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Naczynie przedstawione na rysunku
kriostatyczne do misy mielgcej miyna
laboratoryjnego, otwarte od gory, posiadajgce
azurowe gniazdo przyjmujgce mise mielgcg na
czas chtodzenia i mielenia, tworzgce wraz
z misg pototwarty ptaszcz chodzacy w postaci
przestrzeni pomiedzy zewnetrznymi $ciankami
i podstawg misy mielgcej oraz wewnetrznymi
Sciankami i dnem naczynia kriostatycznego,
otaczajgcy mise mielgcg z bokéw oraz od
spodu, dostepny od gory dla ciektego medium
chtodzgcego, charakteryzuje sie tym, ze skiada
sie z korpusu zawierajgcego Sciany boczne
i azurowe gniazdo przyjmujgce mise mielaca,
modutu izolacyjnego umieszczonego pod
korpusem, majgcego  wewnatrz  pustg
przestrzen efektywnie izolujgca termicznie mtyn
laboratoryjny od korpusu naczynia
kriostatycznego wypetnionego medium
chtodzgcym, a ponadto, ma modut napetniania
w postaci wypustu na $cianie bocznej,
przykltadowo o ksztatcie wycinka lejka, ktéry to
modut jest otwarty od gory i utatwia
wprowadzanie medium chtodzgcego do
ptaszcza chlodzacego, a takze zwigeksza jego
efektywng pojemnos$¢ przy czym szczelina
pomiedzy zewnetrznymi  $ciankami  misy
mielgcej a wewnetrznymi Sciankami naczynia
kriostatycznego jest mniejsza niz 4 mm,
korzystnie mniejsza niz 2 mm.




PL 439377 A1

Naczynie kriostatyczne do misy mielgcej miyna laboratoryjnego

Przedmiotem wynalazku jest zewnetrzne naczynie kriostatyczne do misy mielgcej miyna
laboratoryjnego, zapewniajace moiliwodé mielenia, rozdrabniania i homogenizowania prébek
w niskiej temperaturze z wykorzystaniem istniejgcej, standardowej aparatury laboratoryjnej.

Znane sg miyny do rozdrabniania, kruszenia lub homogenizowania prébek, zawierajgce
mise mielgcg z kulami, pierscieniami lub dyskiem jakb elementami rozdrabniajgcymi. Klasycznie,
mielenie i rozdrabnianie prowadzi sie w powietrzu atmosferycznym w.temperaturze pokojowej,
przez co mielone probki sg narazone na kontakt w tlenem i wilgocia atmosferyczng. Co wiecej,
mielenie w temperaturze pokojowej charakteryzuje sie stosunkowo niska efektywnoscig z uwagi
na matg kruchod¢ wiekszoéci materiatdw, a ponadto duza grupa materialéw nie nadaje sie do
mielenia w tych warunkach ze wzgledu na swoja lepkoét i sprezystoéé (np. polimery, tkanki, itp.).

Juz w XIX wieku znane byly miyny kulowe [np. GB189626501A, US647336A), z misg
mielgca w ksztalcie obustronnie zamknigtego dlugiego walca; rorientowanego poziomo,
wypetnionego kulami i rozdrabnianym materialem. Poiniej opracowano miyny kulowe
planetarne [US1912762A)}, elektromagnetyczne [US1894106A] oraz wibracyjne. Znane s3
laboratoryjne miyny wibracyjne z dyskowymi lub pierécieniowymi elementami rozdrabniajacym
umieszczonymi w misach mielgcych o ksztaicie cylindrycznym [DE4343742A1). Znany jest
pulweryzator tarczowy, oddzielany od stacji mielenia wibracyjnego [US4640468A).

Znane sq mlyny pozwalajjce na prowadzenie mielenia, rozdrabniania lub homogenizacji
w niskiej temperaturze. Prowadzenie mielenia w obnizonej temperaturze jest korzystne ze
wzgledu na obserwowany wzrost kruchosci materiatéw towarzyszacy spadkowi jego
temperatury. Ponadto, znaczne obnizenie temperatury umotiliwia mielenie materialow

«polimérowych, biologicznych oraz materialéw wrailiwych na wzrost temperatury, co jest
znaczgco utrudnione lub niemoiliwe w temperaturze pokojowe;j.

Znane 'jest urzadzenie pozwalajgce na \.;vstepne chiodzenie materialu przed jego
nieleniem [WO02008/110517A1]. Znane jest réwniez urzadzenie, w ktdérym mielony muaterial
oraz elementy rozdrabniajgce zalewa sie medium chfodzgcym, korzystnie cieklym azotem,
bezposrednio wewngtrz misy mielgcej, a poziom medium chlodzgcego wewnatrz misy moze by¢
uzupetniany podczas mielenia [US3734412A). 7 uwagi jednak na koniecznoié uzupetniania
medium chfodzacego, urzgdzenia te pozostaja otwarfe, a mielenie- odbywa sie w powietrzu
atmosferycznym co uniemozliwia mielenie probek reaktywnych. Znane jest réwniez urzadzenie
do kriorozdrabniania materiatéw wrazliwych na ciepto, zawierajace komore mielenia, przez
ktorg przepuszcza sie gazowe chiodziwo, przykiadowo odparowany ciekly azot [EPO584712A1].
W rozwigzaniach tych mielone probki majg bezpoéredni kontakt 2 medium chiodzacym, co moie
prowadzi¢ do ich zanieczyszczenia.

Znana jest metoda chlodzenia zamknigtej misy mielacej poprzez zanurzenie jej
w cieklym azocie przed mieleniem iflub w przerwach w trakcie mielenia. Pozwala to ochtodzié
probkg bez jej narazania na kontakt z powietrzem atmosferycznym. Speséb ten jest jednak
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ucigiliwy, poniewai wymaga stosowania duzego pomocniczego naczynia wypelnionego cieklym
azotem, a takie szczypiec i rekawic ochronnych dla zapewniania bezpieczenstwa operatarowi.
Ponadto, koniecznos¢ demontaiu misy w przerwach podczas mielenia stanowi dodatkowg
ucigzliwo$é | mote prowadzié do szybszego zuiycia elementdw mocujgeych. | V

Znane s3 urzadzenia do mielenia w obnionej temperaturze, posiadajace szczelnie
zamykane misy mielgce, majace w swojej ocbudowie specjalne kanaty chtodzgce [US5513809A,
DE19832304A1] lub ptaszcz chlodzacy {RETSCH CryoMill, brochure 99.745.0001/E-03-2013],
przer ktére przepuszczane jest medium chliodzace. Znany jest rdwniez miyn posiadajacy
dodatkowy pierécieniowy pojemnik kriogeniczny wypelniony cieklym azotem, otaczajacy
komore mielenia [US2009/194616A1). Urzadzenia te zapewniajg chiodzenie w trybie cigglym
przy braku bezposredniege kontaktu medium chiodzacego z mielong prébka. Szczelnie
zamknigta misa mielgca umozliwia wydajne mielenie probek reaktywnych. Niestety, urzadzenia
tego typu s3 drogie i wymagaja dodatkowego sprzetu 2apewniajacego staly przeptyw medium
chiodzacego.

