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DISSENY I CONSTRUCCIO DE UN ESPECTROMETRE DE MASSES DE DOBLE
ENFOC. APLICACIONS.

J. Rivera® i A. Figuaraa‘*
+ Institut de Quimica. CSIC. Barcelona
+#Dept. Electricitat i Magnetisme. Fac. de Fisica.Universitat
de Barcelona.

S “ha construit un espectrdmetre de masses de doble enfoc,
permetent d’obtenir un poder de resolucié de 2500, amb un padi
de curvatura del sector magndtic de 8 om.

S “ha utilitzat una dptica idnica que corregeix les abe-—
rracions de segon ordre en direccié i energia, de tipus Hin-
tenberger i K¥nig, amb una disposicié de 1l°allotjament de la
font d“ions que permet 1°adaptacié de 1°instrument a diferen-
tes aplicacions.

Després d’haver estat utilitzat en 1°andlisi de COmpoS—
tos volatils mitjangant una font d‘ions per impacte electrad-
nio, es projecte la instal.lacié de una font d“ions secunda-
ris, amb una dptica de transferdncia, per a utilitzar el po—
der de resolucié elevat de 1°instrument sense pérdua de sensi
bilitat.

INTRODUCCION

Un espectrémetro de masas produce un conjunto de iones representativo
de una muestra, y los separa en funcién-de su relacién masa/carga gracias
a las propiedades de los campos eléctricos Yy magnéticos
sobre los iones que los atraviesan.

De entre las diferentes caracteristicas de un especirémetro de masas,
el poder de resolucién, definido como la capacidad del instrumento para
separar iones de masas vecinas, cobra un relieve especial en aquellas
aplicaciones en que sea importante la identificacién de grupos de iones
Que puedan dar lugar a superposiciones a la misma masa nominal. Podemos
citar el ejemplo de la masa 28, en que para separar las sefiales corres—
pondientes a los iones CO*, GQHA' N2 ¥y S1, seria necesario un poder de
resolucién superior a 2000.

ESPECTROMETROS DE MASAS MAGNETICOS DE DOBLE ENFOQUE

Los iones de masa m y carga e, Que atraviesan un campo magnético
homogéneo de induccién B, habiendo sido acelerados bajo una tensién V,
siguen una trayectoria circular de radio am (en unidades MES) 3
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y segun esta férmula , obviamente, los iones de masas diferentes, recorre-
ran diferentes trayectorias y seran separados. Aparte de esta propiedad
separadora, el campo magnético posee la propiedad de corregir la disper—
sién en direccién de un haz de iones monoenergético.

En un espectrémetro de masas magnético se pretende, en definitiva,
conseguir, de la rendija de entrada del instrumento, una imagen lo mas
fina posible, y de la calidad de esta imagen dependerd principalmente
el poder de resolucién del instrumento R=M/AM (siendoAM el incremento
de masa minimo que el instrumento puede separar, a la masa M).

Las operaciones de ionizacién de la muestra, aceleracidén de los io-
nes y formacion del haz, llevan inherentes dos fendémenos principales de
aberracién que tienden a deteriorar la imagen, y pueden expresarse por,
Ol o dispersién en direccién de un rayo (é&ngulo formado por el rayo con—
sgderado y el rayo medio) 3'630 dispersién en velocidad (velocidades de
los iones comprendidas entre e (l+@lvo).

Los espectrometros de masas de doble enfoque corrigen ambas aberra-
ciones y utilizan corrientemente la combinacién de un campo eléctrico y
de un campo magnético en tandem, utilizando sus propiedades de focaliza-
cion en direccién y compensando las dispersiones en velocidad (o energia)
haciéndolas iguales y de signo contrario.

N
El desplazamiento lateral a la distancia,gﬂ(distancia entre la sa-
lida del campo magnético y la imagen formada por éste) de un rayo @1343),
con relacidén al rayo medio, puede expresarse por:

[4 ga = Ay (Ba‘xe +B, @+ B,,o(,..‘2 1B %, R+ Bn 81 o tErminos de

ordey (uperior

donde a es el radio de la trayectoria media en el analizador magnético.

La expresién[4]introduce la nocién de orden de enfoque en un espec—
tréometro de masas.

En efecto, Johnson y Nier (1), publican, en 1953, los primeros tra-
bajos tedéricos conducentes a la construccién de un instrumento de doble
enfoque de segundo orden en direccidén, estableciendo una ecuacién del tipo:

2
[2] B: ﬂo{-l-Bﬁ-l-co(
¥y calculan los valores de los parametros 6pticos que anulan A, B y C en
un sistema constituido por un campo electrostdtico radial y un campo mag-
nético homogéneo en tandem. La mayoria de espectrometros de masas de do-
ble enfoque se basan en estos resultados.

