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1. PHO KE EPR (EPR SPECTROMETER)
Mot phé ké co ban co 3 thanh phan chi y&u: mot ngudn bic xa dién tir, mau v a dau

thu. D€ thu dwoc pho, ching ta thay doi tan so cla blrc xa dién tlr v a do lwong blc xa qua
mau dé suy ra phé hap thu.

source sample detector

Trén hinh vé dudi day la so do clia mot phd ké EPR Brucker. Nguon birc xa dién tir
va dau thu dwoc dat trong mau goi |a cau soéng vi ba. Mau duoc dit trong mot héc cong
hwdng, 1& mdt hop kim loai gitp khuéch dai tin hiéu yéu tir mau. Nh v d& dé cap trong ly
thuyét EPR, c6 mot nam cham dé diéu chinh mic nang | wvong dién tl. Thém vao dd, con co
mot bang diéu khién hién thi tin hiéu, diéu khién ch um dién t&r va mot may tinh. May tinh dé
phan tich dit liéu thu dugc.
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So do khdi ctia pho ké EPR:
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1. Cau song vi ba (bridge):

Cau sbéng vi ba chtra nguén phat séng vi ba va dau thu. Ngoai ra con c6é nhitng bd

phan khac dé diéu khién, cung cdp nang | vong, vache chd cho dién to.
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Trong hinh vé la hoat ddng ctia mot cau séng vi ba. A langudn phéat séng vi ba, cong

suét ra cia ngudn khong thé thay ddi dé d ang, tuy nhién khi xét vé cuong do tin hiéu, cin
nhdn manh tdm quan trong cla viéc thay doi mic cong suat. Béi vay, thanh phan tiép theo,

tai diém B, sau nguon vi ba la mot bd suy giam bién thién, mat thiét bi diéu chinh lubng blrc
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xa Vi ba. V&i bd suy giam, ching ta co thé kiém soat chinh xéac v a ding dan cong sut vi ba
chiéu dén mau.

Pho ké EPR - hau hét la pho ké phan xa. Chlng do sw thay ddi trong lwong bic xa
phan xa lai tir héc cong huwdng chira mau (diém D trén hinh v&). Do d6 dau thu chi phat hién
btrc xa song vi ba phan xa lai tir hoc cong hudng. Mach tuan hoan tai diém C la mot thiét bi
vi sing ma cho phép ching ta lam duoc diéu nay. Song vi ba toi tai khe 1 cla mach tuan
hoan chi dén héc cong hwdng qua khe 2 va khong truc tiép dén dau thu qua khe 3. Chi c6
song phan xa dén tryc ti€p dau thu vakhong tré lai vai ngudn vi séng.

Chung ta sir dung mot diode rao Schottky dé phat hién cac séng phan xa (diém E
trong hinh). N6 chuyén ddi cong suét song vi ba thanh dong dién.

e Tai mirc cong suat thdp (nhd hon 1uW ), dong diode ty Ié v&i cong sudt séng vi
ba va dau thu duoc goi 1a dau thu vubng. (Luu y rang cdng suat dién tir ty @
binh phwong dién thé hodc cuong do).

e Tai mic cong sudt cao (hon 1mW), dong diode ti 1é v&i can bac hai clia cong
suat séng vi bava dau thu duoc goi la dau thu tuyén tinh.

Sy chuyén nay duoc thuc hién tir ti.

Dai v6i cac phép do cwong do tin hiéu vai dd nhay t6i wu, cac diode nén hoat dong
trong vung tuyén tinh. K&t qua tot nhat la dat duoc véi mot may do cuwong d6 khodng 200
wA. Dé bao dam rang dau thu hoat dong & mic do do, cd mot con chay (diém F trong hinh)
cung cap cho dau thu cdng suat phu thém. M6t s6 ngudn, cdng suat dwgc dua ra con chay,
noi mot bd suy giam thir hai diéu khién mirc cong suét (va do dé diéu khién cuong do diode)
dé cho hiéu sut t6i vu. Ngoai ra con cé mot bo dich chuyén pha dé bao dam rd ng song vi ba
& con chay cung phavéi song phan xa khi 2 tin hiéu nay gap nhau tai dau thu diode.