Znana jest kriogeniczna misa dyskowa do miyna laboratoryjnego do mielenia probek
reaktywnych posiadajgca pototwarty plaszcz chlodzacy, wypelniany medium chiodzgcym,
korzystnie cieklym azotem (Rafal Owarzany, praca licencjacka ,Synteza i charakterystyka
amidoboranu cynku”, Uniwersytet Warszawski, Wydziat Fizyki, 2013). Plaszcz chtodzacy stanowi
integraing czgs¢ misy mielgcej, ktéra jest szczelnie zamykana i pozwala na mielenie probek
wrailiwych na kontakt z powietrzem atmosferycznym.

Znana jest réwniez kriogeniczna misa do miyna laboratoryjinege do mielenia probek
reaktywnych, zbudowana z metalowe] misy mielgcej, rozlgcznej wzgledem metalowego
naczynia kriostatycznego, z ktérym faczy sie ja na czays chiodzenia i mielenia, uzyskujac wowczas
ptaszcz chiodzgcy pomiedzy sciankami misy.i naczynia kriostatycznego (P.411790, éP3310485).
Naczynie kriostatyczne ma aizurowe gniazdo przyjmujgce mise mielacg, ktdre zapewnia jej
stabilnos¢ podczas mielenia oraz swobode przeplywu medium chtodzacego wokdt jej écianek
i pod jej dnem, umotliwiajgc skuteczne chlodzenie misy od spodu i z bokéw. Plaszcz chlodzacy
stanowi przestrzef pomigdzy zewnetrznymi §ciankami misy mielacej a wewnetrznymi §éciankami
naczynia kriostatycznego. Chlodzenie realizowane jest poprzez wlanie medium chiodzgcego,
przyktadowo ciektege azotu, do naczynia kriostatycznego; gdy misa mielgca znajduje sie w jego
wnetrzu. Pomiedzy kotnierzem naczynia kriostatycznego a $ciankami misy mielacej zhajduje sig
szczelina umotiliwiajagca bezpoérednie wianie cieklego azotu do frodka, a takie ucieczke
‘gazowego azotu powstatego w wyniku odparowania zastosowanego czynnika chiodzacego.
Naczynie kriostatyczne jest otwarte od gdry, co oznacza, e plaszcz chlodzacy ma charakter
pototwarty i podczas parowania cieklego azotu, ktére powoduje dalsze obnizenie temperatury,
wewnatrz plaszcza chtodzgcego nie narasta ci$nienie. Co jest niezwykle istotne, rozwigzanie to
umozliwia adaptacjg standardowego miyna laboratoryjnego tak, aby mozliwe bylo prowadzenie
mielenia niskotemperaturowego z jego wykorzystaniem, po odpowiednim dobraniu ksztaltu
i wielkosci naczynia kriostatycznego oraz misy mielgcej. Niestety, znane naczynie kriostatyczne
jest drogie w produkcji ze wzgledu na konieczno$¢ dhlugotrwale] obrdbki materiatu
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konstrukcyjnego (stal kwasoodporna, stal hartowana) metodami stratnymi. Co wigcej, szczelina
pomigdzy misg mielgcq a koinierzem naczynia kriostatycznego jest na tyle waska, ze dozowanie
cieklego azotu jest utrudnione, ale réwniez na tyle szeroka, ze medium chtodzgce ma tendencig
do rozlewania sie. na boki podczas mielgnia. Ponadto, metalowe naczynie kriostatyczne ma
znaczng pojemost cieplng, co oznacza, ie istotna czé¢ medium chlodzacego jest tracona na
chiodzenie tego naézynia. Co, wiecej, metalowe naczynie kriostatyczne ma tendencj¢ do
wymiany’ cieﬁa‘»z korpusem menai laboratoryjnego, co powoduje dalsze straty medium
chiodzacego, a takie grozi przechiodzeniem elementdw. konstrukcyjhvch rﬁ!yna, w'ﬁtm jego
silhika, co jest niekorzystne dla trwalodci urzgdzenia | moze stanbwié utrudnienie podczas
normalnej eksploatacji. '

Celem wynalazku jest opracowanie naczynia kriostatycznego do misy mielgcej miyna
laboratoryjnego, wygodnego w uzytkowaniu, taniego w- produkcji, a takie zapewniajacego
efektywne wykorzystanie stosowanego medium chiodzacego. Dodatkowym celem wynalazku

‘jest opracowanie naczynia kriostatycznego, dajacego moiliwosé latwego i szybkiego.
dostosowania do istniejacych mis mielacych oraz. miynéw laboratoryjnych, dzieki czemu
mozliwe bedzie korzystanie z istniejgcych urzadzen, co obnity koszty prowadzonych badan
a takZe przyczyni sig do zwigkszenia réwnosci szans pomiedzy o$rodkami naukowymi o réznym
potencjale finansowym. Powyzsze cele zrealizowano dzieki rozwigzaniu wedtug wynalazku.

Istota wynalazku

Naczynie. kriostatyczne do misy mielgcej mtyna laboratoryjnego, otwarte od gory,
posiadajgce aturowe gniazdo przyjmujace mise mielacg na czas chiodzenia i mielenia, tworzace
wraz z misg polotwarty -plaszcz chodzacy w postaci przestrzeni. pomiedzy zewnetrznymi
Sciankami | podstawg misy ‘mielgcej oraz wewngtrznymi $ciankami i dnem naczynia
kriostatycznegp, otaczajacv miseg mielacq 2 bokdw orez od spodu, dostepny od géry dla cieklego
medium chlodzacego, wedtug wynalazku, charakteryzuje si¢ tym, e skiada sig z korpusu
zawierajgcego $ciany boczne i azurowe gniazdo przyjmujgce mise mielacg, modulu izolacyjnego
umieszczonego pod korpusem, majacego wewnatrz pusty przestrzen efektywnie izolujacq
termicznie miyn laboratoryjny od korpusu naczynia kriostatycznego wypetnionego medium
¢hlodzacym, a ponadto, ma< modut napelniania w postaci’ wvhustu na éciariie‘ bocznej,
przykfadowo o ksztaicie wycinka lejka, ktéry to modut jest otwarty od géry i ufatwia
wprowadzanie medium chtodzacego do plaszcza chtodzacego, a takie zwieksza jego efektywng
pojemnoéé, przy czym szczelina pomiedzy zewnetrznymi  éciankami misy mielgcej
a wewnetrznymi sciankami naczynia kriostatycznego jest mniejsza niz 4 mm, korzystnie mniejsza
niz 2 mm.

Korzystnie, modul napelniania jest od géry zamkniety rozlgczng uchylng kiapka.

Zgodnie z wynalazkiern, modut izolacyjny jest wykonany z tworzywa sztucznego. Korpus
naczynia kriostatycznego jest wykonany ze stali lub tworzywa sztucznego, korzystnie
z poliwgglanu (PC) lub polieteroeteroketonu {PEEK). W korzystnym wariancie, korpus naczynia
kriostatycznego jest zintegrowany z modutem izolacyjnym, a catos¢ jest wykonana z jednego
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tworzywa sztucznego, korzystnie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu {PEEK). Zgodnie
z wynalazkiem, naczynie kriostatyczne jest wykonane technika druku 3D. Alternatywnie,
naczynie kriostatyczne jest wykonane technikami stratnymi.

