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ВВЕДЕНИЕ

Магнитные масс�спектрометры МИ1201 [1, 2]
к настоящему времени несколько устарели.
Но при соответствующей модернизации МИ1201
его можно эксплуатировать и далее.

Для модернизации МИ1201 заводом�изгото�
вителем (ОАО SELМI, Сумы) разработана систе�
ма управления и развертки (с.у.р.), связанная с
управляющим компьютером IBМ PC [3]. Цифро�
вая обработка данных значительно упростила на�
стройку и управление масс�спектрометром, по�
высила точность количественных измерений. Но
заводская модернизация не коснулась ламповых
блоков питания, и поэтому серийный источник
ионов позволял измерять интенсивности пиков в
масс�спектрах только при ускоряющем электро�
ны напряжении от 30 В и выше. Стандартные ис�
точники ионов МИ1201 предназначались для
анализа изотопного состава только веществ в га�
зообразном состоянии или паров металлов и их
сплавов. Без конструктивных изменений они не
могут использоваться для исследования веществ в
порошкообразной или жидкой фазе.

В последние годы актуальными стали исследо�
вания припороговых энергетических зависимо�
стей эффективности ионизации и фрагментации
(э.з.э.и.ф.) сложных органических соединений (в
том числе и биомолекул) в области энергий 8–
12 эВ. Для реализации таких исследований потре�
бовалась модернизация источника ионов МИ1201
[4]. В первую очередь необходимо было создать

источник пучка органических молекул в газовой
фазе и источник электронов низких энергий (E <
< 10 эВ) с разбросом по энергиям ΔE1/2 < 0.5 эВ.
Это потребовало изменений в системе питания
источника ионов. Кроме того, имело смысл авто�
матизировать процедуру измерения э.з.э.и.ф. мо�
лекул.

Необходимо отметить, что без предваритель�
ной заводской модернизации масс�спектрометра
дальнейшее его усовершенствование было бы
проблематично из�за недостатков канала реги�
страции ионов серийного МИ1201.

МОДЕРНИЗАЦИЯ КАНАЛОВ РЕГИСТРАЦИИ 
ИОНОВ, УПРАВЛЕНИЯ И РАЗВЕРТКИ 

МАСС�СПЕКТРОВ

Представление о масс�спектрометре после его
модернизации дает описание его функциональ�
ных возможностей:

– повышение на два порядка (до 10–16 А) чув�
ствительности регистрации ионов и снижение
дрейфа и флуктуации нулевого уровня электро�
метра до 0.5 мВ за счет применения малошумя�
щих полупроводниковых твердотельных электро�
метров;

– возможность преобразования снимаемого с
электрометра напряжения в частоту импульсов с
крутизной преобразования 50 кГц/В для дальней�
шей цифровой обработки сигнала на э.в.м.;
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– стабилизация индукции магнитного поля
анализатора масс и прецизионная импульсная
развертка спектра масс с минимальным шагом
10–4 а.е.м. за счет применения генератора цифровой
развертки с преобразователем частота–ток и стаби�
лизатора температуры генератора импульсов;

– применение управляющей э.в.м. с приклад�
ной программой M_one для создания юстировоч�
ной среды, в которой все функциональные воз�
можности МИ1201 реализуются через элементы
иерархического меню;

– возможность точной калибровки шкалы в
произвольном диапазоне масс по двум реперным
пикам (даже существенно различающимся по ин�
тенсивности);

– возможность многократной циклической
попеременной центровки пиков c последующим
определением их относительных интенсивностей
и погрешностей;

– возможность сохранения визуализации за�
писанных в графическом и цифровом форматах
масс�спектров на жестком диске.

Все это позволяет оперативно и всесторонне
исследовать масс�спектры фрагментов сложных
органических молекул.

МОДЕРНИЗАЦИЯ ИСТОЧНИКА ИОНОВ 
И ЕГО ПИТАНИЯ

Модернизации подверглись электронная пуш�
ка и источник молекул. Изменена также система
питания источника ионов. Для этого один из двух
газовых источников ионов МИ1201 (см. [5,
рис. 18а]) был реконструирован так, чтобы сохра�
нилась возможность записи масс�спектров при
любой постоянной энергии электронов, а также
можно было бы автоматически проводить изме�
рения э.з.э.и.ф. молекул.

