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RESUMO

Neste relatdrio sao apresentados detalhes do projeto e construgao de
um espectrometro de massa do tipo setor magnetico. As diversas partes que compoem
o instrumento sao: fonte de jons. grades {extratora. de analise da energia e aceleragao
dos ions), lente eletrostdtica, setor magnético e detetor. Todos estes componentes do
instrumento estao montados dentro de uma cimara de vacuo acoplada a um sistema
de bombcamento turbomolecutar.



DESIGN AND CONSTRUCTION OF
A MAGNETIC SECTOR MASS
SPECTROMETER

ABSTRACT

In this work we describe the design and construction of a sector mag-
netic mass spectrometer. The main parts of the instrument are: ion source. grids
(extraction. energy analysis and ion accelcration), electrostatic lens, magnetic sector
and detector. All these components are kept inside a vacuum chamber evaccuated
by a turbomolecular pump.
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CAPITULO 1
INTRODUCAO

O objetivo da espectromeiria de massa ¢ dizer v que esta presente
numa deterrmnada amostra de material e quanto. Para realizar 1al tarefa utiliza-se
um instrumento denominado espectrometro de massa.

Um espectrometro de massa possui basicamente as seguintes partes:

s uma fonte de jons onde o5 atomos ou moleculas neutras sao transformados
em ions {geraimente ions positivos).

¢ uma regao do espaco que contém :

1) so campo eletrico (estatico vu dinamico).
2) so campo magneético.
3) campo elétrico seguido de campo magnético,

1} campo elétrico e magnetico que atuam na mesma regiao do espago.

O(s) campo(s) que atua(m) sobre os ions faz com que eles sejam
separados de acordo com a razio m/fq {(m =massa do ion e ¢ =carga do ion).

¢ Um detetor que coleta os ions separados de acorde com a razao m/q, gerando
um sinal eletrico que pode ser observado na tela de um osciloscopiv (vu
microcomputador} ou registrador .\ ~ ¥

Um bom espectrometro de massa envolve um bom casamento entre
todas as partes que o compoe.

O primeiro espectrometro de massa foi construido por Thomson em
1911 (1) sendo possivel identificar os isotopcs de Neonio. O termo espectrometria de
massa foi usado pela primeira vez por Aston em 1919 (2}, visto a grande similaridade
com a espectrometria otica.

Desde o trabalbo de Thomson. o espe “‘rometro de massa desempe-
nhou um papel fundamental na Fisica Nuclear entre 1911 e 1950. ¢ muitos estudos
foram feitos para meihorar o desempenho deste instrumento durante estes anos. Em
particular, foram leitos estudos para entender qual a melhor maneira de se fazer a
separagao dos ions e, em especial. a methor forma do “prisma” magnético.



Dentre os trabalhos de espectrometria de massa feitos na Fisica Nu-
clear. destaca-se o trabaiho de Bainbridse em 1933 {1} que, atraves da anaiise da
reagao '/ 47 Li — 2*He. pode fazer a primeira prova experimental da famosa
relacao massa-energia de Einstetn.

Hoje em dia. o espectrometro de massa deixou de ser um instrumento
voltado somente para a ciencia pnra. mas possui também uma grande aplicagao
industrial.

Entre os campos da ciencia pura em que o espectrometro de massa
€ utilizado podem-se citar: Fisica Nuclear, Fisica de Plasma. Ciéncia Espacial.
Quimica. Ciéncias Biomédicas etc. Para as aplicagoes industriais e tecnoidgicas po-
dem ser citadas: industria nuclear. petrolifera. quimica. farmacéutica, eletronica.
agricultura. alimentos. controle ambiental etc.



CAPITULO 2

MOTIVAGAO PARA A CONSTRUGAO DE UM
ESPECTROMETRO DE MASSA NO LABORATORIO
ASSOCIADO DE PLASMA DO INPE

0O Labotratesio Associado de Plasma do INPL desenvolve pesguisas e
varios experimentos de plasma. Um destes experimentos € a Centrifuga de Plasma

{PCENY}. onde se estuda a viabilidade cientifica ¢ economica da separagao 1sotopica
de plasmas em rotacao A Figura 2.1 rostra a foto do experimenio Centrifuga de
Plasma.
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Além da capacidade do espectrometro de massa detetar a razao m/q.
outro parametro importante ¢ a resolugao do instrumento, isto €, a capacidade de
distinguir entre dois valores de m/q muito proximos. Este parametro é dado pela
razao m/Am, onde Am é a diferenca entre as duas massas.

No caso da Centrifitga de Plasma. tem-se que discernir entre os varios
1s6topos de determinado elemento metalico. Para os varios materiais citados anteri-
ormente tem-se os seguintes valores para m/Am:

(B, B0y —— mfAm ~ 80
(2Bph, OTPE) —s mfAm ~ 200
("MCd, PCd) = mfAm ~ 120

(%Zu. ®BZn) — m/Am ~ 70
(“Mg. ®Mg) — m/Am ~ 2
(B Yy —mfAm ~ 15

Um outro parametro é o tempo de varredura do espectro de massa.
Na Centrifuga de Plasma, tem-se um pulso de plasma coin duracao aproximada de
12 ms, e o espectro deve ser obtido neste intervalo de tempo.

Pode-se entao resumir os parametros do espectrometro de massa a
ser desenvolvido para ser nsado na PCEN como:

e razdo massa do lon pela sua carga: m/q < 250
o resolugao @ m/Am < 250.

¢ tempo de varredura: A < 101ms,
(‘o1 este instrumento poderao ser estudados:

¢ variacao do enriquecimento como fungao do campo magnetico aplicado na

PCEN.
® variacao com o tempo do euriquecinento.
¢ variagao radial do enriquecimento.
e variacao do enriguecimento com a massa atonnca ¢

o variacao do enriquechmenio com o estado de lonizagao do elemento metalico.



