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ДАТЧИКА  ВРАЩЕНИЯ 
 

В работе описана процедура масс-спектрометрического анализа состава газовых смесей в ячейках квантово-
го датчика вращения. Датчики вращения используются в инерциальных навигационных системах, поэтому  
к их параметрам предъявляются повышенные требования. Количественный состав газовой смеси в ячейках, 
особенно изотопное обогащение, оказывает критическое влияние на их характеристики. Предложенная ме-
тодика масс-спектрометрического анализа позволяет производить оперативную отбраковку произведенных 
партий ячеек. 
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ВВЕДЕНИЕ 

При производстве приборов квантовой элек-
троники, основанных на эффекте магнитного ре-
зонанса в газовых средах, необходимо с высокой 
степенью точности гарантировать заданные пар-
циальные давления компонент рабочей газовой 
смеси в активной ячейке и отсутствие в ней при-
месей. Примерами таких приборов могут быть 
квантовый датчик вращения [1–3] и трехкомпо-
нентный квантовый магнитометр [4], основанные 
на эффекте ядерного магнитного резонанса (ЯМР) 
в благородном газе. Также отсутствие примесей  
в газовой смеси важно для квантовых стандартов 
частоты [5, 6] и квантовых магнитометров с опти-
ческой накачкой [7, 8], основанных на эффекте 
электронного парамагнитного резонанса (ЭПР)  
в парах щелочного металла. Чувствительным эле-
ментом всех перечисленных приборов является 
газонаполненная ячейка, содержащая пары ще-
лочного металла, которые подвергаются оптиче-
ской накачке для наблюдения ЭПР, и азот, необ-
ходимый для гашения нежелательной люминес-
ценции [9, 10]. Отличительной особенностью 
квантового датчика вращения и трехкомпонентно-
го магнитометра является наличие в рабочей ячей-
ке благородного газа, например смеси определен-
ных изотопов ксенона, в которых наблюдается 
ЯМР. В последнем случае тоже добавляются пары 
щелочного металла (рубидия или цезия), которые 
служат для оптической накачки изотопов благо-
родного газа через спин-обменное взаимодейст-
вие, катализатором которого является азот [11, 
12]. 

 

Существующие в настоящее время лаборатор-
ные технологии изготовления газонаполненных 
ячеек [13, 14] включают ряд достаточно сложных 
операций, на каждой из которых может произойти 
нарушение требуемого полного давления газовой 
смеси, парциальных давлений ее компонент или 
попадание примесей. Отклонение давлений ком-
понент рабочей газовой смеси от заданных значе-
ний приводит к ухудшению отношения сиг-
нал/шум квантового датчика, а примеси могут 
вступать в реакцию с парами щелочного металла, 
что приведет к нестабильности показаний прибора 
и уменьшению его чувствительности [15]. 

Для определения состава смеси в газонапол-
ненных ячейках могут быть использованы методы 
газовой масс-спектрометрии, предполагающие 
деструкцию ячейки с последующим вводом выде-
лившегося газа в масс-спектрометр. Так как ячей-
ки производятся партиями, то для контроля всей 
партии достаточно проанализировать состав газо-
вой смеси в одной ячейке из партии.  

Настоящая работа посвящена решению задачи 
измерения состава газовой смеси в ячейках кван-
тового датчика вращения методами газовой масс-
спектрометрии, а также контроля общего давления 
газа в ячейке.  

 ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ УСТАНОВКА 

Для анализа состава газовой смеси в ячейках 
была разработана и изготовлена специальная гер-
метичная камера из нержавеющей стали, в кото-
рой можно было обеспечить достаточно высокий 
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вакуум. Кроме того, камера была оснащена меха-
ническим манипулятором для разрушения ячеек  
с последующим выделением их содержимого  
в объем камеры. Рабочее давление газа в ячейках 
обычно составляет величину в диапазоне 5– 
80 торр, поэтому для корректных измерений со-
става смеси камера откачивалась форвакуумным 
насосом до давления порядка 10–2 –10–3 торр. 

