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Kvadrupol tomegspektrométerek, mérorendszerek, modszerek
fejlesztése és kutatasok — 40 év eredményei az ATOMKI-ban

BOHATKA Séandor™

ATOMKI, Bem tér 18/C, 4026 Debrecen, Magyarorszag

1. Bevezetés

Az életmirdl valo beszamolas ellentmondasos miifaj: mire
befutja palyajat az ember, hogy aktiv élete eredménye-
ir6l szamot adjon, addigra azok miiszaki tartalma bizony
elavultta, vagy legalabb is kozhellyé valik. igy a tudoma-
nyos-miiszaki eredmények rovid ismertetése mellett a hoz-
zajuk vezetd t, a kutatd-fejleszté munkafolyamat, valamint
az adott kor és munkahely lehetdségeinek és kényszereinek
a bemutatasat is tanulsagosnak tartom. Azokrdl a munkak-
rol szolok, amelyekben kizardlagos vagy érdemi, megha-
tarozo részvételem volt; ill. témavezetdje voltam a doktori
vagy diploma-munkanak, fejlesztési projektnek. Az dsszes
résztvevo kozott az egyetlen voltam, aki a kezdetektdl a vé-
géig részt vett ebben a programban.

Koszonettel tartozom a dij adomanyozdinak és megkiilon-
boztetett tisztelet illeti a dij rangjat meghatarozo névado,
Cornides Istvan személyét. Az & erkdlesileg kivételesen
tiszta, tanari és kutatoi hivatasa irant elkotelezett és pél-
damutatd egyénisége, haborts idékben és politikai elnyo-
matasban is gerincesen vitt ¢élettitja tiszteletet ébresztett a
kollégakban és tanitvanyokban'.

2. Munkahelyi hattér és a kezdetek

1945 utan a magyar magfizikai kutatas egyik legkivalobb
képvisel6je, Szalay Sandor volt a fizika meghatarozo isko-
lateremt6 egyénisége Debrecenben. Dolgozott Debye-nal
Lipcsében és Rutherfordnal is Cambridge-ben. A kényel-
mes laboratérium helyett Foldvari Aladar geologus pro-
fesszorral egyiitt a kutatok felelosségével vallalta a nehéz
terepi munkat annak eldontésére, hogy az atomkor kiiszo-
bén szamithat-¢ az orszag sajat urankincsre. Ratalaltak a
mecseki urandusulasra, amely végiil a magyar uranérc ba-
nyészatdhoz vezetett. Ennek koszonhetden alapitottak meg
az MTA Atommagkutaté Intézetét (ATOMKI) 1954-ben.
Akkoriban a szlikos anyagi lehetéségek és az embargd ko-
zepette nem tudtak a kutatok korszeri kisérleti eszkdzoket
vasarolni. Hagyomanyosan a legtobb eszkozt maguk készi-
tették. Ehhez Szalay professzor megfelelé miiszaki hatte-
ret is kialakitott a céltudatosan felépitett kutatéi osztalyok
mellett.

A 60-as években a néhany kisebb gyorsité utan elkezdték az
ATOMKI-ban egy 5 MeV-es Van de Graaff gyorsito terve-
z¢sét. 1969 januarjaban keriiltem az intézet vakuumtechni-
kai csoportjahoz. Feladatom az épiil gyorsitéhoz késziild
vakuumrendszerek Osszeszerelése, belizemelése, valamint
a gyorsitocsovének ¢s a szigeteld tartolabainak Osszera-
gasztasa volt. Nem igazan kutatéi munka, rdadasul rendki-
viil monoton, amely azonban megtanitott a pontossagra €s
kitartasra, allandoéan tudatositva bennem, hogy ezeknél az
eszk6zoknél a hibazas tragikus kovetkezményekkel jarna.

A gyorsitdo megépitésével 1971 utan szabadda valtunk a ko-
telezettségektdl. Kerestiik az utunkat, mig végiil a kutatési
célunk a vakuumrendszerek maradékgazainak, a szennye-
zések okainak vizsgalata, a sokkal ,tisztabb” (azaz szerves
g6z0ktdl mentes) maradékgazii vakuum eldallitasa lett.
Ehhez maradékgaz-analizatorra lett volna sziikségiink, de
a pénzinkért elérhetd késziilékek hasznalhatatlannak bi-
zonyultak. Féndkom és egyben akkor egyetlen fizikus kol-
légdm Berecz Istvan kivalé miiszaki érzékkel megaldott,
mindenkivel segité szandékkal band ember volt, akinek az
egyiitt végzett munkaért és a baratsagaért ma is halas va-
gyok. O javasolta, hogy probaljunk meg épiteni egy kvad-
rupol tomegspektrométert (KTS), amely akkor még Gjszerii
eszkdznek szdmitott. Ehhez az intézetben fejlett elektroni-
kus és miiszaki hattér allt rendelkezésre. Segitségiikkel a
terv reményteljesnek latszott.

Mas tomegspektrométerekhez hasonldéan a KTS felépitése:
ionforras, analizator és iondetektor. Analizatora négy par-
huzamos rudbol all, amelyek koziil a szemkoztiek elektro-
mosan 0ssze vannak kotve, és az igy kialakitott két rad-
parra nagyfrekvencias (RF) fesziiltséget (amplituddja V) és
arra szuperponalt, azzal aranyos U egyenfesziiltséget (DC)
adunk. A KTS felépitését és miikddését tobb tankonyv is
leirja, példaként egyet idézek?.

A sziikséges miiszaki tAmogatas megszerzése érdekében a
terviinket diplomamunka témajaként hirdettiilk meg. A didk
mellett két fizikus, egy elektromérndk és sok lelkes mithely-
dolgozd szorgoskodott a sikerért, ami nem is maradt el. Mar
az elso kisérleti eszkoz is egészen biztatd tomegspektrumot
mutatott 2—110 u tartomanyban?®.

* A Magyar Tomegspektrometriai Tarsasag 2019. évi Cornides Istvan életmii dijasanak a Tarsasag szakmai napjan 2021. 12. 03-an elmondott eléadasa,

szerkesztett valtozat.
** Tel.: +36 70 510 3845, e-mail: bohatka@atomki.hu
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3. A kutatasi-fejlesztési folyamat fellendiilése

Tamogato kiilso és belsé kornyezet.

