ANNALES
UNIVERSITATIS MARIAE CURIE-SKLODOWSKA
LUBLIN - POLONIA
VOL. L/LI SECTIO AAA 1995/1996

Instytut Fizyki UMCS, 20-031 Lublin, pl. M. Curie-Sklodowskiej 1

KRZYSZTOF BEDERSKI, LESZEK WOICIK

Modernizacja kwadrupolowego spektrometru mas

do badan reakcji jonowo-molekularnych

The Modernization of a Quadrupole Mass Spectrometer
for the Study of lon-Molecule Reactions

1. WSTEP

Kwadrupolowy spektrometr mas QSM 500, uzywany przez Krzysztofa
Bederskiego i Leszka Wojcika do badan reakcji jonowo-molekularnych w ga-
zach [7-11], zostal w ostatnim czasie przystosowany do wspdtpracy z kom-
puterem klasy IBM PC. W Instytucie Technologii Prézni w Warszawie skon-
struowano interfejs PC QSM 100/200 [6], ktory umozliwia taka wspolprace,
a takze wykonano oprogramowanie uzytkowe, ktoére zapewnia sterowanie
praca interfejsu i spektrometru, zbieranie, przetwarzanie i zapamigtywanie
danych oraz graficzna prezentacje wynikéw.

W niniejszym artykule przedstawiono charakterystyki kwadrupolowego
spektrometru mas wspélpracujacego z komputerem, wybrane dla czterech
réznych gazéw: dwéch molekularnych — dwutlenku i tlenku wegla (stano-
wigcych zanieczyszczenie atmosfery ziemskiej) — oraz dwéch szlachetnych
— argonu i neonu (wchodzacych réwniez w sklad atmosfery).
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2. APARATURA

Masowo-spektrometryczne badania reakcji jonowo-molekularnych wyko-
nywane s3 kwadrupolowym spektrometrem mas z wysokoci$nieniowym zré-
dlem jonéw (wlasnej konstrukcji) [7-11]. Uklad detekcyjny spektrometru
powstaje dzieki powielaczowi elektronéw (firmy Balzers), a préznie wytwa-
rza roznicowy uklad pompowania z pompami dyfuzyjnymi o szybkosci pom-
powania 2000 1/s od strony zrédla jonéw i 800 l/s od strony analizatora
i detektora.

Do sporzadzenia charakterystyk kwadrupolowego spektrometru mas wy-
sokoci$nieniowe zrddlo jonéw zastapione zostalo niskoci$nieniowym zrédlem
jonéw z siatkowym kolektorem elektronéw [12]. Czynnikiem jonizujacym ba-
dany gaz sa tu elektrony, wytwarzane przez wolframowa katode (w ksztalcie
litery V) i przyspieszane napieciem U, do siatkowego kolektora elektronéw.
Zrédlo to charakteryzuje sie duza czuloscig.

Wspdlpraca spektrometru mas z komputerem mozliwa jest w zakresie
1-200 j.m.a. Oprogramowanie komputera sprzezonego ze spektrometrem
umozliwia prace w modach: analogowym, selektora wierzchotkéw i tabe-
larycznym [6]. Bardzo wygodnym w wykonywaniu pomiaréw jest mod se-
lektora wierzchotkéw, poniewaz umozliwia on jednoczesna obserwacje osmiu
wierzchotkéw z widma masowego o dowolnej wartosci =-.

3. WYNIKI POMIAROW

Przedstawione w niniejszym artykule wyniki sa pierwszymi, jakie otrzy-
mano stosujac spektrometr przystosowany do wspdlpracy z komputerem.
Sporzadzone zostaly podstawowe charakterystyki tego spektrometru dla jo-
néw: COF, CO*+, O+, C*; CO*, OF, Ct; Art, Ar?* i Net, wytworzonych
w wyniku jonizacji dwutlenku i tlenku wegla oraz argonu i neonu elektro-
nami.

Zbadane zostaly zaleznosci pradu jonowego, utworzonego przez wymie-
nione juz jony, od energii jonéw E;, zdolnosci rozdzielczej spektrometru,
napiecia przyspieszajacego elektrony U, napiecia polaryzacji pretéw kwa-
drupola Uy oraz napiecia powielacza elektronéw. Otrzymane wyniki przed-
stawione zostaly na rycinach 1-5. Przy opracowaniu danych nie brano pod
uwage zmiany wspdlczynnika transmisji jonéw w spektrometrze w zalezno-

$ci od wzrostu analizowanej masy [1]. Ten problem bedzie tematem innego
artykutu.
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Ryc. 1. Wzgledny prad jonowy w funkcji energii E; dla jonéw wigkszosciowych utworzo-
nych w CO, CO, Ari Ne
Relative ion current as a function of ion energy E; for the predominant ions in CO,, CO,

