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Einstieg: Der Nachweis von Umwelt-Giften (z. B. Dioxine) gewinnt zunehmend an Be-
deutung. Mit Hilfe der Massen-Spektrometrie ist es moglich selbst Millionstel Gramm ei-
ner Substanz nachzuweisen und zu identifizieren.

1 Aufbau und Funktionsweise

Ein Massen-Spektrometer ist ein Gerét, das aus anorganischen oder organischen Sub-
stanzen lonen in der Gas-Phase erzeugt, diese lonen nach ihrem Masse-Ladungs-Ver-
haltnis ,m/z* trennt und sie in einem Registriersystem nach Masse und Haufigkeit quali-
tativ und quantitativ erfasst.

Das Massen-Spektrometer besteht vereinfacht aus folgenden 3 Grund-Elementen:
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1.1 lonen-Erzeugung

Die lonisationsmoglichkeit der Probe ist je nach Substanz-Klasse verschieden. Um den
Analyten in der lonen-Quelle zu ionisieren kommen verschiedene Methoden zum Einsatz.
Beispiele sind die Elektronenstol3-lonisation (El), chemische lonisation (CI), thermische
lonisation (TIMS), Feld-lonisation (FI) und Photo-lonisation. Fur polare, nicht flichtige
Molekiile verwendet man die matrixunterstiitzte Laser-lonisation (MALDI) und die Elekt-
ronenspray-lonisation (ESI).

Die Elektronenspray-lonisation (ESI) soll nun kurz dargestellt werden. Bei der Elektro-
nenspray-lonisation wird die in einem Ldsemittel geldste Probe durch eine Glas-Kapillare
zugefuhrt und in einem starken elektrischen Feld verspriht. Im Vakuum bilden sich kleine
geladene Tropfchen. Dadurch wird das Losemittel verdampft und die Ladungsdichte an
der Oberflache der Tropfchen wird erhéht. Bei einer bestimmten Ladungsdichte zerplat-
zen die Tropfchen in Mikro-Trépfchen (Coulomb-Explosion). Diese lonisierungsmethode
ist besonders flir groRe Biomolekile, z. B. Proteine, geeignet, denn die entstandenen
lonen besitzen eine geringe Energie und neigen kaum zu Zerfallen.

1.2 Massen-Analysatoren

Massen-Spektrometer werden vor allem nach ihren Massen-Analysatoren bezeichnet.
Die bekannteste Methode, die lonen aufzutrennen, ist sie in einem Sektorfeld-Geréat
durch ein elektrisches und magnetisches Feld fliegen zu lassen. Weiterhin gibt es
Quadrupol- und lonenfallen-Detektoren, welche durch elektrische und magnetische
Wechselfelder bestimmte ,m/z“-Verhéaltnisse selektieren. Flugzeit-Massenspektrometer
(engl. ,Time of flight®, abgeklrzt ToF) sind wegen ihrer hohen Aufldsung eine weitere
gute Methode. Im Folgenden werden beispielhaft das Flugzeit-Massenspektrometer und
das einfachfokussierende Sektorfeld-Massenspektrometer naher erklart.

1.2.1 Flugzeit-Massenspektrometer (ToF-MS)

Flugzeit-Massenspektrometer nutzen die unterschiedlichen Geschwindigkeiten der lo-
nen, die von ihrer Masse und Ladung abh&angig sind. Nach der Beschleunigung durch ein
elektrisches Potential ,U“, durchqueren die lonen eine Strecke s im feldfreien Raum bis
sie zum Detektor gelangen. Daflr benttigen Teilchen gleicher Ladung eine massenab-
hangige Zeit ,t“. Leichte lonen erreichen den Detektor schneller als schwere lonen,




wodurch die Massen-Trennung erfolgt. Die Flugzeit wird als direktes Mal3 fur das Ver-
haltnis ,m/z" bestimmit.
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Da e, ,d% ,I“ und ,E" konstant sind, ist die Flugzeit ,t* ein direktes Mal fur das Verhaltnis
,m/z* des lons.
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m= Masse, v= Geschwindigkeit, z= Ladungszahl, e= Elementar-Ladung, U= Beschleunigungsspannung,
E= Feld-Stéarke, d= Distanz, s= Flug-Strecke, t= Flug-Zeit

1.2.2 Sektorfeld-Massenspektrometer (einfach-fokussierend)
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Abb. 2: Skizze eines einfach-fokussierten Massen-Spektrometers vereinfacht nach [6]

In einem einfach-fokussierten Sektorfeld-Massenspektrometer erfolgt die Trennung der
lonen durch Ablenkung mithilfe eines Elektro-Magneten, der ein magnetisches Feld senk-
recht zur Flug-Richtung erzeugt. Die lonen werden durch ein Potential beschleunigt und
durch eine elektrische Linse fokussiert. Die lonen mit gleicher Geschwindigkeit aber un-
terschiedlichen Masse-Ladungs-Verhaltnissen werden je nach ihrer Masse und Ladung
im Magnetfeld auf Kreisbahnen mit unterschiedlichen Radien abgelenkt. Die Ablenkung
einfach geladener lonen mit kleiner Masse ist starker als die einfach geladener schwerer
lonen. Der Radius ,r* wird durch das Gleichgewicht aus Lorentzkraft ,FL“ und Zentrifugal-
kraft ,Fz* bestimmt.
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m= Masse; v= Geschwindigkeit; r= Radius; z= Ladungszahl; e= Elementarladung; B= magnetische Fluss-
dichte; U= Beschleunigungsspannung; E= Feldstarke

Der Radius hangt neben der Masse auch von der magnetischen Feldstarke ,.B“ und der
Beschleunigungsspannung ,U“ ab. Durch Variation der Beschleunigungsspannung bei
konstanter Feldstarke (oder umgekehrt) kbnnen lonen mit einem bestimmten Masse/La-
dungsverhaltnis auf den Detektor gebracht werden. Die Intensitat des Signals am Detek-
tor als Funktion des Magnetfeldes ergibt das Massen-Spektrum. So kann am Detektor
das gesamte Massen-Spektrum der verschiedenen lonen durchfahren werden.