CAPITULO 3

ESQUEMA DO ESPECTR()METRO DE MASSA
CONSTRUIDO

A Figura 3.1 mostra o esquema do espectrometro de massa con-
struido. Teém-se as seguintes partes: fonte de ions. grades (extratora, analise da ener-
gia e aceleradora dos ions). lente eletrostatica. setor magnético e detetor dos ions (co-
letor de Faraday ou multiplicador de elétrons {channeltron)). A seguir apresentam-se
os detalhes da funcao e a construgao de cada uma destas partes que constituem o
espectrometro.

3.1 FONTE DE IONS

Para haver a deflexao pelo campo magnetico e posteriormente dete-
tada por um sensor elétrico a amostra a ser asalisada. cla primeiro deve ser ionizada.
o que ¢ feiio pela fonte de ions.

lHa varios tipos de fonte de tons em uso, ¢ a escolha de uma delas
depende entre outras coisas da amostra a .er analisada e do tipo de espectrémetro

usado.

As caracteristicas desejaveis de uma fonte de ions sao:

s Dispersio minima de energia- os ions devem ser produzidos todos com aprox-
imadamente a mesma energia.

¢ Sensibilidade - razao alta de jons produzidos por amostra de atomo neutro
ou molécula introduzida.

o Ecpécies idnicas produzidas - as vezes é preciso ionizar a molécula da amostra
em estudo, mas ou‘ras vezes ¢ necessario que a fonte consiga fragmentar a
molécula, para se estudar a estrutura molecular.

¢ Efeito de gases residuais - este efeito deve ser minimo sendo devido a todos os
gases que nic sao da amostra como, por exemplo, gases residuais do sistema
de viacuo e dos materiais de construgao do insirumento.

¢ Efeitos de memdria - quando se troca a amostra mas no espectro da nova
amostra ainda aparecem tragos da antiga.



e Discrimina¢ao de massa - como pode haver campo magnético e elétrico na
fonte e seus efeitos nio sao iguais para massas diferentes pode surgir dis-
criminacao de massa e este efeito deve ser minimizado.

e Estabilidade da corrente de ions e ruidos - a corrente de ions deve ser a
mais estavel possivel durante a analise da amostra. ¢ os ruidos devem ser
minimizados para a obtengao de uin bom espectro.
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Fig. 3.1 - Esquema do espectrometro.

Para amostras na forma gasosa e sendo o espectrometro de massa ora
construido do tipo focalizagio simples (focalizagao simples e dupla serdo discutidas
mais adiante), a fonte de ions mais apropriada é a que produz fons pot impacto de
elétrons.



As principais caracteristicas desta fonte sao:

o dispersio de energia - AE ~ 0.1 — 5eV.
e alta sensibilidade.

e boa estabilidade na corrente de 1ons.

A operagao e construgao desta fonte € muito simples. Um filamento
de tungsténio € aquecido, fazendo passar por ele uma corrente de alguns amperes. e
elétrons sao emitidos. Estes eiétrons sao acelerados por uma diferenga de potencial. e
os ions sao produzidos pelo impacto dos elétrons com os atomos ou moléculas neutras
que cornpoem a amostra a ser analisada.

Para haver produgao maxima de ions. os elétrons devem ser aceler-
ados por uma diferenga de potencial de aproximadamente 70 V. Este valor é decor-
rente do fato de (ue a secao de choque para impacto de elétrons com a maioria
dos gases é maxima para este valor de energia dos elétrons, conforme mostrado na

Figura 3.2(a,b), Brown (9),

Na fonte construida fo1 utilizado fio de Tungsténio de 107 um de
didmetro e Scm de comprimento. A resisténcia do fio € dada por Ferreira (10),

spl
Ry = ;’}2. (3.1)

onde [ € o comprimento do fio, d é o didmetro e p a resistividade do Tungstenio.
dada por:

p=(3.54 x 1071 {K) — 1,43 % 1077} /m) (3.2)

par:. temperaturas no intervalo entre 2000 K e 3000 K.

A densidade de corrente de elétrons emitida pelo filamento é dada

J = AT} "7*8T1( A fem?), (3.3)

onde Ty em K, W = 4,5¢V, A=60A/cm’K?, kg = 1.38 x 10~% }/K.
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Para Ty = 2000 K. / = 5cm. d = 107 gm. obtém-sc:

¢ resisténcia do filamento = 2,34},

e corrente emitida pelo filamento = 135 uA.
Para Ty = 2500 K tém-se:

& resisténcia do filamento = 4,32,

¢ corrente emitida pelo filamento = 50 mA.
Os compoenentes desta fonte de ions sao:

¢ fio de Tungsténio com didmetro 107 um e de { = 5 cm de comprimento.

o fonte de tensio para passar a corrente (~ 2 A} através do fio de Tungsténio.
Fonte Tectrol TCA 40-10 (40 V, 10 A) com regulagao melhor que 0.01%

e fonte de tensao para dar uma energia de aproximadamente 70eV para os
elétrons emitidos pelo filamento. Fonte Tectrol TCA 120-02 {120V, 24),
regulagao melhor que 0.01%.

® imdas permanentes com campo de aproximadamente 200 Gauss na superficie
para aprisionamento dos eletrons emicidos e consequente melhora da eficién-
cia na producio de fons.

A Figura 3.3 mostra o esquema da fonte de ions e a disposigao dos
imas permanentes para methorar a produgdo de ions.

Pode-se agora fazer uma estimativa da corrente de ions {I;) a ser
obtida da fonte de ions.

Em termos da corrente de elétrons, emitida pelo filamento (I,), da
pressio do gas na fonte de jons (p) e do livre caminho médio (/.), tem-se:

Ii=1lp (3.4)
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Os seguintes valores sao razoaveis: [, = 100uA. I, = lcme p =
1 x 107* mmHg. Com estes valores obtém-se [, = 1 x 107* A. Esta corrente tem de
ser extraida da fonte de ions € guiada até o detetor. Assim a corrente 1 que chega ao
detetor € bem menor que a calculada. podendo-se escrever

i=CI, (3.5

onde C € 1.

