Spektrometr Finnigan MAT 251

Wstep.

Spektrometria mas jest techsilpomiarova umazliwiajaca wyznaczanie sktadu
izotopowego pierwiastkbw. Pomiar polega na zmidtzenatzen wiazek jonowych
proporcjonalnych do zawadti ciezszego i tejszego izotopu w analizowanej prébce
gazowej. Czsteczki prébki i wzorca wprowadzang rsa przemian darddita jonéw (rys. 1),
gdzie ulegaj jonizacji. Jony przyspieszone zrdca potencjatowU trafiaja w obszar pola
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Rys. 1. Zasada ogniskowaniaaaék jondw w spektrometrze mas.

magnetycznego o akie rozwarcia @ i indukcji B. Opierajc sk na rownowadze sily
dosrodkowej i sity Lorentza dziatagych w polu magnetycznym na jon o masietadunkug
mozna wyznaczy promiexr krzywizny toru po jakim poruszapie jony:
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Przy pomocy pola elektrycznego i magnetycznegamaavicc rozseparowawiazki jondéw o
masach odpowiadgych poszczegllnym izotopom, a rgstie mierzy ich natzenie w
kolektorach jonéw.
R&znice stosunkOw izotopowych pogdzy poszczegllnymi probkamia stak
niewielkie, ze w celu utatwienia interpretacji wynikbw w prakéypomiarowej operuje i
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wzgledna réznica pomiedzy stosunkiem izotopowym w prébce i we wzorcu. ¥gna w
promilach wielkd¢ & zdefiniowana jest nagiujacym wzorem:
gdzie: mliczba masowa izotopueiszego

X-symbol chemiczny pierwiastka, ktérego izotopowydmy oznaczenie,

Rur, Rz — stosunki stzen izotopu cgzszego dodejszego w probeepf) i we wzorcu
(wW2).



Uzyskany w ten sposb wynik, podany wegm stosowanego w pomiarze weivanego
wzorca laboratoryjnego (WS — Working Standard),eficzany jest nagpnie wzgkdem
migdzynarodowego wzorca pierwotnego wedtug wzoru:
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(A.3)

gdzie: d"Xr— wartégé & probki wzgedem medzynarodowego wzorca pierwotnego,
O"™Xws— wartdé & prébki wzgkdem wzorca laboratoryjnego,
O™ Xwsint— Wartdé & wzorca laboratoryjnego wzglem méedzynarodowego wzorca
pierwotnego.

Pierwotnym wzorcem stosowanym w pomiarach skladetopowego CQ@
pochodzcego z wglandéw byt PDB (Peedee Belemnite), szkielety belemnpochodzce z
kredowej formacji Peedee w potudniowej KarolinicS@). Jego zapasy szybko jednak ulegty
wyczerpaniu. Obecnie rozprowadzany jest przez UgBoNa Bureau of Standards wzorzec
wtérny NBS-19, stosowany w praktyce laboratoryjaejkalibracji standardu roboczego WS
(wyznaczenia 8 Cyspos | 0-°Owspo). POmiary tego wzorca wazglem poprzedniego,
wykonane przez wiagte laboratoria izotopowe, posgidy do ustalenia nowej, obowdujacej
obecnie skali, tzw. VPDB (Vienna PDB).

W przypadku pomiaru sktadu izotopowego prébek watinyartdgci %0 i &°H podaje si
wzglgdem wzorca SMOW Sandard Mean Ocean Water). W rzeczywistéci wzorzec ten
nigdy fizycznie nie istnial, a jego sklad izotopowyyznaczono na podstawigedniej z
pomiaréw skladu izotopowego wdd pochadzch z wszystkich oceandw. Obecnie Sekcja
Hydrologii Miedzynarodowej Agencji Energii Atomowej w Wiedniu wwtiigonia porcje
standardu VSMOW (Vienna SMOW) o wastiachd'®0 i 8H przyjetych oficjalnie za zero
skali. Drugim ekstremalnym punktenzywanym do ustalenia skalp svartasci standardu
SLAP (Sandard Light Antarctic Precipitation).

Celeéwiczenia

1. Zapoznanie siz budowy i dziataniem spektrometru mas.

2. Opanowanie podstawowych elementow obstugi spesdtru:

a) wykonanie krzywej kalibracji dla dwutlenkw:gta.

b) wyznaczenie warfgi 5 *Cysppsi 8 °Ows/pos Na podstawie pomiaru wzorca NBS-19.
¢) wykonanie pomiaru wewvgtrznego wzorca laboratoryjnego 1S-2.

I. Budowa i dziatanie spektrometru.

W niniejszym ¢wiczeniu skiad izotopowy COmierzony kdzie przy pomocy
spektrometruMAT 251 produkcji firmy Finnigan MAT, GmbH. Jest to spekinetr
trojkolektorowy. State pole magnetyczne wytwarzpriez elektromagnes udwvia analiz
wiazek jonéw o masach do 70 jma.

Na rysunku 2 przedstawiono schemat ideowss@zprézniowej spektrometru. Przed
rozpoczciem pomiaru do mieszkéw nale wprowadzt wzorzec (otwierajc zawor 23) i
analizowan proble (otwierapc zawor 13). W trakcie pomiaru gaz probki i wzorca
wprowadzane gsna przemian automatycznie do analizatora MS Zaegaictwem kapilar i
grupy zaworow naprzemiennego dozowania (11, 12, 22), Komputer sprgnicty ze
spektrometrem steruje przebiegiem pomiaru wedhajogotu ustalonego wczeiej przez
operatora oraz zbiera sygnatyagowe z kolektoréw i na ich podstawie oblicza wynik
pomiaru.



Sprzone powietrze

prébka

do zrédta jonow

pompa jonowa
wzorzec
pompa rotacyjna
sprzone powietrze

wejscie dla
matych prébek

Rys. 2. Schemat ideowy &zi pré&zniowej spektrometru MAT 251

Il. Pomiar stosunkéw izotopowych’C/**C i **0/°0 przy pomocy
spektrometru mas MAT 251.

1. Zapoznanie si z budow i dziataniem spektrometru maMAT 251.
Zidentyfikowa elementy ze schematu ideowego (rys. 2) i zlokal&boje w
spektrometrze.

2. Wpusci¢ do mieszka préhkwzorca.



3. Przeprowadzi kalibracg spektrometru - polecenia: MASS SCALE
CALIBRATION, CALIBSCAN, CALIB CO,. Zapamgtac parametry krzywej

kalibracyjnej.
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4. Wpusci¢ mierzory probke CO, (wzorzec NBS-19) do mieszka po stronie

probki

5. Ustawi optymalne warunki pracgrodia jonow, wybré protokot pomiarowy

i uruchomé pomiar.

6. Ponowt pomiar dla wewetrznego wzorca laboratoryjnego 1S-2.

Opracowanie.

Opis& szczego6towo przebieg pomiaru spektrometrycznego.
Obliczy¢ wartaci 8°Cuwsposi 8" Owsppe Wedtug WzoruA 3.
Obhczyé wartasci 613C|s.2/pDBi 5180|s.2/pDB Wedjfug WZOruA.3.



