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STABILIZATOR NAPIECIA JAKO KONTROLER
TEMPERATURY WLOKNA W SPEKTROMETRZE MAS

ZE ZRODLEM TERMOEMISYJNYM
VOLTAGE STABILIZER AS A TEMPERATURE

CONTROLLER IN THERMAL IONIZATION MASS

SPECTROMETER

W pracy opisano zastosowanie prostego stabilizatora szeregowego napiecia do kontrolowania
temperatury wlokna, T, w termoemisyjnym Zrodle jonow spektrometru masowego. Napiecie na
widknie, V, jest mierzone za pomocq pary przewodow dolqczonych wewngqtrz zrodta jonow
rownolegle do pary przewodow stuzqcych do grzania wiokna. Pokazano, ze wartosé v, jest
wprost proporcjonalna do T w szerokim zakresie temperatur. Wartos¢ T, jest kontrolowana
Jjedynie wartosciq napiecia referencyjnego, V, ktore moze by¢ wybierane recznie z dzielnika
napiecia lub za pomocq komputera. Sygnaly cyfrowe z komputera sq transmitowane optoelek-
troniczne a nastepnie w kontrolerze temperatury sq przetwarzane na sygnal analogowy. Opisa-
ne urzqdzenie jest stosowane w spektrometrze mas stuzqcym do analizy zawartosci potasu metodq
rozcienczenia izotopowego.

We describe the use of a simple voltage stabilizer that controls filament temperature, T, in the
ion source of a thermal ionization mass spectrometer (TIMS). The filament voltage, V,is measured
by means of a separate pair of wires connected inside of the ion source in parallel to the wires
supplying power. It has been demonstrated that Vis directly proportional to T.in a wide range
of filament temperature. The vaalue is solely controlled by the reference voltage, V , which can
be manually selected from a voltage divider or by means of a computer. Digital signals from the
computer in form of series of pulses are transmitted opto-electronically and subsequently
converted to the analog signals. The temperature controller described here is succesfully applied
for analysis of potassium concentration by the isotope dilution method.

1. Wstep 1.Introduction

Spektrometr mas z termoemisyjnym zrodtem jo-
néw (TIMS) wymaga stosowania stabilizatora tem-
peratury wtokna, na ktorym zachodzi desorpcja i/lub
jonizacja badanej probki. Stosowany dotychczas
w Pracowni Spektrometrii Mas Instytutu Fizyki UMCS

A thermal ionization mass spectrometer (TIMS)
requires a high quality controller of the filament tem-
perature, T, on which proceeds desorption and/or ion-
ization of sample. So far we used in Mass Spectrom-
etry Laboratory the temperature controller [1] based
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kontroler temperatury [1] byt oparty na utrzymywa-
niu statej rezystancji wtdkna za pomoca mostka Ha-
fasa-Kaminskiego [2]. Zmiang temperatury (rezystan-
cji) wldkna stanowiacego jedno z ramion mostka,
osiagano przez zmiang rezystancji w drugim jego ra-
mieniu. Jednakze rezystancja rozzarzonego wtokna
jest dos¢ niska, rzgdu 1 Q, co utrudniato precyzyjna
regulacj¢ temperatury wiokna z powodu niedostgp-
nosci niskoomowych rezystoro6w nastawnych.

W tej sytuacji ponownie rozwazyliSmy inne spo-
soby utrzymywania stalej temperatury wiokna umoz-
liwiajace tatwa jej regulacjg. Sa to:

1) powszechnie stosowana metoda stabilizacji natg-
zenia pradu wiokna,

2) stabilizacja napigcia,

3) stabilizacja mocy.

