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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest zewnetrzne naczynie kriostatyczne do misy mielacej mtyna labora-
toryjnego, zapewniajace mozliwos¢ mielenia, rozdrabniania i homogenizowania prébek w niskiej tem-
peraturze z wykorzystaniem istniejacej, standardowej aparatury laboratoryjnej.

Znane sa miyny do rozdrabniania, kruszenia lub homogenizowania prébek, zawierajace mise
mielgaca z kulami, pierscieniami lub dyskiem jako elementami rozdrabniajacymi. Klasycznie, mielenie
i rozdrabnianie prowadzi sie w powietrzu atmosferycznym w temperaturze pokojowej, przez co mielone
probki sa narazone na kontakt w tlenem i wilgocia atmosferyczna. Co wiecej, mielenie w temperaturze
pokojowej charakteryzuje sie stosunkowo niska efektywnoscig z uwagi na matg kruchos¢ wiekszosci
materiatow, a ponadto duza grupa materiatdow nie nadaje sie do mielenia w tych warunkach ze wzgledu
na swoja lepkosc¢ i sprezystosc (np. polimery, tkanki, itp.).

Juz w XIX wieku znane byty mtyny kulowe (np. GB189626501A, US647336A), z misa mielaca
w ksztatcie obustronnie zamknietego dtugiego walca, zorientowanego poziomo, wypetnionego kulami
i rozdrabnianym materiatem. P&zniej opracowano miyny kulowe planetarne (US1912762A), elektroma-
gnetyczne (US1894106A) oraz wibracyjne. Znane sg laboratoryjne mtyny wibracyjne z dyskowymi lub
pierscieniowymi elementami rozdrabniajacym umieszczonymi w misach mielgcych o ksztaicie cylin-
drycznym (DE4343742A1). Znany jest pulweryzator tarczowy, oddzielany od stacji mielenia wibracyj-
nego (US4640468A).

Znane sa mtyny pozwalajace na prowadzenie mielenia, rozdrabniania lub homogenizacji w niskiej
temperaturze. Prowadzenie mielenia w obnizonej temperaturze jest korzystne ze wzgledu na obserwo-
wany wzrost kruchosci materiatow towarzyszacy spadkowi jego temperatury. Ponadto, znaczne obni-
zenie temperatury umozliwia mielenie materiatdw polimerowych, biologicznych oraz materiatéw wrazli-
wych na wzrost temperatury, co jest znaczaco utrudnione lub niemozliwe w temperaturze pokojowe;j.

Znane jest urzadzenie pozwalajace na wstepne chtodzenie materiatu przed jego mieleniem
(WO2008/110517A1). Znane jest rowniez urzadzenie, w ktorym mielony materiat oraz elementy roz-
drabniajace zalewa sie medium chtodzgcym, korzystnie cieklym azotem, bezposrednio wewnatrz misy
mielacej, a poziom medium chtodzacego wewnatrz misy moze by¢ uzupetniany podczas mielenia
(US3734412A). Z uwagi jednak na koniecznos$¢ uzupetniania medium chtodzacego, urzadzenia te po-
zostajg otwarte, a mielenie odbywa sie w powietrzu atmosferycznym co uniemozliwia mielenie prébek
reaktywnych. Znane jest rowniez urzadzenie do kriorozdrabniania materiatéw wrazliwych na ciepto, za-
wierajace komore mielenia, przez ktorg przepuszcza sie gazowe chtodziwo, przyktadowo odparowany
ciekty azot (EP0584712A1). W rozwigzaniach tych mielone probki maja bezposredni kontakt z medium
chtodzacym, co moze prowadzi¢ do ich zanieczyszczenia.

Znana jest metoda chtodzenia zamknietej misy mielgcej poprzez zanurzenie jej w ciektym azocie
przed mieleniem i/lub w przerwach w trakcie mielenia. Pozwala to ochtodzi¢ probke bez jej narazania
na kontakt z powietrzem atmosferycznym. Sposéb ten jest jednak uciazliwy, poniewaz wymaga stoso-
wania duzego pomocniczego naczynia wypetnionego cieklym azotem, a takze szczypiec i rekawic
ochronnych dla zapewniania bezpieczenstwa operatorowi. Ponadto, koniecznos¢ demontazu misy
w przerwach podczas mielenia stanowi dodatkowa uciazliwos¢ i moze prowadzi¢ do szybszego zuzycia
elementow mocujacych.

Znane sa urzadzenia do mielenia w obnizonej temperaturze, posiadajace szczelnie zamykane
misy mielace, majace w swojej obudowie specjalne kanaty chtodzace (US5513809A, DE19832304A1)
lub ptaszcz chtodzacy (RETSCH CryoMill, brochure 99.745.0001/E-03-2013), przez ktore przepusz-
czane jest medium chtodzace. Znany jest rowniez miyn posiadajacy dodatkowy pierscieniowy pojemnik
kriogeniczny wypetniony ciektym azotem, otaczajacy komore mielenia (US2009/194616A1). Urzadzenia
te zapewniaja chtodzenie w trybie ciagtym przy braku bezposredniego kontaktu medium chtodzacego
z mielona probka. Szczelnie zamknieta misa mielgca umozliwia wydajne mielenie probek reaktywnych.
Niestety, urzadzenia tego typu sa drogie i wymagaja dodatkowego sprzetu zapewniajacego staty prze-
ptyw medium chtodzacego.

