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Ltappareil de base RSE est wtilisé pour les essais de la
résonance du spin des gﬂectrons pour lesquels 1'alimen-
tation RSE fournit toutes les tensfons nécessaires et
indique encore la fréquence du circuit résonnant en
numérique.

L'adaptateur RSE remplace 1'alimentation RSE quand d'au-
tres appareils d'alimentation et un compteur numérique sont

utilisés,

Principe de mesure:

Un systéme de spin des &lectrons paramagnétique - un &chan-
tillen de DIPHENYL-PICRYL-HYDRAZYL (DPPH) - dans 1a bobine
d'un circuit résonnant haute fréquence absorbe, en cas de
résonance, une énergie haute fréquence dans un champ
magnétique continu alors que 1'impédance du circuit
résonnant change. La variation de 1'impédance provoquée
périodiquement par la modulation du champ magnétique continu
peut &tre enregistrée sur oscilloscope,

Exemples d'essais:

o Preuve de la résonance du spin des électrons

o Fréquence de résonance en fonction du champ magnétique
(1ingarité de 1'interaction Zeeman)

o Détermination du rapport gyromagnétique et du facteur g

o Largeur des rafes

o Amptitude du signal en fonction de la fréquence de
résonance

Référence: descriptions des essais 514 55/56/57
{en préparation}

1 Sécurite

o Adaptation de 1'alimentation RSE quand la tension du
réseau diverge de 220 ¥ ~ {voir le paragraphe 4.2).

o La sortie 19 de 1'alimentation RSE {alimentation
magnétique) n'est pas protégée contre les surcharges!
prise de courant maximale 3 A!
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514 55/56/57

Mode d'emploi

Appareil de base RSE (t&te d'@chantillonnage)
Adaptateur RSE
Alimentation RSE

2 Etendue des fournitures, description, caractéristiques
technigques

2.1 Appareil de-base RSE 514 65 {t&te d'#chantillonnage)

ftendue des fournitures:

(®Téte d'Echantiltonage RSE avec démultiplicateur de
fréquence 1000: 1 et amplificateur de signaux

(B)Cible de mesere, pour utiliser 1'appareil comme un
oscillateur & crevasse de grille

©¢Circuit résonnant électrique, passif, {pour &tudier la
fréquence de résonance en fonction du champ magnétique)

(D)Echantillon DPPH

(B Py ©)Bobines enfichables pour différentes gammes de

frégquences
Fig. 1 =
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Eléments de commande:

(1) Interrupteur marche/arrét

(@ Potentiomdtre de réglage de 1'amplitude HF

@)Prise de branchement du cible de mesure(B)

@ Cable multiple pour 1a ligne d'alimentation et de
signalisation

(&) Tige-support

C)Prises pour le branchement des bobines enfichables HF

(@) Condensateur variable pour le réglage de la fréquence




Caractéristiques techniques:

Alimentation:
Gammes de fréquences:

+ 12 V/175 mA

avec bobine enfichable(E}
13-30 MHz env.

avec bobine enfichabie(EX
30-75 MKz env,

avec bobine enfichable{Gx
75-130 MHz env.

env, 6 Vcc & 13 MHz pour yne
amplitude maximale

Tension sur la

bobine HF:

{par rapport & la masse) . _

Signal RSE: env, 1..,6 V {en fonction de la
fréquence}

Convertisseur de

fréguence: 1000:1

Sortie de fréquence pour

le compteur numérique: ITL

Courant continu (sur
1a sortie(3}:
Substance de
1'échantillon;

env, 100 pA
Diphenyl-Picryl-Hydrazyl (DPPH)

Gamme de fré&guence du
circuit résonnant
passif(Cy
Dimensions de la téte
d'échantiilonnage: 130 nm x 70 mm x 40 mpm
Longueur du pied: 185 mm

Poids: env., 0,7 kg

10 - 50 MHz

2.2 Adapatateur RSE 514 56
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Fig. 2

Eléments de commande:

(8 Branchement de la tension d'alimentation

(@ sortie des signaux

40 sortie de fréquence

@) Connexion de 1°appareil de base RSE
(téte d'échantillonnage)

Prise de raccordement

de 1'appareil de base

RSE: 5 pdles

Dimensions: 95 mm X 75 7m x 25 mm
Poids: 0,2 kg

2.3 Alimentation RSE 514 57
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Fig. 3

Eiéments de commande:

