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Dziatalno$¢ naukowo-badawcza w Pracowni Spektrometrii Mas

Research Work in Mass Spectrometry Laboratory

WSTEP

Chociaz formalnie Pracownia Spektrometrii Mas zostata wydzielona
z Zaktadu Fizyki Jadrowej na poczatku r. 1988, to jej poczatkdw nalezy
sie doszukiwaC w r. 1968, kiedy to po zakupieniu nowego spektrometru ra-
dzieckiego MI-1305 przez prof. Wiodzimierza Zuka zostat utworzony ze-
spot w skiadzie: mgr Jerzy Lis, inz. Jacek Stupnicki i mgr Janina Szaran.
W r. 1968. prof. Zuk w tym zespole zatrudnit autora niniejszej notatki,
a w kilka lat péZzniej — mgra Wojciecha Wotgcewicza i mgra Andrzeja Trem-
baczowskiego. Po $mierci prof. Zuka z zespotu odszedt inz. Stupnicki, a jego
miejsce zajeta mgr Bozena Jasinska. W tym czasie takze mgr Wotgcewicz
przeszedt na etat staty do Zespotu Biofizyki. W momencie utworzenia Pra-
cowni w r. 1988 stan zatrudnienia wygladat nastepujaco: doc. dr hab. Sta-
nistaw Hatas — kierownik, dr Longin Gfadyszewski — adiunkt, dr Janina
Szaran — adiunkt, mgr Jerzy Lis — asystent naukowo-techniczny, mgr An-
drzej Trembaczowski — asystent naukowo-techniczny, mgr Roman Kazarski
— asystent naukowo-techniczny.

W Pracowni byli takze doktoranci: mgr Mariusz 0. Jedrysek z Instytutu
Nauk Geologicznych Uniwersytetu Wroctawskiego, mgr Andrzej Dudziak
z Zak¥adu Fizyki Politechniki Lubelskiej, mgr Bozena Jasifnska ze Studium
Doktoranckiego Instytutu Fizyki.



Tab. 1. Wykaz tematdw grantéw realizowanych
w Pracowni Spektrometrii Mas w latach 1990-1994

L.p. Nazwai numer tematu Czas Kierownik Zrodio
badawczego trwania tematu finansowa-
projektu i glowni nia i
wykonawcy przyznane
Srodki
1 Investigation of 13C/12C  od doc. dr hab. IAEA*
in soil GG in Lublin 15121988  Stanistaw Hatas
upland. do mgr inz. Andrzej  5000$
nr 5144/R2/RB 14121991  Dudziak
2. Zapis izotopowy wegla od doc. dr hab. KBN
i tlenu jako metoda 14121990  Stanistaw Hatas
interpretacji wydarzenia do drMichat 181 min zt
poznodewoniskiego na 30.06.1991  Gruszczynski
obszarze Polski, doc. dr hab
nr P/02/029 Antoni Hoffman
dr Krzysztof
M atkowski
3 Badanie powierzchni od dr hab. Longin KBN
metali metoda 01.07.1991  Gladyszewski
termoemisji jonowej. do mgr Roman 40 min A
m2 13329101 30.09.1992  Kazanski
4 Eksperymentalne badanie  od doc. dr hab. KBN
statej rownowagi reakcji 01.07.1991  Stanistaw Hatas
wymiany izotopowej do drJanina Szaran 60 min zt
w ukfadzie COs roztwor -  31.12.1992  drHalina
CO2 oaz. Niezgoda
nr 20348 91 01
5. Badanie powierzchni od dr hab. Longin KBN
metali metoda termoemisji  01.01.1993  Gladyszewski
jonowe;. do mgr Roman 80 min z
nr 2 P 302 080 05 31121994  Kazanski
6. Geochronologia izotopowa od prof. Stanistaw KBN
oparta na rozpadzie 01.07.1993  Halas
potasu-40. do drJanina Szaran 550 min d
nre P201 005 05 30.06.1995  mgr Tomasz
Durakiewicz
mgr Jarostaw
Kusiak

* |AEA - International Atomie Energy Agency, Vienna, Austria.



