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Je opisana konstrukcia vysokofrekvenéného hmotového spektrometra Bennethovho
typu s trojstupfiovym analyzatorom (5 a 7 cyklovy priestor bez pola). A

C<a&os» je aj technoldgia vyroby mrieZok pre spektrometer. V zavere st zikladné

udaje spektrometra a spomenuté si moZnosti aplikacie. Podla dvoch priloZenych

N@N.meo.,\ hmotovych spektier moZno posudit rozlifovaciu schopnost a citlivost
zariadenia.

'

OPIS SPEKTROMETRA A KONSTRUKCIA

Obmedzime sa iba na velmi strucny vyklad ¢innosti (podrobnejsie pozri [1 —3D.

Zerava katéda 1 (obr. 1) emituje elektrony, ktoré st urychlené elektrickym polom. -

v _uawﬂoa medzi Bamomwm:m 2 a 3 ionizuju napiifany plyn. 1ény, ktoré difunduja
do priestoru medzi mrieZky 3 a 4, su dalej urychlené mriezkami 4, 5 a 6, pricom
elektrény v tomto poli s zabrzdené. Pred vstupom do analyzatora (mrieZky 6 aZ 14)
5&..«_ vietky i6ny rovnaku energiu (ak st jednonasobne ionizované), avsak ich rych-
losti st rozne v zavislosti od hmoty. Prirastok energie iénov v analyzatore je zavisly
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od &asu, v ktorom ion vstupuje do analyzatora, a od jeho rychlosti. Zavislost ziskanej
energie od rychlosti sa vyuZiva na separfciu iénov podla pomeru mle tak, Ze i6ny
z analyzatora vstupuju do brzdiaceho pola (mriezky 15, 16, 17), cez ktoré prejdu
iba idny s maximalnou energiou, L. j. s urditym pomerom mje, a dopadnti na kolektor
K, kde su zaregistrované. Mriezka 18 s vysokym zapornym potencidlom vracia sekun-
darne elektrény spit na kolektor. Ak U, je urychlujtace napitie i6nov, § vzdialenost
medzi mriezkami v jednotlivych stupiioch (t.J. medzi 6a7;728 atd)afje frekvencia
<%mowo?o~n<num=m:o napitia privadzaného na mriezky 7, 10, 13, dopadnii na kolektor
iény s hmotou podia vzfahu (1 -3
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Dizky d priestorov bez pola (medzi & a 9;: 11 a 12) musia spinat vztah (pozri (13 3]
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kde A udava, kolko je cyklovy priestor bez pola. Ak Us je §pitkova hodnota vysoko-
frekventného napitia a Up velkost potenciilu na mrierke pre brzdiace pole, potom
rozliSovacia schopnost trojstupfiového analyzitora s 4, a A, cyklovymi priestormi
bez pola je dand vyrazom 31 ,
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Na obr. ! je naznalena aj blokova schéma elektronickych obvodov, ktoré st
potrebné na E?NENW; <<moWo?o_n<a=mnmro hmotového spektrometra. Stabilizator
emisného pradu 1 udrzuje konitantny elektrénovy prid zmenou shaviaceho pridu
katody. <<.mowo?ow<o=m=m napitie pre analyzator sa ziskava Z vf. generatora 4,
ktorého frekvencia sa da menif od 2—5,2 MHz.

Zmena frekvencie sa deje spojite pomocou motora 8, ktory sifasne § otaanim
kondenzatora v- generatore postiva papier v zapisovacom pristroji 7. Usmernenim
<<mo_8?a~2@=m9mg napitia sa ziskava referenéné napitie pre stabilizovany zdroj
brzdiaceho potencialu 5, &im sa zaisti konstantny pomer K pri malych zmenach vy-
sokofrekvendného napitia. Usmeriova& 3 vf. napitia zapojeny ako zdvojovag napitia
zavidza do druhého stupiia analyzatora kompenzatné napiitie, ktoré kompenzuje

_prirastok energie iénu v druhom stupni, v dasledku €oho cez oba priestory bez pola’

prechadzaji idény. rovnakou rychlostou. Toto je nutné pre zaistenie maximéalnej

rozliSovacej schopnosti.

Ostatné rovnosmerné napitia pre napéajanie spektrometra sa ziskavaji deliémi
7z elektronicky stabilizovaného zdroja 2.

16novy prud v obvode kolektora sa zosilfiuje zosiliiovacom 6, ktorého vystup je
napojeny na zapisovaci pristroj 7.. . :
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Niektoré elektronické zariadenia opiSeme struéne dalej.