Az elso kisérleti példany kivitele még kezdetleges volt, de
a vele készithetd tomegspektrum azt mutatta, hogy érde-
mes tokéletesiteni, és ugyanakkor alkalmas lehet a mara-
dékgaz-analizis mellett altalanos analitikai célokra is. Ha
a miiszerépitésbdl nem is remélhettiink tudomanyos koz-
leményeket, de a vele végzett mérésekbdl igen. Ekkor jott
varatlanul egy kiilso segitség, amellyel akartunk és tudtunk
is €élni. Az orszag gazdasaga stagnalt. Felismerték, hogy a
gazdasag élénkitéséhez sziikség lenne a tudomanyos ered-
mények nagyobb aranyt hasznositasara. Meghirdették a
»Ltudomany hasznositdsa a népgazdasagban” programot.
Ingyenes kiallito helyeket kinaltak fel az MTA-nak az
1973-as Budapesti Nemzetkozi Vasarra a piacképesnek re-
mélt kutatasi eszkozeik szamara. Ebben mi jo lehetdséget
lattunk. Felajanlottuk tomegspektrométeriinket a kiallitas-
ra, ha mihelyo6rat és elektronikus segitséget kapunk egy to-
vabbfejlesztett valtozat megépitéséhez, és azt miikodés kdz-
ben tudjuk bemutatni (azaz vakuumrendszert is épithetiink
ala, és kapunk a spektrum rogzitésére alkalmas X-Y irot). A
miikddoképesség demonstralasat kuleskérdésnek tartottuk,
mert egy mikodo késziilék dnmagaért beszél. Igazgatonk
megadta a kért tamogatast.

Hatékony munkacsoport kialakulisa

A kiallitas sikere minden varakozast felilmault. Igény mu-
tatkozott kiillonb6zd gazdsszetétel-mérésekre, amelyekhez
moddszereket, mintavevoket és egyedi mérérendszereket
kellett fejleszteniink. Igy bizonyult a tudomanypolitikai
valtozas ¢s mas intézmények munkatarsainak érdeklédése
a kutatas-fejlesztésiink 6sztonzéjéve, segitdjévé. Az 1-300
u tomegtartomanyu KTS-iinkre és komplett tomegspekt-
rométeres mérdrendszerekre tobb megrendelést is kaptunk.
A feladat sokkal nagyobb volt a korabbiaknal. Kezdetben
tobb, az intézet mas csoportjahoz tartozo kollégat nyertiink
meg a kitlizott célunk szamara, késobb 1) kollégakat is fel-
vehettiink. gy béviilt, gyarapodott a csoportunk 1étszam-
ban, képességekben és tudasban, raadasul a megrendelé-
sek mindezek anyagi fedezetét is biztositottdk. Az intézet
vezetése €s a munkatarsak ezt elismeréssel fogadtak. Mar
az eredeti cél, a maradékgaz-analizis eltorpiilt az ijonnan
adodo lehetéségek mellett.

A jovét megalapozé fejlesztés: a 1égzésvizsgalo

A csoport jovojét leginkabb meghatarozoé hatassal egy sze-
gedi gyermek-tiidégyogyasz orvos, Murdnyi Laszlo kérése
volt. O latott mar korabban tdmegspektrométeres 1égzés-
vizsgalot, amely az adott kor csucstechnikajat jelentette a
nem invaziv diagnosztikaban. A MEDICOR Mivek {iizlet
reményében vallalta a fejlesztés koltségeit, Muranyi doktor
az orvosi tandcsadast és tesztelést, mi pedig belevagtunk a
fejlesztésbe. Ennek sordn szakmailag is sokat fejlodtiink, és
anyagi biztonsagot is kaptunk a munkankhoz. Harom éven
beliil elkésziilt két ,,deszkapéldany” az orvosi probakhoz,
majd két végleges példany a gyartasi és bemérési doku-
mentacioval, a mliszaki biztonsagi és orvostechnikai enge-
délyekkel egyiitt. A munkatarsak Osszetartasat és a feladat

iranti elkotelezettségét jol szemlélteti, hogy az elsé desz-
kapéldany elemeinek Osszerakéasakor, Karacsony estjének
délel6ttjén heten szorongtunk a késziilék mellett. Késobb
még 27 darabot készitettiink beldle mi magunk, illetve a
MEDICOR-ral kooperacioban.

A 1égzésvizsgalo paraméterei:

— tomegtartomany: 1 — 50 u;

— tomegfelbontés: 1 u a csucsmagassag 10%-anal;

— mért komponensek: N,, O,, CO,, H,O &llandoéan, a He,
Ne, Ar, N,O koziil valaszthatoan az egyik;

— érzékenység: 4% CO,-nal a jel/zaj arany > 200;

— mintavétel gazfogyasztasa: 25 cm’/perc;

— valaszid6 (0 — 90%) < 50 ms;

— automatizalt mukodtetésii, sajat épitésti vakuumrend-
szer diffuzids szivattyuval — ettdl volt nagy a berendezés
térfogata, de anyagi okok miatt a sokkal kisebb méretl
turboszivattyukat mi nem vehettiilk meg hozza (1. abra).

1. Abra. Az iltalunk megalkotott 1égzésvizsgalé berendezések.

Mint utobb kidertilt, a 1égzésvizsgalon végzett munka meg-
termékenyitoleg hatott mind maganak a tdmegspektromé-
terlinknek a tokéletesitése, mind alkalmazasi korének a ki-
szélesitése szempontjabol. Személyes élményemmé valt a
mas szakmakkal vald kapcsolatépités, meghatarozo6 szerep
a fejlesztésben, tapasztalat szerzése a berendezések meg-
bizhatdsdganak novelésében, hibakeresésében, javitasdban,
tovabba az dnzetlen és eredményes kollektiv munka 6rome.

Kutatasaink és fejlesztéseink innentdl kezdve egyszerre
tobb szalon futottak. A két 6 iranyt a kovetkezok jelentették:

a.) a kvadrupol TS mint a kutatas targya és fejlesztés
b.) interdiszciplinaris mérések és fejlesztések

4. A kvadrupol TS mint a kutatas targya és a kifejlesztett
miiszercsalad

Mechanikai és elektromos paraméterek hibainak hatasa
A fejlesztés soran hamar kideriilt, hogy a tomegspekt-
rométer mindsége nagyon sok tényez6tdl fiigg. Ezekrol
talaltunk néhény elméleti szamitast és becslést a szakiro-
dalomban. Annak idején a legrészletesebb leirast Dawson
és Whetten kozleménye* adta, de ez sem bizonyult elegen-
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dének. Mérésekkel>¢ allapitottam meg a donté fontossagu

paramétereket:

— abszolut tomegfelbontas (AM) a rudak egyenfesziiltsége
(U) fuggvényeében kiilonbozo tomegszamoknal;

— atdmegcesucs magassaga (mért iondram, /) fiiggése
AM-t6] a tomegszam (M) fiiggvényében;

— atdmegcsucs magassaga az U, ill. V), fesziiltség
valtozasanak (stabilitasanak) fiiggvényében;

— atdmegcstcs magassaganak fliggése a DC-,
ill. az RF-aszimmetriatol;

— csucsalak fliggése a tomegfelbontastol, ill. az
ionenergiatol;

— atdmegcstcsok magassaganak linearitasa a nyomas
fliggvényében.

Az 1-300 u tomegtartomanyban a rudrendszer elkészitési

pontossaga kritikusnak bizonyult. Nevezetesen

— rudatmérdben legfeljebb = 1 um, mig

— aszomszédos, illetve szemkdzti rudak tavolsagaban bar-
mely ponton legfeljebb + 6 um lehet az eltérés.