42 Interrupteur marche/arrét

@3 Potentiomdtre de régltage pour la tension continwe

G}D Potentiométre de réglage pour la tension de modulation

@3 Affichage numérique de la fréquence

§8 Déphaseur

@ sortie des signaux

@D Sortie de modulation

@ sortie de 1'alimentation de 1'aimant

€0 Prise pour le branchement de 1'appareil de base RSE
{t&te d*Echantillonnage)

Caractéristiques techniques:

Tensions raccordées: 110/130/220/240 ¥V~ ,50/60 Hz
Coupe-circuit primaire: 0,8 A (2 action retardée} pour
220 Vet 240 ¥
Tensfon secteur (piéce de rechange
69 814) 1,6 A {2 action retardee)
pour 110 ¥ et 130 V¥
Tension secteur (piéce de rechange
69 817)

Alimentation du champ Tension continue 0...10 ¥

magnétique: Tension alternative 0,..5 ¥
Courant maximal 3 A (pas de
Caractéristiques techniques: protection contre les surchargesl)
Déphaseur: 0...90°
Sortie des signaux Y:  Prise BNC Affichage numérique 5 4 chiffres
de la fréquence:
Sortie de la fréquence Sortie des sfgnaux: Prise BNC
f_: Prise BHC Sortie de modulation:  Prise BNC
000 Sortie de 1'atimentation
Entrée de la tension de 1'aimant: 2 prises 4 mm
d'alimentation + 12 V, Pimensions: 30 cm x 21 cm x 23 cm
0, - 12 V: Prises 4 mm Poids: env, 6,2 kg
2
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Montages expérimentaux, emploi

3.1 Montage expérimental pour démontrer le mode de fonction-

3.2 Montages expérimentaux pour Ya démonstration de la

nement de 1'appareil de base RSE (514 55)

o g1 ‘ .@’
rt / s
1V \\ 1 mA

1 vers 1'adapteur RSE

résonance du spin des &lectrons

Appareils: n°

1 appareil de base RSE {t&te d’échantilionage)....514 55
1 paire de bobines de Helmholtz......... verssnsna 985 06
3 socles-supports massifS.usvevverransarnnssnnnesad00 i1
1 oscilloscope bicanal, p. eX. civvviininsessn.a 575 20

Pour t'alimentation en tension, soit:
1 alimentation RSE..svvevsvirrerirenarvosiniesnss.Bld 57
et '

] 1 instrument de mesure de 1'intensitd
3 A, p.oex.
quffifi] Yolt-ampdremétre grand cadran.......... cevrere.ah31 88
ou
¥ adaptateur RSE......vvviviniinaannn srirvsssses.bld 56
1 résistance de mesure, 1 fl.....vcuvuun. P X [ 1]
Fig. 4 V minimale avec résanance I Boite d'alimentation pour tension continue...... 522 30
1 Transformateur basse tension réglable .......... 522 20
ou
Appareils: n° transformateur basse tension S, vvveveenrassesrs 591 09
1 compteur NUmBrique, . .uisiissvitiininsonnsanenas 575 50
! appareil de base RSE (tdte d'échantillonrage,,..514 55 ol
1 £ige-support «.vvviiraaiirrricnitsicrnaans reeess 590 13 L0111+ T 575 45
3 socles-supports massifs..... tererreansananenene 300 11 et ChronomEtre, P. BX. cviivuvireesncsoninensnan 313 05
1 botte d'alimentation pour tension continue......522 30
1 adaptateur RSE, uvuvevnsrorsannnrsnannnsnreness Bld 56
ou d la place de {522 30) et {514 56):
1 alimentation RSE............ PP vesearsrarae 314 B7
1 voltmétre gamme de mesure: 1 Y ~
1 amperemétre gamme de mesure: 1 mA-
p. ex, voli-ampéremdtre grand cadran de
dEmoNnstration. v iiiiiiiiiisiiiirsnrnirarsannas 53l 88
max
B ] \ l
] oo \f
A, 3, 3,y j
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Fig, 5 Montage expérimental pour ta résonance du spin des
électrons avec alimentation RSE
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Fig. 6 Montage expérimental pour la résonance du spin des &lectrons avec adaptateur

4 Remplacement des fusibles, adaptation & la tension du
réseau

4,1 Fusible primaire de }'atimentation RSE 51457

- Soulever la cartouche(:)(avec douille pour le coupe-
circuit & lame de plomb primaire(blet Te fusible de
réserve(c) (fig, 7.1).

