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高真空空间模拟检测装置和

部分元件的残气分析

刘
叫梦

己 ‘。

摘要
�
用国产 � �刃一 � 小型四极质谱分析计探测了高真空空间模拟检测装置在 尸 二

� ��
� � � � � 级的残气质谱

。

对所记录的质谱图做了定性识别
,

肯定了系统中有碳氢化物和

旷物油的存在
,

分析了各种残气的来源
。

对部分元件进行了残气质谱分析
,

以相对比较

法对谱图做了半定量性的对比分析
,

提出了对所厕的元件可否用于本真空系统中的建议
。

一
、

引 言

为检测软二线望远镜的软二线光学性能而设计和制造了一台专用装置
。

根据软 二线在大气

中被吸收的特性而要求本装置应达到 � 又 ��
“ 。� � � � 的工作真空度 � 为使望远镜头不受污染又

要求真空系统内尽量减少油或碳氢化物的含量
。

为此
,

本装置附有一台残余气体分析器用作

监测真空系统内残余气体的成分
。

本装置的容积为 �
�

� 又 �。‘�
,

属于大型高真空设备
,

验收后于 � �  �年在尸
� ��

一 � � � � � 级下

对其进行了试探性的残余气体分析
。

其后
,

在设备尾端光源腔 内进行了真空导线
、

步进电机

及泡沫塑料等元件和材料的真空性能测试
,

并测得若干残气质谱图
。

现将初步结 果 报 告 如

下
’

�
,、

二
、

对本底谱的探讨

一

�
�

残气判别
,

图 � 和图 � 是本装置检测舱部的残气质谱图
,

要的谱峰是� � � �
、

� 、 � �
、

��
、

� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

吐�
、

� �
、

� �
、

� �孔� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

根据分子式和结构式 � 参考有关的碎片图形
,

图 � 是属部光节腔的残气质谱图
。

� �
、

� �
、

� �
、 。’�

、

只
�、� �三� �

,

� �
、

� �
、

� �公 � �仪 � �
。

� �
、

� �

图中主
、

� �
、

认为这些
�、

� 、
�

�
�

、

� �
,
�
� 、

�峥
。 、

� � 、

�
� 、

� �
� 、

饱和直链

� � � ��
一 �

。

根据未列出的不明显峰形判断
,

还有少量

�
�

残气来源 �

系统内主要残余气体是

�和不饱和烃� � � � � 及

溶剂�
�

林
。
� 和 �廿于

。
�等

。

举机
扮

爆
引

有比
�

卜

� �

� �

� �

冶炼和加工过程中不锈钢本身溶解一些气体杂质
。

系统暴露于大气厂其内表面吸附和溶哪长些
‘

毛
由于泵的规格和给构及抽运时间等因素的作用

,

�

赢
内客组分的气体有不同量 的

残留
。

�� 外部气体通过波纹管和玻璃规管等渗
、

透到系统内
。

�� 系统有实漏
,

外部气体由漏孔进人系统内
。
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图 � 光源腔部残气质谱图

