Cloke, Modot & Ci

ezi.{?enct'a %neza[ de chw aderndes ¥ Mawad

Aloali, nim. 59 - Gulef 225 24 22
GL4%&QQ&/,A%6/ %%ﬁaﬁa

PATENTE DE INVENCION.

T e e et o e o~ . - -

- . - — - -

@/feﬁ&ﬂ%’a @eﬂc@%&'ﬂa
4049

" Procedimiento y dispositivo de espectrometris

de mesa. "

ﬂégzﬁhdbﬂ%é'COMMISSARIAT A L’ENERGIE ATOMIQUE, entidad francesa,

residentes en 29 rue de la Fédération, Paris 15¢,

Francig,

- —— - -~ -

Mod. 114




B

5e

Mod. 113

——— - — - - - ® —— - - = o e o

@%Wzm @e&czz/%/zfﬂa

dothe

®* Procedimiento y dispositivo de espectrometria

de masa."

Hoticilante: COMMISSARIAT A L°ENERGIE ATOMIQUE, entidad francesa,

residentes en 29 rue de la‘Fédération, Paris 15° ,

Francia.

Se refiere el presente invento a un nuevo proce-
dimiento de espectrometria de masa que aprovecha la in -~
fluencia de la masa de los iones en su tiempo de vuelo
cuando son sometidos los mismos a la accién de un campo

eléctrico transversal de alta frecuencia; se refiere igual-
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mente el invento a un dispositivo que hace aplicaciéng“

[

del procedimiento indicado.

Los espectrdémetros de masa por campo magnéti-
co ocupanvmucho espacio, como consecuencia de la curva-
tura de la trayectoria de los iones que forman el haz
que se desea analizar.

Para paliar este inconveniente, se puede recu-
rrir a un procedimiento diferente de espectrometria de
masa en el que se utiliza un campo eléctrico transversal
de alta frecuencia. Se conocen actualmente dos tipos de
aparatos de campo H.F. transversal: ) .

- el de HEYM, JOSEPH‘y LOUDE, que utiliza un campo homogé-
neo de frecuencia fija,.sélo funciona con impulsos breves
y asegura un anilisis en el tiempo de los paquetes de
jones inyectados, utilizando las diferencias de tiempos
de vuelo que existen entre iones de masa diferente. La
observacién de esta corriente amplificada se efectia con
ayuda de un osciléscopo, que funciona en alta frecuencia,
cuyo barrido se produce por el oscilador que da origen al
campo transversal., Es dificil registrar graficamente los
resultados asi obtenidos, y, como en todos los aparatos
de tiempos de vuelo, todas las masas que llegan al mismo
receptor; -
- el de von ZAHN (derivado del filtro de lente cuadripo-
lar de Paul) Qhe utiliza un campo H.F. no homogéneo, de
gradiente constante, y que funciona en régimen continuo,
pero solamente con iones muy lentos, acelerados bajo ener-
gias de 10 a 100 eV,

Este aparato no podria convenir para el estudio

de los haces de iones de algunos keV a algunas decenas de
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realizando sistemas de reduccién de veloéidad, siempre
muy delicados de poner a punto ).

El procedimiento de espectrometria de masa obje-
to del invento segin el cual se somete de modo original el
haz de iones estudiado a un campo de alta frecuencia homo-
géneo, perpendicular al eje de este haz, y el dispositivo
que hace aplicacidén del mismo no presentan los inconvenien-
tes que quedan mencionados.

Este procedimiento es notable por el hecho de que
se admiten de‘manera continua en el campo de alta frecuen-
cia iones que forman una napa que comprende el eje del haz
y cuya velocidad transversal es nula, y por el hecho de
que se recogen cerca de la salida del campo de alta frecuen-
cia iones que forman una napa discontinua paralela al eje
del haz y que igualmente poseen una velocidad transversal
nula en tanto que la alta frecuencia de dicho campo varia en
una banda de anchura que es funcidén de la masa atémica de
los iones que forman el haz.