Поскольку внутренняя емкость камеры имела 
специфическую форму и содержала элементы, 
объем которых было трудно оценить с достаточ-
ной точностью, исходя из геометрических разме-
ров, то для определения ее действительного объе-
ма была реализована специальная процедура из-
мерения. Была собрана вакуумная установка 
(рис. 1, а).  

Процедура измерения объема производилась сле-
дующим образом. При закрытом вентиле 9  
и   открытом  вентиле 3   производилась   откачка 
камеры 6 форвакуумным насосом 1. Затем вентиль 3 
закрывался, и с помощью датчика давления 4  про-
изводилось   измерение   давления  Р0    в      системе.  

После этого вентиль 9 открывался и калиброван-
ный объем воздуха из шприца 10 поступал во внут-
реннюю емкость камеры. Объем калиброванного 
шприца 10 с воздухом при атмосферном давлении 
(760 торр) составлял 0.1 мл. При этом фиксирова-
лось установившееся давление Р1. Объем камеры 
рассчитывался по формуле: V (мл) = 760 / (P1 – P0) – 
– 0.1 и в наших измерениях составил 86 ±1 мл. Та-
ким образом, при деструкции реальной ячейки 
диаметром 20 мм (объем 4 мл) с давлением смеси 
порядка 10 торр в камере установится давление в 
диапазоне 0.2–0.3 торр. 

Для оценки герметичности вакуумной камеры 
она была откачана до давления 10–3 торр, а затем 
вентиль 3 был перекрыт, при этом камера была 
отсечена от системы откачки. Была снята зависи-
мость давления в камере от времени за промежу-
ток 5 мин. В результате была произведена оценка 
скорости натекания в камеру, которая составила 
10–5 торр·л/с. При такой скорости натекания  
за  время регистрации  масс-спектра (порядка 10 с) 

 
 

 
 

Рис. 1. Вакуумная схема установки для измерения объема емкости камеры (а)  
и для масс-спектрометрических измерений газового состава в камере (б). 
1 — насос E2M 1.5 (Edwards); 2 — вентиль А321-1Е2 (CAMOZZI) для напуска 
атмосферы; 3 — вентиль А321-1Е2 (CAMOZZI) для отсечки форнасоса; 4 — 
датчик давления APGX-L (Edwards); 5 — сильфонный пресс; 6 — камера дест-
рукции; 7 — стакан для фиксации ячейки; 8 — ячейка; 9 — вентиль А321-1Е2 
(CAMOZZI) для отсечки системы ввода; 10 — калиброванный шприц; 11 — 
транспортный капилляр; 12 — масс-спектрометр 
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изменение давления в камере не превысит  
10–3 торр. Это на 2 порядка меньше давления в ка-
мере после разрушения ячейки, поэтому натекани-
ем за время регистрации спектра можно пренеб-
речь.  

Для определения состава газовой смеси, оценки 
общего и парциальных давлений компонентов 
смеси в ячейке была собрана вакуумная установка 
(рис. 1, б), отличающаяся тем, что вместо калиб-
рованного шприца подключен квадрупольный 
масс-спектрометр с ионизацией электронным уда-
ром МС7-200 (Россия) [16] с прямым капилляр-
ным вводом газообразных проб. Масс-
спектрометр МС7-200 разработан в ИАП РАН и в 
настоящее время находит широкое применение 
при анализе газовыделения в геологических [17], 
биологических [18–23] и технологических [24–26] 
процессах. Модель МС7-200 имеет диапазон масс 
2–200 а.е.м., разрешающую способность, равную 
1 а.е.м., и скорость регистрации полного масс-
спектра порядка 2 с. При этом чувствительность 
прибора достигает 0.1–1 ppm. Откачка камеры 
масс-спектрометра производится высоковакуум-
ным турбомолекулярным насосом и форвакуум-
ным мембранным насосом. Давление в ионизаци-
онной камере масс-спектрометра составляет  
10–5 торр. 

