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磁偏转小型质谱仪中杂质峰的分析
摘要 ：本文对磁偏转小型质谱仪实验中出现的杂质峰现象进行了分析，并讨论了出现杂质峰的原因，最后定量计算了杂质峰的具体来源。
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1. 引言：
质谱仪是利用带电粒子在电磁场中的运动规律，实现按照质荷比进行分离，从而探测物质的组分与含量的实验仪器。本实验采用表面电离型离子源，分析和测量电离能较低的固体样品。本文通过分析实验中产生的杂质峰现象，加深对实验原理和过程的理解。
2.实验原理

质谱仪通常由离子源，质量分析器，离子检测器和数据处理等四大部分组成，如下图。
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离子源：
小型质谱仪使用的离子源为表面电离型离子源，它是由宽1.0~1.1mm，厚0.08mm的钼带和离子引出孔组成。固体样品用清洁水调和成浆状后，厚度约0.2mm均匀涂抹在金属钼表面上，当钼带的温度足够高时，样品将分解，并以原子形式发射到空间，而在金属表面被一定浓度的院子所包围，撞击到灼热金属表面上的电子可能发生电离，并在金属表面附近形成一定浓度的原子，离子和电子的平衡态。若在离子引出孔板上加负电压V，则正离子能通过引出孔而进入分析区。为了提高离子的引出效率，在金属带的两侧置有两块偏转电极，分别施加不同的负电压，可将粒子汇聚通过引出孔，以获得较大的离子流。
磁偏转分析室

通过出射缝的离子以速度v进入与其相垂直的磁场B，则以半径R作圆周运动，即有m/q=B2R2/2V.

很明显，若磁场B和加速电压V固定，则m/q正比于R2，不同质荷比的粒子在空间具有不同的轨道而被分离开来；若采用多电极检测系统可同时进行多组分分析；若B,R固定，则m/q正比于1/V，因此只要改变加速电压V，便可在固定的接收缝上观察到不同质荷比的粒子，这种采用可变的电磁场使不同质荷比的粒子按空间或时间分离的方法称为动态分析法。
离子流检测器

离子流检测器是由一个角型接收器和一个接收缝组成，出射缝，磁场和接收缝对称安置，从偏转分析室出来的离子流，会聚后经接收缝到达接收器形成离子流。再用微电流放大器测量粒子流，并输入到记录仪的y端，加速电压V左右扫描电压接到记录仪的x端。
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3..实验内容：
a) [image: image2.jpg]


这次实验总共做了三次。第一次只做出来了39K(即所谓的“大峰”)，而没有做出来41K（即所谓的“小峰”）。三次所得的实验结果如下：

第一次实验结果                                       
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第二次试验结果
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第三次试验结果

在这三次实验中，所用实验仪器都是#4仪器，在实验开始前能改变的变量是主狭缝宽度，第一次主狭缝宽度是0.40mm，第二次是0.35mm，第三次是0.30mm。从实验结果中可以看出来， 测出小峰的第三次实验参数最佳。
从这三次实验结果我们可以看到，都有杂质峰的出现，特别是第二次实验结果，从图中我们可以看出来，所得到的几个峰值都没有办法确定为所要测得的39K和41K的峰值。几乎都可以判定为杂质峰。

b) 定性分析——第二次实验结果
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在第二次实验过程中，我们发现这种现象，刚开始出现的小峰会慢慢的“长大”，所以，这就造成了一个后果是，在开始时所认为的39K和41K峰都已经测量出来的一个结论，全是错误的。按照时间的先后顺序先后出现了以下三个质谱图
图1                                图2                                    图3

从我们来分析杂质峰产生的原因
首先，可能是在实验过程中由于受到污染而造成的。在这次实验过程中，可能的污染来源有空气，尽管在偏转室中是高真空，但仍然存在大量的气体分子，O2，N2，这些气体分子在加热的过程中可能会逐渐的电离，产生N22+等离子。其次是“O”型圈涂抹的油脂，里面含有的分子会在抽取真空的过程中进入磁偏转室，从而造成污染。
其次，我们知道，在实验过程中，钼带与氯化钾也可能因为相互作用而产生新的物质，例如[KMO]4+等。从这三张图中我们可以看出来，丰度变大意味着相对含量的增多，因此，我们可以断定先前所认为的“小峰”应该是在实验中新产生的物质，该物质随着实验的进行而逐渐增多。当然，林逸华同学提出这样一个看法，可能不是“小峰”长高了，而是因为随着实验的进行，氯化钾的含量在减少，这时实验人可能调节纵轴的灵敏度从而使图像更明显，因此，看起来好像是“小峰”长大了，实际上是39K的峰变弱了。针对这个问题，我仔细回想了实验过程，发现我没有动过其他的实验参数，在调出来峰值的时候。
c) 定量分析——第三次实验结果

该图片只是其中的一幅，因为数据很少，所以改用另外一张的数据。
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其中，第三，第四个峰分别是39K，41K,设原子量与价态数之比为n，第一个峰为n1，第二个峰为n2.则有公式m/q=B2R2/2V.。39K和41K的原子量和价态数之比分别为39和41，则原子量与价态数之比n与扫描电压V的倒数的关系是
n=2731.8/V+5.5
所以，n1=37.6，n2=32.4.
对于可能的杂质有：MO1+(n=96),MO2+（n=48）,MO3+（+n=32），[KMO]4+（n=33.7）

由于空气分子含量相对很少，所以不考虑空气的影响。

可以看出来，n2可能是MO3+或者是[KMO]4+,而n1不能确定。

4.实验结论
a) 实验中存在的杂质峰是因为存在污染源或是源与衬底的相互作用。

b) 做实验的过程中一定要慎重，得出结论更是要谨慎！
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