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I NTRODUCC ION 

La operación actual y el incremento de las facilida 

des nucleares han implicado el manejo de grandes cantida 

des de materiales fisionables. 

Una determinación precisa de estas cantidades es de. 

importancia básica por las siguientes razones: 

I.- La operación de una planta nuclear y sus medi-

das de seguridad requieren del conocimiento e-

xacto de los materiales que se manejan. 

II.- Los materiales nucleares poseen un alto valor 
Í 

en términos económicos. 

III.- El balance de los materiales fisionables debe 

conservarse estrictamente dentro de las regula-

ciones de organismos internacionales. 

Para realizar el análisis de estos materiales exis-

ten diversas técnicas su aplicación depende, en muchos 

casos, de la precisión requerida para su estudio. 

Para el caso del uso comercial del uranio, el cono-

cimiento de su composición esta centrado en la relación 

isotópica 2350  / 238U  

Si el uranio se encuentra en forma gaseosa (de UF6), 

puede usarse para determinar su composición isotópica un 



espectrómetro de masas para muestras gaseosas. 	Un espec 

trómetro de masas es un instrumento para separar e iden- 

tificar átomos o moléculas de acuerdo a sus relaciones 

de masa-carga, por medio de la acción de campos eléctri- 

cos y/o magnéticos. 	En él se separan los elementos de 

un haz de iones por masas, tal y como un prisma de vi- 

drio separa, en un rayo de luz blanca, el espectro de 

sus colores componentes. 

• Sobre una carga eléctrica que se desplaza por un 

campo magnético actúa la fuerza de Lorentz*. 

F¥q[YxB, 

donde q es la magnitud algebraica de la carga en movi- 

miento, v su velocidad y B la inducción magnética del 

campo. 

Si el campo magnético es uniforme y perpendicular 

a la velocidad v, la partícula se desplazará por una cir 

cunferencia de radio constante R en un plano perpendicu- 

lar al vector B 	en este caso la fuerza de Lorentz es 

centrípeta y la expresión para el radio de la trayecto- 

ria de la partícula es: 

R a 	m v 
• q 	B 

En esta última ecuación se observa que para un haz 

de partículas uniformemente cargadas y con distribución 

*En el sistema MKS racionalizado. 
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de velocidades constantes el radio de las trayectorias, 

• al atravesar el campo magnético, dependerá exclusivamente 

de m (la masa de las partículas). De esta forma en un 

haz de iones pueden separarse los elementos de diferentes 

masas para posteriormente ser registrados, esta es la ca 

racteristica fundamental en el funcionamiento de un espec 

trómetro de masas. 

El hexafluoruro de uranio es, a presión y temperatu 

• ra ambiente, un sólido cristalino volátil, su estructura 

en fase líquida o gaseosa es simétrico-octaédrica con el 

átomo de uranio centrado, es altamente reactivo siendo 

agente de fluoracibn, corroe la mayoría de los metales y 

es sumamente tóxico, ataca la piel y las mucosas y a tra 

vés de la sangre puede depositarse en los riñones donde 

causa graves daños, su manejo requiere de técnicas espe-

ciales así como de particulares medidas de seguridad. 

Un espectrómetro de masas para hexafluoruro de uranio de 

berá, por lo tanto, presentar características muy singu-

lares tanto en su diseño como en su operación. 

Todos los espectrómetros de masas presentan un dise 

fío "característico, este es un compromiso entre seis ele-

mentos fundamentales que son: 

1) Sistema de Introducción de Muestras. 

• 2) Fuente de Iones. 

3 



4 

3) Sistema de Vacio. 

• 4) Colector de Iones. 

5), Tubo de Vuelo. 

6) Analizador Magnético. 

La presente tesis consiste en diseñar los elementos 

1, 	2, 	3, 4 y 5 de un espectrómetro de masas para hexafluo 

ruro de uranio, el Analizador Magnético es parte de otra 

tesis que paralelamente se desarrolla en el Instituto de 

• Física de la U.N.A.M, 

¥ rA 

} 	t 





CAPITULO 	I 

SISTEMA DE INTRODUCCION DE MUESTRAS 

El sistema de introducción de muestras (S.I.M.), 

tiene como objeto el manejo y alimentación del espectró- 

metro de masas con varias muestras de UF6, este sistema 

debe reunir varias características entre las que podemos 

destacar las siguientes: 

- Tener capacidad para manejar varias muestras; 

-.No debe presentar efectos de memoria; 

- No contaminar las muestras durante el manejo; 

- Controlar los gases residuales; 

Ser seguro en su operación; 

- Pueda controlarse automáticamente (por computadora); 

Ser rápido en el manejo de las muestras. 

De todo el esP ectrómetro de masas es en el SI JI. 

donde se manejarán los más altos volúmenes de UF6, es por 

esto por lo que el diseño y su posterior operación requie 

ren de una atención especial. 	El sistema debe concebirse 

de tal forma que evite, hasta donde sea posible, la par- 

ticipación de operadores así como de personal de supervi- 

sión, el diseño debe permitir la entrada de las muestras 

ya sea por.botellas o por tubería "On Line", 

El número de muestras que podrá manejar es de 5, 
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donde una se encuentra reservada para el patrón y las 

cuatro restantes para las diferentes etapas del enrique- 

cimiento. 	El diagrama de este sistema, se presenta en el 
esquema SIM 1, en él pueden observarse las 5 botellas de 

muestra (M-1 a M-5) que pueden ser substituidas si se re- 

quieren por una tuberia de alimentación ("On Line"). 

Como puede observarse en el diagrama de fases del UF6 
17 

(figura SIM-5), si se varian las condiciones de presión y 
temperatura dentro de niveles fácilmente alcanzables se 

puede cambiar el estado de este compuesto de tal forma que 

pueda manejarse como sólido, liquido o gas. 	Esta caracte- 

ristica se aprovechó para generar un sistema de bombeo ba.- 

sado en trampas frias con la consiguiente ventaja de per- 

mitir el reprocesamiento posterior de los gases residuales 
y de que el sistema queda totalmente cerrado al exterior, 
disminuyendo asi la posibilidad de una fuga accidental. 

Las trampas frias utilizadas son 3 (T-1 a T-3), su 
diseño y operación pueden verse con más detalle en el ca- 
pitulo de trampas. 	Por razones de claridad estas tram- 

pas aparecen en el diagrama como totalmente independien- 

tes, sin embargo, es más conveniente el que se colocasen 
A  en un mismo recipiente contenedor o termo, de esta forma 

solo se tendría que controlar un sólo nivel de nitrógeno 
liquido y utilizar un sólo termómetro. 	Este termómetro 

tiene una función de seguridad ya que se encuentra copec. 

tado a la computadora y ésta lo utiliza para monitorear 
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la temperatura de las trampas y cerrar las servoválvu- 

las en caso de que la temperatura suba por arriba de los 

-100°C. 

La propiedad del hexafluoruro de condensarse si la 

temperatura baja hasta cierto nivel puede convertirse 

en un inconveniente si no se toman las precauciones per- 

tinentes; en efecto, al cabo de varias horas de opera- 

ción podría bajar la temperatura de las lineas de bombeo 

en los puntos próximos a las trampas, pudiéndo provocar 

con ello un taponamiento, para evitar esto se han colo- 

• cado sobre las lineas de bombeo y muy próximos a las 

trampas, unos calefactores cuya misión es la de evitar 

su enfriamiento. 

Las lineas de bombeo deben dimensionarse de tal for- 

ma que su conductancia concuerde con los volúmenes a eva 

cuar y la velocidad de bombeo del sistema de vacío. 	Po- 

demos suponer que la tubería de la zona c, ver diagrama 

SIM-2, es una cámara de vacío que debe evacuarse, la lon- 

gitud máxima de esta tubería se estima, en el peor de los 

casos, en 65 cm con un diámetro de 1/4" 0 (x.63 cm), en- 

tonces el volumen máximo a evacuarse será: 

Va ¥s 20.26 cm3 

La longitu4 de las lineas de bombeo se estima en 

f .. 
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da de la válvula de fuga es de 1/8" 0 y es a través de 

cual se acoplan el S.I.M. y el Espectrómetro de Masas 

la 

(E.M.). 

como se puede observar con estas dimensiones la velocidad 

de bombeo prácticamente no cae debido a las lineas. Toda 

la'_tuberia deberá construirse de acero inoxidable de la 

serie 316, las lineas de bombeo tendrán un diámetro de 

1" 0 y todas las demás lineas del sistema serán de 1/4" 0, 

esto con el fin de reducir el gasto de muestras y los efec 

tos de memoria. 

Todas las válvulas deberán ser de acero inoxidable 

con sistema de fuelle (Bellows) totalmente metálicas con 

conexiones soldables, de tal manera que puedan ser calen 

tadas, en caso necesario, sin problemas, la válvula de 

fuga (ver figura S1M-1) será de aguja y fuelle con torni-

llo micrométrico para ajuste fino, la tubería de la sali- 



En la tabla SIM-4 se presentan los componentes prin-

cipales de este sistema. 