Измерения производились следующим обра-
зом. При закрытом вентиле 9 и открытом вентиле 
3, производилась откачка камеры 6. Затем закры-
вался вентиль 3 и с помощью датчика давления 4 
производилось измерение давления Р0 в системе. 

После этого производилась деструкция ячейки  
и датчиком 4 фиксировалось давление Р2 в камере. 
Для оценки общего давления в ячейке Р3 исполь-
зовалась формула P3 = (P2 – P0)·V/V1, где V — объ-
ем камеры, а V1 — объем ячейки. 

Для проведения масс-спектрометрического 
анализа состава газовой смеси в камере после де-
струкции ячейки открывался вентиль 9 (при за-
крытом вентиле 3). Газовая смесь по капилляру 11 
поступала в масс-спектрометр 12, после чего про-
изводилась регистрация масс-спектров. По интен-
сивности спектральных линий компонентов смеси 
рассчитывались их относительные концентрации. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ ДАННЫЕ 

Поскольку давление в камере деструкции после 
разгерметизации ячеек может достигать 10÷ 
20 торр, то в качестве транспортного капилляра 
был установлен фторопластовый капилляр длиной 
500 мм и внутренним диаметром 0.5 мм. Такой 
капилляр обеспечивал необходимый перепад дав-
ления между камерой деструкции и ионизацион-
ной камерой масс-спектрометра. Так как основ-
ными компонентами смеси в ячейках являются 
азот и ксенон, то масс-спектры снимались в диапа-
зоне 1–140 а.е.м. 

В качестве исследуемых образцов были взяты 
ячейки с диаметром 20 мм, наполненные азотно-
ксеноновой газовой смесью и имеющие неудовле-
творительные сигналы ЯМР и ЭПР. Ячейки имели 
технологическую маркировку 352, 353 и 401.  
 

 
 

 
 

Рис. 2. Масс-спектр газов в ячейке 353 
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Рис. 3. Масс-спектр газов в ячейке 401 
 
 

В ячейки 352 и 353 при изготовлении был напу-
щен природный ксенон, а при наполнении ячейки 
401 производился последовательный напуск ксе-
нона, обогащенного изотопами Хе129 и Хе131. Для 
калибровки масс-спектрометра была использована 
специальная калибровочная ячейка (КЯ) с диамет-
ром 15 мм  и с калиброванным составом двух га-
зов — азот 66.7 % и природный ксенон 33.3 %. 
Исходя из соотношения интенсивности линий азо-
та и ксенона в масс-спектре калиброванной ячей-
ки, производились расчеты парциальных давлений 
газов в исследуемых ячейках. При этом из масс-
спектров газа после деструкции ячеек вычитались 
масс-спектры остаточного газа в камере до дест-
рукции. 

Концентрация ксенона рассчитывалась, исходя 
из амплитуды сигнала изотопа 129 и данных  
о природном изотопическом составе ксенона, по-
скольку в масс-спектрах соотношения интенсив-
ностей линий изотопов ксенона соответствовали 
природным. Образцы масс-спектров газов в иссле-
дуемых ячейках представлены на рис. 2, 3. 

Обработанные данные сведены в таблицу, со-
держащую заданные при изготовлении и измерен-
ные в наших экспериментах парциальные давле-
ния газов в ячейках. Как видно из таблицы, заяв-
ленные изготовителем и измеренные общие и пар-
циальные давления компонентов азотно-ксено-
новых смесей могут достаточно сильно различать-
ся. Особенно критичным является наличие в неко-
торых ячейках паров воды, кислорода и других 
примесей, которые могут вступать в реакцию со 
щелочным металлом. В ячейке 401 выявлено не-

удовлетворительно малое общее содержание ксе-
нона и недостаточное изотопное обогащение сме-
си изотопом ксенона Хе131. 