Naczynie kriostatyczne do misy mielacej miyna laboratoryjnegoe jest wygodne
w uiytkowaniu dzieki zapewnieniu modulu napetniania ciektym medium chlodzgcym.
Zastosowanie modutu izolacyjnego, oddzielajacego miyn laboratoryjny od korpusu naczynia
kriostatycznego wypeinionego medium chtodzacym, skutecznie zabezpiecza miyn laboratoryjny
przez nadmiernych schlodzeniem. Przy zastosowaniu tworzywa sztucznego jako materialu
konstrukcyjnego, naczynie kriostatyczne pozwala na efektywne chiodzenie mielonych prébek.
Mozliwosc W\hwarzania naczynia kriostatycznego metoda druku 3D, znaczaco obniza koszty
produkcji. Ponadto, pozwala to na latwe i fanie wytworzenie naczynia kriostatycznego
o geometrii dostosowanej do konkretnego istniejagcego mtyna laboratoryjnego. Wynalazek
pozwala na latwe i tanie zwigkszenie funkcjonalnoéci istniejacej aparatury laboratoryjnej co
pozwala na obnizenie kosztdw prowadzonych badan, a takie moie przyczynic sie do zwiekszenia
réwnodci szans pomiedzy odrodkami naukowymi o réznym potenciale finansowym..

Naczynie kriostatyczne wedlug wynalazku, zostato opisane w przykiadach wykonania
ponitej i zobrazowane na rysunku, na ktérym:

Fig. 1. przedstawia ogolny perspektywiczny schematyczny widok naczynia kriostatycznego
w wersji do wytwarzania technikg druku 3D;

Fig. 2. przedstawia rysunki wykonawcze karpusu naczynia kriostatycznego w wersji do
wytwarzania technikami ' obrébki stratnej w widoku z géry, w przekroju poprzecznym
wzdiui linii A-A oraz w widoku bocznym od strony wybrania przyjmujacego modut
napetniania przedstawiony na Fig. 4;

Fig. 3. przedstawia rysunki wykonawcze modutu izolacyjnego naczynia kriostatycznego w wersji
do wytwarzania technikami obrébki stratnej w widoku z géry, w przekroju poprzecznym
wzdtuz linii A-A;

Fig. 4. przedstawia rysunki wykonawcze modutu napetniania naczynia kriostatycznego w wersji
do wytwarzania technikami obrobki stratnej w widoku z géry, w przekroju poprzecznym
wzdluz linii A-A oraz w widoku bocznym od strony fgczenia 2 korpusem przedstawionym
na Fig. 2;

Fig. 5. przedstawia rysunki naczynia kriostatycznego w.wersji do wytwarzania technikg druku
3D z wykorzystaniem jednego filamentu: w widoku bocznym z modutem napetniania
widocznym z profilu, w widoku bocznym z modutem napeliniania widocznym od przodu,
w widoku 2 gory, w widoku przestrzennym, przekroju poprzecznym wzdlu? linii A-A gdzie
pusta_przestrzen modutu izolacyjnego jest wypetniona strukturg heksagonaina, a takie
Fig. 5 przestawia uchying klapke zamykajaca od géry modut napetniania w widokach
bocznych, gérnym i perspektywicznym;
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przedstawia rysunki naczynia kriostatycznego w wersji do wytwarzania technikg druku
3D z wykorzystaniem jednego filamentu: w widoku bocznym z modulem napelniania
widocznym z profilu, w widoku bocznym z modulem napetniania widocznym od przodu,
w widoku z géry, w widoku przestrzennym, przekroju poprzecznym wadiuz linii A-A gdzie
pusta przestrzed modutu izolacyjnego ma postac poduszki powietrznej, a takie Fig. 6
przestawia uchylng klapke 2zamykajgcg od géry modul napetniania w widokach bocznych,
gbrnym i perspekiywicznym; |

przedstawia wizualizacje naczynia kriostatycznego W wersji wytworzonej technikami
obrabki stratnej (Przyklad 1) ze stali (korpus, modut napelniania) i tworzywa sztucznego
(modm izolacyjny), gdzie w widoku perspektywicznym przedstawione jest naczynie puste
{u gdry) oraz naczynie z osadzong w nim misg mielgcy (u dolu); '

przedstawia fotografie naczynia kriostatycznego wytworzonego z poliweglanu (PC)
techniky druku 3D (Przykiad 3), przy czym bryla naczynia zostala zaprojektowana do

wytwarzania technikami stratnymi, a fotografie przestawiajq naczynie puste (u géry) oraz.

naczynie z osadzong w nim misg mielgca (u dotu) w widoku perspektywicznym;

przedstawia wizualizacje naczyn”ia kriostatvcznego wytworzonego -z poliweglanu. (PC)

technikg druku 3D (Przykiad 3), z bryly 2aprojektowanej do jednodyszowego druku 3D,

a wizualizacje przestawiajg naczynie puste {u géry) oraz naczynie z osadzong w nim misg

mielgcy (u dotu) w widoku perspektywicznym;

przedstawia wizualizacje pustych naczyn kriostatycznych w widoku z géry i widoku z dolu,

opisanych w Przyktadach 1-5:

A: naczynie ze stali 4H13 i ERTACETALU wytworzone technikami klasycznej obrébki
stratnej,

B: naczynie z polieteroeteroketonu (PEEK) wytworzone technikg cyfrowej obrébki
stratnej,

C: naczynie z poliweglanu (PC) wytworzone technika druku 3D z bryly zaprojektowanej
do klasycznej obrébki stratnej,

D: naczynie 2 poliweglanu {PC} wytworzone technikg druku 3D z bryly zaprojektowanej
do cyfrowej obrobki stratne;j,

E: naczynie z poliweglanu {(PC) wytwarzone technikg druku 3D z bryly zaprojektowanej
do jednodyszowego druku 3D,

Srczegbtowy opis wynalazku

Naczynie kriostatyczne do misy mielacej miyna laboratoryjnego jest bezpoérednim

rozwinieciem wczedniejszego wynalazku obejmujacego kriogeniczng mise. do miyna

laboratoryjnego, posiadajacy metalowa mise mielgca rozlaczng wigledem metalowego naczynia
kriostatycznego, ktére po potaczeniu na czas chiodzenia i mielenia tworza plaszcz chiodzacy
‘pomiedzy swoimi $ciankami (P.411790, EP3310486). Obecny wynalazek dotyczy nowatorskiej

modyfikacji konstrukcji naczynia kriostatycznego.
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Naczynie kriostatyczne, wedlug wynalazku, jest otwarte od gory, ma ksztalt cylindryczny,
§ciane boczng i podstawe. We wnetrzu, na dnie ma azurowe gniazdo, przyjmujgce mise mielaca,
0 konstrukcji podobnej jak we wczesniejszym wynalazku (P.411790, EP3310486), tj. skfadajace
sie 2 podpdrek podtrzymujgcych i unieruchamiajacych mise mieigcg. wewngtrz naczynia
kriostatycznego, przy czym te podpdrki majq ksztatt i rozmiar dopasowany do ksztattu i rozmiaru
dostepnej misy mielgcej. Po umieszczeniu misy mielgcej w naczyniu kriostatycznym, powstaje
pusta przestrzert pomiedzy zewnetrznymi $ciankami misy mielgcej i jej podstawa, a $ciankami
wewngtrznymi i dnem naczynia kriostatycznego. Ta pusta przestrzen stanowi plaszcz chiodzacy
i moie byl wypeiniona odpowiednim medium. chiodzacym, przykiadowo cieklym azotem.
Objetos¢ plaszcza chlodzgcego moie sie wahaé od kilkudziesieciu do kilkuset mililitrow,
w zaleznosci od rozmiardw misy miefacej i naczynia kriostatycznego. Kolnierz naczynia
kriostatycznego {jego gorna krawedi), nie styka sie z zewnetrznymi éciankami misy mielgcej;
tworzac szczeling, tym samym plaszcz chlodzacy jest otwarty od géry. Mielenie odbywa sie po
umieszczeniu naczynia kriostatycznego razem 2z misg mielagcg w  uchwycie mhma
raboratoryjnego. Chiodzenie cieklym azotem moie by¢ realizowane przed mieleniem, w trakcie
mielenia oraz po mieleniu, przy czym ze wzgleddw bezpieczeristwa, uzupeinianie cieklego azotu
odbywa sie, gdy miyn jest wytaczony.

Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, zasadniczo réini sie od naczynia
kriostatycznego znanego z wezeéniejszego rozwigzania (P.411790, EP3310486) pod wzgledem
konstrukeji, funkcjonalnosci | sposobu wytwarzania.

Aby zapewni¢ bezpieczeristwo pracy miyna laboratoryjnego, naczynie kriostatyczne
podzielono na dwie czesci skiadowe: korpus wypeiniany medium chlodzacym i zawierajacy
gniazdo przyjmujgce mise mielacq (funkcje petnione przez wezeéniejsze naczynie kriostatyczne)
oraz modut izolacyjny znajdujacy sig pod korpusem. Zadaniem modulu izolacyjnego jest izolacja
termiczna miyna laboratoryjnego od korpusu naczynia kriostatycznego wypetnionego cieklym
azotem. Modut izolacyjny od spodu jest wyprofilowany w sposéb kompatybilny z uchwytem
miyna laboratoryjnege. Modul izolacyjny ma w $rodku pusty przestrzern wypelniong
powietrzem, ktére ma dobre wiasciwosci izolacyjne. Ewentualnie, wnetrze modutu izolacyjnego
moze by¢ wypelnione aiurowq konstrukcjy podporowa, przykladowo o geometrii
heksagonalnej. Sity docisku korpusu naczynia kriostatycznego do gniazda miyna laboratoryjnego
przenoszone $3 po obwodzie modutu izolacyjnego, przez jego $cianki boczne. Aby dodatkowo
zwigkszy¢ wiasciwosci izolacyjne modutu izolacyjnego, wytwarza sie BO Z tworzywa sztucznego,
ktore posiada mniejszg przenikalnosc cieplng niz metal, przy czym nie musi to by¢ tworzywo
sztuczne odporne na warunki kriogeniczne, poniewai mod‘ui izolacyjny nie ma bezpoSrednio
kontaktu z medium chtodzacym. Mozliwe jest zastosowanie materialéw takich jak poliweglan
(PC) i polieteroeteroketon (PEEK), ale réwniez polioksymetylen {POM, nazwa handldwa
ERTACETAL} oraz inne materialy o podobnych wiasciwosciach. Brak moduty izolacyjnego we
wezesniejszej wersji naczynia kriostatycznego prowadzit do znacznego ochtadzania miyna
laboratoryjnego' podczas schiadzania prébki oraz mielenia. Przy silnym chiodzeniu prébki,
transfer ciepta mog! by¢ na tyle intensywny, e temperatura miyna spadala ponizej wartoéci
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umoiliwiajacej uruchomienie silnika. Naczynie kriostatyczne, wedlug obecnego wynalazku,
wyposaione w modut izolacyjny, umozliwia sprawne chtodzenie prébki, bez ryzyka nadmiernego
ochiodzenia miyna laboratoryjnego.

Aby zwigkszy(- wygodg uizytkowania, naczynie kriostatyczne, wediug wynalaziu,
wyposazono w moduf napetniania, w postaci wypustu na §ciance bocznej korpusu, przykladowo
o ksztalcie wycinka lejka. Modut napetniania jest dostepny od goéry i zapewnia latwosé
wprowadzania medium chtodzacego do plaszcza chlodzacego, w odréinieniu od wezesniejszego
rozwigzania (P.411790, EP3310486), gdzie medium chiodzace bylo wlewane poprzez waska
szczeling. pomiedzy kolnierzem naczynia kriostatycznego a $ciankami bocznymi umieszczonej
vJ nim misy mielgcej. Obecnie, w obrgbie modutu napelniania kotnierz naczynia kriostatycznego
jest lokalnie: oddalony ‘od $ciany bocznej misy mielgcej, co ‘ulatwia wlewanie medium
chtod2acego do plaszcza chlodzgcego. Co wiecej, «objetbéé modutu napelniania efektywnie
zwieksza catkowita objetod¢ plaszcza chiodzgcego {stanowi rezerwuar me(iium ch!odzacego],
sprawiajgc, ze napetnianie ptaszcza moie by prowadzone z mniejszg czestotliwodciy.

Aby. zmniejszy¢ ryzyko przelania sig medium chtodzacego poza plaszcz chlodzacy
podczas mielenia, kotnierz korpusu naczynia kriostatycznego przysunieto do $cianki bocznej
misy mielacej na odleglo$¢ mniejsza niz 4 mm, korzystnie na mniejszg niz 2 mm. Aby dodatkowo
zmniejszyé ryzyko przelania sie medium chiodzacego podczas mielenia, wprowadzono
‘zamknigcie modutu napetniania, w postaci uchylnej klapki stanowiacej przykrycie tego modutu.

Aby zmniejszyé koszty i czas. produkcji naczynia kriostatycznego wedlug wynalazky,
a takie aby zwigkszy¢ efektywnosc chiodzenia misy mielgcej oraz zwigkszyé wygode
uzytkowania poprzez redukcje jego masy, naczynie kriostatyczne jest wykonane z tworzywa
sztucznego odpornego na dzialanie niskich temperatur, | wykazujacego odpowiednia sztywnoéé.
Eksperymentalnie stwierdzono, e sposréd znanych materialdw, jedynie poliweglan (PC) oraz
polieteroeteroketon (PEEK) wykazuja odpowiednig odpornos¢ termiczng i sztywnosc
w warunkach kriogenicznych, a takie zachowuja trwatos¢ w warunkach mielenia na miynie
Iaboratoryjnym. Inne znane tworzywa odporne na niskie temperatury nie majg odpowiednich
-parametréw mechanicznych, aby sprosta¢ temu zadaniu (przykfadowo PTFE, FEP). Tworzywa
sztuczne wykazuja mniejszq przenikalnos¢ cieping i mniejszg pojemnos¢ cieping niz metal, dzigki
czermu. zastgpienie metalu tworzywem sztucznym pozwala na znaczne oszczgdnoéci medium
chiodzgcego, ktdre w wiekszym stopniu moie teraz chlodzi¢ misg mielaca, a nie samo naczynie
kriostatyczne. Ponadto, obrébka tworzyw sztucznych metodami stratnymi (przyktadowo:
frezarka, tokarka, obrabiarka CNC) jest znaczaco szybsze i tafisze nii obrébka metalu, co
prowadzi do oszczednodci na etapie produkeji naczyh kriostatycznych wediug wynalazku. Z kolei
‘oszczednosE czasu na etapie obrébki pozwala na tworzenie bardziej skomplikowanych ksztattéw
oraz obrabianie jednobrylowe na obrabiarce CNC, dzieki czemu produkowane detale
charakteryzuijq sie lepszym dopasowaniem do potrzeb uzytkownika oraz wieksza wytrzymaloécig
mechaniczna.

