                                              姓名：孙明斐   学号：0530070  专业：材料物理


小质谱实验中狭缝对实验结果的影响
Summary：Mass spectrograph technology is an important method in modern physics。It is widely used in many field like A-enegy, oil chemical research, medicament, material , and so on. In this disquisition , we learned the elements of the mass spectrograph and studied the influence of aperture’s width on the resolving power of the mass spectrograph.
Key words: mass spectrograph, resolving power.

引言：质谱分析本是一种物理方法，其基本原理是使试样中各组分在离子源中发生电离，生成不同荷质比的带正电荷的离子，经加速电场的作用，形成离子束，进入质量分析器。在质量分析器中，再利用电场和磁场使发生相反的速度色散，将它们分别聚焦而得到质谱图，从而确定其质量。第一台质谱仪是英国科学家阿斯顿（F.W.Aston，1877—1945）于1919年制成的。质谱仪开始主要是作为一种研究仪器使用的，这样用了20年后才被真正当作一种分析工具。
随着计算机技术的发展以及新的电离技术的出现，如今的质谱技术正向着高灵敏度和高分辨率的方向发展，并探索新的应用领域。广泛应用到原子能、石油化工、电子、医药、生物技术、材料等各个部门。

我们在课程实验中主要运用了磁偏转小型质谱仪，使用表面电离型离子源，通过测量
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的丰度比计算质谱仪的分辨率，从而研究物缝宽对小质谱仪分辨率的影响。
理论实验：
本实验中使用的磁偏转型小型质谱仪主要由离子源，质量分析器，例子检测器和数据处理四大部分组成，如下图所示。

[image: image3]
小型质谱仪采用的离子源为表面电离型离子源，它由宽1.0~1.5mm、厚0.08mm的钼带和离子引出孔（出射缝）组成。固体样品用清洁水调和成浆状后，薄薄地均匀涂敷在金属钼表面上，当钼带的温度足够高时，样品将分解，并以源自形式发射到空间而在金属表面被一定浓度的原子所包围。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（即加速电压），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，可将离子汇聚通过引出孔，以获得较大的离子流。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
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若磁场B和加速电压V固定，则m/q∝
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；不同荷质比的粒子的m/q不同，因而在空间具有不同的轨道而被分离开来若采用多电极监测系统可同时进行多组分分析；若B，R固定，则m/q∝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荷质比的粒子，本实验中就是采用的这种方法。

    离子流检测器是由一个角形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加速电压V作为扫描电压接到记录仪的X端。
质量数、灵敏度和分辨率是表征质谱仪的三个基本指标，本实验中要求估算和测定仪器的分辨率。

偏转磁场相当于一个透镜，把高度为
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的物变成高度为
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的像，与光学透镜一样，转变过程中会引入像差，其主要作用的是球面像差：
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式中
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为出射角，因此，可用下式简单估计仪器的分辨率：
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实验中用
[image: image11.wmf]l
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样品中K的同位素
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两个峰的峰间距和峰的半高宽来测定谱仪的分辨率。设质量数分别为
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的两个峰的峰间距位L，则实测分辨率可写成下式：
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式中l为
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峰的半高宽。

在同一电势差V的加速下，各种离子获得相同的动能-电荷比：
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在磁场中，偏转相同的离子具有相同的动量-电荷比：
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式中B是磁感应强度，R是离子路径的曲率半径。质荷比相同的离子同时满足上述两个条件，于是
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 仪器中R固定为4.6cm，B的大小由用磁铁决定，是一个常值。根据Barber法则，离子在扇形磁场中偏转，得到一级聚焦的条件为：物（准直缝）、扇形磁场的定点应和准直缝的像在一条直线上。
但是这样的聚焦并不完美，因为无限小物体的像并不是无限小。物和像在磁场中呈对称排列时，像宽为R
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为射线垂直进入磁场后的离子束的发散角。

像宽中还应包括物缝的宽度，在对称排列中，放大率为1，所以
                 总像宽=物缝宽-1+ R
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放在像位置上的检测器有一狭缝，所以像宽中还应增加一项，即

                 有效总像宽=总像宽+检测器缝宽

                           =物缝宽+ R
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由m/q=
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可知，两个离子的质量差为
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时，它们在磁场中的路径的半径将相差
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,它们之间的关系为
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 EMBED Equation.3  [image: image30.wmf]，在磁场中偏转
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  时，显然有2
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为两种离子形成的两个像的间距，因此，
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  。假如物和像是对称安置的，这个结果对于扇形磁场也是正确的。发散度定义为对应于质量相差1%的像的间距，即
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当两个像（离子峰）的间距与有效像宽相等时，即
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=有效像宽，就能分辨这两个离子峰。对称扇形磁场质谱仪的分辨率为
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实验过程：

主要分为样品电极安装，安装样品源，观测离子源三大步骤。在实验过程中需要注意以下几个问题：

1、 仪器清洗非常重要，包括真空室，聚焦电极，加速电极，灯丝支架及钼带，清洗可以降低真空室内杂质含量，减少噪音信号，使样品在钼带上牢固粘附，提高实验精确度和成功率。

2、 安装法兰盘前需要检查聚焦电极、样品支架及法兰盘相互之间绝缘性，除两样品支架导通外，两聚焦电极，聚焦电极与样品支架，聚焦电极与法兰盘，样品支架与法兰盘之间均应绝缘。

3、 样品不能涂到钼带外侧和样品支架上，且钼带安装时不能过紧，以防钼带崩断。

实验结果与讨论：
在实验中采取了如下参数：
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	R
	像缝宽
	钼带宽度l
	物缝宽
	钼带与狭缝距离

	第一次
	4.6mm
	0.64mm
	0.880mm
	0.450mm
	1.82cm

	第二次
	4.6mm
	0.64mm
	0.880mm
	0.800mm
	1.22cm


第一次试验的
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分辨率理论值计算得：
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实际测得信号如右所示：
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[image: image44.wmf]39
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的峰出现在125.2V处；
[image: image45.wmf]41
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的峰出现在119.2V处；测得
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的峰半高宽为2.5V。
则实测分辨率计算得：
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与理论计算值相比，误差为
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 EMBED Equation.3  [image: image50.wmf]19
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第二次实验的
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分辨率理论值计算得：
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实际测量信号如图所示：
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的峰出现在125.5V处；
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的峰出现在119.5V处；测得
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的峰半高宽为3.54V。

则实测分辨率计算得：
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与理论计算值相比，误差为
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 EMBED Equation.3  [image: image61.wmf]30.67
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结论：
由上述实验结果可以看出：

随着物缝宽的增大，小质谱仪的分辨率下降。这是由于在总像宽中包括了物缝宽，由分辨率的计算公式可以看出，物缝宽的增大导致了总像宽的增大，而减小了分辨率。
实际测量分辨率总是大于理论计算值，一方面这是因为在理论计算值中我们并没有考虑聚焦电极的影响，而在实际测量中，由于聚焦电压的作用，来自源缝的离子束比设想的窄；两一方面，理论计算时，我们认为
[image: image63.wmf]2h

l

=

a

，实际上应为
[image: image64.wmf]2h

l

tan

=

a

，这样使计算得
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值比实际
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值要大，造成计算分辨率比实际测量分辨率大。
参考书目：《近代物理实验》，复旦大学物理系编著。
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