El'S.I.M. puede operarse automática o manualmente, 

la operación automática se realiza utilizando una mini-
computadora como la HP-9826 u otra similar, que controla- 2.5-22  
ria tanto al S.I.M. como al espectrómetro de masas, en 
el diagrama SIM-3 puede observarse la computadora, los 

dos relés y el voltímetro, las flechas en las lineas in-

dican el sentido de la información, el control de las 

presiones y la temperatura se realiza por medio del vol-

tímetro usando el relé como un buscador (scanner), el 

otro relé es usado para accionar cada una de las servovál-

vulas utilizando para éllo una fuente de 24 volts.. El 

sistema está concebido para operar fundamentalmente de es-

ta forma, sin embargo, si se desea prescindir de la com-
putadora para su manejo simplemente deberán eliminarse 

las servoválvulas (1-7) y el procedimiento de operación 

seria similar al que inmediatamente se describe. 

Operación: 

El procedimiento de operación consta de tres etapas 

fundamentales: 

1.- Proceso de purga, 

2.- Toma de muestras, 

3.- Limpieza de trampas. 

11 
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Proceso de purga. 

Para evitar la contaminación de las muestras con 

los residuos de muestras anteriores que se encontraban 

en la misma linea o con el aire que se introduce a las 
lineas, o para evitar la fuga de gases al exterior al 

hacer el cambio de botellas deberá purgarse en dos pa-
sos la linea correspondiente. 

Primero: para eliminar el aire de la zona(a),ver 

diagrama SIM-2, no puede utilizarse una trampa fria, 

porque éste no es condensable, por lo que deberá usarse 

un: sistema de bombeo convencional a base de una bomba 

turbomolecular. El acoplamiento de esta bomba se logra 

a través de una conexión en T, tal y como se muestra en 

el" diagrama SIM-1, entonces con la bomba turbomolecular 

funcionando y la válvula de la trampa T-1 cerrada se a- 

• bre la válvula de purga correspondiente hasta que la pre 
sión en el manómetro P-3 descienda lo suficiente (10-5  

torr) . 

• Cuando se requiera cambiar una botella de muestra 

por otra, el UF6 que se encuentra en la zona (a) podría 

escapar al exterior si simplemente se quitase la bote- 

• la, es por esto que deberá realizarse una limpieza pre- 

• via en esta zona, para ello deberá cerrarse la válvula 

de la botella de muestra y posteriormente elegirse cual. 



quiera de los dos procedimientos siguientes: puede uti-
lizarse'la válvula de purga en combinación con la trampa 

T-1 o puede realizarse mediante el programa de la compu-
tadora, en tal caso la computadora pregunta si desea ha-

cer.cambio de botellas, después de contestar afirmativa-

mente se dan las direcciones de las botellas a cambiarse 
y.la computadora controla la limpieza, para ello utiliza 

las servoválvulas de la linea correspondiente y las de 

las trampas T-2 y T-3, este procedimiento es particular-
mente útil cuando se desean cambiar varias botellas. 

En ambos procedimientos las válvulas de las bote-

llas a cambiarse, asi como de la bomba turbomolecular de 

berán permanecer cerradas. 

Para eliminar los residuos de muestras anteriores 

que quedarían en la zona (b), ver diagrama SIM-2, cuando 

se realizara un cambio de botellas, se mantendrán las 
válvulas manuales de las lineas cerradas y se abrirán 

las servoválvulas de bombeo, (6,7) hasta que la presión 

en P-1 y P-2 baje a los niveles de operación, este proce-

dimiento sólo puede efectuarse automáticamente, en el 

programa de la computadora se incluye una rutina para di 

cho efecto (ver prog-1). 

Toma de muestras. 

Un procedimiento adecuado en la toma de muestras es 

f 	 , 
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tan importante como el dispositivo físico del S.I.M., de 

él pueden reducirse los efectos de memoria, el consumo 

de muestra, los tiempos de muestreo, así como incrementar 

la seguridad de operación; un proceso adecuado deberá 
contemplar etapas de limpieza entre la toma de muestras 

sucesivas, comparación con patrones determinados, ser a 

• prueba de errores accidentales y estar protegido contra 

fallas de corriente o vacío. 

• 3 
Según Beyrich y Grossynt (1979) la aparición de e-

rrores sistemáticos del mismo signo pero de diferente 
• magnitud pueden ser debidos a efectos de memoria. Presu 

miblemente estos efectos son causados por las reacciones 

de intercambio isotópico de la muestra a medirse y los 
-depósitos de UF6 o de subfluoruros de uranio UF4, UFS, 

etc. sobre las superficies metálicas del S.I.M. o la fuen 

te de iones del espectrómetro de masas, originados por 

las muestras anterjores. 

En términos de reducir las diferencias observadas 

en la composición isotópica de dos muestras de UF6  gaseo 

sas, se sugiere realizar las mediciones de la muestra y 

• un patrón, alternativamente. 

La calibración necesaria se realiza mediante la me-

dici6n alternativa de por lo menos un material de refe- 



rencia del que se conoce precisamente su composición. 
El'análisis de muestras se realiza en ciclos. Un ciclo 

representa la entrada del material de muestra en la fuen 

te de iones del espectrómetro, su medida, y la entrada 
del material de referencia para su comparación. 

Todas estas características se contemplaron para di- 

• señar un programa de computadora que permitiese la opera 

ción del S.I.M. automáticamente, este programa (ver prog-1) 

permite utilizar de 1 a 4 muestras y un patrón para refe-
rencia, el orden del análisis puede ser seleccionado a 
voluntad y su ejecución puede ser detenida en cualquier 

..momento sin riesgo de contaminación de las muestras en-

tre s!, el programa está protegido contra errores acci-
dentales en la introducción de datos y permite el monito 

reo del análisis. 

Dadas l.as características del tipo de servovdlvulas 
a emplearse (normalmente cerradas) el sistema queda pro- 
tegido también contra la falta de corriente. 

Limpieza de trampas. 

• El funcionamiento correcto del sistema de bombeo 

• del S.I.M. dependerá en buena parte de un mantenimiento 

• adecuado de las trampas frias, este mantenimiento consis 

• te básicamente en conservar la temperatura dentro de los 



limites de operación, cosa que se logra manteniendo el 

nitrógeno liquido en su nivel correcto, y evitando la sa 

turación de las trampas con UF6  esta saturación es el 

producto de la condensación de UF6  en las paredes frias 

de la trampa, como el hexafluoruro de uranio es un mal 

conductor del calor la eficiencia de la trampa disminui-

rá en cuanto el espesor de UF6  sólido llegue a un cierto 

limite, por lo que estos depósitos deberán ser retira-

dos en cuanto esto suceda. Desafortunadamente no se po-

seen los elementos suficientes para hacer una estimación 

correcta de los intervalos de tiempo necesarios para rea 

lazar este mantenimiento, ya que estos dependerán funda-

mentalmente de los tiempos de operación, el número de ve 

ces que se haga cambio de botellas, el número de veces 

ue se purgue el sistema, etc. Sin embargo, por experien 

cia.en otros equipos que trabajan con sistemas de bombeo 

similares se sabe que bajo condiciones de operación con-

tinua los intervalos de limpieza son del orden de 6 a 12 

meses. Por otro lado, podemos saber que es necesario es 

te mantemimiento debido a que los intervalos de bombeo 

se incrementarán notablemente. 

La limpieza de las trampas puede realizarse ya sea, 

desmontándolas para llevarlas a algún sistema de trans-

vase, para lo cual la trampa esta provista de una brida 

que permite esta operación, o realizando la limpieza den 

16 



tro'del sistema mismo, este procedimiento resulta parti-. 
cularmente ventajoso ya que evita la aparición de posi-
bles fugas en el sistema debidas al manejo de las compo-
nentes del mismo. 

Esta rutina de limpieza consite básicamente en habi 

litar una o más botellas de muestras como trampas frias 
y canalizar hacia éllas los depósitos de UF6, para ello 

deberá procederse de la siguiente forma: 

Deberán cerrarse todas las válvulas manuales de las 

trampas y retirarse el termo que contiene el nitrógeno 

líquido, se deben identificar la o las trampas que se de 
seen.limpiar así como las botellas que recibirán los de-
pósitos de hexafluoruro, estas botellas deberán estar va 

cías y previamente purgadas de aire junto con la zona (a) 
del sistema (ver diagrama SIM-2), posteriormente usando 

algún recipiente que pueda contener nitrógeno liquido se 

sumergirán parcialmente las botellas de muestra de tal 
forma que éstas funcionen como trampas frias; entonces 
se abrirán las servoválvulas y las válvulas manuales de 
las botellas y trampas en cuestión hasta que se complete 
la limpieza, esto puede determinarse observando los manó 
metros P-1 y P-2. 

En el caso de la trampa T-3 la válvula de fuga debe-

rá abrirse totalmente con el objeto de permitir un flujo 
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SIM-1 
SISTEMA DE INTRODRODUCCION DE MUESTRAS 

P-2 

R;• 

E. M. 

SV.4J T-1 	M-1 	M-é 
NOMENCLATURA: 

$ VALVULA DE PURGA. 