A rudrendszer konstrukcidja sokat valtozott a fejlesztések
soran. Véglegesen a legtobb mérdfejiinkben a rudak atmé-
réje 8 mm, hossza 200 mm lett, anyaga mindig molibdén, a
szigeteld gyiiriiké pedig aluminium-oxid volt.

HEXAKLOR-BUTADIEN  p=67-10"torr

110" A

A szegélytér hatasa

A szamitasok eredetileg’® nem vették figyelembe, hogy a
valdsagban az ionforras és a rudrendszer kozotti atmeneti
térben, a szegélytérben az ionokra radialisan kiszoro erék
hatnak, amelyek csokkentik az elérhetd ionintenzitast.
Megjelent a kozleményekben olyan javaslat, hogy a sze-
gélytérbe kis rovid rudrendszert (elészlird) ajanlatos he-
lyezni, amelyre csak a nagy ridrendszer nagyfrekvencias
fesziiltségét kapcsoljak, és ezzel az ionokat kiszord erék
csokkenthetok. Igyekeztiink ennek magunk is utana jar-
ni szamitasokkal és ami dontébb, mérésekkel is. Két, ide
vonatkoz6 egyetemi doktori kutatdsi témat inditottam el.
lontrajektoria-szamitassal kimutattuk, hogy az el6szlird
egyes hosszusagainal ndvekszik a transzmisszid az eldszi-
r6 nélkiili allapothoz képest™°. A szamitasok ellenérzésére
méréssorozatba kezdtiink''2, Egy tandem kvadrupol to-
megspektrométert épitettiink, amelynek elsé egységét to-
megszelektiv ,,ionforrasként” hasznaltuk. Ezt kovette egy
elésziird radrendszer, majd utana a f6 tomeganalizator rad-
rendszer. Az els6 analizatorbol kijovo ionok tomegszama €s
energiaja valtoztathatd volt. Az elésziirének mind a hosz-
szat, mind az analizatortol vald tavolsagat is valtoztattuk.
Az igen aprolékos és hosszadalmas méréssorozat igazolta
a modellszamitasaink megéllapitasat, amely szerint a KTS
transzmisszidja periodikus az eldsziiré hossza fliggvé-
nyében, van optimalis eldsziird hossz és az ion-intenzitas
eldszilirdvel nagyobb, mint el6sziir6 nélkiil. Az eldsziird és
az analizator tavolsagaként 0,5 mm bizonyult optimalisnak,
ezt hasznaltuk eldszlirds méréfejeinkben.

M“Mw ¥ Jum@

| I,

2 200 250 wli) 300
2. Abra. A hexaklor-butadién tomegspektruma az 1 — 300 u tdmegtartomanyban mérd elsé tomegspektrométeriinkkel'.
A kvadrupdlesalad spektrumot mutatja a 2. abra. lonforrasként alapvetden

Kiilonbozo tomegtartomanyokkal készitettiink tomegspekt-
rométereket. A legtobb KTS-iinket altalanos analitikai cél-
ra allitottuk el6. Ennek garantalt fé6bb paraméterei: mérési
tomegtartomanya 1-300 u, abszolat tomegfelbontasa a *Kr
csucsanak 10%-anal AM = 0,5 u, érzékenysége Faraday-
csésze detektorral: 5-10* A/mbar, illetve elektronsokszoro-
zoval: 150 A/mbar (N,, AM =1 u a tdmegcstics 10%-anal).
Ezek az adatok a kortarsi nemzetkdzi dsszehasonlitasban
is megalltak a helyiiket. A *70-es években késziilt tomeg-

elektroniitk6zéses forrast épitettiink be, de ha az alkalmazasi
igények megkdvetelték, hasznaltunk zart ionforrast is kifii-
tetlen, illetve fiitott valtozatban. Kisebb igények kielégité-
sére késziiltek még 60, illetve 64, valamint 100 u tomegsza-
mig mikod6 KTS-ek is. Ezekben 12 cm radhosszt és 6 mm
radatmérét is hasznaltunk, valamint el8szlirds és anélkiili
valtozatot egyarant épitettiink (3. abra). Felhasznaloi igényre
késziilt még 500 u, ill. 800 u tdmegtartomanyig mérdé KTS,
illetve szivargasmérod célberendezés is.
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3. Abra. Kvadrupol méréfejeink és a szamitogéppel vezérelhetd
elektronikus egység.

Kezdetben a vezérl elektronika analdég rendszer(i volt,
majd a ’80-as években a vezérlést és jelfeldolgozast digita-
lisra alakitottuk at, illetve attértiink a szamitogépes vezér-
lésre. A szamitogép monitorjan abrazolni tudtuk az analog
¢és vonalas spektrumokat; eldre kivalasztott (max. 8) tomeg-
szamhoz tartoz6 ionintenzitasokat (cstcskivalaszto tizem-
mod) analdg, oszlopos és tablazatos abrazolasi lehetség-
gel, a kivalasztott csucsok iddébeli valtozasat grafikus, ill.
tablazatos megjelenitéssel. Ez lehet6vé tette hosszu idejii
mérések adatainak rogzitését és folyamatok szabalyozasat
is. Kvadrupol tomegspektrométereinkbdl 6nallo muszer-
ként vagy mérorendszerekbe épitve Osszesen kb. 200 da-
rabot készitettiink. Vevoink voltak a hazai kutatointéze-
tek, egyetemek, az Orszagos Mérésiigyi Hivatal, gyarak,
honvédség; kiilfoldon a szocialista orszagok, kiilondsen az
NDK egyetemei, kutato-intézetei és foként félvezetd-ipara,
ez utobbi folyamatellendrzésre. Stratégiank alapvetése volt,
hogy nem meriiltiink el csak a miiszergyartasban. Amikor
tobb miiszert igényelt a piac, a gyartas jelentds részét ki-
szerveztiik. Folyamatosan végeztiink alkalmazott kutataso-
kat: 0j mérési modszereket kerestiink és méréseket végez-
tiink a berendezéseinkkel.

5. Interdiszciplinaris alkalmazasok, Gj mérési
modszerek

5.1. Altatégazok mérése

A 70-es években tobb mint ezer mintan végeztiink altatogaz
méréseket a Debreceni Orvostudomanyi Egyetem (DOTE)
miitéiben Uray Eva altatborvossal egyiittmiikodve. Abban
az idében halotdn (C,HBrCIF,), pentran (C,H,CLF,0) és
N,O gazzal altattak. Az orvosok ¢s a betegek egyarant erds
gazszennyezéseknek voltak kitéve. A mit6 levegdjébol és
az altatdorvosok altal kilégzett levegdbdl vett mintakban
10 mitd atlagaban sziiretleniil (illetve aktivszenes szlirést
kovetden) rendre 65 (7,5) ppm, ill. 5,2 (0,35) ppm halotan
tartalom volt kimutathat6'*'>. Az aktivszenes sziir6k tehat
kb. egy nagysagrendet csokkentettek a szennyezésen, a

szliréket jo hatasfokkal regeneralni is Iehetett, de a szintek
az Amerikaban maximalisan megengedett értéket (miito-
ben 0,5 ppm) mindig jéval meghaladtdk — magyar szaba-
lyozas akkor még nem volt. A N,O szintje a miitében 2700
ppm volt, az amerikai 25 ppm helyett. Ma mar gazzal nem
altatnak.