Z dyskusji przedstawionej w pracy [1] wynika, ze
stabilizacja mocy wydzielonej przez wtokno jest me-
toda konkurencyjna w stosunku do metody stabiliza-
cji rezystancji. Jednakze zrezygnowaliSmy z niej
z uwagi na konieczno$¢ stosowania szybkiego ukta-
du mnozacego do jego realizacji. Z kolei metoda (1)
ma t¢ wadg, ze temperatura wtdkna zalezy silnie nie-
liniowo od natgzenia pradu, nie wymaga jednak sto-
sowania dwoch par przewoddéw gdyz probke natgze-
nia pradu mozna pobra¢ w dowolnym punkcie
wlaczajac w szereg niewielka rezystancjg. Majac do
dyspozycji 4 przepusty w zrddle jonow zdecydowali-
$my si¢ na wariant (2), w ktorym jedna para przewo-
dow doprowadzamy moc a druga para mierzymy
napigeie na koncach wtokna.

2. Zalezno$¢ temperatury wlékna od napiecia

Rozktad temperatury krétkiego jednorodnego
wtokna metalowego charakteryzuje si¢ ptaskim mak-
simum na $rodku widkna i szybkim spadkiem (nie-
mal liniowym) przy jego koncach [3,4]. W termoemi-
syjnym zrodle jonow interesuje nas temperatura srodka
wtokna, gdzie nanosimy badana probke, na ogét w po-
staci roztworu jakiej$ soli. Ta temperatura zalezy nie
tylko od natezenia pradu plynacego przez widkno,
lecz réwniez od temperatury koncoéw widkna, ktore
sa dospawane do metalowych szpilek o znacznie wigk-
szym przekroju poprzecznym od przekroju wtokna.
W zaleznos$ci od wymiardw szpilek i natgzenia pradu
grzania wldkna temperatura w miejscach dolaczen
wtokna do szpilek jest znacznie wyzsza od tempera-
tury otoczenia. Tak wigc uwzglednienie temperatury
koncow wildkna jest niezbgdne przy obliczaniu tem-
peratury §rodka wtokna metodami opisanymi w pra-
cach [4,5].

on Halas-Kaminski bridge [2], which enables to keep
filament resistance, R, constant. Adjustment of T, was
achieved by adjustment of resistance of one leg of the
bridge in which the filament itself makes another leg.
However, the resistance of hot filament is rather too
low, of order of 1 Q, to be controlled by a variable
resistor of similar resistance, such resistors are hardly
accessible.

In this situation we have reconsidered other meth-
ods of filament temperature control, the adjustment
of which would be easier than in the constant resis-
tance method. Those are:

1) commonly used method of current stabilization,
2) filament voltage stabilization,
3) stabilization of power supplied to the filament.

It follows from the discussion in ref. [1] that stabi-
lization of power dissipated by the filament is a com-
petitive method to that of resistance stabilization.
However we have ruled out this approach due to ne-
cessity of use of a fast multiplicative circuit. On the
other hand method (1) has a serious drawback, namely
the filament temperature depends highly nonlinearly
on current intensity. Method (1) does not, however,
require use of 2 pairs of leads because a sample of
current intensity may be taken in any point of the
power circuit by inserting of a small resistance. Hav-
ing 4 free feedthroughs in our ion source, we have
chosen method (2), in which one pair of leads sup-
plies the power, while the filament voltage is tested
by another pair.

2. Dependence of filament temperature on
voltage

Temperature distribution along a short homoge-
neous filament is characterized by a flat maximum in
the middle and a rapid drop (nearly linear) at ends of
the filament. In the ion source of a TIMS the most
important is the temperature of the filament center,
the hottest spot where the investigated sample is usu-
ally placed as a little droplet of a salt solution. Fila-
ment center temperature depends not only on the cur-
rent intensity, but it also depends on the temperature
of filament ends, which are spot-welded to metal pins
of significantly larger cross-section than that of the
filament. The steady-state temperature of filament ends
is significally higher than room temperature. It de-
pends on the current and pin size. The filament ends
temperature has to be taken into account in calcula-
tion of filament center temperature by the methods
described in papers [4,5].
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Na rys. 1 jest pokazana zalezno$¢ temperatury
srodka wldkna platynowego o wymiarach 0.05mm x
0.62mm x 12mm od napigcia na jego koncach. Wta-
snosci platyny uzyte do obliczen sa podane w tabeli
1. Krzywa dolna (0deg/V) jest obliczona dla statej
temperatury koncow wiokna, rownej 300K. Dla po-
zostatych krzywych zatozono liniowy wzrost tempe-
ratury koncow z napigciem na koncach wtokna. Ob-
serwacja zaniku §wiecenia wtokna w prozni (T=950K)
wskazuje, ze badane wtokno Pt najlepiej charaktery-
zuje krzywa 250deg/V. Zauwazmy, ze krzywe z rys. 1
maja niemal liniowy przebieg w zakresie do 1000K,
stosowanym w analizie izotopowej potasu.

