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INTRODUCCTION

La operacif6n actual y el incremento de las facilida
des nucleares han implicado el manejo de grandes cantida

des de materiales fisionables.

Una determinacién precisa de estas cantidades es de

‘importancia bfsica por las siguientes razones:

I.- La operaci6n de una planta nuclear y sus medi-
das de seguridad requieren del conocimiento e-

xacto de los materiales que se manejan.

Il.- Los materiales nucleares poseen un alto valor

en términos econémicos.

ITI.- E1 balance de los materiales fisionables debe
conservarse estrictamente dentro de las regula-

ciones de organismos internacionales.

Para realizar el andlisis de estos materiales exis-
ten diversas técnicas su aplicacién depende, en muchos

casos, de 1la precisién requerida para su estudio,

Para el caso del uso comercial del uranio, el cono-
cimiento de su composicifn esta centrado en la relacién

isotépica 3%y s %3%y

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

puede usarse para determinar su composicién isot6pica un
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espectrbmetro de masas para muestras gaseosas. Un espec
trémetro de masas es un instrumento para separar e iden-
tificar dtomos o moléculas de acuerdo a sus relaciones
de masa-carga, por medio de 1a acci6n de campos eléctri-
cos y/o magnéticos. En €1 se separan los elementos de
un haz de iones por masas, tal y como un prisma de vi-
dtio separa, en un rayo de luz blanca, el espectro de

sus colores componentes.

Sobre una carga eléctrica que se desplaza por un

‘campo magnético actda la fuerza de Lorentz*,.
F=q IV x E]

donde q es la magnitud algebraica de 1a carga en movi-
Jmiento, v su velocidad y B la inducci6n magnética del

campo.

Si el campo magnético es uniforme y perpendicular
a la velocidad ;, la partfcula se desplazard por una cir
cunferencia de radio constante R en un plano perpendicu-
lar al vector §, en este caso la fuerza de Lorentz es
centripéta Yy la expresifn para el radio de la trayecto-
ria de la partfcula es:

R = ’;‘;

En esta dGltima ecuacifn se observa que para un ha:z

de partfculas uniformemente cargadas y con distribucién

*En el sistema MKS racionalizado.




de velocidades constantes el radio de las trayectorias,
atravesar el campo magnético, dependerd exclusivamente
de m (la masa de las particulas). 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

trémetro de masas.

El hexafluoruro de uranio es, a presién y temperatu
ra ambiente, un s6lido cristalino voldtil, su estructura
en fase 1iquida o gaseosa es simétrico-octaédrica con el
dtomo de uranio centrado, es altamente reactivo siendo
agénteVde fluoracibn, corroe la mayorfa de los metales y
es sumamente tokico, ataca la piel y las mucosas y a tra
vés de la sanére puede depositarse cn los rifiones donde
causa graves dafios, su manejo requiere de técnicas espe-
ciales asi como de particulares medidas de seguridad.

Un espectrfmetro de masas para hexafluoruro de uranio de
berd, por lo tanto, presentar caracteristicas muy singu-

lares tanto en su disefio como en su operacifn.

Todos los espectrfmetros de masas presentan un dise
fio caracteristico, este es un compromiso entre seis ele-

mentos fundamentales que son:

1) Sistema de Introduccién de Muestras.

2) Fuente de lones.




3) Sistema de Vacfo.
4) Colector de Iones.
S),Tﬁbo de Vuelo.

6) Analizador Magnético,

La presente tesis consiste en disefiar los elementos
1, 2, 3, 4 y 5 de un espectrémetro de masas para hexafluo
ruro de urahio, el Analizador Magnético es parte de otra
tesis que paralelamente se desarroll$ en el Instituto de

Fisica de la U.N.A.M,







CAPITULO I

SISTEMA - DE INTRODUCCION DE MUESTRAS

El sistema de introduccién de muestras (S.I.M.),
tiene como objeto el manejo y alimentaci6n del espectr6-
metro de masas con varias muestras de UFG’ este sistema
debe reunir varias caracterfsticas entre las que podemos

destacar las siguientes:

- Tener capacidad para manejar varias muestras;
- No debe presentar efectos de memoria;
- No contéminar las muestras durante el manejo;
- Controlar los gases residuales;
Ser seguro en su operacién;
- Pueda controlarse automiticamente (por computadora);

Ser r4pido en el manejo de las muestras,

De todo el espectrémetro de masas es en el S.I.M.
donde se manejardn los mids altos volGmenes de UFG’ es por
esto por lo que el disefio y su posterior operacifn requie
ren de una atencién especial. El sistema debe concebirse
de tal forma que evite, hasta donde sea posible, la par-
.ticipacidﬁbde operadores asf como de personal de supervi-
si6n, el disefio debe permitir la entrada de las muestras

ya sea por botellas o por tuberfa "On Line",

El ndmero de muestras que podr4 manejar es de 5,




donde una se encuentra reservada para el patr6n y las
cuatro restantes para las diferentes etapas del enrique-
cimiento. El diagrama de este sistema, se presenta en el
esquemakSIM~1, en &1 pueden observarse las 5 botellas de
muestra (M-1 a M-5) que pueden ser substituidas si se re-

quieren por una tuberia de alimentaci6n ("On Line"),.

Como'puedéiobservarse en el diagrama de fases del UF
(figura SIM-S):7si se varian las condiciones de presién y
temperatura dentro de niveles fdcilmente alcanzables se
puede cambiar el estado de este compuesto de tal forma que
pueda manejarse como s6lido, lfquido o gas. Esta caracte-
ristica se aprovech6 para generar un sistema de bombeo ba-
sado en trampas frfas con la consiguiente ventaja de per-
mitir el reprocesamiento posterior de los gases residuales
y de que el siﬁtema queda totalmente cerrado al exterior,

diSminuyendo-asi la posibilidad de una fuga accidental.

Las trampas frfas utilizadas son 3 (T-1 a T-3), su
disefio y operacién pueden verse con mis detalle en ¢l ca-
pitulo de trampas. Por razones de claridad estas tram-
‘pas aparecen en el diagrama como totalmente independien-
tes, sin embargo, es mis conveniente el que se colocasen
en un mismo recipiente contenedor o termo, de esta forma
solo se tendr!a que controlar un s6lo nivel de nitrégeno
1fquido ¥y utiliiar un s6lo termb6metro. Este termbmetro
tiene una funcibn de seguridad ya que se encuentra conec-

tado a la computadora y &sta lo utiliza para monitorear



la temperatura de las trampas y cerrar las servovidlvu-
las en caso de que la temperatura suba por arriba de los

-100°C.

La propiedad del hexafluoruro de condensarse si 1la
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-
cién pddria»bajar la temperatura de las liIneas de bombeo
en los puntos préximos a las trampas, pudiéndo provocar
con ello un taponamiento, para evitar esto se han colo-
cado sobre las 1ineas de bombeo y muy pr6ximos a las
trampas, unos calefactores cuya misién es la de evitar

su enfriamiento.

Las 1fneas de bombeo deben dimensionarse de tal for-
ma que su conductancia concuerde con los vol@imenes a eva
cuar y la velocidad de bombeo del sistema de vacfo. Po-
demos suponer que la tuberfa de la zona ¢, ver diagrama
SIM-2, es una cAmara de vacfo que debe evacuarse, la lon-
gitud mdxima de esta tuberfa se estima, en el peor de los
casos, en 65 cm con un didmetro de 1/4" 9 (%.63 cm), en-

tonces el volumen m&ximo a evacuarse serf:
’ 3
Va®20.26 cm

La longitud de las lineas de bombeo se estima en




100 cm mds 10 cm por efecto de un codo, entonces la lon-

gitud total serd de 110 cm con un didmetro de 1" 9.

La conductancia viscosa de la tuberfa (Cv), puede
_ 15
iobtenerse de la ecuacibn de Poireville:

C.. = nDdl—’-

V 128 h L

=
"

viscosidad del UF6 en poises

ot
.

Presi6n media del proceso en mbar.

o
W

Didmetro de la tuberfa en cm.

Longitud de la tuberfa en cm.
La presifn de vapor del UF6 a temperatura ambiente

es de 80 torr y la presién a la que se desea llevar el

sistema es de 10°°

torr, de donde:
P = % (80 - 1073 torr

P =5.32x 10 mbar

entonces:

e o n(2.50)% x 5.32 x 10

- 1/seg
128 x 176 x 10 x 110

Cy 2804 1/seg



Si la velocidad de bombeo de 1a trampa fria es

P = 500 1/seg, la velocidad efectiva de bombeo seri:

s - 2804 x 500
C 2804 + 500

. . S_. = 424.33 1/seg

como se puede observar con estas dimensiones la velocidad
de bombeo prdcticamente no cae debido a las lineas. Toda
la tuberfa deberi construirse de acero inoxidable de 1la
serie 316, las lineas de bombeo tendrdn un didmetro de
1" @ y todas las demfis 1fneas del sistema serdn de 1/4" P,

Fl

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

tos de memoria.

Todas las vilvulas deberdn ser de acecro inoxidable
con sistema de fuelle (Bellows) totalmente met4licas con
conexiones soldables, de tal manera que puedan ser calen
‘tadas, en caso necesario, sin problemas, l1la vidlvula de
fuga (ver figura SIM-1) serd de aguja y fuelle con torni-
1lo micrométrico para ajuste fino, la tuberfa de la sali-

da de la vdlvula de fuga es de 1/8" @ y es a través de la

i0

cual se acoplan el S.I.M. y el Espectrfmetre de Masas (E.M.).



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

cipales de este sistema.

‘E1'S.1.M. puede operarse automdtica o manualmente,
la operaci6n automitica se realiza utilizando una mini-
computadora como la HP-9826 u otra similar, que controla-
rIa'ténto'al S.I.M. como al espectrbmetro de mas;:f‘:;
el diagramé SIM-3 puede observarse la computadora, los
dos relés y el voltfmetro, las flechas en las 1lineas in-
dicaﬁ el sentidé de la informaci6bn, el control de las
presiones y la temperatura se realiza por nedio del vol-
timetro usando el relé como un buscador (scanner), el

rel& es usado para accionar cada una de las servovil-
vulas utilizando para €110 una fuente de 24 volts. El
sistema estd concebido para operar fundamentalmente de es-
ta forma, sin embargo, si se desea prescindir de la com-
putadora para su manejo simplemente deberfn eliminarse
1las servovdlvulas (1-7) y el procedimiento de operacién

sgrta similar al que inmediatamente se describe.

Operacifn:

El procedimiento de operacién 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 contaminaci6n de las muestras con
los residuoé‘de muestras anteriores que se encontraban
en 1la misma linea o con el aire que se introduce a las
1Ineas, o para evitar la fuga de gases al exterior al
hacer el cambio de botellas deber4 purgarse en dos pa-

sos la lfnea correspondiente.