El dispositivo que hace aplicacidn del procedimien~
to indicado es igualmente notable por el hecho de que com-
prende una fuente de iones que envia, de manera continua en-
tre las armaduras paralelas de un condensador a las que se
aplica una tensién de alta frecuencia variable, un haz de
eje paralelo a las armaduras a través de las ranuras de dos
diafragmas paralelos entre si espaciados y perpendiculares a
las citadas armaduras que definen un plano igualmente parale-

lo a las armaduras y que contiene a dicho eje, asi como un

electrodo colector coaxial que recoge los iones procedentes

del campo de alta frecuencia y que han franqueado un tercer
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y después un cuarto diafragmas de ranuras paraleléé a
las de los dos primeros situados en un plano paralelo
a las armaduras, y que contiene al citado eje del haz
en el caso de un campo H.F. sinusoidal en el tiempo ,
quedando estos dos dltimos diafragmas fuera del eje
en el caso de una excitacién por tensidn rectangular o
en dientes de sierra.

Segin una de las formas de realizacién preferi-
da, una de las armaduras del condensador esta muy proxi-
ma al eje del haz,

Aparte de estas disposiciones principales, se
describirin a continuacién disposiciones secundarias que
se refieren a la estructura del espectrémetro de masa
que hace aplicacidén del procedimiento que constituye el
primer objeto del invento. |

Tal dispositivo, de estructura simple y de rea-
lizacidén mecdnica fécil, ocupa poco espacio y es ligero.
Permite en la realizacién descrita aqui analizar los ha-
ces de iones de masa atémica inferior o igual a 32.

Para mejor comprender las caracteristicas técni-
cas del presente invento, vamos a describir un ejemplo de
realizacién del mismo, bien entendido que el mismo no
tiene ningin caracter limitativo en cuanto a las formas
de realizacién y a las aplicaciones que pueden hacerse de
él.

La figura 1 representa un espectrémetro de masa
en el que.se hace aplicacién del procedimiento objeto del
invento.

La figura 2 representa, en seccidn, segin 1la

linea 2-2 de 1la figura 1 un detalle del espectrdémetro de
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esta figura.

La figura 3 muestra una forma de.realizacién
preferida de la invenciédn.

La figura 4 representa un espectro obtenido me-

5. diante un'aparato objeto del invento,

Segun el procedimiento objeto del invento, se
someten los iones que forman el haz a analizar a un cam-
po eléctrico transversal E de alta frecuencia que se es-
coge aqui de forma E - E, cos wt. .

10. Aqui el haz de iones es enviado de modo continuo
al campo de alta frecuencia ( 5;; ) creado entre las arma-
duras 2 y 4, Figura 1 de longitud L de un condensador a
las que se apiica una tensidn de pﬁlsacién . El ejeadel
haz es paralelo a las placas y, por consiguiente, perpen-

15. dicular al campo eléctrico. Segiin ciertas caracteristicas
esenciales del procedimiento objeto de la invencién , las
trayectorias de los iones que entran en el condensador po-
seen todas la misma ordenada y tienen una velécidad trans-
versal nula. Finalmente, los iones recogidos a la salida

20. del campo de élta frecuencia han de tener la misma ordena-
da que la de entrada y una velocidad transversal igualmen-
te nula,

El estudio del movimiento de los iones entre las
placas 2-4 se efecturd utilizando el triedro de referencia

25, ~ Ox,y,z, representado en la figura l..Nétese que 0z es pa-
ralelo a estas placas y queda comprendido en el plano de
la figura, Oy es perpendicular a las mismas, y, finalmente
Ox es normal a la figura. Los cdlculos que siguen se efec-
'tﬁan sobre la suposicién dé que las placas tienen un ancho

30. infinito siguiendo la direccién Ox.
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frecuencia en A, la utilizacién de dos diafragmas suce-

sivos permite imponer:

Sus trayectorias quedan definidas por las coor-

denadas proporcionadas paramétricamente por las expresio-

nes:

e E = & B, sw [~ cos wt 1
y:-r'ﬁ"f- sen[((_ t) ¢ -—---8 ‘CO (- co ) (1)
z =

v (v -T) (2)

en las cuales:

m es la masa del ién considerado
. - | Re .
v su velocidad definida por Vv = - 3 donde e# es la
energia del haz
de iones

'[el tiempo de entrada en el campo E.

