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132. Massenspcktrometer fur chemische Anwendungen 
von Ernst Schumacher 

Herrn Prof. 1)r. P. KARRER zum 70. Geburtstag gewidmet 

(24. IV. 59) 

Im folgenden wird iiber Aufbau, Anwendungsbereich und Funktionsweise eines 
erster Ordnung richtungsfokussierenden Massenspektrometers mit homogenem 60"- 
Sektor-Magnetfeld und 20 cm Radius berichtet. Das Instrument ist fur chemische 
Fragestellungen gebaut und kann rnit wenigen Handgriffen u. a. fur die folgenden 
Zkrecke eingerichtet werden : Isotopen- und quantitative Analyse von festen Stoffen 
im Mikro- bis Pico-gramm-Bereich durch Oberflachenionisation ; Prazisionsmessung 
von kleinen Isotopcneffekten an Gasen und Dampfen mjt einem Doppel-Speisungs- 
und Auffanger-System; Isotopenhaufigkeitsmessung und Fragmentierungsstudien 
an Gasen durch Elektronenstoss- und Feld-Ionisation ; Hochtemperaturuntersuchun- 
gen mit Ofenquellen. Diesen Anwendungen entsprechend ist das Auflosungsvermogen 
durch Veranderung des Auffangerspaltes einstellbar his etwa m/Am = 500. Fur die 
Analyse von Picogrammproben kann ein Elcktronenvervielfacher-Auffanger einge- 
baut werden, was zur Wahl cines 6O0-Sektor-Magnetfeldes gefiihrt hat. Das ganze 
Vakuumsystem ist bis auf 400" ausheizbar. 

1. Mechanischer Tell. - Fig. 1 zeigt eine Ubcrsicht des rnechanischen Tciles, bestehend 
aus dem hnalysatorrohr (1) rnit den Hauben fur die Ionenoptik (unten) und das Auffanger- 
system (oben). dem lcicht verschiebbaren Magneten (2) und dem Vakuumsystcm (3). Ein Rahmen 
aus verschweissten Antikorodal-Profilen tragt diese Einrichtungen in gut zuganglicher Weise 
und erlaubt eine genaue mechanische Justierung dcs Analysator-Magnet-Systems. 

11. Analysatovrohv. Rohr, Hauben und Flansche bestehen aus Inconel. Diesc rostfreie Hoch- 
nickellcgierung erweist sich u. a. wegen des fast volligen Fehlens von Aufladungscrschcinungen bei 
Ionenbeschuss der Obcrflache ganz besondcrs gceignet')8). Das innen policrtc, nahtlos gezogene 
Rohr von 47,5 x 50,s mm wird rnit Vakuumijl auf den l h c k  von ca. 220 Atm. gefiillt und in 
ciner Biegelehrc unter dem Kadius von 20 cm um den Winkel von ca. 67" abgebogen. Nach Er- 
ganzung des Oldrucks auf 220 Atm. wird in einer Presslchrc das Mittelstuck des Rohres auf 
19 mm zusammengequetscht, wodurch sich planparallclc flache Wande und ein Ablcnkwinkel 
von 60" ausbilden. Nach dem Richtcn der Rohrenden auf der Richtbank werden Rohr, Flanschc, 
hnsatzstucke fur die Hauben und fur die Vakuumleitungen auf einer praziscn Schweisslehre in 
einem Arbeitsgang rnit Argonarc zusamrnengeschweissta). Alle Schweissnahte sind, wenn immer 
mbglich, auf der Vakuumseite ausgefuhrt. Ionenqucllen- und Auffanger-Hauben schwcisst man 
auf die gleiche Wcise aus polierten Inconcl-Rohren und -Flanschen zusammen. Die elektrischen 
Zuf~hrungen bcstehen aus Kovarangla~ungen~), die jeweils 4 oder 7 Molybdandurchfuhrungen 
tragen und an gedruckte Inconelrohre geschweisst sind, so dass die Glasteile nirgends dirckt 
beruhrt werden konncn. Die Ionenquellenhauben tragen 14 0,5-mm- und 4 1-mm-, die Auffanger- 
haubc 7 0,5-mm- und 2 hochisolierte 1-mm-Durchfiihrungen. 

l) Zu dieser Frage und zu vielen anderen Material- und technischen Fragen vgl. M. ti. IKGH- 
RAM & R. J. HAYDER: Handbook on Mass-Spectroscopy, Nuclear Science Series Rep. No. 14 (1954). 