Znana jest kriogeniczna misa dyskowa do mtyna laboratoryjnego do mielenia prébek reaktywnych
posiadajgca pototwarty ptaszcz chtodzacy, wypetniany medium chtodzacym, korzystnie ciektym azotem
(Rafat Owarzany, praca licencjacka ,Synteza i charakterystyka amidoboranu cynku”, Uniwersytet War-
szawski, Wydziat Fizyki, 2013). Ptaszcz chiodzacy stanowi integralng czes¢ misy mielacej, ktora jest
szczelnie zamykana i pozwala na mielenie probek wrazliwych na kontakt z powietrzem atmosferycznym.
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Znana jest rowniez kriogeniczna misa do mtyna laboratoryjnego do mielenia prébek reaktywnych,
zbudowana z metalowej misy mielacej, roztacznej wzgledem metalowego naczynia kriostatycznego,
z ktérym taczy sie ja na czas chtodzenia i mielenia, uzyskujac wowczas ptaszcz chtodzacy pomiedzy
Sciankami misy i naczynia kriostatycznego (PL239876, EP3310486). Naczynie kriostatyczne ma azu-
rowe gniazdo przyjmujace mise mielaca, ktoére zapewnia jej stabilno$¢ podczas mielenia oraz swobode
przeptywu medium chtodzacego wokot jej scianek i pod jej dnem, umozliwiajac skuteczne chtodzenie
misy od spodu i z bokdw. Ptaszcz chtodzacy stanowi przestrzen pomiedzy zewnetrznymi sciankami
misy mielacej a wewnetrznymi sciankami naczynia kriostatycznego. Chtodzenie realizowane jest po-
przez wlanie medium chtodzacego, przyktadowo ciektego azotu, do naczynia kriostatycznego, gdy misa
mielgca znajduje sie w jego wnetrzu. Pomiedzy kotnierzem naczynia kriostatycznego a sciankami misy
mielacej znajduje sie szczelina umozliwiajgca bezposrednie wlanie ciektego azotu do srodka, a takze
ucieczke gazowego azotu powstatego w wyniku odparowania zastosowanego czynnika chiodzacego.
Naczynie kriostatyczne jest otwarte od gory, co oznacza, ze ptaszcz chtodzgcy ma charakter pototwarty
i podczas parowania ciektego azotu, ktére powoduje dalsze obnizenie temperatury, wewnatrz ptaszcza
chtodzacego nie narasta cisnienie. Co jest niezwykle istotne, rozwigzanie to umozliwia adaptacje stan-
dardowego miyna laboratoryjnego tak, aby mozliwe byto prowadzenie mielenia niskotemperaturowego
z jego wykorzystaniem, po odpowiednim dobraniu ksztattu i wielkosci naczynia kriostatycznego oraz
misy mielacej. Niestety, znane naczynie kriostatyczne jest drogie w produkcji ze wzgledu na koniecz-
nos¢ dtugotrwatej obrobki materiatu konstrukcyjnego (stal kwasoodporna, stal hartowana) metodami
stratnymi. Co wiecej, szczelina pomiedzy misa mielaca a kotnierzem naczynia kriostatycznego jest na
tyle waska, ze dozowanie ciektego azotu jest utrudnione, ale réwniez na tyle szeroka, Zze medium chto-
dzace ma tendencje do rozlewania sie na boki podczas mielenia. Ponadto, metalowe naczynie kriosta-
tyczne ma znaczna pojemos¢ cieplng, co oznacza, ze istotna czes¢ medium chtodzacego jest tracona
na chtodzenie tego naczynia. Co wiecej, metalowe naczynie kriostatyczne ma tendencje do wymiany
ciepta z korpusem mtyna laboratoryjnego, co powoduje dalsze straty medium chtodzacego, a takze grozi
przechtodzeniem elementdéw konstrukcyjnych mtyna, w tym jego silnika, co jest niekorzystne dla trwa-
tosci urzadzenia i moze stanowi¢ utrudnienie podczas normalnej eksploatacji.

Celem wynalazku jest opracowanie naczynia kriostatycznego do misy mielacej miyna laborato-
ryjnego, wygodnego w uzytkowaniu, taniego w produkcji, a takze zapewniajacego efektywne wykorzy-
stanie stosowanego medium chtodzacego. Dodatkowym celem wynalazku jest opracowanie naczynia
kriostatycznego, dajacego mozliwos¢ tatwego i szybkiego dostosowania do istniejacych mis mielacych
oraz miynéw laboratoryjnych, dzieki czemu mozliwe bedzie korzystanie z istniejacych urzadzen, co ob-
nizy koszty prowadzonych badan a takze przyczyni sie do zwiekszenia réwnosci szans pomiedzy osrod-
kami naukowymi o roznym potencjale finansowym. PowyZsze cele zrealizowano dzieki rozwigzaniu we-
dtug wynalazku.

Istota wynalazku

Naczynie kriostatyczne do misy mielacej mtyna laboratoryjnego, otwarte od géry, posiadajace
azurowe gniazdo przyjmujace mise mielaca na czas chiodzenia i mielenia, tworzace wraz z misg poto-
twarty ptaszcz chtodzacy w postaci przestrzeni pomiedzy zewnetrznymi $ciankami i podstawa misy mie-
lacej oraz wewnetrznymi sciankami i dnem naczynia Kriostatycznego, otaczajacy mise mielaca z bokow
oraz od spodu, dostepny od goéry dla cieklego medium chtodzacego, wedtug wynalazku charakteryzuje
sie tym, ze skiada sie z korpusu (2) zawierajgcego sciany boczne (3) i azurowe gniazdo (6) przyjmujace
mise mielaca, modutu izolacyjnego (7) umieszczonego pod korpusem (2), majacego podstawe i $ciany
boczne, a wewnatrz pusta przestrzen (8) izolujaca termicznie miyn laboratoryjny od korpusu (2) naczy-
nia kriostatycznego (1) wypetnionego medium chtodzacym, a ponadto, ma modut napetniania (9) w po-
staci otwartego od gory wypustu na scianie bocznej, przyktadowo o ksztatcie wycinka lejka.

Korzystnie modut napetniania jest od gory zamkniety roztaczna, uchylna klapka (10).

