6. Hmotnostni analyzatory 1.

(sektorove), zaklady vakuové techniky,

metastabilni 1onty
= Magneticke pole jako separator 1onti:
= - ionty urychlené elektrickym polem U=4 — 8 kV: E=mv?/2 =z.e.U
- v=2.zeUm)"? (1)
= - vakuum
= - fokusacni a kolimacni Stérbiny

= - magnetické pole - odstiediva sila F = mv?/r

" - dostfediva sila F . = B.v.z.e (B=indukce mag.pole)
= - rovnovaha sil: mv?/r=B.v.z.e

. v=B.z.er/m (2)

= Porovnanim v? zrovnic (1) a (2): (2.z.e.U/m) = (B.z.e.r/m) ?

2 2 =2.[m/(z.e)] . [U/B?]



Magneticke pole jako separator 1ontu
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Figure 3.1b Schematic diagram of a

single-focusing mass
spectrometer with an electron-impact ion source

Figure 3.1¢  Flight path of ions in a mass spectrometer
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-Rychlost 1onth urychlenych z iontového zdroje je
statisticky rozdélena (Boltzmannovo rozdéleni),
nehomogenni elektrické pole v 1ontovém zdroji

—nasledek: neostra fokusace v magnetickem poli
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Figure 3.3b Plots of the number of ions of mass-to-charge ratio m/Z
(N(m/z)) against m/z



Energeticka fokusace:
elektrické pole /sektor) E/'V.m'!/: F = z.E
odstrediva sila: F = m.v?/R

Kineticka energie 1ontu byla ziskana urychlenim z
iontoveho zdroje — V/J/C/:

12mv2=2zV
Odtud: mv?2=2.z.V=zE.R
a R=2V/E

t]. na stejném poloméru R budou 1onty se stejnou
kinetickou energii bez ohledu na m/z.

Dvoji fokusace — rozliSeni radu 10°



Dvojita fokusace: predirazené elektrické pole
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Figure 3.3¢ Schematic diagram of a mass spectrometer which uses
both electrostatic and magnetic focusing
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Figure 3.3g Schematic representation of a mass spectrometer
employing Mattauch-Herzog geometry



electric
sector

source

Schematic diagram of double-focusing mass spectrometer of the Nier-Johnson
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Schematic diagram of double-fo-
cusmg mass spectrometer of the Mattauch-
Herzog design; photoplate is placed along the
focal plane.



= Zaklady vakuove techniky

= Vakuum nizke Tlak: 10°-0,1 Pa Ptistroje: rotacni olejova vyvéva

m membranova vyveéva

= vysoké (HV) 0,1 Pa— 10 Pa diftzni vyvéva

. sorpcni vyveéva

- turbomolekulova v.
velmi vysoké (UHV) nizSinez 10 Pa iontova v.

titanova rozprasovaci v.



Rotacni olejova vyvéva
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Difuzni olejova vyvéva




Sorpcni vyveva
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Turbomolekularni vyvéva




Titanova vybojova iontova vyveéva
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Metastabilni 1onty

Ionty s dobou Zivota fadu 1-10 ps

Iont je v sektorovém pristroji urychlen jako m,", rozlozi se v oblasti bez pole
(~10 ps) a je analyzovan jako m, ", Jeho hybnost Je vSak mensi neZ m, " vznikl€¢ho
v 1ontove zdroji — proto je pik difuzni, representuje spis prechod nez iont.

Sprazen¢ scany: B/E (,,dcefinn¢* ionty),
B?/E (,,rodi¢ovské* ionty)

+ — + —
m,"” =m," +m; m;=m; —1m,

Ptredpoklad: zachovani hybnosti (rychlosti)
Registrujeme iont  m” = (m,)?/ m,

Lze urcit nomograficky: log m"= 2.log m,— log m,
resp. log m,="% (log m"+ log m,)

Pt.: Ptfedpokladejme, Ze ion m/z=60 se rozklada na m/z= 59 a ztraci atom H

Jakou hodnotu ma m™ ?
m* =592/ 60 = 58,02
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Figure 6.1c Partial mass spectrum obtamed for the fragmentatior
(M{— M; + (M-M))



Metastabilni 1onty
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Fic. 4. FI mass spectrum of n-amylamine.

Peaks of metastable ions are asterisked.
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Priklad:

VSechny metastabilni 1onty pozorovan¢ ve spektru benzenu
vznikaji z jeho molekularniho 1ontu m/z=78

Byly pozorovany tyto metastabilni ionty m/z = 76,0, 74,1
34, 7a19,5.

Piirad’te jim 1onty fragmentu M,"

S pouzitim vztahu: m” = (m,)?/ m, dostaneme pro m.,:
77,76, 52 a 39



Otazky

Kter¢ plynn¢ ionty produkované z atmosféry miZzeme ocekavat jestlize
hmotnostni spektrometr pracuje pii1 Spatném vakuu?

Jakeé zmény musime provest v iontovem zdroji pii 1onizaci elektrony,
abychom mohli pozorovat negativni ionty ve hmotnostni spektrometru?

RozliSeni hmotnostniho spektrometru je 4000. Jak pfesné budeme mérit
hmotnost iontu s m/z=4007?

Byla naméfena hodnota m/z= 31,9898 pro bezbarvy plyn. Je podezieni na
metanol. Identifikujte ten plyn!



Odpovedi

N, (m/z=28), O, (m/z=32), CO, (m/z=44)

Je nutno zménit polaritu mezi clonou, odrazejici ionty a prvni urychlujici
destiCkou (odrazejici clona musi mit negativni potencial vzhledem k urychlujici
desticce)

RozliSeni m/Am = 4000, m=400, odtud Am =0,1

Jde o kyslik, metanol by mél molekulovou hmotnost 32,02624



