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DISSENY l CONS'rauCCIO DE UN ESPECTROMETRE DE MASSES DE DOBLE

ENFOC. APLICACIONS.
+ ..J. Rivera i A. Figueras

+ Institut de Quimioa. CSIC. Barcelona
..Dept. Eleotrioitat i Magnetisme. Fao. de Fl.sioa.Universitat

de Barcelona.

S'ha oonstruit un espeotràmetne de masses de doble enfoo,
permetent d�obtenir UD poder de resoluoi6 de 2500, amb un nadi
de curvatura del seotor magnêtio de 8 om.

S�ha utilitzat una àptioa i�nioa que oorregeix les abe­
nracions de segon ordre en direooi6 i energia, de tipus Hin­
tenberger i K&nig, amb una disposioi6 de l�allotjament de la
font d'ions que permet l�adaptaci6 de l'instrument a difenen­
tes aplioacions.

Després d�haver estat utilitzat en l'anàlisi de oompos­
tos volàtils mitjan9ant una font d�ions per impaote eleotr�
nio, es projeote la instal.laci6 de una font d'ions seounda­
ris, amb una �ptioa de transferêneia, per a utilitzar el po­
der de resoluoió elevat de l�instrument sense pêrdua de sensi
bilitat.

INTRODUCCION

Un espeotr6metro de masas produoe un oonjunto de iones representativo
�e una muestra, y los separa en funoi6n-de au relaoi6n masa/oarga gDBOiaa

a las propiedades de los oampos eléotrioos y magnétioos
sóbre los iones que los atraviesan.

De entre las diferentes oaraoteristioas de un espeotr6metro de masas,
el poder de resoluoi6n, definido oomo la oapacidad del instrumento para
separar iones de masas'veoinas, oobra un relieve espeoial en aquellas
aplioaoiones en que .sea importante La identifioaoi6n de grupos de iones
que puedan dar lugar a superposioiones a la misma masa nominal. Podemos
oitar el ejemplo de la masa 28, en que para separar las señales oorres-+ + + +pondientes a los iones CO , C2H4, N2 y Si , seria neoesario un poder de
resoluoi6n superior a 2000.

ESPECTROMETROS DE MASAS MAGNETICOS DE DOBLE ENFOQUE

Los iones de masa IR yo oarga e, que atraviesan un oampo magnétioo
homogéneo de inducoi6n B, habiendo sido aoelerados bajo una tensi6n V,
siguen una tl!aYeotoria oiroular de radio a (en unidades ns) I

mI
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y segun esta fórmula , obviamente, los iones de masas diferentes, reoor�­

r-án diferentes tDayeotorias y serán separados. Aparte de esta propiedad
separadora, el oampo magnétioo posee la propiedad de oorregir la disper­
sión en direooión de un haz de iones monoenergétioo.

En un espectrómetro de masas magnétioo se pretende, en definitiva,
oonseguir, de la rendija de entrada del instrumento, una imagen lo mas

fina posible, y de la oalidad de esta imagen dependerá prinoipalmente
el poder de resoluoi6n del instrumento R=M,AM (siendoAM el inoremento

de masa minimo que el instrumento puede separar, a la masa M).
Las operaoiones de Lond.z aodón de ·la muestra, aoe-leraoión de los io­

nes y formación del haz, llevan inherentes dos fen6menos prinoipales de

aberración que tienden a deteriorar la imagen, y pueden expresarse por,
� o dispersión en direooi6n de un rayo (ángulo formado por el rayo oon­

sïderado y el rayo medio) y (3 o dispersión en velooidad (velooidades de

los iones comprendidas entre voy (l+�).vo).
Los espectrómetros de masas de doble enfoque corrigen ambas aberra­

ciones y utilizan oorrientemente la oombinaoión de un oampo eléotnioo y
de un campo magnétioo en tandem, utilizando sus propiedades de focaliza­
ción en dirección y oompensando las dispersiones en velocidad (o energia)
haciéndolas iguales y de signo contrario.

n"
El desplazamiento lateral a la distanoia �m( distanoia entre La sa-

lida del campo magnétioo y la imagen formada por éste) de un rayo (<<e/�)'
con relación al rayo medio, puede expresarse por:

[11 �� -= am (:B, O(e � B2. (2) + B., oI..(} 4 B,� o(e�'" 822 @:l) '"D�¿:��e�!r
donde a es el radio de la trayeotoria media en el analizador magnétioo.

m

La expresiónt�]introduoe la noción de orden de enfoque en un espeo­
trómetro de masas.

En efecto, Johnson y Nier (1), publioan, en 1953, los primeros tra­

bajos teórioos oonduoentes a la construoci6n de un instrumento de doble
enfoque de segundo orden en direooi6n, estableo�endo una eouaoión del tipol

[2]
y oaloulan los valores de los parámetros 6pticos que anulan A, B Y e en

un sistema c0nstituido por un oampo eleotrostático radial y un campo mag­
nético homogéneo en tandem. La,mayoria de espectrómetros de masas de do­
ble enfoque se basan en estos resultados.