Tab. 1. Wybrane wlasnosci platyny uzyte do obliczen

The dependence of filament center temperature on
the voltage at its ends for a platinum ribbon
0.05mmx0.63mmx12mm is shown in Fig. 1. The
physical properties of platinum that were used in the
calculation are given in Table 1. The lowermost line
(0deg/V) was calculated for a constant temperature of
filament ends, equal 300K. For the remaining lines
a linear increment of filament ends temperature with
the voltage supplied to the ends was assumed. The
observation of decay of light emitted by the platinum
filament (T=950K)) shows that the investigated Pt rib-
bon is best characterized by the curve 250 deg/V(Fig.1).
Note that all curves in Fig. 1 do not significantly de-
viate from a straight line in the range up to 1000K,
used in potassium analysis.

Tab. 1. Selected physical properties of platinium used in calculations

Przewodnictwo cieplne/thermal conductivity

Cieplo whasciwe/ specific heat

Gestosé/density 8=21.090*10° kg/m’
Zdolnos¢ emisyjna/total emissivity €= (22/30)*(0.064/375)*T
Opor whasciwy/resistivity p=0.03654*T*10® O*m

A= 80.6262-0.04735*T+(7.36519%107)*T*- (3.36416*10°®*)*T°
+(5.5132%10"%)*T* W/(m*K)
¢=122.1626+0.03301*T J/(kg*K)
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Rys. 1. Zaleznos¢ temperatury srodka wiékna od napieciach na jego koncach przy roznych przyrostach temperatury

koncow na 1 wolt tego napiecia

Fig. 1. Relationship between filament center temperature and filament voltage for various filament ends temperatu-

re increments per 1 volt

3. Opis ukladu

Sercem calego zasilacza jest wzmacniacz opera-
cyjny MA741 pracujacy w petli ujemnego sprzgzenia
zwrotnego. Napigcie odniesienia moze by¢ zadawane
droga cyfrowa poprzez przetwornik cyfrowo-analo-
gowy (AD7243), badz tez r¢cznie, za pomoca poten-

3. Circuit description

The MA741 operational amplifier working in
the negative feedback loop configuration consti-
tutes the core of our circuit. Reference voltage may
be set either digitally by use of the digital-to-ana-
log converter (AD7243) or manually by use of the
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cjometru. Wszelkie odchylenia napigcia na wtoknie
od wartosci zadanej sa niwelowane przez uktad sprzg-
zenia zwrotnego dzigki czemu osiaga sig¢ stabilizacje
temperatury wlokna. Istotng innowacja w tym ukta-
dzie jest to iz napigcie na wtoknie mierzymy osobna
para przewodow, dzigki czemu zmiany rezystancji
przewodow grzewczych nie zaktocaja pomiaru napig-
cia na koncach wtokna. Sygnat opuszczajacy wzmac-
niacz MA741 stuzy do wysterowania uktadu Dar-
lingtona zbudowanego na tranzystorach 2N3055 oraz
BD439N. Uklad ten steruje warto$cia nat¢zenia pra-
du przeptywajacego przez wtokno a co za tym idzie
ijego temperatura. Poniewaz jony musza by¢ ufor-
mowane w wiazke, do widkna a wigc i do catego ob-
wodu zasilania przytozony jest potencjat 2 kV.