2, Inconelrohre, Platten, Stabc und Draht sind von NICKEL CONTOR. Zurich, geliefert worden. 
3, Die Schweissarbeit wurde von den Firmen ESCHER-WYSS A.G. ,  Zurich, sowie BERTRAMS 

4, Ausgefiihrt von dcr Glasbllserei R. NIBDIZRRK, Zurich. 
A.G., Rasel, ausgefuhrt. 
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Die Flansche werden rnit Dichtungen aus 0.6 mm weichgegliihtem Golddraht in prazis ge- 
arbeiteten polierten, rechteckigen Nuten vakuumdicht und ausheizbar verschraubt. Alle Einzel- 
teile des Vakuumsystems sind nach einer bereits publizierten Method@) auf Lecks abgesucht 
und. wenn notig, iiberschweisst worden. Bei mehreren Schweissnahten konnten nach einiger Zeit 
R i s e  entdeckt werden, die wahrscheinlich auf zu sparsame Argonverwendung oder Beniitzung 
von iiberschwellig Sauerstoff enthaltendem Argon beim Schweissen zuriickzufiihren sind. Nach 
Abdrehen und Neuiiberschweissen war der Mange1 in den meisten Fallen behoben. Kovar-In- 
conel-Schweissnahte mussten bei besonders dunnen Kovarrohren derart ausgefiihrt werden, dass 
das Kovar beidseitig von Inconel eingefasst wurde. Der Anschluss der Glas-Hg-Diffusionspurnpen 
geschieht durch Kovaranglasungen. 

2 
7 

3 

Fig. 1. Ubevsichtsbild des Massenspektrometevs 
(1) Analysatorrohr rnit Ionenoptik (unten) und Auffangersystem (oben) ; (2) Magnet; 

(3) Vakuumsystem 

Der Aufbau des Analysatorrohres im Antikorodalrahmen ist aus Fig. 2 ersichtlich. Durch die 
untere Halterung, die ungefahr im Schwerpunkt des Systems angreift, werden Hohe und Winkel 
in bezug auf die Polschuhe des Magneten eingestellt. Die obere Halterung trLgt nicht, sondern 
fixiert lediglich die Lage des Quetschteiles in der Medianebene des Luftspaltes des Magneten. Sie 
lasst Streckbewegungen des Rohres zu, wie sie bei kraftigem Ausheizen entstehen. Der senkrechte 
Aufbau des Analysators wird im Hinblick auf das Fiillen mit Helium gewahlt, wenn die Ionen- 
quellenhaube unten zum Austausch der Ionenoptik oder der Oberflachen-Ionisationskopfe ge- 
ofInet werden muss. Dadurch kommt lediglich der ohnehin stets unter erhohter Temperatur 
betriebene Ionenquellentcil mit (verdiinnter) Luft in Reriihrung, wahrend z. B. dcr Auffangerteil 
mit dem Silber-Magnesium-Elektronen-Vervielfacher nur unter He-Atmosphare steht. Ausserdem 
betragt die Auspumpzeit bis zu einem Druck unter 

6, E. SCHUYACHER, Chimia 12, 245 (1958). 
Torr nach He-Fiillung nur 2 Std. 

7 9 
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72. Magnet. Der Magnet besteht aus kaltgewalztem Armco-MagneteisenE). das in den Werk- 
stitten der GEBR. SULZER AG.. Winterthur, mit der natigen Genauigkeit bearbeitet wordcn ist. 
Besonders die Polschuh-Flachen und -Rander, welche die Magnetfcld-Homogenitat bzw. -Grenzen 
definieren, miissen auf f 0.01 mm eben bzw. gerade sein; der Luftspalt betragt 20,OO f 0,05 mm. 
Zwei Errcgerspulen bcsitzen je 30000 Windungen aus Cu-Draht von 0.65 mm Durchmesser, mit 
einem Widerstand von je ca. 1000 SZ ?). 

Fig. 2. Aufbau von Rohr und Magnet 

Der insgesamt ctwa 600 kg schwere Magnet ist auf einem Rahmen montiert, dcr in allcn 
IZichtungen justierbar in einen Antikorodal-Wagcn cingcbaut ist. Auf diesem kann der Luftspalt 
genau langs der Winkelhalbiercndcn dcs Analysatorrohrcs frci bewegt werden. Damit llsst sich 
cxperimentell die optimale FokussierungsstelIung auffindcn. Ausserdem vermag man den Magne- 
tcn zum Ausheizen des Rohres vollstandig wegzufahren, ohne dass dabei die Justierung irgendeine 
Einbusse erfahrt. Dies ist dank einem Konstruktionsvorschlag von Hcrrn Ing. KUNZLI der GEBR. 
SULZER AG. ermoglicht wordcn. 

13. Pumpen-System. Analysator- und Qucllcn-Tcil werden unabhingig durch j e  eine Glas-Hg- 
I Mfusionspumpc cvakuicrt. Dicsc sind nach tlcn Ergebnissen der Ultrahochvakuum-Gruppe des 
BELL-Laboratoriums*) gebaut wordcn. Sic zcichncn sich durch eine Pumpleistung von 60 l/sec 
(gemessen bei Torr Luft am Eingang der vorgeschalteten Kiihlfallc in flussigcr Luft) und 
cine ausscrst geringe Hg-Ruckdiffusion aus. Die beiden Pumpsysteme sind nur durch den Aus- 
trittsspalt von 0,1 x 14 mm dcr Ionenoptik vcrbundcn. Eine EDwARDs-Hg-Boosterpumpe mit 
Diffusions- und Dampfstrahlstufe dient als Vorpumpe bcidcr Diffusionspumpcn. Dic zwcistufigc 
olrotationspumpc Bu WARDS SC 20 erzeugt das Vorvakuum und ist durch ein elektromagnetisches 

6, Geliefert von Ing. M. KONIG, Zurich. 
') Gewickelt bei BROWN-BOVERI & Co. ,  Raden. 