Céc dau thu diode rét dé bi hw hai do lwong cong sudt vi séng va dan dan sé méat di do
nhay cla nd. D€ ngan chan diéu nay xay ra, c6 mach dién bao vé trong cau kiém soéat dong
dién tir diode. Khi dong dién vwrot qua 400 pA, cau sé ty dong bao vé cac diode bang cach
gidm mic cong suat vi séng. Biéu nay lam gidm nguy co thiét hai do qua trinh hoat dong
khong dlng. Tuy nhién trong nhirng thi nghiém t6t thi khong can vao mach bao vé.

2. Hoc cong huang EPR (cavity):
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Trong phan nay, ching ta sé thao luan vé cac tinh chat cta héc cong hwdng valam thé
nao thay doi nhi*ng tinh chat nay bdi két qua hap thu tin hiéu EPR. Chiing ta sl dung hdc
cong hwong vi séng dé khuéch dai tin hiéu yéu tir mau.

Mt héc cong hudng 10 vi sdng chi don gidn lamot hdp kim loai véi cé dang hinh chi
nhat hodc hinh tru cdng hwdng séng vi ba nhr 1a mot bé phan tao tiéng vang véi séng am
thanh. Cong hwéng c6 nghia la cac héc du trir nang lwvong vi song, vi vay, tai tan sd cong

hwdng cha héc, khéng co song vi ba duoc phan xa tré lai, nhung sé van duy tri bén trong

reflected
microwave +— Av

power
v —

hoc.

1"'Ill'i.‘, 5

Hoc duogc dac trung bai Q - thira sO phadm chat, chi ra lam thé nao dé cac hoc du trir
nang lrong hiéu qua. Khi tang Q, do nhay cam pho ké tang. Pai | vong Q dwoc dinh nghta:

Nadg i 6mg di 1tri &
° Naég li ong tiéu hao

Q=0

Nang lwong tiéu hao trén moi chu ky lalvong ning lwgng d& mat trong mét chu Ky
séng. Nang long cé thé bi mat @ mot bén clia hdc vi sdng vi ba phét ra dong dién trong céc
birc twdng bén clia héc tao ranhiét. Ching ta cé thé do Q dé dang bdi mot cach khéac : Q =

(Vies) I (AV), VOi Vs latan s6 cong hwdng clia hdc va Av 1add rong cta nira chiéu cao dinh

sample
stack
1

cdng hudng.

microwave magnetic field microwave electric field
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KEét qua cla si cong hudng la cd mot song dirng bén trong héc. Séng dirng nay co
thanh phan dién va tir trvong khong cung pha, tic la khi tir trvdng Ién nhat thi dién truvong
nho nhat va nguoc lai. Sy phan bé khong gian bién do cla dién vatir trwdng trong héc EPR
thong dung nhat dwogc thé hién trong hinh trén. Chiing ta cé thé tach khong gian cla dién va
tlr trwdng trong hdc dé lgi thé 16n. Hau hét cac mau hdp thu khdng cong hudng séng vi ba
qua dién truong (day la cach lam thé nao mot 10 vi song hoat dong) va Q s& bi giam béi su
gia tdng nang lwong tiéu hao. T trvdng tao s hdp thu trong EPR. Do d6, néu ching ta dat
mau trong dién trwdng nhd nhat vatir truong [6n nhat, chdng ta co duoc tin hiéu I6n nhit va
d6 nhay cao nhét. Cac hdc duoc thiét ké dé co vi tri dit mau t6i vu.