- Remplacer 1'ancien fusible(B)par un nouveau fusible (£)dont
la résistance a &t& vérifice (fig. 7.2).

- Monter le fusible de réserve(:)et renfoncer la carteuche(:)

4.2 Adaptation d'un appareil & une tension de réseau qui
différe de 220 V ~

Attention! Débrancher 1'appareil!

- Dévisser les vis{d)du bas du boitier avec un tournevis
cruciforme (taille 2) {fig. 8.1},

- Remettre }'appareil dans le ben sens et retirer le
couvercle(®)(fig. 8.2).

- Retirer ia plaquette de circuits imprimés(:)de 1a douille
bleue(H{sur le transformateur) (fig. 8.3).

- Tourner la plaquette(g)de facon & ce que la plaque signalé-
tique indiquant la tension disponible du réseau {p. ex.
110 v ~) en bas, & gauche, apparaisse au-dessus du 1 du
chté de la réglette mile de 12 douille(P)(fig. B.4}),

- Embofter la plaquette{g)et revisser Te boitier,
- Adapter le coupe-circuit primaire & lame de plomb & la

nouvelle tension secteur (voir les caractéristiques
techniques),

Voir e paragraphe 4.1 pour le remplacement (fig. 7.1

et 7.2},

Fig. 8.1

Fig. 8.3 Fig. 8.4
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' La partie principale du montage pour la RSE est constituée par

1'appareil de base RSE et les bobines de Helmholtz. L'appareil

de base est relié 4 l'aide d'un céble multiconducteurs soit & 1l'adap-
tateur RSE, soit & 1'alimentation RSE.

1. Appareil de base RSE

i AS e et -

Ltappareil de base comporte un oscillateur HF' et un diviseur de
fréguence réduisant la HF dans le rapport de 1 : 1000 et permettant
ainsi de mesurer la HF avec des fréguememétres ne couvrant que la
gamme des kHZ. L'oscillateur HF est constitué par un montage de
Colpitts avec contre-réaction par un circuit capacitif & 3 peoints
(fig.5). La bobine HF (1) dans laquelle sera introduit 1'échantillon
de DPPH, est interchangeable. Les 3 bobines livrées avec l'appareil
permettent ainsi de couvrir différentes gammes de frégquences. Le
bouton de réglage (2) permet de faire varier la capacité du circuit
oscillant et ainsi de régler en continu les frégquences de chaque
gamme :

- bobine I (22 spires) 12 a 27 MHZ
~ bobine 1II (10 spires) 27 & 70 MHZ
-~ bobine III { 3 spires) 70 a 130 MHZ

~

L.'amplitude HF est réglée & 1'aide du bouton (3}. Effectuer ce
réglage pour obtenir un rapport signal/bruit optimal a4 l'oscil-
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Fig.5 : Appareil de base RSE et schéma de 1l'oscillateur de Colpitts.

Un céible multiconducteur relie l'appareil de base zoit & lt'adaptateur
RSE soit a 1l'alimentation RSE pour transmettre le signal de fréquence
et la tension d'alimentation + 12 V/0V/-12 ¥, Un jack permet une
sortie supplémentaire de l'amplitude HF et donc du signal RSE.




2.2.

2.3.

Fig.6

Adaptateur RSE

——— ——— A -

Pour le fonctionnement de 1'appareil de base avec itadaptateur
RSE, les deux appareils sont reliés par un céible multiconducteurs.
L'adaptateur comporte en outre 3 douilles pour fiches bBanane
pour les tensions d'alimentation + 12/0/-12 V et 2 prises BNC

(5 et 6) pour sortie du signal RSE et du 51gnal de frequence
(£/1000).

- - ._'
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Appareil de base RSE avec adaptateur.

{5 ol BHL —= t‘bQumd/mL\’\‘c.
2‘: ﬁm ke BVWC Aok RSE.

Alimentation RSE

A

Pour les manipulations avec alimentation RSE, celle-ci est reliée

A 1'appareil de base 4 1'aide d'un cdble multiconducteurs. L'alimen-
tation RSE fournit les tensions + 12/0/-12 v pour 1’appareil de base
et comporte un fréquencemétre & affichage numérique en MHz. L'alimen-
tation fournit en outre la tension continue et la tension de modula-
tion pour les bobines de Helmholtz (7). Le réglage de ces deux ten-
sions est effectué par les boutons (8) et (9). Le signal RSE est
prélevé 4 la douille BNC repérée Y pour &tre appliqué a lt'entrée Y

de l'oscilloscope. Pour le fonctionnement de l'oscillographe en Y,
un signal proportionnel & la tension de modulation est appligué a
1taide d'un déphaseur {10) 4 la douille BNC repérée X pour &tre trans-
mis a4 1'entrée X de l'oscillographe.