5.2. Gaz-elektrondiffrakcios berendezéshez valo
csatolas

Az MTA Kozponti Kémiai Kutaté Intézet Gaz-
elektrondiffrakcidés Laboratéoriumaban gaz halmazallapo-
ta mintakon végrehajtott elektrondiffrakcios felvételekbol
szamoltak molekulaszerkezeti adatokat. A magas homér-
sékleten elparologtathatd fémkloridok esetében nem lehe-
tett tudni, hogy a mérési hdmérsékleten milyen a monomer
¢és dimer molekuldk ardnya. Hargittai Istvan kezdeménye-
zésére a diffrakcios berendezéshez csatoltam a kvadrupdl
tomegspektrométeriinket, cseppfolyds nitrogénes csapda
kozbeiktatasaval (a kloridok és bomlastermékeik nagyon
zavaro hatterének csokkentésére). Az elrendezés 1ényege,
hogy a diffrakcios méréssel egyidejiileg végeztitk a minta-
ban a tényleges monomer/dimer ardny meghatarozasat. Ez
lehetdvé tette a diffrakcidos mintazat kiértékelését. A csato-
las és az aluminium-klorid mintdk mérése képezte egyete-
mi doktori dolgozatom 5. fejezetét’. Tovabbi vegyiileteket
is mértiink'®-13,

5.3. Membran mintavevés tomegspektrometria
(MIMS)

A légzésvizsgald megalkotdsa azért is volt dontd hatdssal
a tovabbi munkankra, mert folytatasaként elkezdtiik elo-
zetes kisérleteinket egy vérgazanalizator kifejlesztés¢hez.
Allatokon tobb vérgazmérést végeztiink, de a médszer inva-
ziv jellege miatt a MEDICOR nem latott ebben iizleti lehe-
téséget, ezért nem folytattuk ezt az iranyt. Ekkorra azonban
a vérgdz méréstechnikajat mar kidolgoztuk. A BIOGAL
Gyogyszergyar egyik kutatojaval, Szilagyi Jend fizikussal
valo beszélgetés soran kidertilt, hogy a vérgaz analizishez
altalunk épitett membran mintavevés tomegspektrométer
(MIMS) a fermentlevekben oldott gazok mérésére is alkal-
mas lenne. A membran mintavevés tomegspektrometria
akkor mar ismert volt Nyugaton, de a konkrét eszkdzoket,
moédszereket nekiink magunknak kellett kialakitanunk.
Langer Gabor kollégam végezte el a kiilonb6zé membranok
¢és mintavevo elrendezések paramétereinek 0sszehasonlitd
mérését”. Ennek eredményei és a vérben, illetve ferment-
Iében oldott gazokra végzett els6 kezdeti méréseink hataro-
zottan a tovabbfejlesztésre 6sztondztek benniinket.

Fermentacios gazok elemzése

A késdbbiek szempontjabdl meghatarozé jelentéségiinek
bizonyult, hogy a BIOGAL is lehetéséget latott az uj tech-
nikaban, és megrendelte egy kisérleti eszkdz megépitését és
kozos lizemeltetését a kisérleti fermentécios tizemiik sza-
mara®. A fermentlében oldott gdzok a kisérleti fermentorba
bemeriil6 mintavevonk (4. abra) szilikongumi membranjan
keresztiil permeacioval jutnak be a membran vakuum-
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ra szivott oldalara. Innen az 0sszekoté vakuumvezetéken
aramolnak be a KTS zart ionforrasaba. Mintavevoink biz-
tonsaggal sterilizalhatoknak bizonyultak. Még egy éves
hasznalat utan is zavarmentesen miikkodtek a fermentor sz{i-
retlen fermentleveiben — szemben a hagyomanyos elektrd-
dos érzékelokkel, amelyek sokkal révidebb ideig maradtak
hasznalhatok.

membrane tube
6 U l\ to MS
st. steel
capillary

4. Abra. A fermentlében oldott gazok méréséhez hasznalt mintavevé
elvi rajza?'.

Az elso kisérleti berendezésben egy KTS szolgalt ki tobb
mintavevot (fermentort), de a mintavevo és a KTS kozotti
hosszu vakuumvezetékek miatt a kondenzalédo gézok (pl.
alkoholok) vélaszideje tﬁl hossztinak bizonyult A mér6-
szorosan mellé tettiik az oldott gdzok elemzésére szolgald
KTS-rendszert (FQ64m). Egy tobb fermentort kiszolgald
tovabbi — mintavaltoval ellatott — késziiléket pedig a la-
boratoriumban helyeztiink el az oda vezetett atmoszféri-
kus nyomast elmend gazok elemzésére?® (5. abra). A KTS
rendszerrel tobb oldott gdzkomponens (pl. alkoholok) volt
mérhetd on-line moédon, mint a hagyomanyos érzékeldkkel.
Ezek jellegzetes tomegcsucsa az 1-64 u tartomanyba esik.

5. Abra. A fermentlében oldott gazokat méré tomegspektrométeres
méréegység (FQ64m) kibontott képe (balra) és négy ilyen méréegység
négy kisérleti fermentorhoz csatolva a BIOGAL kisérleti fermentacios
iizemében (jobbra).

A fermentlének azonban nem minden komponense illé-
kony. A fermentorbol folyamatosan kivett mintak pH-érté-
kének mddositasaval lug, illetve sav hozzakeverése révén a
kémiailag k6tott ammonia és a karbonatok is mérhet6k?! (6.
abra). Ezekre a kémiai beavatkozast és nehezebb esetekben
erdteljes fltést igényld off-line mérésekre egy 300 tomeg-
egységig méro kiilonalldé kvadrupol rendszert hasznaltunk.
A kis illékonysagli komponensek mérési problémait és mé-
rési megoldasait egyetemi doktori dolgozataban Futo Istvan
kollégam dolgozta fel témavezetésemmel?. Szabalyozottan
fitott, aramoltatasos membranos mintavevot készitettiink,
és a KTS zart ionforrasat is futottiikk. Ezzel az elrende-

zéssel — bar off-line modon, de valos idejii meghatarozas-
sal — a fermentorbol folyamatosan kivett mintak alacsony
gbznyomast komponensei is mérhetdvé valtak melegités és
egyidejii pH-modositas segitségével. Megoldottuk a peni-
cillin fermentacio prekurzorjaként hasznalt fenil- ecetsav
¢és fenoxi-ecetsav mérését is (meghatarozasi hatar 0,05 g/1,
ill. 0,1 g/1).
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6. Abra. Vizben oldott propanol on-line, valamint NH, és NaHCO, off-
line mérésének kalibracioja a KTS rendszerrel?.

A folyamatszabalyzds pontosabb, hatékonyabb eszkdzét
adtuk a fermentacios szakemberek kezébe. Eszkozeink
hasznalati értéke a legjobb nyugati rendszerek szintjén volt,
amelyet el6adasokra és egylittmiikddésre kapott meghiva-
saink, k6zos publikacioink is jeleztek?+3.

