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SPEGTRUL DE MASA AL METANULUI

1. PRINCIPIILE SPECTROMETRIEI DE MASA

Analiza prin spectrometrie de masa se bazeazd pe devierea si
colectarea particulelor incarcate electric. Cele mai folosite sunt
spectrometrele de masid in care ionii sunt deviati intr-un camp
magnetic foarte omogen si constant. Forma campului magnetic este
diferita de la un tip de spectrometru la altul. Indiferent de forma
cdmpului, ionii formati in sursa de ioni sunt accelerati la viteze
diferite gi intrd in cdmpul magnetic perpendicular pe liniile de
fortd, asupra lor actiomdnd forta Lorentz,.

F:=-§ﬁ‘xi?= e V % B

unde: e este sarecina iopului
v este viteza cu care intr3d ionul in cdmp, iar
H este intensitates campului magnetic. :
Forta Lorentz este perpendiculard pe vitezd, Forfa Lorent:z

eate o fortd centripetd egald In m3rime cu forta centrifugid de

inertie:
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m fiind masa, iar R raza traiectoriei pe care se misecd ionul.

I (1)

Tipul obignuit de spectrometre este cel de tip Dempster cu
selector magnetic de 180°. Acest tip permite si o focalizare de
directie.

Ionii extragi din sursa de ioni 8§ sunt accelerati de un
electrod ce se giseste la tensiunea U, intrénd in cédmpul magnetic
H in care sunt deviati cu 180° gi colectati de colectorul C.

Din formula (1) se vede ci& masa ionului m, care este colectat,
depinde de viteza lui deoarece H si R sunt mentinute constante. R



este constant deoarece pogzitia colsctorului fatd de fanta de
intrare este fixd. Un astfel de spectrometru se numeste cu baleaj
electric., Viteza ionilor se poate calcula din relatia urmitoare:

&
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Din relatiile (1) si (2) rezultd:
ipi
o= eR<B (3)
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Deocarece eR*B*/2 = C, unde C = constant, se obtine:

[

sau;
1em=lg C~ 1g ¥ {5)

Spectrometrul Atlas de la 1.1.8. Cluj cu care s-a ridicat
spectrul metanului are urmitoarele caracteristici:

B = 4200 Gs

Tensiunea de accelerare a ionilor 0-3000 V

Sursa este cu impact electronic, energia ionilor este 85 eV

Posibilitati de masurare a curentului de ioni:10°1=-10-1* A

Este un spectrometru Dempster cu baleaj electric

2. SPECTRUL DE MASA AL METANULUI.

Daca in sursd se introduce CH,, sub actiunea bombardamentului
electronilor se formeazd ioni de metan CH,.,, deci se va colecta un
curent de ioni de masa 16. Dar ionul CH,” poate fi inlr-o stare
excitaté el puténdu-se fragmenta:

CH.*
CH,'
CH,*
CH*
C4

CH," —

LHT

colectandu-se un curent de ioni la masele 16, 15, 14, 13, 12,
Acesti ioni se numesc ioni primari. Intensitatea curentului de ioni
primari colectalii pentru fiecare specie se poate scrie in felul
urmator:
Ip = K.Ie.bl.p = Kl.p

(6)
unde: K e o constanti ce depinde de constructia spectrometrului

I, este curentul fasciculului de impact

p este presiunea partialid din sursi iar

b, este sectiunea eficace de ionizare sau

fragmentare.

Se vede deci cid curentul de ioni primari ar putea fi o misuri
a8 presiunii (deoarece I,~p) dar se intimpl3d urmitorul lucru: toti



acesti ioni primari se pot ciocni cu moleculele de metan neutre
producdndu-se reactii ion-moleculd ca de exemplu:

GH¢+ + CH* ----- > GH5+ + GH!
TR R L

Nin aceste reactii rezultd asa numitii ioni secundari deoarece sunt
produsi in al doilea proces de ciocnire si micgoreazd curentul de
ioni primari. Pot apérea gi ioni tertiari dar pe acestia ii vom
neglija.

Din spectrul reprodus in fotografiile de la sfirsitul
referatului, se observid ci& ionii secundari ap3rufi sunt: CH,'
(A=17), C,H," (A=26), C,H,” {A=27), C,H,” (A=28), C,H," (A=29), C,H,+
{A=30) .

Curentul pentru un ion secundar se poate scrie:

I, = K.I,.b;.p = K*.1,.b,.b,.p* = K,.p* . s (7)

unde b, este sectiunea eficace de reactie.
Agsadar curentul total de ioni este o mAsurad a presiunii:

L n Sl 31 ) = %D {10)

Curentul total de ioni este proportional cu presiunea decarece
partea consumati din ionii primari in reactii ion-moleculd se
regaseste sub formd de ioni secundari.