ADtension .combnue
I,"ﬂ ttnsion St un.oc\u.\t.‘—\bq
[Ao) Aiwpha.&wr : ;

-

™ — -A-...,
-

)
R

D> ) PPN S -—

) S‘.u’ng de
wioduladou

W Ners bobina
At Helmhoitz Cigualt -
. AST.

Fig.7? Appareil de base RSE avec alimentation.
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Bobines de Helmholtz (voir aussi m.e. 555.06)

Les bobines ont un diamétre moyen de 136 mm et possédent 320 spires.
Monter les hobines de fagon & ce que leur écartement A soit égal au
rayon A =R = 68 mnm.

Le courant de service des bobines ne devrait pas dépasser 1,5 A ;
en branchement série, la tension de service devrait donc étre
d'environ 15 V.

Selon la régle de Biot et Savart, le champ magnétique quasi homogéne
B de la paire de bobines de Helmholtz s'établit comme suit :

2
B = /M@ n. R . T
2 2 2
(R + a") 3/

o xasaz N -6 Vs
avec la perméabilité du vide : = 41,2566, 10 = ——
ot O Am
n = 320 {nombre de spires de chague bobine)

R = 6,8 cm (rayon des spires)
a = A/2 = 3,4 cm (moitié de l'écartement des bobines)
T = courant des spires

on obtiert la valeur B du champ magnétique :

B = 4,23—i— mT

Exécution de la manipulation

. e T P e Ty e A T N e Gt Gt Bt St A MG Gk A e e TR A AR R T8 Br A P ST MR e WM e ey P P T e P e e e ek Al MBS e e

Celle-ci est destinée & montrer qu'en régonance, un circuit oscillant
externe peut absorber de l'énergie en provenance dtun oscillateur 0g.
Relier ltappareil de base 4 l'adaptateur ou & l'alimentation et metire
en service avec la bobine II (10 spires). Relier la sortie RSE a un
voltmétre. Le circuit résonnant dont la frégquence de résonance se
situe a4 environ 40 MHz est constitué par un condensateur variable
(maxi. 500 pF) et une bobine de 9 spires. Relier un second voltmétre
pour relever la tension du circuit résonnant (fig.8).

5.8
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Matériel nécessaire @

- 1 appareil de base RSE avec bobine Il (10 spires)

1

1 adaptateur avec alimentation courant continu + 12/0/-12 V et
frégquencemétire.

ou

~ 1 appareil de base RSE
1 ¢circuit oscillant HF
2 voltmétres

s

Fig. 8 : Manipulation préliminaire, absorption de résonance.

Disposer les deux bobines HF en alignement coaxial et faire varier
lentement la frégquence de 1'ogcillateur HF ou celle du résonateur
(circuit résonnant). A environ 40 MHz, l'indication du voltmétre
RSE passe par un. minimum, simultanément celle du voltmétre du
résonateur par un maximum. De fagon similaire a la RSE, par suite

de l'absorption de résonance, ltoscillateur HF subit un amortisse-
ment : ltamplitude de la tension HF et par 134 aussi celle du signal,
diminuent (v. fig. 5).
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Matériel nécessaire

appareil de base RSE
adaptateur RSE

alimentation

paire de bobines de Helmholtiz
transformateur variable
résistance de mesure 1%
oscillographe bicourbe
frégquencemétre

Wiy

o -

v
Sw
nilE

oK &3

', S
TJL

fig. 9 : Montage RSE avec adaptateur,

Relier l'appareil de hase & l'adaptateur et 4 l'alimentation

courant continu + 12/0/-12 V. Relier la sortie fréquence de
1tadaptateur (£/1000)} & un fréquencemétre et la sortie signal RSE

A 1'entrée Y4 d'un oscillographe bicourbe. Brancher les bobines de
Helmholtz en série et les relier & un transformateur variable (env.
0 4 24 V) en intercalant une résistance de mesure de 1fl dont la
chute de tension est appliquée a llentrée Y de 1l'oscillographe.
Grdce a l'amplificateur d'entrée calibré, lflnten51te du courant de
résonance peut étre lue sur 1'écran (fig.10). Régler la base de temps
de facon & nevisualiser gqu'une alternance du champ magnétique alter-
natif (synchronisation par Y ). Avec une amplitude suffisamment
importante du champ magnethue, Itécran fait apparaltre 2 raies de
résonance situées de facon symétrique par rapport a la valeur maxi-
male du champ magnétique (une légére dissymétrie peut &tre causée
par un faible déphasage). Lorsque 1lton fait varier l'amplitude du
champ magnétique, les raies de résonance se déplacent, la valeur de

1induction de résonance demeure cependant inchangée.