Aby dodatkowo obnizyé koszty produkcji naczynia kriostatycznego wedtug wynalazku,
a takie zwigkszyé elastycznosc etapu projektowania i etapu produkcji, wytworzono testowe
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naczynia kriostatyczne metody druku 3D z poliweglanu (PC). Nieoczekiwanie okazato sie, ze
naczynie kriostatyczne wydrukowane z poliweglanu {PC} na standardowe] drukarce 3D ze
standardowymi filamentami i standardowymi parametrami druku, wytrzymuje warunki mielenia
na wibracyjnym milynie laboratoryjnym {1400 rpm) przy jednoczesnym chiodzeniu cieklym
azotem. Wydrukowana bryla nie rozwarstwia sie, pozostaje zwarta i szczelna. Gniazdo
przyjmujgce misg mielgcg nie wyciera sig¢ podczas mielenia, a wszelkie detale pozostajg
nienaruszone przy starannej obstudze.

Moiliwoi¢ wytwarzania naczynia kriostatycznego metodq druku 3D znaczgco obniza
koszty jego produkcii, oszczedza czas warsztatu mechanicznego zaangazowanego w produkcje
i nie angaiuje nadmiernie pracy specjalistéw. Ponadto, mozliwos¢ wytwarzania naczyh
kriostatycznych metodg druku 3D pozwala na tworzenie bardziej skomplikowanych ksztattow,
niedostepnych dla technik stratnyth {(przykladowo moizliwe jest ‘wydrukowanie zamknietej
pustej przestrzeni modutu izolacyjnego), a takie latwiejszé dostosowywanie geometrii naczynia
kriostatycznego do budowy konkretnych istniejacych miynéw laboratoryjnych, co niewielkim
kosztem znaczgco wieksza funkcjonalnosé ich wykorzystania. ,

Zgodnie z wynalazkiem, elementy skladowe naczynia kriostatycznego (korpus, modut
izolacyjny, modut napelniania) mogg by¢ wytwarzane metodami stratnymi z metalu lub tworzyw
sztucznych, lub technikg druku 3D z tworzyw sztucznych {przyktadowo z PC lub PEEK).
Konstrukcja naczynia kriostatycznego wytwarzanego metodami stratnymi musi spetniaé
okreslone wymagania dotyczace mozliwosci podejécia narzedzi obrabiajacych, podczas gdy
technika druku 30 pozostawia wiekszg dowolnoé¢ projektowania detali.

Naczynie kriostatyczne wytwarzane klasycznymi metodami stratnymi sktada sie z trzech
konstrukcyjnych czeéci sktadowych: korpusu, modulu izolacyjnego i modutu napetniania. Istotne
jest, aby modut izolacyjny byl wytworzony z tworzywa s2tucznego, a korpus | modul napelniania
7 wybranego, ale tego samego materiatu konstrukcyjnego (metal lub tworzywo sztuczne) aby
podczas chtodzenia nie dochodzito do naprezen na ich styku. taczenie tych elementéw odbywa
si¢ metodami klasycznymi (pasowanie precyzyjne, $ruby). W przykladowym wariancie
wykonania {Przyktad 1), modut izolacyjny ma postaé naczynia z podstawg i $ciankami bocznymi,
© geometrii dostosowanej do ksztattu i wielkosci miyna laboratoryjnego (zwykle jest to naczynie
«cylindryczne). Modut izolacyjny jest pusty w $rodku i pozbawiony zamknigcia od géry. Na gérnej
krawedzi $cian bocznych ma elementy kompatybilne 2 korpusem, przyktadowo korpus ma
‘pierscieniowy wypust na obwodzie a modut izolacyjny ma piers;cigniowe wybranie na obwodzie
przyjmujgce’ ten wypust. Modui izoiécvjny moze by¢ wytworzony 2z poliwgglanu ({PC},
polieteroeteroketonu (PEEK), polioksymetylenu (POM) lub innego materiatu o podobnych
wiasciwosciach. Z kolei korpus ma ksztatt cylindryczny, $ciany boczne i podstawe, w ktérej
uksztattowane jest gniazdo przyjmujgce mise mielacg. W scianie bocznej znajduje sie wybranie,
w ktdre wpasowany jest modul napefniania w postaci wycinka lejka z plaska podstawa,
a elementy te taczy sie za pomocg $rub. Modul napetniania moie mie¢ dodatkowo uchylne
zamkniecie od géry. Korpus i lejek moga by¢ wytwarzone z metalu (np. stali, mosigdzu, itp.) lub
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tworzywa sztucznego {np. PC, PEEK). Naczynie kriostatyczne w tym wariancie wykonania {bez
klapki na module.napetniania) zostato przedstawione na rysunku Fig. 2-4, Fig. 7, Fig. 10.A.
Naczynie kriostatyczne wytwarzane metodami stratnymi, przy uzyciu obrabiarki CNC
moze by¢ produktem jednobrytowym, co dodatnio wplywa na jego wytrzymato§é. Wéwczas, trzy
czedci skladowe (korpus, modut izolacyjny, modut napelniania) sa wytworzone z tego samego
materialu i 53 ze sobg zintegrowane. Moiliwe jest jednak wytworzenie elementéw sktadowych
osobno i ich péZniejsze pasowanie, co jednak jest niekorzystne konstrukcyjnie i czasochionne.
W tej metodzie wytwarzania, naczynie kriostatyczne najczgsciej wykonuije sig z poliweglanu (PC)
lub polieteroeteroketonu (PEEK), ale moiliwe jest jego wykonanie z metalu, co wigie sie jednak
z koniecznoscia osobnego wytworzenia modutu izolacyjnego, a w fazie eksploatacji - ze stratami
medium na chiodzenie samego naczynia. W przykladowym wariancie wykonania (Przykiad 2),
modut izolacyjny ma postal obszernego wybrania od spodu, w podstawie naczynia
kriostatycznego, a powietrze zawarte w tym wybraniu pelni funkcje izolatora. Obcigzenie jest
prienoszone A’poprzez obwodowe scianki boczne modutu izolacyjnego. Korpus ma ksztalt
cylindryczny, $ciany boczne i podstan, w ktorej uksztattowane jest gniazdo przyjmujgce misg
mielgcy. W Scianie bocznej wbudowany jest modul napelniania, przyktadowo w postaci wycinka
lejka z ptaskg podstawa. Modut napetniania moze mie¢ dodatkowo uchylne zamknigcie od géry.
Naczynie kriostatyczne w tym wariancie wykonania zostalo przedstawione na rysunku Fig. 10.B.
Naczynie kriostatyczne wytwarzane metodami druku 3D moze byé produktem
Jjednobrytowym, co dodatnio wplywa na jego wytrzymatodt. Woéwczas, trzy czedci sktadowe
{korpus, modut izolacyjny, modud n‘apefniénia) 53 wytwarzane z tego samego materiatu i s3 ze
soba zintegrowane. Wytwarzanie elementéw skladowych osobno i ich pbiniejsze pasowanie jest
motliwe, lecz niekorzystne konstrukcyjnie i czasochionne. W tej metodzie wytwarzania,
naczynie kriostatyczne ‘wykonuje sie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu’ (PEEK),
poniewai s3 to jedyne znane twdrcom materialy konstrukcyjne spetniajace wymogi
wytrzymalodci w warunkach kriogenicznych, ktére nadajg sie do druku 3D. Motliwe jest jednak
wykonanie metoda druku 3D 2 innych tworzyw sztucznych o odpowiednich parametrach
wytrzymalosci w warunkach kriogenicznych. Obecnie, szczegdinie korzystne jest wykorzystanie
‘poliwgglanu- (PC) jako materiatu taniego, moiliwego do druku na wiekszosci standardowych
drukarek 3D, podczas gdy druk polieteroeteroketonu (PEEK) wymaga specjalistycznych drukarek
oraz drogich filamentow. M‘o‘ilyiw‘y jest zarowno wydruk projektu dostosowanego do
‘wytwarzania klasycznymi metodami stratnymi (Przykiad 3) oraz stratnymi metodami cyfrowymi
{Przykiad 4}, jak réwniez wydruk projektu znacznie bardziej skomplikowanego, niedostepnego
dla metod’ stratnych {Przyktad 5-6). W przykiadowych wariantach wykonania, gdzie bryla
naczynia kriostatycznego zostala dostosowana do wytwarzania techniky druku 3D, modut
izolacyjny. ma postaé pustej przestrzeni w podstaw‘ie naczynia kriostatycznego, znajdujgcej sie
bezposrednio pod korpusem. Przestrzeri ta moie by¢ wypetniona w niewielkim stopniu strukturé
o geometrii heksagonalnej (np. wypelnienie 10%), co zwigksza sztywno4¢ bryty, a obcigzenie jest
przenoszone poprzez obwodowe $cianki boczne modutu izolacyjnego. Moiliwe jest jednak
pozostawienie tej przestrzenie catkowicie pustej {tzw. poduszka powietrzna), o ile zapewnione