� 尸 � � � �
一 � � � � � � �

一 ‘昌� � � � � � � � � � � � � � �
�

�
�

�

�� 因泵本身的工作特性和操作规程不适 当而引起机械泵油和分子泵轴承冷却油的返流

而进入系统
。

�� 实验部件及人体进入系统而引起的污染残留
。

在真空抽运过程中由于压力的变化
、

热激发的由掖态变为气态的蒸发作用
、

热激发使吸

附于内表面的气体或蒸汽分子被释放的热解吸作用
、

电子或离子与器壁表面碰搔而使气体从

表面上被释放的电子一离子激发的解吸作用等等
,

使溶解和吸附于器壁的前述气体和液体被

释放到系统内的空间
,

这些被释放的气体与系统内原有的气体在被泵体抽运的同时也被残气

分析器的探头所探测
,

并由记录仪记录下不同的质谱峰
。

�
�

对比分析

与一般高真空和超高真空系统比较
,

本系统的残气谱中有儿个峰强度很大
。

分析其原因

是
�

�� 系统的内表面积是 � �� �
“,

表面吸附是主要残气来源
。

水经 � �� ℃
,

氢经 � �� ℃以上

的真空烘烤才能去掉
,

而本系统设计为非烘烤系统
,

所以残气谱中的水和氢的质谱

峰很强
。

�� 又残气谱中氢峰大于水峰
。

其原因是 �
�

的� � �
二 � 峰来源很多一空气中有 � �

的分

压强 理 “ ��
“ ‘�� � � ,

系统上密封用的无氧铜可释放 �
� ,

残气中碳氢化物被电子碰撞

而产生
‘
�

� 十

及 ��
十 ,

水被电子碰撞后也可形成离子碎片
’
�

� 十 ,

不锈钢管路的内表面

积很大就有相当大的�
�

吸附及溶解
,

涡轮分子泵对 � �
的压缩比很小

,

越到高真空

时�
�
就不易被抽掉

,

上述这些原因就造成 了质谱图中氢峰最强
。

�� �
�

峰相对较强
。

空气中�
�

的分压强是 �� �
�

� � ���
� ,

但分 子泵对 �
�

的抽运系数与对

�
�

的抽运系数相当
。

所以一般情况下系统 中 �
�

的分压强很小或测不出来
。

本系统

的质谱图中� � �
二 �� 峰很明显

,

结合 � � � ��
、

�� 及�� 来判断
,

是系统有微小的

实漏
。

�� 氢峰相对较强
。

空气中�
�
的分压强只是 �

�

� � � ��
� ,

不锈钢中混入的�
�
也不多

,

渗

透的� �
量就更少了

。

但是�
�
在常温下很难脱附

,

在� ��  � �� ℃时�
�
的释放速率才

达极大值
。

又本系统以离子泵作为主泵
,

三极式溅射离子泵对�
�
的抽速与对 �

�

的



抽速之比其最大值只为�
�

�左右
。

所以由于 �
�
的难于解吸

、

难于抽运
,

又电离截面

较大等原因而使质谱图中�
�峰相对较强

。

实验也证实了离子泵对 �
�
的抽运能力很

低
。

图 理中� ”的� � �
二 �� 峰低于与其相比较的 � � � 公 �� 峰

,

而图 � 中 � � �
�

� �就高于� � 之
� � 刚净了

。
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图 � 分子泵与离子泵共同工作时
·

测的残气质谱图
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图 弓 分子泵停止工作离子泵单独上作�� 分钟后测的质谱图
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勃 矿物油污染
。