® VALVULAS 	MANUALES 

SERVOVALVULAS 
fjó FUGA 

CALEFACTOR 

[7 BRIDA 

0 	MEDIDOR DE PRESION 

o- TERMOMETRO 

TRAMPA FRIA 

[] 	BOMBA TURBO 

{ ] 	CONEXION EN "T°  

REDUCCION DE I% X 1/4"% 

Juon M. M~ Ledo 



p-2 

SIM-2 

E. M. -------------------------------- 	- 	-¥ 

Mi 

P-I 

P-3 

Esquema simplificado del Sistema de introducción de 
muestras, mostrando las zonas de limpieza para la 
tube ría. 



CONTROL DEL S.I.M. 
SIM-3 

dA 

WI R-2 P.3 h. 	 Servovilvvlh 
u 
0 o 
E 

Control del S.I.M., se muestran los mandmetros (P-1 a 
P-3), las flechas indican el sentido de la señal. 



Tabla SIM-4 

Número Descripción 

3 Trampas Frias. 

5 Botellas de muestra de acero inoxidable 
• con válvula y brida plana. 

1 Bomba Turbomolecular, "Leybold 150" 

1 Bomba rotatoria, "Leyboid Trivac D8A" 

3 Calefactores eléctricos para lineas de 
bombeo. 

1 Conexión en "TI' de  111 0.  

1 Válvula de aguja para fuga de 1/4" 0, 
"NUPRO 4BM". 

5 Válvulas manuales 1 /4"ø,  NUPRO de acero 
inoxidable. 

5 Válvulas de purga 1/4" 0, NUPRO tipo de 
"Tog le" , en acero inoxidable. 

7 Servoválvulas neumáticas 1/4" 0, normal- 
mente cerradas de acero inoxidable. 

7 Relevadores neumáticos, Linear Dynamics 
parte N* 11704SB. 

4 Válvulas manuales de 1" 0 en acero 
inoxidable. 

2 Manómetros digitales de rango (103  - 10`5)torr 
1 Manómetro digital de rango (106  - 10 3̀) 

2 Reducciones de acero inoxidable de 1" 0 

1 Termopar digital 	(-180°C - 100°C). 



SIM-5 

50 	 100 	 150 	 200 	140 

TEMPERATURA °C 

DIAORAMA DE FASES DEL UF1  

100..000 

10,000 

1000 E  
E 

100 

10 
0 



10 PROG - 	1 
20 ! 
30 ! CONTROL DEL SISTEMA DE INTRODUCCION DE MUESTRAS 
40 ! NOMBRE DEL PROGRAMA "CONTRO" 
50 Voltmstro*?15 
60 RESET Voltrietro 
70. REMOTE Voltmetro 
80 OUTPUT Voltm.tro;"PF?G5S1347R" 
90 OPTION BASE 1 
100 LORD KEY "LLAVE" 
110 ON KEY 00,15 DOTO 1870 
120 ON KEY *12,2 DOTO 1430 
130.. DIM Muestras<5>,Purga(5),Di(5) 
140 OUTPUT 717;"B123456" 
150 BEEP 
160 FRINT " SIMULACION DEL SISTEMA DE 	INTRODUCCION DE MUETRAS" 
170 WAIT 2000 
180. PRIUT LIN(3) 
190 LEER 
200 COTO 310 
210 BEEP 
2210 DISP "NUMERO INCORRECTO DE MUESTRAS" 
230 WAIT 2500 
248 LEER 
250 DOTO 310 
260 - PRINT PACE 
270 OUTPUT ?17;"A6" 
280 GOSUB Vac 
290 OUTPUT 	717;"B6" 
00 BEEP 

310 INPUT "L NUMERO DE MUESTRAS A ANALIZAR (1-4) ?",Mu*stras 
320 IF (Muestras<1) OR 	(Mutstras>4) 	THEN COTO 210 
33• REDIM Muustras(Muestras) 
340 BEEP 
350 DISP "Atencion: 	EL PATR.ON DEBE COLOCARSE EN LA LINEA 1" 
360 WAIT 2500 
370 BEEP 
380 DISP " 	¿ ORDEN DEL MUESTREO (2,3,4,5) 	"; 
390 MAT INPUT Muestras 
400 FOR. Iw1 TO Muestras 
410 IF 	(Mutstr(I)<2) OR (Mus tras(I):5) THEN COTO 440 
420 NEXT 	1 
430 DOTO 	4E''' 
440 BEEF. 
450 DISP 	''.,RTOS DEL ORDEN ERRONEOS" 
460 WRIT 2500 
470 DOTO 370 
480 BEEP 
4!0 INPUT 	"¿ DESEA PURGAR TODO EL SISTEMA (NO,S1) 	? ",A$ 
5011 IF AS-"NO" THEN 540 



T 

,.. 560 " IF Plus!" THEN 600 
570 IF PS="NO" THEN 1010 
580 BEEP 
590- COTO 550 
600 PEEP 
610 INPUT " 	CUANTAS LINEAS DESEA PURGAR 	C1-4> ? 	",Purga 
620 IF'CPurga<1) 	OR 	(Purga>4) 	THEN COTO 600 
630 REDIM Pura(Purga) 
610 COTO 680 
630 DISP " Error: 	LINEA 	INEXISTENTE" 
660. WRIT 2500 
670. BEEP 
660 	DISP " ¿ QUE LINEAS DESEA PURGAR (1,2,3,4,5)? "; 
690 MAT INPUT Purga 
700 FOR I-1 TO Purga 
-710 IF'(Pur•ga(I)<1) 	OR 	CPur•ga(I)>5) 	THEN 	650 
720 NEXT I 
730 DISP 'COMIENZA LA PURGA DE LAS LINEAS" 
740 BEEP 
750 WATT 2500 
760 FOR I.1 TO Purga 
778 ' 1EEP 
780 DISP "PURGANDOSE LA LINEA ";VAL$CPurga(l)> 
790 OUTPUT 717;"A6"LVRLS(Purga(l)) 
800 GOSUI Vac 
810 8EEP 
829 OUTPUT 717¡"B6"1.VALf(PurgaCI>) 
830 GOSUF Yac 
840 NEKT 1 
850 BEEP 
860 DISP "TERMINA LA PURGA DE LAS LINEAS" 
870 WA I T 2500 
880 DOTO 1010 
890 	DISP "IMPORTANTE: Las valuulas de 1as•1ineas deben estar csrradas" 
960 FOR 1=1 TO 	15 
910 WAIT 400 
9210 OEEP 
930 NEXT 1 
940 DISP "COMIENZA LA PURGA DEL SISTEMA" 
95• OUTPUT 717;"A123456" 
96• GOSUS Vac 
97• OUTPUT 717;"8123456" 
$90 BEEP 
9!• VIS? "PURGA COMPLETADA" 
1000 NAIT 2000 



• 
1►'10 BEEP 
1020 DISP "EL SISTEMA ESTA LISTO PARA SU OPERACION" 
1030 WRIT 2000 
1040 BEEP 
1050 PRINT '' 	SI DESEA DETENER LA EJECUCION DEL ANRLISIS OPRIMR k0" 
•1060 WAIT 700 
1070 PRINT LIN(3> 
1080 .BEEP 

• 1090 DISP "COMIENZA EL ANALISIS DE MUESTRAS" 
1100 FOR 	I-1 	TO Muestras 
1110 ` BEEF' 
1120: OUTPUT 	717;"R1" 
1130 GOSUB Vac 
1,140 BEEP 
1150 OUTPUT 717;"P1" 
1160 WATT 1000 
1170 BEEP 

• 1180 OUTPUT 717;"R6" 
• 1190 GOSUB Yac 

1200 BEEP 
1210 :OUTPUT ?17;"B6" 
1220 WAIT 1000 
1230 BEEP 
1240 DISP "ANRLIZANDOSE MUESTRA";I,"Linea ";VAL1(Muestras(I)) 
1250 OUTPUT 717;"A"&VAL$'Muestras(I)) 
1260. GOSUB Yac 
1270 BEEP 

• 1280 OUTPUT 717;"B'&VRL$(Muestras(I)) 
1290 WATT 1000 
1300 BEEP 
1310 OUTPUT 	717;"A6". 
1320 GOSUB Vac 
1330 PEER 
1340 ' OUTPUT 717; "B6" 
1350 WATT 1000 

• 1360. NEXT 1 
1370 PRINT PACE 
1380 DISP "ANALISIS TERMINADO" 
1390 FOR ¡-1 	TO 	10 
1400 BEEP 

• 1410 WAIT 250 
1420 NEXT I 

• 1430 -WATT 700 
•• 1440 SEEP 

1450 INPUT ".DESEA HACER CAMBIO DE BOTELLAS (NO,SI) ?",F$ 
1460. IF Fi."NO" THEN 1850 
1470 IF F$-'SI" THEN 1530 
1481! PEER 