O valor de C é dificil de calcular, sendo bem razoavel assumir ¢ ~
1/100 o que resulta em i = 1 x 107'"° A. Dependendo da pressio de trabatho. fendas

para definir a resolugac do instrumento etc., esta corrente pode ter valores ainda
menores.

Este tipo de fonte de ions produz um plasma com os seguintes para-
metros tipicos:

» densidade de particulas carregadas (n) = 10* - 10" cm™*
e temperatura de elétrons (T,} =1 — 3eV.

e temperatura de ions (T;} = 0,1 — 0.5¢eV.

Destes dados obtém-se um parametro que sera utilizado na préoxima
secao Este parametro € o comprimento Debye (Ap ), dado pela expressao:

kg,
Ao =22t (3.6)
ne

onde € = 3,85 x 10~ F/m, kg = 1,38 x 10-BJ/K, ¢ = 1,6 x 107°C.

Utilizando os valores tipicos de n e T,, obtém-se Ap = 0,2 mm.

3.2 GRADES: EXTRATORA, PARA ANALISE DE EN-
ERGIA E ACELERADORA DOS fONS

Os ions criados na fonte de ions tém agora de ser extraidos dela.
Isto pode ser feito por um conjunto de eletrodos ou por grades com determinado
espagameto entre seus fios.
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O feixe de ions que deixa a tonte de ions € entra na lente eleirostatica
deve possuir uma divergéncia angular pequena. U'm valor maximo permitido para a
divergencia angular (0) ¢ 3°{0 < 3°).

O angulo de divergencia do feixe ao passar por uma grade pode ser
determinado a partir da expressao, Forrester {11),

b am
9—-65—0'» (3.7)

onde 55 ~ 2)\p e b € o espagamento entre os fios da grade.

Utilizando o valor calculado de \p para a fonte de ions (Ap = 0.2 mm)
e a tela de a¢o inox com malha de 270 linhas/polegada. b = 58 ym. obtém-se & = 1.2°.
A transparéncia desta tela é 40%.

O processo de extracao dos ions é efetuado por duas grades. A
primeira grade estia aterrada (potencial zero) formando uma bainha com largura
Se ~ 2)p. Toda a queda de potencial. entre o plasma {potencial V,) e a grade 1
(potencial zero) ocorre na bainha. A segunda grade estda a um potencial negativo
(V.), podendo ser variado no intervaio —100 < V, € 0V (esta € a grade que extrae
os ions da bainha formada pela primeira grade).

O potencial entre a grade 1 e a grade 2 seguiria a lei de Child-
Langmuir {se os ions tivessem velocidade zero),

m; /3 L H3 3z i3
Ve =50 () (F) (3.8)
onde V(z} =0 para £ =0 (grade 1) e V(a) = V, para r = a (grade 2).

Esta forma de potencial ¢ modificada, pois os ions penetram na bainha
com uma velocidade dada por:

i,

m;

U A

(3.9)

A terceira grade tem como funcdo a analise da energia dos ions.
Quando o instrumento for utilizado somente como espectrometro de massa, esta

12



grade deve ficar no mesmo potencial da grade 2. Quando o instrumento for uti-
lizado na Centrifuga de Plasma. esta grade possibilitara a analise da energia dos ions

gerados na PCEN.

Esta analise ¢ possivel aplicando potenciais V. > 0V, isto é. poten-
ciais retardadores a0s ions. Ao aumentar o potencial positivo, menos ions vao chegar
30 Jetetor, e a curva da corrente ccletada (logaritmo da corrente) de jons versus o
potencial aplicado & grade 3 dard uma curva como mostrada na Figura 3.4. de cujo
coeficiente angular obtém-se a energia dos jons.

I

2 "I~

1
S

Z o X
2 N

0 43 40 +8 420 +23 +%0
POTENCIAL APLICADD & GRADE 3

Fig. 3.4 - Logaritmo da corrente de ions versus potencial aplicado a grade 3.

A quarta grade estd ligada a lente eletrostatica e sua funcao ¢ dar
nma energia adicional aos ions extraidos da fonte de fons. A necessidade de dar uma
energia adicional aos ions sera visto mais adiante.

O potencial nesta grade varia entre os valores —1500 < V, < 0V,
sendo obtido através de um circuito de varredura, cujos detathes serio mostrados na
proxima seqdo Fazendo a varredura de tensio nesta grade. obtém-se o espectro de
massa.
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Foram utilizados na construgao e polarizacao destas grades:

o tela de aco inox. 270 linhas/polegada. fio de diametro ¢ = 36 um. distancia
entre fios b = 38 um. transparencia 40%.

¢ duas fontes de tensio Tectrol TC300-002 (300 V. 200 mA), cem regulagio
melhor que 0.01%.

o fonte de tensao Tectrol TCH3000-005 (3KV. 5mA), com regulacio methor
que 0.005%.

e circuito de varredura construido no Laboratério Associado de Plasma.

A Figura 3.5 mostra a disposigao . polanizagao . distancias etc. deste
conjunto de grades.

GRAE GRADE SRaDE GRADE )
—tlTE e L O R S . s o SLEWTE OETRNHTCL
. ) o e 9‘ i o~ LSmm | [
o] g0 .00 eel i t
50! e 0p 00085 ' 20 0O T
%g%o e0eo®ee S 0
0 ’ 0 e
00 9 o.aoo. 0?] wa ‘h ! ‘ |
(o] ® 8 Py ae .eee i'n L L.

F 1LY e -V S vam MOV - ML Vou-w W 4 B

R i [ ]

Fig. 3.5 - Esquema da extragio dos ions e posicionamento das grades.

3.3 LENTE ELETROSTATICA

Os ions uma vez criados e extraidos vao agora ser colimados o mais
possivel para atingir a fenda 5; (objeto) e penetrarem no setor magnético.
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A lente construida € do tipo “einzei” on unipotencial. A lente e
composta de tres elementos em que o Primeiro € o terceifo €s1ao num mesmo potencial
}] e o elemento central esta numa tensio maior ou menor que V. Tal lente nao altera
a energia dos ions. isto €, a energia de entrada ¢ igual a energia de saida da lente
eletry statica.