Los iones que salen del campo de alta frecuencia
son seleccionados por dos diafragmas, estando el primero
a la distancia L de la entrada en el‘campo de alta frecuen-
cia. Tenemos, pﬁes:

¥ = (y'y) - 0
atravesando este diafragma sélo los iones que satisfacen

las condiciones

- cos( ---ﬁf--)
a) tgw]z --op-mm-mo-sss=peos (3)
[ wb_ sen( +£=-) ,
v
b) sen(w [+ “%‘) - sen w T (L)

Se dan dos series de pulsaciones que satisfacen

a las condiciones mencionadas:

wy = 2K Mz -E- (5)
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El estudio'de estas trayectorias sinusoidales
muestra que sdélo las primeras estin situadas en un solo
lado del plano y - O. Se describiri mis lejos un método
de eliminacién de las segundas trayectorias. y 4

- Es posible, pues, analizar las masas de los di-
ferentes iones haciendo variar la alta frecuencia de la
tensién aplicada a las placas 2-k4. Como las velocidades
de los iones son funcién de su masa, en el caso de un
haz monoenergético, es posible igualmente efectuar segin
el mismo principio un analisis de las velocidades de los
iones de un haz cuando éstos poseen la misma masae.

.Si el circuito oscilante que gobierna la frecuen-
cia de la tensidén de alta frecuencia_comprende un conden-
sador de capacidad variable C, la masa de los iones  co-
rrespondiente a la corriente recogida es igualmente fun -

cién de la frecuencia puesto que tendremos:

v V22l (7)
v

w= Kk --re- (8)

, .

ch res = L (9)

donde § es el potencial de aceleracién, pudiendo ser K

jgual a 1, lo que da:

om__(Bn2dL (10)

La resolucién P de este espectrémetro queda in-

dicada por la expresidn:
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donde ¥ representa la inclinacién de una trayectoria idénica
incidente con relacién al plano y - O, estando determinada

esta inclinacién como se explicard ulteriormente. El poder

de resolucién no depende de la masa de los iones analizados
sino del ancho de las ranuras de entrada;

El espectrémetro 6 de la figura 1 esta contenido en

‘una envoltura 8 en forma de cruz de cuatro ramas 10, 12, 14,

16. La rama inferior 10 va unida a una bomba 18 no represen-
tada; La rama superior 12 estd cerrada por una cubierta 20
que présenta dos bornes 22, 24, los cuales permiten la trans-
misién de una tensidn de alta frecuencia. La rama 14 va liga-
da a una fuente de iones 26 que tampoco se ha representado;
finalmente, una parte tubular 28 prolonga la rama 16 de 1la
enﬁoltura y contiene el érgano colector 30. La parte central
de la envoltura de eje horigzontal A prolongada por las ramas
14, 16 contiene las placas horizontales 2, 4 simétricas con
relacién a este eje O .

Ya se ha explicado que en tal clase de espectrome-
tro, los iones pueden tener dos tipos de trayectorias corres-
pondientes a las pulsaciones wj y w, (ecuaciones 3, 4, 5, 6).
Una disposicidén sencilla permite~eliminar las trayectorias de

pulsacién ...; basta, segin una realizacién preferida del in-

23
vento (figura 3), con interceptarlas situando una de las
placas (4°) a una distancia muy pequefia ¢ del eje A .

La vista parcial de la figura 2 muestra una seccién
segin la linea 2-2 de la figura 1, con la disposicién de

las placas 2-4 cuya separacidén se mantiene mediante unos ti-
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rante 33, 32, 34, «.., que pueden ser de polltetrafluore-;J
tileno. Las placas 2-), se hallan respectivamente conecta-
das a los bornes 22-2l por unos conductores metdlicos tren-
zados 26-28. Estos bornes estén conectados por su parte a
una fuente no representada 27 de tensidén de alta frecuencia.