Z uwagi na pracg zrodia na wysokim potencjale
konieczna stala si¢ konstrukcja przekaznika optycz-
nego trojkanatowego pomigdzy komputerem steruja-
cym a przetwornikiem cyfrowo-analogowym w za-
silaczu. W ten sposob komputer sterujacy zabezpie-
czony zostal przed przebiciem wysokiego napigcia.
Pozostale elementy widoczne na schemacie stuza do
niwelacji efektow zwigzanych z przetaczaniem pomig-
dzy sposobem sterowania r¢gcznym a komputerowym
oraz minimalizuja mozliwo$¢ spalenia katody podczas
wlaczania zasilacza.

Widoczny na schemacie woltomierz umozliwia
wizualna kontrolg temperatury wtokna. Zwiazane jest
to z faktem istnienia proporcjonalno$ci migdzy na-
pigciem na wloknie i jego temperatura (rys.1). Wolto-
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A

potentiometer. All the fluctuations of the filament
voltage are minimized by the negative feedback
loop what allows for the temperature stabilization
of the filament. Important innovation here is use
of a separate pair of wires to measure the filament
voltage. Thanks to this approach (four - pole
method) the resistance variations of filament power
supply wires do not affect the measurement. Out-
put signal of the MA741 is used to drive the
Darlington circuit comprising the 2N3055 and
BD439N transistors. This circuit is used to regu-
late the filament current and therefore - its tem-
perature. Since ions have to be formed into a beam,
the filament and the whole supply circuit is fixed
on the 2kV potential versus ground.

Because of the high potential of the source it was
necessary to construct the three channel optical relay
between the master computer and slave digital-to-ana-
log converter in the filament power supply. This way
the master computer is protected against high volt-
age. The remaining components identified on the sche-
matic diagram are used to allow smooth switching
between the computer and manual steering, and to
protect the filament against burning during power-on
of the supply.

The voltmeter indicated on the schematic dia-
gram enables the visual control of the filament tem-
perature. This is possible because the temperature-
voltage characteristics of the filament are almost
linear, as shown in Fig.1. The voltmeter was cali-
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Rys. 2. Schemat stabilizatora temperatury wiokna do termoemisyjnego zrodla jonow spektrometru mas

Fig. 2. Schematic diagram of filament temperature controller in TIMS
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mierz zostat wyskalowany w jednostkach temperatu-
ry, co w konsekwencji daje operatorowi natychmia-
stowa informacjg o stanie wtdkna.

4. Wyniki i dyskusja

Opisany kontroler temperatury z powodzeniem jest
stosowny w analizie pierwiastkowej potasu metoda
rozcienczenia izotopowego [6]. W metodzie tej anali-
za zawartosci pierwiastka sprowadza si¢ do analizy
izotopowej, ktéra moze by¢ prowadzona z wysoka
doktadnos$cia. Przyktad serii widm masowych potasu
z domieszka izotopu *'K jest pokazany na rys. 3.
Z usrednionego stosunku izotopowego *K/*/K (typo-
wo z 10 widm) uzyskuje si¢ wynik, ktéorym jest za-
warto$¢ procentowa potasu z niepewnos$cia wzgledna
okoto 0.5%. Jest to warto$¢ kilka razy nizsza od nie-
pewnos$ci wynikéw uzyskiwanych metoda fotometrii
ptomieniowej. Wspomniana wyzej niepewnos¢ po-
miarow w przypadku potasu wynika glownie z frak-
cjonowania izotopdw podczas programowanego wy-
grzewania probki w tempie 200 deg/h jak tez podczas
skanowania widm masowych, a nie z szuméw wyni-
kajacych z niedostatecznej stabilizacji temperatury
wtokna.

brated directly in temperature units what allows the
operator immediate information on the filament
status.

4. Results and discussion

The circuit described in the previous section has
been employed to elemental analysis of potassium
by the isotope dilution method [6]. In this method
the chemical analysis is reduced to the isotope
analysis of an element, the last can be done with
enhanced precision. An example of series of po-
tassium mass spectra is shown in Fig. 3. It may be
seen that the ion current is very stable. Usually we
took 10 spectra to average the *K/*K ratio. The
potassium content calculated from this ratio has
relative uncertainty of about 0.5 percent, which is
several times lower than that obtained by flame
photometry. It should be empasized that the men-
tioned uncertainty results not from the ion current
noise, but predominantly from isotope fractionation
during programmed sample heating with rate 200
deg/h and during scanning of mass spectra.