GLOWNE KIERUNKI DZIAEALNOSCI

Dziatalno$¢ naukowa w Pracowni Spektrometrii Mas skupia sie na
nastepujacych zagadnieniach:

1. Analiza izotopowa wodoru, wegla, tlenu i siarki w litosferze, hydrosferze
i atmosferze oraz badanie wyrdznienia izotopowego tych pierwiastkdw
w warunkach kontrolowanych laboratoryjnie.

2. Geochronologia izotopowa w oparciu o rozpad promieniotwdérczy pota-
su-40.

3. Badanie zjawiska termoemisji jonowej.
4. Radioastronomiczne obserwacje Stonca.

Uzyskane wyniki, ktore zostaty opublikowane po r. 1988, sg syntetycznie
przedstawione w ,,Raportach Instytutu Fizyki”, gdzie mozna takze znalez¢
coroczne spisy publikacji.

Bardziej szczegbtowo o tematyce badawczej w Pracowni Spektrometrii
Mas mozna si¢ zorientowac na podstawie tematow prac doktorskich (p. Ta-
bela: Doktoraty na Wydziale Matematyki i Fizyki) oraz projektéw badaw-
czych po r. 1988 (Tab. 1). Przedtem dziatalno$¢ badawcza byta finansowana
w ramach Centralnego Programu Badan Podstawowych 01.06 kierowanego
przez prof. Zdzistawa Wilhelmiego z Uniwersytetu Warszawskiego.

APARATURA

Pierwsze precyzyjne analizy izotopowe wykonane w r. 1969 dotyczyty
siarki. Do osiggniecia precyzji pomiaréw stosunkéw izotopowych 34S/32S
rzedu 0,1°/00 byta konieczna modyfikacja spektrometru M1-1305, polegajgca
na wykonaniu przez p. Tadeusza Lewandowskiego kolektoréw do zbierania
wigzek jonowych SO” o masach 64 i e6 oraz zbudowaniu nowego dwukanato-
wego uktadu dozujacego gaz do zrddta jondw. Spektrometr byt wyposazony
w dwukanatowy uktad dozujacy, ale dozowanie gazow — probki i wzorca
— odbywato sie przez zawory igtowe, co byto czasochtonne i prowadzito do
wyrdznienia izotopowego rzedu 1°/00- Z tego powodu poczatkowe wyniki
analizy izotopowej byty obarczone btedem standardowym wynoszgcym ok.
0,5 700.

Radykalng poprawe uzyskano dopiero po zbudowaniu automatycznego
uktadu dozujgcego opatentowanego i opublikowanego przez autora niniej-
szej notatki. W tym ukladzie gaz byt wprowadzany przez stalowe kapilary
o Srednicy wewnetrznej ok. 0,1 mm i dtugosci okoto 50 cm, Sciskane u ich



wylotu celem wyréwnania droznosci obu kanatow. Wyloty kapilar byty za-
montowane w podwdjnym zaworze pneumatycznym z teflonowg membrana.
Przelgczanie z prébki na wzorzec odbywa sie przez doprowadzenie prézni
na zewnatrz teflonowej membrany — w ten sposéb uniknigto stosowania
zbiornikdw ze sprezonym gazem, jak to ma miejsce w typowych zaworach
pneumatycznych.

