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SKS PIESTANY

HMOTNOSTNA SPEKTROMETRIA.
ODVODENIE
DEMPSTEROVEJ ROVNICE

Hmotnostny spektrometer:

pristroj schopny oddelovat’ ionizované atémy alebo molekuly (kladné i6ny) na
zaklade pomeru hmotnosti k naboju a merat’ zodpovedajuci pruad ibnov; vystupny
signal je priamo umerny parcialnemu tlaku urcitého plynu v zmesi
[ Definicia podla EN 1330-8, ¢l. 4.3.14 ][ 2]

Mass spectrometer:
instrument that is capable of separating ionized atoms or molecules of different
mass-to-charge ratio and measuring the respective ion currents. The output signal is
proportional to the partial pressure of a specified gas in the mixture.
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1. UVOD - VSEOBECNE

1.1 Zakladné pojmy

Skusanie tesnosti je samostatnou metédou nedestruktivneho skuSania materialov. V
zmysle EN I1SO 9712:2012 [1] patri medzi odbory nedeStruktivnheho sku$ania; do
zoznamu odborov nedestruktivneho skusania je zaradené ako odbor 1.3 skuSanie
tesnosti — LT (LT — leak testing ).

Netesnost’ je v podstate nedokonalost fubovolného pevného rozhrania — steny,
ktora pri trvalom rozdiele tlakov (tlakovom spade) medzi stranami rozhrania
umoznuje Ciastocny prienik tekutin — tj. plynov ¢&i kvapalin (Obr. 1.1.1).

stena

Prostredie / Prostredie
s tlakom P, & s tlakom P, (R>P)
Plyn Netesnosti
Tekutina < umozriujuce
Kvapalina prienik
tekutiny

Obr. 1.1.1 K definicii netesnosti

Netesnosti su chyby zhorSujuce tesnost kontrolovanych objektov. Pre stanovenie
pripustnosti, €i nepripustnosti netesnosti je rozhodujuce preteCené mnozstvo
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skugobnej latky za jednotku &asu (pre vyjadrenie v jednotkach pre plyn je to Pam?®s™;
pre vyjadrenie v jednotkach pre kvapalinu je to spravidla | & m®/rok).
Netesnosti definujeme ako subor kapilar a dutin (kanalikov, Strbin) rézneho tvaru,

prierezu a dizky spajajuice obe strany steny, ktoré sa nachadzaju vo vnutri pevnej
latky tvoriacej stenu systému (obr. 1.1.2).

Tesnost’ vyrobku je medza, ktoru chceme dosiahnut’ a ktord sme schopni zmerat;
dosiahneme ju lokalizovanim a naslednym odstranenim netesnosti.

Tesnost sa udava spravidla ako Qndoy £ (HODNOTA) Pam3s™,

Tak napriklad pre tesnost nadrzi na nebezpecéné latky (pozri napr. [13]) sa pozaduje
tesnost’:

Ondov € 10 + 10 Pam3s™

Geometrické rozmery netesnosti su spravidla také malé, ze:

1) ich nie je mozné dobre vizualne zistit

2) nie su odhalitelné inymi defektoskopickymi metédami, napr. vizualnou kontrolou,
prezarovanim, ultrazvukom, magnetoinduktivnymi metdédami Ci akustickou emisiou.

Tvar netesnosti:

1) netesnosti vzniknuté vplyvom smeru technologického tvarnenia maju jednoduchy
geometricky tvar a spravidla sleduju najkratSi smer medzi stenami rozhrania (napr. v
tahanych, valcovanych materialoch),

2) netesnosti v polykrystalickej $trukture su velmi élenité (napr. zvary). Celkova dizka
komunikacii je mnohonasobne vacsia, nez je geometricka hrubka steny.

dutiny

— —
W

Obr. 1.1.2 Znazornenie netesnosti

Hodnota tesnosti je definovana ako hodnota prieniku skusobnej latky za jednotku
Casu cez kontrolovanu — skusanu suciastku, ¢i celok, ktoré su inak kompaktné.