La entrada de los iones en el campo de alta fre-
cuencia asi como su salida de este campo estén respectiva-
mente definidas por dos conjuntos de diafragmas 36-38 por
una parte, 40-42 por otra parte, perpendiculares al eje y
provistos de ranuras paralelas a las placas, ranuras que
son atravesadas por el mencionado eje (puesto que aqui el
campo HF es de variacién sinusoidal en el tiempo).

Es de observar que la utilizacién de pares de dia-
fragmas en la entrada (A) asi como en la salida (B) del
campo de alta frecuencia permite satisfacer las condiciones
yva definidas:

Y, =¥,z 0enA (12)

11
O]
o]
1

¥, = y’L Oen B (13)

El ancho de las ranuras de los dos diafragmas si-
tuados a la entrada del condensador 2-k, que sirven para
imponer las condiciones de inyeccién arriba indicadas (12)

a la trayectoria media determinan la inclinacién méxima de
una trayectoria de entrada, dimensidén que figura en la ex-
presién (11) de la resolucién, o

El haz 4 procedente de la fuente 26 se dirige ha-
cia el primer diafragma 36 enfriado asi como su soporte ,
mediante una circulacién de agua (canalizacién Lkb). El ani-
1lo de polarizacién 46 coaxial a A y unos imanes L,8-50, evi-

tan los errores debidos a los electrones secundarios produ-
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cidos por el impacto de los iones incidentes.
El colector 30 va rodeado de un electrodo 52 forman-
do pantalla. La corriente recogida por el electrodo 30 es
transmitida pbr un cable coaxial 54 unido a un dispositivo
5, de presentacién. Una polarizacién eléctrica apropiada del co-
lector 30 que recibe los iones analizados evita las perturba-
ciones debidas a los electrones secundarios.
El solicitante ha realizado un eSpectrémétro del ti-
po que se ha descrito. Las placas del condensador tienen una
10. . longitud de 50 ¢m y un ancho de 11 cm. Las ranuras de entrada
y de salida tienen un ancho regulable de 0,25 mm, Un disposi-
tivo simple permite que las placas queden paralelas al eje
del haz. La alta frecuencia de la tensidén aplicada entre las
~ placas 2-4 varia en dos gamas de 0,6 a 2,7 MHz y de 2,7 a 6
15, MHz. Estas gamas determinadas para analizar un haz de hidré -
geno de 30 kV permiten estudiar iones de masa inferior o
igual a 32. La amplitud del campo de alta frecuencia es de
. 500 V/cm, de modo que la amplitud méxima de las oscilariones
idnicas sea ligeramente inferior a la separacién de las pla-
20. cas.
La intensidad maxima de los picos es del orden de
50 x 10'9'A para una corriente del haz inyectado de lO’h Amf
perios; la relacidn sefial/ruido es del orden de 50 (el ruido
es debido a los iones paréasitos de masa elevada (K grandey.
25, La intensidad de los diferentes picos puede aumentar-
se en grahdes proporciones si adopta una potencia de resolu -
cidén mas débil, (lo que en ciertas experiencias no resulta
ningin inconveniente)., Basta para ello con ensanchar los dia-
fragmas de entrada.A .

30. Un espectro previsto para el aparato es el represen-
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tado en la figura 4 en la cual las frecuencias ( Mz )>
9A )

han representado en abscisas y las intensidades (10~

se han representado en ordenadas.
El poder de resolucidén en masa es de 60 para las

condiciones de funcionamiento dadas. Es posible aumentarlo

5.
disminuyendo el ancho de las ranuras de seleccidn.
Puede asi aumentarse el poder de resolucién del
aparato aplicando a las placas del condensador una tensién
de alta frecuencia en almenados rectangulares o en dientes

de sierra, en lugar de una tensién sinusoidal.

