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Przecigtnemu czlowiekowi praca chemika kojarzy si¢ na ogdt z przelewaniem réznobarwnych plynéw z probowki do retorty czy kolby —

zwlaszcza gdy mowa o analizach chemicznych, bedgcych jednym z podstawowych zaje¢ chemika w laboratorium naukowym, badawczym

czy fabrycznym. Po chwili namyslu niektoérzy dodadza do tego obrazu jeszcze spektrograf, ktory stuzy do analizy widmowej, ale to juz na

ogot wszystko. Tymczasem probdwka i retorta w takim samym stopniu moga byé symbolami wspolczesnej chemii, w jakim stopniu miotek

i obcggi moZna uznac za symbol dzisiejszej techniki przemystowej. Obecnie chemia stosuje wiele roznego rodzaju metod badawczych

i analitycznych, uzywajac w tych celach wielu réznorodnych-i skomplikowanych przyrzadow. Postep w tej dziedzinie bylby chyba niemozliw;

bez §cislej wspolpracy m.in. z fizyka, gdyz nie tylko budowa, ale i obstuga wielu urzadzen tego rodzaju wymaga zatrudnienia

wykwalifikowanych fizykow. Do zwiazkow migdzy fizyka i chemia powrdcimy jeszcze na tamach «Delty», tymczasem za$ proponujemy
wycieczke do Instytutu Chemii Przemyslowej w Warszawie, by zobaczy¢, jak wygladaja probowki nowoczesnej chemii.

Jestesmy w Zakladzie Spektrometrii Stosowanej Instytutu. Celem Zakladu jest wdrazanie metod fizycznych do analityki chemicznej oraz

prowadzenie prac metodycznych nad opanowaniem i udoskonaleniem nowych metod analizy instrumentalnej. Zakiad wchodzi w sklad

Warszawskiego Laboratorium Srodowiskowego Aparatury Chemicznej, kierowanego przez prof. Janing Swietostawska. Istnienie centralnych

laboratoriow tego rodzaju jest jedng z cech charakterystycznych wspolczesnej nauki. W dobie coraz bardziej skomplikowanych

i wyspecjalizowanych metod i urzadzen badawczych laboratoria takie maja na celu koncentracje kadry i kosztownej aparatury. Warszawskie

Laboratorium prowadzi wszechstronne badania analityczne dla réznych placéwek chemicznych, Przeprowadza sie tu analizy mieszanin

wieloskladnikowych, cz¢sto bardzo skomplikowanych zwiazkow organicznych, identyfikuje produkty nowych syntez, bada si¢ katalizatory,

wykonuje analizy §ladowych zanieczyszczen i domieszek, prowadzi prace majgce na celu okre$lenie struktur molekul.

Do tych celow stuzg skomplikowane aparatury, jak na przyklad spektrometr masowy, spektrometr ramanowski ze wzbudzaniem

laserowym (za pomoca lasera helowo-neonowego), spektrometr do badania absorpcji atomowej promieniowania analizowanych prébek

i inne. Kazdy z nich godzien jest uwagi. Dla przykiadu poznamy blizej jeden — spektrometr masowy sprzezony z chromatografem

gazowym Varian MAT 11 (zdjecie na pierwszej stronie okladki
chromatograf gazowy  Spektrometr masowy przedstawia widok ogolny przyrzadu). Urzadzenie sluzy do analizy
sktadu badanej probki metoda wyznaczania mas atomowych wszystkich
jej skladnikow (a takze do badaf struktury molekul skltadnikow

— przez wyznaczanie mas atomowych roznych fragmentow molekul),

Schemat organizacyjny urzadzenia przedstawia rys. 1.

Badang prébke (wystarczy jej zaledwie okolo 1 pg!) wprowadza sie za
pomoca specjalnej strzykawki do kolumny chromatograficznej. W tym
miejscu utrzymywana jest kontrolowana podwyzszona temperatura,

dzigki czemu probka paruje. Pary sa porywane przez hel (gaz noény),

przeplywajacy przez kolumng pod ci$nieniem okolo 3 atm.
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wprowadzenie cyfrowy wskaznik

prebki masy; atoriowe) W kolumnie nastepuje rozdzielenie prébki na frakcje (idea metody
chromatograficznej — zob. «Deltay», 1974, nr 11). Kazda frakcja
kierowana jest dalej do specjalnego separatora, ktory zatrzymuje
chromatogram  spektrogram masowy znaczng cze$¢ gazu nosnego, a przepuszcza pary kolejnych frakcji
Rys. 1. Schemat blokowy spektrometru gazowego sprzgZonego badanej probki (w spektrometrze masowym musi by¢ wzglednie
z chromatografem gazowym bardzo niskie ci§nienie — okoto 3 miliony razy nizsze niz w kolumnie).