Полученные данные свидетельствуют о высо-
кой информативности метода для контроля крити-
чески важных параметров смесей в ячейках. Су-
щественное различие в заявленном и измеренном 
полном давлении газовой смеси может быть объ-
яснено вытеканием газа при разогреве ячейки  
в процессе отпайки от вакуумного поста. Исследо-
вание ячеек с естественным ксеноном показало, 
что соотношение интенсивностей линий изотопов 
ксенона соответствует соотношению мольных до-
лей изотопов в естественной смеси, следователь-
но, парциальный состав изотопов ксенона в есте-
ственной смеси не нарушается ни при наполнении 
ячеек, ни при их отпайке и достоверно детектиру-
ется масс-спектрометром после деструкции ячей-
ки. В то же время выявлена возможность наруше-
ния заданных парциальных давлений при смеши-
вании различных газов, что особенно критично 
при смешивании ксенона, обогащенного изотопа-
ми Хе129 и Хе131. 

ВЫВОДЫ 

Разработанный масс-спектрометрический ме-
тод контроля качественного и количественного 
состава рабочей газовой смеси на примере анализа 
газонаполненных ячеек для квантового датчика 
вращения показал себя как достаточно точный, 
быстрый и удобный метод. Предложенный метод 
в первую очередь необходим на стадии  отработки  
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Заданные при изготовлении (Заявл.) и измеренные (Измер.) на масс-спектрометре парциальные давления газов  
в ячейках 

 
Характеристика Заявл. Измер. Заявл. Измер. Заявл. Измер. Заявл. Измер. 

Ячейка № 352 353 401 КЯ 
Объем, мл 4.19 4.19 4.19 1.77 
Рсум, торр 45.00 10.25 85.00 12.37 35.00 31.80 60.00 39.50 
Содержание 
N2 , об. % 11.11 12.88 5.88 9.86 25.71 98.71 66.67 66.67 

Содержание 
Xe, об. % 88.89 82.24 94.12 88.57 74.29 1.29 33.33 33.33 

Содержание 
Xe129, об. % 23.50 21.74 24.89 23.42 14.29 1.26 8.81 8.81 

Содержание 
Xe131, об. % 18.83 17.42 19.93 18.76 60.00 0.03 7.06 7.06 

Содержание 
Н2О, об. % — 3.61 — 0.97 — 0.00 — 0.00 

Содержание 
O2 , об. % — 1.17 — 0.50 — 0.00 — 0.00 

Содержание 
CO2 , об. % — 0.00 — 0.10 — 0.00 — 0.00 

Содержание 
др. примесей, 
об. % 

— 0.10 — 0.00 — 0.00 — 0.03 

 
 
 

лабораторной технологии изготовления газона-
полненных ячеек. Впоследствии он может стать  
наиболее быстрым методом отбраковки неудач-
ных партий ячеек, позволяющим сделать вывод  
о качестве произведенных газонаполненных ячеек 
до их установки в систему магнитных экранов  
и настройки оптической схемы квантового датчи-
ка вращения или магнитометра. 

Работа выполнена в ИАП РАН в рамках государст-
венного задания № АААА-А16-116041310010-6. 
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MASS-SPECTROMETRIC  MEASUREMENT  OF  THE  GAS  MIXTURES  
COMPOSITION  IN  THE  CELLS  OF  A  QUANTUM  ROTATE  SENSOR 
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The procedure of mass spectrometric analysis of the gas mixtures composition in cells of a quantum rotation 

sensor is described. Rotation sensors are used in gyroscopes, so their parameters are subject to strict require-
ments. The quantitative composition of the gas mixture in cells, especially isotope enrichment, has a critical ef-
fect on their characteristics. The suggested analysis procedure allows to sort out the produced cells batches effi-
ciently. 
 
Keywords: mass spectrometry, determination of gas mixture composition,  quantum rotation sensor 
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