Novényélettani mérések

Mikézben kidolgoztuk a MIMS eszkozeinket a fermenta-
cios mérésekre, intézetiinkben mar kisérletek folytak nové-
nyek modositasara neutron-besugarzassal. Ennek kapcsan
jott az otlet, hogy €16 novényekbe is behelyezziik szonda-
inkat, és a névények 1égzésgazait mérjik, ezzel timogatva
a novényélettani kutatasokat®. A kezdeti sikeres mérések
utan tobbmintavevés mérdrendszert is készitettiink a sze-
gedi Gabonakutato Intézet (GKI, Sagi Ferenc) és a buda-
pesti Talajtani és Agrokémiai Kutatointézet (TAKI, Partay
Géza), valamint sajat résziinkre. Az ATOMKI-ban e két
intézménnyel és a KLTE Okolégiai Tanszékérdl Lakatos
Gyulaval egyiittmikddve dolgoztunk. Szegeden gabondk
szaraba, Budapesten tiszta és szennyezett, bolygatatlan ta-
lajmintakba és a rajtuk termesztett ndvényekbe iiltették be
a mintavevoket. (7. abra).

7. Abra. N6vényélettani mérérendszeriink 20 mintavevés egysége.
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Mi a kukorica és gabona szaraba, nad rizomajaba, illetve
békalencse zart 1égterébe (8. dbra) helyeztiik be a mintave-
vOket?>3234 A novényeket fitotronban neveltiik szabalyozott
kortilmények kozott.
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szennyezett vizben tartott békalencse respiracios gorbéje (CO,/O,)
megvilagitott és sotét iddszakokban (balra). A sotét iddszak utani
megvilagitas kezdeti szakaszaban a respiracios gorbe meredeksége a

5.4. Termikus reakciok gaztermékeinek mérése

Ismert modszer az anyagminta felfiitésével jard termi-
kus reakciokban keletkezé tomegveszteség €s hémér-
sékletvaltozas mérése. A keletkezd gaztermékeket ha-
gyomanyosan titralassal hataroztadk meg, majd késobb
tomegspektrométerekkel.

Mi a magyar gyartmanyu termoanalitikai miiszerhez, a
Derivatografhoz csatoltuk a kvadrupol tomegspektrométe-
riinket Sz66r Gyula kezdeményezésére (KLTE Asvany- és
Foldtani Tanszéke, Debrecen), amikor ez még ujdonsag-
nak szamitott hazankban*¥". Sok kozos mérést végeztiink
egyiitt asvanyokon, kézeteken, régészeti leleteken, ipari ter-
mékeken®*4. A titralassal szemben a TS el6nye, hogy savas
és bazikus komponensek és szerves molekulak ugyanazzal
az eszkozzel, raadasul folyamatosan mérheték, gyorsan,
a termikus folyamatot id6ben is kovetve (9. abra). A csa-
tolasbdl az egyetem, a honvédség és a Dunai Kdolajipari
Vallalat (Szazhalombatta) részére Osszesen négy darabot
készitettiink.
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9. Abra. A csatolt Derivatograf-K TS rendszeriinkkel két mintan végzett
egyidejii mérések eredményei: Cu(NH,),SO,-H,0 (a) és olajpala (b)*.

Arra a célra, ha csak nagyon kis (0,1 — 30 mg) mintameny-
nyiségbdl kell méréseket végezni, vagy kis gazhozamu a
reakcio, 1000 °C-ig programozottan felfiitheté mintavevot
készitettiink, amelyet kdzvetleniil az ionforrashoz csatolva
hasznaltunk, féleg asvanyok termogazainak elemzésére®.

5.5.Impulzus iizemii KTS kifejlesztése

A Szegedi Egyetem ¢és a jénai Friedrich Schiller Universitét
munkatarsai femtoszekundumos UV lézer impulzusok al-
tal molekulanyalabokban indukalt disszociaciot akartak
vizsgalni a disszocidcios termékek meghatarozasaval és az
id6beli folyamat nyomon kovetésével. Ehhez a feladathoz a
kvadrupdl tomegspektrométer szamara 0j lizemmodot fej-
lesztettiink ki**. A molekulanyalab a KTS tengelyére me-
rélegesen athalad az egyébként elektroniitkdzéses nyitott
ionforras anodterén, és azon beliil itkozik vele az iranyitott
lézernyalab. A mérés sordn az ionforras ionizald elektrony-
nyalabja ki van kapcsolva, igy csak a lézernyalab ionizal-
hat. Az ionforras kimeneti oldalan egy kapuzo elektrodpar
allandoan gatolja az ionok bejutasat az analizatorba, csak
a lézerimpulzus inditja be az ionokat atengedd potencial
rékapcsolasat egy rovid idére. Az analizator utani elekt-
ronsokszorozéval, toltésérzékeny elderdsitovel, linearis
erdsitével és sokcsatornas analizatorral felépitett detektor-
rendszer segitségével a beérkez6 ioncsomag intenzitasanak
id6beli eloszlasa detektalhato (10. abra).
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10. Abra. Az impulzus tizemii KTS kimeneti jele, miutan
a 0 idépontban femtoszekundumos UV Iézerrel besugaroztuk
a CsCl-molekulanyalabot®.

5. 6. Egyéb fejlesztések és mérések

A dan Odense Universitet biokémiai intézetében gyari
elemekbdl tandem KTS-t épitettiink, és MIMS mérésekre
hasznaltuk biokémiai mintdkon. A kecskeméti BACSEP ré-
szére szivargasmérd berendezést készitettiink, mert ennek
hasznalata volt a feltétele az altaluk gyartott hékompen-
zatorok licensz joganak. A GE kisvardai lampagyaranak
kérésére az izzo6lampak gyartaskozi ellendrzésére szolgald
KTS mérérendszer laboratoriumi probapéldanyat épitettem
meg, majd segitettem a gyartaskozi feladatokra alkalmas
berendezés kivalasztasaban és hitelesitésében (mert a sajat
épitésre szo6lo felkérést ekkor mar elharitottam az intézeti
hattér leromlasa miatt).
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6. Mit tettiink az eredeti cél eléréséért?

Végiil illik visszakanyarodni az eredeti célunkhoz, a tisz-
tabb vakuum eléréséhez. Tettiink-e valamit ennek érde-
kében? Az eredeti cél az eddig bemutatott példakbol nem
tlnik el6, de a mindennapi gyakorlatban ez mindig jelen
volt. Kvadrupol tomegspektrométereinkkel hitelesen tud-
tuk bemutatni kollégainknak a szennyezdforrasokat, szeny-
nyezO anyagokat, és a szennyezés elharitasanak modjait.
Segitségével sikeriilt javitani az Intézetben a vakuumtech-
nika szinvonalat.

