近代物理实验课程论文

--------磁偏转小型质谱仪实验
06300720359         王鲲鹏

摘要：1.NaCl作为样品源的实验结果与杂质峰分析

      2.小型质谱仪实验的一些注意事项

      3.真空检漏
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引言：质谱仪是利用带电粒子在电磁场中的运动规律，实现按质荷比进行分离，从而探测物质的组分与含量的实验仪器。质谱就是按照物质的质荷比m/q的大小排列的图谱。质谱分析的早期发展基于：测定原子的质量和寻找同位素，组分分析和组分分离。现今的质谱仪的使用范围已扩展到核科学、有机化学、生物学、医学、药物学和地质学等许多领域。在当今，质谱分析作为一种现代实验方法在科学研究和生产中已得到了广泛的应用。
     近代物理实验中磁偏转小型质谱仪实验所用小型质谱仪是一种利用磁场把物质按质荷比分离的磁偏转型动态分析仪器，它采用表面电离型粒子源，适合于分析和测量电离能较低的固态样品。
基本原理：

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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(*)式是这个实验的基本原理，在实验中通过固定的曲率半径R值和已知的B值，可以得出一定的质荷比m/q与电势差V是存在对应关系的，不同离子的不同质荷比可以通过其对应的不同V值来进行表征。也即是说，如果确定了某一种离子（确定质荷比）对应的电压V，那么就可以根据上述关系通过V对应的m/q确定其他离子的质荷比，从而有可能进一步来确定为何种离子(如同位素的测定和组分分析等)。
实验装置：

  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。
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       小型质谱仪使用的离子源是表面电离型离子源，基本思路是通过将固体样品（实验中是NaCl和KCl）涂在钼带上，通过加热到较高温度使其分解电离，再加上负电压V可以让正离子通过引出孔进入分析区。

        因此，在实验中固定B、V，由(*)式m/q ∝ 1/V，只要改变加速电压V，便可在固定的接收峰上观察到不同质荷比的粒子，这种采用可变的电磁场是不同质荷比的粒子按空间或时间分离的方法成为动态分析法。

        我们可以看出，这个实验就是要将固体样品中的正离子分解并激发，从而通过获得其接收峰来进行分析。所以，尽量使激发的离子单纯是我们必须要考虑的问题，样品的纯度自然是一个要考虑的方面，同时，注意到如果在普通环境中进行，高温激发下空气的存在将会带来非常大的影响（多种元素及其组合成的多种离子的干扰），因此，要避开空气的影响就需要在高真空的环境中来进行这个实验，而抽得较高的真空度也成为了这个实验的一个关键点。

实验结果与分析：
1、 样品为NaCl的实验结果分析

我们的实验做的是仅有NaCl为样品的一组实验，但是实际的结果表明，样品中只含有NaCl作为离子源是不太好的，因为在我们的实验条件下，是不能够确定某一个电压V值所对应的何种离子，需要一个可以确定的离子的接收峰，通过其所对应的电压V值，根据由(*)式得出的m/q ∝ 1/V关系来为其他离子的接收峰定标，即需要一个已知峰作为定标峰，来判断其他峰（或是其它电压）说对应的离子的质荷比。而一般来说，由于同位素的存在（39K和41K），钾离子峰是比较好的定标峰，可以相对较容易判断钾离子峰的存在。（下图（2）为39K和41K接收峰示意图）。可以看到具有很明显的特征，容易判断识别，因此可用作定标峰。
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           （2）

而对于我们的实验，实验样品是NaCl，实验中得到的两个明显的接收峰，如下图（3）所示：
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                                       (3)

两个峰所对应的电压分别是140.8V和115.6V，分别标示为A峰和B峰。显然，这两个峰其中一个为我们实验需要获得的Na峰而另一个为杂质峰，但由于没有获得定标峰来定标，我们是无法准确判断哪一个峰是Na峰的，也没有办法来确认杂质峰是何种杂质离子所对应（或杂质离子的质荷比）。
但我们通过与实验室Na峰的资料图对比，加上实验辅导老师的指点，发现A峰所对应的电压值（140.8V）与资料图的Na峰对应电压值相比非常符合，而且资料图的峰与我们实验是同组仪器做出的，在老师的建议下，我们确认A峰为我们所需要的Na峰。（当然，这种确定方法在实验上来讲是不够严格的）。

确认了A峰为Na峰后，就可以通过前面得出的m/q ∝ 1/V这个关系来确定杂质离子的质荷比。为了书写方便，这里不妨令质荷比m/q 
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根据前述关系，有：
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A峰对应Na峰，则 
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 （不妨将质荷比看作其原子量与价态数之比，则
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为23），将其带入上面式子可以得到：   
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即B对应的杂质离子分子量与价态数之比为28.0，下面对杂质的可能性进行分析：
实验室仪器由于长期使用，内部残余了很多KCl，因此在加热到一定温度后，可能会有一定量的
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产生；同时，钼带表面可能会有部分形成钼的氧化物，高温下也可能因激发而产生钼离子。因此，钾离子和钼离子是很可能存在的杂质，而显然
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都不满足
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28.0这一条件，因此分析B峰所对应的杂质峰最可能是
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这些离子所组成的复杂离子。