Ar and Ne

Zdolno$é rozdzielcza kwadrupolowego spektrometru mas zalezy od czasu
przebywania jonéw w polu kwadrupolowego analizatora [3, 4], a ten czas za-
lezy od liczby drgan, jaka wykonuja jony w tym polu, a wiec od czestotliwosci
napiecia zmiennego z generatora oraz od energii wejSciowej jonow. Liczbe
drgan n wykonywanych przez jony w polu kwadrupola opisuje nastepujaca
zaleznosé (2, 5

n=ce2l\/U,/E;, (1)

gdzie: c;, c; — stale; | — dlugo$é¢ pretow analizatora; U, — amplituda
napiecia zmiennego; E; — energia jonow.
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Ryc. 2. Prad jonowy w zaleznosci od zdolnosci rozdzielczej spektrometru (wartosci
liczbowe na osi odcietych odpowiadaja nastawom potencjometru) dla jonéw: (a) COF,
CoOt, 0%, Ct; ()] Cot, 0%, C*; (c) Art, Ar**, Net
Relative ion current vs. resolving power of a mass spectrometer for ions: (a) COJ, CO*,
0t, C*; (b) CO*, OF, C*; (c) Art, Ar’t, Net

Jak wynika z zaleznosci (1), im mniejsza jest wartos¢ energii jonéw wcho-
dzacych do analizatora, tym lepsza jest zdolnosS¢ rozdzielcza spektrometru.
Jednakze natezenia pradéw jonowych maleja wraz ze spadkiem energii jo-
néw (Ryc. 1). Nalezy wiec znalez¢ optymalna wartos¢ energii jonéw, przy
ktoérej zdolnos¢ rozdzielcza spektrometru jest wysoka, a natezenia pradéw
jonowych s3 duze. W przypadku opisywanego tu spektrometru wynosi ona
20 eV. Zmiany pradu jonowego w zaleznosci od energii jonéw FE; przedsta-
wiono na rycinie 1.
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Ryc. 3. Prad jonowy w zaleznosci od napigcia U. przyspieszajacego elektrony w zrédle,
utworzony przez jony: (a) CO}, CO*, Ot, C*; (b) COt, Ot, C*; (c) Art, Ar*t, Net
Relative ion current as a function of electron accelarating voltage U. for ions: (a) CO7,
cot, 0%, C*; (b) COt, O*, C*; (c) Art, Ar**, Net

Badano wplyw zmiany zdolnosci rozdzielczej na wytworzone w CO,
CO, Ar i Ne jony wigkszosciowe (Ryc. 2). Wartosci liczbowe przedstawione
na osi odcietych zwiazane s3 ze stosunkiem napiec: stalego do zmiennego,
otrzymywanych z generatora. Im wigksza warto$¢ ma ten stosunek, tym
lepsza jest zdolno$¢ rozdzielcza spektrometru [5]. Ze wzrostem zdolnosci
rozdzielczej maleje wspolczynnik transmisji jonéw i obserwujemy spadek
pradu jonowego.

Na rycinie 3 przedstawione zostaly zaleznosci pradu jonowego od napie-
cia U, (pomiedzy katoda i siatkowym kolektorem) przyspieszajacego elek-
trony w zrédle. Obserwowany wzrost pradu jonowego dla napie¢ wyzszych od
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Ryc. 4. Prad jonowy w funkcji napiecia stalego Up, dla jonéw wytworzonych w CO,, CO,
Ari Ne
Relative ion current vs. d.c. voltage Uy for the predominant ions in CO,, CO, Ar and Ne

100 V wiaze sie z tym, Ze przyspieszane elektrony nie s3 monoenergetyczne.
Prety analizatora, do ktérych przyktada sie stale i zmienne napiecie z ge-
neratora, spolaryzowane sa stalym napieciem Uj. Napieciem tym ustala sie
rowniez potencjal katody w taki sposéb, by byl on dodatni wzgledem obu-
dowy 7rédla i analizatora, co zapobiega wtdrnej emisji elektronéw. Wptyw
tego napiecia na natezenie rejestrowanych pradéw jonowych przedstawiono
na rycinie 4. Spektrometr mas pracuje przy napieciu Uy = 110 V.
Ostatnia z prezentowanych tu charakterystyk przedstawia zmiany re-
jestrowanych pradéw jonowych, w zaleznosci od napiecia przyktadanego do
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Ryc. 5. Wzgledny prad jonowy w funkcji napigcia powielacza, otrzymany dla jonéw: (a)
COf, CO*, 0%, C*; (b) CO*, Ot C*t; (c) Art, Ne?t
Relative ion current as a function of multiplier voltage for ions: (a) CO;, cot, ot, Ct,;
(b) COt, Ot, Ct; (c) Art, Net

powielacza elektronéw. Na rycinie 5 przedstawiono wyniki charakteryzujace
napiecie powielacza, zmieniajace sie w przedziale 1350 V. — 1750 V.

Wszystkie prady jonowe, przedstawione na rycinach 1-5, zostaly znor-
malizowane w stosunku do wierzchotka Art, otrzymanego przy energii jonéw
E; =20eV, napieciu U. =85V, Uy = 110 V, napieciu powielacza elektronéw
1500 V i zdolnosci rozdzielczej (odpowiadajacej wartosci liczbowej ustawio-
nej na potencjometrze) réwnej 3,50.
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SUMMARY

In this paper the characteristics of quadrupole mass spectrometer has been presented.

Measurements were performed using a mass spectrometer with the electron impact ion

source. Relative values of the ion currents for observed predominant ions in CO,, CO,

Ar and Ne were determined as a function of: ion energy, resolving power, electron accel-

erating voltage, rods polarizing voltage and multiplier voltage. The mass spectrometer is

controlled by a computer whose program control permits work in three modes (analog,
peak selector and tabular).