谱图中� � �
二 � �

、

� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

� �及�� 峰明显
,

由此可证 明系 统

中有碳氢化物油类
。

本装置并非是全无油系统
,

·

因为分子泵起动时系统 中压 力 在
尸 � � � , “� 。 � � 级

,

使机械泵在低压力卞工作而使泵油的返流加大
。

又停分子泵后高

真空阀门关闭不紧
,

因内外压差大而使分子泵返油
。

�
�

关于残气含量

因为仪器的分辨率参量对离子流的强度影响最大
,

在小范围内可内插外推
,

超过一定范

围就无规可循 � 压力对时间的关系必须记录准确
,

否则计算误差增大
� 仪器的发射电流和电

子能量都是在小范围内成线性关系
� 不同元素在相同电子能量轰击下产生的离子流不同

,

要

有齐全的电离截面数据对照
�
两种或两种以上元素形成的叠加峰因仪器的分辨率低等因素的

影响而很难处理
。

所以一般质量的残余气体分析器只能用作为对质量数� �以内的简单气体的

定
��

析
。

‘

为评估本底图中碳氢化物的大概量级
,
最简单的办法是把谱图中所有谱峰的高度换算成

� � 数
,

再将各� � 数相加而作为总压强数
。

第二步是把所有碳氢化物的谱峰相加除以总压强

数
,

所得的商就做为碳氢化物在该压强下的百分数
。

再进一步单独计算油峰的百分数就困难

了
。

本系统的设计要求是避免油
,

也包括其它碳氢化物
,

因此把所有的碳氢化物峰选 出来也

就可以了
。

经反复估算
,

本系统中的油类及其它碳氢化物占总压强 尸二
��

“ �
士。 � ‘级时的� �

一 �
量

级
。
由于测量探头被污染而有记忆效应

,

还有电离截面的差别没进行数据修正等 因素 的 原

因
,

则碳氢化物实际约占总压强的��
’ “

量级
,

即分压强为沪
二
��

一 ’。�� � �
。

这一参量修正是参

阅有关资料后在一定的依据情况下决定的
。

三
、

相对比较法

质谱计所扫描的质谱图只能代表瞬时情况
。

如果想确定某种元素在两张不同的谱图中含

量是高或低是不可能的
。

例如某元素在甲图中的峰强比在乙图中的强度大
,

而实际很可能是

乙图所测的该元素含量高
。

基于上述事实
,

就产生了相对比较的想法
。

在本底图上如� 峰与其它峰有一定的强度比

率
,

其后所测的谱图上刀 峰与其它峰又有各自的比率
。

这样
,

不是比较某一峰在两张图上的强

度大小
,

而是比较该峰在两张图上的比率变化大小
。

经观察分析后决走以 �
� , �作为碳氢化物

在�
�

组的比较标准
,

以 � � 十摇。

峰作为�
。

组及�
‘

组的相对比较标准
。

当然要知道� 了�
� �� 又是

� �
� 千

和� �
 干
的叠加峰

,

M / Z
=

40 又是 C 3H
。、

C

4

H

。、

C

S

H

: 。

及某种扩散泵油等的碎片峰
。

但 M /2 40 是偶数
,

根据碳氢化物油的质谱峰分布规律
,

是奇数峰强
。

所以即使有叠加
,

其

量也很小
。

另一根据是在三极式溅射离子泵抽运情况下
,

A
r “。峰基本稳定

。

本实验在系统压力
、

仪器 的离子流量程
、

分辨率等参数一定的情况下
,

A
r 十‘。

峰的强度

变化很小
,

极个别的偏离值也不大于100 %
,

并可找出偏离原因
。

所以它作为量级 比 较的数

据还是可信赖的
。

就是用这种峰强比率相对比较的办法对所测的儿种元件的残气谱进行 了碳氢化物含量大

小的评估
。
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四
、

几种元件的残气分析

1. 真空导线
19 股

、

截面 0
.
32 m m

“、

长lom 的一条白色真空导线装入光源腔内
,

通过真空电极与外电

源相连
。

系统压力达10
, “

t
o r r

后通电
。

所测结果是
:

1) 初始阶段水量较大
,

M /
2

18 是M /2 28 峰高的 2 倍
。

但 3小时后M /2 18 与28 的峰高

相等
,

之后水量继续减少
。

2) 初始阶段M /2 14 毛M /2 12
,

之后M /2 12 是M /Z “的1
.5倍高

。

说明C
,

组碳氢化物

逐步放出
。

3)
M / 2 2 7

、

2 6

、

2 5 和30 峰均明显可见
,

说明C
Z
组碳氢化物存在

。

、) M /Z 44 峰高比本底增加 3 倍以上
,

说明导线释放出大量的C O
:,
但不排除有C

:H 。

的

碎 片峰
。

5 ) 通电400 分钟后放气量达极值
,

之后减小
。

M / 2 3 9

、

4 1 和43 峰的相对比率明显增加
,

说明碳氢化物高于本底值
。

助 M /2 32 峰明显增高
,

说明系统有小的实漏
,

也可能是导线释放出O
:。

‘
子

,

沼
.、 弓

图 6 真空导线残气质谱图

通电。
.
匕A K 1 50 v 30 分钟后测

P = 1x 10一。t o r r o 、60A
.
M
.
U

R 6:20 10
一 1 1

A 0

.

s m V

图 7 真空导线残气质谱图

通电100 分钟后测

P 二 7 x 1 0
一7

t o
r r

3 0 ~ 9 0 A

.