Az igy szerzett tapasztalatokat is felhasznalva ujitottam
meg a Szegedi Egyetem Kisérleti Fizika Tanszékén a va-
kuumfizika oktatasat, és tanitottam 28 évig. A Nemzetkozi
Vakuumuniéo (IUVSTA) tamogatasaval 30 6rds tanfolya-
mokat szerveztem ¢€s tartottam olyan vegyészek, fizikusok,
mérndkok, technikusok szamara, akik korabban még nem
részesiilhettek vakuumfizikai és vakuumtechnikai képzés-
ben (ezeken eddig 6sszesen 333 f6 vett részt).

Mindezek utan jogosan meriilhet fel a kérdés az olvasoban,
hogy ennyi siker utdn miért nem latni 4j kvadrupol tomeg-
spektrométereinket a felhasznalok kezében?

7. A fejlesztés lecsengd szakasza

Kvadrupdl tomegspektrométeres munkank indulasa és
viragkora tobb tényezd kedvezd egylittes hatasanak volt
kdszonhetd.

Ami a résztvevokon mulott: egy tudomanyos kérdés tisz-
tazasanak igénye; batorsag a megfeleld 11j eszkoz eldalli-
tasara; a mindig a jobbra torekvés; a munkatarsak lelkes
Osszefogasa; az intézetvezetés tdmogatasa; készség a kiilsé
partnerekkel valo egyiittmikodésre.

Ami a kiilsé kozegtdl fiiggott: a tudomanypolitika tAmoga-
t6 jelenléte; a kutatohelyek és az ipar igénye.

A bels6 és kiilsé6 motivaciok idével megvaltoztak. A kuta-
tas-fejlesztési tevékenységiink hanyatlasnak indult, majd
meg is sziint. Ennek fébb oka az volt, hogy nemtelen tdma-
dasok kezdddtek, atszervezéssel megbontottak az egységes
alkotdi kozosséget. Ugyanakkor a fejlesztés finansziroza-
sara jelentkez6 igen kedvezd kockazati t6két elutasitottak.
Ennek kovetkeztében az alapkésziilék fejlesztésének liteme
lelassult, hatékonysaga romlott. Késébb a kutatas-fejlesz-
tést az alapkutatassal szembe allitottak, az elobbit nemki-
vanatosként kezelték. Ennek kovetkeztében csokkent az
eladasok nyereségébdl a fejlesztésre fordithatd dsszeg ara-
nya, romlott a munkahelyi hangulat, munkatarsak mentek
el, kritikusra csokkent a kapacitas. A rendszervaltozas utan
odaig jutottunk, hogy a nem kell6en korszer késziilékeink
kényszeriiltek versenyezni a nyugati miiszerekkel. Rdadasul
a rendszervaltozas utani recesszidban tudomanyos ¢és ipari
kapcsolatok, valamint megrendelések szlintek meg.

Torténetlink azt példazza, hogy a kutatas olyan, mint egy
nagy gyimodlcsfa. Gyokerei (alapkutatds) éltetd nedveket
szallitanak a fa koronajaba (alkalmazott kutatas, fejlesztés),
amely jo gylimolcsoket érlel, egyuttal taplalja a gyokereket
és a novekedést. Persze ez olyan fa, amelynek nem min-
den gyokeréhez lehet gyiimolesot hozzarendelni, de azok a
gyokerek is taplaljak a fa egészét. A fanak barmelyik részét
megcsonkitjak, az egész sinyli meg. Nincs helye erdészakos
beavatkozasnak az irdnyitok részérdl, de az is igaz, hogy
sikerre ¢és a tarsadalom tamogatasara csak egy lelkes, lelki-
ismeretes, Osszetarto kutatoi kozosség szamithat.

Ezzel véget ért szamunkra a tomegspektrométer fejlesztés
¢s a muiszerépités korszaka, amely az alkotas életre sz616 jo
élményét adta. Sikereink egyik fé okat abban latom, hogy
tomegspektrométereinket mi magunk is naponta hasznal-
tuk, és rajuk nem a gyarté profitéhségével, hanem a kutato
és felhasznald mindig kritikus, jobbitd szandékaval tekin-
tettiink. Halas vagyok munkatarsaimnak, a veliink egyiitt-
miikddo partnereimnek, és jo volt megtapasztalni, hogy to-
megspektrométereinkkel sokan tudtak hasznos méréseket
végezni.

Hivatkozasok

1. Kéki S.; Lelik L. Magyar Kémiai Folydirat, 2020, 126,
12-18.
https://doi.org/10.24100/MKF.2020.01.12

2. Bohatka, S. Vakuumfizika és -technika, ELFT: Budapest,
2015.

3. Berecz, I.; Bohatka, S.; Kovécs, A.; Paal A. ATOMKI Koz,
1972, 14, 81-89.

4. Dawson, P. H.; Whetten, N. R. In Advances in Electronics
and Electron Physics; Marton, L., Ed.; Academic Press: New
York, 1969; Vol. 27, pp 59-185.
https://doi.org/10.1016/S0065-2539(08)60038-4

5. Bohatka, S. Egyetemi doktori értekezés, Kossuth L.
Tudomanyegyetem, 1976.

6. Bohatka, S. ATOMKI KozI. 1977, 19, 201-206.
https://doi.org/10.1002/bimj.4710190305

7. Campana, J. E.; Jurs, P. C. Int. J. Mass Spectrom. lon Phys.
1980, 33, 119-137.
https://doi.org/10.1016/0020-7381(80)80043-X

8. Dawson, P. H. Int. J. Mass Spectrom. lon Phys. 1974, 14,
317-337.
https://doi.org/10.1016/0020-7381(74)80067-7

9. Trajber, Cs. Egyetemi doktori értekezés, Kossuth L.
Tudomanyegyetem, 1992.

10. Trajber, Cs.; Simon, M.; Bohatka, S. Rapid Commun. in
Mass Spectrom. 1992, 6, 459—462.
https://doi.org/10.1002/rcm.1290060711

11. Simon M., Egyetemi doktori értekezés, Kossuth L.
Tudomanyegyetem, 1995.

12. Simon, M.; Bohatka, S.; Trajber, Cs.; Futo, 1.; Rapid
Commun. in Mass Spectrom. 1995, 9, 629—-633.
https://doi.org/10.1002/rcm.1290090802

13. Berecz, I.; Bohatka, S.; Gal, J., Paal, A. ATOMKI Kozl. 1977,
19, 123-134.

14. Uray, E.; Félegyhdzi, A ; Orszagh, 1.; Bohatka, S., Berecz, 1.;
Langer, G. Anaesth. és Int. Ther. 1976, 6, 1-12.

15. Uray, E.; Félegyhazi, A Orszagh, 1.; Bohatka, S., Berecz, [.;
Langer, G. Orvos és Technika. 1977, 2, 53-57.

16. Hargittai, [.; Bohatka, S.;Tremmel, J.; Berecz I. Hung. Sci.
Instrum. 1980, 50, 51-56.

128. évfolyam, 3-4. szam, 2022.


https://doi.org/10.24100/MKF.2020.01.12
https://doi.org/10.1016/S0065-2539(08)60038-4
https://doi.org/10.1002/bimj.4710190305
https://doi.org/10.1016/0020-7381(80)80043-X
https://doi.org/10.1016/0020-7381(74)80067-7
https://doi.org/10.1002/rcm.1290060711
https://doi.org/10.1002/rcm.1290090802

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

29.