Istotng zaletag zbudowanego wowczas automatycznego ukiadu dozuja-
cego (i uzytkowanego do dzisiaj w dwoch spektrometrach w Lublinie) byto
to, ze wylot kapilary probki jest catkowicie zamkniety, gdy dozowany jest
wzorzec i vice versa. Umozliwito to zbudowanie przystawki w kanale probki
do analizy nanomolowych ilosci probki CO2 lub SOz, co byto przedmiotem
rozprawy habilitacyjnej autora. Uruchomienie przystawki do analizy matych
probek dato poczatek nowym tematom badawczym, jak: analiza izotopowa
atmosferycznego CO2 (dr Janina Szaran), glebowego CO2 (dr Andrzej Du-
dziak) oraz analiza izotopowa siarki zanieczyszczajgcej atmosfere (temat re-
alizowany obecnie we wspdtpracy z drem Zdzistawem Migaszewskim z Pan-
stwowego Instytutu Geologicznego w Kielcach) czy analiza izotopowa siarki
w torfach (temat realizowany obecnie z drem Mariuszem Orionem Jedry-
skiem z Wroctawia i prof. E. Wadg z Tokio).

Spektrometr MI-1305 nie nadawat sie do analizy izotopowej wodoru
z uwagi na niewtasciwg geometrie komory analizatora. Dlatego tez, gdy zaist-
niata potrzeba analizy D/H w prébkach wod i weglowodoréw, zbudowatem
spektrometr cykloidalny w oparciu o do$wiadczenia z pracy magisterskiej,
ktorg wykonatem w pracowni profesora Bogdana Adamczyka. Spektrometr
cykloidalny do analizy izotopowej wodoru dziata w UMCS od r. 1984, a jego
kopia od kilku lat w Zaktadzie Fizyki Srodowiska AGH w Krakowie.

Obecnie w Pracowni Spektrometrii Mas cztery spektrometry mas sg wy-
korzystywane do analizy izotopowej i jeden spektrometr do analizy zjawiska
termoemisji jonowej (dr hab. Longin Gladyszewski). Dwa z tych spektro-
metrow zostaty nam podarowane przez Panstwowy Instytut Geologiczny,
z ktérym od wielu lat wspdtpracujemy.

Najnowszym osiggnieciem aparaturowym jest uruchomienie linii ultra-
wysokoprozniowej do wydzielania, czyszczenia i pomiaru prébek argonu
w celu datowania mineratéw i skat. W roku jubileuszowym UMCS ta li-
nia zaczeta dziata¢, dajac wyniki datowania porownywalne z wynikami z la-
boratoribw w Niemczech, Szwajcarii, Szkocji i USA. Pomiary ilosci argonu
prowadzi sie metodg wzorca wewnetrznego, ktorym jest czysty izotop 38Ar
zakupiony w Szwajcarii. Rozpoczeto réwniez badania metodg 40Ar/39Ar sto-
sujac ,,naswietlanie” probek szybkimi neutronami w reaktorze jgdrowym
w Swierku.



Na zakonczenie nalezy wspomnie¢ o radioteleskopie stuzacym do reje-
stracji aktywnosci Storica na czestosci 220 MHz. Zostat on zbudowany i za-
instalowany w Pracowni Dydaktyki Astronomii przez dra hab. Longina Gta-
dyszewskiego w r. 1976.

OSIAGNIECIA W ZAKRESIE ELEKTRONIKI

Spektrometr mas jest urzadzeniem prozniowo-elektronicznym. Pionie-
rem konstruowania — w Pracowni — uktadéw elektronicznych do spektro-
metréw mas, zwiaszcza do pomiaru bardzo stabych pradéw jonowych, jest
dr hab. Longin Gladyszewski, ktory jeszcze jako asystent profesora Zuka
konstruowat elektrometry i zasilacze zrédta jondw do drugiego spektrome-
tru lubelskiego (z 90° sektorowym polem magnetycznym). Powaznym osig-
gnieciem dr hab. Gladyszewskiego z zakresu elektroniki bylo zbudowanie
i skompletowanie zestawu aparatury do badan skfadowej sumowej pradéw
jonowych w spektrometrze mas. W dziele tym brat takze udziat mgr Roman
Kazanski.