So6ng vi ba vao héc théng qua mot 16 goi lairis (mdng mat). Kich thwéc cla iris kiém
soat lvong song phan xa trg lai tr hoc va lvgng sdng vi ba £ vao hoc. Iris lam dugc diéu
nay bang cach két hop hodc chuyén déi tré khang cla hdc va dan séng (mét 6ng hinh chit
nhat dwoc st dung dé mang song vi ba). Cé6 mot 6c vit iris & phia tr wdc cla iris cho phép
chiing ta diéu chinh phu hop. Viéc diéu chinh nay cé thé dugc hinh dung nhu truc vit di

chuyén 1én xuéng, né cé hiéu qua thay doi kich thwdc cla iris.
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Lam thé nao dé tat ca nhitng tinh chat nay cla hdc lam phét sinh mot tin hiéu EPR?

Khi mau hap thu nang lrong vi séng, Q giam xudng vi nhitng thiét hai ting 1én va sy két noi
thay d6i vi sy hdp thu lam thay doi trd khang ctia hdc. Hc do dé khong ¢ on két ndi va song

vi ba sé duoc phan xa lai cau, két qua lathu mot tin hiéu EPR.
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3. B0 khuéch dai tin hiéu (signal channel):
Pho ké EPR sl dung mét ky thuat dwoc goi la dau thu nhay pha dé tang cwong do

nhay. Nhitng lgi thé thu dwgc gom

- ittiéng on tr cac dau thu diode.

- loai bd céc dwong co s& mat 6n dinh do sv troi dat trong DC.

- mahoacéc tin hiéu EPR dé 1am cho n6 khéc biét rd rét so vai tiéng on hodc nhiéu

gan nhuv ludn luén cé trong céc thi nghiém.

Cuwong do tir truong ma mau thu dwoc diu bién tai tin s6 diéu bién. Néu c6 mét tin
hiéu EPR, sw bién diéu trwvong nhanh chéng quét qua mot phan cda tin hiéu va séng phan xa
tré lai tr hdc cong hudng duoc diéu bién bién do véi cung tan s6 dé. Boi véi mot tin hiéu
EPR xdp xi tuyén tinh trén mot khodng rong khi diéu bién bién do, tin hiéu EPR duoc

chuyén ddi thanh mot séng hinh sin véi mot bién do ty 1é thuan véi do doc cla tin hiéu.

- 6 first denvnhve/\/

B6 khuéch dai lock - in hodc dau thu nhay pha tao ra mot tin hiéu mét chiéu ty 1€ véi
bién do cla tin hiéu EPR duoc diéu bién. N6 so sanh cac tin hiéu diéu bién v&i mot tin hiéu
tham khdo c6 cuing tan s6 va né chi nhay véi tin hiéu cé cung tan s6 va pha. Bat ct tin hiéu
ma khong day du cac yéu ciu nay (vi du, tiéng 6n vanhiéu) bi loai bo. Dé ting d6 nhay, mot
hang s6 thoi gian duoc st dung dé loc tiéng on.

Dau thu nhay pha diéu bién tlr trvdng co thé tang d6 nhay & mot vai giatri cuong do,
tuy nhién, ching ta phai cdn than trong viéc lva chon bién dd, tin s6, va hang s thoi gian
diéu bién thich hop. T4t ca ba thdng sd nay c6 thé lam sai 1éch tin hiéu EPR valam cho viéc

gidi thich két qua gap kho khan.
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Khi st dung diéu bién tlr trwong, cwdng do cla tin hiéu EPR thu duoc tang 1én, tuy
nhién néu bién dod diéu bién qua I6n (I6n hon d6 rong dwdng cda tin hiéu), tin hiéu thu duoc
bi m& rong va méo ma. Tin hiéu sé khong bi bép méo khi bién do cla tlr truong diéu bién
bang vai do rong cua tin hiéu EPR. Ngoai ra, néu chiing ta sir dung bién do diéu bién 16n hon
sy phan tach gitra hai tin hiéu EPR, chung ta khdng con tach hai tin hiéu ra dwoc nira.