5../9..




3.3.
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Fig. 10 : Amplitude HF (courbe supérieure) et champ magnétique
courbe inférieure). L'augmentation de 1l'amplitude du
champ magnétique (4 droite) produit un déplacement des
raies de résonance, ltinduction de résonance demeure
cependant inchangée.

Disposer et orienter les bobines de Helmholtz de fagon a4 ce gque
ltaxe du champ magnétique alternatif de haute fréguence soit situé
dans le méme plan, mais perpendiculaire a l'axe de la bobine HF dans
laquelle est introduit lt'échantillon de DPPH (fig.9). Lorsque 1l'on
enléve 1'4chantillon de DPPH de la bobine HFF, les raies de résonance
disparaissent.

Pour vérifier le diviseur de fréquence de 1l'appareil de base, régler
la frégquence la plus faible avec la bobine I et, & ltaide d'une
boucle d'induction, appliquer la tension HF & un oscillographe. A

la vitesse de balayage la plus élevée, 1'on peut alors compter les
oscillations.

Montage RSE avec 1'alimentation

et peh At e B s e e e e e e e A MR SR R P e e e

L'utilisation de 1'alimentation spéciale RSE simplifie le montage
puisque cet appareil comporte la source de tension continue et le
frégquencemétre. En outre, le champ magnétique alternatif est obtenu
par une source de tension de modulation incorporée. Pour les champs

magnétiques importants, brancher les bobines de Helmholtz en paral-
léle.

En premiére manipulation avec ce montage, l'on procédera de fagon
similaire & 3.2,

L'on passera ensuite a la seconde méthode gqui permet de déterminer
1tinduction de résonance de fagon plus précise.

.é./._fj}.




On génédre 1'induction de résonance par application d'une tension
continue en provenance de la source incorporée dans l'alimentation
RSE, aux bobines de Helmholtz et l'on mesure l'intensité du courant
4 1'aide d'un ampéremétre. Pour visualiser la raie de résonance sur
un oscillographe, le champ magnétique continu est modulé par super-
position d'un champ alternatif faible.

Matériel nécessaire

appareil de base RSE
alimentation RSE

paire de bobines de Helmholt=z
ampéremétre

oscillographe

P e e et

Fig. 11 : Montage RSE avec alimentation spéciale.

Relier les appareils comme indigqué par la figure 11. Par chaup
magnétigque alternatif de faible intensité, accroftre progressive-
ment le champ magnétigue continu : la raie de résonance apparait

4 ltécran de l'oscillographe branché en représentation X¥. A 1l'aide
du déphaseur, effectuer la superposition des deux raies produites
au départ (fig.12).

s
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Fig. 12 : Courbe d'absorption RSE

Par fréquence croissante de ltoscillateur HF, la raie de résonance

se déplace vers la droite de l'écran, cl'est-&-dire vers le champ
magnétique plus élevé, par accroissement du champ magnétique continu,
la raie peut &tre ramenée au milieu de 1'écran.

Pour mesurer lt'induction de résonance, réduire sensiblement la
modulation afin d'obtenir une représentation symétrique du signal
RSE & ltécran a ltaide du champ magnétique continu. Relever la
valeur I du courant indiquée par l'ampéremétre.