10/26



PL 439377 A1

zostanie odpowiednie podparcie misy mielgcej i przeniesienie obcigzenia poprzez wypetniona

czedé struktury. Korpus ma ksztatt cylindryczny, $ciany bocmne i podstawe, w ktorej

uksztattowane jest gniazdo przyjmujgce mise mielaca. W $cianie bocznej wbudowany jest modul

napetniania, przyktadowo w postaci wycinka lejka z ptaska podstawa. Modut napetniania moze

miec¢ dodatkowo uchylne zamkniecie od géry. W celu dodatkowej redukcji kosztow produkeji

naczynia kriostatycznego technikg druku 3D, nalezy zaprojektowac bryle naczynia w sposob

umotliwiajacy wydruk jednofilamentowy na jednodyszowej drukarce 3D. Oznacza to, e naleiy
zrezygnowac .2 wszelkich detali o zbyt duiym kacie rozszerzania poza swoj podstawe, co

wijzaloby sig 2 koniecznoscia stosowania podpér z tego samego materiatu lub podpdr

z materialu wodnorozpuszczalnego. Wydruk jednodyszowy jest szybszy i wymaga mniej
skomplikowanego sprzetu. Naczynie kriostatyczne w tym wariancie wykonania zostalo

przedstawione na rysunku Fig. 1, Fig. 5, Fig. 6, Fig. 9, Fig. 10.E, i zostalo opisane szczegblowo

w Przykladach 5-6.

Naczynie kriostatyczne do misy mielgcej miyna Iaboratoryjnego zostato opisane ponikej
w przykladach wykonania i zastosowania. Wyrmiary zewnetrzne naczynia kriostatycznego zostaly
dopasowane do posiadanego laboratoryjnego miyna wibracyjnego’ TESTCHEM LNW-s
i posiadanych matych mis mielgcych o zewnetrznej srednicy podstawy 79 mm, wysokodci
catkowitej 41,5 mm i zewnetrznej $rednicy nakretki 88 mm (nie wyklucza to mozliwoéci
wytworzenia naczyi kricstétvcznych dostosowanych do wymiardw innych miynow
laboratoryjnych). Gniazdo miyna wibracyjnego TESTCHEM-S przyjmuje obiekty o $rednicy
podstawy 108 mm (z dwoma péikolistymi wybraniami o $rednicy 10 mm) i wysokosci 55 mm.

-Przyktad 1. Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, wykonano technikg kiasycznej
obérki stratnej ze stali 4413 i ERTACETALU. Osobno wytworzono korpus (stal 4H13), modut
napetniania (stal 4H13) i modul izolacyjny (ERTACETAL). Modut izolacyjny wytworzono w taki
sposdb, aby écidle spasowal sie 2 wypustem na podstawie korpusu. Korpus potgczono z modutem
napeiniania 2 pomocg trzech $rub M3. Naczynie kriostatyczne waiyto okolo 750 g i mialo
nastepujgce wymiary: $rednica zewnetrzna przy podstawie 108 mm, $rednica zewnetrzna
szezytu kotnierza 110 mm, wysokost -catkowita 46,5 mm, gtebokod¢ wewnetrzna 35 mm;
wysokos¢ podstawek 10 mm, przeswit pod dnem misy mielgcej 4 mm, wysokoéé pustej
przestrzeni w module’ izolacyjnym ‘2 mm, grubo$¢ modutu izolacyjnego 10,5 mm, wysokoit
wypustu korpusu do mocowania modutu izolacyjnego 6 mm, srednica lejka modulu napetniania
60 mm, wysokoé( lejka modutu napetniania 23 mm, szerokoé¢ szezytu koinierza lejka modulu
napetniania 59,8 mm. Objetoé¢ plaszcza chiodzacego powstalego po umieszczeniu misy mielacej
‘wewngtrz naczynia kriostatycznego. ok. 115 ml. Cafkowitehwymiary ukladu powstatego po
umieszczeniu misy mielgcej wewnatrz naczynia kriostatycznego: $rednica zewnetrina 108 mh,
wysokosé 55 mm, co odpowiada wymiarowi gniazda miyna laboratoryjnego TESTCHEM LNW:s.
Wytworzone naczynie kriostatyczne poddano rocznym. testom laboratoryinym (mielenie
reaktywnych prébek proszkowych w warunkach kriogenicznych), w czasie ktérych poprawnie
spetnito ono swojg funkcje: naczynie bylo wygodne>w, uzytkowaniu, probki byly efektywnie
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chiodzone, a temperatura miyna laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas
chlodzenia probek ciektym azotem. Naczynie kriostatyczne w tym wariancie’ wykonania
przestawiono na Fig. 2, Fig. 3, Fig. 4, Fig. 7 i Fig. 10.A.