Источник электронов содержит три анода,
коллектор электронов и катод косвенного или
прямого накала. В электродах А1–А3 пушки, изго�
товленных из полированных пластинок из нихро�
ма размером 7 × 15 мм и толщиной 0.4 мм, имеют�
ся отверстия ∅1.5 мм, формирующие пучок круг�
лого сечения. Зазор в 1 мм между электродами
пушки фиксируется керамическими шайбами.
Ускоряющим электродом А3 служит боковая стен�
ка ионизационной камеры. Через противополож�
ную к электроду А3 стенку камеры пучок электро�
нов проходит в коллектор. Отверстие в этом элек�
троде камеры увеличено до 6 мм, чтобы поток
электронов регистрировался корректно с учетом
его углового расхождения и влияния на его траек�
торию провисающего в камеру вытягивающего
ионы потенциала. В качестве коллектора элек�
тронов служит цилиндр Фарадея. Глубина кол�
лектора и форма его дна исключают влияние вто�
ричной эмиссии на результаты измерения тока

пучка. Размеры собранной электронной пушки
вместе с коллектором – 15 × 30 × 8 мм. 

В результате модернизации источника элек�
тронов и системы его питания стало возможным
получать пучки электронов с энергиями 8–10 эВ
и ΔE1/2 < 0.5 эВ. Модернизация дала возможность
также управлять энергией электронов от э.в.м. и
таким образом автоматизировать процедуру из�
мерений э.з.э.и.ф. молекул. На рис. 1 приведены
схемы пушки, системы управления энергией пуч�
ка электронов, а также цепей измерения ускоря�
ющего напряжения электронов Ue и тока пучка Ie.

Электронная пушка питается от высокоста�
бильных источников постоянного тока. Потен�
циалы анодов А1 и А2 относительно катода регули�
руются потенциометрами R1 и R2. Источник уско�
ряющего электроны напряжения – стабилизатор
П4105, усовершенствованный с целью возможно�
сти программного управления его выходом от
внешнего источника опорного напряжения. В на�
шем случае это 12�разрядный цифроаналоговый
преобразователь PISO�DA2 [6]. При ручном управ�
лении используется внутренний источник опор�
ного напряжения П4105.

Резистор R3 и микроамперметр включены в
цепь измерения тока электронов Ie. Падение на�
пряжения на сопротивлении R3 при токе 100 мкA
составляет 10 В. Резисторы R4 и R5 составляют де�
литель в цепи измерения ускоряющего электроны
напряжения Ue. При ускоряющем напряжении
100 В на резисторе R5 падает 10 В. Эти оба напря�
жения преобразуются в цифровые коды 32�ка�
нальным 12�разрядным аналого�цифровым пре�
образователем PISO�813 [7].

Источник ионов МИ1201 находится под высо�
ким напряжением (1–5 кВ) относительно корпу�
са анализатора. Поэтому измерительные и управ�
ляющие цифровые преобразователи, вольтметры,
микроамперметры и источники питания изоли�
рованы от земли оптической развязкой на 3 кВ
постоянного тока.

Связь аналоговых и цифровых модулей управ�
ления и регистрации с э.в.м. и между собой пока�
зана на рис. 2 (ряд цифровых контрольных прибо�
ров на рисунке не показан). В системе автоматиче�
ского измерения э.з.э.и.ф. молекул задействованы
электрометр с.у.р. для регистрации тока ионов и
стабилизатор магнитной индукции анализатора
для сканирования контура пика. В канале реги�
страции выхода ионов АЦП1 [8] преобразует в
цифровой код выходное напряжение электромет�
ра, пропорциональное ионному току Ii. Через
преобразователь ЦАП1 [8], выполняющий функ�
цию альтернативного к с.у.р. источника развертки
спектра, э.в.м. сканирует контур пика и находит
максимум его интенсивности. Соответствующее
ему управляющее напряжение Uупр контролирует�
ся вольтметром В7�34А. Э.в.м. удерживает на вы�
ходе стабилизатора индукции это Uупр, т.е. макси�
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ВУКСТИЧ и др.