Waznym wydarzeniem dla Pracowni byta wizyta znanego amerykan-
skiego geochemika izotopowego doktora Jima R. 0 ’Neila, w listopadzie 1979
roku. Byt to okres, gdy bylo trudno kupi¢ cokolwiek z drugiego obszaru
piatniczego, tj. za dewizy. Jim O’Neil widzac nasz cyfrowy blok pomia-
rowy (opisany przez Stanistawa Hatasa i Zbigniewa Skorzynskiego w ,,J.
Phys.” E1980, 1981) z czterodzialaniowym kalkulatorem na wyjsciu po-
darowat nam kalkulator programowany TI-59 z drukarkag (cena takiego
kompletu wynosita wéwczas 500 $). Program obrdbki danych napisat, we-
dtug mojego algorytmu, mgr Piotr Staniaszek. Ukfad ten okazat sie bar-
dzo trwaty — dziatat sprawnie do maja r. 1994, kiedy to zostat zastgpiony
przez uktad 3-kolektorowy ze wzmacniaczami AD 310J, kartg przetwornika
analogowo-cyfrowego i komputerem AT. Przebudowy tej dokonat najmtod-
szy pracownik naszego zespotu — mgr Tomasz Durakiewicz.

Kilka lat wczesniej zostat skomputeryzowany spektrometr cykloidalny
przez bylego mojego magistranta — Adama Kaminskiego (obecnie dokto-
ranta Uniwersytetu w Chicago). W tym miejscu chciatbym podkresli¢ wiel-
kie zastugi Adama Kaminskiego w budowie pierwszej wersji linii argonowej.
W skiad tej linii wchodzg miedzy innymi zimne palce, tj. szklane wymrazarki
wypetnione weglem aktywnym. W tych wymrazarkach w krétkich odcin-
kach czasu kondensuje sie argon w temperaturze cieklego azotu, poza tym
powinny by¢ one stale utrzymywane w temperaturze powyzej 100°C dla
unikniecia adsorpcji wody i innych gazéw. W tym celu powszechnie stosuje



sie nasuwane piecyki elektryczne. Powstaje oczywista niedogodno$¢ dla ope-
ratora i niebezpieczenstwo dla linii ultrawysokoprézniowej. Wiec, troche dla
zartu, poprositem Adama Kaminskiego, aby wykonat uktad elektroniczny
zasilajacy spirale grzejng nawinietag na zimny palec i samoczynnie zmniej-
szajacy natezenie pradu przeptywajacego przez spirale w momencie jej za-
mrazania cieklym azotem. Adam Kaminski rozwigzat to zadanie w ciggu
Kilku dni.

W rok pdzniej mgr Durakiewicz zbudowat bardziej eleganckg wersje
opartg na patencie Stanistawa Hatasa i Adama Kaminskiego (mostek opo-
rowy z mozliwoscig zasilania jednego z ramion ze Zzrodta napiecia zewnetrz-
nego). Ponadto mgr Durakiewicz znacznie ulepszyt konstrukcje zimnych pal-
céw (co zostato opisane w ,,Isotope Geoscience”) oraz skonstruowat uktad
elektroniczny stukrotnie rozszerzajacy zakres pomiarowy prézniomierza Pi-
raniego (publikacja w ,,Vacuum?”).

Specjalng role w tworzeniu oryginalnych uktadéw do spektrometréw mas
odegrat mgr inz. Jarostaw Sikora, ktéry po drugim magisterium (pierwsze
uzyskat na Wydziale Elektroniki Politechniki Warszawskiej) byt zatrudniony
przez kilka lat w Pracowni na etacie z PIG-u. Mgr Sikora jest wykonawcg
wielu ukfadow zasilania Zrédta jonéw, stabilizatora pradu elektromagnesu
oraz dwuhallotronowego wskaznika m/e. Ten ostatni przyrzad mierzy sto-
sunek masy jonéw do ich tadunku z doktadnoscia 0,01 jednostki masy i jest
wysoce przydatny podczas ustawiania wigzki jonowej na srodek szczeliny wa-
skiego kolektora. Obecnie mgr Sikora pracuje nad tezg doktorskg na temat
zmniejszania fluktuacji wigzki elektronowej w zrddle jonéw spektrometru
mas.