Q dimensionamento. os graficos. as figuras etc. da lente eletrostatica
foram obtidos de Harting (12). A Figura 3.6 mostra alguns parimetros de uma lente
eletrostatica.

'-'"—‘l ————H ]
|
L
§ I |
i —
[} 1
i I
) I
| I
_ ; !
| }
s: i )
i ! i
) 1
% i
i : |
[ f ] _!_ 1
i — :
i Voo =
PF PP R PP PF
] x 1 4

Fig. 3.6 - Parametros de uma lente eletrostatica.

A identificacao dos parimetros da Figura 3.6 ¢ dada a seguir:

R-é um plano de reférencia, usualmente um plano de simetria por reflexao.

P-distancia conjugada do objeto.

@-distancia conjugada da imagem.

F-distancia focal.

F;-distancia focal.

fi-meia distancia focal.

f>-meia distancia focal.
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e P P;-primeiro plano principai.
¢ P P>-segundo plano principal.
e P Fy-pnm=iro foco principal.

¢ P Fysegundo foco principal.
Tem-se a relacio de Newton para lentes espessas:

(P-RYQ-R=hHh (3.10)

A ampliagao linear A é dada por:

F-R~ -k (310

O comprimento t-tal da lente € dado por:

L=P+Q=(A-L14(F-yp) (3.1

O diametro da lente ¢ dado por:

D= L 313
h+h+b8+h (513

O coeficiente de aberragio esférica em termos da ampliag?o linear é:
Cs(M)=Cso + CaiM ™'+ CeaM™2 4+ CoaM ™ + CgeM™* (3.14)

A Figura 3.7 mostra o desenho da lente do tipo “einzel”, construida
utilizando tubo de ago inox (tubos cilindricos).

16
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Fig. 3.7 - Esquema da lente eletrostatica.

Os parametros da lente eletrostatica sio:

L =100 mm V, = 10,34, M=-1

D =3mm P=Q=5mm Cso/D =144
G=0,ID=0,Smm F1ID=3,11 Cs;/D=—555
L = =45,6mm F/D =311 Csy/D = 822

I, =7,2mm fi/D =315 Csa/D = =555
t =1mm /D =13,15 Cse/D = 144
W=1i;5

A Figura 3.8 mostra a localizacdo da lente na curva P — Q.
Como foi visto na segao anterior, o feixe de jons depois de ser extraido
possui uma divergéncia angular 6 (0 ~ 1,2°, calculado). Isto faz com que o feixe ac

sair da lente tenha uma abertura Ar, come mostrado na Figura 3.9.

O valor de Ar é obtido a partir da expressio:
Ar = LB, (3.15)

onde

p _Cso-Cs;+ng—Cs:;+CS4 D
? D Fit it Pt fa

(3.16)
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Fig. 3.9 - Abertura Ar do feixe.
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Com g; = 177, L = 100mm. ¢ = [.2° = 0,02rd. obtém-se Ar ~
0, 14 mm.

Como foi salientade antes. § deve ser pequeno. visto que Ar depende
com .

Um outro fator importante € o fator de preenchimento 7, que deve
ser mantido menor que 50%. Este fator e definido pela expressao:

L2

(3.17)

A Figura 3.10 mostra como € obtido o fator 3. Com os valores de 6.
Lf2 e D. obtém-se n = 0,25(25%).

wi

Fig. 3.10 - Fator de preenchimento 7.

A tensdo nos clementos da lente eletrostatica é suprida por um ger-
ador de varredura, construido no Laboratério Associado de Plasma do INPE. O
gerador de varredura possui trés alternativas para alimentar a lente eletrostaticae a
grade aceleradora ligada na entrada da lente (4a. grade).

As alternativas sdo:

1) O circuito mostrado na Figura 3.11a supre a lente eletrotatica pela carga de
um capacitor. O capacitor Cy = 0,1 uF/2,5KV ou C; = 1KpF/3KV ¢ carregado
através do resistor R; = 2MQ(2W) em série, com A; = 1,5 M2 (varidvel), pela
fonte de tensao V. Na Figura 3.11a sdo mostradas trés saidas onde V} é aplicado ao

19



11

-

i
gt
B

|

-y W
iy i auy i
%—‘ S | e me /".- LT L]
I
Y el

q||

o—
. . o Xy %

Fig. 3.11 - Circuito de varredura de tensio. a) esquema do citcuito; b) forma
de onda na saida

primeiro e terceiro elemento da lente e 0,3V é aplicado ao elemento central. A saida
V1/1000 serve para a varredura ser observada num osciloscépio.

O tempo de duracao da varredura é dado por r ~ 4RC. Se se ajustar
R = Ry + R; = IMQ tém-se duas possibilidades: a) Cy = 0,1 uF, obtém-se r ~
4RC, = 1.2s5; b) C; = 1 KpF, obtém-se r ~ 4RC, = 12 ms.

A condigdo r = 12 ms ¢ para ser usada na PCEN. pois. como ja foi dito
tem-se um pulso de plasma com duragdo aproximada de 12 ms neste experimento.

O tempo entre duas varreduras de tensio, isto €, carga e descarga
do capacitor, é controlado pelo SCR-SKT 12/16 (12 A, 1600 V). O acionamento do
SCR é feito de acordo com a aplicagio do instrumento.

Quando utilizado na PCEN (condigoes transitérias), o acionamento
do SCR é feito através do gatilho da PCEN, ou seja, esta sincronizado com a formagio
do plasma. Quando e outra aplicagio (condi¢des DC), o acionamento é feito através
do transistor de unijungdo (UJT) 2N2646, e o intervalo de acionamento é definido
pelo capacitor C3 = 4,7 uF e o resistor varidvel R; = 2,2MQ.

A amplitude méxima que podera ser utilizada neste circuito é AV =
—1500V, visto que o valor mdximo de tensdo reversa do SCR é 1600 V. Figura 3.11b
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mostra a forma do pulso de tensao aplicada & lente eletrostatica ¢ da aceleracao dos
ions, {a. grade.