мум пика на входной щели приемника ионов на
протяжении всего процесса измерений. Выход�
ное напряжение Ue управляемого источника пи�
тания П4105 задается командами э.в.м. через
ЦАП2.

Эффузионный источник пучка молекул пред�
ставляет собой тонкостенный резервуар из нержа�
веющей стали ∅15 мм, в котором помещается ис�
следуемое вещество (порошок). Резервуар снаб�
жен паропроводом из керамической трубки ∅4 и
длиной 10 мм, изолирующей его по постоянному
току от ионизационной камеры. Поток молекул
формируется расположенным непосредственно
на входе в камеру каналом ∅2 мм. Необходимая
для исследований концентрация молекул создает�
ся термическим нагревом резервуара вольфрамо�
вым нагревателем, питающимся от стабилизиро�
ванного источника тока. Температура резервуара
измеряется градуированной хромель�алюмелевой
термопарой. 

Поток молекул М в ионизационную камеру
направлен перпендикулярно пучку электронов
(пучки пересекаются в плоскости рис. 1). В верх�
ней стенке камеры параллельно оси пучка элек�
тронов имеется прямоугольная щель размером
1 × 5 мм, служащая для вытягивания ионов. 

ПРОГРАММНОЕ ОБЕСПЕЧЕНИЕ

Для автоматизации измерений э.з.э.и.ф моле�
кул, вольт�амперных характеристик (в.а.х.) элек�
тронной пушки и кривых задержки электронов
авторами была разработана соответствующая
прикладная программа Mi_4105m. Она написана
на языке Borland Pascal 7.0 и обеспечивает:

– предварительную установку “по умолча�
нию” параметров измерения;

– управление энергией бомбардирующих
электронов;

– регистрацию ускоряющего электроны на�
пряжения;

– регистрацию тока для каждого значения
энергии электронов;

– сканирование контура исследуемого пика с
целью определения положения максимума ин�
тенсивности пика, вывод его на входную щель
приемника ионов и удержание максимума пика
на щели в процессе измерений;

– регистрацию тока ионов в максимуме пика;
– вывод на дисплей в масштабе реального вре�

мени измеренных данных в цифровом и графиче�
ском виде;

– измерение в.а.х. электронного пучка и кри�
вых задержки электронов;

– сохранение полученных данных на жестком
диске в формате ASCII;
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Рис. 1. Блок�схема питания электронной пушки источника ионов.
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– предварительную обработку данных (сгла�
живание цифровым фильтром Марме или мето�
дом наименьших квадратов) и их визуализацию
на дисплее компьютера.

Далее рассмотрим алгоритм процедуры авто�
матизированного измерения э.з.э.и.ф. молекул.
При первом запуске программы по умолчанию
загружаются типовые параметры измерений (шаг
и диапазон изменения энергии электронов, коли�
чество точек и циклов измерений при заданной
энергии электронов и т.д.). Однако перед началом
каждого измерения любой из текущих парамет�
ров может быть изменен с помощью клавиатуры.

Интерфейс программы Мi_4105m представляет
собой меню, содержащее элементы, включаемые и
выключаемые клавишами клавиатуры F1–F10.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Рассмотрим некоторые результаты, такие как
масс�спектры, в.а.х. пушки и припороговые
э.з.э.и.ф. для некоторых фрагментов исследован�
ной молекулы D�метионина, полученные на мо�
дернизованном масс�спектрометре. Это позволит
нам оценить новые возможности МИ1201 после
его модернизации.