BO loc hang s6 thoi gian loai bd nhiéu bang cach | am cham thoi gian phan ¢ng cla
ph6 ké&. Khi thoi gian lién tuc ting 1én, muc tiéng 6n sé& giam. Néu chon mot hang s6 thoi
gian qua dai déi voi toc do quét tir trivdng, ching ta ¢ thé lam méo hodc tham chi loc ra céc

tin hiéu trich xudt tir ti€éng 6n. Ngoai ra, treong ngoai cho cong hwdng sé bi dich chuyén.

time constant —m=

Hinh trén cho thay cac bién dang va méat mat tin hiéu khi hang s thoi gian tang | én.
Néu can st dung mdt hang s thoi gian dai cho tin hiéu yéu, ta phai st dung mot may quét
t6c do cham hon. Mot nguyén tic an toan lathdi gian can thiét dé quét qua mot tin hiéu EPR

nén gdp mudi 1an hang s6 thoi gian.
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P3&i voi cac mau cho tin hiéu EPR hep hodc gan nhau, (~ 50 milligauss, diéu n ay
thwong chi xay ra doi véi cac goc hiru c o trong céac trvong hop phalodng..), phd cla chiing
£ bi m& rong néu tan s6 qua cao. B0 md rong la mét hé qua cla nguyén ly bét dinh

Heisenberg.
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4. BO diéu khién tir triong (field contr oller):

B0 diéu khién tlr trvong cho phép chiing ta quét tlr tr vdng mot cach cé kiém soat va
chinh xac. N6 bao gém hai phan:
- mdt phan diéu chinh giatri tredng vathoi gian quét.
- mot phan diéu chinh dong trong cudn day ctia nam cham dé dat dwoc gia tri tir trvong
mong mudn.
Céc giatri tir truong vathoi gian quét dugc diéu khién bdi mot bo vi xt ly. Mot 1an quét
duoc chia thanh t6i da 4.096 bwdc roi rac duoc goi 1a dia chi quét. Tai moi budc, mot dién ap
tham chiéu twong (rng voi gia tri tlr treong duoc glri dén mot phan cla bd diéu khién. Toc do

quét dwoc diéu khién bdi su thay ddi thoi gian cho doi gitka cac b wéc riéng biét.

Nhom 8 — VLUD K18 9



KY THUAT PHAN TICH VAT LIEU RAN Lién hé: thanhlam1910_2006@yahoo.com

I reference |
| voltages |
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T trwong dwgc diéu chinh béi mot dau d o Hall dat trong khoang gilra cla nam cham.
N6 tao ra mot dién ap phu thubc vao tir trvong théng dirng dé do. M6i quan hé la khong
tuyén tinh va dién ap thay déi theo nhiét do, tuy nhién, diéu nay dé dang khac phuc béng
céch gitr cac dau do & mot nhiét do on dinh trén nhiét do phong va diéu chinh thich hop céc
déc diém phi tuyén céc bd vi xir Iy trong bd dieu khién. CO thé diéu chinh bang cach so sanh
dién 4p tir dau do Hall véi dién ap tham chiéu dwoc duwa ra bdi cac phan khéc cla bd diéu
khién. Khi c6 mot sv khac biét gitra hai dién ap, dién ap diéu chinh dwoc glri dén bo phan
cung cap tlr treong ma thay déi dong dién chay qua céc cudn day dién tir. Cubi cung dién &p
bi 16i giam xudng 0 va treong nay 6n dinh hodc bi khoa. Digu nay xay ra tai moi budc cla

guatrinh quét ti truong.
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111. NG DUNG CUA PHO EPR

Pho EPR duoc sir dung trong rat nhiéu nganh khoa hoc khéc nhau, vi du nhu héa hoc
vavat ly hoc, nhu viéc tim ra nhitng goc tv do va céc tam thuan tir. EPR [a mot cong
cu rat manh trong viéc nghién ctru cac goc trong cac phan (rng hdéa hoc. Mét vi du nhu
nudc da bi phan hay thanh céc goc H, OH hodc HO, , va céc gd néy co thé bi phat
hién bdi EPR. Céc goc vo co hodc hitu co co thé dwoc phat hién nho' EPR. Trong mot
SO treong hop phd EPR con ding dé cung cép thong tin vé dang hinh hoc clia céc goc
héa hoc vathong tin vé quy dao clia céac dién t&r khdng co cap.