• 1490 COTO 1440 
1500 BEEP 



1510 DISP " NUMERO INCORRECTO DE BOTELLAS 
1520 WAIT 2000 
1530 BEEP 
1540 INPUT "i. CUANTAS BOTELLAS DESEA CAMBIAR (1-5) ?",Di 
1350 IF 	(Di<1) 	OR 	(Di>5) 	THEN COTO 	1500 
1560 REDIM Di(Di) 
1570. BEEP 
1580 DISP 	¿ QUE BOTELLAS DESEA CAMBIAR 	(1,2,3,4,5>' 	"; 
1590 MAAT 	INPUT Di 
1600 FOR .I■1 	TO 	Di 
16k0 IF 	(Di(I)<1) 	OR 	(Di(I)>5) 	THEN 	1570 
1628 NEXT 1 
1630 PRINT :"IMPORTANTE: 	Todas 	las valvulas de 	las botellas 	a c 	,biarºg 	deben e 
Star CERRADAS" 
1640 PRINT 	"" 
1650 PRINT 	' 	ESPERE HASTA QUE AF•AF.ECCA LA SEÑAL PARA HACER EL 
1660 .PRINT 	" 	 CRt1BIO  
1670 FOR 1.1 	TO 	15 
1680.WATT. 40P 
1690 BEEP 
1790 NEXT I 
1710. FOR 	I-1 	TO Di 
1720 OUTPUT 717;"A6"&VAL$(Di(I)) 
1730 GGSUB yac 
1740 LEEP 

• 1750 :OUTPUT 	717;"BVRLt(Di(I)¥ 
1760 ' WA l T 1009 
1770 BEEP 
1780 NE)<T .1 
1790' DISP ." YA PUEDEN CAMBIARSE LAS BOTELLAS 
1668 FOR Ia1 	TO 	I0 

• .1810 BEEP 
1820. WAIT"250 
1830` NEXT I 
1040 PRINT PACE 
1850 DISF' "PROGRAMA DE ANÁLISIS COMPLETO, 	OPRIt1A RUN PARA REINICIAP" 
1860 END 
1870 OUTPUT 717;11 2123456" 
1880. PRINT PACE  
1890 PRINT "EJECUCION DETENIDA 	TODAS LAS VRLVULAS ESTAN CERRADAS, OPRIMA kI 

SI DESEA REINICIAR" 
"1900` OH KEY 01,11 DOTO 260 
1910 'BEEP 
1920 WATT 	1000 
1930 PRINT PACE 
1940 COTO 1896 
1958 END 
1l6S Yac: 	1 
197$ N=0 
1980' WAIT 1060 
1990 ENTER Vcita.tro;Vatio 
2000  

x,. 
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CAPITULO 	1I 

Fuente de Iones y Cámara de Ionización. 

Los métodos de espectrometria de masas pueden ser 
bien descritos en referencia al tipo de fuente de iones 

usada. 

El objetivo de una fuente de iones es el de produ- 

cir eficientemente iones que sean representativos de la 
muestra, preferentemente monoenergéticos y obtener con 

éllos un haz delgado de intensidad adecuada a la entrada 
del analizador magnético. 

Cuatro son las técnicrs que principalmente se usan 

en la producción de iones, a saber:14 
 

a) Ionización térmica 

b) Bombardeo de iones secundarios 

c) Descarga de chispa 

d) Bombardeo con electrones. 

La aplicación apropiada de cada una de éstas queda 

determinada por la naturaleza de la muestra y por la cla 

sede información que se desea obtener. 	En la siguiente 

tabla se hace una breve descripción de estas y de algu- 
nas de sus características más sobresalientes. 
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T i p o 
Dispersión de 
energía apro- 
ximada (eV) 

U s o s 

Ionización térmica 0.2 Abundancia isotópica 
pureza química y 
análisis general. 

Iones secundarios 5-100 Muestras sólidas y 
fenómenos de 
superficie. 

Descarga de chispa 2-10 Haces intensos. 

Bombardeo con 
electrones 0.1-5.0 Propósito general. 

'Lastres primeras se utilizan fundamentalmente en, la 

producción de iones en muestras sólidas, en tanto que la 

cuarta es utilizada para muestras gaseosas. 

Bombardeo con electrones: 

El método más usado como fuente de iones en la es-

pectrometria de masas es el clásico bombardeo con elec- 
23 

trones. El material a investigarse se introduce en for-

ma gaseosa en el interior de una cámara de vacío en don-

de es bombardeado por un flujo de electrones, la direc-

ción de estos es perpendicular al flujo de gas (ver figu 

ra FI.1). La energía de los electrones de bombardeo de-

be ser bien definida, ésta puede controlarse por medio 
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ducidos en la misma región del campo, en efecto si dos 

moléculas con la misma masa son ionizadas a distancias_ 

d¥.yd2 de las placas, sus energías serán respectivamen- 

te. 

EC 	r 	gEd1 	....(2) 1 
E 	gEd2 	....(3) 
c2 

y v 	( 2gjdl ` 

v2 ¥ 	 2gEd' 

Rj 	¡ 2mE¥ 	1 l II, qB2  

x2 = (2mEvJ z 
t—q— 

De donde partículas con la misma masa describirían 

diferentes trayectorias, ahora la diferencia en radios 

es: 

aR 	R1 	- R 2 

R 2mEdu 	' 	2mEd - R2 	 ----- qB 2

E 

qt 	1 
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Esta dependencia es particularmente importante ya 

que el efecto de tener una zona de formación de iones 

no puntual se refleja netamente en la dispersión de los 
19 

iones con la misma masa por un factor a - (d1)' - (d2),  

donde d1  y d2 serán los extremos de la zona de forma-

ción de iones. Si se desea reducir este efecto debe 

producirse una zona de ionización bien definida y con 

la menor anchura posible. 

La formación de una zona de ionización es debida a 

que el filamento no es una fuente de electrones puntual 

y a que los electrones son emitidos por este en todas 

direcciones. Si se coloca una rejilla extractora junto 

al filamento, puede obtenerse un haz de electrones más 6 

menos colimado, sin embargo este es un haz de partículas 

con la misma carga que forzozamente tenderá a dispersar-

se, para evitar esto puede colocarse un campo magnético 

alineado con el haz de electrones, el efecto producido 

por este campo es el de hacer que los electrones, se mue-

van en trayectorias helicoidales de radio definido, que 

en consecuencia estarían relacionadas con la anchura má-

xima de la zona de ionización, los valores típicos de la 

• energía de los electrones y del campo magnético son: 

Ea= 100 eV 

B s 300 gauss, 







gia cinética de los iones es proporcionada por el campo 

eléctrico entre las placas, esto sólo es cierto si la ve-

locidad de las moléculas de UF6  en la dirección del cam-

po eléctrico es cero, de no ser asi las diferencias en 

la energía cinética de los iones no pueden Gnicamente a-
tribuirse a la existencia de una zona de ionización, si-

no a que además las moléculas del gas pueden tener dife-
rentes velocidades. Para evitar esto la admisión de las 

muestras debe hacerse perpendicularmente a la dirección 
del campo eléctrico (ver figura FI-3), la alimentación 

puede hacerse mediante un tubo largo y delgado, esto per-

mite disminuir los efectos de la energía cinética de las 
moléculas de la muestra y presentar un flujo de gas lami-
nar con componentes de velocidad en la dirección del cam-

po acelerador despreciables. La longitud de este tubo de 

alimentación es sin embargo un compromiso entre la reduc-
ción de los efectos antes mencionados, la velocidad de 

bombeo y los efectos de memoria. 

Por otro lado Coggeshall24  demostró que las velocida-

des-térmicas son en buena parte las causas de los efectos 
de descriminaci6n presentados a la salida de una fuente 

de iones. Debido a esto deberá tenerse particular cuida-

do en evitar gradientes de temperatura a lo largo del sis 
tema de alimentación. 
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Potenciales de aceleración: 

e 	- emplearáen el s ec r6 La fuente de ionesque se t P 

mnetro de masas, es similar a la quefabrica la firma Finigan 

para su espectr6metro MAT 250 UF, de hexafluoruro de ura-

nio. El esquema de esta fuente se presenta en la figura 

FI-2, su construcción es básicamente en acero inoxidable 

con separadores de cerámica y filamento de renio, tiene 

un calefactor en la caja de ionización que impide la for-

mación de depósitos sólidos de UF6  en ella, como parte 

de la caja de ionización se encuentra la rejilla calima-

dora, la fuente viene provista de dos lentes Einzel que 

permiten obtener un buen enfoque en el eje vertical, los 

potenciales a los que se encuentran cada una de las pla-

cas aceleradoras se presentan en la siguiente tabla. 

Tabla de Potenciales 
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Como puede verse en esta tabla existen 2 placas de 

extracción, 2 lentes, 2 placas Y y 2 lentes Einzel, esta 

disposición permite cambiar ligeramente la dirección del 

haz, con sólo variar un poco los voltajes de cada placa, 

como se mencionó anteriormente la fuente de iones tiene 

• 2 lentes Einzel, una lente Einzel es un conjunto de 3 

placas dispuestas consecutivamente a lo largo de la di- 

rección de propagación del haz, de tal forma que las de 

los extremos están a un potencial y la del centro a otro mayor, ver fi- 

gura FI-2, tal disposición tiene la característica de 

enfocar un haz de partículas cargadas. 