J .  A. HBCKER, Bell Lab. Record 33, 1 (1955). 
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Ventil mit der Roosterpumpc verbunden. Als Vakuuummessgerate werden ein PENNING-ManO- 
meter im Ionen-Quellenteil und ein Gliihkathoden-Manometer KCA 1949 am Analysatorpump- 
ansatz verwendet. 

2. Elektronische Einrichtungen. - Die Speisung des Gerates erfolgt aus dem 220 V- 
Setz. Der Hauptschalter befindet sich auf eincm Tableau zusammen mit den Pumpenschaltern 
und den zugehorigen Regeltransformatoren und Messinstrumentcn. Die Pumpenspeisung ist mit 
dem Kiihlwasser iiber cin Wassertlmckrelais verschliisselt. 

Im folgenden geben wir eine kurze Beschreibung der Elektronik, die im wescntlichen der 
massenspcktroskopischen Praxis entspricht, wenn auch einzelne Teilc in zweckentsprechender 
Weise modifiziert worden sind. Interessenten konnen die ausfiihrlichen Schaltschemata beim 
Autor einsehen. Fig. 3 gibt eine aussere Ubersicht des Elektronikschrankes. 

Fig. 3. Elektronikschrank mit den Einzelteilen 
( I )  Hauptschalter, Punipenschalter und -Regdung, PEwNING-Manometerspeisung ; (2) Schwing- 
kondcnsatorverstarker und Hochohm-Widerstandsbank; (3) Kompensationsschreiber, System 
AMREIN ; (4) Elektronenvervielfacher-Speisung; (5) Ionenoptik; (6) Magnetfeldsteuerung ; 
Magnet-sweep ; Massenanzeige; (7) Komparator ; Gleichstroni-Hauptverstarker ; (8) Magnntfeld- 
speisung; (9) Gliihkathoden-Manometer-Speisung; (10) Schalttableau, hoch isoliert; (11) Emis- 
sions- und Elektronenenergic-Regulator ; (12) Oberflachenionisationsspeisung ; (1 3) Hochspan- 

nungsgerat 

21. Mugnetspeisung. Der Netztcil erzeugt einen gesiebten Glcichstrom von 2000 V, 500 mA. 
Diescr fliesst durch dic beiden Erregcrspulen in Scric, hierauf durch zwei parallel geschaltctc 
Sendetctroden QEL 1/150, durch einen Widerstantl von 50 S / 5 0  W und cin 500-mA-Meter. Dic 
Differenz zivischcn der Spannung am Senewiderstand und einer hochstabilisierten, an einem 
10-Gang lO-k-.Q-Helipot, zwischen 0 und 25 V beliebig einstcllbaren Sollwert-Spannung wird dem 
Gitter dcr ersten Rijhrc eines mit Siliciumdioden galvanisch gekoppelten dreistufigen Glcich- 
stroinverstarkers zugefiihrt. Ein Kathodcnfolger iibertragt die -\usgangsspannung auf das Gittcr 
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der QEL-1/150-Rohren, wodurch der Magnetstrom innerhalb 0-500-mA linear geregelt werden 
kann. Die Stabilitat dcs Stromes betragt ca. O , l % ,  die Brummspannung weniger als 0,4y0, 
beides bei Vollast. 

Der Magnetkrcis ist gegen Induktionsstosse durch eine parallelgeschaltetc Kaltkathoden- 
Rohrenkette und einc Funkenstrecke mit VDR-Widerstand geschutzt. Die Rohrenheizungen und 
Anodenspannungen am Gleichstromverstarker sind stabilisiert. 

22. Magnet-sweep. Fur die automatische Registrierung der Massenspektren ist ein HC-Sweep 
vorgesehen mit funf Zcitkonstanten, die dic Geschwindigkeit der Feldanderung im ganzen um 
einen Faktor 1000 zii variieren gestatten. Der Ladekondensator dcs Sweeps liegt am Gitter des 
einen von zwei gegcngekoppelten Kathodenfolgern. Wegen dcs grossen Eingangswiderstandes 
dieser Schaltung kann die grosste Zeitkonstante einige Stunden hetragen. Die Ausgangsspannung 
zwischen beiden Kathodcn wird iiber einen Spannungsteiler an einen Widerstand in der Gitter- 
zuleitung der Eingangsrohre des Gleichstromverstarkers der Magnctspeisung angeschlossen. Die 
automatische Feldanderung kann bei jedem beliebigen Feld in beiden Richtungen beginnen, 
jederzeit gestoppt oder in der Richtung umgekehrt werden. Die Ausgangsspannung des Lade- 
kondensators ist bei Sweepbeginn so eingcstellt, dass ungefahr das einer VCFunktion am nachsten 
kommende mittlere Stuck der Ladekurve verwendet wird. Dadurch resultiert eine nahezu lineare 
Masscn-Zeit-Kurve. wegen m - H 9  - 1 2  und I - I/F (m = Masse; H = Magnetfeld; I = Er- 
regerstrom) . Bei hijhercn Feldstarken wird die Magnetisierungskurve des Armco-Eisens nicht 
linear, so dass dort die erste Proportionalitat verloren geht. 