Pri kondtrukcii analyzitora sa vzdialenosti medzi mriezkami v jednotlivych
stupfioch volili s = 3,57 mm. Tuto vzdialenost tvoria sklenené diStantné krizky
a hrubka plechu na riame mrieZky. Sklenené kruZky si vybrisené s presnostoy

~0,01 mm, aviak v ddsledku deformécie rdmov na' mrie¥kach vznikaju odchylky
maximalne +0,04 mm. To jest s = 3,57 + 0,04 mm.

5-cyklovy priestor bez pola mé rozmer d; = 40,95 £ 0,1 mm a T-cyklovy dy =

= 60,25 + 0,1 mm. Tieto vzdialenosti sa udrZiavaji ocelovymi rarkami, na ktoré
st siasne upevnené tieniace plaste priestorov bez pola. Celkova ditka analyzatora
aZ po kolektor je 150 mm. Iénovy zdroj je pozdizny, ako vidno aj z obr. 1. PoufZitie
prietneho typu by asi zlepdilo niektoré vlastnosti spektrometra, klesla by najmi
diskriminacia niektorych hmét v zdroji (pozorovalo sa u kyslika). Katéda v zdroji
je z volfraimového drotu @ 0,2 mm v tvare Spiraly.

Spektrometer je celokovovy. Tesnenie prirub je noZového typu s olovenou tesnia-
cou vlozkou. Elektrické privody do vakua si rieSené pomocou porcelanovych
_rirok s pokovovanymi okrajmi. Tieto rarky st naspajkované do prirub pomocou
mikkej cinovej spajky. Celkova dizka spektrometra bez elektrickych privodov je
280 mm a priemer mimo prirub je 70 mm. .

Pri pouZiti kovovej rirky na spektrometer treba braf do tvahy zniZenie potencialo-
vych bariér u steny, v dosledku Soho sa nabité Castice (i6ny aj elektrony) modZu
dostaf na kolektor, o vyvolva rusivé pozadie; jeho uroveil je zavisla od celkového
tlaku v aparatire. Tomuto efektu moZno zabranif pouZitim vhodnych kovovych
.cloniek v tvare medzikruZi pri kovovej stene rarky.

TECHNOLOGIA VYROBY MRIEZKY

Najnaroénejsia ast spektrometra na zhotovenie si mriezky v analyzitore. Musia
byt dostatotne husté, aby pole medzi nimi bolo homogénne, ale siGasne aj dostatone
priezraéné, aby &o najmenej zachytavali i6ny. Bola vypracovani nova technolégia
vyroby mrieZok, vyuZivajiica niektoré poznatky z [3] pomocou kratkodobého ohrevu
v jednoduchej vodikovej peci. Sama mrieZka pozostavala z kruhového ramu, ktorého
stredna Zast bola vytladena a bola opatrend kruhovym otvorom o priemere 30 mm,
cez ktory boli paralelne napnuté volfrimové droty o hribke 10 p a vo vzdialenosti
0,2 mm (t. j. mrieZka iba s jednou osnovou navzijom rovnobeinych drétov). Geo-
metricka priezradnost jednej mrieZky je 95 a intenzita iénového zvizku po prechode
.celym spektrometrom (15 mrieZok) klesne na 50 o/ Ram mrieZKy je z molybdénového
plechu o hribke 0,35 mm a o vonkaj$om priemere 53 mm. Dr6tena osnova mriezky
sa najprv vytvori navinutim volframového drétu na ocelovy ram o hribke 3 mm,
ktorého okraje maju zarezy vo vzdialenosti 0,2 mm. V strede rAmu bol otvor o prie-
mere 45 mm. Navijanie sa robi pod mikroskopom, kde sa rdm dé otalaf a sutasne
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posuvat mikrometrickym posuvom, &o umoZziiuje uloZit drot postupne do zarezov
na rame. Po navinuti sa koniec a zadiatok drotu zaisti na rame.