Primero: para eliminar el aire de la zona (a), ver
diggramarSIM-Z, no puede utilizarse una trampa fria,
porque éste no es condensable, por lo que deberd usarse
un sistema de bombeo convencional a base de una bomba
turbomolecular. El acoplamiento de esta bomba se logra
a trav€s de una conexi6én en T, tal y como Se muestra en
el diagrama SIM-1, entonces con la bomba turbomolecular
funcionahdo y la vdlvula de la trampa T-1 cerrada se a-
bre la vdlvula de purga correspondiente hasta que la pre

sifn en el manbmetro P-3 descienda lo suficiente (10'5

Cuando se requiera cambiar una botella de muestra
por otra, el UF6 que se encuentra en la zona (a) podria
escapar al exterior si simplemente se quitase la bote-
1la, es por esto que deberd realizarse una limpieza pre-

via en esta zona, para ello deberi cerrarse la vélvula

de la botella de muestra y posteriormente elegirse cual-.




quiera de los dos procedimientos siguientes: puede uti-

lizarse la vdlvula de purga en combinacifn con la trampa
T-1 quuede realizarse mediante el programa de la compu-
tadbra, en tal caso la computadora pregunta si desea ha-
ce:,cémbio de botellas, despuls de contestar afirmativa-
mente se dan las direcciones de las botellas a cambiarse
y. la computadora controla la limpieza, para ello utiliza
‘las servovilvulas de la 1fnea correspondiente y las de

las trampas T-2 y T-3, este procedimiento es particular-

‘mente (til cuando se desean cambiar varias botellas.

En ambos procedimientos las vdlvulas de las bote-
llas 'a cambiarse, asf como de la bomba turbomolecular de

berdn permanecer cerradas.

Para eliminar los residuos de muestras anteriores
que quedaftan en la zona (b), ver diagrama SIM-2, cuando
se realizara un cambio de botellas, se mantendrén las
vlvulas manuales de las lfneas cerradas y se abrirdn
las servovilvulas de bombeo, (6,7) hasta que 15 presibn
en P-1 y P-2 baje a los niveles de operacifn, este proce-
diliento s6lo puede efectuarse automiticamente, en el
programa de la coﬁputadora se incluye una rutina para di

cho efecto (ver prog-1).

Toma de muestras.

Un procedimiento adecuado en la toma de muestras es

13
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tan importante como el dispositivo ffsico del S.I.M., de
€1 pueden reducirse los efectos de memoria, el consumo
.de muestra, los tiempos de muestreo, asi como incrementar
la segutidad de operacifn; un proceso adecuado debers
contemplar etapas de limpieza entre la toma de muestras
sucesivas, comparacién con patrones determinados, ser a
pruéba de errores accidentales y estar protegido contra
fallas dé corriente o vacfo.

3
SegGn Beyrich y Grossynt (1979) 1la aparicién de e-

rrores Sistenlticos del mismo signo pero de diferente
nagnitud‘pueden~ser debidos a efectos de memoria. Presu
,miblemenié:éstos efectos son causados por las reacciones
de intercambio isotépico de la muestra a medirse y los
',dqusitos de UF6 o de subfluoruros de uranio UF‘, UFS,
etc. sobre las superficies metflicas del S.I.M. o la fuen
te de iones del espectr6metro de masas, originados por

las muestras anteriores.

En términos de reducir las diferencias observadas
en la composicién isot6pica de dos muestras de UF, gaseo
sas, se¢ sugiere realizar las mediciones de la muestra y

4
un patrén, alternativamente.

La calibraci6n necesaria se realiza mediante la me-

dicién alternativa de por lo menos un material de refe-




rencia del que se conoce precisamente su composicién.
Elfanﬁlisis-de muestras se realiza en ciclos. Un ciclo
representa la entrada del material de muestra en la fuen
te de iones del espectrbmetro, su medida, y ia entrada

del material de referencia para su comparacién.

Todas estas caracterfsticas se contemplaron para di-
sgﬂar'un programa de computadora que permitiese la opera
éidh del S,I.M. automiticamente, este programa (ver prog-1)
permite utilizar de 1 a 4 muestras y un patrén para refe-
rencia, el orden del anflisis puede ser seleccionado a
VOlﬁhfad-y 5u ejecucién puede ser detenida en cualquier

sin riesgo de contaminacién de las muestras en-
tre sf, el programa estd protegido contra errores acci-
dentales en la introducciGn de datos y permite el monita

reo del andlisis.

Dadas las caracterfsticas del tipo de servovidlvulas
a emplearse (normalmente cerradas) el sistema queda pro-

tegido también contra la falta de corriente.

Limpieza de trampas.

E1l funcionamiento correcto del sistema de bombeo
del S.I.M., dependerd en buena parte de un mantenimiento
ddécuado de las trampas frfas, este mantenimiento consis

te bgsicauente en conservar la temperatura dentro de los

15



1;@it¢5 de operacién, cosa que se logra manteniendo el
hitrbgeno 1fquido en su nivel correcto, y evitando la sa
tgrgciﬁn de las trampas con UF6 esta saturacién es el
producto de 1la condensacién de UF, en las paredes frias
de la trampa, como el hexafluoruro de uranio es un mal
conductor del calor la eficiencia de la trampa disminui-
ré en cuanto el espesor de UF, s6lido llegue a un cierto
1fmite, por lo que estos depésitos deberdn ser retira-
dos en cuanto esto suceda. Desafortunadamente no se po-
seen los elementos suficientes para hacer una estimacifn
correcta de los intervalos de tiempo necesarios para rea
li;arfeste mantenimiento, ya que estos dependerdn funda-
mcntalmente'de los tiempos de operacifn, el ndmero de ve
ces que se haga cambio de botellas, el ndmero de veces
*ue‘sé 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 operacién con-
tinua los intervalos de limpieza son del orden de 6 a 12
Por otro lado, podemos saber que es necesario es
‘te mantemimiento debido a que los intervalos de bombeo

se incrementarin notablemente.

La limpieza de las trampas puede realizarse ya sea,
desmontfdndolas para llevarlas a alglin sistema de trans-
vase, para lo cual la trampa esta provista de una brida

‘que;ﬁermite esta operacifn, o realizando la limpieza den

16



tro del sistema mismo, este procedimiento resulta parti-
Chiaiménte‘ventajoso ya que evita la aparicién de posi-
bles fugas en el sistema debidas al manejo de las compo~

‘nentes del mismo.

Esta rutina de limpieza consite bdsicamente en habi
litar una o mds botellas de muestras como trampas frias
y canalizar hacia éllas los dep6sitos de UFG, para ello

debeféjprbcederse de la siguiente forma:

Deberdn cerrarse todas las vdlvulas manuales de las
trampas 'y retirarse el termo que contiene el nitrégeno
11quido, se deben identificar la o las trampas que se de
seen limpiar asf como las botellas que recibirdn los de-
p6sitos de hexafluoruro, estas botellas deberin estar va
‘CIQS’Y previamente purgadas de aire junto con la zona (a)
del sistema (ver diagrama SIM-2), posteriormente usando
algﬁh'recipiente que pueda contener nitr6geno liquido se
sumergirdn parcialmente las botellas de muestra de tal
forma que &stas funcionen como trampas frfas; entonces
se abrirdn las servovdlvulas y las vidlvulas manuales de
las botellas y trampas en cuestién hasta que se complete

1a limpieza, esto puede determinarse observando los mang

metros P-1 y P-2.

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

abrirse totalmente con el objeto de permitir un flujo

17
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mds rdpido de los vapores. Para la trampa T-1 el proce-
’&imiento anterior no es aplicable por lo que deberdn usar
;é?ISS‘Qalvulas manuales de purga, verificando previamen-
te que la vélvula de 1la turbomolecular asf como las vidlvu
manuales de las lineas esten cerradas, en este caso
la limpiezavestara completada cuando la presién baje lo

suficientéten el manbmetro P-3.

Cuando la limpieza de las trampas hayaconcluido, y
antes de quitar las botellas de muestras que contienen
los dep6sitos de UF., deberd ponerse el sistema en condi
'é;oneS'de operar normalmente y recurrirse a la rutina de
"cambio de botellas'" del programa de la computadora, es-

to con el fin de reducir al méximo la posibilidad de una
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Esquema simplificado del Sistema de introduccidn de
muestras, mostrando las zonas de limpieza para la
tuberfa.
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Tabla SIM-4

Descripcibn
Trampas Frias,

Botellas de muestra de acero inoxidable
con vdlvula y brida plana.

Bomba Turbomolecular, '"Leybold 150"
Bomba rotatoria, "Leybold Trivac D8A"

Calefactores eléctricos para lfneas de
bombeo .

Conexién en ""T" de 1" #.

Vdlvula de aguja para fuga de 1/4" 9,
"NUPRO 4BM",

V4lvulas manuales 1/4" @, NUPRO de acero
inoxidable.

Vdlvulas de purga 1/4" @, NUPRO tipo de
“"Togle'", en acero inoxidable.

Servovi4lvulas neumiticas 1/4" 0, normal-
mente cerradas Jde acero inoxidable.

Relevadores neumiticos, Linear Dynanmics
parte N® 11704SB,

Valvulas manuales de 1" @ en acero
inoxidable.

3 1073 corr

Manbmetros digitales de rango (10
ManSmetro digital de rango (106 - 10'3)
Reducciones de acero inoxidable de 1" P

Termopar digital (-180°C - 100°C).
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PROG - 1
]
! COHTROL DEL SISTEMA DE INTRODUCCION DE MUESTRRS
! NOMBRE DEL PROGRAMAR "CONTRO"
Voltnmetro=?7193
RESET Volimetro
FEMOTE Voltmetro
OUTPUT Voltmetro; "PF?GS551347R"
OPTION BASE 1
LOAD KEY "LLRAVE"
ON KEY 406,13 GOTO 1870
ON KEY #12,2 GOTO 1430
DIM Muestras(S)>,Purgal(S>,DilSJ
QUTFUT 717;"B123456"
LEEP
FRINT * SIMULACICN DEL SISTEMA DE INTRODUCCION DE MUE TRRS"
HAIT 2000
PRINT LINC3)

BEEP

GOTO 310

BEEP

DISF “NUMERO INCORRECTO DE MUESTRAS"
WRIT 2500

BEEP

GOTD 310

PRINT PARGE
OUTPUT 717} *A6"

GOSUB Vac
QUTPUT 717;%B6"
BEEP

INPUT "¢ NUMERO DE MUESTRAS A RHALIZAR (1-4> 7?",Muestras
IF (Muestras<i1) OR (Muestras>d4) THEHN GOTO 210

FEDIM Muestrasi{Muestras)

BEEFP

DISP "ARtencion: EL PATRON DEBE COLOCARSE EMN LA LINEA 1"
WAIT 23500

BEEF

DISP " ¢ ORDEH DEL MUESTREO (2,3,4,5) “;

MAT INPUT Muestiras

FOR I=1 TO Muestras

IF (Muestrazd(I><2) OR (Muestras(l>» 3> THEN GOTO 440
NEXT 1

GOTU 4f°

BEEF.