23. Magnetometer. Zur Feldmessung wird cine Ferroxcube (PHrLIPs)-Sondenspule im Luft- 
spalt des Magneten vcrwendet. Diese licgt in Serie mit einer fcldfreien Induktivitat im LC- 
Gitter-Schwingungskrcis einer Oszillatorstufe. Die Grundfrequcnz betragt etwa 20 kHz. Da die 
Magnetisierung des Sondenkcrn-Materials ungefahr einer lg-Beziehung gehorcht, lasst sich auf 
die folgende Weise einc lineare Massenanzeigc herstellen. Das Ausgangssignal des Oszillators 
wird verstarkt, in ein Rechtecksignal konstantcr Amplitude und Basis verwandelt. gleichgerichtet 
und einem integrierenden Ketzwerk zugefuhrt. Dessen Ausgangsspannung wird mit einer Rohren- 
briicke gemessen. Der Nullabgleich erfolgt bci nichterregtem Magnet. Die durch die Magnetisie- 
rung des Sondenspulkerns erfolgende Frequcnzanderung des Oszillators macht sich in einem 
ungefahr I/H proportionalen Ausschlag des Bruckeninstrumentes bemerkbar, dcr infolge der 
bereits erwahnten Beziehung bei konstanter Bcschleunigungsspannung der Ionen der Masse der 
den Auffanger treffenden Partikeln proportional ist. 

24. Ionenquellen-Speisung. - Oberflachenionisation. Fur die Oberflachenionisation muss 
ein dunnes, rnit dem zu ionisierenden Material bedecktes W-. Ta- u. a. Bandchen kontinuicrlich 
bis auf etwa 2500' aufgeheizt werden konnen. Die Heizleistung soll stabilisiert sein, damit die 
Emissionstempcratur konstant bleibt. dusserdem soll eine Modulation des Emissionsstroms durch 
die Frequenz des Heizstroms moglichst unterbleiben. 

Ein 2000-Hz-Rechteckimpulsgenerator treibt zwei Gegentaktendrohren, zwischen deren 
Anoden die Primarwicklung des Ausgangstransformators liegt. Die Sekundarseite ist auf 15 kV 
isoliert und vermag ca. 20 Watt Heizleistung zu liefern. Uer Heizstrom kann mit der Schirm- 
gitterspannung der Gegentaktrohren kontinuierlich von 0.3 bis 6 Amp. reguliert werdcn. Me 
Anodenspannungen von Oszillator und Endrohren sind gegeniiber Netzspannungsschwankungen 
und Leistungsanderung elektronisch stabilisiert. Durch die hohe Frequenz von 2000 Hz und 
Rcchteckform des Heizstromes unterbleibt eine thermische Emissionsmodulierung vollstandig. 

Eleklronenstoss-IonenquelZe, Bei dcr Ionisation von Gasen und Dampfen durch Elektronenstoss 
miissen die Energie der Elektronen und die Grosse des Elektronenstroms unabhangig voneinander 
reguliert und konstant gehalten werden kiinnen. Diese Anforderungen sind durch die Schaltung 
von HUTCHISON & WOLFF~) verwirklicht worden, wenn auch rnit erheblichem elektronischem 
Aufwand (29 Rohren in 24 Enveloppen, wovon 16 fur die Regulation von Strom und Energie). 
Dieses Gerat ist rnit einigen kleineren Korrekturen nachgebaut worden. 

Es erlaubt eine Variation der Elektronenenergie von 140 ev bis zu einigen eVolt (rRaum- 
ladungsspannung D bei gegebener Emission) mit einer Stabilisierung auf & 0,025 cv. Der Heiz- 
faden wird rnit 2000 Hz geheizt. Der Emissionsstrom lasst sich zwischen 0,05 und 25 mA regu- 
lieren und ist auf f O,l% stabilisiert fur Ketzspannungsschwankungen von & 25yo. Die lang- 

9) D. A. HUTCHISOX & J. R. WOLFF, Rev. scientific Instruments 25, 1083 (1954). 
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zeitige Stabilitat der Emission betragt & 0,05%/8 h. Ein Rohrenvoltmeter erlaubt genaue 
Messung der Elektronenenergie, wie es z. B. fur Appearance-Potential-Bestimmungen notig ist. 
Das ganze Gerat ist hochisoliert aufgebaut, da es bei Betrieb auf maximal 10 kV gegen Erde liegt. 

25. Ionenoptik. - Hochspannungsgeriit : Fur die Beschleunigungslinse der Ionenoptik ist eine 
hochstabilisierte Gleichspannung notig, die zwischen 0.5 und 10 kV kontinuierlich regelbar und 
bis ca. 1 mA belastbar sein muss. Das Gerat ist eine Modifikation desjenigen von I N G H R A M ~ ~ ) .  