V mieste, kde maji byt pripojené drdty, je na molybdénovy ram poloZena zlata
spajka v tvare drotu @ — 0,2 mm. Pomocou volfrimovej slutky z drotu @ 2 mm,
uloZenej pod tymto miestom, mo¥no ram vo vodikovej atmosfére zohriaf na teplotu
tavenia zlata (1063 °C), pri¢om sa spajka roztetie na-ploche tvaru medzikruZia
okolo vnutorného otvoru v molybdénovom rame. Tato gast je pre lepsie roztefenic
zlata mierne zdrsneni. Takto pozlateny molybdénovy ram sa poloZi na drdtenu
osnovu navinuti na ocefovom rame. V atmosfére vodika je molybdénovy ram
zvrchu zohriaty volframovou slutkou, pri¢om sa roztavené zlato roztedie po drotoch
osnovy. VoIné uloZenie ramu na osnove zaisti bezpe&né pritavenie vietkych 150 drétov

‘mrieZKy.

Rozhodujticu ulohu pri natavovani mriezky hraji tri parametre: teplota volfra-
movej slucky a jej vzdialenost od molybdinového ramu; rychlost priidenia vodika
cez pec a Sas ohrievania. )

Teplota volframovej slucky musi byt dostatogna, aby sa roztavilo zlato, a zaroveih
uréuje teplotu volframovej osnovy, ktora je prevaZne zohriata vyZarovanim a tepelnou
vodivosfou vodika. Teplota drétov volframovéj osnovy jetieZ silno zAvisla od rychlosti
pridenia vodika. Tato teplota je velmi dolesita, pretoZe uréuje roztiahnutie drotov
muiezky za tepla a teda je jednym z parametrov urlujticich napitie drotov hotovej
mriezky. PretoZe koeficient tepelnej rozfaZnosti molybdénu je vac3i ako volframu,
musi byt mriezka za tepla predpiti, aby po vychladnuti jej droty neboli voiné,
napitie nesmie viak prekroif medzu pevnosti volframu. Toto kritické nastavenie
napitia sa dé dosiahnuf teplotou ocelového ramu. Koeficient tepelnej rozfaZnosti
volframu je 58 . 10-7/°C a ocele priblizne 140 . 10-7/°C. Z toho vyplyva, Ze teplota
ocelového ramu nemusi byt velmi vysoka a dostatofné ohriatie zaisti volframova
slugka, i ked je od rdmu pomerne daleko. KedZe tepelna kapacita rému je velka,
jeho teplota je dana Casom ohrievania.

Na zaklade toho teda mbZeme povedaf, 7¢ zatial &o roztiahnutie volframovych
dratov osnovy je prevaine zavislé od teploty volframovej slu¢ky a od rychlosti
pridenia vodika, ich napnutie zasa zavisi od doby ohrievania. VSetky tieto parametre
st velmi kritické a boli nastavené experimentalne.

Ako prostriedok k nastaveniu parametrov moZe sluzit vzhiad hotovej mrieZKy.
Slabé roztedenie zlata po volframovych drdtoch mriezky znadi, Ze teplota volfrimovej
slugky je nizka, alebo rychlo pradi vodik. Pretrhnutie drdtov mrieZky je spdsobené
dlhym &asom ohrievania alebo velkou rychlosfou priidenia vodika. Naproti tomu
voIné drdty na mrieZke, ktoré viak st dobre-pozlaten¢, si sposobené kratkym casom
ohrievania. Ak je zlato slabo rozteCené po drdtoch a tieto st voIné, je chyba v nizkej
teplote ohrievacej slucky. Optimalne nastavené parametre sa kontrolovali takto:
teplota volframovej slu¢ky podla napitia na nej, rychlost pradenia vodika prietoko-
merom a Cas stopkami. Presné dodrzanie tychto parametrov a vzdialenosti volfra-
movej slucky od molybdénového rhmu zaruéilo reprodukovatelné vysledky.
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Po nastaveni molybdénového ramu na jednu stranu volframovej osnovy sa ocelovy

ram oto&i a z druhej strany sa moZe tym istym postupom natavif druhy molybdénovy .

ram. Aby nedoslo k poskodeniu uZ hotovej mriezky na druhej strane, je do otvoru
v ocelovom rame vsunuty molybdénovy plech, ktory zabrani jej ohriatie vyZarovanim
z ohrievacej slugky. Po nataveni oboch stran osnovy sa droty na rime prereZl, <im
sa ziskajii dve mrieZky. VoIné konce drdtov sa odstrihnd pri natavenom mieste.

Vodikova pec, v ktorej sa mariezky robili, ma rozmery 130 x 130x 320 mm a je
shotovena zo sklenenej rirky na koncoch opatrenej kovovymi prirubami s gumovym
tesnenim.

Elektronické obvody pqtrebné na prevadzku spektrometra.