Z separatora badane frakcje przechodza juz bezposrednio do spektrometru masowego (fot. 1). Ta nazwa oznacza si¢ urzadzenie, w ktérym
nastepuje rozdzial strumienia czgstek naladowanych na skladniki o jednakowych masach atomowych. Rozdzialu tego dokonuje si¢ za
pomocg pola magnetycznego, ktore zakrzywia tor poruszajacej si¢ czastki naladowanej (rys. 2). Aby'jednak pole magnetyczne moglo
zakrzywic tor poruszajacej si¢ czastki, musi ona mie¢ ladunek elektryczny. W tym celu frakcje probki wprowadza sie najpierw do tzw.
zrodla jonow. Tu strumien elektronéw (przyspieszonych w polu o napieciu okolo 70 V) z dzialka elektronowego jonizuje molekuly, a takze
znaczng ich cze$¢ rozbija na fragmenty (gdyby energia elektrondéw byla znacznie wieksza, molekuly zostalyby rozbite na pojedyncze atomy
i na podstawie analizy masowej mogliby$Smy jedynie powiedzieé, z jakich atoméw skladaly si¢ molekuly zwiazkéw zawartych w probee, nie
mozna byloby za$ powiedzie¢, jakie molekuly znajdowaly si¢ w probce). W tym ostatnim procesie (zwanym fragmentacja) moga tez
zachodzié ciekawe przegrupowania atomow we fragmentach.
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Rys. 2 Sila Lorentza (F) dzialajgca na czgstke naladowang (tu:
Fot. 1. ,,Serce” spektrometru masowego dodatnio) poruszajgcg si¢ z prgdkodeig v w polu o indukeji B

Zjonizowane molekuly i fragmenty molekut zostaja nast¢pnie przy$pieszone w polu o napieciu rzedu kilku kilowoltéw. Ich predkos¢ osigga
dzigki temu warto$¢ znacznie wigksza od predkosci termicznej, dzigki czemu praktycznie mozna przyjaé, ze ze zrodla jonow wybiegaja
czastki o takiej samej energii, Poczatek i koniec okresu, w ciagu ktérego ze zrodia jonow wybiegaja jony kolejnej frakcji, mozna

fatwo okresli¢, mierzac calkowity prad jonowy. Jest on rejestrowany za pomoca standartowego urzadzenia piszacego (fot. 2), Jesli wiec
pisak zaznacza maksimum tego pradu, to $wiadczy to, Ze Zrodlo jondw opuscily zjonizowane molekuly i fragmenty kolejnej frakcji.
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Fot. 2. Urzadzenia piszace spektrometru masowego: z le- Rys. 3. Tory trzech czastek naladowanych o réznej masie (m; >
wej — chromatogram, z prawej — spekirogram masowy > mz > ms) w jednorodnym polu magnetycznym o coraz wickszej

indukeji (By > Bz > Bi), z — Zrédlo jondw, D — detektor
czastek (w stalych polozeniach).

Ze irodla jondw czastki trafiaja do obszaru jednorodnego pola magnetycznego o kontrolowanej indukcji (jego zrodiem jest elektromagnes
widoczny na fot. 1; indukcje pola zmienia si¢ przez zmiang nateZenia pradu plynacego przez uzwojenie elektromagnesu). W obszarze pola
czastka biegnie po okregu, po czym wpada do detektora czastek (jest to powielacz elektronowy). Promien czastki jest tym wiekszy, im
wigksza mas¢ m ma czastka. Jesli wigc przy danej indukcji do detektora trafig czastki o danej masie, to czastki lZejsze i cigzsze trafia obok
i detektor ich nie zarejestruje. Zamiast jednak przesuwacé detektor czastek, lepiej jest zmieniaé pole magnetyczne (rys. 3). Przy wzroscie
indukcji do detektora beda trafialy czastki o coraz wigkszej masie (skrupulatnemu Czytelnikowi radzimy w tym miejscu udowodnié, ze
stosunek masy m do ladunku elektrycznego e czastki wyraza si¢ nastepujacym wzorem przez indukcje magnetyczna B, promien toru r oraz

m
napigcie U przyS$pieszajgce jony: 2 = B*rj2U).