Daci =e va reprezenta grafie, fractiunea din curentul total
pentru fiecare specie de ioni in functie de curentul total, adica

—F/—=f{ ) —=tunci pentro fonii primari trebuie s& obtimem o

dreapld paraleld cu abscisa, deci independentd de presiune., Intr-
adevar;

(9)

= constant

Kp
I BT
o/ I K,p

Pentru ionii secundari se obtine o dreaptd ce depinde liniar de 1,,
deci de presiune:

2 ]
R T = m—*fiii = kp e
£

3.PRELUCRAREA SPECTRULUTI

Curentul de ioni colectat este amplificat 3i finregistrat.
Masele ionilor apar sub forma unor peak-uri, indltimea peak-ului

~fiind proportional3 cu curentul de ioni colectat., Spectrul de masa

*al metanului este trasat pentru 5 presiuni in sursa de ioni, in
domeniul 10*-10"* torr si este reprodus pe fotografiile al3iturate.
Fotografia nr.l1 reprezint3 spectrul trasat la presiunea cea mai
mare din sursid. Pe fotografii, presiunea este datéd in diviziuni, ea
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"~ pentru masele 20 si 21, ete.

descresecdnd de la p=55 div.(nr.1l) la p=40.div.(nr.5).

Masele care apar sint notate pe prima fotografie cu numerele
de masi corespunzitoare, pozitia peak-urilor fiind identic3d pe cele
5 fotografii, schimbindu-se doar intensitatea lor. Din cauza
curentilor de ioni foarte diferiti, inregistratorul esle reglat pe
diferite trepte de sensibilitate notate pe figurd In unitdti de
tensiune pentru fiecare peak.

Intensitatea curentului de ioni (in unitidti relative) se
giseste misurdnd inaltimea peak-ului in mm, dar este necesar sd se
reduca toate peak-urile la aceeasgi sensibilitate “
inregistratorului, de exemplu la 1V, inmultind indltimea fiecdrui
peak cu sensibilitatea la care a fost inregistrat.

Se¢ va masura intensitatea curentului de ioni pentru fiecare
masi si pentru toate presiunile, in mm, reducdndu-se tiecare peak
la aceeasi sensibilitate (1V) si se vor trece datele in urmatorul
tabel, unde k ia valori de 1la 0 la n:

i P Intensitatea curentului de I, =L 1

ioni redusa la 1V
div. mi mm
o= Y o Lo
(Tig I;s =y T S R Ligwe - e ;'-'5. p— ll
De exemplu pentru k = 4 avem: I,,,, = I, = I

CH 7
Nu se vor acnrda rubrici maselur care 11pseqv de exemplu

Se vor calcula I,,,./I. pentru masele 13; 14 18,918 Ty 21, 29,
adich pentru k=1,2,3,4,5.15,17, si se Va reprezenta in func;le de
I, 1la diferite presiuni.

Din pozitia dreptelor se vor trage concluzii dacd ionul este
primar sau secundar. Vezi fig.2.

I Dbs.Este indicat ca

| A22K 12+K ; (_u:-rlr.]nata ga se Impartda in 10

10k I : I5 TDE diviziuni, iar i si j si& se

i aleagd in asa fel incit s putem

8+ E reprezenta toate speciile pe

6 i aceeagi figura, i gi j fiind
Ip . numere intregi.

L ks ’ -

Ii Din spectru se vede ca

21 apar peak-uri la masa 18 (H,0),

5 la masa 32 (0,) 5i la masa 28

0 1 {‘_—_] (N,}) suprapuse . peste peakul

P C. R

Fig. 2



e e R L AL'D —— 2 l :
| | . it EL 5
AE'D = 5 ) ™
_ 5l I
& AE 9L —
N AW OE 2 :
3 AW Ol
! O
RS
i M
B ol
9
v 2 =) __hudl =
'ir m N-“ﬂ!, : e —— _=,
1 H A OE A QE - '
]' = e
| =0
1 _;E-=|11.- -
AP T AR R e PR o e e B
E : e :
] ALD— a2 3
: AE'D = u, : B it a5
3 —-.—##=
a - s St
B 5 KEes ; = ;
i i hE ¥ = -LL
f 5 i S wop
s AUl =—
ks
ﬁ.-—; *
. ALOL o —=
AL — >
r\mﬂ'E h'—uﬁE .I"kl‘uﬂl' .
nTre 2 FI%
__.}; e S i g e e T T R -Lﬂ;;?ﬂ.-{_'_ v A T - : _[ 11
¢ il g
E hE'ﬂ ; El ﬂ_) .
] Ak L J
i AE e 5l )
: AE = . o B
; AVO~— T R g
: Al
i by
P 2
’)
- a
) L= %
y S L oy
: AL ————,
f e _..._—--:"
: AUOE - —
AWOE 2




ﬂ‘P =042 i,

L5 v

P

.7

AED

79

: .o
ALLQOE "
; £
ALD
o
2 AL
| —
A OF
-
ik "
ALO o
o
O
T
AE =
AU OE :
o
o
5
AW OE _Auol .
Aw Q) :