La primer lente Einzel de la fuente esta formada 

por dos placas de tierra y las placas Y, la segunda por 

el conjunto de las tres placas finales de la fuente que 

se muestran en la figura FI-2. 

Cámara de ionización: 

La cámara de ionización esta destinada a contener 

a la fuente de iones, en élla se montarán los imanes y 

la tubería para la admisión del gas, estará provista en 

su parte inferior de una conexión para la bomba jónica 

de 60 lfseg, deberá construirse en acero inoxidable y 

su interior ser altamente pulido para reducir los efec-

tos de memoria, una probable geometría para esta cámara 

1.se` presenta en el esquema FI-4, como en 61 puede obser- 



42 



Esquema de una fuente de iones mostrando los elementos 
principales. B-direcci6n del campo magnético, R-repul 
sor de los iones, T-trampa para electrones, I-zona de 
ionisaci6n, F-filamento, C-colector de electrones, P-
placas aceleradoras, H-haz, las cruces indican la direc 
ci6n en la que fluye el gas de la muestra. 



FI- 2 

Lento Izquierdo 

Colector do ENctronn 	plato do Slindojo 

f¥ 	 1 Placo d• Ertrocclón 
izquierda. 

Lento Eln:ol2 

Placa Y-2 	
12 

O 

I 	8 
Placa X 

6 
Lento Derecha 

3 
Placa de Ertroccion 

Derecho 

2 

Caja d• Ion4NClón 

—K 	 Filow¥or¥¥• 
tK 

Despiece de la fuente de iones. 

1 	11 Lento Eln=N 1 
9 

Placo Y-1 



FI-3 

l¥ 

Esquema de la caja de ionización, ¡-campo magnético, 
É-campo eléctrico, H-haz de iones, e-haz de electrones, 
P-placas aceleradoras, G-direcci6n del gas, observase 
el alineamiento de los campas eléctrico y magnético. 
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CAPITULO 	III 

SISTEMA DE VACIO. 

Las condiciones de operación del espectrómetro de 

masas deberán garantizar: 

a) Precisión en el conteo de los iones producidos. 

b) Proporcionalidad entre el número de iones y los 

elementos de la muestra. 

Para éllo, entre otras cosas, deberán reducirse ade 
cuadamente el número de colisiones del haz de iones con 
los gases residuales en la cámara de ionización y el tu-
bo de vuelo. 

El choque entre dos partículas se caracteriza por 

la sección eficaz de colisión a. En el caso de la coli-
sión de dos moléculas del mismo tipo, la sección eficaz 

• es igual al área del circulo más pequeño que contenga to 
talmente a una de estas moléculas. 

La estructura molecular del UF6  gaseoso es la de un 

octaedro totalmente simétrico, con el átomo de uranio en 

el centro y los átomos de fluor en los vértices, siendo 
o 

las distancias de enlace U-F de 2.04 A. Entonces el diá 

metro de la sección eficaz es aproximadamente de: 

d 	4.08 x 10-8  cm 
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Sin embargo, con objeto de reducir los efectos de 

memoria e incrementar la resolución del aparato, es reco 

mendable operar a presiones del orden de 10-6  torr. 

Convencionalmente los sistemas de vacío pueden cia-

si.ficarse de acuerdo a su presión de operación, para to-

da referencia porterior la clasificaicón aquí adoptada 

para los intervalos de vacío es la siguiente6: 

Bajo vacío 	760 a 25 mmHg 

Vacío medio 	25 a 10 	mmHg 

Alto vacío 	10-3  a 10-6  mmHg 

Muy alto vacío 10-6  a 10-9  mmHg 

Ultra alto vacío 10 ,9  mmHg y menores. 

La cámara a•evacuarse tiene una entrada de gas, esto 

es, se está alimentando a la fuente de iones con UF6  y es 
ta para funcionar requiere de un flujo molecular del gas, 

la geometría de la fuente permite tener una presión rela 

tivamente alta (10-4  torr) en la zona del filamento, ver 

capítulo II, esta geometría aunada con la entrada de gas 

pueden provocar que el flujo no sea molecualar en la fuen 

te de iones si no se tiene una buena capacidad de bombeo. 

Por otro lado, cuando los iones de UF inciden en 

los colectores del espectrómetro pueden, al ceder su car 

ga, formar "nubes" de diferentes compuestos de UF que de 
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no ser removidos interferiran con el haz, además la geo-

metria de las cajas de Faraday puede dificultar el bom-

beo y propiciar con ello la formación de depósitos en 

las mismas, esto sin contar con los efectos no deseados 

de los electrones secundarios producidos por el choque 

"del haz con las cajas. Para reducir todos estos efectos, 

puede, colocarse una bomba de capacidad adecuada conecta-

da directamente a la cámara de los colectores. 

Considerando todo lo anterior se diseño un sistema 

de vacío cuyos dispositivos y geometría básica pueden a-

preciarse en el esquema SV-2. 

• Entre otras este sistema deberá poseer las siguientes 

características: 

a) Ser resistente al UF6, 

• b) Poseer una alta velocidad de bombeo, 

c) Ser suficientemente hermético para preservar va-

cios de hasta 10-¥ torr. 

d) Estar protegido contra fallas humanas y de co- 

rriente. 

e) Tener un mantenimiento simple y seguro. 

El diseño presentado en el esquema SV-2 es tal que 

cumple con estas características. 

Aunque el consumo de muestra del espectrómetro de 
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masas se estima del orden de 2 mg/h y estas son concentra 

ciones tan pequeñas que prácticamente cualquier material 

podría resistir sin fugas, seria totalmente inconveniente 

tener reacciones, aunque fuesen en pequeña escala, en el 

interior del tubo de vuelo, fuente de iones o lineas de 

bombeo. Esto puede evitarse si se escogen adecuadamente 

los materiales que intervengan en la construcción. 

La velocidad de bombeo depende fundamentalmente de 

la capacidad de las bombas utilizadas, la geometría esto 

gida y la conductancia de las lineas de bombeo, más ade-

lante se presenta el cálculo de estos parámetros. Por 

lo que se refiere a la geometría escogida es tal que per 

mite bombear directamente en los puntos críticos del sis-

tema, el utilizar tres bombas de alto vacío (B-1 a B-3), 

puede parecer exagerado sin embargo, esto obedece a las 

múltiples llamadas de atención que sobre los efectos de 
2.4-17 

memoria hacen diferentes autores, estos efectos juegan un 

papel determinante en la espectrometria de masas del UF6  

y pueden ser de tal magnitud que no permiten el reconoci-

miento de los espectros obtenidos. 

En la construcción del sistema de bombeo, así como 

la de la cámara de vacío se sugiere el uso de "heliarc" 

en las soldaduras para garantizar su hermetismo, además 

el sistema deberá ser probado con detector de fugas hasta 



• una presión de 10-7  torr. 

La producción de alto vacío en el E.M. es debida a 

la acción de las tres bombas de alto vacío (B-1 a B-3), 

el prevacio es generado por las bombas B-4 y B-5 que a 
su vez dan asistencia al Sistema de Introducción de Mues 

tras, esto es posible ya que, en ningún caso se requeri-
rá'hacer simultáneamente prevacio en ambos. 

Selección de bombas: 

• La evacuación de cualquier cámara, sin reparar even 

tualmente en su tamaño o en la-presión inicial a la que 

se encuentra, comienza con un bombeo mecánico que puede 

obtenerse con una bomba de tipo rotatorio, este es el ti 
po de bomba mecánica más comunmente empleada en los sis-

temas de vacío, consiste, como su nombre lo dice, de un 

elemento rotatorio que es el responsable de la producción 

• del vacío, el aire que penetra por el puerto de admisión 

procedente de la cámara a evacuarse es atrapado, compri-

mido y finalmente expulsado a la atmósfera a través del 

puerto de escape por medio del rotatorio. 

Existen en el mercado varias bombas comerciales de 

este tipo sus diferencias son básicamente de detalle ya 

que todas operan bajo el mismo principio básico. 
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En elespectrómetro de hexafluoruro podría emplear-

se como la bomba B-5, del diagrama SV-2, una bomba rotato 

ria de mediana capacidad como la Leybold-Heraeus DBA, las 

características de esta bomba se muestran en las tablas 

SV-4, SV-5 y SV-6. 

Como bomba B-4 del diagrama SV-2, puede utilizarse 

o una bomba difusora o una bomba turbomolecular. 

Difusoras: 

Una bomba difusora es, básicamente, un cilindro con 

la entrada de gas en la parte superior, un sistema de ca 

lefacción en el fondo y una bobina refrigerante en sus 

partes media y superior. En el interior consta de una 

serie de baffles cónicos y el líquido que será el elemen 

to de bombeo (ver figura SV-7). El calefactor convierte 

el liquido en vapor y este asciende por el interior de 

las columnas concéntricas emitiendo un chorro de vapor 

por los baffles, haciendo con éllo un efecto de venturi. 