DISP ' _ATOS DEL ORDEN ERRONEOS"

WAIT 2300

GOYD 370

BEEP

INPUT “¢ DESER PURGRAR TODO EL SISTEMA (NO,SI> ? ",RS$
IF AS="NO" THEN 540



510 IF A$="SI" THEN 890

520  BEEP
S30 GOTO 498
%40 BEEP

5958 INPWI "¢ DESEA PURGAR ALGUHA LINER (NO,SI> ?",P$
560 IF P$="SI" THEN 600
5?8 IF P$="NO" THEN 1010

580 BEEP
596 GOTO 530
600  EBEEP

610 INPUT "< CUANTAS LINEAS DESER PURGAR (1-4) 7 ",Purga

620 IF (Purga<i)> OR (Purga>4)> THEN GOTO 500

€30 FEDIM PurgalPurga)d

‘640 GOTO 680

650 DISP " Error: LINEA INEXISTENTE®

‘660 WRIT 2500

670 . BEEFP

620 DISP " & QUE LINERS DESER PURGRR ¢1,2,3,4,5)7 *;

€90 MAT INPUT Purga

700 FOR I=1 T0 Purga

710 IF (Purga(l)\l) OR C(Purga¢l>>%) THEN 650

720 . NEXT I

730 “DISP “COMIENZA LA PURGAR DE LAS LINEAS®

740 BEEP

750 WAIT 2509

760 FOR I=1 TO Purga

ta BEEP , .

78@. DISP "PURGANDOSE LA LINEFA ";VALSCPurgacld)

7?90 oUTPUT ?l?;“ﬂé'&VﬁLt(Purga(I))

eee GOSUB Vac

818 BEEP

gze QUTPUT 7173 "B6"AVALSC(Purgacld)

830 GOSUB Vac

840 HEKT 1

838 BEEP

eée DISP "TERMINA LA FPURGR DE LAS LIKRERS"

870 WALIT 2%080

88@° GOTO 1010

690 DISP “IMPORTANTE: Las valuulas de las -lineas deben estar cer:adas"
900 FOR I=1 TO 15
910 WAIT 400
920 BEEP
930 NEXT 1
940 DISP “COMIENZA LA PURGA DEL SISTEMR"
950 OUTPUT 717;"R12343%6"

960 GOSUB Vac

70 OUTPUT 717;“B123456"

980 BEEP

90 DISP "PURGA COMPLETRDR"

1000 UWAIT 2000




o

1518
1020
1030

1040

1059
1050
1070
1080

1090

1100

1119

1120

1130
1140

1150
1160
1170
1180

1130

1200
1210
1220
1230
1240
1250

1260

1270

‘1280

1290
1300

‘1310 .

1320
133¢

1340

13%0
1360
1370
1380

1390

1400
i410
1420

1430

1440
145¢

1460
1470

1480
1490
1500

BEEFP

DISP "EL SISTEMA ESTA LISTO PARR SU OPERACIGN"
WAIT 2000

BEEF

PRINT " <1 DESER DETENER LA EJECUCION DEL RHALISIS OPRIMA kO*
WRIT 700

PRINT - LINC3)

LEEP

DISP “COMIENZA EL ANALISIS DE MUESTRAS"

FOR I=1 YO Muestras

BEEF

QUTPUT ?717;"AL"

GDSUB Vac

BEEP

QUTPUT 7517;"B1"

WRIT 1000

BEEP

QUTPUT ?17;"RE"

GOSUB Vac

BEEP

QUTPUT 717;“B6"

WRIT 1000

BEEP

DISP "ANALIZANDOSE NMUESTRA";I,"Linea ";VAL$(Muestras(l))
OUTPUT 717;"R"AVALS Nuestras(Id)

GOSUE Vvac

EEEF

OUTPUT ?17; "B "&VALS Muestras(Ii)

. WALIT 1000

BEEP

OQUTPUT ?17;“A6Y
GOSUR Vac

BEEP

OQUTPUT - 287; "B6"

"WRIT 1000

NEXT 1

PRINT PAGE

DISP "ANALISIS TERMINADO"
FOR I=1 TO te

BEEP.

WAIT 250

NEXT I

WAIT 700

BEEP

INPUT “(DESEA HACER CAMBIO DE BOTELLAS CNO,SI> ?“,F$
IF F$="NO" THEN 185

IF F$="S1" THEN 1530

BEEP

GOTO 1440

BEEP




1919
1920
1530

1540
‘18958,

1560

1570

1%80

159¢°

16009

1630

162
1630
star
1640

1650
1660
1670

1680 -
1690 -

1700

1710
1vee

1736

1740,
17%9°
1760

1770
1760

1790

‘16008

1810
1820
1230

1840
1850

1860

1eve
1880
1890

1900
1910
1920
1930
1940
1950
1960

1970
T WALIT 1000

‘1980
1990
2000

'DISP " HUMERO IHCORRECTO DE BOTELLRS *
WRIT 20080
BEEF
IHPUT "o CUANTAS EOTELLAS DESERA CRAMBIAR ¢1-%) ?",Di
IF ¢Di<1> OR (Di>S) THEN GOTO 1%00
REDIM DicDi>
.BEEP
DISF " ¢ QUE BOTELLAS DESER CRMBIAR ¢1,2,3,4,5)7 ;
MAT INPUT Di
“FOR .1=1 TO Di
IF (DiC1X<1) OR CDiCEY»>%) THEN 1570
NEXT '}
PRINYT "IMPORPTANTE: Todas las valvulas de las botellas

a cambiarse deben e

CERRADAS"
PRINT »*

PRINT " ESPERE HRSTAR OUE AFRKEZCA LA SENAL PRRA HACER EL ¥

PRINT * CAMEILOD "
FOR 1=1 TO 19

WRIT. 400

BEEP

HEXT. 1

FOR 1=%1 TO Di

OUTPUT 717; "AG"&VALSLDIC(Id)

GOSUE Vac

EEEP

BUTFUT TIP3 "BE"LVALE(DiCI)Y)

WALIT 1000

BEEP

‘NEXT. 1

DISP " YR PUEDEN CAMBIARRSE LRS BOTELLAS *
FOR I=1 TO 10

BEEP .

WAIT 2%0

HEXT |

PRINT PRGE

‘DISFP "PROGRAMA DE AHALISIS COMPLETO, OPRIMA RUH PARA REINICIAPY

END .
OUTPUT 717;"B123455"
FRINT PAGE

PRINT "EJECUCION DETENIDA TODAS RS VALYULRS ESTAN CERRADAS, OPRIMA k1

‘ 51 DESER REIMNICIAR"

OM KEY #1,11 GOTO 260

BEEP

WRIT {000

PRINT PRGE

GOTO 31899

END
Vac: |

N=@

EHTER VolimetrojVacio
NeNe+y




2010 IF N310 THEN GOTO 2040
2020 1F .Vaci0>.0@81 THEN GOTO 1980

2030 - RETURN:
2040 - FOR I=3:70 10

2030 . BEEP - .
2050 UAIT 200

2080 PRINT
"

2090 PAUSE

ZZQ?Q,CPRXHT * fitgncion: TIEHPO DE EVACUACION EXCECIVO, REVISAR SISTEMR DE VACIC

Y REINICIE CON k@






CAPITULO I

Fuente de Iones y C4mara de Ionizacién.

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

usada.

Bllobjetivo de una fuente de iones es el de produ-
‘cir eficientemente iones que sean representativos de 1la
muestra,,preferghtemente monoenergéticos y obtener con
€1los un haz delgado de intensidad adecuada a la entrada

del analizador magnético.

Cuatro son las té&cnicas que principalmente se usan

. 14
‘en la produccién de iones, a saber:

a) Tonizaci6n térmica
b) Bombardeo de iones secundarios
c) Descarga de chispa

d) Bombardeo con electrones.

La aplicacién apropiada de cada una de &stas queda
determinada por la naturaleza de la muestra y por la cla
se de informacién que se desea obtener. En la siguiente
tabla se hace una breve descripcibn de estas y de algu-

nas ‘de sus caracterfsticas mds sobresalientes.
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Dispersifén de
Tipo energia apro- Us os
ximada (eV)

Ionizaci6n té€rmica 0.2 Abundancia isot8pica
pureza quimica y
anilisis general.

Iones secundarios 5-100 |Muestras s6lidas y
fen6menos de
superficie.

Descarga de chispa 2-10 Haces intensos.

.Bombardeo con |
electrones 0.1-5.0 Propdsito general.

‘Las ‘tres primeras se utilizan fundamentalmente en la
produccién de iones en muestras s6lidas, en tanto que la

cuarta es utilizada para muestras gaseosas.

Bombardeo con electrones:

El método mis usado como fuente de iones en la es-
pectrometria de masas es el clfsico bombardeo con elec-
trones.2351 material a investigarse se introduce en for-
ma gaseosa en el interior de una cémara de vacfo en don-
de es bombardeado por un flujo de electrones, la direc-
cién de’estos es perpendicular al flujo de gas (ver figu
ra FI-1). La energfa de los electrones de bombardeo de-

be ser bien definida, &sta puede controlarse por medio
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de un campo eléctrico entre el filamento y una placa co-
lectora, con €1lo se permite obtener un mdximo de iones
'singularmente cargados. Los iones son separados de los
‘electrones y son retirados de la regi6n de ionizaci6n
por medio de un Vqltaje'repulsivo, para posteriormente
ser aceleradbs’electrostaticamente con voltaje que varia
entre los 6 y 10 Kv, el enfoque del haz se logra median-

te el uso de lentes.al final de 1la fuente.

Principios de operacién:

Si un ion con carga q viaja a través de un campo
eléctrico de longitud L es sometido a una fuerza dada

por:

F = qE

trabajo realizado sobre esta particula es entonces:

La diferencia de potencial entre dos puntos A y B

B
Vg -V, = / E.dl =V
A

si el campo E es constante entonces se tiene:
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o W = qV

Suponiendo que el ion no posea energfa cinética i-

nicial podemos obtener finalmente.

qV = 12-mv2

6 v =\/.2.§‘l!_ e (D)

Esto es, si un ion no adquiere carga en el trayecto
'y el potencial se mantiene constante la velocidad adqui-
rida a1{fina1 del campo depende Gnicamente de su masa.
Lé ibﬁgitud L es la longitud entre las placas acelerado-
ras, en el caso del bombardeo con electrones la carga ad-
quirida por gl ion corresponde - la carga del electrén o

multiplos de &sta, de donde:

%
vV = [—Zﬂg!——l conn = 1,2,...
m

elemento fundamental en la espectrometria de ma-
sas es el hecho de atribuir las diferentes deflexiones de

los iones de un haz al atravesar un campo magnético, Gni-
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las diferencias en sus masas. Cuando un ion

penétrafen el campo magnético del iman se ejerce sobre

él1 1la fuerza:
F=qVxB

vdado'qué»esta actua siempre perpendicularmente a la ve-

locidad del ion la trayectoria descrita por €1 serd cir-

‘cular, de donde:

2
= MV
qvB T

qBR = mv

donde R es el radio de la trayectoria, substituyendo 1la

‘expresién (1) en esta Gltima se obtiene:

1)

s\

qBR

de donde R s6lo depende de la masa del ion, particulas
con diferente masa describirdn diferentes trayectorias.
Este es uno de los fundamentos de la espectrometrfa de

-maéls, pero s6lo es vdlido si todos los iones fueron pro-




3%

ducidos en la misma regifén del campo, en efecto si dos
moléculas con la misma masa son ionizadas a distancias

dtgy d2 de las placas, sus energfas serdn respectivamen-

te.