" enteada ?Tﬁia"} Posteriormente, Hintenberger y
R Kénig (2), efectian el desarrollo teé—
/B rico de todos los coeficiente de la
ecuacién[4]en funcién de los paréme—

Lbs ~.Q
Qe e i i tros 6pticos de la figura 1, obtenien-
electestahicd S A do un sistema de cinco ecuacioness:
’_ "
Ee.-.;___. & Ef;,___, Anakizador

Fiquea A. maquehico B,:0, B,= o, Bu= 0, Bll: 0, B2z 0
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en funcién de ocho incégnitas : 4 V s Lo g ]
gll : émigm,fw" 2#8’ am’ -a-:;f anf a.

de manera qQue tres de estas incégnitas pueden escogerse libremente y las

cinco restantes ser expresadas en funcién de estos tres parimetros.

PARAMETROS OPTICOS

Segun las consideraciones teéricas de Hintenberger y Kbnig, es posible
la construccién de un espectrémetro de masas de deble enfoque completo de
segundo orden en un punto.

Puesto que existe una cantidad infinita de soluciones posibles del sis-
tema de ecuaciones, para la eleccién de los parédmeiros arbitrarios, impon-
dremos las condiciones:

a) todas las cantidades deben ser reales y los éngulos de los campos
electrostdtico y magnético positivos.

b) Las distancias objeto e imagen para el analizador electrostitico
deben ser positivas y mayores que cero.

c) La imagen final debe encontrarse fuera de todo campo elécirico
o magnético.

d) La fuente de iones debe estar suficientemente ale jada del anali-
zador electrostdtico para evitar interacciones entre éste, el
campo acelerador y el sistema de produccién de iones.

Escogiendo arbitrariamente un radio de la tmayectoria media en el sec—
tor magnético de ap=8 cm y £ y £ nulos se obtienes

Ay . | @ Lovod dio ] #ul U L lln. | £, |

10, 209¢ | §4°30'5¢" | 3, 2144|5151 [ 55°[ 22 0%61 | 11,3912 | ¢ | o

Con estos pardmetros se hace posible el cédlculo de las caracteristicas
tedéricas del instrumento (3):
a) aumento lateral totals Ay = 0,6553, calculado como producto de
los aumentos del campo electrostdtico y del campo magnético
b) anchura de raya: Para una anchura de la rendija de entrada S,
la imagen formada Sp = 0,6553 S_.
c) separacién de masas: definida para uno por ciento de difemencia
de masas D = 0,0637 om
d) poder de resolucién teérico: estableciendo como condicién nece-
saria que la separacién de masas debe ser igual o superior a la
anchura de raya, se obtiene: H/AM =9 ?225/3/2

PATE Se= 25pm , M/AM =3889
CONSTRUCCION

En el espacio resumido de que se
dispone no es posible proceder a una
desoripcién detallada del instrumento,
qQue puede sintetizarse en dos aparta-
dos: a) Disposicién general. Montaje
mecénico y vacio. b) Unidades de con-
trol y medida. Unidades de alimentacién.
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La figura 2 es una vista general del instrumento.(4)
a) Se ha escogido una disposicion general con vistas, principalmente, a hacer
posible la adaptacién de la fuente de iones y su alojamiento a las diferentes
posibilidades de aplicacién del instrumento.

El espectrometro estd asi constituido por dos parties separadas en cuanto al
vacio, comprendiendo la fuente de iones y la primera rendija ajustable por un
lado, y por otro las placas de deflexién Y y Z, el analizador electrostdtico, el
monitory el analizador magnético, la segunda rendija ajustable y el multiplica-—
dor de electrones.

Se ha construido, en esta primera parte del trabajo, una fuente de iones
por impacto electrénico de tipo Niers con la gque se han obtenido los resultados
due se describen. El electroiman suministra un campo magnético maximo de 16000
gauss, que permite alcanzar una masa M = 300 para una tensién de aceleracién
de 2500 voltios. Se utiliza un multiplicador de electrones con un convemtidor
de iones a electrones, seguido por 17 dinodos de Cu-Be.

El vacio secundario se obtiene gracias a dos bombas difusoras de aceite
de 100 1/sec, con trampas de nitrégeno liquido. La medida del vacio se efectua
con dos sondas de ionizacién para el secundario y una Pirani para el primario.

b) Las diferentes unidades eléctricas, alimentan las partes antes desoritas,
permitiendo obtener, por barrido del campo magnético, un espectro de masas so-
bre papel sensible al U.V. o bien la medida de la intensidad de corriente co-
rrespondiente a una masa determinada en el amplificador de la salida del multi-
plicador de electrones. El sistema de control de vacio proteje las alimentacio-
nes de alta tensién de la fuente de iones y del multiplicador de electrones en
caso de sobrepresién. Una vadlvula magnética permite aislar el secundario del
primario, en caso de sobrepresién del ultimo.

RESULTADOS La fig.3 representa la masa 27, obtenido con 5¢=0,025mm y 0,25mmen
el colector. La anchura de raya es de 0,022 mm. La variacién de la anchura de
las rendijas de la fuente de iones y del colector, permite pasar de bajo a alto
poder de resolucién. La figura 4 es un registro de las masas 27528 'y 29, Se in-
sinua a 28 un doblete, visible en la figura 5. La figura 6 es un registro lento
de este multiplete a alto poder de resolucién. La figura 7 es un fragmento d&el
espectro de unaz mezcla heptano—etanol.
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