OPUBLIKOWANE MONOGRAFIE | ROZPRAWY

Z tacznej liczby publikacji pracownikow zespotu Pracowni Spektrometrii
Mas (ponad 200 w biezagcym roku) najwiecej przypada na prace naukowe
publikowane w czasopismach zagranicznych i krajowych oraz komunikaty
publikowane w materiatach konferencyjnych. Sporadycznie ukazywaty sie
takze podreczniki, opisy patentowe i artykuty popularnonaukowe. W popula-
ryzacji osiggnie¢ Pracowni duzg role odegraty opublikowane rozprawy i mo-
nografie. W r. 1980 zostata wydana przez PWN monografia Spektrometria
mas i elektromagnetyczna separacja izotopéw, pod redakcjg Wtodzimierza
Zuka. Trzy rozdziaty tej monografii (Pomiar skfadu izotopowego pierwiast-
kdw, ss. 105-169; Procesy rozdzielania izotopéw zachodzace w przyrodzie, ss.
289-346; Rozpad promieniotwérczy a sktad izotopowy pierwiastkow. Wyzna-
czanie wieku geologicznego, ss. 347-418) sg autorstwa W. Zuka, S. Halasa,



J. Szaran, J. Lisa, L. Gladyszewskiego, J. M. Zinkiewicza i E. Chomicza.
W latach 1982-1994 zostalty wydane dwie rozprawy habilitacyjne i dwie
monografie.

1

Hatas S.: Precyzyjna analiza izotopowa nanomolowych ilosci gazu me-
toda ttoka gazowego (rozprawa habilitacyjna, 57 stron), Wyd. UMCS,
Lublin 1982.

Jedrysek M. 0. (redaktor): Course Book of Isotope Geology (materiaty
trzeciej szkoty Fizyki Mineratow, 202 strony), Wroctaw 1990.

Gtadyszewski L.: Zastosowanie metody fluktuacji termoemisji jono-
wej do badan niektorych efektdw na powierzchni ciata statego (rozprawa
habilitacyjna), Wyd. UMCS, Lublin 1990.

Durakiewicz T. i Hafas S. (redaktorzy): Datowanie mineratow i skat
w oparciu o rozpad promieniotworczy potasu-AO (materiaty Ogdlnopol-
skiej Sesji Naukowej, 40 stron), PTF, Lublin 1994,

KONFERENCJE NAUKOWE

Aczkolwiek pracownicy zatrudnieni w Pracowni Spektrometrii Mas biorg

aktywny udziat w wielu konferencjach naukowych (p. ,,Raporty Instytutu
Fizyki”), to dotychczas zostaty zorganizowane dwie konferencje:

1. Isotope Workshop I, Lublin, 20-22 May 1992. W warsztacie izotopowym

2.

wzieto udziat 40 os6b, w tym 15 obcokrajowcow. Wygtoszono okoto 10
wyktadow i 20 referatow.

Ogolnopolska Sesja Naukowa Datowanie mineratow i skat w oparciu
0 rozpad promieniotwérczy potasu-AO. Sesja miata miejsce w dniach
27-28 pazdziernika 1994. Udziat wzieto 17 os6b, wygtoszono 5 wyktaddow.
Konferencja ta ma by¢ organizowana co dwa lata.

SUMMARY

An outline of the development of research in Mass Spectrometry Laboratory is

presented. Three major research topics are:

1) Study of natural variations of stable isotope ratios of carbon, oxygen, sulphur and

hydrogen.

2) Investigation of thermal ionization phenomena by the method of the ion current noise.
3) Dating of minerals and rocks by potassium-argon and 40Ar/39Ar methods.