Wskazania detektora przy wzrastajacym B rejestrowane sg przez szybkosciowe urzadzenie rejestrujace. Liczba czastek wpadajacych do
detektora generuje w nim prad elektryczny (tym silniejszy, im wiecej czastek wpada do detektora). Prad ten powoduje proporcjonalne
odchylenie waskiej smugi $wiatta nadfioletowego, ktora pada na przesuwajacy sie papier §wiatloczuly (ulegajacy od razu wywolaniu). Na
wyjsciu urzadzenia otrzymujemy wige od razu widmo mas atomowych danej frakeji (fot. 2). Aby widma kolejnych frakcji nie pomieszaly
sig¢ ze soba, kazde z nich musi by¢ sporzadzone szybko. Obstugujacy spektrometr sledzi wigc wskazania urzgdzenia rejestrujaccgo catkowity
prad jonowy. Wzrost tego pradu oznacza, ze do spektrometru dotarla kolejna frakcja. Wtedy dopiero uruchamia sie zmiane pola
magnetycznego i jednoczesnie rejestracje widma masowego. Caly proces analizy masowej danej frakcji trwa zaledwie 0,5 5. Po tym czasie
urzadzenie dokonujgce analizy masowej wraca do stanu wyjSciowego i czeka na nastepny sygnal do pracy.
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Efektem analizy masowej danej frakeji jest wige zapis widma masowego frakcji. Przyktad fragmentu takiego zapisu przedstawia rys. 4 (jest

to oryginal, wraz z roboczymi notatkami). Widoczne sa na nim dwie krzywe oraz skala warto$ci masy atomowej (w jednostkach

fizycznych — tzw. atomowych jednostkach masy, przy czym a.j.m. to 1/16 masy atomu tlenu O'%). Obydwie krzywe przedstawiaja te same
widma masowe, tyle tylko, ze w roznej skali (skale te maja si¢ do siebie jak 1:10). Teraz widmo masowe trzeba zinterpretowaé, czyli

okresli¢, jakim molekulom i ich fragmentom (dokladniej: jonom) odpowiadaja poszczegdlne maksima widma. Opisany przez nas spektrometr
masowy pozwala wyznaczy¢ mas¢ atomows czastki z dokladnoécia do 10~% a.j.m. Z taka mniej wiecej dokladnoscia sporzadzone sa

specjalne katalogi widm masowych znanych molekut i ich fragmentow. Zdarza sie jednak, ze takg sama mase atomowa ma kilka réznych
molekut, cho¢ przy takiej dokladnosci, jaka gwarantuje spektrometr, w gre moze wchodzié¢ zwykle zaledwie kilka mozliwoéci. W takich
przypadkach niezwykle pomocna jest analiza mas atomowych fragmentow zarejestrowanych przez spektrometr, kazdej bowiem molekule
odpowiada specyficzne widmo masowe fragmentow. Analiza fragmentoéw pozwala wiec juz jednoznacznie zidentyfikowaé nieznang molekule,
Tytulem préby proponujemy Czytelnikowi, by sprawdzil, ze widmo na rys. 4 odpowiada fenolowi (wzor globalny: CsHsOH).

Wynikna pewne przy tym klopoty, wielu Czytelnikow z pewnoscig doszuka sig jeszcze innych skladnikow. Istotnie. Spektrometr jest urzadze-
niem niezwykle precyzyjnym, rejestrujgcym wszystko, co si¢ dofi wprowadzi. A oprocz badanej probki dostaje sig don hel z wszystkimi swymi
zanieczyszczeniami (argonem, azotem, tlenem i inn.) oraz wszelkie inne zanieczyszczenia z probowek, w ktorych przechowuje sie probki, ze
strzykawek, z par oleju pomp utrzymujacych w spektrometrze proznie itp. Przy pracy ze spektrometrem trzeba wigc zachowaé bardzo

daleko idgca czystosc i ostroznosc. Mimo to tych nieproszonych zanieczyszczen catkowicie wyeliminowaé sie nie da. Spektrometr bedzie

wigc zawsze cof rejestrowal, nawet gdyby niczego don nie wprowadzano. Nie obciazony spektrometr zarejestruje wiec widmo masowe
whlasnych zanieczyszczen, czyli — tzw. tlo. I dla kontroli trzeba systematycznie sprawdza¢ tlo wlasne urzadzenia. Oryginalny fragment

zapisu takiego tla przedstawia rys. 5. Mamy nadzieje, ze Czytelnik bez wigkszych klopotéw potrafi sam zidentyfikowaé wigkszosc¢
pierwiastkoOw stanowigcych zanieczyszczenia spektrometru.

Fot. W1. P. Jablosiski H.O.i Z.P.