Teraz struéne spomenieme konitrukciu niektorych elektronickych obvodov.
Stabilizator emisného pridu je beZného typu, aky sa pouZiva v ioniza¢nych mano-
metroch. Stabilizovat moZno elektrénovy prad v rozsahu 0,33 mA, pri¢om urych-
fujlice napitie pre elektrény sa da menit od 30 do 60 V.

Premenny parameter pri snimani hmotového spektra mdZe byt, ako vidno zo
vzfahu (1), urychlujice napitie U; pre iény, alebo frekvencia vysokofrekveniného
napdtia f. V tomto pripade sa zvolila druha mo¥nost, hoci sa beZne pouZiva ako
premenny parameter urychlujiice napitie {2, 3]. Pouzitie laditeIného generatora
sice prinasa urcité konitrukéné fazkosti, ale na druhej strane moZno snimaf SirSie
hmotové spektrum a da sa lepsie splnit podmienka linedrnej ¢innosti analyzatora
v celom rozsahu hmét iénov. Pre spravau &innost analyzatora je nutné, aby vysoko-
frekven&né napitie zachovavalo Cisty sinusovy priebeh a velkost amplitudy pri
zmene frekvencie a aj zataZe. Okrem toho generator musi dodavat efektivne napitie
asi 10 V s moZnostou regulacie.

Schéma pouZitého vysokofrekvenéného generatora je na obr. 2. Elektrénky Eq a E;
tvoria dvojbodovy oscilator s katédovou viizbou. Oscilaény obvod sa skladd z cievky L
a kondenzitora C, s linearnym priebchom kapacity, &o podTa vztahu (1) dava linearnu
zavislost hmoty M od uhla otofenia. Kondenzitormi C, a C; moZno nastavit
optiméalnu vizbu oscilaéného obvodu s clektronkami E; a E,.

Stabilizicia amplitady vysokofrekvenného napitia sa urobila pomocou spitnej
vizby. Usmernené vysokofrekventné napitie z vystupu generatora sa porovnava
s referenénym napitim a pripadna odchylka sa zosiliiuje rovnosmernym zosilflo-
vatom Z. Zosilnené oE&%m napitie potom ovlada kmity oscilatora prostrednictvom
elektrénky E,, ktord do kladnej spitnej vizby oscilatora zavadza spitnit vizbu
zaporni. Toto zapojenie mé proti inym spdsobom regulacie vyhodu v tom, Ze pri
malych amplitidach vysokofrekvenéného napitia pracujti vietky elektronky oscila-
tora (t.j. E;, E; a E3) v priamkovej &asti mriezkovej charakteristiky. To znamena,
%e vysadenie kmitov nastiva pri mendich amplitidach. Tento spdsob umoZioval

regulovat vysokofrekvenéné napitie zmenou predpitia E, od 0,2V a# do desiatok ;

voltov aj v takom reZime oscilatora, ked iné spdsoby regulacie spdsobili vysadenie
kmitov u¥ pri amplitidach 10 V.
Cistota sinusového napitia je zaistend odberom z oscilaéného obvodu LC, cez
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katédovy sledovad Eg. Aby sa zniZila vystupna impedancia generatora a zaroveit
obmedzil vplyv zmeny sataze na frekvenciu oscilatora v désledku Millerovho efektu,
st za tento katodovy sledovag zaradené dva paralelne spojené sledovade Fs a Eg-
Vietky tri sledovade si Z hladiska rovnosmerného napéajania zapojené v sérii, takZe
pradovy odber je taky isty ako u jednej elektronky- .
Takto skonstruovany generator bol spojite laditelny od 2 do 5.2 MHz, priCcom

-300 Vv

Obr. 2

amplitida vysokofrekvenéného napitia sa nemeni viac ako o 0,2%. Zmenou wmmn,
renného napitia je amplitida regufovateiné od 5 do 14 V. Na vystup mmunmﬁw_.m
moZno pripojit kapacitnt zéfaZ az 80 pF, pricom skreslenie vysokofrekvenéného
napéitia nepresiahne dovolent hodnotu pre spravnu ginnost m;m—.ﬁ.wﬂo._.m.

Na zosilnenie ionového pridu v obvode Kkolektora sa pouZil zosilfioval s kon-
taktnym modulatorom na vstupe. Uroveii porach od ginnosti ?meoé.mm prepoditana
na prad bola 5. 10 —14 A Cinnost spektrometra bola Eomfwwmww aj pomocou zo-
siliiovata s kmitajicim kondenzatorom na vstupe, %o zvyiilo citlivost spektrometra.