Ec1= qu1 e (2)

Ec2= qu2 eeeo(3)

v. = [-24Ed; ]’f
1 m
4

v, = Zg:dz ]

2mEd )%
Ry = 2 ]
qB

- [ 2mEd, 1%
Ra qB ]

De donde partfculas con la misma masa describirfan

diferentes trayectorias, ahora la diferencia en radios

AR-R -R

e ]

. sz[\/-' f-2|

ARG\/E] -\/EZ
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Esta dependencia es particularmente importante ya
que el‘efecto de tener una zona de formacifén de iones
no puntual se refleja netamente en la dispersién de los
iones con la misma masa por un facto%ga - (d1f’- (dzf!
donde d1 Y dz serdn lbs extremos de 1la zona de forma-
cién de iones. Si se desea reducir este efecto debe
producirse una zona de ionizaci6n bien definida y con

1a menor anchura posible.

La formacién de una zona de ionizacién 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‘filamehtb. puede obtenerse un haz de electrones mds 6
menos colimado, sin embargo este es un haz de partfculas
con5la-miSla carga que forzozamente tenderd a dispersar-
se, para evitar esto puede colocarse un campo magnético
alineado con el haz de electrones, el efecto producido
‘por este csmpo es el de hacer que los electrones se mue-
van en trayectorias helicoidales de radio definido, que
en consecuencia estarfan relacionadas con la anchura mi-
xima de la zona de ionizacién, los valores tfpicos de la

energfa de los electrones y del campo magnético son:

E

o ™ 100 eV

B = 300 gauss,



con esta energfa la velocidad de los electrones es apro-

Ximgdamenté:

vs=2¢6x 10°

m/seg
snp§ﬁieddo que estos se dispersen desde el filamento con
su componente de 1la velocidad.perbendicular

‘al campo magnético es:

v =
n V sen a

Dadas las dimensiones de la rejilla colimadora este
‘8ngulo no puede ser mayor de 5° y en este caso la veloci-
dad perpendicular es:

S

v. = 5,17 x 10

n m/seg

La fuerza debida al campo magnético que actua so-

bre el electr6n esta dada como:

Fe =qvV, X Be

y‘similafmente'al caso de los iones:

2
m,v
—en . qQvnB,
Te
m. Vv
en aBg
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e ” Campo. magnético que actua sobre el electrén.
qQ = Carga del electrén.
v = Velocidad del electrén normal al campo.
m, = masa del elgctrdn.

= radio de la trayectoria.

Despejando r, se obtiene finalmente:

r = e Vg

aBy

. . r, = 9.81 x 10'5 m.

Como se ve el radio de las trayectorias es muy pe-
quefio por 1o que la dispersién en el haz de iones puede
ser reducida fdcilmente, por otro lado la formacibn de
trayectorias helicoidales aumenta la probabilidad de io-

nizaci6én dentro de la c4mara.

El campo magnético puede producirse mediante el mon
taje de un par de imanes permanentes dentro de la cdmara
de ionizaci6n, estos deberdn colocarse de tal forma que

queden alineados con el haz de electrones Yy perpendicu-

larmente al flujo de gas.

En todo el desarrollo previo se supuso que la ener-



gla ;inética de los iones es proporcionada por el campo
eiéétricokentre las placas, esto sblo es cierto si la ve-
locidad de las moléculas de UFe en la direcci6bn del cam-
po eléctrico es cero, de no ser asi las diferencias en
ia energla cinéticakde los iones no pueden finicamente a-
tribuirse a la existencia de una zona de ionizacibn, si-
no a que ademds las moléculas del gas pueden tener dife-
Tentes velocidades. Para evitar esto la admisién de las
muestras debe hacerse perpendicularmente a la direccifn
del campo eléctrico (ver figura FI-3), la alimentacibn
puede hacerse mediante un tubo largo y delgado, esto per-
mite disminuir 1los efectos de la energiz cinética de las
moléculas de la muestra y presentar un flujo de gas lami-
nar con componentes de velocidad en la direcci6n del cam-
po acelerador despreciables. La longitud de este tubo de
alimentacibn es sin embargo un compromiso entre la reduc-
cibn de los efectos antes mencionados, la velocidad de

.bombeo y los efectos de memoria.

Por otro lado Coggeshalﬁ“ demostr6 que las velocida-
des térmicas son en buena parte las causas de los efectos
‘de descriminacibn presentados a la salida de una fuente
de iones. Debido a esto deberd tenerse particular cuida-
do en evitar gradientes de temperatura a lo largo del sis

tema de alimentacién.
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Potenciales de aceleracién:

La fuente de iones que se empleari en el espectr6-
metro de masas, es simlar a la quefabrica la firma Finigan
para su espectrémetro MAT 250 UF, de hexafluoruro de ura-
nio. El esquema de esta fuente se presenta en la figura
F1-2, su construccifn es bédsicamente en acero inoxidable
con separadores de cerdmica y filamento de renio, tiene
un calefactor en 1la cajg de ionizaci6n que impide la for-
‘macién de dep6sitos sél&dos de UF6 en ella, como parte
Adeila cajd de ionizaci6n se encuentra la rejilla colima-
ddfa,-la fuente viene provista de dos lentes Einzel que
permitén obtener un buen enfoque en el eje vertical, los
,pqtenciéles a los que se encuentran cada una de las pla-

cas aceleradoras se presentan en.la siguiente tabla.

Tabla de Potenciales

Placa de extraccif6n derecha 10 Kv

" " izquierda 10 Kv
Placa de blindaje 9.7 Kv
Lente derecha 8.8 Kv
Lente izquierda 8.8 Kv
Placa X | 2 Kv
Placa de tierra 0 Kv
Placa Y 1 2.6 Kv
Placa Y 2 2.6 Kv
Placa de tierra 0 Kv
Lente Einzel 1 2.9 Kv
Lente Einzel 2 2.9 Kv
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.Como. puede verse en esta tabla existen 2 placas de
extraccién, 2 lentes, 2 placas Y y 2 lentes Einzel, esta
disposicién permite cambiar ligeramente la direcci6n del
hai,con s6lo variar un poco los voltajes de cada placa,
como se menciond 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-
re¢c16n dé propagacién del haz, de tal forma que las de
los extremos estdn a un potencial y la del centro a otro mayor, ver fi-
gura FI-2, tal disposicién tiene la caracteristica de

enfocar un haz de partfculas 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.

Cdmara de ionizacidn:

La' c@mara de ionizacién esta destinada a contener
a la fuente de iones, en &l1la se montardn los imanes y
la tuberfa para la admisién del gas, estard provista en
su parte inferior de una conexifn para la bomba i6nica
de 60 1/seg, deberd construirse en acero inoxidable y
su interior ser altamente pulido para reducir los efec-
tos de memoria, una probable geometrfa para esta cdmara

se presenta en el esquema FI-4, como en €1 puede obser-



varse al final de la cémara hay una constricci6n que

tiene por objeto el reducir tanto como sea posible el

paso de loé gases de la muestra al resto del sistema,
tambiénvse ha provisto a la cfmara de una vdlvula de
coftinafque evite la contaminacién del tubo de vuelo y
colectores cuando se llegue a desmontar la fuente para
surmahténimien;o. Segtn el fabricante de la fuente los
intervalos de mantenimiento para €sta rebasan las 1500

de operacifn continua.

La alineaci6én de la fuente con respecto al resto
del sistema se -logra mediante el uso de 2 pernos-gufa
colocados~en direccién perpendicular al flujo del gas de

muestra dentro de la cdmara.
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Esquema de una fuente de iones mostrando 1los elementos
principales. B-direccifn del campo magnético, R-repul
.sor de los iones, T-trampa para electrones, I-zona de
ionizacién, F-filamento, C-cclector de electrones, P-
Placas aceleradoras, H-haz, las cruces indican la direc
cién en la que fluye el gas de la muestra.




T W T T

Colector de Electrones

FI- 2 Lente Einzel 2

Plagco Y-2 2
[o]

Lenie fzquierda
7
Placo de Blindaje |

‘ ——
Ploco de Extraccidn
izquierdo. |
Calefactor l
14
°
Repuleor 13 l UQ
‘ ©
Jl‘ 2]
Ploca X
6
Lente Derecha
Placo de Eatraccion
Osrecho
I
2

Bilndoje de

Electrones
-K
+K

18

Caje de lonigecion

Filamente

Despiece de la fuente de iones,

11 Lente Einzel
9

Ploca Y-



FI-3

~

Bsquema de la caja de ionizacién, B~-campo magnético,
E-campo eléctrico, H-haz de iones, e-haz de electrones,
P-placas aceleradoyas, G-direccifn del gas, observese
el alineamiento de los campcs eléctrico y magnftico.
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Diferentes vistas de la c&mara de ionizacidén, a-frontal,

b-posterior,

c-lateral.







CAPITULO III

SISTEMA DE VACIO.

Las condiciones de operacif6n del espectrbmetro de

masas deber4n garantizar:

a) Precisif6n en el conteo de los iones producidos.
b) Proporcionalidad entre e¢l nGmero de iones y 1los

elementos de la muestra.

Para €l1o, entre otras cosas, deberdn reducirse ade
cuadamente el nGmero de colisiones del haz de iones con
los gases residuales en la c4dmara de ionizaci6n y el tu-

‘bo de vuelo.

El choque entre dos partfculas se caracteriza por
la seccibn eficaz de colisi6n o. [n el caso de la cbli-
si6n de dos moléculas del mismo tipo, la seccibn eficaz
es igual al 4rea del cﬁrculo mis pequefio que contenga to

talmente a una de estas moléculas,

La estructura molecular del UF6 gaseoso es la de un
octaedro totalmente simétrico, con el &tomo de uranio en
el centro y los 4tomos de fluor en los vértices, siendo
las distancias de enlace U-F de 2.04 A. Entonces el dig

metro de la seccifn eficaz es aproximadamente de:

d=4.08x 108 cm
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la seccibn es entonces:

O *® ﬂdz

0o = 5.23 x 10°1° cmz.