Die Hochspannung wird durch einen Radiofrequenz-Oszillator von ca. 300 kHz erzeugt, 
dessen Schwingspule als Hochspannungstransformatorl') fungiert. Nach Gleichrichtung und LC- 
Siebkette folgt ein in Araldit12) eingegossener Spannungsteiler. An einer geeigneten Stelle wird 
eine Spannung von maximal 86 Volt abgegriffen und dem einen Gitter einer Doppeltriode zugc- 
fiihrt, deren andercs Gitter mit einer zwischen 0 und 86 Volt an einem 10-Gang-Helipot abgreif- 
baren stabilisierten Spannung versehen wird. Die Differenz der beiden Spannungen wird in 5 Stu- 
fen verstiirkt und hierauf einem Kathodenfolger zugefiihrt, dessen Ausgang die Schirmgitter der 
parallel geschalteten 6Y6-Oszillatorrohren derart steuert, dass die Differenz der beiden Eingangs- 
spannungen dauernd ausgeglichen wird. Alle Anodenspannungen sind elektronisch stabilisiert. 
Der Radiofrequenzteil mit Gleichrichter befindet sich in einem FARADAY-Kafig. 

Die Stabilitat betragt 0,5O/,, die Brummspannung weniger als 0,005°/00 der Endspannung. 
LinscnsPeisungsgeriit. Ein 4-kV-Speisungsgerat mit elektronisch stabilisierter Spannung liefert 

an einem Spannungsteiler alle Spannungen fur die Beschleunigungslinse, die Strahlzentrierung, 
sowie fur eine Defokussierungs- und Diskriminatorplatte, wie sie bei der Verwendung von Obcr- 
flachenionisationskopfen mit dreifachem Heizband 

Hin weiterer Gleichrichter erzeugt fur die Strahlzentrierung des Ionen-Kollimators eine 
zwischen & 150 Volt variable Spannung. 

26. Auffiingersystem. Die Elektronik des Auffangersystems kann fur einfache oder ver- 
schiedene Typen von Doppel-Kollektoren verwendet werden. Sie entspricht im wesentlichen der- 
jenigen von MCKINNEY et al."). 

Einfach-Kollektor ohne Elektronenvervielfacher : Der Kollektorstrom wird uber eine Bank von 
6 durch Relais ein- oder ausschaltbare Hochohmwiderstande von lo* bis 5 '10" 52 (VICTOREEN) 
abgeleitet. Der Eingang fiihrt zum Vorverstarker des Schwingkondensatorverstarkers von 
FRISEKE & HOEPFNER FH 408 G, der elektrisch abgeschirmt und gegen Kapazitatsanderungen 
geschiitzt gerade neben der Auffangerhaube angeordnet ist. Der Hauptverstarker befindet sich im 
Elektronikschrank. Das Ausgangssignal wird einem TRUB-TAUBER elektronischen 10-mV-Kompen- 
sationsschreiber, System AMREIN, uber einen Fiinfdekadenwiderstand und Shunt zugefiihrt. 

An Stelle des Einfach-Kollektors lasst sich ein aktivierter Silber-Magnesium-Elektronenver- 
vielfacher einbauen (11-Stage-Venetian-Blind-Typ mit p-Metall-Abschirmung gegeniiber dem 
magnetischen Streufeld des Analysatormagnets). Die Elektronik fur den Multiplier entspricht 
der iiblichen : elektronisch stabilisierte und kontinuierlich regelbare Hochspannung rnit Span- 
nungsteiler fur die einzelnen Dynodenspannungen. Der Spannungsteiler wird gerade neben der 
Auffangerhaube angeordnet. 

Doppelkollektor und Kompensationsmessung : Der eine der beiden Kollektoren wird wie ein 
Einfach-Kollektor angeschlossen, wkihrend der Ausgang des anderen an einem 5.1010 52 -Wider- 
stand und am Steuergitter der Elektrometer-Tetrode VX 41 A oder 5800 liegt. Elektrometerrohre 
mit Hochohmwiderstand werden mit der Abschirmung unmittelbar auf die Auffangerhaube auf- 
gesteckt. Ein vollstandig negativ ruckgekoppelter dreistufiger Nachverstarker rnit Kathoden- 
folger verbiirgt Linearitat des Nachweissystems. Die Ausgangsspannung des Kathodenfolgers 
wird uber einen Fiinfdekadenwiderstand geleitet, an dem er rnit derjenigen des Schwingkonden- 
satorverstarkers verglichen werden kann. Zum Nullabgleich dicnt in diesem Fall der elektronische 
Schreiber 14). Diese Kompensationsmessung erlaubt je nach Ausbildung dcs Auffangers direkten 
Vergleich zweier Isotopenhaufigkeiten oder Messung eines Isotops gegeniiber mehreren anderen16). 

10) Fur die Einsicht in einige Schaltschemata der Elektronik seines 12"-Massenanalysators 
danke ich Herrn Prof. M. G. INGHRAM, Chicago, bestens. 

