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@ Verfahren und Vorrichtung zur Registrierung von Teilchen oder Quanten mit Hilfe eines Detektors.

@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung
zur Registrierung von Teilchen oder Quanten bei einem
spektroskopischen Analyseverfahren, bei dem den zum
jeweiligen MeBverfahren gehodrenden Einrichtungen (1) ein
Detektor (4) nachgeordnet ist; um den Dynamikbereich zu
erweitern, wird vorgeschlagen, zwischen dem Analysator (1)
und den Detektor (4) eine Ausblendung eines definierten
Teiles der nachzuweisenden Teilchen oder Quanten dann
vorzunehmen, wenn die Rate der den Detektor {4) erreichen-
den Teilchen oder Quanten einen maximal zuldssigen Wert
Gbersteigt.

Croydon Printing Company Ltd.

A



5/ N
R e ARA RN
\Eﬂmg
w ~

13
12

—15
14

FIG.1



0172477

Verfahren und Vorrichtung zur Registrierung von Teilchen
oder Quanten mit Hilfe eines Detektors

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Registrie-
rung von Teilchen oder Quanten bei einem spektroskopischen
Analyseverfahren, bei dem den zum jeweiligen MeBverfahren
gehdrenden Einrichtungen ein Detektor nachgeordnet ist.
Auferdem betrifft die Erfindung ein fiir die Durchfiihrung

dieses Verfahrens geeignetes spektroskopisches Analysege-
rat.

Spektroskopische Analyseverfahren basieren auf der Unter-
suchung bestimmter Eigenschaften von emittierten Teilchen
oder Quanten, z.B. ihrer Masse, Energie, Ortsverteilung,
Wellenldnge, Intensitdt oder dgl. Zu den spektroskopischen
Analyseverfahren zahlen insbesondere die Oberflachenanaly-
se, Restgasanalyse, Massenspektrometrie, Elektronenspek-
trometrie und optische Emissionsspektrometrie. Bei diesen
Analyseverfahren werden liberwiegend Sekunddrelektronenver-
vielfacher, Channeltrons oder Channelplates (im Falle des

Nachweises von Quanten mit vorgelagerten Scintillatoren)
als Detektoren eingesetzt.

Mit Detektoren dieser Art lassen sich unter konstanten Be-
triebsbedingungen im Z&hlbetrieb i{iblicherweise maximal lO6
bis 10’ Teilchen pro Sekunde erfassen, wobei bereits ober-
halb von l.lO6 Teilchen pro Sekunde eine erhebliche Unline-
aritdt zwischen den nachzuweisenden und den nachgewiesenen

Teilchen besteht. Im Strombetrieb ist die Dynamik ebenfalls
limitiert. '
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Bei vielen Versuchen mit spektroskopischen Analysegeréaten
ist es jedoch erforderlich, im Rahmen einer Messung sowohl

1 Teilchen/sec als auch bis zu 109 Teilchen/sec quantitativ
nachzuweisen.

zZur L8sung dieses Problems ist es bekannt, mit unterschied-
lichen Spannungen am Sekundidrelektronenvervielfacher und
damit unterschiedlicher Verstirkung zu messen. Auch die
Umschaltung der Anzahl der aktiven Dynoden zum Zwecke der
Ver&@nderung der Verstdrkung ist bekannt. Nachteilig daran
ist, daB die Quantifizierung der MefBergebnisse durch diese
Mafnahmen erschwert wird. Nur in einem bestimmten Verstér-
kungsbereich arbeiten Sekundidrelektronenvervielfacher mit
konstanter Ansprechwahrscheinlichkeit und ausreichender
Linearitdt zwischen Teilchenstrom und Teilchennachweis.

Eine Mglichkeit, den Dynamikbereich zu erweitern, besteht
darin, die Betriebsart des Detektors zu verdndern. Es ist
z.B. bekannt, mit einem Sekund&relektronenvervielfacher
nicht nur im Z&hlbetrieb, sondern auch im Strombetrieb zu
arbeiten. Eine derartige Umschaltung der Betriebsart er-
fordert jedoch stets eine sorgfdltige Kalibrierung und ist
mit einem hohen zus&tzlichen apparativen und zeitlichen
Aufwand verbunden.