通过查阅资料，知道在一定条件下有
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这样的复杂离子存在，而发现
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这种离子其n=29.75，考虑到误差与实验精度，与28.0是比较接近的，所以分析杂质峰很可能是
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这种离子。
但是，同时也需要注意，从理论上讲，在激发的离子中，也可能存在含有C、H、O、N这些元素的离子，因为我们这个实验并没有完全能够杜绝这些元素的引入（如氧化钼、样品所引入的
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等），这也意味着在高温下，也有存在其n在28.0附近的许多离子的可能（
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……以及更复杂的离子的可能），不过考虑到这些元素即使存在，其量也应该是极其微小的，认为都可能存在，但其量很小不容易形成图示那么明显的杂质峰，因此还是认为杂质是
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这种离子可能性更加大一些。（如果能有后续试验加以验证应该可以得出更有说服力的结果）
2、 实验过程中的注意事项
         这个实验可以说是近代物理实验中失败率最高的实验，虽然原理上并不复杂，但由于涉及真空系统，加上每一个步骤的完成情况都与实验成败有着直接关系，所以这个实验要求实验者在操作时要十分细致小心，要把每一步都做好才能保证实验的顺利完成。
         我们这个实验一共做了三次（含选作部分一次），通过对三次实验的经验教训的梳理，将这个实验的一些注意事项(容易犯错误的地方)简单总结一下：
1 从始至终必须保证法兰盘及各器件的绝缘性良好;
2 用酒精擦洗法兰盘时，酒精不能用得太多，否则会地如到接线孔内影响绝缘性；
3 滴样品时，用铁丝蘸取少量涂抹，以保证涂抹均匀同时避免样品滴落到云母片上；

4 装法兰盘时，峰要对准钼带；法兰盘螺丝松紧度要一致，要均匀紧贴住装置口；

5 打开水冷装置时，开关要打开到位（太小没有完全打开，开得太大可能造成水管掉落）；

6 提升样品两端电流时，要注意不能太快，要循序渐进，尽量缓慢地加（一般3-5分钟提高0.5A）；

7  钼带宽度要适中，太窄容易很快烧断，一般1mm左右比较合适；剪下的钼带要用砂纸仔细打磨，尽可能把钼带上的氧化层磨去；

8 当样品两端电压为0.7V时，应开始注意观察是否有峰出现，当有明显的峰时，要抓紧时间测几组图像，否则电压超过1V后，峰会很快消失。
3、 真空检漏

        真空系统是这个实验非常重要的一个环节，而抽真空也是实验成败的一个关键，因此对真空系统的熟悉也是完成这个实验必须掌握的。
实验过程中，很可能会遇到达不到高的真空度的情况，因此我们需要对产生这种情况的原因有所了解。
一个高真空系统，如果长时间抽气，仍达不到预期的真空度，可能的原因有（排除泵的因素）：

蒸气源：水蒸气、机械泵油和扩散泵油的蒸气、高真空的密封油脂及系统内其他污染物，形成蒸气源。

表面放气：系统的器壁、系统内金属元件表面吸附着大量气体分子，在低压下向系统内释放。

真漏：真空系统连接部位安装不良，焊接处有漏孔或漏隙及阀门处密封不严所造成。
对于蒸气源和表面放气，首先是在设计上要选择合适的材料和结构，尽量选择蒸气压低的真空泵油，其次是搞好真空清洁，是系统表面清洁干燥，然后在真空条件下烘烤去气。
实验中主要问题是真漏，首先需要判断是否漏气，然后用合适的方法与仪器找出漏孔的位置，最后需要用合适的密封材料堵漏。而真空检漏一般常用的方法是静态升压法、氦质谱检漏法、氨检漏法、卤素检漏法、质谱法等。

对无法抽得预期的高真空的原因和一般的处理方法有个一定了解后，在实验中遇到相应问题也就能从容应对了，对实验的成功率也有了一定的保证。

总结：

     这个实验个人觉得是对我们实验态度的科学严谨精神最好的一个锻炼，虽然我们经历了很多的失败，但我想我们收获了更多，不仅仅是对相关的知识有了更多的了解，更重要的是从失败的教训中总结体会到了踏实细致做好每一个小细节才是成功的保证这样的道理；我想，这个道理不仅仅对实验，对我们今后的科学探索之路。对我们的整个人生都是会有很大帮助的。
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