La corriente de vapor se mueve entonces a velocidades su 

persbnicas arrastrando así a las moléculas del gas por 

evacuarse, estas moléculas son llevadas hasta la parte 

inferior de donde son sacadas por la bomba mecánica, el 

vapor se condensa sobre las superficies frías de la bom-

ba y escurre por las paredes hasta el depósito para con- 
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tinuar el ciclo. 

La vida de una bomba difusora depende del fluido em 
pleado, el cual después de un cierto tiempo de operación 

se, descompone produciendo fracciones de bajo peso molecu 

lar y de bajo punto de embullición que no son fluidos de 
bombeo, cuando ello ocurre estas fracciones se acumulan 

reduciendo la velocidad de bombeo haciendo necesario lim 

piar y rellenar la bomba. 

Tradicionalmente en los espectr6metros de masas se 

ha recurrido a las bombas de difusiónara lograr el al- 
I121 

to vacío, sus inconvenientes son varios sobre todo por la 
delicadeza de su operación y mantenimiento ast como de 

los problemas que se enfrentan para mantener la limpieza 
del vacío mismo. 

Para el espectrómetro de masas podría utilizarse una 

bomba difusora como la LEYBODIFF -170 Leybold- Heraeus, 

esta es una bomba de difusión de aceite refrigerada por 

agua con cuerpo y bridas de acero inoxidable y sus carac 

teristicas se muestran en las tablas SV-8 y SV-9. Se re 

comienda como elemento de bombeo el uso de Fómblin Y 6 

6mblin Y 06, estos son fluidos fluorinados que se carac 

'terizan por su alta resistencia térmica, ser quimicamen- 

• te inertes y ya han sido probados como elementos de bom-

beo para UF6, con resultados satisfactorios. 
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Turbomoleculares: 

Una bomba turbomolecular consiste de una turbina de 

flujo axial (ver figura SV-10) y un sistema de manejo o 
{ 

	

	comando. La característica fundamental del mecanismo de 

bombeo es que la velocidad de las hojas de la turbina es 

dei mismo orden que la velocidad media térmica de las mo 

léculas, de esta forma la probabilidad de que una molécu 

laque ha chocado con un plano de aspas pase al siguien-

te es relativamente alta. 

Actualmente las bombas turbomoleculares han encontra 

do un gran rango de aplicaciones en la industria e inves 

tigación tecnológica, fundamentalmente por producir va-

cíos extremadamente limpios y de tener altas velocidades 

de bombeo para todos los gases, así como de una simple y 

eficaz construcción. 

Un sistema de bombeo basado en una turbomolecular es 

menos complicado en su diseño y operación que los siste-

mas convencionales de alto vacío, su electrónica es muy 

simple y su instalación así como sus costos de operación 

son bajos comparados con los de sistemas convencionales 

de similares rendimientos. Entre las características im 

portantes de las bombas turbomoleculares podemos desta-

car las siguientes. 

a) Construcción simple y confiable, 



b) Libre de hidrocarburos. 

c) Compactas. 

d) Operación silenciosa, sin vibración. 

e) Insensibles a la admisión accidental de aire. 

f) Fácil de limpiar por el propio usuario. 

Todas estas ventajas hacen ver como recomendable el 

uso de una'turbomolecular en lugar de una difusora, si 

esta alternativa se escoge puede utilizarse una bomba co 

mo la "Turbovac 150" de Leybold-Heraeus, su capacidad de 

bombeo es de 150 lts/seg con refrigeración por agua y sus 

pensión del rotor en.chumaceras. Las características de 

esta bomba se detallan en las tablas SV-11 y SV-12. 

La cámara a evacuarse tiene un volumen aproximado de 

20 lts. y debe ser llevada de presión atmosférica a una 

presión de 0.1 u para que operen las bombas de alto vacío 

el tiempo requerido para este proceso ("pump-down time") 
6-5 

esté dado por la expresión 

Tiempo 	1b1 _x Volumen 

Velocidad de bombeo 

Donde la velocidad de bombeo a considerarse es la de 

la bomba B-5 (S5) a la presión mínima del puerto de esca-

pe de la bomba B•4 (10-3  torr.) de la gráfica SV-2 se ob-

tiene  que esta velocidad es: 
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Bombas Iónicas. 

El principio básico de una bomba iónica es el de io-

nizar las moléculas del gas a evacuarse mediante el bom-
bardeo de electrones que son emitidos por un cátodo y a-

celerados en espirales por medio de campos magnéticos, 

los iones producidos son llevados por un campo eléctrico 
a una placa colectora donde se absorben, ver figura SV-13, 

una bomba i6nica por lo tanto, únicamente contiene el flui 
do por evacuarse disminuyendo con éllo la contaminación 
del sistema. 

En la mayoría de las bombas i6nicas el colector esta 

hecho de Titanio que es un material sumamente activo, la 

vida útil de las placas colectoras se alarga debido a la 
erosión del metal producida por el bombardeo de los iones, 
sin embargo estas requieren de un mantenimiento periódico, 
la vida media típica de estas placas es de aproximadamente 

unas 20,000 horas a 10,6  run. de Hg. Entre las caracteris-

ticas importantes de estas bombas podemos destacar las si-

guientes:  

a) La única contaminación del sistema es debida al 

reflujo de pequeñas cantidades de Titanio. 

b) Permiten tener sistemas aislados del exterior. 

c) Los apagones no exponen el sistema a la contami-

nación. 
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como se ve la suposición de que la velocidad de bombeo 
no cae debido a la tubería no es. mala. 	Sin embargo, 

la cifra calculada para la velocidad de bombeo no puede 

ser correcta porque se obtiene 'de un calculo que no toma 
en cuenta las características geométricas de la cámara y 

sobre todo de la fuente de iones, estas son tales que for 

zosaménte deberán disminuir la velocidad de bombeo en la 

cámara ya que por las múltiples placas y rejillas se di-

ficulta el paso de las moléculas entre ellas, dichos fac 

tores no permiten hacer una estimación teórica de la ve-

locidad de bombeo para un tiempo de evacuación dado, por 
otro lado y como un factor más importante se encuentran 
los efectos de memoria, estos ánpoco pueden ser estima-

dos teóricamente y quiza sean.el.problema más grande a 
vencer. En consecuencia no se dispone de un método teó-

rico para establecer las necesidades de bombeo de la ca-
sara de ionización pero pueden usarse como referencia las 

dimensiones de la bomba empleada por la firma Varian en 

su espectrómetro "MAT 250 UF", este utiliza una bomba i6-
nica de 60'1/seg, el funcionamiento de este espectróme-
tro es similar al que se está diseñando por lo que sería 

recomendable una bomba con tales rendimientos. 

En el caso de tubo de vuelo el volumen total por de-
salojarse es: 

Vvt 	16 lts. 
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Sv - 1 

P<Tor•r> L(crn) 

• 1.G)00E+03 4.2060E-06 

• 1.0900E+02 4.2006E-03 

1 . OOOOE+01 4.2000E-04 

• 1 . C1000E+00 4.2O 1OE-03 

1 .000OOE-01 3.2000E-02 

1 . 	 6GGE-02 4. -OOOE-01 

• 1.0000E-D3 4. 20000E+00 

1.0000E-04 4.2000E+81 

1.©660E-05 4.2008E+13.2 

.,, 1.0090E-06 4.2000E+03 

1.0000E-07 4.2000E+04 

1.0000E-u8 4.2000E+05 

1.0000E-09 4.20043E+06 

1.0000E-10 4.2000E+07-  

1.0'.'0ÜE-11 4.2000E+08 

1.0000E-12 4.2000E+1'9 

Tabla dF Vari ación de Camino Libre Medio 
con respecto •z 1 a Presión<T=300'!::5 

para UF6 

i. 	, 



sv-2 

Disposici6n de las bombas en el espectr6metro de masas. 



SV- 3 

Disposición de las bombas en el espectr6metro de masas. 



Tabla SV-4 

Bomba rotatoria de 2 pasos DBA. 

Velocidad de bombeo, m3/h 10 

Presión ditima sin balastra, m bar 	< 2.5 x 	10-4  

Capacidad del carter de aceite, cm3  700 

Potencia del motor. 	Watts 750 

Velocidad de rotación de la bomba, rpm. 1500 

Peso, kg. 35.5 

Tabla SV-8 

Bomba difusora LEYBODIFF 400 

Velocidad de bombeo para aire 

a 1 	x 10^3  robar', ltr/seg. 315 

a 1 x 10 	mbar, ltr/seg. 400 

Rango de trabajo, mbar < 	10 -3  

Capacidad de fluido de bombeo, cm3  140 

Voltajé de operaci6n, 	V 220 

Tiempo de calentamiento, 	min 15-18 

Agua para enfriamiento (flujo minimo) 
ltr/h. 17 

Bomba de apoyo D8A 

I(. 
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Tabla SV-11. 

Bomba Turbomolecular, "TURBOVAC 150". 