SchilieBlich besteht die Mb6glichkeit, durch probenseitige
MaBnahmen, z.B. durch Reduzierung der Energie oder Inten-
sitdt der die Emission der nachzuweisenden Teilchen ausld-
senden Mechanismen, dafilir zu sorgen, dal die Rate von 10°
Teilchen/sec im Eintrittsbereich des Detektors nicht {iber-
schritten wird. Bei einer bei der Durchfilihrung von Versu- |
chen gewlinschten h6heren Dynamik heiBt das, daB Teilchen-
strdme von erheblich weniger als 1 Teilchen/sec mit erfagt
werden miissen. Bei einer Dynamik von 108 miiRte z.B. ge-
wdhrleistet sein, daB ein Ereignis/100 sec ohne St&rung
registriert wird, so daB viele hundert Sekunden erforder-
lich sind, um nur einen MefSpunkt zu erhalten.
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Die geschilderten Schwierigkeiten sind insbesondere fiir
Langzeitmessungen (iiber Nacht oder noch ldnger) mit 106
iberschreitender Dynamik nachteilig, zumal bei einem uner-
warteten Auftreten einer dennoch den Detektor {iberfordern-
den Dynamik hdufig das gesamte Untersuchungsergebnis un-
brauchbar wird, da sich viele Detektoren nach einer Bber-
lastung nicht mehr oder nur langsam erholen.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren zur Registrierung von Teilchen oder Quanten bei
einem spektroskopischen Analyseverfahren, bei dem den .zum
jeweiligen MefBverfahren gehdrenden Einrichtungen ein Detek-
tor nachgeordnet ist, vorzuschlagen sowie ein die Durchfiih-
rung dieses Verfahrens geeignetes spektroskopisches Analy-
segerdt zu schaffen, mit denen in einfacher Weise eine hoé-

here Dynamik ohne Beeintrdchtigung der Linearitdt im Nach-
weis erzielt werden kann.

ErfindungsgemdB wird diese Aufgabe dadurch geldst, daf zwi-
schen dem Analysator und dem Detektor eine definierte Aus-
blendung eines Teiles der nachzuweisenden Teilchen oder
Quanten dann vorgenommen wird, wenn die Rate der den Detek-~
tor erreichenden Teilchen oder Quanten einen maximal zuléds-
sigen Wert (ibersteigt. Der wesentliche Vorteil dieser MaB-
nahmen besteht darin, daf weder eine die Linearitdt beein-
trachtigende Verstadrkungs@nderung am Detektor noch proben-
seitige, optimale Versuchsbedingungen beeintréchtigende
Mafnahmen erforderlich sind, um mit den Wert 10° liber -
schreitender Dynamik messen zu kdnnen. Ein weiterer Vor-
teil liegt darin, daB die Realisierung der Mafnahmen nach
der Erfindung in einfacher Weise mit elektronischen Hilfs-
mitteln moglich ist. Eine Umschaltung der Betriebsart des
Detektors ist nicht mehr erforderlich. SchlieBflich besteht
nicht mehr die Gefahr, daf z.B. bei unerwarteten Dynamik-
erhdhungen (z.B. bei unbekannten Proben) langwierig er-
stellte MeBergebnisse unbrauchbar werden.
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Weitere Vorteile und Einzelheiten der Erfindung sollen an-
hand von in den Figuren 1 bis 3 schematisch dargestellten

Ausfilhrungsbeispielen erl&utert werden. -

Fig. 1 zeigt einen Teil eines Analysators 1 mit seiner Aus-
trittsd8ffnung 2. Koaxial dazu (Achse 3) ist>ein Detektotb4
angeordnet, dessen Eintritts6ffnung mit 5 bezeichnet ist.
Zwischen Analysator 1 und Detektor 4 ist eine mechanische
Blende 6 angeordnet, deren Offnung 7 in im einzelnen nicht
ndher dargestellter Weise variabel ist. Die Blende (6) kann
z.B. als von Hand oder motorisch verstellbare Irisblende
ausgebildet sein.

Wwihrend der Durchfiihrung eines Analyseverfahrens treten die
Teilchen oder Quanten, die den Analysator durchgesetzt‘ha-
ben, aus der Austrittséffnung 2 aus und werden von Detektor
4 registriert. Dem Detektor 4 nachgeordnet sind eine allge-
mein als Block dargestellte Detektorelektronik 8 und eine

Mefwerterfassung 9. Die von der letzten Einheit abgegebenen

Signale werden iiblicherweise einer Auswerteeinheit (Block
11) zugefiihrt.