Zgodnie z wynalazkiem, modut izolacyjny (7) jest wykonany z tworzywa sztucznego. Korpus (2)
jest wykonany ze stali lub tworzywa sztucznego, korzystnie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu
(PEEK). W korzystnym wariancie, korpus (2) jest zintegrowany z modutem izolacyjnym (7), a catos¢ jest
wykonana z jednego tworzywa sztucznego, korzystnie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu
(PEEK). Zgodnie z wynalazkiem, naczynie kriostatyczne (1) jest wykonane technika druku 3D. Alterna-
tywnie, naczynie kriostatyczne (1) jest wykonane technikami stratnymi.
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Naczynie kriostatyczne (1) do misy mielgcej mtyna laboratoryjnego jest wygodne w uzytkowaniu
dzieki zapewnieniu modutu napetniania cieklym medium chtodzacym. Zastosowanie modutu izolacyj-
nego (7), oddzielajgcego mtyn laboratoryjny od korpusu (2) naczynia kriostatycznego (1) wypetnionego
medium chtodzacym, skutecznie zabezpiecza miyn laboratoryjny przed nadmiernych schtodzeniem.
Przy zastosowaniu tworzywa sztucznego jako materiatu konstrukcyjnego, naczynie kriostatyczne (1)
pozwala na efektywne chtodzenie mielonych probek. Mozliwos¢ wytwarzania naczynia kriostatycznego
(1) metoda druku 3D, znaczaco obniza koszty produkcji. Ponadto, pozwala to na tatwe i tanie wytwo-
rzenie naczynia kriostatycznego (1) o geometrii dostosowanej do konkretnego istniejacego mtyna labo-
ratoryjnego. Wynalazek pozwala na tatwe i tanie zwiekszenie funkcjonalnosci istniejacej aparatury la-
boratoryjnej co pozwala na obnizenie kosztow prowadzonych badan, a takze moze przyczyni¢ sie do
zwiekszenia rownosci szans pomiedzy osrodkami naukowymi o réznym potencjale finansowym.

Naczynie kriostatyczne wedtug wynalazku, zostato opisane w przyktadach wykonania ponizej
i zobrazowane na rysunku, na ktérym:

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

Fig. 2. przedstawia rysunki wykonawcze korpusu (2) naczynia kriostatycznego (1) w wersji do wytwa-
rzania technikami obrébki stratnej w widoku z gory, w przekroju poprzecznym wzdtuz linii A-A
oraz w widoku bocznym od strony wybrania przyjmujacego modut napetniania (9) przedstawiony
na Fig. 4;

Fig. 3. przedstawia rysunki wykonawcze modutu izolacyjnego (7) naczynia kriostatycznego (1) w wers;ji
do wytwarzania technikami obrébki stratnej w widoku z gory, w przekroju poprzecznym wzdiuz
linii A-A;

Fig. 4. przedstawia rysunki wykonawcze modutu napetniania (9) naczynia kriostatycznego (1) w wers;ji
do wytwarzania technikami obrébki stratnej w widoku z gory, w przekroju poprzecznym wzdiuz
linii A-A oraz w widoku bocznym od strony taczenia z korpusem (2) przedstawionym na Fig. 2;

Fig. 5. przedstawia rysunki naczynia kriostatycznego (1) w wersji do wytwarzania technika druku 3D
z wykorzystaniem jednego filamentu: w widoku bocznym z modutem napetniania (9) widocznym
z profilu, w widoku bocznym z modutem napetniania (9) widocznym od przodu, w widoku z gory,
w widoku przestrzennym, przekroju poprzecznym wzdtuz linii A-A gdzie pusta przestrzen (8)
modutu izolacyjnego (7) jest wypetniona struktura heksagonalna, a takze Fig. 5 przestawia
uchylng klapke (10) zamykajaca od gory modut napetniania (9) w widokach bocznych, gérnym
i perspektywicznym;

Fig. 6. przedstawia rysunki naczynia kriostatycznego (1) w wersji do wytwarzania technika druku 3D
z wykorzystaniem jednego filamentu: w widoku bocznym z modutem napetniania (7) widocznym
z profilu, w widoku bocznym z modutem napetniania (9) widocznym od przodu, w widoku z gory,
w widoku przestrzennym, przekroju poprzecznym wzdtuz linii A-A gdzie pusta przestrzen (8)
modutu izolacyjnego (7) ma posta¢ poduszki powietrznej, a takze Fig. 6 przestawia uchylna
klapke (10) zamykajaca od gory modut napetniania (9) w widokach bocznych, gérnym i perspek-
tywicznym;

Fig. 7. przedstawia wizualizacje naczynia kriostatycznego (1) w wersji wytworzonej technikami obrébki
stratnej (Przykiad 1) ze stali [korpus (2), modut napetniania (9)] i tworzywa sztucznego [modut
izolacyjny (7)], gdzie w widoku perspektywicznym przedstawione jest naczynie (1) puste (u gory)
oraz naczynie (1) z osadzong w nim misag mielaca (u dotu);

Fig. 8. przedstawia fotografie naczynia kriostatycznego (1) wytworzonego z poliweglanu (PC) technika
druku 3D (Przyktad 3), przy czym bryla naczynia (1) zostata zaprojektowana do wytwarzania
technikami stratnymi, a fotografie przestawiajg naczynie (1) puste (u gory) oraz naczynie (1)
z osadzong w nim misa mielaca (u dotu) w widoku perspektywicznym;

Fig. 9. przedstawia wizualizacje naczynia kriostatycznego (1) wytworzonego z poliweglanu (PC) tech-
nika druku 3D (Przyktad 3), z bryty zaprojektowane] do jednodyszowego druku 3D, a wizualiza-
cje przestawiajg naczynie (1) puste (u gory) oraz naczynie (1) z osadzong w nim misa mielaca
(u dotu) w widoku perspektywicznym;