HFadanie netesnosti je optimalne zostaveny pracovny postup, ktorého cielom je
zistit miesto alebo i priinu netesnosti.

Meranie tesnosti je pracovny postup, ktorého ciefom je zistit velkost’ alebo miesto
netesnosti, pripadne oboje.
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Jedinou charakteristickou veli€inou netesnosti je hodnota jej vakuovej vodivosti.
Mozno ju zistovat réznymi metddami; najvyhodnejSie je pouzitie kalibrovaného
hladaéa netesnosti na baze hélia alebo halogénov.

Pred kazdou skuskou tesnosti si musime urcit:
1. velkost poZadovanej tesnosti

2. metddu na zistenie hodnoty tesnosti

3. metddu na zistovanie jednotlivych netesnosti
4. spbésob odstranenia zistenych netesnosti

Je velmi doblezité stanovit’ pozadovanu tesnost’ (dovolenu netesnost - Qngov);
odstranit vSetky netesnosti je Casto neunosné a vysledok je neumerny k vynaloZzenej
namabhe.

Zhrnutie :

Tesnost — kritérium, ktoré udava hodnotu priepustnosti skusSobnej latky cez
kontrolovanui oblast. Oznaduje sa qy, a jej rozmer je [Pam>s™]

Netesnost — otvor, porovitost' prestupového elementu alebo ina Struktura v stene
objektu, ktora je schopna prepustat tekutinu z jednej strany na druhu pésobenim
ucinku tlaku alebo rozdielmi koncentracie.

(Miesto, ktoré sa vyznacCuje nedovolenou hodnotou prieniku skusSobnej latky;
meriame ,tesnost* a zistujeme — hfadame ,netesnosti).

Netesnost charakterizujeme ako chybu, zhorSujucu tesnost’ vyrobkov. Tesnost Casti,
Ci celku definujeme ako vlastnost, spocivajucu v odpore voc€i vnikaniu urcitych latok.
Tato vlastnost je obmedzena realnymi netesnostami, o su v podstate chyby, ktorych
spolocna velkost urCuje tesnost’ Casti alebo celku.

Urcita tesnost vyrobku je hranica, ktoru chceme dosiahnut a ktord sme schopni
zmerat.

Kazda metdéda hladania netesnosti vyuziva skutoCnost, Ze netesné miesto spaja
objem skusaného objektu s okolitou atmosférou.

Poznamka: Terminoldgia z odboru skusania tesnosti je komplexne spracované v [2].

Zaverom :

Hodnota tesnosti zvarovych spojov konStrukcii alebo casti sa charakterizuje
celkovym unikom, ktory sa posudzuje ako celkové mnoZzstvo plynu, ktoré prenikne za
jednotku €asu cez chybu (napr. zvarového spoja) konstrukcie alebo jeho Casti.
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2. SPOSOBY SKUSANIA TESNOSTI

2.1 VSeobecne

Vyhovujuca tesnost je €asto jednou zo zakladnych predpokladov dokonalej funkcie
zariadeni jadrovej energetiky, Specialnych chemickych prevadzok a pod. Hodnota
pozadovanej tesnosti, resp. maximalna pripustna netesnost je rézna u réznych
druhov zariadeni.

Ci je Cast, alebo celé zariadenie ,tesné“, zavisi od toho, akému ucelu ma sluzit.
Ziadny pristroj & zariadenie, u ktorého vyzadujeme tesnost, nie je mozné vyrobit' tak,
aby bolo absolutne tesné; v principe vSak nie je nutné, aby tomu tak bolo. Je len
dolezité, aby sa netesnost nachadzala pod hrani€énou hodnotou, urCenou pre
tento celok.

Na dosiahnutie objektivnych vysledkov skusok je potrebné optimalne zapojenie
stavebnych dielov skusobnych zariadeni.