Zusdtzlich werden die Signale der MefBwerterfassung einer
Steuereinheit 12 zugefiihrt, mit deren Hilfe die Blendendff-
nung 7 {iber die Leitung 13 steuerbar ist. Gleichzeitig mit
der Blendensteuerung kann es in bestimmten Fdllen erforder-
lich sein, ebenfalls eine Analysatorsteuerung vorzunehmen.
Das geschieht bei dem in Fig. 1 dargestellten Ausfﬁhrungs-
beispiel mit Hilfe der Steuereinheit 14 tiber die Steuer-
leitung 15,

Das in Fig. 1 dargestellte Ausfiihrungsbeispiel arbeitet
folgendermaBen: Solange die durch die Detektor-Eintritts-
8ffnung 5 eintretende Teilchenrate z.B. den Wert 1.10%
Teilchen/sec nicht {iberschreitet, hat die Blenden&ffnung 7
ihre maximale Offnungsweite. Uberschreitet die Teilchenrate
den genannten Wert, erfolgt mit Hilfe der Blendensteuerung
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12 eine Verkleinerung der Blendenéffnung 7 um ein bestimm-
tes Verhdltnis, z.B. um den Faktor 100. Dieser Faktor ent-
spricht einem Dynamik-Gewinn von zwei Gréfenordnungen. Die
elektronische Signalerfassung (Blécke 8, 9, 11l) kann so
ausgebildet sein, daB sie die "Untersetzung" automatisch

mit erfanst, so daf Spriinge in den Mefergebnissen ausgegli-
chen werden.,

Erfolgt die Verkleinerung der Blenden6ffnung erst dann,
nachdem bei einem MeBpunkt eine filir den Detektor 4 nicht
mehr zuld@ssige Dynamik festgestellt wurde, dann ist es er-
forderlich, diese Messung zu wiederholen. Dies geschieht
mit Hilfe der Analysatorsteuerung 13. Ist der Analysator 1
z.B. ein Massenanalysator; der nacheinander auf verschie-
dene Massen eingestellt wird, dann hat die Analysatorsteu-
erung 13 die Aufgabe, den Analysator nochmals auf diejenige
Masse einzustellen, bei der die unerwlinschte Dynamik-Erho-
hung auftrat. Bei diesem MefBverfahren besteht die Moglich-
keit, den Abschwachungsfaktor fiir einen MeBwert, der sich
aufgrund einer definierten Ausblendung ergibt, aus dem Ver-
hiltnis der beiden zum Zeitpunkt der Blenden-Aktivierung
wiederholten Mefpunkte zu ermitteln oder zu kontrollieren.

. Im Prinzip ist es moglich, die Steuerung der Blenden8ffnung
7 von Hand vorzunehmen, z.B. durch Verschieben einer Blende
mit verschieden groBen Offnungen oder durch Austausch von
Blenden. ZweckmdBiger ist jedoch die automatische Blenden-
steuerung in Abhdngigkeit vbn den erfaBten Meflwerten. Eine
Analysatorsteuerung 13 ist dann nicht erforderlich, wenn
mit Hilfe eines Rechners das MeBergebnis zu jedem Mefpunkt
mit dem vorhergehenden verglichen wird, so daB bereits eine
Verkleinerung der Blende vorgenommen wird, wenn zu erwarten
ist, daB beim ndchsten Mefpunkt eine bestimmte Teilchenrate
iiberschritten wird. In entsprechender Weise wird die Ver-

kleinerung der Blenden6ffnung riickgdngig gemacht, wenn der
Vergleich von unmittelbar aufeinanderfolgenden MeBergebnis-
sen eine sich verkleinernde Rate ergibt und eine bestimmte
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Schwelle unterschritten wird. Durch die Wahl von angemesse-

nen Hysteresen und Bandbegrenzungen um die gesetzten Grenz-
werte werden Schwingungen um die Grenzwerte vermieden.

Beim Ausfiihrungsbeispiel nach Fig. 2 erfolgt die gewiinsch-
te Ausblendung allein aufgrund der Wirkung elektrischer
Felder. Eine Vorrichtung dieser Art kann deshalb nur beim
Arbeiten mit geladenen Teilchen eingesetzt werden. Zwi-
schen dem Analysator 1 und dem Detektor 4 sind drei rohr-
abschnittfdrmige Elektroden 16 bis 18 angeordnet, die eine
elektronenoptische Linse bilden. Diese Linse hat die Auf-
gabe, den den Analysator 1 durch die Austrittséffnung 2
verlassenden Teilchenstrahl auf die Eintritts6ffnung 5 des
Detektors 4 zu fokussieren. Wird im Laufe einer Messung
ein wdhlbarer oberer Grenzwert des Teilchenstromes iiber-
schritten, so wird die Ausblendung dadurch aktiviert, das
die Spannungsverhdltnisse an den Eléktroden 16 bis 18 so
verdndert werden, daB eine defokussierende Wirkung mit be-
kanntem Ausblendungsverhdltnis eintritt. Die Steuerung kann
in der zum Ausflhrungsbeispiel nach Fig. 1 beschriebenen
Weise erfolgen. Mit Hilfe der der Blendensteuerung dienen-
den Einheit 12 werden die jeweils erforderlichen Spannun-
gen {iber die Leitungen 13', 13" und 13"' an die Elektroden
16, 17, 18 gelegt. |