Fig. 10. przedstawia wizualizacje pustych naczyn kriostatycznych (1) w widoku z gory i widoku z dotu,
opisanych w Przyktadach 1-5:

A. naczynie ze stali 4H13 i ERTACETALU wytworzone technikami klasycznej obrobki strat-
nej,
B. naczynie z polieteroeteroketonu (PEEK) wytworzone technika cyfrowej obrobki stratnej,
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C. naczynie z poliweglanu (PC) wytworzone technika druku 3D z bryty zaprojektowanej do
klasycznej obrébki stratnej,

D. naczynie z poliweglanu (PC) wytworzone technika druku 3D z bryly zaprojektowanej do
cyfrowej obrobki stratnej,

E. naczynie z poliweglanu (PC) wytworzone technika druku 3D z bryly zaprojektowanej do
jednodyszowego druku 3D.

Szczego6towy opis wynalazku

Naczynie kriostatyczne (1) do misy mielacej mtyna laboratoryjnego jest bezposrednim rozwinie-
ciem wczesniejszego wynalazku obejmujacego kriogeniczng mise do mtyna laboratoryjnego, posiada-
jaca metalowa mise mielaca roztaczng wzgledem metalowego naczynia kriostatycznego, ktére po po-
taczeniu na czas chtodzenia i mielenia tworza ptaszcz chtodzacy pomiedzy swoimi $ciankami
(PL239876, EP3310486). Obecny wynalazek dotyczy nowatorskiej modyfikacji konstrukcji naczynia
kriostatycznego (1).

Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, jest otwarte od gory, ma ksztatt cylindryczny,
Sciane boczna (3) i podstawe (4). We wnetrzu, na dnie ma azurowe gniazdo (6), przyjmujace mise
mielaca, o konstrukcji podobnej jak we wczesniejszym wynalazku (PL239876, EP3310486), tj. skitada-
jace sie z podpdrek podtrzymujacych i unieruchamiajacych mise mielaca wewnatrz naczynia kriosta-
tycznego (1), przy czym te podporki maja ksztait i rozmiar dopasowany do ksztattu i rozmiaru dostepne;
misy mielacej. Po umieszczeniu misy mielacej w naczyniu kriostatycznym (1), powstaje pusta przestrzen
pomiedzy zewnetrznymi Sciankami misy mielacej i jej podstawa, a $ciankami wewnetrznymi i dnem
naczynia kriostatycznego (1). Ta pusta przestrzen stanowi ptaszcz chtodzacy (11) i moze by¢ wypet-
niona odpowiednim medium chtodzacym, przyktadowo ciektym azotem. Objetos¢ ptaszcza chtodzacego
(11) moze sie wahac od kilkudziesieciu do kilkuset mililitrow, w zaleznosci od rozmiaréw misy mielace;
i naczynia kriostatycznego (1). Kotnierz (5) naczynia kriostatycznego (1) (jego gorna krawedz), nie styka
sie z zewnetrznymi $ciankami misy mielacej, tworzac szczeline (12), tym samym ptaszcz chtodzacy (11)
jest otwarty od gory. Mielenie odbywa sie po umieszczeniu naczynia kriostatycznego (1) razem z misa
mielaca w uchwycie mtyna laboratoryjnego. Chtodzenie cieklym azotem moze by¢ realizowane przed
mieleniem, w trakcie mielenia oraz po mieleniu, przy czym ze wzgledéw bezpieczenstwa, uzupetnianie
ciektego azotu odbywa sie, gdy mtyn jest wytaczony.

Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, zasadniczo rézni sie od naczynia kriostatycznego
znanego z wczesniejszego rozwigzania (PL239876, EP3310486) pod wzgledem konstrukcji, funkcjo-
nalnosci i sposobu wytwarzania.

Aby zapewni¢ bezpieczenstwo pracy miyna laboratoryjnego, naczynie kriostatyczne (1) podzie-
lono na dwie czesci sktadowe: korpus (2) wypetniany medium chtodzacym i zawierajacy gniazdo (6)
przyjmujace mise mielaca (funkcje petnione przez wczesniejsze naczynie kriostatyczne) oraz modut
izolacyjny (7) znajdujacy sie pod korpusem (2). Zadaniem modutu izolacyjnego (7) jest izolacja ter-
miczna mtyna laboratoryjnego od korpusu (2) naczynia kriostatycznego (1) wypetnionego cieklym azo-
tem. Modut izolacyjny (7) od spodu jest wyprofilowany w sposéb kompatybilny z uchwytem mityna labo-
ratoryjnego. Modut izolacyjny (7) ma w srodku pusta przestrzen (8) wypetniona powietrzem, ktére ma
dobre wtasciwosci izolacyjne. Ewentualnie, wnetrze modutu izolacyjnego (7) moze by¢ dodatkowo wy-
petnione azurowg konstrukcjg podporowa, przyktadowo o geometrii heksagonalnej. Sity docisku kor-
pusu (2) naczynia kriostatycznego (1) do gniazda miyna laboratoryjnego przenoszone sa po obwodzie
modutu izolacyjnego (7), przez jego $cianki boczne. Aby dodatkowo zwiekszy¢ wiasciwosci izolacyjne
modutu izolacyjnego (7), wytwarza sie go z tworzywa sztucznego, ktore posiada mniejsza przenikalnos¢
cieplna niz metal, przy czym nie musi to by¢ tworzywo sztuczne odporne na warunki kriogeniczne, po-
niewaz modut izolacyjny (7) nie ma bezposrednio kontaktu z medium chtodzacym. Mozliwe jest zasto-
sowanie materiatow takich jak poliweglan (PC) i polieteroeteroketon (PEEK), ale rowniez polioksymety-
len (POM, nazwa handlowa ERTACETAL) oraz inne materiaty o podobnych wtasciwosciach. Brak mo-
dutu izolacyjnego (7) we wczesniejszej wersji naczynia kriostatycznego (PL239876, EP3310486) pro-
wadzit do znacznego ochtadzania miyna laboratoryjnego podczas schtadzania prébki oraz mielenia.
Przy silnym chtodzeniu probki, transfer ciepta mogt by¢ na tyle intensywny, ze temperatura mtyna spa-
data ponizej wartosci umozliwiajacej uruchomienie silnika. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug obecnego
wynalazku, wyposazone w modut izolacyjny (7), umozliwia sprawne chtodzenie probki, bez ryzyka nad-
miernego ochtodzenia miyna laboratoryjnego.