-

%) O circuito mostrado na Figura 3.12a supre a lente eletrostatica com uma
tensao do tipo dente de serra, comc mostrada na Figura 3.12b

/]’,Jm l i i— .- t:’
e |
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T
/T:ll L T i -'!- —L' "l. —j- " ““-ai"f -
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(- 1
.--_'_— =
] e "

} i

Fig. 3.12 - (i

(ircuito de varredura de tensic. a) esquema do circuito; b) forma
de onda na saida.

Tem-se a relagao :

=0, (3.18)
.
ou
v
r = c:\— (3.19)

Este circuito utiliza um transistor NPN de poténcia modelo 25DB621
com Y sriceo = 900V, ou seja, AV, = —900V. A corrente (i) da Expressio 3.18
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e 3.19 é definida pela malha formada pelo diodo zener BZX (47V. 0.5W) e pelos
resistores colocados no emissor do transistor. Rgy = 22KQ e Rgy = 10 KQ (variavel).

Q tempo T é agora determinado pelo capacitor (7 e como mostrado na
Figura 3.12a. tém-se: C, = 3,3KpF. C2 = 8.1 KpF, O3 = 16 KpF e Cs = 0.94 uF.
Por exemplo, se a chave for colocada no capacitor Cy = 0.94 pF. com AV, = 900V
e i=1.5mA, obtém-se a partir da Relagio (3.19}, r =0.6s.

O tempo entre pulsos do dente de serra é controlado pelo SCR e =ste €
acionado. como antes. tanto pelo gatilho da PCEN como pelo transistor de unijungao
(UJT) 2N2646.

3) O circuito mostrado na Figura 3.13a também supre a lente eletrostatica com
um pulso de tensio do tipo dente de serra. como mostrado na Figura 3.13b. A dnica
diferenca em relacao ao circuito da Figura 3.12z € a utilizacao de um transistor NPN
de poténcia (25D1541), com Vigrjcgo = 1300 V. ou seja. AV = —1500 V.

m
3

' | Ao, 2
P e DLLL
= w T-"" -_r':" D -!U-Nl' -‘r’"“

)&r’ tnu\ ".eT I - ‘nun T'- 1- f'.u * -I-"H'I-I
. L : N

Fig. 3.13 - Circuito de varredura de tensdo, a) esquema do circuito; b) forma
de onda na saida

Todos os trés circuitos sao alimentados por uma fonte de tensio da
Tectrol modelo TCH3000-005 (3KV, 5mA), com regulagio methor que 0,005%.
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3.4 SETOR MAGNETICO

A equagao que governa o movimento dos ions num campo magneético
estatico uniforme é:

2
%"— = ZevB. (3.20)

onde a velocidade dos ions € dada por:

2
r= ‘fl(E‘--f-ZeV,,) (3.21)
m

Na Expressao 3.20. E; € a energia com que cs ions sdo criados na
fonte de jons, ZeV, é a energia dada aos jons pela grade aceleradora que esta ligada
i entrada da lente eletrostatica (1, = V,. = V}, Ze = cargado ion (Z =1,2,3...)).

Como sera visto mais adiante, ao ser discutida a resolugio (m/Am)
do instrumento. deve-se ter ZeV, > E;. Neste caso, obtém-se a partir das Relagoes
3.20 e 3.21,

m
5= = (3.22)

Fixando-se o raio 1 da entrada dos ions no setor magnetico. o espectro
de massa ¢é obtido variando 8 ou V;. Decidiu-se usar imas permanentes e, entao. o
espectro foi obtido variando V. O potencial acelerador deve ser tal que ZeV, >» £,
onde pelo tipo de fonte escolhido 0.1 < £, < 5eV. O potencial acelerador é fornecido
pelos circuitos mostrados nas Figuras 3.11, 3.12 e 3.13 os quais podem fornecer
0 £V, £1500V. O setor magnético escolhido tem um angulo de 90°.

A Figura 3.14 mostra o setor magnético de 90°, construido utilizando
imas permanentes de bario-estroncio e ago 1010/1020. Foi utilizada uma disposigao
quadrada de imds permamentes (P.M.) com 50 mm de altura e 120mm de lado e,
para completar o circtiito magnético, chapa de ago 1010/1020 na forma mostrada na
Figura 3.14. A distancia entre os polos (gap) é de 3 mm.

Como pode ser visto na Figura 3.14, o dngulo de 90° estd entre as
duas linhas pontilhadas, ou seja, as faces do setor magnético estdo a cerca de 3mm
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Fig. 3.14 - Setor magnético construido.
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da linha pontilhada (igual & distancia entre os polos). Lsta &€ uma maneira de corrigir
o efeito do franjamento do campo. o que sera visto com detalhes mais adiante.

Na saida da lente eletrostatica € colocada uma fenda 5, que define
o objeto e na entrada do detetor. uma outra fenda Y, que define a imagem. A
disposi¢ac da fenda 5), vertice do setor magnético. ¢ da fenda S; nao € qualquer
uma mas segue a regra de Barber (13). Lsta regra diz que a fenda 5, o vertice e
a fenda 5; devem estar numa mesma linha reta. como indicado na Figura 3.15. Os
ions entram e saem fazendo um angulo de 90° com as faces do setor magnético.

-y
FENDA 3,
( IMAGEM)

Fig. 3.15 - Regra de Barber.

3.4.1 CORRECAO AO FRANJAMENTO DO CAMPO MAGNETICO

Nos cilculos da “Stica” do sistema considera-se que o campo B tem
um contorno bem definido, como indicado na Figura 3.16a. Na pratica ocorre
um franjamento do campo, como indicado na Figura 3.16b. Desse modo, os {ons
comegam a sentir os efeitos do campo antes de atingirem as bordas do setor magnéti-
co. O efeito deste franjamento € um alargamento da imagem.
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a) IDEAL b) REAL

Fig. 3.16 - Campo magnético entre os polos. a) ideal: b) real. que mostra o
franjamento nas bordas dos polos

A Figura 3.17 da o perfil do campo fora dos polos. Ve-se que a maior
parte do campo se concentra numa distancia igual a existente entre oz polos (x esta
em unidades de distancia entre os polos, 5 = | é a distancia entre os polos.).