11) Nach unseren Angaben von der Firma SCHNEEBELI gewickelt. 
12) Wir danken der CIBA-AKTIENCESELLSCHAFT fur die Uberlassung von Araldit. 
13) M. G. INGHRAM & W. A. CHUPKA. Rev. scientific Instruments 24, 518 (1953). 
14) MCKINNEY. MCCREA, EPSTEIN, ALLEN & UREY, Rev. scientific Instruments 21,724 (1950). 
16) A. 0. NIER, E. P. NEY & M. G .  INGWRAM, Rev. scientific Instruments 18, 294 (1947). 

notig sind. 
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27. Vakuum-Messgerute. - PENNIxc-Manometer. Im Ionenquellen-Pumpsystem befindet sich 
cine h.NNING-RohrC PHILIPS Nr. W 430364. 1)iese wird aus einem Glcichrichter ubei einen 
Schutzwiderstand mit 2 ode1 4 kV gcspiescn. Der Ionenstrom ziindet jeweils eine Kaltkathoden- 
rohre 5823, wenn er bis zum Vollausschlag des Instrumentes ansteigt. Durch cin Kelais wird 
dann die Hochspannung ausgcschaltet, ebenso die Elektronik der lonenquellen. Die Rlessempfind- 
lichkcit crfasst noch Drucke bis lo-' Torr. 

Gluhkathoden-Manometey. Am Analysatorpumpsystem ist eine Gliihkathoden-Manometer- 
Rohre RCA 1949 angeschmolzen. Dic Elektronik dazu verwendet Emissionsstabilisierung nach 
RIDENOUR-LAMPSON Is), einen 3stufigcn Gleichstromverstirker rnit Elektrometereingang CK 588G 
und Kathodenfolgcr zur Messung von Kollektorstromcn noch bei mm Hg. A4usserdem ist 
cin Ausgaskreis sowie cin Rclaisausgang eingebaut, der bci Vollausschlag des Messinstrumentes 
den Heizfaden und die Elektronik der Ionenquellen ausschaltet. 

28. Allgemeine Hemerkungen. Allc Gcrate werden aus Clem elektronisch stabilisicrten Haus- 
netz gcspicscn. Die Ionenquellenspeisung sowie die Conenoptik werden noch zusatzlich an einen 
magnetischen Spannungsstabilisator angeschlosscn. Ilcr Elcktronikschrank ist durch einen 
Kdhelstrang rnit der Maschine verbundcn. Hochspannung wird durch Xconkabel ubertragen. 
U'echselspannung fuhrende Kabel sind abgcschirmt, ehenso alle Messkabel. Die Netztransforma- 
toren besitzen einen clcktrostatischen Schirm zwischen Primar- und Sckundarwicklung. Trans- 
formatorcn mit Sekundarwicklung auf Hochspannung sind in Araldit eingegossen. Der Raum 
wird zur Entfeuchtung und Tempcraturstabilisierung klimatisiert. Die Leistungsaufnahme der 
Elektronik und des Pumpsystems bctragt ca. 4 kW bei voller Magneterregung. 

3. Ionenoptik und Auffhger. - Ionenquellen- und Auffangcr-Systemc sind austauschbar. 
IXc genaue Justierung der Eintritts- und Austrittsschlitzc wird durch Stiftc an den ionenoptischen 
Tcilen und durch auf Pass gearbeitcte Locher an den entsprcchcnden Rohrstcllcn gewahrleistet. 

31, Obevfluchen-Ionisationsquelle. Der Aufbau cntspricht demjenigen von INGHRAM & 
CHUPKA Is). Die einzelnen Plattcn von Beschleunigungslinsc und Kollimator bestehen aus polier- 
tem Inconelblech. Auf 4 ausgesucht glcichmassigen I'yrexstaben und genau gcarbeiteten dariiber 
passenden Pyrexrohren als Distanzstiicken wircl clas ganze System rnit 4 Inconcl X-Fcdern zu- 
sanimengehalten. LJm dic notige I'rlzision des Aufbaus zu erreichen, insbesondere die vollstan- 
dige Allincation hei zwei je 0 , l  mm breiten und 14 mm langcn Schlitzen des Kollimators, ist eine 
Rohrlehre angefertigt worden, in der alle Bleche bearbeitet wurden. Die engen Schlitzc wurden 
rnit angcschliffcncn Dentistenbohrern gefrast. Allc Schlitzc sind soweit hintcrfrast, dass die 
Materialdicke noch 0,l mm hetragt. Dadurch verschwindet die Gefahr von Uoppelbildern durch 
Rcflcxion. I)er Tonisationskopf ist nach Offnung dcs Endflansches leicht herausnehmbar. Zur 
Rcproduktion der Geometric des Heizbandes nach Probenwechsel ist eiue Punktschweisslchre 
angefertigt worden, auf der das Bandchen an zwei Kovardurchfiihrungen angcschwcisst und 
nachher in eine definierte U-Form gebracht wird. Hicrauf setzt man den Ionisationskopf auf ein 
Ihplikat der Heizband-Abschirmplatte und bringt das Rand in dic richtigc Stclle in bezug auf die 
Toncnoptik. Sach dcm mehrstundigcn Ausgliihen dcs Bandes in einer Hilkvakuumapparatur 
wird es rnit der Probe versehen und der KopI dann in die lonenoptik eingesctzt. Auch hicr ist 
durch Stifte genaue Justierung gewlhrleistet. Der Kopf kann rnit drci Hcizbandern vcrsehen 
werden. 