Entre cada dos colisiones consecutivas la molécula
se mueve rectilinea y uniformemente. La distancia que
viaja alguna molécula antes de chocar con otra es dife-
rente de colisidn a colisibn, sin embargo, se puede ha-
blar de la distancia promedio que viaja una molécula an-
tes de chocar con cualduier otra. A esta distancia pro-

’médio entre colisiones se le 1llama camino libre medio A

y es una cantidad muy importante porque determina el di-
sefio de varios tipos de bombas e interviene en muchos as

pectos de la prictica del vacfo.

La~1ey_d¢ la distribuci6n de los recorridos libres
define 1la probabilidad dw(x) de que 1la molécula recorra
sin.chocar una distancia x y sufra una colisi6n en el

12 -25
siguiente tramo infinité€simal dx de su recorrido como:

dw(x) = e ™% X 5 6.dx

3

donde n, es el nimero de moléculas que hay en 1 cm” del

gas, o, es la seccibn eficaz de la colisién.




ce el factor
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La distancia media que recorre la molécula sin cho-

X = = / xdw (x)

o)

= / x@ Me%oXy 5,dx

0

1 25

Nolo

Si se tiene en cuenta la distribucibn de las molécu

las que chocan por sus velocidades relativas se introdu-
1

V2

de donde:

(= L

ﬁ no'ﬂd

e la ecuacifn de estado para un gas ideal,
PV = uRT

u‘n.V




se obtiene finalmente:

y « _RT
VZn d%p

"

2.33 x 10°%0
a°p

T (om)

donde T esta en °K, d en cm y P en torr. Para el caso

deifUEﬁ esta expresi6n se reduce a:

-5
y o= 140 x 1077 T oo

P

Como se ver4d mfis adelante, el espectrbmetro operars

a'temperatura ambiente (T=300°K) por 1o que:

y = 4.20 x 10°

3
(cm)

La tabla SV-1 muestra la variacifn del camino libre
médiO‘pafa moléculas de UF, desde 10° hasta 1072 torr.

a una temperatura de 300°K,

En un espectrfbmetro de masas la distancia entre 1la
fuente de iones y los colectores es aproximadamente de

3 mt,, si hacemos a= 5 mt., de la tabla SV-1, se tiene

P*5x10°° torr.
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Sin embargo, con objeto de reducir los efectos de
memoria e incrementar la resolucibn del aparato, es reco

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

Convencionalmente los sistemas de vacfo pueden cla-
sificarse de acuerdo a su presién de operacibn, para to-
da referencia porterior la clasificaicén aqui adoptada

para los intervalos de vacfo es la siguiente6:

Bajo vacfo 760 a 25 mmHg
Vacfo medio 25 a 1073 mmHg
Alto vacfo 1073 a 10°% muHg
Muy alto vacfo 10°% a 1072 nmHg

Ultra alto vacfo 1077 mmHg y menores.

La cimara a .evacuarse tiene una entrada de gas, esto
es, se esta alimentando a la fuente de iones con UF, vy es
ta para funcionar requiere de un flujo molecular del gas,

|
la geometrfa de 1a fuente permite tener una presién rela

tivamente alta (102

torr) en la zona del filamento, ver
capftulo II, esta geometria aunada con la entrada de gas
pueden provocar que el flujo nc 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 espectrOmetro 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, ademfs la geo-
metria de las cajas de Faraday puede dificultar el bom-
beo y propiciar con ello 1a formaci6n de depSsitos en
las7mismas, esto sin contar con los efectos no deseados
de 1ds e1ectrones 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 cdmara de los colectores.

Considerando todo lo anterior se disefio un sistema
de vacfo cuyos dispositivos y geometrfa bAsica pueden a-

preciarse en el esquema SV-2.

Entre otras este sistema deberd poseer las siguientes

caracteristicas:

a) Ser resistente al UFG'

b) Poseer una alta velocidad de bombeo,

c) Ser suficientemente hermético para preservar va-
cfos de hasta 1077 torr.

d) Estar protegido contra fallas humanas y de co-

rriente.

e) Tener un mantenimiento simple y seguro.

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

cumple con estas caracteristicas.

Aunque el consumo de muestra del espectrfmetro de
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-masas se estima del orden de 2 mg/h y estas son concentra
ciohes tan'pequeﬁﬁs que préicticamente cualquier material
podria resistir sin fugas, serfa totalmente inconveniente
tener‘reacciones, aunque fuesen en pequeiia escala, en el
interior del tubo de vuelo, fuente de iones o 1fneas de
bombeo. Esto puede evitarse si se escogen adecuadamente

los materiales que intervengan en la construccibn.

La velocidad de bombeo depende fundamentalmente de
la capacidad de las bombas utilizadas, la geometria esco
gidafy,la conductancia de las lfineas de bombeo, mds ade-
lante se presenta el cilculo de estos pardmetros. Por
lo que se refiere a la geometrfa escogida es tal que per
mite bombear directaménte en los puntos criticos del sis-
tema, el utilizar tres bombas de alto vacfo (B-1 a B-3),
puede parecer exagerado sin embargo, esto obedece a las
mﬁltipies llamadas de atencién que sobre los efectos de
memoria hacen diferentes autorggt'ggtos efectos juegan un
papel determinante en la espectrometria de masas del UF6

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

miento de los espectros obtenidos.

En 1la construccifn del sistema de bombeo, asi como
la de la cfimara de vacfo se sugiere el uso de "heliarc"
en las soldaduras para garantizar su hermetismo, ademis

1 sistema deberf ser probado con detector de fugas hasta
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una presibn de 1077 torr.

La producci6n de alto vacfo en el E.M. es debida a
la accibn de las tres bombas de alto vacfo (B-1 a B-3),
el prevaéio es generado por las bombas B-4 y B-5 que a
su vez dan asistencia al Sistema de Introduccién de Mues
tras, esto es posible ya que, en ningtin caso se requeri-

ré8 hacer simultdneamente prevacio en ambos.

Seleccién de bombas:

La evacuacibn de cualquier cdmara, sin reparar even
tualmente en su tamafio o en la-presién inicial a la que
se encuentra, comienza con un bombeo mecinico que puede
‘obtenerse con una bomba de tipo rotatorio, este es el ti
po de bomba'mecanica mds comunmente empleada en los sis-
temas de vacfo, consiste, como su nombre lo dice, de un
elemento rotatorio que es el responsable de la produccién
del Vacio, el aire que penetra por el puerto de admisién
procedente de 1a cfmara a evacuarse es atrapado, compri-
mido y finalmente ekpulsado a la atm6sfera a través del

puertb de escape por medio del rotatorio.

Existen en el mercado varias bombas comerciales de
este tipo sus diferencias son b8&sicamente de detalle ya

que todas operan bajo el mismo principio bfisico.




En. el espectfﬁmetro de hexafluoruro podria emplear-
se como la bomba B-5, del diagrama SV-2, una bomba rotato
ria de mediana capacidad como la Leybold-Heraeus DBA, las
caracterfsticas de esta bomba se muestran en las tablas

SV-4, SV-5y 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, bdsicamente, un cilfndro con
la entrada de gas en la parte superior, un sistema de ca
lefaccidn en el fondo y una bobina refrigerante en sus
partes media y superior. En el interior consta de una
serie de baffles c6bnicos y el 1fquido que seri el elemen
to de bombeo (ver figura SV-7)., E1l calefactor convierte
elllfquido en vapor y este asciende por el interior de
las columnas concéntricas emitiendo un chorro de vapor
por los baffles, haciendo con €1lo un efecto de venturi.
La corriente de vapor se mueve entonces a velocidades su
persbnicas arrastrando asf a las moléculas del gas por
evacuarse, estas moléculas son llevadas hasta la parte
inferior de donde son sacadas por la bomba mecinica, el
vapor se condensa sobre las superficies frfas de la bom-

ba y escurre por las paredes hasta el depb6sito para con-
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tinuar el ciclo,

La vida de una bomba difusora depende del fluido em
pleado, el cu31 despué$ de un cierto tiempo de operaci6bn
se descompone produciendo fracciones de bajo peso molecu
lar y de bajo punto de embullicifbn que no son fluifdos de
bombeo, ¢uand§ €llo ocurre estas fracciones se acumulan
reduciendo 1a velocidad de bombeo haciendo necesario lim

piar y réllenar la bomba.

Tradicionalmente en 1los espectrémetros de masas se
ha‘recurfido'a'las bombas de difusién para lograr el al-
‘to vaéio}lgﬁg inconvenientes son varios sobre todo por 1la
delicadeza de su operacifn y mantenimiento asf como de
zlos_pfoblemas que se enfrentan para mantener la limpieza

del vacfo mismo.

Para el espectrfmetro de masas podrfa utilizarse una
bomba difusora como la LEYBODIFF -170 Leybold- Heraeus,
esta es una bomba de difusi6n 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 Fémblin Y 6

;Bbmblin‘Y‘OG, 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 UFG, con resultados satisfactorios.




Turbomoleculares:

Una bomba turbomolecular consiste de una turbina de
flujo axial (ver figura SV-10) y un sistema de manejo o
comando., La céracter!stica fundamental del mecanismo de
bombeo es que la velocidad de las hojas de la turbina es
HelﬂgiSme;erden que la velocidad media térmica de las mo
-léculas, de esta forma la probabilidad de que una molécu
la que 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
tigacibn tecnolégica, fundamentalmente por producir va-
,CI§S éxtrehadamenté limpios y de tener altas velocidades
de bombec para todos los gases, asf como de una simple y

eficaz construccié6n.

Un sistema de bombeoc basado en una turbomolecular es
vhehos complicado en su disefio y operacibn que los siste-
mas convencionales de alto vacfo, su electrfnica es muy
simple y su instalaci6n asi como sus costos de operacibn
son bajos comparados con los de sistemas convencionales
de similares rendimientos. Entre las caracterfsticas im
portantes de las bombas turbomoleculares podemos desta-

car ‘las siguientes:

a) Construcci6n simple y confiable,



b) Libre de hidrocarburos.

c) Compactas,

d) Operacibn silenciosa, sin vibracién.

e) Insensibles a la admisi6n accidental de aire.

f) Fdcil 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 "furbovac 150" de Leybold-Heraeus, su capacidad de
bombeq_es de 150 1ts/seg con refrigeracibn por agua y sus
peﬁéibn-del rotor en chumaceras. Las caracterfsticas de

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

La cﬂyara a evacuarse tiene un volumen aproximado de

20 1ts. y_debé ser llevada de presibn atmosférica a una

presi6n de 0.1u para que operen las bombas de alto vacio

el;tiempo requerido para este proceso ('"pump-down time')
6-15
estd dado por la expresifn :

Tiempo = 16.1 x Volumen

Velocidad de bombeo

Donde la velocidad de bombeo a considerarse es la de
la bomba B-5 (SS) a la presi6én minima del puerto de esca-
pe de 1la bomba B-4 (10'3 torr.) de la grdtica SV-2 se ob-

tiene que esta velocidad es:
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Sg = 0.83 1/seg.