На рис. 3 представлен масс�спектр молекулы
D�метионина (C5H11NO2S), записанный в цифро�
вом формате при энергии электронов 70 эВ и тем�
пературе источника молекул 115°С. Запись спек�
тра сделана с шагом сканирования, равным 5% от
ширины щели анализатора, что соответствует ша�
гу по массе ~0.035 а.е.м. Видно, что пики, разли�

чающиеся по массе на единицу, симметричны и
полностью разрешены, а уровень фона между пи�
ками пренебрежительно мал. Сравнение масс�
спектра на рис. 3 с аналогичным спектром из ра�
боты [9] показало незначительные различия в со�
отношениях интенсивностей основных пиков,
обусловленные, по�видимому, различием усло�
вий экспериментов. Исследованная нами зависи�
мость выхода ионов для одного из фрагментов
(m/z = 30 а.е.м.) молекулы от температуры резер�
вуара показала линейное поведение в полулога�
рифмической шкале, что свидетельствует об отсут�
ствии термической фрагментации этой молекулы
при температуре от 90 до 120°С. Температура плав�
ления D�метионина составляет около 200°С [10].

Как известно, даже в хорошо сфокусирован�
ном пучке при изменении ускоряющего напряже�
ния Ue несколько изменяются как поперечное се�
чение, так и ток пучка. Поэтому в.а.х. пушки прак�
тически никогда не достигает полного насыщения.
Так как количество образованных ионов пропор�
ционально количеству ионизирующих электро�
нов, то для каждого значения энергии необходи�
мо знать и ток электронов. Для получения кор�
ректных результатов необходимо, чтобы пучок
электронов был всегда сфокусирован и не выхо�
дил за пределы пучка молекул. Это позволяет
приводить результаты измерений выхода ионов к
единице заряда электронов.

На рис. 4 представлено семейство в.а.х. новой
электронной пушки источника ионов, измерен�
ное при трех различных режимах ее питания. Как
видно, в зависимости от соотношения потенциа�
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Рис. 2. Блок�схема сканирования пиков и измерения энергетических зависимостей эффективности ионизации и
фрагментации молекул.
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лов U1 и U2 на анодах А1 и А2 изменяется и характер
изменения тока при увеличении потенциала U3 на
аноде А3. Настройка пушки на оптимальный ре�
жим работы достигается путем эксперименталь�
ного подбора трех потенциалов следующим обра�
зом: сначала, комбинируя различные пары посто�
янных значений U2 = 20–50 В и U3 = 10–15 В, для
каждой из них подбирается такое значение U1,
при котором ток пушки достигает своего макси�
мума; далее для данной пары значений U1 и U2 из�
меряется в.а.х. В результате исследований различ�
ных режимов пушки было установлено, что при
определенных условиях ток электронов практи�
чески достигает насыщения. Насыщение дости�
гается тем раньше, т.е. при более низких значени�
ях U3 и U1, чем ниже потенциал U2 (кривые 2, 3).
При этом уменьшается и величина тока насыще�
ния. При некоторых режимах, например U2 = 50 В
и U1 = 9.1 В, ток пушки растет непрерывно (кри�
вая 1). Однако ток во всех режимах появляется
только при U3 > 1–2 В из�за контактной разности
потенциалов пушки. Поэтому истинная энергия
электронов всегда меньше U3.

Известно, что в серийном источнике ионов
ток электронов не зависит от их энергии благода�
ря наличию стабилизатора тока эмиссии. Поэто�
му измерения э.з.э.и.ф. молекул с модернизиро�
ванным вариантом источника электронов жела�
тельно проводить только в режиме насыщения

тока пушки. Следует также отметить, что направ�
ление оси пучка электронов в модернизованном
варианте источника ионов осталось неизменным,
поэтому имеется возможность, в случае необхо�
димости, использовать фокусирующее магнитное
поле. Семейство в.а.х. на рис. 4 измерено в отсут�
ствие магнитного поля.