Magyar Kémiai Folyodirat

Schultz, Gy.; Tremmel, J.; Hargittai, I.; Berecz, I.; Bohatka,
S.; Kagramanov, N. D.; Maltsev, A. K.; Nefedov, O. M. J.
Mol. Struct. 1979, 55, 207-214.
https://doi.org/10.1016/0022-2860(79)80212-4

Hargittai, I.; Schultz, Gy.; Tremmel, J.; Kagramanov, N. D.;
Maltsev, A. K.; Nefedov, O. M. J. Am. Chem. Soc. 1983, 105,
2895-2896.

https://doi.org/10.1021/ja00347a061

Langer, G. ATOMKI Kozl. 1979, 21, 221-238.
https://doi.org/10.1108/eb016644

Bohatka, S.; Langer, G.; Szilagyi, J.; Berecz, L. Int. J. Mass
Spectrom. lon Phys. 1983, 48, 277-280.
https://doi.org/10.1016/0020-7381(83)87082-X

Bohatka, S.; Szilagyi, J.; Langer, G. In Mass Spectrometry in
Biotechnological Process Analysis and Control; Heinzle, E.;
Reuss, M., Ed.; Plenum Press: New York, 1987; pp 115-123.
https://doi.org/10.1007/978-1-4757-0169-2_10

Bohatka, S. Rapid Commun. in Mass Spectrom. 1997, 11,
656—661.
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(199704)11:6<656::
AID-RCM835>3.0.CO;2-W

Futo, I. Egyetemi doktori értekezés, Kossuth L.
Tudomanyegyetem, 1995.

Lloyd, D.; Bohatka, S.; Szilagyi, J. Biosensors, 1985, 2,
179-212.

https://doi.org/10.1016/0265-928X(85)80003-1

Bohatka, S. In Gas Enzymology; Degn, H.; Toftlund, D., Ed.;
Reidel D. Publ. Co.: Amsterdam, 1985; pp 1-16.
https://doi.org/10.1007/978-94-009-5279-9 1

Lauritsen, F. R.; Bohatka, S.; Degn, H. Rapid Commun. in
Mass Spectrom. 1990, 4, 401-403.
https://doi.org/10.1002/rcm.1290041011

Lauritsen, F. R.; Nielsen, L. T.; Degn, H.; Lloyd, D.;
Bohatka, S. Biol. Mass Spectrom., 1991, 20, 253-258.
https://doi.org/10.1002/bms.1200200504

Degn, H.; Bohatka, S.; Lloyd, D. Biotechnology Techniques,
1992, 6, 161-164.

https://doi.org/10.1007/BF02438824

Oersnes, H.; Bohatka, S.; Degn, H. Rapid Commun. in Mass
Spectrom. 1997, 11, 1736—1738.
https://doi.org/10.1002/(SICT)1097-0231(19971015)11:15<1736
:AID-RCM50>3.0.CO;2-J

30.

31.

32.

33.

34.

3s.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

121

Oersnes, H.; Graf, T.; Bohatka, S.; Degn, H. Rapid Commun.
in Mass Spectrom. 1998, 12, 11-14.
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(19980115)12:1<11::
AID-RCM110>3.0.CO;2-R

Bornemisza-Pauspertl, P.; Schlenk, B.; Bohatka, S.; Langer,
G.; Buzas, 1.; Partay, G. Magyar szabadalom, 183 810, 1982.
Langer, G.; Bohatka, S.; Berecz, I.; Schlenk, B.;
Bornemisza-Pauspertl, P.; Kiss, K.; Buzas, L.; Partay, G.;
Mozsik, L.; Séagi, F. Vacuum, 1984, 34, 757-758.
https://doi.org/10.1016/0042-207X(84)90323-3

Langer, G. A.; Bohatka, S.; Berecz, 1.; Bornemisza-
Pauspertl, P.; Csatlos, M.; Mozsik, L.; Sagi, F. Int.
Agrophysics, 1987, 3, 361-363.

Bohatka, S.; Langer, G.; Simon, M.; Futo, L.; Fekete, S.; Gal,
L.; Szadai, J.; Székely, G.; Balint, J. Vacuum, 1995, 46,
767-768.

https://doi.org/10.1016/0042-207X(95)00034-8

Lakatos, Gy.; Mészaros, 1.; Bohatka, S.; Szabo, S.; Makadi,
M.; Csatlos, M.; Langer, G. A.; Science of the Total
Environment, Supplement, 1993, 134, 773-778.
https://doi.org/10.1016/S0048-9697(05)80081-6

Berecz, 1.; Bohatka, S.; Langer, G.; Szo6r, Gy. Int. J. Mass
Spectrom. lon Phys. 1983, 47, 273-276.
https://doi.org/10.1016/0020-7381(83)87188-5

Bohatka, S.; Sz66r, Gy. Vacuum 1987, 37, 187-188.
https://doi.org/10.1016/0042-207X(87)90115-1

Szo6r, Gy.; Balazs, E.; Bohatka, S. Epitéanyag, 1984, 36,
274-277.

Sz66r, Gy.; Bohatka, S. Thermochimica Acta, 1985, 92,
395-398.

https://doi.org/10.1016/0040-6031(85)85899-8

Sz66r, Gy.; Hetényi, M.; Balazs, E.; Bohétka, S. Foldtani
Kézlony, 1986, 116, 137-146.

Kovacsné Hadady, K.; Balazs, E.: Kiss, L. T.; Bohatka, S.;
Sz66r, Gy. J. Thermal Analysis, 1989, 35, 1499—-1505.
https://doi.org/10.1007/BF01912927

Bohatka, S.; Szo6r, Gy.; Czél, Gy.; Balazs, E. Vacuum, 2005,
80, 247-252.

https://doi.org/10.1016/j.vacuum.2005.07.041

Bohatka, S.; Gal, J.; Hegyesi, Gy.; Szadai, J.; Feurer, T;
Sauerbrey, R. Vacuum, 1997, 48, 735-737.
https://doi.org/10.1016/S0042-207X(97)00039-0

128. évfolyam, 3-4. szam, 2022.