Przykiad 2. Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, wykonano technikg cyfrowej
oboérki stratnej z polieteroeteroketonu (PEEK). Bryta naczynia kriostatycznego zostala stworzona
w programie komputerowym poprzez potaczenie bryl wytworzonych w Przykfadzie 1, z tym, ze
nie uwzgledniono $rub mocujgcych modul napetniania i wykonano zagigbienie o $rednicy 88 mm
od spodu na $rodku podstawy modulu izolacyjnego, tworzac w ten sposob pusty przestrzen
o grubodci 4 mm. Naczynie kriostatyczne waiylo okolo 155 g i mialo wymiary identyczne jak
o&powfednie wyrniary naczynia kriostatycznego wytworzonego w Przykiadzie 1. Objetodé
plaszcza chiodzgcego i calkowite wymiary uktadu powstatego po umieszczeniu misy mielgcej
wewnatrz naczynia kriostatycznego byly identyczne jak w Przykladzie 1. Wytworzone naczynie
kriostatyczne poddano testorn laboratoryjnym, w czasie ktdrych poprawnie spetnito one swaja.
funkcje: naczynie bylo lekkie i wygodne w uiytkowaniu, prébki byN’efekiWnie chiodzone,
a temperatura miyna laboratoryjnego praktycznie nie iulegala zmianie podczas chtodzenia
probek ciektym azotem. Naczynie zachowalo integralnodé konstrukcji | wszystkie detale.
Naczynie kriostatyczne w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 10.B.

Przykiad 3. Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, wykonano technikg druku 3D na
dwudyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC)
oraz podporowego filamentu wodnorozpuszczalnego poliwinylowego (PVA). Po wydruku, bryta
zostata wymyta woda w celu usuniecia podp6r wodorozpuszczalnych. Bryta naczynia
kriostatycznego zostata stworzona w programie komputerowym poprzez pofgczenie bryt
wytworzonych w Przykiadzie 1, 2 tym, ze nie uwzgledniono $rub mocujacych modut napelniania,
a pustg przestrzerh modutu izolacyjnego o grubosci 2 mm wypelniono pionowo 2arientowana
strukturg heksagonaing o stopniu wypelnienia przestrzeni 10%. Naczynie kriostatyczne wazyto
okofo 140 g i miato wymiary identyczne jak odpowiednie wymiary naczynia kriostatycznego
wytworzonego w Przykladzie 1. Objgtosc plaszcza chtodzacego i calkowite wymiary ukladu
powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia kriostatycznego byly identyczne
jak' w Przykladzie 1. Wytworzone naczynie kriostatyczne poddano dwuletnim testom
labaratoryjnym, w czasie ktorych poprawnie spelnito ono swojj funkcje: naczynie bylo lekkie
i bardzo wygodne w uiytkowaniu, probki byly efektywnie chiodzone, a temperatura ‘miyna
Iaboratoryjnégo praktycznie nie ulegala zmianie podczas chtodzenia probek ciekiym azotem.
Naczynie zachowalo integralnod¢ konstrukcii oraz wszy‘stkie‘ detale. Naczynie kriostatyczne
w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 8 Fig. .10.C. |

Przykiad 4. Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, wykonano techniky druku 30 na
dwudyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC)
oraz podporowego filamentu wodnorozpuszczalnego poliwinylowego (PVA}. Po wydruku, bryta
zostala wymyta wodg w celu usuniecia podpér wodorozpuszczalnych. Bryta nacazynia
kriostatycznego byla identyczna jak w Przykladzie 2. Naczynie kriostatyczne wazylo okolo 140 g
i miato wymiary identyczne jak odpowiednie wymiary naczynia kriostatycznego wytworzonego
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w Przykiadzie 2. Objgtoéé plaszcza chlodzacego i catkowite wymiary uktadu powstatego po
umieszczeniu  misy mielgcej wewnatrz naczynia kriostatycznego byly identyczne jak
w Przykiadzie 2. Wytworzone naczynie kriostatyczne poddano testom laboratoryjnym,
w czasie ktérych poprawnie spetnito ono swoja funkcje: naczynie bylo lekkie
i bardzo wygodne w uiytkowaniu, prébki byly efektywnie chiodzone, a temperatura miyna
laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas chiodzenia probek ciektym azotem.
Naczynie zachowato integralnosé konstrukcji oraz wszystkie detale. Naczynie kriostatyczne
w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 10.D.

Praykiad 5. Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, wykonano technikg druku 3D na
jednodyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego
(PC). Bryla naczynia zostala zaprojektowana specjainie pod katem wytwarzania techniky druku
3D.z wykorzystaniem jednego filamentu, ale jej ogdine zalozenia konstrukcyjne, bazowaly na
naczyniu wytworzonym w Przyktadzie 1. Wszystkie detale naczynia s3 moiliwe do wydrukowania
bez koniecznodci stosowania podpér, co znaczaco skraca czas produkcji | postprodukcji, a takze
umoiliwia wydruk dobrej jakosci na standardowych drukarkach jednofilamentowych. Ponadto,
naczynie zostato zaprojektowane w sposéb maksymalizujacy objetost ptaszcza chiodzacego,
przy jednoczesnej minimalizacji strat cieklego azotu, co osiggnieto poprzez wprowadzenie
uchylnej klapki zamykajacej od géry modut napetniania oraz poprzez zagiecie koinierza korpusu
do wewnagtrz {w strong scian misy mielgcej) minimalizujgc szerokoéé szczeliny do 1,5 mm. P~usta
przestrzer modutu izolacyjnego o grubosci 2 mm wypetniono pionowo zorientowang struktura
heksagonaing o stopniu wypetnienia przestrzeni 10%. Naczynie. kriostatyczne wazylo okolo
150 g i miato nastepujagce wymiary: érednica zewnetrzna przy podstawie 108 mm, érednica
zewnetrzna szczytu kotnierza 108 mm, érednica wewnetrzna szczytu kotnierza 101 mm,
wysoko$¢ catkowita 46,5 mm, glebokoé¢ wewnetrzna 40 mm; wysoko$¢ podstawek 10 mm,
przedwit pod dnem misy mielgcej 6 mm, wysoko$¢ pustej przestrzeni w module izolacyjnym
2 mm, $rednica lejka modutu napetniania 60 mm, wysokoét lejka modutu napetniania 44 mm,
szeroko$C szczytu kolnierza lejka modutu napetniania 59,8 mm. Objetod¢ ptaszcza chlodzacego
powstatego po umieszczeniu misy mielgcej wewnatrz naczynia kriostatycznego ok. 140 mil.
.Calkowite wymiary ukladu powstalego po umieszczeniu misy mielgcej wewnatrz naczynia
kriostatycznego: érednica zewnetrzna 108 mm, wysokodd 55 mm, co odpowiada wymiarowi
gniazda mtyné laboratoryjnego TESTCHEM LNW-s. Wytworzone naczynie kriostatyczne poddano
testom laboratoryjnym (mielenie reaktywnych probek proszkowych w  warunkach
kriogenicznych), w czasie ktérych poprawnie spefnito ono swojg funkeje: naczynie bylo bardzo
wygodne w uiytkowaniu, probki byly bardzo efektywnie chlodzone, c{ekw azot diugo
utrzymywal sig wewngtrz plaszcza chlodzacego, a temperatura miyna laboratoryjnego
praktycznie nie ulegata zmianie podczas chiodzenia probek cieklym azaotem. Naczynié
kripstatyczne w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 1, Fig. 5, Fig. 9, Fig. 10.E.