Le schéma fig. 13 permet d'expliquer la production de la raie
d'absorption RSE par superposition des champs magnétiques continu
et alternatif. '

. Pusplirude WE

1 :

Clhbinp angu. B

T LTI

Courant 1
IFig. 13 : Production de la raie RSE,

3.4, Exploitation des mesures

La mesure de l'induction de résonance B et de la fréquence de
résonance f permet de démontrer le rapport linéaire entre f et B.
La condition de résonance est :

hf = ge}uB.B 5/9




-34 2
h = 6,625.10 3 Ws = ., constante de Planck

~24 2 ,
//u B = g,273.10 2 Am~ , magnéton de Bohr

La figure 14 constitue la représentation graphique des valeurs

»

mesurees.,

La pente de la droite permet de déterminer le facteur gg *

6,625, 10™3% W52 100 MHz

hf

2,0

9,273, 10-24% Am© 3,57 mT
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Cortege électronique
Résonance de spin électronique (RSE)
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de physique -~ =~ j P6.26.2
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Ei\JSm \-\701\1

Résonance de spin électronique
sur du DPPH
Cec. .=

‘\Q)ag : '3
Détermination du champ magnétigue
en fonction de la fréquence de résonance

Principes de base

Depuis sa découverte par E. K. Zavoisky (1945), la résonance
e spin électronique (RSE) est devenue une méthode impor-
tante pour étudier [es structures moléculaires et cristallines, les
réactions chimiques et d'autres problemes en physigue, en

chiinie, en biologie et en médecine. Elle repose sur I'absorption

de rayonnements électromagnétiques & haute fréquence par
des matériaux paramagnétiques dans un champ magnétique
extérieur, dans lequel les états de spin des électrons se disso-
cient.

Larésonance de spin électronique est limitée & des matériaux
paramagnétigues, étant donné qu'ict fes moments angulaires
orbitaux et les spins des électrons se coupleit pour former un
moment total différent de zéro. Sont par exemple adaptés les
composés, intégrant des atomes avec des couches intérieures
non complétement remplies (métaux transitoires, terres rares),
les motécules organiques {radicaux libres) contenant des élec-
trons isolés non appariés, ou des cristaux avec un défaut
structurel dans un état paramagnétique.

Le moment total Jest li¢ au moment magnétique

-

ILJ=—9J%B~J .

h-e h .
{pp= Ty fi =~ gt magneéton de Bohr,

h: constante de Planck, g facteur de Landé,
m,: masse de I'électron, e: charge élémentaire)

Dans un champ magnétique Eio le moment magnétique f)
recoit I'énergie potentielle

E=—iy- By .

Celle-ci est quantifiée étant donné que le moment magnétique
et le moment total ne peuvent prendre que certaines orienta-
tions discretes par rapport au champ magnétique. A chaque
orfentation du moment correspond un état d'une certaine
énergie potentielle dans le champ magnétique. La composante
J» du moment total paraligle au champ magnétique vaut

Sy=h-mpavecmy=-J,-(J-1), ... J ()2
avec le nombre quantique du moment J multiple de 1/2, ce qui

signifie que I'énergie potentielle se décompose sur [es niveaux
discrets de Zeeman

E=g) - pp- By-myavec my=-J -(J-1}.....J (v}

La méthode de la résonance de spin €lectronique permet de
mesurer directement la décomposition de Fénergie. Pour ce
faire, on applique verticalement au champ magnétique stati-

que By un champ magnétique alternatif a haute fréquence
é1 = EHF <sin(2mv+ b

sur F'échantillon. Lorsque I'énergie recue ir-v correspond au
différentiel d'énergie AE entre deux niveaux énergétiques voi-
sins, c.a.d. lorsque les conditions

Am_;= +1 {V]
et
h-v=AE=g)-pg- B v

sont satisfaites, le champ alternatif provogque un <bascule-
ment» des moments magnétiqgues d'une position dans le
champ magnétigue By vers l'autre. En d'autres termes, des
transitions entre fes niveaux voisins sont induites et un effet de

Fig. 1 Décomposition de I"énergie de Félectron libre dans le
champ magnétique et conditions de résonance pour la ré-
sonance de spin électronique.

%gspaBu __________
0 -

'%gs Ha By
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modification de fa valeur du facteur g, il devient souvent
anisotropique, et dans les spectres RSE apparait une structure
fine. Ainsi, le facteur g permet de déduire les Halsons des
¢lectrons et la structure chimigue de I'échantillon examiné.