Velocidad de bombeo. 

para NZ 	 ltr/seg 

para He 	ltr/seg 

2 	ltr/seg  Para H 	g 

Razón de compresión. 

para N2 

• para H2 

Ultima presión, 	.m bar 

Velocidad de rotación 	r.p.m. 

Enfriamiento 

peso 	Kg 

Bomba de apoyo 

1 	' 
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0.01 	0.1 	 1.0 	 lo 	100 
Cm 

(cfmi 

Conductancia molecular, en función del diámetro interior 
del tubo y de la longitud de este. 
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Tabla SV-16 

Descripción 

Bomba rotatória Leybold D8A 

Trampa fria para vapores de aceite 

Trampa química para UF6  

Bomba turbomolecular, "TURBOVAC 150", 
de Leybold 

Control para bomba turbo, "Drive".. 

Sistema de refrigeración para bomba 
turbo, 'a base de agua. 

Valvulas de paso de acero inoxidable 
de l 1/2" 

Bomba Ionica de 60 l/seg. 

Bombas Ionicas de 20 1/seg. 

Controles para bombas cónicas 

Valvula de cortina de 2"/ 

Manómetros digitales de 10-4 a 10-g  torr. 
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CAPITULO 	IV 

Colectores y Tubo de Vuelo 

Colecto res. 

La detección y canteo de los iones positivos puede 

ser realizada por medio de dos técnicas básicas, fotográ- 

fica o eléctrica. 	La primera de estas es muy imprecisa 
cuando se tratan de medir abundancias isotópicas y por 
los requerimientos de operación del espectr6metro de UF6 

la hacen inaplicable en este caso. 

El conteo eléctrico de los iones se realiza midien- 

do la variación de la corriente con respecto al tiempo, 

utilizando para ello algún tipo de dispositivo que inte-  

gre la corriente del haz de iones. 	En este caso la sen- 
sibilidad y el tiempo de respuesta son parámetros defi- 

nidos y el incremento de uno de éllos sólo puede lograr- 
se a expensas del otro. 

La detección eléctrica de una corriente de iones 

puede ser desglosada en los siguientes pasos: 

a) Colección de los iones, 

b) Amplificación y conversión de la corriente. 

c) Conteo y procesamiento de la información. 
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Tipo Interva 
Operac 

Caja de Faraday Dependí 
amplifi 

Multiplicador hasta 1 
de electrones 

Electrdmetros 
de.. hasta 1 

red vibrante 

La máxima corriente de iones que se desarrolla para 

una  componente en el espectr6metro es del orden de lx10-g  

A3np.27, por lo que el uso de un multiplicador de electro-

nes seria muy limitado, los electrómetros de red vibran-
te no tienen ese inconveniente pero son extremadamente 

complejos, por ello las cajas de Faraday han sido tradi-

cionalmente empleadas en la medición de relaciones isotó 

picas con excelentes resultados. 



Caja de Faraday. 

Si una placa metálica aislada se conecta a un medi-
dor de corriente y se hace incidir sobre ésta un haz de 

iones positivos, se registrará en el medidor una corrien 

te de electrones que deberá ser exactamente igual al nú-
mero de iones que sean neutralizados en la placa. Esto 

es sólo parcialmente cierto debido a que al incidir el 
haz no sólo se lleva a cabo la neutralización del ion, 

sino que también hay una reemisión de electrones secunda 

rios, estos aparecen en el aparato de medición como una 

• corriente adicional, la emisión de estos electrones de-

pende de varios parámetros entre los que podemos citar 

los siguientes• 

- Angula de incidencia del haz sobre la placa. 

• Energía del haz. 

- Masa de los iones incidentes. 

En las gráficas C-1 a C-3 se presenta la variación 

del número de electrones secundarios con respecto a el 
.ángulo de incidencia, la energía del haz y la masa del 

ion incidente27. Además de la emisión de electrones se-
cundarios, en la placa colectora pueden llevarse a cabo. 

otros procesos como es la emisión de partículas neutras, 
pero éstas debido a su ausencia de carga no afectan el 
funcionamiento del colector. 
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•Para aumentar la corriente por los iones producida 

y obtener un blindaje electrostático contra los iones 

secundarios puede disefiarse un colector con los siguien-

tes elementos. 

• Placa, de definición. 

Supresor de electrones. 

- Caja de Faraday. 

Además de estos elementos, en algunos colectores 

se coloca una placa entre la caja de Faraday y el supre-

sor de electrones con el objeto de evitar corrientes pa 

rásitas a través de los aisladores, esto más bien queda 

condicionado por el tipo de dieléctrico que se utilice. 

En las figuras C-4 y C-5 se presentan dos diferen-

tes geometrías de colectores. 

b) Amplificación y conversión de la corriente. 

Cada colector produce una señal que debe ser re 

presentativa del número de iones incidentes sobre él, 

esta señal debe transmitirse a los elementos de medición 

para posteriormente ser analizada, la transmisión de la 

señal puede lograrse mediante el uso de amplificadores 

operacionales de estado sólido seguidos de convertidores 

lineales de voltaje a frecuencia. Los convertidores 

86 



87 



• 88 
t  

e. 	Q CV Jidt 

ti  

t2  

ó 	V= l f i d t. 
c 

ti  

Si aumentamos la capacitancia del sistema y pre-

tendemos que el voltaje no caiga por debajo de ciertos 

limites, debemos forzozamente aumentar los intervalos 

de integración, o lo que es lo mismo al aumentar la cae 
pacitancia del sistema los tiempos de respuesta aumene 

tan. 

Como se mencionó anteriormente la amplificación de 
la sefial de la caja de Paraday se logra mediante el uso 

de amplificadores operacionales de estado sólido, estos 
s 	 ' 

son, sensibles a los cambios de temperatura y a la hume- 

dad, por lo que es conveniente colocarlos en un ambien, 

te que los proteja, esto puede lograrse si son introdu. 

cidos en una cámara al vacío detrás de la cámara de co, 

lectores, la geometría propuesta para este efecto se pre 

senta.én la figui°a C-,6. Los amplificadores a utilizarse 

• pueden ser como los "Burr,Brown 3523L'", éstos son ampli. 

ficadores electrométricos sensibles en un intervalo de 

0.01 pA . 1 nA y con corrientes de salida de hasta 10 mA 

• a 10 Volts. 
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c) Conteo y procesamiento de la información. 

Una vez que la corriente de las cajas es conver• 

tida en pulsos, éstos deben ser contados por medio de al 

gün dispositivo para posteriormente formar con ellos el 

espectro de la muestra analizada, El dispositivo de con 

teo debe ser tal que permita descriminar pulsos muy pr6, 

ximos entre si, de tal forma que estos no puedan pasar 

como una sola cuenta y ademds tener capacidad para con, 

tar un número adecuado de estos. Puede usarse para tal 

efecto un contador como el "5316A" de Hewlett Packard, 

este es tal que puede operar en un intervalo de 10 ns - 

10,000 segs, y puede, sin necesidad de interfase, conec 

tarse a la computadora lo que permitiría mandar a esta 

la información directamente. 

Por otro lado la computadora, con un programa ade. 

cuado,'puede servir como base de tiempo de tal forma que 

pueda tomar las lecturas de cada uno de los contadores 

alternativamente. 

En el esquema C.7 puede apreciarse todo el sistema 

para la detección de los iones, en el esquema C-8 se pre 

senta completo el sistema de control del espectrómetro 

• de masas. 

Tubo de vuelo, 

El recorrido que los iones siguen desde la fuente 



hasta los colectores lo hacen a través del tubo de vue-
lo, este debe ser tal que permita preservar el vacío y 

evitar interferencias de cualquier tipo con el haz, una 

de las características más importantes que debe tener, 
es la de evitar la posible acumulación de partículas 

cargadas en sus paredes interiores8  ya que si esto su-

cediera podrían presentarse efectos indeseables como 

son, el desenfoque del haz, o el incremento de los efec 
tos de memoria. Esto puede evitarse dimensionando ade-

cuadamente el radio del tubo de vuelo y manteniendo un 
buen vacío dentro del mismo, las dimensiones del tubo 

quedan más bien condicionadas por el entrehierro que se 
use en el analizador magnético. 

Un buen vacío puede ser logrado si, como en el ca-. 
pitulo 3 se menciond, se bombea directamente en el tubo 

para éllo, éste debe de estar provisto de una brida en 
su parte media que permita acoplar la bomba y un soporte 

que impida la desalineacián del mismo, en sus extremos 

deben también colocarse bridas que permitan el montaje 

dé las cámaras de ionización y colectores. En la figu-
ra C-9 se presenta un esquema de este tubo. 
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Colector • 1-placa de definici6n, 2-supresor de electro-
nsi, 4-caja de Faraday. 
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Disposición de los amplificadoras en su cámara de vacío, 
F-cajas de Faraday, A-amplificadores. 
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Convertidores 

Ampli Picadores 

C• Faraday 

Sistema de detección de iones. 



Control del espectrómetro de masas. 
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CAPITULO V 

TRAMPAS 

Una condición importante en el análisis de cualquier 

muestra es la de que esta no se contamine durante el pro 

ceso del análisis mismo, esta contaminación podría deber 

se, entre otras causas, a una mala "limpieza del vacio". 