Rys. 3. Przyklad serii widm masowych potasu z domieszkq izotopu 41K.

Fig. 3. A series mass spectra of potasium with admixture of 41K isotope

Po przeanalizowaniu wielu probek przy zastoso-
waniu opisanego stabilizatora temperatury stwierdza-
my, ze obserwowany niewielki dryft pradow jono-
wych, moze by¢ spowodowany nie tylko wyparowy-
waniem probki, lecz takze powolnymi zmianami tem-
peratury widkna, pomimo utrzymywania statego na-
pigcia na zaciskach pomiarowych. Zaciski te znaj-
duja si¢ w masywnych kostkach ze stali kwaso-
odpornej, do ktérych sa rowniez dotaczone przewody
grzewcze. Zatem napigcie stabilizowane przez uktad
jestrowne spadkowi potencjatu na widknie plus spadki
potencjatu wzdtuz szpilek (od koncéw widkna do ko-
stek, w ktorych sa dokrecone szpilki). To dodatkowe
niepozadane napigcie jest jednak zauwazalnie nizsze
od napigcia na wldknie i mozna je zmniejszy¢ stosu-
jac grubsze szpilki. W naszym zrédle jonow stosuje-
my szpilki kowarowe o wymiarach ®1mm i L=30mm.
W tym przypadku spadek potencjatu na szpilce przy

In analysis of numerous samples with use of this
temperature controller we have noticed a small drift
(increase) of the ion current, which may result not only
from surface phenomena in the course of sample
evaporation but also from the slow temperature
change, though the measured voltage is kept constant.
This is due to source design for the purpose of fre-
quent replacement of the filament: the pins support-
ing of the filament and the two pairs of the wires are
tightly connected by separate screws to rather mas-
sive endpieces made of stainless steel. It follows from
this design that the extra voltage from the pins is added
to the filament voltage. This undesired voltage is, how-
ever, significantly lower than that between filament
ends. Moreover it can be significantly reduced by use
of thicker pins. In our source we use covar pins of 1.0
mm diameter and 30mm long. In this case the voltage
along the pin was about 0.05V , whereas it was 0.32V
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T=950K wynosi okoto 0.05V, podczas gdy na samym
wtoknie wynosi 0.32V. Wynik ten uzyskano stosujac
dodatkowa par¢ cienkich drutow Pt dotaczonych bez-
posrednio do koncow wiokna, ustawiajac napigcie
zarzenia wtokna, przy ktorym pojawia si¢/zanika Swie-
cenie.

5. Whniosek

Opisany kontroler temperatury znakomicie nada-
je si¢ do termoemisyjnego zrodta jonéw z pojedyn-
czym witoknem, w ktorym mozemy sobie pozwolié
na zainstalowanie 2 par przewodow, z ktorych jedna
para stuzy do doprowadzenia mocy a druga para do
pomiaru napigcia na wtoknie. Ze wzgledu na koniecz-
no$¢ czgstej wymiany wiokna kontrolowane i mie-
rzone jest sumaryczne napigcie na wiodknie i szpilkach.
To napigcie jest jednak wprost proporcjonalne do tem-
peratury §rodka wiokna w szerokim zakresie tempe-
ratur. Dlatego woltomierz analogowy stuzacy do jego
pomiaru tatwo jest wykalibrowaé w jednostkach tem-
peratury. Zaletami tego typu kontrolera sa:

1) prostota konstrukcji uktad elektronicznego,
2) liniowa zalezno$¢ temperatury od napigcia odnie-
sienia.

Do niedostatkdw mozna zaliczy¢ konieczno$¢ sto-
sowania 4 przepustow zamiast 2, jak to ma miejsce
w przypadku uzycia stabilizatora natezenia pradu.
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