Przyktad 6. Naczynie kriostatyczne, wedtug wynalazku, wykonano techniky druku 3D na
jednodyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC)
jak w Przykladzie 5. Projekt bryly byl identyczny jak w przykladzie 5, z tym, ze pusta przestrzefi
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modulu izolacyjnego o grubosci 2 mm pozostata nie wypetniona struktury heksagonalna,
pozostawiajac wewnatrz bryly taw. poduszke powietrzng. Struktura zachowala sztywnoé(,
poniewaz poduszka znajdowata sig jedynie pod plaska czeécig dna naczynia kriostatycznego,
a obcigzenie bylo przenoszone przez wypetniong strukture znajdujacy sie pod podporami misy
mielgcej. Naczynie kriostatyczne waiylo okofo 150 g i miato wymiary identyczne jak
odpowiednie wymiary naczynia kriostatycznego wytworzonego w Przyktadzie 5. Objetoéé
plaszcza chtodzacego i catkowite wymiary ukladu powstalego po umieszczeniu misy mietacej
wewnatrz ﬁaczynia kriostatycznego byly identyczne jak w Przykiadzie 5. Wytworzone naczynie
kriostatyczne pbddano testom laboratoryjnym (mielenie reaktywnych prébek proszkowych
w warunkach kriogenicznych), w czasie ktdrych poprawnie spetnito ono swoja funkcje: naczynie
byio bardzo wygddne w uZytkowaniu, probki byly bardzo efektywnie chtodzone, ciekly azot
diugo utrzymywat sie:wewﬁatrz plaszcza chiodzacego, a temperatura miyna Iaborato‘ryj‘neg'o
praktycznie nie ulegala zmianie podczas chtodzenia prébek cieklym: azotem. Naczynie
kriostatyczne w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 6.
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Zastrzeienia patentowe

Naczynie kriostatyczne do misy mielgcej miyna laboratoryjnego, otwarte od goéry,
'posiadajag:e -azurowe gniazdo przyjmujgce misg mielagcg na czas chiodzenia i mielenia,
tworzace wraz z misq pd{otwarty plaszcz chodzgcy w postaci przestrzeni pomigdzy
zewnetrznymi $ciankami i podstawg misy mielgcej oraz wewngtrznymi Sciankami i dnem
naczynia kriostatycznego, otaczajacy misg mielacy z bokéw oraz od spodu, dostgpny od
gory dla ciektego médium chiodzqcegd, znamienny tym, ie sklada sie z korpusu
zawierajgcego $ciany boczne i aiurowe gniazdo przyjmujace mise mielaca; modutu
izolacyjnego umieszczonego pod korpusem, majgcego wewnatrz pusty przestrzen
efektywnie izolujgcg termicznie miyn laboratoryjny od korpusu naczynia kriostatvtznego
;wype{nionegomedium chtodzgcym, a ponadto, ma modut napelniania'w postaci wypustu
na $cianie bocznej, przyktadowo o ksztalcie wycinka lejka, ktory to-modut jest otwarty od
gory i utatwia wprowadzanie medium chlodzacego do plaszcza chodzacego, a takie
zwieksza jego efektywny pojemnosé, przy czym szczelina pomiedzy zewnetrznymi
sciankami misy mielgcej a wewnetrznymi Sciankami naczynia kriostatycznego jest mniejsza

niz 4 mm, korzystnie mniejsza niz 2 mm.

Naczynie kriostatyczne wedlug zastrz. 1, znamienne tym, e modut napeiniania jest od gory
zamknigty roztgczng, uchylng klapkq.

Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, ze modut izolacyjny jest
wykonany z tworzywa sztucznego.

Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamlenne tym, ie jego korpus jest wykonany ze
stali lub tworzywa sztucznego, korzystnie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu
(PEEK).

Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 4, znamienne tym, ie jego korpus jest zintegrowany
2 modulem izolacyjnym, a caloé¢ jest wykonana 2 jednego tworzywa sztucznego, korzystnie
z poliweglanu {PC) lub polieteroeteroketonu {PEEK].

Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, Ze jest wykonane technikg
druku 30D.

Naczynie kriostatyczne wedlug zastrz. 1, znamienne tym, e jest wykonane technikami
stratnymi.
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Fig. 1
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Fig. 5
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Fig. 6
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Fig. 7
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U R Z/'\D PAT E N TO WY al. Niepodlegtosci 188/192
RZECZYPOS POUTEJ POLSK' EJ 00-950 Warszawa, skr. poczt. 203

tel.: (+48) 22 579 05 55 | fax: (+48) 22 579 00 01
e-mail: kontakt@uprp.gov.pl | www.uprp.gov.pl

SPRAWOZDANIE O STANIE TECHNIKI ZGLOSZENIA NR P.439377

Klasyfikacja zgtoszenia: BO1L7/00 (2006.01), B02C19/18 (2006.01), B02C23/00 (2006.01)

Poszukiwania prowadzone w klasach: B01L7/00,B02C19/18, B02C23/00,
CPC: B01L7/50,B02C19/186,B02C17/1815

Bazy komputerowe, w ktérych prowadzono poszukiwania: Espacenet, EpoqueNet, Bazy UPRP,
Internet

Kategoria . — Odniesienie
dokumentu Dokumenty - z podang identyfikacjg do zastrz.
A PL411790 A1 (UNIWERSYTET WARSZAWSKI, WARSZAWA, PL), 1-7
10.10.2016, CALY DOKUMENT
A US2009194616A1- (SUPER TALENT ELECTRONICS INC [US]), 06.08.2009, 1-7
CALY DOKUMENT
A EP0584712A1-(DEBIO RECH PHARMA SA [CH]), 02.03.1994, CALY 1-7

DOKUMENT

[] Dalszy cigg wykazu dokumentéw na nastepnej stronie

A - dokument okres$lajacy ogdlny stan techniki, ktéry nie jest uwazany za posiadajacy szczegdlne znaczenie,

E - dokument stanowigcy wczes$niejsze zgloszenie lub patent, ale opublikowany w lub po dacie zgloszenia,

L - dokument, ktéry moze poddawac w watpliwos$¢ zastrzegane pierwszenstwo(-wa), lub przytoczony w celu ustalenia daty publikaciji
innego cytowanego dokumentu lub z innego szczegdlnego powodu,

0 - dokument odnoszacy sie do ujawnienia ustnego przez zastosowanie, wystawienie lub ujawnienie w inny sposéb,

P - dokument opublikowany przed datg zgtoszenia, ale pdZniej niz zastrzegana data pierwszenstwa,

T - dokument pézniejszy, opublikowany po dacie zgtoszenia lub w dacie pierwszenstwa

i niebedacy w konflikcie ze zgtoszeniem, ale cytowany w celu zrozumienia zasad lub teorii leZacych u podstaw wynalazku,

X - dokument o szczegblnym znaczeniu; zastrzegany wynalazek nie moze by¢ uwazany za nowy lub nie moze by¢ uwazany za
posiadajacy poziom wynalazczy, jezeli ten dokument brany jest pod uwage samodzielnie,

Y - dokument o szczegdlnym znaczeniu; zastrzegany wynalazek nie moze by¢ uwazany za posiadajgcy poziom wynalazczy, jezeli ten
dokument zostanie potgczony zjednym lub kilkoma tego typu dokumentami, a takie potaczenie bedzie oczywiste dla znawcy,

& - dokument nalezacy do tej samej rodziny patentowej.

Sprawozdanie wykonal/-a: mgr inz. Renata Nowik data 21.03.2022r.

Ekspert . . . .
/-podpisano kwalifikowanym podpisem elektronicznym-/

Pismo wydane w formie dokumentu elektronicznego

Uwagi do zgtoszenia

Sprawozdanie zostato wykonane w oparciu o wersje zastrzezen patentowych z 29.10.2021 r.
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