32. Bleklvonrnstoss-fonenquelle. Der Aufbau entspricht im wcscntlichcn dcmjcnigcn dcr vor- 
hergehenden Quelle. An Stcl Ic dcs Ionisationskopfes tritt das Ionisationskastchcn aus poliertem 
Inconel. Daran sind Schlitze von 0,5 x 2 mmz hzw. 1 x 5 mm2 fur den Durchtritt des Elektronen- 
strahles in die lonisationskammer bzw. zum Strahlfanger angebracht. Der Gasstrahl wird gut 
abgedichtet in das System geleitet. das selbst nur einen geringen Leitwert fur die Gasstromung 
besitzt, so dass cinc gute Ionisationsausbeute bei kleincm Probcnvolumcn verwirklicht wird. 
Dcr Heizfaden kann in wenigen Minutcn ausgetauscht werden, wohei zur Justierung genau gleich 
verfahren wird wie beim Tonisationskopf der Oherflachenionisationsquelle. Die Inconcl-Haube 
fur die Gasionenquclle besitzt in der Hohe des Ionisationskastchcns cinc Quctschung, die eine 
moglichst wcitgchcnde Annaherung eines Hilfsmagnctcn zur Elektronenkollimation crmoglicht. 

Ofen- und Feld-Ionenquellen kounen in analoger Weise angeschlossen werden. 

16) I,. S. RIT)F.NOUH & C. W. LAYPSON. Rev. scientific Instruments 8, 162 (1937). 
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33. DoPPelkollektor. Der Aufbau cines Doppelkollektors fur niedere Massen (16-50) ist der- 
jenigcn von NIERl'), rnit einer Modifikation im Hinblick auf die grossere Massendispersion un- 
seres Apparates, analog. Es wird dieselbe Konstruktionsweise venvendet wie bei den Ionen- 
quellen. Aus Isolationsgriinden ist Pyrex durch Quarz ersetzt. 

34. Iiollektor rnit variablem Spalt. Ein von aussen rnit Mikrometcr verstellbarer Austrittsspalt 
crmoglicht Anpassung des Auflosungsvermogens an das gestellte Problem. Er  ist gleichzeitig 
hochisoliert aufgebaut. so &ass er als Auffanger eines Doppelkollektorsystcms dienen kann. Dem- 
entsprechend befinden sich geerdete Platten zur Abschirmung und auf - 28 V vorgespannte 
Plattcn zur Unterdruckung von Sekundarelektronen vor und hinter dem Auffangerspalt. Hinter 
diesem System ist ein zweiter Auffanger angebracht rnit dazugehorigen Abschirmungen uncl 
Sekundarelektronen-Untcrdriickern. 

4. Funktionsweise des Instrumentes. - Fur einige gegenwartig in Arbeit 
befindliche Probleme sind prazise Isotopcnanalysen an festen Stoffen notig, welche 
durch Oberflachenionisation ionisiert werden konnen. Die Priifung des Gerates er- 
folgt deshalb bei dieser Anwendung. 

Zsotopenanalyse von gewohnlichem Rubidium. - Probe: { RbCl} von RURRACH KALIWERKE, 
Werk Kriigershall. Probenapplikation: Das { RhCl} wird in das schwererfliichtige { Rb,SO,} iiber- 
gefuhrt und als solches auf das zuvor kurz oxydicrtc thorierte Wolframband (0.75 x 0,025 mm) 
in einer Menge von ca. 10 pg moglichst auf die Mitte aufgetragen. Nachher wird das Band einige 
Male kurz his Rotglut aufgeheizt, damit durch weitere Oxydation die Elektronen-Austrittsarbeit 
und damit die Ionisationsausbeute ansteigt. 

Messung : Nach vorsichtigem (1 Einbrenncn 1) der Ionenquelle wird der Tonenstrom auf dem 
Auffanger auf lo-" his 1 0-lo Amp. gesteigert. Rci dieser Starke emittiert das Rand bei dunkler 

Rotglut (1,75 Amp. Heizstrom) unverandert 
6- 

"Rb I 
viclc Std. Die Beschleunigungsspannung betragt 
4000 V, die Ionenoptik ist auf optimale Trans- 
mission, der Magnet auf optimale Fokussierung 
eingestellt. Fig. 4 zeigt ein Massenspektrum, bei 
0,l mm Austrittsschlitz und 0.5 mm huffanger- 
schlitz aufgenommen. Es ist rnit Schwingkon- 
densator-Verstarker gemessen worden. Mit der 
Dispersion 

D = r A m/m[cm] = 20 A m/m 

unseres Apparates betragt der Linienabstand 
der Isotope a6Rb und &'Rb D = 20 .2/86 = 

0,465 cm und die Linienbreite minimal 0.6 mm, 
wenn nur die Spaltbreiten dazu beitragen und die 
mechanische Dejustierung sowie die elektrischen 
und magnetischen Unstabilitaten heim t;ber- 
fahren der Linien dagegen vernachlassigt wer- 
den konnen. Dic Abbildung ergibt einen Linien- 
abstand von 28 mm und eine mittlere Halbwerts- 
breite der Linien von 4 mm, woraus eine Linien- 
breite von 0.66 mm folgt. Da dieser Wert die 
theoretische Linienbrcitc nur um 10% ubersteigt, 

bilitat des elektrischen und magnctischen Feldcs 
(vor allcm die ~Brummidreiheit) als zufricdcn- 

- 
Fig' 4. MassensPektvum natuvzichem sind \"ir berechtigt, die Justicrung und die Sta- 

Rubidaum 
mit 0,l mni Eintritts- und 0,s mm .\us- 

trittsspaltbreite aufgenommen stellend zu betrachten. 