2 Modell-Versuch

Mit Hilfe eines Modell-Versuches soll gezeigt werden, dass lonen nach ihren unterschied-
lichen Massen aufgetrennt werden.

Zeitbedarf: 5 Minuten

Ziel: Auftrennung von lonen (Kugeln) nach ihrer Masse

Material:

e 2 mdglichst gleich gro3e Kugeln verschiedener Masse (Holz- und Styropor-Kugel)
e Holz-Platte mit Halterung (kleine Holz-Leiste)

e Auflage fur die Holz-Platte um eine Neigung von ca. 40° zu erreichen




Durchfuhrung: Die leichte Kugel wird auf die Halterung der Holz-Platte gelegt und mit
dem Zeigefinger angestol3en. Dann folgt die zweite, schwere Kugel. Beide Kugeln sollten
maoglichst mit der gleichen Kraft angesto3en werden. Bei einem erneuten Versuch wer-
den die Kugeln starker angestol3en.

Beobachtung: Die Kugel rollt in einem Bogen auf der schrag liegenden Holz-Platte nach
unten. Der Bogen der leichten Kugel ist grof3er als der Bogen der schweren Kugel.

Deutung: Die Ablenkung der Kugeln (lonen) erfolgt durch die Neigung der Platte, die das
zur Flug-Bahn senkrecht stehende Feld symbolisieren soll. Die gekippte Holz-Platte stellt
das elektrische Feld dar auf dem die Kugeln durch Anstof3en beschleunigt werden. Es
zeigt sich, dass die Kugeln unterschiedlich stark abgelenkt werden. Da die Oberflache
der Kugeln gleich grof3 ist erfolgt die Auftrennung der lonen nach ihrer Masse. Der Anstol3
der Kugeln erfolgt mit etwa der gleichen Kraft und es zeigt sich, dass die Kugeln unter-
schiedlich stark abgelenkt werden. Wird der Anstol3 verandert, kann, wie im Massen-
Spektrometer, durch Veranderung der Spannung, die Auftrennung verandert werden.

Dieser Modell-Versuch kann im Unterricht zur Einfihrung der Atom-Masse und ihrer Be-
stimmung durch die Massen-Spektrometrie verwendet werden. Die Bestimmung der
Atom-Masse durch die Massen-Spektrometrie ist eine experimentelle Grundlage, die fur
Schiler ein kompliziertes Verfahren darstellt. Der Modell-Versuch soll hier zur Anschau-
ung dienen und eine Verstandnis-Hilfe sein.

3  Auswertung von Massen-Spektren

Aus dem Massen-Spektrum kann man ablesen, welche lonen in welchen relativen Men-
gen gebildet worden sind. Bei Einzel-Strukturen kann man die Struktur herausfinden. Das
Molekul-lon zerfallt auf dem energetisch glinstigsten Weg und daher zeigt sich ein typi-
sches Zerfallsspektrum. In einem Strich-Spektrum (siehe Abb. 3) wird die Intensitat
(Hohe) des starksten Signals (der sog. Basis-Peak) gleich 100 gesetzt wird. Das Signal
mir der héchsten Massen-Zahl ist oft der Mol-Peak und gibt die exakte Mol-Masse der
Substanz an. Isotopen-Peaks spiegeln das Isotopen-Verhaltnis der natirlichen Elemente
wieder und dienen zur Kontrolle der Summen-Formel.
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Abb. 3: Massen-Spektrum von n-Nonan vereinfacht nach [1].




4 Einsatz

Die Massen-Spektrometrie kommt in sehr vielen Bereichen der Naturwissenschaften zum
Einsatz:

e Analytische Chemie (z. B. Bestimmung chemischer Elemente und Verbindungen,
Aufklarung von Strukturen)

e Klima-Forschung (z. B. Untersuchung von Boden-Proben)

e Archéaologie (z. B 1*C-Methode zur Datierung von Funden)

e Medizin (z. B. Untersuchung von Stoffwechsel-Erkrankungen, Wirkungsweise)
e Biologie (z. B. Nachweis von Biomolekilen, Protein-ldentifikation)

e Physik (z. B. Teilchen-Physik, Ermittlung der Masse von Elementar-Teilchen)
e Nachweis von Umwelt-Giften (z. B. Dioxine)

e Doping-Test (z. B. Steroid-Nachweis)

e Drogen-Nachweis (z. B. Cannabinoid-Bestatigungstest)

Kontroll-Frage:

Welche lonen, leichte oder schwere, treffen im Flugzeit-Massenspektrometer zuerst am
Detektor auf?
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