Les largeurs de rales spectrales permettent de tirer des conclu-
sions sur les propriétés dynamigues. La largeur des rajes
spectrales est - sil'on fait abstraction des structures fines non
dissoutes — déterminée par plusiewrs processus opposes a
l'orientation des moments magnétiques. On entend par la
refaxation spin-spin les interactions des moments magnéti-
ques orientés entre eux et par relaxation spin-réseat les inter-
actions des moments magnétiques avec les champs électri-
gues et magnétiques fluctuants provoqués, dans les corps
solides, par les vibrations du réseau ou, dans les liquides, par
le mouvement thermique des atomes. Dans certalns cas. la
largeur des raies spectrales est influencée par des interactions
dites d'échange et 'on obtient des valeurs bien inférieures a
ce gue F'on pourrait attendre d’une Interaction dipole-dipote
des spins, :

Les spectrometres RSE développés pour des applications
pratiques travaillent principalement avec des fréquences d'en-
viron 10 GHz (micro-ondes, bandes X}. Les champs magneéti-
ques se situent ainsi dans Y'ordre de grandeur de 0,148 1 T,
Dans 'expérience présente, le champ magnétique By est net-
tement plus faible. |l est créé au moyen de deux bobines de
Helmholtz et peut &tre réglé par le choix du courant de la
bobine pour prendre une valeur entre 0 et 4 mT. Au courant
constant de la bobine se superpose un courant modulé 2
50 Hz. Ainsi, le champ magnétique modulé correspondant B
se compose d'un champ continu By et d'un champ 50 Hz
Biod- L'échantillon se trouve dans une bobine HF intégrée a
un circuit électrique branché en série de qualité supérieure. Le
circuit branché en série est excité par un oscillateur HF &
fréquence variable entre 15 et 130 MHz

Lorsque la condition de résonance (V) est satisfaite, I'échantil-
lon absorbe de I'dnergie et le circuit branché en série est
soliicité, Il en résulte une modification de la résistance en
courant alternatif du circuit branché en série et la tension
diminue sur la bohine. Cette tension est transformée par un
redressement et une amplification vers le signal de mesure.

{ e signal de mesure apparait & la sortie de l'appareil de maniére
décalé dans le temps par rapport au champ magnétique mo-
dulé. Le décalage temporel peut étre corrigé comme dépha-
sage sur Pappareil. Un oscilloscope & deux canaux représente,
dans le mode de fonctionnement X-Y, le signal de mesure avec
une tenston proportionnelle au champ magnetigue comme
signal de résonance. Le signal de résonance est syméirique,
lorsque le champ continu By satisfait les conditions de réso-

Fig.3 Structure chimique du - 1,1-Diphenyi-2-Pikryl-Hydrazyl
{DPPH)

nance et que le déphasage ¢ entre le signal de mesure et le
champ magnetique modulé est corrigs (cf, fig, 2).

La substance deI'échantillon est du 1,1-Diphenyl-2-Pikryl-Hy-
drazyl {DPPH). Ce composé organique est un radical libre
relativement stable qui présente un électron de valence impair
sur un atome du pont d'azote (cf. fig. 3). Son mouvement st
pratiquement évince par fa structure molécutaire, C'est pour-
quoi la molécule présente un facteur g qui correspond presaue
a celui d'un électron libre. La substance, en forme polycrista-
fine; est trés adaptée a la démonstration de {a résonance de
spin électronigue, étant donné gu'elle dispose d'une ligne RSE
intensive qui présente une faible largeur en raison de la restric-
tion des échanges.

Montage
te dispositif de 'expérience est présenté aux fig. 4 et 5

- Bobines de Helmholiz disposées parallélement ['une 3
I'autre & une distance moyenne de 6,8 cm (correspondant
au rayon moyen #.

— Brancher les deux hobines de Helmholtz parallelement
Y'une a l'autre avec 'amperematre en série sur i'alimenta-
tion RSE.

— Relier 'appareil de base RSE a l'alimentation RSE au
moyen d'un cable & six poles.

— Brancher 1a sortie Y de I'alimentation RSE au moyen du
cable BNC sur le canal | de Foscilloscope & 2 canaux et la
sortie X sur le canal 1L

Fig. 4 Dispositif de V'expérience pour la résonance de spin
électronique sur du DPPH.
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Détermination de la largeur de raies spectrales 8By
- Largeur de raies spectrales relevée:
BU=2.90m-0,2=0,58
cm

Calibrage de la tension Upgg:

Upog=10cm - 0'5'&%: 5V correspond 8 2 [ = 0,30 A

{intensite effective. du courant alternatif)

Exploitation et résultat

Le champ magnétique B des bobines de Helmholtz peut étre
calculé 3 partir de 'intensité / passant par chague bobine:
3
Vs
B =Hpg 5) Am
{r1: nombre de spires par bobine, r: rayon de la bobine)
' f

Avec n=320et r= 6,8 cm on obtient: B=4,23 mT - A

> .
-L;-iave;c mo = 4107

Détermination du champ magnétique de résonance Bg:

Au tableau 2 sont présentés les différentes valeurs du champ
magnétique.