Problematika dosiahnutia ¢o najlepSej tesnosti Specialnych zariadeni je v su€asnosti
v strojarskej a elektrotechnickej vyrobe velmi aktualna. Z tohto dévodu bol za ucelom
zistovania netesnosti poCas vyroby i prevadzkovania zariadeni postupne vyvinuty
cely rad réznych skusobnych metdd.

Tieto metddy su rézne presné, zlozité, nakladné, narocné na obsluhu a vyuZitefné
v praxi (obr. 2.1).

METODY SKUSOK TESNOSTI

VAKUOVE - SO STREDNOU CITLIVOSTOU

S NiZKOUv PRETLAKOVE S VYSOKQU
CITLIVOSTOU SO STREDNOU CITLIVOSTOU CITLIVOSTOU
! -3 -4 ! -5 ! -6 7 I -8 -9 I-10 I -11
10 10 10 10 10 10 10 10 10

q [Pa.mis]

Obr. 2.1 Citlivost metdd skusok tesnosti

Problematiku zistovania netesnosti je mozné rozdelit na 3 hlavné Casti:
1. overenie, Ci je kontrolovany objekt tesny alebo netesny

2. zistenie velkosti netesnosti

3. uréenie miesta netesnosti.
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2.2 Celkova a miestna skuska tesnosti

Skuska tesnosti kontrolovaného méze byt vykonana dvoma zakladnymi rozdielnymi
spésobmi, a to ako:

1) celkova (integralna) skuska tesnosti
2) miestna (lokalizacna) skuska tesnosti.

Celkova skuska tesnosti

3

Pouziva sa na urCenie celkovej (integralnej) netesnosti. Celkova netesnost
predstavuje celkovy unik skusobnej latky z kontrolovaného objektu bez ohfadu

- na miesta netesnosti

- ich jednotliva velkost.

Rozhodujucim je celkovy sucet vSetkych prispevkov prudu plynu od jednotlivych
netesnosti

QC:ZQ Celkova netesnost’ je tvorena suborom jednotlivych
i=1

netesnosti roznej velkosti

O-<;>0,, Vyhovuje?

Pri celkovej netesnosti sa uplatnia bez rozdielu vSetky velkosti netesnosti.
Celkova skuska tesnosti sa musi vykonat na celom kontrolovanom objekte sucasne.
Miestna skuska tesnosti

Pouziva sa na urCenie miestnej (lokalnej) netesnosti. Miestna netesnost’ predstavuje
presné miesto uniku skusobnej latky z kontrolovaného objektu bez ohladu na:

- jej velkost
- na ostatné netesnosti.

Miestne netesnosti, zistitelné pouzitou metédou, odhalujeme spravidla za ucelom ich
opravy — utesnenia.

Z povahy netesnosti, jej velkosti (velkosti jej priepustnosti) a z povahy metddy,
ktorou netesnost’ zistujeme, vyplyva, Ze i pri

celkovom zapornom vysledku

skusky tesnosti miestnymi (lokalizaCnymi) metédami

nie je zaruka, ze kontrolovany objekt bude pod limitom celkovej netesnosti.
Celkova netesnost’ objektu mdze byt totiz tvorena

radou netesnosti nezistite’nych pouzitou miestnou metédou.
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Tento fakt uplne vyluCuje pouzitie miestnych metdd zistovania netesnosti v tych
pripadoch, kedy je zadana pripustna — dovolena — celkova netesnost.

Je objekt ako celok z hladiska tesnosti vyhovujuci? Kde sa nachadzaju netesnosti?
TESNY ? °
&8
NETESNY ? o - NETESNOSTI
Obr. 2.2.1 K celkovej skuske tesnosti Obr. 2.2.2 K miestnej skuske tesnosti

Miestna skuska tesnosti sa moéze vykonat na kontrolovanom objekte postupne.