Aby zwiekszy¢ wygode uzytkowania, naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wyposazono
w modut napetniania (9), w postaci wypustu na $ciance bocznej (3) korpusu (2), przyktadowo o ksztatcie
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wycinka lejka. Modut napetniania (9) jest dostepny od goéry i zapewnia tatwo$¢ wprowadzania medium
chtodzacego do ptaszcza chtodzacego, w odréznieniu od wczesniejszego rozwigzania (PL239876,
EP3310486), gdzie medium chtodzace bylo wlewane poprzez waska szczeline pomiedzy kotnierzem
naczynia kriostatycznego a sciankami bocznymi umieszczonej w nim misy mielacej. Obecnie, w obrebie
modutu napetniania (9) kotnierz (5) naczynia kriostatycznego (1) jest lokalnie oddalony od $ciany bocz-
nej misy mielacej, co utatwia wlewanie medium chtodzacego do ptaszcza chtodzacego (11). Co wiecej,
objetos¢ modutu napetniania (9) efektywnie zwieksza catkowita objetos¢ ptaszcza chtodzacego (11)
(stanowi rezerwuar medium chtodzacego), sprawiajac, ze napetnianie ptaszcza (11) moze by¢ prowa-
dzone z mniejsza czestotliwoscia.

Aby zmniejszy¢ ryzyko przelania sie medium chtodzacego poza ptaszcz chtodzacy (11) podczas
mielenia, kotnierz (5) korpusu (2) naczynia kriostatycznego (1) przysunieto do scianki bocznej misy mie-
lacej na odlegtos¢ mniejsza niz 4 mm, korzystnie mniejsza niz 2 mm, zmniejszajac szczeline (12). Aby
dodatkowo zmniejszy¢ ryzyko przelania sie medium chtodzacego podczas mielenia, wprowadzono za-
mkniecie modutu napetniania (9), w postaci uchylnej klapki (10) stanowiacej przykrycie tego modutu.

Aby zmniejszy¢ koszty i czas produkcji naczynia kriostatycznego (1) wedtug wynalazku, a takze
aby zwiekszy¢ efektywnos¢ chtodzenia misy mielacej oraz zwiekszy¢ wygode uzytkowania poprzez re-
dukcje jego masy, naczynie kriostatyczne (1) jest wykonane z tworzywa sztucznego odpornego na dzia-
tanie niskich temperatur, i wykazujacego odpowiednia sztywnos¢. Eksperymentalnie stwierdzono, ze
sposrod znanych materiatow, jedynie poliweglan (PC) oraz polieteroeteroketon (PEEK) wykazuja odpo-
wiednig odpornos¢ termiczng i sztywnos$¢ w warunkach kriogenicznych, a takze zachowujg trwatosé
w warunkach mielenia na miynie laboratoryjnym. Inne znane tworzywa odporne na niskie temperatury
nie maja odpowiednich parametréw mechanicznych, aby sprosta¢ temu zadaniu (przyktadowo PTFE,
FEP). Tworzywa sztuczne wykazujg mniejsza przenikalnos¢ cieplng i mniejsza pojemnosc¢ cieplng niz
metal, dzieki czemu zastapienie metalu tworzywem sztucznym pozwala na znaczne oszczednos$ci me-
dium chtodzacego, ktére w wiekszym stopniu moze teraz chtodzi¢ mise mielaca, a nie samo naczynie
kriostatyczne (1). Ponadto, obrobka tworzyw sztucznych metodami stratnymi (przyktadowo: frezarka,
tokarka, obrabiarka CNC) jest znaczaco szybsze i tansze niz obrobka metalu, co prowadzi do oszczed-
nosci na etapie produkcji naczyh kriostatycznych wedtug wynalazku. Z kolei oszczednos¢ czasu na
etapie obrobki pozwala na tworzenie bardziej skomplikowanych ksztaitéw oraz obrabianie jednobrytowe
na obrabiarce CNC, dzieki czemu produkowane detale charakteryzujg sie lepszym dopasowaniem do
potrzeb uzytkownika oraz wieksza wytrzymatoscia mechaniczna.

Aby dodatkowo obnizy¢ koszty produkcji naczynia kriostatycznego (1), wedtug wynalazku,
a takze zwiekszy¢ elastyczno$¢ etapu projektowania i etapu produkcji, wytworzono testowe naczynia
kriostatyczne (1) metoda druku 3D z poliweglanu (PC). Nieoczekiwanie okazato sie, ze naczynie krio-
statyczne (1) wydrukowane z poliweglanu (PC) na standardowej drukarce 3D ze standardowymi fila-
mentami i standardowymi parametrami druku, wytrzymuje warunki mielenia na wibracyjnym mtynie la-
boratoryjnym (1400 rpm) przy jednoczesnym chtodzeniu ciektym azotem. Wydrukowana bryfa nie roz-
warstwia sie, pozostaje zwarta i szczelna. Gniazdo (6) przyjmujace mise mielaca nie wyciera sie pod-
czas mielenia, a wszelkie detale pozostajg nienaruszone przy starannej obstudze.