M

.

U

1 0

一工a
A R 6 : 3 0 l tn V
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总之
,

该导线对系统的真空度影响不大
,

释放的主要气体是C O
Z,
其次是小量的碳氢化

物
。

未发现与本底不同的其它峰形
。

图 6 和图 7是真空导线的残气质谱图
。

2

.

常州 ,
#
步进电机

电机放在离子泵口边缘处
。

测量了步进机转动前
、

转动过程中和停转后的残气质谱图
。

从所测的谱图可见
:

1) 不同谱图上各峰的相对高度变化较大
,

说明不同物质在不同时期内的释放量不等
。

初期释放C O
:
较多

。

有些峰随着转动加热而减低
,

可能是表面污染
。

2) 步进机转动不久就释放出碳氢化物
。

经估算
,

C
n

H m 总量比本底高 1 倍以上
。

3) 有一定量的含氧化物
。

杨

平 尸

刃刀

尸 无从, 忍 7 屏 笋

常州1
分

步进机残气质谱图

电机未转动前测

P 二
2
.

l
x 1 0

一B
t o r r 1 0

一 I O
A

3 0
~

9 0 A

.

M

.

U

R 6 : 5 7

图 9 常州1
仲

步进机残气质谱图

电机转动20 分钟后测

尸 二
3 x 1 0

一。
t o r r R 6 : 5 0

1 0
一 l a

A 1 m V 3 0 ~
9 0 A

.

M

.

U

妇 系统压力随步进机转动而升高
,

对系统 (300 L 容积) 的极限真空度影响约半个 数

量级
。

周
8、

图 9 和图10 是该步进机的残气质谱图
。

因温升高
、

释放碳氢化物等气体量大而不

够真空电机的条件
。

3

.

泡沫塑料

一块1
x lx 30

cm 习

的泡沫塑料被悬吊于距探头约30c m 处
。

测试结果如图 n 和图12
。

从图

中可见
:
;
-

1) 龟峰呈现典型的碳氢化物分组规律
。

因仪器限制
,

只测到C
。

组 (M /Z
二 7 “一 8 “)

。
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功
/2

吐
刃 今

图J。 常州尸乡进机残气质谱图 转3 小时后停巧分钟测

P 二 1
.
6 x 1 o

一 “
t o

r r
1 0

一 “ A R 6 :6 0 l m V

I
e 吐:1 0 0一60A

.
M
.
毛丁

2) M / 2 55 > M /之57
,

M / 才41 > M /万吐3
,

可见除释放出与本底相同的饱和直链烃外
,

还有量更大的不饱和烃
。

M /
2 45 洒。

、

和73J 均明显可见
,

放出有含氧 的碳氢化物
。

3) 抽运 1
.5 ~ 2 刁侧

‘

期间放气量最大
,

全部放出的气体比本底高 2 倍以上
。

该材料放出的碳氢化物量大
,

述有其它气体
。

对本系统有污染又影响极限真空度
,

因此

不宜用于本系统 中
。

. .

书
I习

斌J
’

叽
, ,

价
姑 。

,

二,川t 笛 伶 序
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高真空和超高真空系统的残气分析工作是真空技术向更科学化发展的标志
。

在国外
,

它

始于六十年代
,

到七十年代已经很普及了
。

在国 内
,

也有人开始从事这项工作了
。

随着空间

模拟技术
、

加速器装置及薄膜技术等方面的发展和高真空与超高真空装置的建立
,

则其相应

的残气分析技术也将被很快地推广和普及
。
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