Posteriormente, Hintenberger y

K�nig (2), efeotúan el desarrollo teó­
rioo de todos los ooefioiente de la

eouaci6n(-l.]en funoión de los paráme­
tros óptioos de la figura l, obtenien­
do un sistema de' oinoo eouaoionesl

a,:O, 'B,,:O I B,,:O, r>.2.=O I a.u�O
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I A d!!,.en funoión de eche inoógnitasa '",' e:.n, élf fi �e �
1 b , �, ,Ñ .."

fY) I 'a"", u", a"" aliide manera que tres de estas incógnitas pueden esoogerse libnement. 7 las
oinoo restantes ser expresadas en función de estos tres parámetros.

Según las oonsideraciones teórioas de Hintenbergen'Y K�nig, es posiblela oonstrucoión de un aspeotrómetro de masas de debla .nfoque oompleto da
segundo orden en un punto.

Puesto que existe una oantidad infinita de soluciones posibles del sis­
tema de aouaciones, para l� eleooión de los parámetros arbitrarios, impon­
dremos las condioionesa

a) todas las oantidades daben ser reales y los ángulos de los oampos
eleotrostátioo 7 magnétioo positivos.

b) Las distanoias objeto e imagen para el analizador electros�átioo
deben ser positivas y mayores que cero.

e) La imagen final debe enoontrarse fuera de todo oampo eléçtnioo
o magnétioo.

d) La fuente de iones debe estar sufioientemente alejada del anali­
zador electrostático pana evitar interaooiones entre éste, el
oampo aoelerador y el sistema de producci6n de iones.

Esoogiendo arbitrariamente un radio de la tnayeotoria media en el seo-"
tor magnétioo de am=8 om y é� y Eml nulos se obtiene:

ae Cú(.. tie 1��. 1" t/tri I ,fI( f� e:t ec.<. 1 Y1} {u.t {-
,.,

to, 2o" 8�o 30'3'" 3,1'14'1 5,415'1 5"5· 22,01" II, 3qt2. O O
Con estos parámetros se hace posible el oáloulo de las oaraoteristioas

te6rioas del instrumento (3)1
a) aumento lateral total. Al = 0,6553, caloulado como producto de

los aumentos del campo eleotrostático y del oampo magnético
b) anohura de rayaa Para una anohura de la rendija de entrada S¿,la imagen formada S: . 0,6553 s¿.
o) sepanaci6n de masas. definida para uno por oiento de difenencia

de masas D a 0,0637 om

d) poder de resoluoi6n te6riooa estableciendo oomo oondici6n nece­
saria que la separaoi6n de masas debe ser igualo superior a l�
anchura de rqa, se obtiene. M/I)M = q, 1225/s�

para S�� 251-'-, M/AM � 3gg"
CONSTRUCCION

En el espaoio resumido de que se

dispone no as posible prooeder a una

desoripci6n detallada dal instrumento,
que puede sintetizaree en dos aputa.­
dosa a) Disposioión genaral. Montaja
meoánioo 7 yacio. b) Unidad•• de oon­
trol 7 _diela. Unidadas de aliuntaoi6Dt
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La figura 2 es una vista general del instrumento.(4)
a) Se ha esoogido una disposioión general oon vistas, prinoipalmente, a haoer

posible la adaptaoi6n de la fuente de iones y su alojamiento a las diferentes
posibilidades de aplioaoión del instrumento.

El espectrómetro está asi constituido por dos partesseparadas en cuanto al
vaoio, comprendiendo la fuente de iones y la primara rendija ajustable por un

lado, y por otro las plaoas de deflexión Y y Z, el analizador eleotrostátioo, el
moniton, el analizador magnético, la segunda rendija ajustable y el multiplica­
dor de eleotrones.

Se ha construido, en esta primera parte del trabajo, una fuente de iones

por impaoto electrónioo de tipo Nier, con la que se han obtenido los resultados
que se desoriben. El electroiman suministra un oampo magnético máximo de 16000
gauss, que permite alcanzar una masa M = 300 para una tensión de aceleración
de 2500 voltios. Se utiliza un multiplicador de electrones con un conventidor
de iones a electrones, seguido por 17 dinodos de Cu-Be.

El vaoio secundario se obtiene gracia.s a dos bombas difusoras de aceite
de 100 l/sec, oon trampas de nitrógeno liquido. La medida del vaoio se efeotúa
con dos sondas de ionización para el secundario y una Pirani para el primario.

b) Las diferentes unidades eléctricas, alimentan las partes antes desoritas,
permitiendo obtener, por barrido del oampo magnético, un espectro de masas so­

bre papel sensible al U.V. a bien la medida de la intensidad de corriente co­

rrespondiente a una masa determinada en el amplificador de la salida del multi­

plioador de electrones. El sistema de control de vaoio proteje las alimentacio­
nes de alta tensi6n de la fuente de iones y del multiplicador de electrones en

caso de sobrepresión. Una válvula magnétioa permite aislar el secundario del

primario, en caso de sobrepresi6n del último.
RESULTADOS La fig.3 representa la masa 27, obtenido con S�=0,025mm y 0,25mmen
el ooleotoD.• La anchura. de raya es de 0,022 mm. La variación de La anchura de
las rendijas de la fuente de iones y del colector, permite pasar de bajo a alto
poder de resolución. La figura 4 es un registro de las masas 27, 28 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 resolución. La figura 7 es un fragmento iel

espeotro de una mezcla heptano-etanol.
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