Mozliwos¢ wytwarzania naczynia kriostatycznego (1) metoda druku 3D znaczaco obniza koszty
jego produkcji, oszczedza czas warsztatu mechanicznego zaangazowanego w produkcje i nie angazuje
nadmiernie pracy specjalistow. Ponadto, mozliwo$¢ wytwarzania naczyn kriostatycznych (1) metoda
druku 3D pozwala na tworzenie bardziej skomplikowanych ksztattdw, niedostepnych dla technik strat-
nych (przyktadowo mozliwe jest wydrukowanie zamknietej pustej przestrzeni modutu izolacyjnego (7)),
a takze fatwiejsze dostosowywanie geometrii naczynia kriostatycznego (1) do budowy konkretnych ist-
niejacych mtynow laboratoryjnych, co niewielkim kosztem znaczaco zwieksza funkcjonalnos¢ ich wyko-
rzystania.

Zgodnie z wynalazkiem, elementy sktadowe naczynia kriostatycznego (1) [korpus (2), modut izo-
lacyjny (7), modut napetniania (9)] moga by¢ wytwarzane metodami stratnymi z metalu lub tworzyw
sztucznych, lub technika druku 3D z tworzyw sztucznych (przykiadowo z PC lub PEEK). Konstrukcja
naczynia kriostatycznego (1) wytwarzanego metodami stratnymi musi spetnia¢ okreslone wymagania
dotyczgce mozliwosci podejécia narzedzi obrabiajgcych, podczas gdy technika druku 3D pozostawia
wieksza dowolnos$¢ projektowania detali.

Naczynie kriostatyczne (1) wytwarzane klasycznymi metodami stratnymi sktada sie z trzech kon-
strukcyjnych czesci sktadowych: korpusu (2), modutu izolacyjnego (7) i modutu napetniania (9). Istotne
jest, aby modut izolacyjny (7) byt wytworzony z tworzywa sztucznego, a korpus (2) i modut napetniania
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(9) z wybranego, ale tego samego materiatu konstrukcyjnego (metal lub tworzywo sztuczne) aby pod-
czas chtodzenia nie dochodzito do naprezen na ich styku. taczenie tych elementéw odbywa sie meto-
dami klasycznymi (pasowanie precyzyjne, $ruby). W przyktadowym wariancie wykonania (Przykfad 1),
modut izolacyjny (7) ma posta¢ naczynia z podstawg i $ciankami bocznymi, o geometrii dostosowane;
do ksztattu i wielkosci mtyna laboratoryjnego (zwykle jest to naczynie cylindryczne). Modut izolacyjny
(7) jest pusty w $rodku i pozbawiony zamkniecia od gory. Na gornej krawedzi $cian bocznych ma ele-
menty kompatybilne z korpusem (2), przyktadowo korpus (2) ma pierscieniowy wypust na obwodzie
a modut izolacyjny (7) ma pierscieniowe wybranie na obwodzie przyjmujace ten wypust. Modut izola-
cyjny (7) moze by¢ wytworzony z poliweglanu (PC), polieteroeteroketonu (PEEK), polioksymetylenu
(POM) lub innego materiatu o podobnych wtasciwosciach. Z kolei korpus (2) ma ksztatt cylindryczny,
Sciany boczne (3) i podstawe (4), w ktorej uksztaitowane jest azurowe gniazdo (6) przyjmujace mise
mielaca. W $cianie bocznej (3) znajduje sie wybranie, w ktére wpasowany jest modut napetniania (9)
w postaci wycinka lejka z ptaska podstawa, a elementy te taczy sie za pomoca srub. Modut napetniania
(9) moze mie¢ dodatkowo uchylne zamkniecie (10) od gory. Korpus (2) i lejek (9) moga by¢ wytworzone
z metalu (np. stali, mosiadzu, itp.) lub tworzywa sztucznego (np. PC, PEEK). Naczynie kriostatyczne (1)
w tym wariancie wykonania (bez klapki na module napetniania) zostato przedstawione na rysunku
Fig. 2-4, Fig. 7, Fig. 10.A.

Naczynie kriostatyczne (1) wytwarzane metodami stratnymi, przy uzyciu obrabiarki CNC moze
by¢ produktem jednobrytowym, co dodatnio wptywa na jego wytrzymatos¢. Wéwczas, trzy czesci skta-
dowe [korpus (2), modut izolacyjny (7), modut napetniania (9)] sa wytworzone z tego samego materiatu
i sg ze soba zintegrowane. Mozliwe jest jednak wytworzenie elementdw sktadowych osobno i ich pdz-
niejsze pasowanie, co jednak jest niekorzystne konstrukcyjnie i czasochtonne. W tej metodzie wytwa-
rzania, naczynie kriostatyczne (1) najczesciej wykonuje sie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu
(PEEK), ale mozliwe jest jego wykonanie z metalu, co wiaze sie jednak z koniecznoscig osobnego wy-
tworzenia modutu izolacyjnego (7), a w fazie eksploatacji — ze stratami medium na chtodzenie samego
naczynia. W przyktadowym wariancie wykonania (Przyktad 2), modut izolacyjny (7) ma postac¢ obszer-
nego wybrania od spodu, w podstawie (4) naczynia kriostatycznego (1), a powietrze zawarte w tym
wybraniu petni funkcje izolatora. Obciazenie jest przenoszone poprzez obwodowe $cianki boczne mo-
dutu izolacyjnego (7). Korpus (2) ma ksztalt cylindryczny, sciany boczne (3) i podstawe (4), w ktorej
uksztattowane jest gniazdo (6) przyjmujace mise mielaca. W scianie bocznej (3) wbudowany jest modut
napetniania (9), przyktadowo w postaci wycinka lejka z ptaska podstawa. Modut napetniania (9) moze
mie¢ dodatkowo uchylne zamkniecie (10) od géry. Naczynie kriostatyczne (1) w tym wariancie wykona-
nia zostato przedstawione na rysunku Fig. 10.B.