Entre las características importantes del hexafluo-

ruro de uranio destaca su extrema toxicidad, por lo que 

a efecto de reducir los riesgos de operación sería conve 
niente utilizar algún sistema de seguridad en los puer-

tos de escape del sistema de bombeo, para atrapar los re 
siduos que ocasionalmente pudiesen salir a la atmósfera. 

Por otro lado el hexafluoruro de uranio  aseoso pue g 

de condensarse bajo ciertas circunstancias, ello permite 

desarrollar sistemas de bombeo utilizando esta propiedad. 

En el diseño del espectrómetro de masas se conside-

raron estas características y se proyectaron tres tipos 

básicos de trampas, que son: 

1) Para conservar la limpieza del alto vacío, 

2) Quimicas,para retener el UF6, 

3) Frías, para el sistema de bombeo. 

Trampas para conservar la limpieza del alto vacío: 

Este tipo de trampa es muy común en los sitemas de 
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vacío, tiene por objeto capturar los vapores de agua y 
aceite provenientes de la lubricación de la bomba mecáni 
ca de apoyo o de la atmósfera con lo cual la limpieza en 
la cámara se conserva. Este atrapamiento puede lograrse 

por condensación de los vapores, que al entrar en contac 

to con una superficie metálica fria se solidifican y que 
dan depositados. El elemento refrigerante puede ser ni-

trógeno liquido, que es el mismo que se utilizará en el 

sistema de bombeo del S.I.M., obteniéndose por ende una 

operación más económica del conjunto. 

La geometría de la trampa debe ser del tipo de las 

denominadas "trampas ópticas" que son tales que cualquier 

molécula de vapor no puede "ver" directamente a la cáma-

ra de vacío. 

Para todos los fines prácticos la trampa es un obs-

táculo al flujo de moléculas, por lo que deberá dimensio 

narse de tal forma que la velocidad de bombeo en la cáma 
ra de vacío no disminuya considerablemente. Esta trampa 
deberá colocarse entre la bomba turbomolecular y la bom-

ba mecánica de apoyo. 

Dado que la trampa química, como se verá más adelan 

te, funciona bajo una reacción de contacto superficaial, 

no deberá permitirse que los vapores del aceite la conta 
minen, para evitarlo la trampa fria deberá colocarse en-

tre la trampa química y la bomba mecánica de apoyo, ver 
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esquema T-1. 

La temperatura del aire liquido es de aproximadamen 

te -180°C, a esta temperatura el hexafluoruro de uranio 

es un sólido, por lo que con esta disposición de la tram 

pa fria podría además capturarse el hexafluoruro que por 

alguna circunstancia escapase a la trampa química. 

Para la limpieza de la trampa fría podría utilizar-

se simplemente agua, con lo que se produciría la hidr6li 

sis espontánea del hexafluoruro que ocasionalmente pudie 

se llegar a élla, siendo ésta la única característica es 

pecial en su mantenimiento, la geometría de esta trampa 

puede verse en el esquema T-2. 

Trampas químicas para UF6: 

El espectr6metro de masas, tal y como se ha concebi 

do, no requiere de puertos de escape para el vacío siem-

pre que se haya adquirido cierta presión de operación, 

sin embargo cuando sea necesario hacer el prevacio para 

que puedan funcionar las bombas jónicas del espectróme-

tro o cuando se desee purgar de aire el sistema de intro 

ducción de muestras será necesario recurrir a la bomba 

turbomolecualr, en estos casos se correría el riesgo de 

sacar a la atmósfera pequeñas cantidades de UF6, a menos 

de que se dispusiese de alguna trampa para tal efecto. 

El hexafluoruro de uranio reacciona con la mayor 



parte de los compuestos orgánicos siendo un agente de flu 

oración, en el caso del UF6 gaseoso puede usarse para su 

atrapamiento un absorbente sólido como el Na?, el Carbo-

no activado, el CaSO4 o el CaF2, sin embargo, el NaF es 

el absorbente sólido más empleado dado que permite la 
17 

posterior recuperación del hexafluor¥uro. 

El NaF al entrar en contacto con el UF6 produce la 

. reacción reversible: 

(i) 	3NaF + UF6 
	

12n°r _ 3NaF.UF6 

El sentido de esta reacción está gobernado fundamen 

talmente por la temperatura por lo que también es posi- 

ble la reacción: 

3NaF.UF6 — 	3NaF + UF6 

Esta reversibilidad permite reutilizar la trampa des 

puós de que se haya saturado, alargando con éllo su vida 

útil. 

Como puede apreciarse de la expresión (i) la trampa 

•para funcionar requiere una temperatura de 120°C por lo 

• que se deberá contar con algún sistema de calefacción, 

este sistema puede ser simplemente una resistencia eléc-

trica de la potencia adecuada. 

Generalmente una trampa de este tipo es un cilindro 

metálico de acero inoxidable o monel con conexiones en 

} 	f 
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los extremos para la entrada y salida del gas y en cuyo 

• interior se encuentra el NaF, dado que la reacción con 
el UF6 se realiza fundamentalmente en la superficie de 
contacto, podría pensarse que el NaF debe usarse en for-

ma de polvo, sin embargo, esto reduciría considerablemen 
te ta velocidad de bombeo y podría hacer que las zonas 

interiores no reaccionasen. Para evitar estos inconve-

nientes se utilizan pequeñas pastillas •de NaF con una su 

perficie específica del orden de lcm2/g, ver esquema T-3. 

La eficiencia de estas trampas para retener hexafluo 

ruro se estima en un 501 en peso de NaF cuando las pasti 
llas estas nuevas. 

Aunque el atrapamiento de UF6  con NaF es más caro 
que por otros métodos, resulta particularmente adecuado 

para la eliminación de trazas en los gases de escape de 
instalaciones tales como el sistema de introducción de 

muestras. 

Trampas fías para el sistema de bombeo: 

Para el sistema de introducción de muestras se reque 
ría un sistema de bombeo a prueba de fugas, de errores 

• accidentales, de falta de corriente, versátil en su ope-

ración, con buena capacidad de bombeo y que permita ade-

mgs controlar los gases residuales. Un sistema con es-
tas características puede obtenerse si se utilizan trae. 
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Una altura tan pequeña permite tener una gran versa 

tilidad en el diseño de la trampa para satisfacer otras 
necesidades. 

El UF6 sólido es un mal conductor de calor, por lo 

que la capa que se deposite en el interior de las pare-
des de la trampa reducirá la capacidad de bombeo de la 

misma, con objeto de reducir este efecto desfavorable pue 

de irse variando de abajo hacia arriba el nivel del ni-

trógeno liquido conforme se vaya depositando el hexafluo 

ruro, por otro lado al escogerse un diámetro interior de 
3•' para la trampa, se favorece el que los incrementos en 
el nivel del nitrógeno sean muy pequeños. De hecho esta 
forma de variar el nivel del nitrógeno líquido no sólo 

es debida a la pérdida en la capacidad de bombeo, sino 
que además asegura un correcto llenado de la trampa, evi 

tando con éllo taponamientos en su parte superior, el 

llenado se hará entonces por "escalones", donde cada uno 

tendrá una altura de 4.5 cm. Hacer una estimación teó-

rica del espesor del volómen depositado para cada "esca-

lón" es prácticamente imposible, ya que esto depende de 

la eficiencia de la trampa, de la falta de compacidad de 

los depósitos, etc. Esto impide conocer a priori el vo-

1Gmen que podrá atraparse para cada uno de estos "esca-

lones" y en consecuencia tampoco es posible establecer el 

número de éllos necesario para hacer que los intervalos 
de limpieza sean lo más espaciados posibles. Sin embargo, 
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T-3 

Trampa química sin calefactor, se muestra en el interior 

las pastillas de NaF. 

EN 



(B) . 







CONCLUSIONES 

El trabajo desarrollado en esta tesis permite defi-

nir la estructura básica del espectr6metro de masas para 

UF6, entre algunas de las características que pueden des 

tacarse de este diseño mencionaré las siguientes: 

a) Sistema de introducción de muestras con capaci-

dad para operar por medio de botellas o en línea. 

b) Sistema de bombeo sin puertos de escape, basado 

en trampas frías y bombas jónicas. 

c) Control computarizado del sistema de introduc-

ción de muestras y de los colectores, que permi 
ten una operación totalmente automatizada. 

d) Protección contra fallas de corriente y vacío. 

Por otro lado existen algunos puntos que no fueron 
totalmente considerados, como por ejemplo, la geometría 

del tubo de vuelo, esto fué debido a que hasta el mamen 
to de terminarse esta tesis la geometría del analizador 

magnético no se encontraba perfectamente definida, tam-
bién las'caracteristicas del diseño de ingeniería, de 

elementos tales como el sistema de introducción de mues 

tras y el sistema de bombeo no fueron considerados por 
quedar fuera de los alcances de esta tesis. Los paráme 

• tros tales como, los tiempos de evacuación, la eficien- 
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