DOSIAHNUTE VYSLEDKY

Cinnos{ analyzatora je dokumentovana dvoma zAznamami. mﬁanc.a na ovmu w
je zo zvyskovych plynov v spektrometre, ku ktorym sa napustal este _Qm:mimw uhlidity
a acetylén, ktorym odpovedaji hmoty 44 a 26. Celkovy tlak bol 5. 10—> mm Hg.
Velka vyska &ar 12 a 16 je asi spdsobena disociaciou pripitanych plynov. ‘

Na obr. 4 je spektrum izotopov argonu “°Ar a *°Ar; vidno aj izotop 38AT. 00:86\,
tlak bol 4.10~° mm Hg. Uroveti zvy$kovych plynov by bolo moiné este zniZit
odplynenim iénového zdroja. Tento zaznam bol ziskany pomocou zosiliiovaca
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s kmitajicim kondenzatorom. Obidve spektra sa ziskali pri vysokofrekvenZnom.
napiti 8 V.. Kompenza¢ny potencial bol 16 V a pomer K = 0,96. Pomerne vysoka

44 ‘ 28 26 8 16 14 12
obr. 3

hodnota K sved®i o dostatolnej presnosti na-
stavenia vzdialenosti v analyzatore a o vyho-
vujiicej Cistote priebehu vysokofrekvenéného
napitia. Uvedenym parametrom podla vztahu
. (3) odpovedd rozliSovacia schopnost R = 27,
¢o stihlasi zhruba aj so ziznamom.

Citlivost posudena podla *¢Arje 2. 102 ob-
jemovych percent. Pricelkovom tlaku 4. 105 mm
Hg moZno e§te meraf parcialny tlak 8 . 10 -° mm
Hg, ktorému odpoveda iénovy prid asi 10 =13 A
7Zdvihnuté minimum medzi hmotovymi ¢islami
15 a 16a 27 a 28 sa nepodarilo odstranif. Je
zaujimavé, 7e tento isty jav je aj na spektrach
v préaci [3]. Na hmotovom spektre v praci [2] &.\.\\ '
mo¥no zdvihnuté minimum vidief taktieZ medzi
hmotovymi &islami 15 a 16. Medzi hmotami 27
a 28 tento efekt nie je viditeIny pre niZiu roz- 45 41 37 33
li¥ovaciu schopnost. Obr. 4
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ZAVER

Opisany vysokofrekvenény hmotovy spektrometer sa pouzije pri vySetrovani
tvorby viacnisobnych a komplexnych iénov vo vyboji a tie¥ na niektoré prace vo
vakuovej fyzike. Hmotové spektrum na obr. 4 ukazuje vhodnost vyuZitia spektro--
metra na aplikicie v geologii pri uréovani absolutn¢ho veku hornin argdn-kaliovou
metddou.
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m>hSO£>OHOHIES MACC-CIIEKTPOMETP
' BuxTop MapTHIIOBUTH
Pesiome

B paboTte npOBEACH NETANLHBI MATEMATUYECKNi AHAH3 AeicTBHA PaguoYaCTOTHOTO Macc-
cnexTpoMeTpa THna beHnera. Ha OCHOBe 3TOrO aHANM3a OBUT CKOHCTPYHUPOBAH MAacC-CIeKTPOMETD
C TPEXCTYNEeH4aThiM aHAIIH3aTOPOM. OmUCaHa TAKOKE TEXHONOTHs M3rOTOBICHHUS CETOK aHATH3ATOPA.
YyBCTBUTENBHOCTS MACC-COCKTPOMETPA 2.10~2 o6vemuoro mpoueHTa. Ero MOXHO HCHOJB30BATL-
ns onpeneneHus abCONOTHOTO reONIOrMUecKOro BO3PacTa MOPOA, KaJiuH-aprOHOBBIM METOJAOM..

HIGH FREQUENCY MASS SPECTROMETER
Viktor Martifovit$
Summary

In the paper a precise mathsmatical analysis of the work of the rf. mass m_unn:‘o_:wnon Bennet’s.
type is described. On the principle of this analysis a mass spectrometer was constructed the analyser
of which is compoused of three stages. The production of the grids of the analyser is described too.
The constructed mass spectrometer has a sensivity of 2. 10 -2 yolume percent and it could be possible
to use it for the measuring of the absolute age of minerals by means of argonium-calium method.
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