Tab. 2: Champ magnétique By en fonction de la fréquence v
du champ afternatif.

v B
MHz mT
15 0,55
20 0,74
25 0,93
30 1,08
3z 1,27
40 1,46
45 1,63
50 1,82
55 1,99
60 2,12
85 2,33
70 2,54 -
75 2,75
80 2,86
85 3,07
90 3,28
95 338
100 3,60
105 3,81
110 4,02
115 4,12
120 4,23
125 4,44
130 4,65

v r 3
MHz
100 4
50 4
0 f $ f } —
; 1 2 3 4 ..Eﬂ_
mT

Fig. 8 Fréquence de résonance en fonction du champ magneti-
que pour du DPPH

La Fig. 6 montre une présentation graphique des valeurs de
mesure, La pente des droites inscrites, passant par Forigine,
est

v
By~ 21,8 e

ceci impligue pour le facteur g:

_ hv _6625-10"3wWs? . MHz
9™ g By 9,273-10- 2 AmZ ' mT
Valeur indiquée par la littérature: g{DPPH) = 2,0036.

218 =199

Détermination de la largeur de raies spectrales 88g:

a&f:ﬂ-fmof 0.58V 0,15A-2-V2 =0,048A
Umod 5V
ceci implique

bBo= 4,23 mT - 2 =0,21 mT

Yaleur indiquée par Ia littérature:
38, (DPPH) = 0,150,817 m¥

La largeur des raies dépend beaucoup, de quel solvant la
substance se recristallise. La valeur la plus faible est indiquée
dans la littérature spécialisée pour du CS; comme solvant.
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Cortége électronique
Résonance de spin électronique (RSE}

LEYBOLD
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Fig.1 Montage de Fexpérience avec appareil de base RSE relié
induectivement & un circuit osclilant passif,

Matériel

1ApparelldebaseRSE . . . . ... . ... 514 55
TAlimentationRSE. . . . . ... ...... 51457
1 Oscilloscope & deux canaux 303 . . . . . 575211
1 Amperemetre, DC, /= 1T mA parexemple 531100
1 Cablede mesure BNC/4mm . . . ..., 57524
1 Jeu de 6 douilles de connexion . . . . . . 501644
1 Tige perforée, isolée, 25¢cm . . L . . . 59013
2Soclesupport ... L 30011

Absorption par résonance d'un

circuit oscillant HF passif

Principes de base

Pour mettre en évidence la résonance de spin électronigue sur
du DPPH dans I'expérience P6.2.6.2, I"échantillon DPPH se
trauve dans une bobine HF intégrée dans un circuit électrique
oscillant de qualité supérieure. Le circuit oscillant est excité
par un oscillateur HF a fréquence variable entre 15 et 130 MHz.
Lorsque la condition de résonance de spin électronigue avec
une fréquence vg est satisfaite, I'échantilion DPPH absorbe de
Fénergie et le circuit oscillant est sollicité, En conséquence la
résistance en courant alternatif du circuit oscillant se modifie
et Ja tension sur la bobine diminue.

La sollicitation du circuit oscillant actif est refracée dans la
présente expérience avec un circuit oscillant passif, ont la
bobine est coaxiale par rapport & la bobine HF vide. La fré-
quence de résonance

1

e — t
" o NG, 0

du circuit osclilant passif peut étre modifiée par la varlation de
sa capacité Cs, - ‘

larsque le circuit oscillant actif est excité avec la fréquence de
résanance v, celui-ci est amorti et la tension Uy sur [a bobine
HF diminue. Pour mettre ceci en évidence, on mesure la
tension U redressée comme intensité f; par une résistance de
mesure Ry = 56 kQ:

Uy =56 K- h 0y

Montage

Le montage de I'expérience est présenté & la figure 1.

- Relier I'appareil de base RSE & l'alimentation RSE par le
céble & six poles et régler le potentiomatre sur ia sensibilité
maximale.

— Enficher la bobine embrochable 30-75 MHz et brancher
i'ampéremetre avec le cable adaptateur sur la sortie | {plage
de mesure 100 A).

~ Disposer Ia bobine du circuit osciltant passif de manigre
coaxiale par rapport & la bobine embrochable et la brancher
au moyen du cable de mesure BNC/4 mm sur le canal | de
l'oscilloscope & deux canaux,

4/4