На рис. 5 представлены припороговые зависи�
мости выхода положительных ионов фрагментов
m/z = 61 а.е.м. (кривая 1) и m/z = 56 а.е.м. (кривая 2)
молекулы D�метионина от энергии электронов,
измеренные с шагом 0.1 эВ. Настройка электрон�
ной пушки при этом соответствовала кривой 3 на
рис. 4. Калибровка шкалы энергий выполнена по
известному порогу появления 12.43 ± 0.10 эВ фраг�
мента m/z = 61 а.е.м. [11]. Погрешность калибров�
ки энергетической шкалы составляла ±0.1 эВ. Пе�
ред калибровкой энергетической шкалы измерен�
ные зависимости были скорректированы путем их
свертки с распределением электронов по энерги�
ям. Методика определения порогов появления
фрагментов основана на аппроксимации данных
методом наименьших квадратов [12].

Необходимо отметить, что измеренные в экс�
перименте пороги появления фрагментов всегда
смещены от истинных в сторону больших энер�
гий на несколько электронвольт из�за контакт�
ной разности потенциалов электродов электрон�
ной пушки. Кроме того, некоторое увеличение
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энергии появления дает и пороговая чувствитель�
ность системы регистрации ионов. Величина это�
го смещения тем меньше, чем больше ток элек�
тронов и концентрация молекул. На эксперимен�
тальные пороги появления фрагментов влияет
также однородность электронов по энергии из�за
наличия высокоэнергетического крыла распреде�
ления электронов. Калибровка шкалы энергий
корректно учитывает суммарный эффект смеще�
ния порогов только в том случае, если энергии
появления фрагментов исследуемой молекулы и
эталона близки и измерены в идентичных услови�
ях [2].

ВЫВОДЫ

В результате модернизации серийного масс�
спектрометра МИ1201существенно расширились
его функциональные возможности. При этом со�
хранились технические характеристики, а юсти�
ровка среды, процедуры записи масс�спектров,

измерение э.з.э.и.ф. для фрагментов и цифровая
обработка результатов значительно упростились
благодаря использованию новой системы управ�
ления и регистрации, управляющей э.в.м. и спе�
циализированным цифровым картам сбора дан�
ных. При этом для исследования масс�спектров
удобнее использовать программу с.у.р. M_one, а
для измерения э.з.э.и.ф. молекул только програм�
му Mi_4105m.

К положительным результатам выполненной
нами модернизации можно отнести следующие:

– создание эффузионного источника молеку�
лярного пучка с концентрацией молекул в обла�
сти столкновений порядка 1010 см–3;

– создание нового источника электронов –
пушки с тремя анодами и управляемым от э.в.м.
питанием; ток пучка электронов составляет 15–
50 мкА (без магнитной фокусировки) при разбросе
по энергии ΔE1/2 < 0.5 эВ в интервале до 100 эВ;

– возможность автоматического исследования
параметров пучка электронов;

– создание при помощи интерфейсных цифро�
вых карт и прикладной программы автоматизиро�
ванной системы измерения э.з.э.и.ф. молекул;

– возможность сканирования контура пика
для нахождения его максимума и стабилизации
магнитной индукции анализатора на этом макси�
муме;

– визуализация на дисплее э.в.м. результатов
измерений в режиме реального времени и сохра�
нение данных на жестком диске.
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Необходимо отметить, что созданная миниа�
тюрная электронная пушка позволяет получать
токи до 50 мкА без фокусирующего магнитного
поля и до 250 мкА – с магнитной фокусировкой.
При соответствующей настройке пушки одно�
родность электронов в пучке улучшается с умень�
шением тока электронов.

Из опыта эксплуатации модернизированного
масс�спектрометра МИ1201 мы можем утверждать,
что при относительно небольших финансовых за�
тратах создан современный автоматизированный
исследовательский комплекс. В будущем имеется
возможность дальнейшего улучшения характери�
стик источника ионов путем замены электронной
пушки селектором электронов (в оптимальном
варианте – 90�градусным), а формирующего ка�
нала эффузионного источника молекул – много�
канальной пластиной.

Авторы выражают благодарность руководству
Отделения физики и астрономии Национальной
Академии наук Украины (НАНУ) и Института
электронной физики НАНУ за финансовую по�
мощь и поддержку проекта модернизации МИ1201
как уникального экспериментального оборудова�
ния.
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