Bei den Ausfiihrungsbeispielen nach den Figuren 3 und 4 ist
der Analysator 1 ein Quadrupolmassenanalysator, dessen
Stdbe mit 21 bezeichnet sind. Diesem nachgeordnet ist eine
Einzellinse 22 zur Fokussierung des aus der Austritts&ff-
nung 2 des Quadrupolmassenanalysators 1 austretenden Teil-
chenstromes. Die Einzellinse 22 umfaft die Elektroden 23,
24 und 25. An die Einzellinse 22 schlieft sich eine Ablenk-

einheit 26 an, die z.B. als Plattenkondensator (Platten 27
und 28) ausgebildet sein kann.
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Beim Ausfilihrungsbeispiel nach Fig. 3 sind die verstellbare
Blende 6 und der als Sekunddrelektronen-Vervielfacher aus-
gebildete Detektor 4 zur Achse 3 des Analysators 1l derart
versetzt angeordnet, daB zwischen der Austrittsoffnung 2
des Analysators 1l und der Eintrittsdffnung 5 des Detektors
4 keine Sichtverbindung besteht. Dadurch wird der durch
Neutralteilchen hervorgerufene Untergrund verringert. Die
Ablenkeinheit 26 hat die Aufgabe, den fokussierten Teil-
chenstrahl auf die Offnung 7 der verstellbaren Blende 6
abzubilden. Die gewiinschte Ausblendung des Teilchenstrah-
les erfolgt in der zum Ausfiilhrungsbeispiel nach Fig. 1 be-
schriebenen Weise durch Verkleinerung der Blendendffnung 7.

Bei der Ausfiihrungsform nach Fig. 4 ist der Ablenkeinheit
26 ein Spaltsystem 29 nachgeordnet. Dieses umfaBnt drei sich
vertikal zur Bildebene erstreckende Elektroden 31, 32 und
33, zwischen denen die Spaltdffnungen 34 und 35 bestehen.
Der Querschnitt der Spaltdffnungen ist verschieden groB

und dem gewlinschten Ausblendungsverhdltnis entsprechend
gewdhlt. Mit Hilfe der Ablenkeinheit 26 erfolgt wahlweise
die Ablenkung des Teilchenstromes auf die Spalt6ffnung 34
oder 35, je nachdem, ob die Teilchenrate einen fiir den De-
tektor 4 zuldssigen Wert hat oder nicht.

Die Anordnung der Elektroden 31, 32 und 33 ist so getrof-
fen, daB die mittlere Elektrode 32 auf der Achse 3 des Sy-
stems liegt. Dadurch ist wieder eine direkte Sichtverbin-
dung zwischen der Austrittsdéffnung 2 des Analysators 1 und
der Eintrittsdffnung 5 des Detektors 4 verhindert. Den
Elektroden 31, 32 und 33 kommt deshalb zusatzlich die Auf-
‘gabe zu, den mittels der Ablenkeinheit 26 von der Achse 3
abgelenkten Teilchstrahl wieder zur Achse 3 und auf die
Eintritts6ffnung 5 des Detektors 4 zurilickzufiihren. Dazu
sind die Elektroden 31, 32, 33 in entsprechender Weise mit
Spannungen zu versorgen. zZusdtzlich sind die von den Elek-

troden 31, 32 und 33 gebildeten Wege (strichpunktierte Li-
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nien 36, 37) derart gekriimmt, daB der jeweilige Teilchen-
strom nach dem Verlassen des Blendensystems 29 auf die
Eintritts6ffnung 5 des Detektors 4 ausgerichtet ist.