Naczynie kriostatyczne (1) wytwarzane metodami druku 3D moze by¢ produktem jednobrytowym,
co dodatnio wptywa na jego wytrzymatosc. Wowczas, trzy czesci sktadowe [korpus (2), modut izolacyjny
(7), modut napetniania (9)] sa wytwarzane z tego samego materiatu i sg ze soba zintegrowane. Wytwa-
rzanie elementdw sktadowych osobno i ich pézZniejsze pasowanie jest mozliwe, lecz niekorzystne kon-
strukcyjnie i czasochtonne. W tej metodzie wytwarzania, naczynie kriostatyczne (1) wykonuje sie z po-
liweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu (PEEK), poniewaz sa to jedyne znane twoércom materiaty kon-
strukcyjne spetniajace wymogi wytrzymatosci w warunkach kriogenicznych, ktére nadaja sie do druku
3D. Mozliwe jest jednak wykonanie metodg druku 3D z innych tworzyw sztucznych o odpowiednich
parametrach wytrzymatosci w warunkach kriogenicznych. Obecnie, szczegdlnie korzystne jest wykorzy-
stanie poliweglanu (PC) jako materiatu taniego, mozliwego do druku na wiekszosci standardowych dru-
karek 3D, podczas gdy druk polieteroeteroketonu (PEEK) wymaga specjalistycznych drukarek oraz dro-
gich filamentow. Mozliwy jest zarowno wydruk projektu dostosowanego do wytwarzania klasycznymi
metodami stratnymi (Przyktad 3) oraz stratnymi metodami cyfrowymi (Przykiad 4), jak réwniez wydruk
projektu znacznie bardziej skomplikowanego, niedostepnego dla metod stratnych (Przyktad 5-6).
W przyktadowych wariantach wykonania, gdzie bryta naczynia kriostatycznego (1) zostata dostosowana
do wytwarzania technika druku 3D, modut izolacyjny (7) ma postac pustej przestrzeni (8) w podstawie
naczynia kriostatycznego (1), znajdujacej sie bezposrednio pod korpusem (2). Przestrzen (8) moze by¢
wypetniona w niewielkim stopniu struktura o geometrii heksagonainej (np. wypetnienie 10%), co zwiek-
sza sztywnos¢ bryty, a obciazenie jest przenoszone poprzez obwodowe $cianki boczne modutu izola-
cyjnego (7). Mozliwe jest jednak pozostawienie tej przestrzeni (8) catkowicie pustej (tzw. poduszka po-
wietrzna), o ile zapewnione zostanie odpowiednie podparcie misy mielacej i przeniesienie obcigzenia
poprzez wypetniong czes¢ struktury. Korpus (2) ma ksztatt cylindryczny, sciany boczne (3) i podstawe
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(4), w ktorej uksztattowane jest gniazdo (6) przyjmujace mise mielaca. W scianie bocznej (3) wbudo-
wany jest modut napetniania (9), przykltadowo w postaci wycinka lejka z ptaska podstawa. Modut napet-
niania (9) moze mie¢ dodatkowo uchylne zamkniecie (10) od géry. W celu dodatkowej redukcji kosztow
produkcji naczynia kriostatycznego (1) technika druku 3D, nalezy zaprojektowac bryte naczynia w spo-
sob umozliwiajacy wydruk jednofilamentowy na jednodyszowej drukarce 3D. Oznacza to, ze nalezy
zrezygnowac z wszelkich detali o zbyt duzym kacie rozszerzania poza swoja podstawe, co wiazatoby
sie z koniecznoscia stosowania podpor z tego samego materiatu lub podpér z materiatu wodnorozpusz-
czalnego. Wydruk jednodyszowy jest szybszy i wymaga mniej skomplikowanego sprzetu. Naczynie krio-
statyczne (1) w tym wariancie wykonania zostato przedstawione na rysunku Fig. 1, Fig. 5, Fig. 6, Fig. 9,
Fig. 10.E, i zostato opisane szczegdtowo w Przyktadach 5-6.

Naczynie kriostatyczne (1) do misy mielacej mtyna laboratoryjnego zostato opisane ponizej
w przyktadach wykonania i zastosowania. Wymiary zewnetrzne naczynia kriostatycznego zostaty dopa-
sowane do posiadanego laboratoryjnego miyna wibracyjnego TESTCHEM LNW-s i posiadanych matych
mis mielacych o zewnetrznej $rednicy podstawy 79 mm, wysokos$ci catkowitej 41,5 mm i zewnetrzne;j
$rednicy nakretki 88 mm (nie wyklucza to mozliwosci wytworzenia naczyn kriostatycznych dostosowa-
nych do wymiaréw innych miynéw laboratoryjnych). Gniazdo miyna wibracyjnego TESTCHEM-S przyj-
muje obiekty o srednicy podstawy 108 mm (z dwoma potkolistymi wybraniami o srednicy 10 mm) i wy-
sokosci 55 mm.