Poznamka na zaver:

Celkova skuska tesnosti neodhali miesto netesnosti a miestna skuska tesnosti nie je
zarukou dostatocnej celkovej tesnosti kontrolovaného objektu.
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3.IONIZACIA

V elektricky neutralnom atdme sa pocet elektronov rovna poctu protonov. Ak sa
odstiepi z atbmu elektron, vznika Castica s kladnym nabojom, lebo kladny naboj jadra
sa pritom nemeni; prevlada kladny el. naboj. Castica s kladnym nabojom je katién.
Ak neutralny naboj prijme elektron, vznika Castica so zapornym nabojom, lebo kladny
naboj jadra sa nemeni; prevliada zaporny el. naboj. Castica so zdpornym nabojom
je anion.

Katiény a anidny maju spolo&ny nazov iény.

I6n — kladny; zaporny

NajcCastejSi pripad je kladny ién.

V pripade kladného i6nu previada kladny naboj jadra nad zapornym nabojom
elektronového obalu:

Np=ne -1

Tento stav sa dosiahne ionizaciou.

Su zname viaceré moznosti ionizacie:

- silnym elektromagnetickym Ziarenim (slovo ,silny“ — mnohonéasobne vécsie, nez ,bezné®)

- silnym elektrickym pofom ( Eep > Epot )

- najcastejSie: narazova ionizacia ( Ex> Epot)

PO VYRAZENI ELEKTRONU

ELEKTRONOVY PAR - ,
VZNIKNE NEROVNOVAHA ELEKTRONOV
VO VALENCNEJ SFERE

Energia > ako je na prisluSnej sfére = potencialova energia

Kineticka energia Ek = %mvz

Vznikne nerovnovaha elektronov na valencnej sfére

Z neutralnej molekuly (napr. He) sme vyrobili elektricky nabitu Casticu = prevladaju
kladne nabité Castice.
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Emitujuce elektrony sa daju ziskat’ zo Zzeravenej katddy = zdroj elektronov.

RozliSujeme nasledovné ionizaCné procesy :

A + e
2B + e
CD + e
CD + e

A"+ 2e;
2B +2e
C'D +2e
CD" + 2e

(plati pre ionizaciu hélia)

L

Ked chceme analyzovat’ nejaku latku, musime ju previest do plynného skupenstva.
V pripade kvapalin je to jednoduché; staci kvapalinu odparit. V pripade tuhych latok
— najskor roztavit' a potom odparit. Takto pripraveny plyn sa odvadza do zasobniku.

Emisia elektrénov AS 57
zo Zeravenej katody ~ o

Zdroj urychrovacieho napétia

S) @

K principu ionizacného procesu
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4, HMOTNOSTNA SPEKTROMETRIA

Rozbory materiadlov — aké maju zlozenie, z ¢oho sa skladaju?

Napr. :

- zloZenie tuhych latok, kvapalin, plynov

- rézne zliatiny

- vyskum novych latok

- ale i spadnuté meteority a rozbory vzoriek z mesacného povrchu *1)
- vyuzitie pri skuSani tesnosti s vysokou citlivostou.

Jedna z ciest vedie cez rozbor pomocou hmotnostnej spektrometrie...

MS — Mass Spectrometry — hmotnostna spektrometria

Struéne z historie :

N KonStrukcia prvého hmotnostného
spektrometra
<1918 — Arthur Jeffrey DEMPSTER, USA

Ak chceme pochopit' fyzikalny princip hmotnostnej spektrometrie a nasledne princip
¢innosti héliového hladada netesnosti, musime ovladat poznatky o stavbe hmoty
a nasledne principy ionizacie plynov, spravani sa el. Castic v elektrickom a
magnetickom poli.

Pri hmotnostnej spektrometrii sa merana latka vo vysokom vakuu prevedie do
plynného skupenstva atieto Castice (neutralne molekuly, popripade atémy) sa
ionizatnym procesom (najCastejSie narazova ionizacia elektronmi) premenia na
Castice nesuce urcity elektricky nabo;.

Podla svojej hmoty a naboja sa tieto Castice v magnetickom a elektrickom poli
odchyfuju na rézne drahy.