T = 387 seg

-3
1

6,5 min,

Que es un tiempo bastante aceptable si se considera

que esta operacifn s6lo se realizari eventualmente.

Entre las caracteriéticas que el sistema de bombeo
debe reunir estd la de ser seguro en el manejo del hexa-
fiuoruro, esta seguridad se refiere fundamentalmente a
'la‘formﬁ de evitar que por alguna falla, ya sea humana o
’dé a1g0ﬁ dispositivo pudiese escapar a la atm6sfera el
UFS, Si concibiesemos ﬁn sistema de bombeo que no tuvie
se’puertos de escape, esta posibilidad quedarfa reducida
ﬁﬁicahente a las fugas que en el sistema pudiesen apare-
cer por alguna causa. Un sistema de tales caracteristi-

cas puede lograrse si se utilizan bombas ibnicas.

Estas no poseen puertos de escape y una vez que se
ha adquirido cierta presifn de operacifn puede prescin-
dirse de las bombas de apoyo, con lo que el sistema que-

darfa totalmente aislado.
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Bombas I6nicas,

El principio b4dsico de una bomba i6nica es el de io-
nizar las mol&culas del gas a evacuarse mediante el bom-
bardeo de electrones que son emitidos por un c&todo y a-
celerados en espirales por medio de campos magné&ticos,
los iones producidos son llevados por un campo eléctrico
a una placa colectora donde se absorben, ver figura SV-13,
una bomba ifnica por lo tanto, finicamente contiene el fluf

do por evacuarse disminuyendo con €éllo la contaminacibn

del sistema,

En la mayorfa de las bombas ifnicas el colector esta
hecho de Titanio que es un material sumamente activo, la
vida Gtil de las placas coleétoras se alarga debido a la
erosién del metal producida por el bombardeo de los iones,
sin embargo estas requieren de un mantenimiento peri6dico,
Ia'vida'ne&ia tipica de estas placas es de aproximadamente
unas 20,000 horas a 10°% mm. de Hg. Entre las caracterfis-
ticas importantes de estas bombas podemos destacar las si-

guientes:
a) La Gnica contaminacifn del sistema es debida al
reflujo de pequefias cantidades de Titanio.
b) Permiten tener sistemas aislados del exterior,

c) Los apagones no exponen el sistema a 1la contami-

nacién.
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d) Pueden obtenerse vacios de hasta 10"0 mm Hg.

e) Proveen velocidades de bombeo constantes sobre

intervalos de presifn muy grandes.

f) Su operacibn es muy econBmica a presiones meno-

5

res de 10 ° mm Hg.

g) La admision accidental de aire no las dafia.

La curva caracterfstica de la velocidad de bombeo
para una bomba ibnica se pfesenta en la grdfica SV-14,
défélla se’puede observar que entre el intervalo de (10'8
a 10'5 mm Hg.) la variacibn no es mayor del 10% en la ve-
locidad de bombeo, esto es particularmente importante de-
bido a que 1a admisi6n de muestras en el E.M, es ciclica
y esto harf variar la presifn en la c4mara de vacfo entre
‘estos valores, por lo que mantener una velocidad de bombeo

uniforme resulta conveniente.

C8lculo del Sistema:

La camara de vacfo a evacuarse esta formada por: la
cfmara de ionizacién (i), el tubo de vuelo (v) y la cldaa-
ra de los colectores (c); como se verd en los capftulos

correspondientes los volumenes para cada uno de estos son:

Vi s 6 1ts.

<
(13

121ts,

-
"

6 1lts.

62



63

En todos los casos debe agregarse el volumen de la tu-
berfa que conecta a las bombas con las cdmaras, en el caso
de 1a cimara de ionizacién deben tambien considerarse 1las

va1Vu1as y.1a tuberfa que acopla con la turbomolecular.

Para calcular las necesidades del sistema de alto va-
cIo-pod@mos suponer que cada una de estas cdmaras se encuen
tra aislada de las demds, en el caso de la cimara de ioniza
cibn €sta es una buena aproximacibn ya que se encuentrd pro
viSfé‘devuna constriccifn que le permite contener, relativa
mente hablando, los gases de la alimentacién dentro de él1la,
‘por(dtxq‘lado, dado que cada c4mara estard asociada a una

bomba esta suposicién es razonable.

Para chélduier bomba la velocidad de bombeo (S5), se de
"fine como la velocidad a la que el gas se remueve a una pre

. coo . 6e21
'sién fija, i.e.

dr
dt

dv_ _ volumen desalojado por
dt unidad de tiempo.

entonces:

dv S
dt




dv = Sdt m.

S = cte.

entonces integrando (1) se obtiene:

V(t) = St. (2)

Como se mencionf6 anteriormente para una bomba ifnica
: cte. dentro de un gran intervalo de presiones por 1lo

_qujlavexpresiﬁn (2) es aplicable en este caso.

‘En cada Uﬁq de las cédmaras el flujo de gas es mole-
cular, Iafconductancia molecular de las lineas de bombeo
puede obtenerse de la grdfica SV-15, esta muestra la con

ductancia‘molecular contra la longitud, para 20°C de tem

En el caso de la cdmara de ionizacifn se estima que
la bomba i6nica se colocard a una distancia de 26 cm.,
esto in¢iuye una vilvula de cortina y una conexién en "T"
para las,bombas-de apoyo, la tuberfa a utilizarse deberd
ser de écefo inoxidable 316 con un didmetro interior de
® 13 cm - @ 5" 1la conductancia molecular para esta linea

es entonces:

Cm 600 cfm

Cm : 238.16 1/s.
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Supongamos moment4neamente que la velocidad de bom-
‘beo es la'ﬁisma'a la enf;ada y a la salida de 15 linea
por lo que podrfamos aplicar directamente la expresifn
(Z); si fijamos un tiempo para la evacuacién de muestras
,SﬁCésivas podemos calcular que velocidad de bombeo se re
-qqiere,;hagamos t =1seg vy consideremos los voldmenes

de las tuberfas y las vdlvulas, entonces:

g = 10.38 1
1 seg

S = 10.38 1/seg

Ahora bi%n, la velocidad efectiva de bombeo esta da-

da por la'cxpfesion:

cC S

€ Cm+ S

s . 238.16 x 10.38
e 238,16 + 10.38

S = 9,95 1/seg

ue representa el 96% de la velocidad de la bomba
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como se ve la suposicifn de que la velocidad de bombeo
no cae debido a la tuberfa no es mala. Sin emba rgo,
la cifra calculada para la velocidad de bombeo no puede
ser correcta porque se obtiene 'de un cdlculo que no toma
en cuenta las caracteristicas geomé&tricas de la cdmara y
sobre todo de la fuente de iones, estas son tales que for
zosamente‘deberan disminuir la velocidad de bombeo en 1la
cSmara ya que por las mdltiples placas y rejillas se di-
ficulta el paso de las moléculas entre €éllas, dichos fac
tores no permiten hacer una estimacifn tebrica de la ve-
locidad de bombeo para un tiempo de evacuacién dado, por
otro lado y como un factor mfs importante se encuentran
‘losicfectos de memoria, esitos iampoco pueden ser estima-
dos tefricamente y quiza sean.el problema mfs grande a
vencer. En consecuencia no se dispone de un método te6-
rico para establecer las necesidades de bombeo de la ci-
mara de ionizaci6n pero pueden usarse como referencia las
dimensiones de 1la bomba empleada por la firma Varian en
su espectroletro "MAT 250 UF", este utiliza una bomba i6-
nica de 60 1/seg, el funcionamiento de este espectrfme-
tro es similar al que se estf diseflando por lo que serfa

recomendable una bomba con tales rendimientos.
En el caso de tubo de vuelo el volumen total por de-
‘'salojarse es:

Vvt = 16 1ts.
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S =.16 1lts/seg

Podria a efecto de estar ligeramente sobrado en 1la

capacidad de bdmbeb utilizarse una bomba de 20 lts/seg.

En los colectores el volumen es:

VCt = 10 1its

S = 10 1ts/seg.

'‘Como en el caso de la cimara de ionizacién aquf tam-
,bién.la geometria es importante, aunque en este caso los
VOlﬁnenesydé'mﬁestra serfin pequefios, comﬁaradoé_;on los
de 1la c8mara de ionizacibn, en base a lo anterior podria
sugérifse el uso de una bomba similar a la del tubo de

‘vuelo, esto es:

S = 20 1ts/seg.

El sistema de bombeo quedarfa entonces tal y como
e muestra en el esquema SV-3, la descripcién de los com

‘ponentes del mismo se presgntan en la tabla SV-16.
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PCTorer)

1.0000E+03
1.0000E+02
1.20006E+01
1.0008E+00
1.0900E-01
1.0000E-02
1.0000E-03
1.000BE-04
1.0688E-05
1.0000€E-0¢
1.0000E-87
{.08800E-DB
1.00800E-09
1.800BE-~10
1.08000E~11

1.0008E-12

L<cm)

4.2000E-06
3,2000CE-0%
4.2000E-04
4.20080E~03
3, 2080E~-02
4, B0AE~01
4,2000E+00
4.20008E+081
4, Z00VE+0Z2
4.Z008E+03
4.2000E+03
4,2000E+0S
4.,2000E+0¢6
4.2008E+07
4. 2000E+08

4.2000E+0Q9

Tabla de Variacibn de Camino Libre Medio
con respecto a la Presion (T=300%K)
para UFé
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Sv-2

B-1 8-2

Disposicifn de las bombas en el espectrémetro de masas.
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SV-3

B-'- B-'.

B8.1. B. Turbo.

T.quim.

T.tria

B.rot.

Disposicifn de las bombas en &l espectr6metro de masas,



Tabla SV-4

Bomba rotatoria de 2 pasos DSA

Velocidad de bombeo, m°/h 10
Presi6n dltima sin balastra, m bar <2.5x 104
Capacidad del carter de aceite, cm3 700
Potencia del motor. Watts 750

Velocidad de rotacién de la bomba, rpm. 1500
Peso, kg. 35.5

Tabla SV-8
Bomba difusora LEYBODIFF 400

Velocidad de bombeo para aire

a1lx103 mbar, 1tr/seg. 315
alxi10?° mbar, 1tr/seg. 400
Rango de trabajo, mbar <103
Capacidad de flufdo de bombeo, cu3 140
Voltaje de operacién, V 220
Tié-po de calentamiento, min 15-18

Agus para enfriamiento (flujo minimo)
1tr/h. 17

Bomba de apoyo DSA



SV-5

Prasise (mher)
s

0 2 '} L
Tiemps (win}

Dsa

Presion (mber)

Tiempe loinl‘

Tiempos de bombeo para la bomba de apoyo, para una cé-
mara de 10 litros (superior), para una c&mara de 100 1i
tros (inferior) —— con balastra, --- sin balastra.
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Presice mba

Velocidad de bombeo para una bomba "Trivac DB8A"
e con balastra, --- sin balastra.
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SV-7

’
gases en la parte superior y el escape en la inferior
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SVv-9
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Pessien  mhae

Vclocidpd de bombeo de la bomba difusora "Leybodiff~170".