Uber die Reproduzierbarkeit des Haufigkeitsverhaltnisses gibt die folgende 
Tab. 1 eine Ubersicht. Dabei wird die erste Messreihe rnit geerdetem, die zweite rnit 

17) A. 0. NIER, Rev. scicntific Instruments 18, 398 (1947). 
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0 
- 28 

auf - 28 V befindlichem Sekundar-Elektronen-Unterdrucker durchgefiihrt. Die 
Ionenstrome sind mit Schwingkondensator-Verstarker gemessen. 

Tabelle 1. Lanienhahen aufeinanderfolgender Messungen der beiden Rb-lsotcpe 

0,3865 i 0,0019 
0,3863 5 0,0018 

Sekundar-Elektronen-Unterdriicker 

0 Volt 

86Rb 
mm 

177,3 
177,O 
177,s 
177,5 
177.2 
177.5 
177.0 
177.6 
177,3 
177,O 
177.0 
177,5 

I 177.28 & 0.14 

87Rb 
mm 

68.7 
68,6 
68.6 
68,G 
68.7 
68.6 
68.6 
68,4 
68,9 
68.7 

68.64 & 0,09 
87Rb/ESRb = 0,3872 & 0,0006 

(Alle Fehlerangaben gelten bei f 

-28 Volt 

8SRb 
mm 

174,7 
174.3 
174.1 
174.1 
174,7 
174.6 
174,8 
174,7 
175,l 
174,7 
174,O 
174.6 

174,58 * 0,18 

87Rb 
mm 

67,4 
67,l 
67.5 
67,3 
67,5 
67.6 
67.7 
67.4 
67.8 
67,G 
67,s 
67,l 
67.0 
67,O 

67,39 * 0,15 ~- 

87Rb/86Rb = 0,3860 0,0009 
er Sicherheitsschwelle von 95 yo) 

Die Resultate zweier Messreihen mit Gleichstromverstarker zeigt die Tab. 2. Die 
grosseren Fehlergrenzen dieser Messungen rtihren von einem kleinen linearen Gang 
in der Emission der Ionenquelle her, der sich oft durch spontane Veranderung der 
Emissionsoberflache einstellt und kaum vermeiden lasst. 

Tabelle 2 .  Rb- Isotopenverhaltnisse mil Gleichstromuerstark~r gemessen 

I 87Rb/8SRb 1 Sekundar-Elektronen- 
Unterdriicker V 
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sind wohlbekannt lS). Bei der Gleichstromverstarker-Messung wird die Gitter- und da- 
mit Kollektorspannung wegen der negativen Riickkopplung im wesentlichen konstant 
gehalten, so dass kein Unterschied zwischen den beiden Messreihen existieren sollte. 

Unser genauestes Resultat sei mit demjenigen NIERsle) verglichen : 
87Rb/8sRb = 0,3860 0,0009 diese Arbeit 

0,3860 0,0005 NIER 

d. h. das Gerat arbeitet innerhalb der Messgenauigkeit diskriminationsfrei. Dieser 
Befund wird durch die beiden Resultate mit Gleichstromverstarker, einer unab- 
hangigen Elektronik, bestatigt. 
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18) E. W. BECKER, E. D~RNENBURG & W. WALCHER, Z. angew. Physik 2, 261 (1950) ; M. G. 

18) A. 0. NIER, Physic. Rev. 77, 789 (1950); 79, 450 (1950). 
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133. Synthhe de l’a-M6lanotropine (a-MSH) de Porcl) 
par St. Guttmann et R. A. Boissonnas 

(24 IV 59) 

I1 a CtC montrC rCcemment par HARRIS & LERNER~)  et par HARRE~)~) que 
l’a-MSH (melanocyte-stimulating hormone), qui semble &re la principale hormone 
de l’hypophyse de Porc provoquant 1’Ctalement des mClanocytes 5)8), est un tridC- 

l) Une communication prdiminaire sur cette synthkse a 6t6 donnee au IVe Congrks de Bio- 
chimie (Vienne, 1-6 sept. 1958). cf. R. A. BOISSONNAS & ST. GUTTMANN, RBsum6s des communi- 
cations, Section 1, Nr. 3. 

2, J. I. HARRIS & A. B. LERNER, Nature 179, 1346 (1957). 
J. I. HARRIS, Symposium on Protein Structure, Methuen & Co., Ltd., London, pp. 333- 

337 (1958). 
4, J. I. HARRIS, Biochem. J. 71, 451 (1959). 
6) A. B. LERNER & T. H. LEE, J .  Amer. chem. SOC. 77, 1066 (1955). 
6) Pour une revue de la litt6rature sur ce sujet voir I’article de C. H. LI dans Advances in 

Protein Chemistry 12, 269 (1957). 