https://doi.org/10.1016/0022-2860(79)80212-4
https://doi.org/10.1021/ja00347a061
https://doi.org/10.1108/eb016644
https://doi.org/10.1016/0020-7381(83)87082-X
https://doi.org/10.1007/978-1-4757-0169-2_10
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(199704)11:6<656::AID-RCM835>3.0.CO;2-W
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(199704)11:6<656::AID-RCM835>3.0.CO;2-W
https://doi.org/10.1016/0265-928X(85)80003-1
https://doi.org/10.1007/978-94-009-5279-9_1
https://doi.org/10.1002/rcm.1290041011
https://doi.org/10.1002/bms.1200200504
https://doi.org/10.1007/BF02438824
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(19971015)11:15<1736::AID-RCM50>3.0.CO;2-J
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(19971015)11:15<1736::AID-RCM50>3.0.CO;2-J
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(19980115)12:1<11::AID-RCM110>3.0.CO;2-R
https://doi.org/10.1002/(SICI)1097-0231(19980115)12:1<11::AID-RCM110>3.0.CO;2-R
https://doi.org/10.1016/0042-207X(84)90323-3
https://doi.org/10.1016/0042-207X(95)00034-8
https://doi.org/10.1016/S0048-9697(05)80081-6
https://doi.org/10.1016/0020-7381(83)87188-5
https://doi.org/10.1016/0042-207X(87)90115-1
https://doi.org/10.1016/0040-6031(85)85899-8
https://doi.org/10.1007/BF01912927
https://doi.org/10.1016/j.vacuum.2005.07.041
https://doi.org/10.1016/S0042-207X(97)00039-0

122 Magyar Kémiai Folydirat

Development and research of quadrupole mass spectrometers, measuring systems and methods — results of 40 years in

ATOMKI

In 1971 after the construction work on the 5 MeV Van de Graaff
accelerator, the vacuum physics group in ATOMKI started a re-
sidual gas analysis program, but the residual gas analysers avail-
able in the Eastern countries were useless. Therefore, we decided
to construct a home-made quadrupole mass spectrometer. At that
time — because of economic reasons — there was a necessity to
use home-made experimental tools and instruments. This method
demanded extra time from people doing the research but offered
an advantage, too: a better knowledge of the instruments. The au-
thor is the only one who took part in the research & development
of quadrupole mass spectrometers (QMS) in ATOMKI from the
very beginning until the end of this program. This article briefly
covers the steps of the technical achievements and also shows the
major influences which helped or blocked the development pro-
cess both inside and outside the institute.

The construction of the QMS was started with a thesis work. By
the support of the institute, an improved version working in the
mass range of 1 — 300 u was built and exhibited in the Budapest
International Fair (BNV) in 1973. Visitors could test the instru-
ment in operation, and their experience made them satisfied. The
exhibition determined our future. Many colleagues from both the
academic fields and industry wanted to use or buy our QMS. By
the request of a pulmonologist, we began to construct a respira-
tory gas analyser. The Hungarian company MEDICOR financed
the development work in hope for a new product. Within three
years, the necessary preliminary medical tests were fulfilled suc-
cessfully. Two instruments, complete with manufacturing and test
documentation accompanied by medical and safety permissions
were made ready. Furthermore, 27 equipment were produced in
cooperation with ATOMKI. During this project the vacuum phys-
ics group increased not only in number, but also became stronger
in knowledge and experience. The respiratory gas analyser project
inspired many more research and development programs organ-
ised around two main directions: a.) QMS as the subject of re-
search & development and b.) interdisciplinary measurements and
research & development.

Within the frameworks of the first program, the influence of the
errors/change of key electric and mechanical quantities on the
main parameters of the QMS was studied. The knowledge gained
in these measurements helped us to make our QMS better and
more stable. The next project was studying the effects of the fring-
ing fields between the ion source and analyser on the overall ion
transmission and the possible benefits of prefilters. Model calcu-
lations and experimental measurements were made. Both verified
the existence of optimal prefilter lengths and prefilter-analyser
distance. A family of quadrupole mass spectrometers was creat-
ed. The mass range of the basic type was 1 — 300 u, but there were
instruments with up to 64, 100, 500 and 800 u mass ranges, too.
In the seventies the electronics was analogue, ten years later dig-
ital and finally completely computer controlled. About 200 mass
spectrometers were produced in four decades — about half of them
was installed into complete measuring systems.

Within the multidisciplinary R&D program, a variety of MS-
based instruments and measurement methods were developed.
For example, more than thousand samples from the breath of
anaesthetists and from the air in the operating rooms were ana-
lysed for narcotic gases (e.g.: halothane, N,O). Our measurements
verified that the activated carbon filters reduced the load by an
order of magnitude. Our QMS was also coupled to a gas-elec-

tron-diffraction apparatus to help molecular structure determina-
tions. Theoretical chemists calculated molecular structures from
the pattern of electron diffraction on the sample molecules — evap-
orated at high temperature in case of metal chlorides. Aluminium-
chloride, germanium-chloride and other chlorides exist both in
monomer and dimer form in the vapour. It was the task of the
QMS to determine the actual value of the monomer/dimer ratio
and to find the optimal evaporation temperature producing pure
monomers.

We constructed our membrane inlets for mass spectrometry
purpuses (MIMS). This method was used for fermentation mon-
itoring and for in-vivo measurements in living plants.After pre-
liminary laboratory measurements and using the results of a test
system, we constructed the final version for four fermenters. It
was installed in the experimental fermentation plant of BIOGAL
Pharmaceutical Factory. The QMS system measured gases dis-
solved in the fermentation broth and components of overhead
gases from fermenters. Compared to the conventional sensors
the MIMS method was more reliable, furthermore it offered the
measurement of more components with much longer lifetime
of the sensor. Additionally, we elaborated the real time off-line
measurement of less volatile components, too, like NH,, NaHCO,,
phenylacetic acid, phenoxyacetic acid — by pH modification plus
heating the sample and the ion source of QMS. The same MIMS
method was also used for in-vivo measurements of gases in living
plants. Complete measuring equipment with 10 and 20 membrane
inlets were constructed and used in plant and soil research. In
cooperation with two research institutes and Kossuth University,
Debrecen we made many such measurements.

We also coupled our QMS to the Hungarian Derivatograph and
made many common measurements with Gy. Szo6r in Kossuth
University, Debrecen. The MS provided fast multicomponent gas
analysis. A high temperature direct probe coupled directly to the
ion source of the QMS was also used when the sample gave much
less gas than usual, or the sample was less than 30 mg.

A unique mode of operation was realised in the fast-pulse-mode
(or gated) QMS. It was created for the detection of laser induced
dissociation in molecular beams. At the entrance of the analyser
rod system a positive voltage on the gate electrode hinders the
ions in entering the analyser until an ultrashort laser impulse trig-
gers a zero voltage on the gate, making it transparent for the ions.
At the same time the laser beam collides the molecular beam, dis-
sociating the molecules. The number of ions produced, and the
temporal distribution of the ions are detected.

Our QMS projects gained their success from many sources: the
idea was good, the colleagues were talented and helped each-oth-
er, more and more people were really interested in our achieve-
ments and products, while cooperating with us in a friendly way.
Moreover, we enjoyed an encouraging support from the leaders of
the Institute and the Hungarian Academy of Sciences. However,
novadays you don’t see our QMSs in the labs. The reasons of the
downturn and finally cease of this research and development at
ATOMKI in the ‘90s are multiple, but perhaps most importantly
it was caused first by envy and later by dislike of R&D programs.
At the time of political changes in the nineties many companies
impoverished, purchase orders and cooperations ceased. All these
changes made the development slow and the products’ competi-
tiveness weaker.
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