Die an die einzelnen Bauteile beim Ausfiihrungsbeispiel nach
Figur 4 anzulegenden Spannungen sind mit U, bis U5 bezeich-
net. Beim Arbeiten mit positiven Ionen liegen die Elektro-
den 23 und 25 der Einzellinse 22 zweckmidBigerweise auf Erd-
potential (Ul). Ein zweckmdBiger Wert fiir U, ist -100 V. Je
nachdem, ob der Teilchenstrah% auf den Spalt 34 oder auf
den Spalt 35 abgelenkt werden soll, sind die Spannungen Uj
und U, zu wdhlen (z.B. +100 V). Tritt der Teilchenstrom
durch den Spalt 34 hindurch, dann mus U7 =U, = Ug sein.
Tritt der Teilchenstrom durch den Spalt 35 hindurch, dann
gilt U, = Ug und U, = Ug-
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Verfahren und Vorrichtung zur Registrierung von Teilchen
oder Quanten mit Hilfe eines Detektors

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Registrierung von Teilchen oder Quanten
bei einem spektroskopischen Analysevetfahreh, bei dem
den zum jeweiligen Mefverfahren gehdrenden Einrichtun-
gen ein Detektor nachgeordnet ist, dadurch gekennzeich-
net, daf zwischen dem Analysator (1) und dem Detektor
(4) eine Ausblendung eines definierten Teiles der nach-
zuweisenden Teilchen oder Quanten'dénn Qorgenommen
wird, wenn die Rate der den Detektor erreichenden Teil-
chen oder Quanten einen maximal zuldssigen Wert iliber-
steigt. ‘

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gek., daB eine de-

finierte Réduzierung des Querschnittes dés>Strahls der
nachzuweisenden Teilchen oder Quantén mit Hilfe einer

verstellbaren Blende vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gek., daB im Falle
geladener Teilchen eine definierte Defokussierung des
Teilchenstromes vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gek., daB
das Ausblendungsverhdltnis fest ist und einen Wert hat,
der mindestens zwel Zehnerpotenzen betrégt.

Vorrichtung zur Durchfiihrung des MeBverfahrens nach An-
spruch 1 mit einem Analysator und einem Detektor, da-
durch gek., daB zwischen dem Analysator (1) und dem
Detektor (4) Mittel (6, 7; 16-18; 29) zur Ausblendung

eines definierten Teiles der Teilchen oder Quanten .vor-
gesehen sind.
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Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gek., das die Aus-

blendungsmittel aus einem elektronenoptischen Linsen-
system (16, 17, 18) bestehen, -

Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gek., daf das

elektronenoptische Linsensystem drei Elektroden (16,
17, 18) umfaBt.

Vorrichtung nach Anspruch 5, dadu:ch'geg., daf die
Ausblendungsmittel aus eingz Blende (6) mit vorzugs-

weise motorisch verstellbarer Blendendffnung (7) be-
stehen.

Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gek., daB die
Ausblendungsmittel zwei nebeneinanderljegende Spalt-

6ffnungen. (34, 35) mit unterschiedlichem Querschnitt
umfassen.

Vorrichtung nach Anspruc¢h 9, dadurch gek., daB die
Spaltdffnungen (34, 35) von drei Elektroden (31, 32,
33) gebildet werden. '

Vorrichtung nach Anspruch 5, daer¢h5Qek., daf dem

Analysator (1) .eine Ablenkeinheit (26) nachgeordnet
ist.

Vorrichtung nach Anspruch 8 und Anspruch 11, dadurch
gek., daf die Blende (6) und der Detektor (4) gegen-

iiber der Achse (3) des Analysators (1) versetzt ange-
ordnet sind.

Vorrichtung nach Anspruch 9 und 11, dadurch gek., daB
die Ablenkeinheit (26) derart wahlweise mit Spannungen
versorgt wird, daB eine Abbildung des Teilchenstromes

auf die eine oder andere der beiden Spaltéffnungen (34,
35) erfolgt.
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14. Vorrichtung nach Anspruch 10 und 13, dadurch gek., da
die mittlere Elektrode (32) auf der Achse (3) des Ana-
lysators (1) und des Detektors (4) liegt und daB zur
Umlenkung des Teilchenstrahls auf die axial gelegene
Eintritts6ffnung (5) des Detektors (4) die Elektroden
(31, 32, 33) mit geeigneten Spannungen versorgt sind.

15. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch gek., daB die
Form der von den Elektroden (31, 32, 33) gebildeten
Wege (36, 37) derart gewdhlt ist, daB der jeweilige
Teilchenstrom nach dem Verlassen des Blendensystems
(29) auf die Eintrittsdffnung (5) des Detektors (4)
ausgerichtet ist,
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