10.
' O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarlo en la préctica, debe

hacerse constar que el procedimiento anteriormente indica-

=15,
do es susceptible de modificaciones de detalle, en cuanto

no alteren sus principios fundamentales. También se hace
constar que el invento corresponde a una solicitud de Pa-
tente presentada en Francia n° PV.962.32h, con fecha de
31 de enero de l96h,‘acogiéndése, por lo tanto, a los bene-

ficios que conceden los convenios internacionales en vigor

20.

) y siendo lo que constituye la esencia del referido invento,
y por lo que se solicita Patente de ;nvencién por 20 afios
en Espafia, para "Procedimiento y disbositivo de espectrome-

25, tria de masa"; caracterizindose por lo siguiente:
1.- Procedimiento de espectrometria de masa, del

tipo segin el cual se somete el haz de iones estudiado a
un campo de alta frecuencia homogéneo perpendicular al eje

de este haz caracterizado por el hecho de que se admite de
manera continua en el campo de alta frecuencia iones que

30.
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forman una napa que comprende el eje del haz y “que tienen

una velocidad transversal nula, y por el hecho de que se
recogen cerca de la salida del campo de élta frecuencia
iones que forman una napa no continua pafalela al eje del
haz y que tienen igualmente una velocidad transversal nula
en tanto que la alta frecuencia de dicho campo varia en
una banda de un ancho que es funcién de la masa atémica de
los iones que forman el haz.

2.~ Dispositivo para la espectrometria de masa se-

gin la reivindicacién 1 caracterizado por el hecho de que

comprende una fuente de iones éue envia, de manera continua,
entre las armaduras paralelas de un condensador a las que
se aplica una tensién de alta frecuencia variable, un haz
de eje paralelo a las armaduras, a través de lés ranuras de
dos diafragmas paralelos entre si, espaciados y perpendicu-
lares a las indicadas armaduras, que definen un plano igual-
mente paralelo a las armaduras y que contiene al mencionado
eje, asi como un electrodo colector coaxial.que recoge los
iones emitidos por el campo de alta frecuencia y que  han
franqueado un tercero y después un cuarto diafragma de ranu-
ras paralelas a las de los dos primeros ituadas en un plano )
paralelo a las armaduras y que contiene al mehcionado eje
del haz. A

3.~ Dispositivo segin la reivindicacién 2 caracte-

rizado por el hecho de que la tensién de alta frecuencia apli-

cada a las armaduras del condensador es sinusoidal.
L.~ Dispositivo segin la reivindicacién 2 caracteri-

zado por el hecho de que comprende una fuente de iones que

envia, de modo continuo, entre las armaduras paralelas de

un condensador a las que va aplicada una tensién de alta fre-
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cuencia rectangular o en dientes de sierra un haz deej
paralelo a las armaduras a través de las ranuras de dos
diafragmas paralelos entre si, espaciados y perpendicu-
lares a dichas armaduras, que definen un plano igualmente
paralelo a las armaduras, asi como un electrodo colector
coaxial que recoge los iones emitidos por el campo de al-
ta frecuencia y que han franqueado un tercero y después
un cuarto diafragma de ranuras paralelas a las de los dos
primeros, hallindose estos dos dltimos diafragmas no coin-
cidentes en alineacién con relacidn al eje del haz.

5.- Dispositivo segin la reivindicacién 2 carac -

terizado por el hecho de que las armaduras del condensador

a las que se aplica la tensién de alta frecuencia son equi-
distantes del haz.
6.- Dispositivo segin reivindicacién 2 caracteri-

zado por el hecho de que una de las armaduras del conden-

sador se halla muy préxima al eje del haz.

7+~ " Procedimiento y dispositivo de espectrome -

tria de masa"; tal y cfmd uveda sustancialmente descrito en

la presente memoria e ijustrado en los adjuntos. dibujos.
Esta memoria cohsta de \trece Kfjas escritas a mi-

quina por una sola cara.
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