SV-10

Corte transversal de una bomba turbomolecular, 1-puerto

de admisién del gas, R-motor de la bomba, 3-puerto de
secape,




Tabla SV-.11,

Bomba Turbomolecular, "TURBOVAC 150".

Velocidad de bombeo.

para N, 1tr/seg 145
para He 1tr/seg 135
para H, 1tr/seg 115

Raz6n de compresifn.

para Nz > 1 x 109 i
para H2 850 ‘
Ultima presién, -mbar < 10710

Velocidad de rotacién r.p.m. 50,000
Enfriamiento agua/aire

peso Kg 7

Bomba  de apoyo

D8A
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Presién  ®ber.

*purbovac 150" en funcién de

'Velocidad de bombeo de 1la
la presién de entrada para diferentes gases,
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Bomba ifnica de tipo triedo, B-campo magnético, Ci1- colec
tor auxiliar, C-cdtodo, a-&nodo.
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Curva tfpica de la velocidad de bombeo para una bomba
i6nica.
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Conductancia molecular, en funcién del di8metro interior

del tubo y de la longitud de este.
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Tabla SV-16

Descripcibn

Bomba rotatSria Leybold DBA
Trampa frfa para vapores de aceite
Trampa qufmica para UF6

Bomba turbomolecular, "TURBOVAC 150",
de Leybold

Control para bomba turbo, "Drive".

Sistema de refrigeracifn para bomba
turbo, a base de agua.

Valvulas de paso de acero inoxidable
de 1 1/2" 9

Bomba lonica de 60 1/seg.
Bombas lonicas de 20 1/seq.
Controles para bombas {8nicas
Valvula de cortina de 2"9

4 -9

ManSmetros digitales de 107" 5 10 ~ ¢opr.







CAPITULO IV

Colectores y Tubo de Vuelo.

Colectores.

La deteccién y canteo de las iones positivos puede
ser realizada por medio de dos técnicas bfsicas, fotogrd-
fica o eléctrica. La primera de estas es muy imprecisa
cuando se tratan de medir abundancias isot8picas y por
los requerimientos de operaci6n del espectrémctro de UF6

1a hacen inaplicable en este caso.

El conteo eléctrico de los iones se realiza midien-
do la variacifn de la corriente con respecto al tiempo,
utilizando para ello algGn tipo de dispositivo que inte-
gre la corriente del haz de iones. En este caso la sen-
sibilidad y el tiempo de respuesta son parimetros defi-
‘nidos y el incremento de uno de éllos s6lo puede lograr-

se a expensas del otro.

La deteccién eléctrica de una corriente de iones

puede ser desglosada en los siguientes pasos:

a) Coleccibn de los iones,
b) Amplificacidn y conversién de la corriente.

c) Conteo y procesamiento de la informacién,
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a) Coleccidén de los iones:

Los tipos bdsicos de detectores eléctricos que

con més frecuencia son empleados en la espectrometrfa de

se presentan en la siguiente tab1826.

Tipo Intervalo de Uso principal
Operacibn
Caja de Faraday Depende del General
amplificador
Multiplicador hasta 107 Amp . Identificacién
de electrones de potenciales
de ionizacién,
Electrémetros 15
de.. .| hasta 10 Amp. General

red vibrante

La mdxima corriente de iones que se desarrolla para
una componente en el espectrémetro es del orden de 1x1o'9

Anp. %7

, por 1lo que el uso de un multiplicador de electro-
nes serfa muy limitado, los electrometros 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 medici6n de relaciones isot6

picas con excelentes resultados.
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Caja de Faraday.

Si una placa metdlica aislada se conecta a un medi-
‘dor de‘corrighté y .se hace incidir sobre &sta un haz de
iones positivos, se registrard en el medidor una corrien
te de ‘electrones que deberd ser exactamente igual al nG-
mero de iones'Que sean neutralizados en la placa. Esto

lo parcialmente cierto debido a que al incidir el
haz no s6l0 se lleva a cabo la neutralizaci6n del ion,
sino que también hay una reemisi6n de electrones secunda
rios, estos aparecen en el aparato de medici6n como una
corriente adicional, la emisi6n de estos electrones de-
vpende~de‘varios pardmetros entre los que podemos citar

los siguientes:

Angulo de incidencia del haz sobre la placa.
- Energfa del haz.

Masa de los iones incidentes.

En las grdficas C-1 a C-3 se presenta la variacifén
del ndmero de electrones Ssecundarios con respecto a el
‘angulo de incidencia, la cnergfa del haz y la masa del
ion incidente27. Ademds de la emisi6én de electrones se-
cundarios, en la placa colectora pueden llevarse a cabo
otros procesos como e¢s la emisi6n de partfculas neutras,

pero éstas debido a su ausencia de carga no afectan el

‘funcionamiento del colector.




‘Para aumentar la corriente por los iones producida
y obtener un blindaje electrostdtico contra los iones
secundarios puede disefiarse un colector con los siguien-

tes elementos.

- Placa de definicién.
- Supresor de elcctrones.

- Caja de Faraday.

Adends 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
r8sitas a través de los aisladores, esto mids bien queda

condicionado por el tipo de dieléctrico que se utilice.

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

tes geometrfas de colectores.

b) Amplificatidn y conversi6n de la corriente.

Cada colector produce una seiial que debe ser re
presentativa del nGmero de iones incidentes sobre €1,
esta seflal debe transmitirse a los clementos de medici6n
para posteriormente ser analizada, la transmisifn de la
sefial puede lograrse mediante el uso dec amplificadores
operacionales de estado s6lido seguidos de convertidores

“'lineales de voltaje a frecuencia. Los convertidares
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transforman el voltaje de las cajas a seflales pulsadas
'de'amplitud constanie donde el pardmetro que cambia es
la frecuencia, por este procedimiento puede obtenerse
una reduccibn considerable en el ruido transmitido, ade-
mds de esto y con el mismo fin, los amplificadores debe-
rén colocarse lo mfs cerca posible de cada caja, evitan-
do con ello que la capacitancia del sistema y por consi-

guieénte los tiempos de respuesta aumenten.

En efecto, una manera de calcular la carga total
depositada en el colector, es considerarla:como produci-«
-da’por la acumulacién de pequefios elementos diferencia-

les de carga (dq):
)
Q= / dq
Q4
como dg = i d t

t

Consideremos la capacitancia del colectar (C), en-
tonces el voltaje que entrega el colector debido a 1la

carga estd dado por la ecuacifn;

vV = Q/C




Si aumentamos la capacitancia del sistema y pre-
tendemos que el voltaje no caiga por debajo de ciertos
limites, debemos forzozamente aumentar los intervalos
dg'integracidﬁ, 0 1o que es lo mismo al aumentar la cae

pacitancia del sistema los tiempos de respuesta aumen-

Como se mencioné anteriormente la amplificacién de
la sefial de la‘cﬁja de Paraday se logra mediante el uso
’de ahp1ificadores operacionales de estado s6lido, estos
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 cfmara al vacfo detrds de la cimara de co-
lectores, la geometrfa propuesta para este efecto se pre
senta.en la figura C<6. Los amplificadores a utilizarse
,ppedén ser como los '"Burr-Brown 3523L'', &stos son ampli-.
ficadoreé electrométricos sensibles en un intervalo de
v0;01;pA «+ 1 nA vy con corrientes de salida de hasta 10 mA
2 10 Volts.
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c) Conteo y procesamiento de la informacifn.

Una vez que la corriente de las cajas es conver-
tida en pulsos, &stos deben ser contados por medio de al
‘gﬁn‘dispbsitivo para pbsteriormente formar con éllos el
‘éspéc;ro de la muestra aﬁalizada. El dispesitive de con
tgo debe ser tal que permita descriminar pulsos muy prés
ximosieﬁtre si, de tal forma que estos no puedan pasar
éomo,una sola cuenta y ademds tener capacidad para con-
tar un nfmero 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 permitirfa mandar a esta

la informaci6n directamente.

Por otro lado la computadora, con un programa ades
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 detecci6n de los iones, en el esquema C-8 se pre
senta completo el sistema de control del espectrfmetro

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-
1o, este debe ser tal que permita preservar el vacfo y
evitar interferencias de cualquier tipo con el haz, una
de las caracteristicas mds importantes que decbe tener,
es'la de evitar la posible acumulacién de partfculas
cargadas en sus paredes interiores8 ya que si esto su-
cediera podrfan presentarse efectos indeseables como
son, el desenfoque del haz, o el incremento de las efec
tos de memoria. Esto pucde evitarse dimensionando ade-
cuadamente el radio del tubo de vuelo y manteniendo un
buen vacfo dentro del mismo, las dimensiones del tubo
quedan,maS~bién condicionadas por el entrehierro que se

use en el analizador magnético.

Un buen vacfo puede ser logrado si, como en el ca-
se mencioné, se bombea directamente en el tubo
para €llo, éste debe de estar provisto de una brida en
su parte media que permitaacoplar la bomba y un soporte
que impida;la desalineacién del mismo, en sus extremos
deben también colocarse bridas que permitan el montaje
de las clmaras de ionizacidén y colectores. En la figu-

ra C-9 se presenta un esquema de este tubo.
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CAPITULO V

TRAMPAS

Una condicifn importante en el andlisis de cualquier
muestra es la de que esta no se contamine durante el pro
ceso del andlisis mismo, esta contaminacién podrfa deber

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

Entre las caracteristicas importantes del hexafluo -
ruro de uranio destaca su extrema toxicidad, por lo que
a efecto de reducir los riesgos de operacibn serfa conve
niente utilizar algln sistema de seguridad en los puer-
tos‘dé escape del sistema de bombeo, para atrapar los re

siduos que ocasionalmente pudiesen salir a la atmésfera.

Por otro lado el hexafluoruro de uranio gaseoso pue
de condensarse bajo ciertas circunstancias, ello permite

desarrollar sistemas de bombeo utilizando esta propiedad.

En el disefio del espectrémetro de masas se conside-
raron estas caracteristicas y se proyectaron tres tipos

‘bAsicos de trampas, que son:

1) Para conservar la limpieza del alto vacfo,
2) Quimicas,para retener el UF6.
3) Frias, para el sistema de bombeo.

Trampas para conservar la limpieza del alto vaclo:

Este tipo de trampa es muy comin en los sitemas de
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vacfo, tiene por objeto capturar los vapores de agua y
acéite‘provenientes de la lubricaci6n de la bomba mecdni
ca dq apoyo o de 1la atmdsfera,con lo cual la limpieza en
la gémara“se conserva. Este atrapamiento puede lograrse
por condensacifn dé los vapores, que al entrar en contac
to:cdh‘ﬁna superficie meialica fria se solidifican y que
ddn'&épositados. El elemento refrigerante puede ser ni-
tr6§enp 1fquido, que es el mismo que se utilizard en el
sistema dé bombed del S.I.M., obteniéndose por ende una

operacién m&s econfmica del conjunto.