Ha varios métodos para cotrigir este efeito, sendo o mais usado o que
corta as faces laterais dos polos de uma distancia igual a distincia entre os pélos.
conforme indicado na Figura 3.17b. Na pratica, além de se fazer esta correcio , o setor
magnético € movimentado até ser encontrada a posigac para a melhor focalizagao

3.5 DETETOR

Os ions que deixam a fenda S, entram nuim detetor; a corrente de
ions coletada é transformada num sinal de tensao por um conversor corrente/ tensio
e esta tensio € mostrada num registrador X — Y ou na tela de um osciloscopio (
ou microcomputador). Como foi dito anteriormente, com a varredura da tensao de
aceleragio V,, obtém-se o espectro de massa.

Os dois detetores mais usados sio: o detetor simples do tipo coletor
de Faraday e o multiplicador de elétrons.
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Fig. 3.17 - a) perfil do campo fora dos pélos; b) correcio para minimizar o
efeito do franjamento.
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3.5.1 DETETOR DE IONS DO TIPO COLETOR DE FARADAY

Este é o mais simples dos detetores. Consiste em um “copo” metalico
onde os ions coletados por esse “copo” formam uma corrente e esta ¢ diretamente
convertida num sinal de tensio por um circuito eiétrico. O comprimento do cope
deve ser, pelo menos. cinco vezes o seu diametro.

A Figura 3.18 mostra o esquema deste tipo de detetor. Os ions com
energia no intervalo 0 — 1500 eV que atingem as paredes do detetor liberam elétrons
secundarios. Se estes elétrons deixarem o detetor, havera aumento da corrente de
jons coletados. ou seja, os elétrons secundarios nao podem deixar o detetor.

FENOA 8,
{OBVETO)
09CIOSCOMO
1 CONVERSON o XY
| L COMO DE FANADAY CORRENTE / TENRRO —
o - et
iows =—% | 1 —|o . io/00 |—am !‘
- 'L
ﬁ . g
—_—

-80V < V< -30V

Fig. 3.18 - Detetor do tipo coletor de Faraday.

Para evitar esta fuga de ejétrons, normalmente é colocada uma grade
supressora como mostrado na Figura 3.18, com uma tensao negativa de 30 ~ 50 V.
Uma grade aterrada é colocada na frente da grade supressora para evitar que o campo
criado por esta penetre na diregdo do feixe de ions incidente.

A Figura 3.19 mostra o circuito conversor de corrente em tensao con-
struido. Basicamente este circuito consiste em um amplificador operacional e um
resistor. Devido as correntes a serem detetadas estarem no intervalo 10~1% - 10712 A,
os resistores ntilizados estdo na faixa 10° — 10'?€); assim, os operacionais usados
devem ter entrada FET, ou seja, impedancia de entrada da ordem de 10'2Q. O
operacional usado {3160) tem impedancia de entrada de 1,5 TQ e corrente de polar-
izagdo tipica de 3 pA.
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Fig. 3.19 - Uirento conversor de corrente em tensao. acoplado ao detetor do
tipo celetor de Faraday,
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Na confecgio deste circuito. dois cuidados foram tomados devido as
baixissimas correntes:

o A entrada do operacional (3160, pino 3) junto com a dos resistores (10°, 10,
10'! ) estio sobre pinos de teflon. para evitar quaiquer corrente de fuga (a
corrente de fuga tem de ser mimima).

e Todo o circuito esta dentro de uma caixa feita de lamina de cobre para evitar
ruidos.

As duas limitacoes do detetor do tipo coletor de Faraday sio:

e A limitacao na corrente de ions que pode ser detetada (: > 10712 A).

o Tempo de resposta. Os resistores utilizados estiao na faixa 10” — 102 e
possuem capacitancias parasitas de cerca de 0.3pF. Por exemplo para o
circuito mostrado na Figura 3.19. se a chave for colocada em R, = 10”1},
obtém-se r = R,C = 300 uis, se for utilizado R; = 10'* ), obtém-se r = Ims
epara Ry = 10" 1), r = 30ms.

Pretende-se utilizar este tipo de detetor no espectrometro de massa
quando acoplado 3 PCEN, cuja duragio do plasma ¢ cerca de 12 ms, deve-se utilizar
R<10"Q

A utilizacao deste tipo de detetor também limita a resolugao do in-
strumento. Como serd visto mais adiante. a resolu¢do do instrumento depende da
largura das fendas S, e 5;; as fendas mais estreitas aumentam a resolu¢do mas
diminuem a corrente de ions que atinge o detetor. Correntes menores implicam na
utilizagdo de resistores maiores, o que aumenta o tempo de resposta.

Em resumo, hi um compromisso entre a simplicidade do detetor, a
resolugao do instrumento e o tempo de resposta.

3.5.2 MULTIPLICADOR DE ELETRONS

O segundo tipo de detetor que sera utilizado no instrumento é o muiti-
plicador de elétrons. Neste tipo de detetor a pequena corrente de ions é transformada
em uma corrente de elétrons muito maior (ganho tipico no intervalo 10° — 10°). A
Figura 3.20 mostra o esquema de um multiplicador de elétrons juntamente com a
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Fig. 3.20 - Esquema do detetor multipiicador de elétrons.

polarizacio para a detegao de jons. Os ions que atingem o primeiro eletrodo do
multiplicador [iberam elétrons ( tipicamente trés elétrons por ion incidente); estes
sdo acelerados para o segundo eletrodo onde mais elétrons sao liberados e o processo
continua até o ultimo eletrodo. Normalmente os mulplicadores possuem de 10 a 20
eletrodos e o ganho obtido estd no intervalo 10° —~ 10°.