Pho EPR con dwgc str dung trong sinh hoc vay hoc ngay ca doi vaéi co thé song. Céc
goc hdéa hoc rat hay phan (rng qua lai v&i nhau, va do dd, thwong ton tai trong co thé
sinh hoc véi mat do khong cao,vi vay, mot loai thudc thir dac biét sir dung dé danh
dau spin cac phan tr. Cac hat thudc thir nay phai la nhirng hat khong phan (rng véi cac
gbc phan tlr trong té bao, ma chi thu hit va danh dau cac phan tir trong té bao sinh
hoc, va sau dé st dung pho EPR dé khai théc céc théng tin va mat do clia cac phan tr

duoc danh dau.

LQ=225 22
l*g=2£l3
¢9=194

77K

Hinh 1: EPR-quang pho cua tia cyre tim chiéu xa cystein & 77 K. Hinh 2 pho EPR: gan chuét & 77 K.
Ph6é EPR chi dwoc sir dung cho hé théng ma trong d6 sw can bang gitra cac goc hda
hoc phan ra va cac gbc dwgc hinh thanh dwoc gili virng, day thuc s la mot van dé
quan trong trong viéc nghién clru cac cac phan rng trong chat 1éng. Mt trong nhirng
cach dé 1am cham t6c do phan trng latrong qué trinh nghién ctu phai gitt mau & nhiét
dd doéng lanh, vi du nhuw st dung nito 16ng( 77K) hodc heli 16ng (4,2K). M6t vi du:

Nghién ctru cac gbc phan ting trong don tinh thé amoni acid
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= EPR con duoc dung dé xac dinh thanh phan, va lwgng chét trong thirc an.

= Cak ion kim loat chuyea tiea ( faé biet cac ion 3d vagdd ) voi l6p voitrong bolag

ray mot phai coithe&oifea 5 electron khong co fioi.

Cac ion thuai ti 8d cho pho&PR cho 6iBaing sau (theo Weil et al.1994, p. 215; Goodman
and Hall 1994, p. 179).

6 TRANG THAI
TOM* COBAN EY HIEU
ELECTRON d B
s i 7
I'\"|4+J {':r5+:|_. 2
1 (TiE 1/2 2 3/2 Dars
5 w3 (crthy 1 3 o °F,
Cr3+.l {Mn4+}J 4
3 (2 3/2 3 32 Fapa
c Mn<t, Fest E/2 0 572 555;2
6 Fe2t o 2 4 "D,
7 Co2t 3/2 3 g/ g
2 M2t 1 3 4 °F,
9 cu<t 1/2 2 5/2 2D5f2

* ode ton it phd bién vift rong ddu ngodc
= cat ion 4d [Mo™*, Tc*", Ru*, Pd**, Ag®*, (Abragam and Bleaney 1986, chapter 8;
Dyrek and Che 1997)].

= cac ion 5d [Ir**, Rh?*, etc (Abragam and Bleaney 1986, chapter 8)].

= cac ion Lanthanide (fa& hieén) [cac cations hoa tro 3 nhi Ln ethylsulphates, Ln
chlorides, Ln double nitrates, Ln>" cations i 0€¢ fia vag CaF,, SrCl,, etc;

(Abragam and Bleaney 1986, chapter 5)].
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= cac ion Actinide [Pa**, U, (NpO,)*" hay Np®*, U*, (PuO,)* hay Pu®", U*, Pu®,
Am*, Am*, cm**, Bk*", Cf**, Es** (Boatner and Abraham 1978; Ursu and Lupei
1984, Abragam and Bleaney 1986, chapter 6)].

= cacgoati®lohi@cd (viduimethyl) vagro&d (nhi goa sulfoxyl) .
= cac heivdi electron dah nhi chaéban dah vakim loat.

= cac sai hoing trong chaéraé.
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Phan cong thuc hién:
1. Ly thuyét: Lé Hoang Nam
2. Quang pho ké EPR: Trinh Thi Quynh Nhuw

3. Ung dung: Bao Van Thuy.
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