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Systéme spectromeétre de masse — ordinateur pour I’analyse de mélanges H,, HD, D,*

Abstract

A method is described that allows to measure small quantities
(< 1 umol) of H,, HD, D,-mixtures. A residual gas analyzer is
coupled with a small computer programmed as signal averager.
The different sources of errors are discussed.

Dans une publication précédente nous avons décrit
I’analyse de faibles concentrations de D, et HD dans H,
par chromatographie gazeusel. Dans ce travail nous
voulons décrire une méthode que nous avons mise au
point pour Panalyse des produits gazeux en faible
quantité (<1 ymole), en particulier H,, HD, D, formés
lors de la radiolyse d’hydrocarbures2. Elle est basée sur
le couplage d’un spectrométre de masse quadripolaire
avec un mini-ordinateur. Cette technique permet une
exploitation rapide des résultats et I’élimination des
problémes posés par les différences de vitesse de diffusion
des constituants. Le systéme fonctionne en fait comme
un analyseur multicanaux travaillant en «signal-avera-
ger».

1. Appareillage

Le spectrométre employé est un analyseur de gaz résiduels
Balzers QMG 111, On lui associe un ordinateur Hewlett-Packard
2114 A (8 K mots de 16 bits). L’interface entre ces deux appa-
reils (figure 1) se compose des instruments suivants:

— Un convertisseur analogique-digital (A/D) de 10 bits (gam-
me dynamique =+ 512) a deux niveaux d’entrée possibles
(1 et 8V). Il est branché sur la sortie de I’amplificateur
électrométrique du spectrométre.

~ Quatre relais programmables (temps de basculement 1 ms)
utilisés pour un changement de sensibilité sur le convertis-
seur. Cela permet de porter la gamme dynamique a =+ 4096
(équivalente a 13 bits).

— Une source de tension digitale (Dvs) de résolution 1 mV sur
10 V est employée pour le balayage externe du spectro-
métre. Une variation linéaire de la tension de 0 a 10 V cor-
respond au domaine de masse 0 a 100.
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Fig. 1. Représentation schématique du couplage

— Une horloge en temps réel (TBG ) fixe le rythme du balayage
et des mesures.

~ Un oscilloscope (0scr) et un enregistreur rapide (X-Y)
donnent la possibilité de suivre visuellement 1’évolution du
systéme.

Le systéme d’introduction des gaz dans le spectrométre consti-
tue une autre partie importante de I’appareillage. Il est congu
de telle sorte que la totalité de I’échantillon serve a la mesure.
Toute 'information contenue dans le produit est ainsi utilisée,
ce qui rend la sensibilité maximale. Le gaz contenu dans ’am-
poule irradiée est transféré a ’aide d’'une pompe Tcepler dans
un volume calibré ou I’on mesure la pression totale avec un ma-
nomeétre 4 membrane. Le mélange est ensuite détendu dans le
spectrométre a travers une frite. Les balayages se font pendant
tout le temps d’effusion. La figure 2a montre la variation de la
pression totale en fonction du temps. Elle suit la loi p (t) =
Po- exp(— t/Tgr), Ty représentant la constante de temps globale
du systéme de pompage. La figure 2b montre I’évolution de la
composition du mélange dans le temps. On détermine le nombre
optimal de balayages IV, comme suit: soient 7, la constante de
temps de l'amplificateur électrométrique, n, le nombre de
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Fig. 2. Temperature dependence of the equilibrium water pressure

occurs in the course of the formation of the second layer
can be attributed to lateral interaction of the physically
adsorbed water molecules. The occurence of such a
maximum has also been observed in the case of the ZnO-
water interface?; the fact that all the 4H -values are
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Fig. 3. Isosteric heat of adsorption

smaller than the heat of liquefaction of pure water
seems to be a unique feature of the ThO,-water inter-
face.
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