 180°

H T Hahn echo
| me; --.-n'ﬂuf [t

d

| —ple— 7 —pl

|l r »!
I [ Ll

Figura 4. Representacidn esquematica de la secuencia

de impulsos de Carr-Purcell

Resultados y discusion

A partir de los métodos descritos se presentan algunos de los resultados obtenidos que
pueden ser utilizados en el desarrollo de las actividades docentes y que muestran las

series de medicion mas sencillas.

El primer experimento se preparé para determinar los primeros valores de T; y To.
Tiempo de repeticion (Tr) Tr = 3 ms, frecuencia: 4 MHz.

Medicion del tiempo de relajacion espin-reticulo (T,)
Ajustando los datos se obtuvo el valor de T, a partir de las mediciones realizadas por el
equipo (tabla 1).

TABLA 1. DATOS MEDIDOS EN EL EQUIPO PARA OBTENER
EL TIEMPO DE RELAJACION ESPIN- RETICULO (Ty)

Tau (ms) Amplitud del eco

5 2,5209 2,756 0 2,6712
15 2,209 1 2,514 6 2,290 6
25 1,940 5 2,156 8 1,806 6
50 1,256 8 1,460 1 1,475 1
100 0,402 5 0,541 8 0,553 1
150 0,190 8 0,157 8 0,157 4
200 0,000 0 0,000 0 0,0000
250 0,226 4 0,208 3 0,167 9
300 0,278 8 0,278 3 0,248 1
350 0,324 4 0,304 3 0,213 8
400 0,374 5 0,3352 0,338 4
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Se muestran los ajustes de la amplitud en funcion de los tiempos de relajacion T, para
las muestras 1 (figura 5), 2 (figura 6) y 3 (figura 7).

Amplitud

_3 L L L L L
0 50 100 150 200 250 300
Tiempo (ms)

350 400

Figura 5. Ajuste de la amplitud en funcién del tiempo de

relajacion T, para la muestra 1

Amplitud

3 L L L L L
0 50 100 150 200 250 300
Tiempo (ms)

350 400

Figura 6. Ajuste de la amplitud en funcién del tiempo de

relacion T, para la muestra 2
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Amplitud

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Tiempo (ms)

Figura 7. Ajuste de la amplitud en funcién del tiempo de

relajacién T, para la muestra 3
Los datos obtenidos luego del ajuste de los gréficos para la determinacion de los
tiempos de relajacion T, con las muestras 1, 2 y 3 se muestran en la tabla 2.

TABLA 2. DATOS OBTENIDOS LUEGO DEL AJUSTE DE
LOS GRAFICOS PARA CADA UNA DE LAS MUESTRAS

Muestras | T1 (ms) R? Desviacion Error
estandar relativo
(%)

1 329+7 0,98 0,02 0,04

2 338+ 7 0,95 0,1 0,1

3 3438 0,94 0,1 0,1

Medicion del tiempo de relajacion espin-espin (T),)
Ajustando los datos se obtuvo el valor de T, a partir de las mediciones realizadas por el
equipo (tabla 3).
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TABLA 3. DATOS MEDIDOS EN EL EQUIPO PARA OBTENER
EL TIEMPO DE RELAJACION ESPIN-ESPIN (T,)

Tau (ms) Amplitud del eco

1 2,404 3 3,140 47 2,854 8
2 2,387 7 2,981 2 2,787

3 2,359 3 2,924 7 2,605 4
4 2,256 5 2,852 9 2,518 7
5 2,2385 2,799 7 2,445 5
10 2,205 2 2,459 4 2,355 4
20 1,944 2,2355 2,320 3
30 1,78 1,954 8 1,891 1
40 1,681 1 1,876 1,758 7
50 1,4397 1,768 5 1,616

60 1,243 2 1,442 1,571 3

Se muestran los ajustes de la amplitud en funcion de los tiempos de relajacion T, para
las muestras 1 (figura 8), 2 (figura 9) y 3 (figura 10).

2.8

° Exp
2.61 — Ajuste

Amplitud

0 10 20 30 40 50 60
Tiempo (ms)
Figura 8. Ajuste de la amplitud en funcidén del tiempo de

relajacion T, para la muestra 1
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3.5 T T T T I x
° Exp
o — Ajuste
3 -
- 25 .
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2 -
1.5 :
1 , . : : , ,
0 10 20 30 40 50 60
Tiempo (ms)
Figura 9. Ajuste de la amplitud en funcién del tiempo de
relajacion T, para la muestra 2
3 r T T T X :
o ° Exp
2.8f o — Ajustef

Amplitud

14 L ) ) ) ) L

0 10 20 30 40 50 60
Tiempo (ms)

Figura 10. Ajuste de la amplitud en funcidén del tiempo de
relajacion T, para la muestra 3
Los datos obtenidos luego del ajuste de los graficos para la determinacién de los

tiempos de relajacion T, con las muestras 1, 2 y 3 se muestran en la tabla 4.
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TABLA 4. DATOS OBTENIDOS LUEGO DEL AJUSTE DE

LOS GRAFICOS PARA CADA UNA DE LAS MUESTRAS

Muestras | T, (ms) R’ Desviacion | Error
estandar relativo
(%)
97 + 88 0,98 0,02 0,04
2 81+13 0,95 0,1 0,1
3 97 +19 0,94 0,1 0,1

Determinacidn de los tiempos de relajacion T1y T2 en disoluciones de cafia de aztcar

Conclusiones

El programa de control del relaxémetro universal Giroimag 04 constituye un medio
de ensefianza que permite al profesor exponer los elementos basicos del empleo de las
series mas utilizadas para la medicién de los tiempos de relajacion. Posibilita,
ademas, explicar y ejemplificar de forma amena y, a la vez, cientifica la teoria
impartida en las conferencias, asi como ejercitarse en el manejo del equipo para

solucionar diferentes problemas reales.

Recomendaciones

Repetir los experimentos con muestras escogidas de canuto a canuto midiendo los
tiempos de relajacion mediante las series Carr-Purcell y Hanh para comparar ambos

resultados; ademéas de medir el T," de las muestras.
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