Indikaciou tohto javu sa ziska hmotnostné spektrum meranej latky.

Kvantitativne zloZenie Castic pri rozpade molekul v ionizacnej komore pristroja je
stale a je pre danu latku charakteristicke.

*1) Pozn.: Jedna ampula s Mesanym prachom, ktoru priviezla Misia APOLLO 11 (24.7.1989; priviezli
22 kg vzoriek z pddy Mesiaca) bola skimana i v Prahe na Akadémii vied CSSR; CSSR ju daroval
vtedajsi prezident USA Richard Nixon (celkovo bolo darovanych 135 ampuli — do kazdého Statu sveta
jedna).
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BLOKY HMOTNOSTNEHO SPEKTROMETRA

] _ HMOTNOSTNY DETEKTOR -
ZDROJ IONOV ANALYZATOR KOLEKTOR IONOV
Bx

< Dispozicia statického
hmotnostného spektrometra
Z| — zdroj iénov;

Kl — kolektor i6bnov;

B — magnetické pole
z1 [ ki []

¥ Hmotnostny spektrometer

Elektrony s vysokou
energiou vytvorené
ionizaciou” latky.
Kladné iény
prechadzaju
do elektric-
kého pofa,
ktoré ich

T urychfuje.

Elektro-
noveé \,a
delo

Magnet

Magnetické pole
vychyluje iény

s r6znou hmotnos-
I6novy  tou rézne.
detektor
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41 DEMPSTEROVA ROVNICA

Dempsterova rovnica plati pre elektricky nabité Castice.

V nasom pripade sa vS8ak sustredime na spravanie iontov, lebo tie su produktom
ionizatora hmotnostného spektrometra.

Analyzovany plyn vstupuje do ionizatora, v ktorom je ionizovany a potom su iény
urychlované elektrickym polom s napatim U.

Takto urychlené iény prichadzaju do analyzatora (separatora).

V tomto priestore pdésobi na idony magnetické pole, ktoré ich drahy kruhovo
zakrivuje.

ODVODENIE RYCHLOSTI EL. NABITYCH CASTi POHYBUJUCICH SA V EL. POLI

Elektrické pole je definované ako konstanta umernosti medzi nabojom a silou:

F sila elektrického pola
q el. naboj Castice
E intenzita el. pola

Intenzita el. pola je dana vztahom:

U
E=- 2
S 2)
E intenzita elektrického pola
U napatie medzi elektrédami (katéda — anoda)
d vzdialenost’ medzi elektrodami
U

Podla druhého Newtonovho zakona je sila posobiaca ma teleso s hmotnostou 11
dana vztahom :

F, =m.a (5)
m hmotnost Castice
a zrychlenie; prirastok rychlosti v za €as t
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Z rovnosti sil pésobiacich na el. pohybujucu sa Casticu vyplyva :

F,=F
4) = (5
U
q.H=m a
_ aqU
a= m.d

Konecna rychlost el. Castice je dana vztahom :

v = a.ty
t, doba preletu el. Castice medzi elektrodami
Vk
a = t_
P

Porovnanim ziskame

a= a
(10) = (8)

vk q.U
tp ~ m.d

. qu .
Ve T hma P
Plati:

1

=-a.t?

S za

(6)

(7)

(8)

(9)

(10)

(11)

(12)

(13)
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Dosadenim ziskame

(14)

(15)

s=d ;  lebo maximalna draha mdéze byt rovna vzdialenosti elektrod; potom

(16)

(17)

Dosadenim do vztahu V), = Q. tp dostaneme vyraz pre konecnu rychlost el.
Castic, ktoru sme hladali :

v = a.tp (18)
Po uprave :
11
2,2 2. 1
vy = .d.zf—m.z— (19)
mz.d k! b
2 (2.
Vi = ;q W (20)
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Z odvodeného vztahu vyplyva, Ze konecna rychlost el. €astic pohybujucich sa v el.
poli nezavisi od - vzdialenosti elektrod,
ale zavisi len od - velkosti naboja,

- jeho hmotnosti a od

- rozdielu potencialov medzi elektrodami.