A Figura 3.21 mosira o esquema do multiplicador de elétrons uti-
lizado. Trata-se de um canal multiplicador de elétrons (channeitron) em que, difer-
entemente da Figura 3.20 (eletrodos discretos), ha um canal continuo de vidro
cuja superficie interna € de material semicondutor, onde ocorre a multiplicagao de
elétrons. As vantagens deste tipo de multiplicador sao: a) pequenas dimensdes. b)
baixo custo e c) rudez.

A Figura 3.22 mostra o canal multiplicador de elétrons utilizade
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Fig. 3.21 - Esquema do canal muitiplicador de elétrons.

{CEM 4013, fabricado pela Galileo Llectro Optics Corp.). com suas dimensées e
ganho como fungio da tensao de polarizagao

A Figura 3.23 mostra o circuito utilizado para polarizar a channeltron.
onde a fonte de alta tensio utilizada é a TCH3000-005 (3 KV, 5mA) fabricada pela
Tectrol Ltda.

A corrente de elétrons obtida no extremo do canal multiplicador de
eléetrons ¢ transformada num sinal de tensao pelo circuito conversor de corrente em
tensao, mostrado na Figura 3.24.

As duas vantagens da utilizagao do multiplicador de elétrons sao:

e Alta resnlugao temporal. Com este tipo de detetor consegue-se facilmente
uma resolucio temporal da ordem de 1 us, o que possibilita estudos de
fenénemos na faixa de MHz.

o Alta sensibilidade. Devido ao alto ganho (10%-10°) é nossivel detetar cor-
rentes no intervalo 1072 — 10717 A,
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Fig. 3.22 - Multiplicador de elétrons. a) canal multiplicador de elétrons CEM
4013: b) ganho como fungdo da tensio de poiarizagao
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Fig. 3.23 - Circuito de polarizagio da channeltron.
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Fig. 3.24 - Circuito conversor de corrente em tensao acoplado a CEM 4013,
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A conjuncao da aita resolucao temporal com a sensibilidade torna

possivel aumentar a resolugao do espectrometro de massa. diminuinde a largura Jas
fendas 5, e 5,.

Alguns cuidados devemn ser tomados na utilizagao do multiplicador

de elétrons, tais como:

¢ A channeltron que estiver contaminada por 6ieo de bomba de vicuo nao

deve ser utilizada antes de ser limpa, caso contrario resultara em dano per-
manente,

A tensao maxima que pode ser usada € 3500 V. O intervalo tipico de operagao
¢ de 1500 — 3000 V.

A pressao de operacao recomendada € 3 x 10~° torr ou menor pois alta pressao
afetara significantemente o tempo de vida. Sob nenhuma circunstancia de-
vera ser aplicada tensao para pressao acima de 1 x 107 Torr.

Os trés grandes problemas na utilizacio do multiplicador de elétrons

No inicio da operagac o ganho muda com o tempo devido a liberagao de gases
que ficam impregnados na superficie da channeltron. Em outras palavras,
deve haver um condicionamento do multiplicador antes de se fazer qualquer
analise quantitativa.

Variagao do ganho com a energia dos ions incidentes,

Variagao do ganho com a massa dos ions incidentes. Isto € particular-
mente importante quando houver necessidade de uma analise qluantitativa
da amostra sob estudo. O ganho cae aproximadamente com m~i. Nac Fig-
uras 3.25(a,h) é mostrado esta dependéncia com a energia e a massa dos
ions. Quando houver necessidade de uma analise quantitativa, um processo
de calibragao da channeltron deve ser feito.
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Fig. 3.25 - Ganho da channeltron. a) como fungdo da energia dos ions; b)
como funcdo da massa dos jons
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3.6 SISTEMA DE VACUO

O sistema de vdcuo ¢ composto de:

e Cimara de vacuo, construida a partir de um tubo de a¢o inox 304, com
cerca de 35cm de didmetro e 15¢m de altura. A camara de vacuo tem
cinco portas de acesso. Dentro desta camara estao colocados a fonte de
ions, a lente eletrostatica, o setor magnético e o detetor. Trés das portas
de acesso possuem flanges construidas de ceramica usinavel (MACOR), com
treze passadores tensao/corrente no total para alimentar as diversas partes do
instrumento. Das duas portas restantes, uma € para a bomba turbomolecular
e a outra € tanto para injetar a amostra a ser analisada na fonte de ions como
para acoplar o instrumento na Centrifuga de Plasma.

e Medidor de vacuo do tipo Pirani. modelo Edwards/301, para medir pressao
maior que 1 x 1073 mbar.

» Medidor de alto vacuo (p = 2 x 1072 mbar), modelo Edwards/ lon 3.

Nas condigdes de teste de vacuo, consegui-se atingir uma pressao de
5 x 10~" mbar na cAmara. Foram feitos testes com gas hélio para detetar possiveis
vazamentos, o que revelou a boa vedagao feita pelas soldas na camara.

Duas condigdes limitam a obtencao de pressio menor que a citada
acima.

e Na boca da bomba turbomolecular foram colocadas duas telas de aco inox

superpostas para protegio do rotor da bomba turbomolecular, com isto a
velocidade de bombeamento foi reduzida sensivelmente.

e Foram utilizados o'rings de borracha comum e por esta razio o aquecimento
das paredes da caimara, para a liberagao de gases impregnados, foi limitado.

A pressio obtida (5 x 10~7 mbar) esta dentro do esperado e possibilita
o funcionamento do instrumento a contento.
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3.7 CIRCUITO DE CONTROLE DAS FONTES DE ALI-
MENTAGAO

Para melhor controlar as diversas tensoes aplicadas as diversas partes
do espectrometro (fonte de ions. grades, lente eletrostatica, channeliron), foi con-
struido o voltimetro digital. cujo esquema € apresentado na Figura 3.26.

3.8 RESOLUCAO DO INSTRUMENTO

3.8.1 RESOLUGAO TEORICA

A resolugao tedrica do instrumento pode ser escrita como:

R
—_— 9
T (3.23)

m
Am

onde B = 100 mm € o raio que os 1ons descrevem no setor magnético e L, € a largura
da imagem determinada por varios fatores.