La geometrfa de la trampa debe ser del tipo de las

‘denominadas “trampas 6pticas' que son tales que cualquier
: p q

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

ra de vacfo.

Para todos los fines prcticos la trampa es un obs-
tdculo al flujo de moléculas, por lo que debers dimensio
narse de tal forma.que la velocidad de bombeo en la cdma
ra de vacfo no disminuya considerablemente. Esta trampa
debers colocarse entre la bomba turbomolecular y 1a bom-

ba mecinica de apoyo.

Dado que la trampa quimica, como se verd mds adelan
te, funciona bajo una reaccién de contacto superficaial,
no debera’permitirse'que los vapores del aceite la conta
minen, para evitarlo la trampa frfa deberf colocarse en-

tre 1a trampa quimica y la bomba meclnica de apoyo, ver
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esquema T-1.

La temperatura del aire lfquido es de aproximadamen

te -180°C, a esta’temperatura el hexafluoruro de uranio
un sb6lido, por lo que con esta disposicién de la tram
pa frfa podria ademds capturarse el hexafluoruro que por

alguna circunstancia escapase a la trampa quimica.

Para la limpieza de la trampa fria podria utilizar-
se simplemente agua, con lo que se producirfa la hidr6li
sis espontinea del hexafluoruro que ocasionalmente pudie
se llegar a €lla, siendo &sta la Gnica caracteristica es
pecial en su mantenimiento, la geometrfa de esta trampa

puede verse en el esquema T-2.

Trampas quimicas para UF:

‘El espectrémetro de masas, tal y como se ha concebi
do, no requiere de puertos de escape para el vacfo siem-
pre que se haya adquirido cierta presi6n de operacién,
sin embargo cuando sea necesario hacer el prevacfo para
que puedan funcionar las bombas iénicas del espectrbme-
tro o cuando se desee purgar de aire el sistema de intro
duccién de muestras serd necesario recurrir a la bomba
turbomolecualr, en estos casos se correrfa el riesgo de
sacar a la atm6sfera pequefias cantidades de UF6, a menos

de que se dispusiese de alguna trampa para tal efecto,

El hexafluoruro de uranio reacciona con la mayor
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parte de 'los compuestos orginicos siendo un agente de flu
cracién, en el caso dgl UFg gaseoso puede usarse para su
atrapamiento un absorbente s6lido como el NaF, el Carbo-
no activado, el CaSO4 o el CaF,, sin embargo, el NaF es
el absorbente s6lido mis empleado dado que permite la

S ) ‘ 17
posterior recuperacifn del hexafluoruro.

El NaF al entrar en contacto con el UF6 produce la

reaccibn reversible:

(i)  3NaF + UF, _.120°C4 3NaF.UF(

El sentido de esta reacci6n estd gobernado fundamen
talmente por 1la temperatura por lo que también es posi-

ble la reaccifn:

3NaF .UF ~400°Cy 3NaF + UF,

Esta reversibilidad permite reutilizar la trampa des

pués de que se haya saturado, alargando con €llo su vida

'ﬁt il L]

Como puede apreciarse de la expresién (i) la trampa
para funcionar requiere una temperatura de 120°C por lo
que se deberﬁ contar con algGn sistema de calefaccifn,
este sistema puede ser simplemente una resistencia eléc-

trica de la potencia adecuada.

Generalmente una trampa de este tipo es un cilindro

metflico de acero inoxidable o monel con conexiones en
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los extremos para la entrada y salida del gas y en cuyo
interior se encuentra el NaF, dado que 1la reaccifn con
el UF, se realiza fundamentalmente en la superficie de
contacto, podria pensarse que el NaF debe usarse en for-
ma de polvo, sin embargo, esto reducirfa considerablemen
te 1 velocidad de bombeo y podria hacer que las zonas
interiores no reaccionasen. Para evitar estos inconve-
nientes se utilizan pequefias pastillas de NaF con una su

pgfficie especifica del orden de lcmzlg. ver esquema T-3.

La eficiencia de estas trampas para retener hexafluo
ruro se estima en un 50% en pesc de NaF cuando las pasti

llas estas nuevas.

Aunque el atrapamiento de UF6 con NaF es m8s caro
que por otros métodos, resulta particularmente adecuado
pafa la eliminacifén dec trazas en los gases de escape de
instalaciones tales como el sistema de introduccifén de

muestras.

Trampas ffas para el sistema de bombeo:

Para el sistema de introduccién de muestras se reque
ria un sistema de bombeo a prueba de fugas, de errores
accidentales, de falta de corriente, versitil en su ope-
racién, con buena capacidad de bombeco y que permita ade-
més controlar los gases residuales., Un sistema con es-

caracteristicas puede obtenerse si se utilizan tram.
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pas frias como elementos de bombeo,.

Los vapores de hexafluoruro de uranio pueden ser con
densados si entran en contacto con superficies suficien-
‘temente frias, en este sentido es posible hablar de velo

cidad de bombeo de una superficie o trampa fria.

La velocidad de bombeo para una trampa fria esta da

So p
() S = 11.6\/%?— a - p-17’:) A L‘/S%.

M = peso molecular del UF,
Pl.-~pre516n de vapor del UF6 a temperatura ambiente,
P, = presién de vapor del UF a -180°C,

A = firea de la superficie frfa en cm2

M = 253
P1 = 100 torr.
P, = 10719 torr.

El siguiente paso es obtener la geometrfa y dimensio
nes de una trampa con las que se obtenga una capacidad de
bombeo adecuada, para efectos de cdlculo puede suponerse
que las lineas de bombeo tendrfin bajas conductancias y

que por ende la velocidad de la bomba debe ser muy alta,




ES¢ojamos"S = 500 1t/seg. La geometrfa mis simple de
la tfampa'pﬁéde ser la que se presenta en el esquema T-4,
por fgciljdad én:la contruccién puede escogerse un difdme
tfd de 3" en la base, entonces lo que resta por determi-
nar en la altura minima que deberi tener. De la expre-

.sidh (1). tenemos: 0

“1

9 .
. 29 4 _ 1 1t
500 = 11.6\/g5 (1 - y— ) A Y

despejando A:

A = 150.17 cm?

la expresifn del drea A es:

2

A = 7r° + 2nrh

A = sr (r + 2h),

‘despejando h se tiene:

Substituyendo valores:

p o= 350.17 _ 3.75
- 2%x3.75 2

CR

h = 4,49 cm.
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Una altura tan pequefia permite tener una gran versa
tilidad en el disefio de la trampa para satisfacer otras

necesidades.

El UF6 s6lido es un mal conductor de calor, por lo
que la capa que se deposite en el interior de las pare-
des de la trampa reduciri 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-
‘trégeno lfquido conforme se vaya depositando el hexafluo
ruro, por otro lado al escogerse un difmetro interior de
3" para la trampa, se favorece el que los incrementos en
el nivel del nitr6geno sean muy pequefios. De hecho esta
forma de variar el nivel del nitr6geno lfquido no s6lo
es debida a la pérdida en la capacidad de bombeo, sino
que ademis asegura un correcto llenado de la trampa, evi
tando con €llo taponamientos en su parte superior, el
llenado se hari entonces por "escalones', donde cada uno
tendrd una altura de 4.5 cm. Hacer una estimacién tef-

del espesor del volGmen depositado para cada "esca-
16n" es prdcticamente imposible, ya que esto depende de
la eficiencia de-la trampa, de la falta de compacidad de
los depBsitos, etc. Esto impide conocer a priori el vo-
lGmen que podri atraparse para cada uno de estos ''esca-
lones" y en consecuencia tampoco es posible establecer el
nGmero de €l110s necesario para hacer que los intervalos

de limpieza sean lo mids espaciados posibles. Sin embargo,
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podemos fijar tentativamente una longitud para la trampa
de 30 cm, con lo que podriamos tener de 4 a 5 "escalones"
Y un espacio libre para‘vapores, en caso de que la trampa

se quedare sin refrigeraci6n.

En el disefio de 1la trampa se contempla, ademds de lo
citado anteriormente, la necesidad de obtener un bajo con
sumo de nitr6geno liquido, esto puede obtenerse si se re-
duce al miximo la transferencia de calor entre la trampa
y el medio ambiente, para ello se redujé el espesor de
135 §§fé&es de las lineas de bombeo en los puntos préxi-
-pos“a'la trampa, ademds de utilizarse un termo especial
*ﬁara<e1'nitrﬁgeno lifquido, tanto las trampas como el ter
mo y. su disposiciGn entre si pueden verse en los esque-

mas T-5 y T-6.
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T. Quim,

B8omba Turbo. T.Fria Bomba Rot.

Disposici8n de las tranmpas.
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Trampa frfa, las flechas indican el sentido del flujo,
se presenta simulado el nivel del nitrSgeno 1fquido.
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Trampa quimica sin calefactor,
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Trgmpl fria para el sistema de bombeo, sBe presenta con
su calefactor (C), la v&lvula (V) y la brida de montaje (B).



Termo para lags trampas, sc muestran las parcdes interior

y exterior del mismo.



TRAMPAS
T-6

Conjunto de trampas para el sistema de bombeo con termo-
par (t).




CONCLUSIONES

El trabajo desarrollado en esta tesis permite defi-
nir la estructura bdsica del espectrbmetro de masas para
UF6, entre algunas de las caracteristicas que pueden des

tacarse de este disefio mencionaré las siguientes:

a) Sistema de introduccifén de muestras con capaci-

dad para operar por medio de botellas o en linea.

b) Sistema de bombeo sin puertos de escape, basado

en trampas frfas y bombas ifnicas,

c) Control computarizado del sistema de introduc-
cifn de muestras y de los colectores, que permi

ten una operacién totalmente automatizada.
d) Proteccifbn contra fallas de corriente y vacfo.

Por otro lado existen algunos puntos que no fueron
totalmente considerados, como por ejemplo, la geometria
del tubo de vuelo, esto fué debido a que hasta el momen
to de terminarse esta tesis la geomeiria del analizador
‘magnético no se encontraba perfectamente definida, tam-
bien'las'caraéterlsticas del disefio de ingenierfa, de
elementos tales como el sistema de introduccién de mues
tras y el sistema de bombeo no fueron considerados por
‘quedar fuera de los alcances de esta tesis. Los parfme

tros tales como, los tiempos de evacuacién, la eficien-
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1¢ia,dq'1os colectores, los intervalos de servicio para

{lgsjtfampgsafr!as, etc., que no son reportados, deberén

determinarse experimentalmente en cuanto se construya el

espectrometro.

116




2),

3)
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