Elektricky nabita Castica po prichode do magnetického pola je vychyfovana silou
magnetického pola :

F=B.l.lsin« (21)

Ak o« =90°, potom Ssine =1

F=B.l1 (22)
=7 poom (23)
1

F=B-71 -=v (24)
t t

F=B.q.v

F=q(wxB) Lorentzova rovnica (,Lorentzova sila“) (25)

F sila elektrického pola

q el. naboj ¢astice

v rychlost’ el. naboja

B magneticka indukcia

T vektorovy sucin

Sila magnetického pofa zakrivuje drahu el. Castice.
Proti zakrivovaniu drahy Castice posobi odstrediva sila :

I, =m.a (26)
I 27)
t
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t=1i=1T S a=v= p2.2 (28)
\"4 v ; r
s 1
F,=m.v o (29)
F =F,
(25) = (29)
Ve (30)
q.¥.6 = m.—
r
m.v
" = —— :dosadimeza 1V
B.q
m.” 24 3G
= m (31)
B.q
1
mZ, . 2'—61.2 U.
_ b (32)
r= 1
B.g2

2|2m 3 1
r= 1, q U B — DEMPSTEROVA ROVNICA
\_ J

Polomer zakrivenia r el. Castice urychlenej napatim U je umerny jej hmotnosti a
nepriamo umerny velkosti jej naboja g a indukcii magnetického pofa B.
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B =, H

I, permeabilita vakua; o= 41m.10" [Hm™]
U, permeabilita prostredia

H intenzita magnetického pola; [Am™] H~n.|
=>

(33)

Vyber ionizovanych Castic vykonavame zmenou prudu pretekajuceho cievkou

elektromagnetu elektromagnetického analyzatora (SEPARATORA).

Vyber sa neda realizovat (uskuto€riovat) zmenou napatia vzhfadom na minimalne
rozdiely ionizaénych energii rozlicnych plynov.

Pozn.:

1=IONOVY ZDROJ
2=I0NO

VY KOLEKTOR

DokonalejSiu verziu usporiadania ionizacného a separa¢ného systému vyvinula

firma Varian, USA
pod nazvom trochotron
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Princip hmotnostného spektrometru podfa A.J.Dempstera

5. Mechanicky
separator

9. Penningova mierka

2. Pripojenie
Cerpacej jednotky

=
2. W ' 5
" .
h AN &
i 1 W
1 ge ‘.‘"4-“ [] |I'ﬂ-“"‘
8. 7. 6. 3. lonizator

4. El. napajanie

a urychlovaca iénov

ionizatora

1. Analyzovany plyn

8. K jednosmernému
zosilfiovacu

7. Kolektor

6. Supresor
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10. Pripojenie vysokovakuového
vakuometra




4.2 SKUSANIE TESNOSTI POMOCOU HELIA

Héliovy hfadac netesnosti je v podstate
,naladeny“ hmotnostny spektrometer tak, aby na kolektor separatora dopadali len
iony hélia.

Prednosti pouZitia hélia pre meranie netesnosti:

- najmensi priemer &astice (i6n hélia) ma radove priemer 102° m

- velmi nizka hodnota koncentracie vo vzduchu (5,24 x 10™ obj.%)

-z toho vyplyvajuca velfmi nizka uroven pozadia, tj. koncentracie skusobného
plynu v skuSobni

- nehorfavost

- nevybusSnost

- zdravotna nezavadnost

- nizka viskozita te¢ticeho plynu — dynamicka viskozita hélia je 19,68.10° Pas.

Pre prax z uvedeného vyplyva, Zze hélium umoznuje lokalizovat najmensSie
netesnosti, a to radove az 10° m.

Za zapory treba povazovat:

- vysoku cenu skusobného plynu, jeho niekedy tazSia dostupnost

- potreba vysokej Cistoty [ 99.996 % ].
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