Os varios fatores que determinam a largura da imagem sao:

Largura das fendas 5| e 5; (a largura pode ser variada no instrumento con-
syruido).

Aberragao angular a.

Aberragao cromatica J.
o Efeito de carga espacial.
o Efeito da espessura das fendas S; e 5.

e Efeito do franjamento do campo magnético.

Efeito do tempo de resposta do circuito associado ao detetor.

Destes fatores alguns podem ser despreziveis, desde que se tome al-
guns cuidados na construgio e operagao do instrumento. Os fatores que predominam
na determinagio da maxima resolugio que o instrumento pode atingir sao:
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Fig. 3.26 - Voltimetro digital para controle das fontes de alimentagao
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e Largura das fendas - L3

Este fator contribui para a largura da imagem com:
Ls= 5 + 5, (3.24)

onde S, e 5, sao as larguras das fendas.

e Aberragio angular o - L,

Qs ions deixam a fendas 5, com uma divergéncia angular total de 2a. Esta
divergéncia contribui para a largura da imagem e para a dtica escolhida
(regra de Barber), com:

Ly=Rla®*+a®+a* +...) (3.25)

Se a < 1. os termos o, a’... tornam-se despreziveis.

e Aberracao cromatica 3 - L

Como foi dito anteriormente, os jons que sao praduzidos na fonte de ions
possuem uma dispersio em energia £, (0,1 €< E;, £ 5eV, para a fonte
construida). Esta dispersdo contribui para a largura da imagem com:

Lg=R(B+5+5+..), (3.26)

onde 3 = E,/ZeV,, Ze=carga do ion e V, é o potencial acelerador. Se 8 « 1,
somente o termo 3 tem peso significativo.

Com estas contribui¢des a largura da imagem para o instrumento
construido é:

Li= 8, + 8+ Ro® + RS, (3.27)

e assim a resolugdo maxima do instrumento é:

m R
Am ~ 5, +5; + Ra? + RS (3.28)
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Os valores esperados na pratica sao: 5, = 5, = 0.2mm, E, ~ eV,
ZeV, ~ 1000eV. a ~ 2°(0,04rd). Com estes valores e R = 100mm. obtém-se
mfAm ~ 150.

Na pratica um valor menor de resolugao sera obtido. pois alguns fa-
tores sao despreziveis mas nao nulos.

Uma resolugac maior pode ser obtida diminuindo-se a largura das
fendas. Este procedimento diminui a corrente de ions que atinge o detetor, o que
implica na utilizagao de detetores mais sensiveis {coletor de Faraday versus channel-
tron).

Como pode ser visto a partir da Expressao 3.28. a aberragao angular
e a cromatica limitam a resolugio do instrumento. Em termos da divergéncia angular
e da dispersao em energia, a largura da imagem pode ser escrita como:

Log = R(Aja+ 438 4 Apa® + Apad + And? + ..., (3.29)

onde

A,- é o coeficiente de focalizagao direcional de primeira ordem.

A;- € o coeficiente de aberracdo cromatica de primeira ordem.

An- € o coeficiente de aberracao angular de segunda ordem.

Ay7- € o coeficiente e aberragao misturada que depende tanto da divergéncia
angular quanto da cromatica.

Agr- € o coeficiente de aberragao cromatica de segunda ordem.

O instrumento construido com a “ética” mostrada na Figura 3.15
{regra de Barber) satisfaz s6 a condigao A, = 0, isto &, um instrumento de focalizacao
direcional de primeira ordem (focalizagao simples).

Se A, = A; = 0, tem-se a focalizagio dupla. Para aumentar a res-
olugdo , deve-se anular dois ou mais destes coeficientes, mas para isto deve-se utilizar

um outro arranjo 6tico. Na construgdo do instrumento optou-se pela disposigao mais
simples.
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3.8.2 RESOLUCAO EXPERIMENTAL

A resolugae pratica ¢ determinada a partir do espectro obtido. Na
literatura nao hd um procedimento padrao seguido umiversalmente. mas sim varios
métodos. E claro que o valor da resolugao variara conforme o metodo utilizado e
discrepancia de um fator dois pode ser encontrado. A Figura 3.27 apresenta irés
métodos utilizados. Na letra a. A é medido a 10% (0,1h) da altura h do pico da
massa m. Na letra b, tem-se Am entre dois picos iguais e adjacentes {altura h) e um
vale entre os picos de 0,1h. Na letra c, Am é medido para 0.5h da altura do pico de
massa m.

o T QN
S VY P

N | ovag g 0,18 MaRA COS PO
&M | Guam £ ApmcENTES

Re M
ti|um 0,50

Fig. 3.27 - Obtengio exnerimental da resolugio
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APENDICE A
ESTAGIO ATUAL DE DESENVOLVIMENTO

E apresentado neste apéndice o estagio em que se encontra a con-
strucao do instrumento.

A Figura A.1 mostra o instrumento em sua forma atual onde se vé a
camara de vacuo ¢ o gabinete contendo os medidores de vacuo, fontes de alimentagao
e os circuitos construidos mencionados nas paginas anteriores.

A Figura A2 mostra comn mais detallies o camara de vacuoe onde se
encontram as iversas partes que compocem o mstrunento ¢, o sistema de bombea-
mento turbomolecular,

A Flowra A wostrac comnmais detalhes o gabinete onde extio o

circuitos. fontes de ahimentacao ¢ micedidores de vacuo do istrumento.

Finalmente a Figura A f mostra a montagem da fonte deions. erades.
lente eletrostatica ¢ setor magnético do jnstrumento.

Atualmente estao sendo feitas as ligagoes efétricas e ajustes finais nas
partes mecanicas do instrumento.
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Fie, A2 - Sistema de vicuo do nistrimento,



Fig. A3 - Gabinete comtendo miedidores die vacuo ¢ parte eléttica do instrmento.
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Fig. A.4 - Montagem da fonte de ions, grades, lente eletrostatica e setor
magnético.
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