Przyktad 1. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wykonano technika klasyczne;
oborki stratnej ze stali 4H13 i ERTACETALU. Osobno wytworzono korpus (stal 4H13), modut napetnia-
nia (9) (stal 4H13) i modut izolacyjny (7) (ERTACETAL). Modut izolacyjny (7) wytworzono w taki sposéb,
aby scisle spasowat sie z wypustem na podstawie korpusu (2). Korpus (2) potaczono z modutem napet-
niania (9) z pomoca trzech srub M3. Naczynie kriostatyczne (1) wazyto okoto 750 g i miato nastepujace
wymiary: rednica zewnetrzna przy podstawie 108 mm, srednica zewnetrzna szczytu kotnierza 110 mm,
wysoko$¢ catkowita 46,5 mm, gteboko$¢ wewnetrzna 35 mm; wysokos¢ podstawek 10 mm, przeswit
pod dnem misy mielacej 4 mm, wysokos¢ pustej przestrzeni (8) w module izolacyjnym (7) 2 mm, grubos¢
modutu izolacyjnego (7) 10,5 mm, wysokos¢ wypustu korpusu (2) do mocowania modutu izolacyjnego
(7) 6 mm, $rednica lejka modutu napetniania (9) 60 mm, wysokosc¢ lejka modutu napetniania (9) 23 mm,
szerokos$¢ szczytu kotnierza lejka modutu napetniania (9) 59,8 mm. Objetos¢ ptaszcza chtodzacego (11)
powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia kriostatycznego (1) ok. 115 ml. Catko-
wite wymiary ukfadu powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia kriostatycznego
(1): srednica zewnetrzna 108 mm, wysokos$¢ 55 mm, co odpowiada wymiarowi gniazda mtyna labora-
toryjnego TESTCHEM LNW-s. Wytworzone naczynie kriostatyczne (1) poddano rocznym testom labo-
ratoryjnym (mielenie reaktywnych prébek proszkowych w warunkach kriogenicznych), w czasie ktérych
poprawnie spetnito ono swoja funkcje: naczynie byto wygodne w uzytkowaniu, prébki byty efektywnie
chtodzone, a temperatura mtyna laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas chtodzenia
probek ciektym azotem. Naczynie kriostatyczne (1) w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 2,
Fig. 3, Fig. 4, Fig. 7 i Fig. 10.A.

Przyktad 2. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wykonano technika cyfrowej oborki
stratnej z polieteroeteroketonu (PEEK). Bryta naczynia kriostatycznego (1) zostata stworzona w progra-
mie komputerowym poprzez potaczenie bryt wytworzonych w Przyktadzie 1, z tym, Ze nie uwzgledniono
$rub mocujgcych modut napetniania i wykonano zagtebienie o srednicy 88 mm od spodu na srodku
podstawy modutu izolacyjnego (7), tworzac w ten sposob pusta przestrzen (8) o grubosci 4 mm. Naczy-
nie kriostatyczne (1) wazyto okoto 155 g i miato wymiary identyczne jak odpowiednie wymiary naczynia
kriostatycznego (1) wytworzonego w Przyktadzie 1. Objetosc ptaszcza chtodzacego (11) i catkowite wy-
miary uktadu powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia kriostatycznego (1) byly
identyczne jak w Przyktadzie 1. Wytworzone naczynie kriostatyczne (1) poddano testom laboratoryjnym,
w czasie ktorych poprawnie spetnito ono swojg funkcje: naczynie byto lekkie i wygodne w uzytkowaniu,
probki byty efektywnie chtodzone, a temperatura mtyna laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie
podczas chtodzenia prébek ciektym azotem. Naczynie (1) zachowalo integralno$¢ konstrukcji i wszyst-
kie detale. Naczynie kriostatyczne (1) w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 10.B.

Przyktad 3. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wykonano technika druku 3D na
dwudyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC) oraz
podporowego filamentu wodnorozpuszczalnego poliwinylowego (PVA). Po wydruku, bryta zostata wy-
myta wodg w celu usuniecia podpér wodorozpuszczalnych. Bryta naczynia kriostatycznego (1) zostata
stworzona w programie komputerowym poprzez potaczenie bryt wytworzonych w Przyktadzie 1, z tym,
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ze nie uwzgledniono $rub mocujacych modut napetniania, a pusta przestrzen (8) modutu izolacyjnego
(7) o grubosci 2 mm wypetniono pionowo zorientowang struktura heksagonalng o stopniu wypetnienia
przestrzeni 10%. Naczynie kriostatyczne (1) wazyto okoto 140 g i miato wymiary identyczne jak odpo-
wiednie wymiary naczynia kriostatycznego (1) wytworzonego w Przyktadzie 1. Objetos¢ ptaszcza chto-
dzacego (11) i catkowite wymiary uktadu powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia
kriostatycznego (1) byty identyczne jak w Przyktadzie 1. Wytworzone naczynie kriostatyczne (1) pod-
dano dwuletnim testom laboratoryjnym, w czasie ktoérych poprawnie spetnito ono swoja funkcje: naczy-
nie byto lekkie i bardzo wygodne w uzytkowaniu, probki byty efektywnie chtodzone, a temperatura mtyna
laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas chtodzenia probek ciektym azotem. Naczynie
(1) zachowato integralnos¢ konstrukcji oraz wszystkie detale. Naczynie kriostatyczne (1) w tym warian-
cie wykonania przestawiono na Fig. 8 i Fig. 10.C.

Przyktad 4. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wykonano technika druku 3D na
dwudyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC) oraz
podporowego filamentu wodnorozpuszczalnego poliwinylowego (PVA). Po wydruku, bryta zostata wy-
myta woda w celu usuniecia podpor wodorozpuszczalnych. Bryta naczynia kriostatycznego (1) byta
identyczna jak w Przyktadzie 2. Naczynie kriostatyczne (1) wazyto okoto 140 g i miato wymiary iden-
tyczne jak odpowiednie wymiary naczynia kriostatycznego (1) wytworzonego w Przykiadzie 2. Objetos¢
ptaszcza chtodzacego (11) i catkowite wymiary uktadu powstatego po umieszczeniu misy mielacej we-
wnatrz naczynia kriostatycznego (1) byly identyczne jak w Przyktadzie 2. Wytworzone naczynie kriosta-
tyczne (1) poddano testom laboratoryjnym, w czasie ktérych poprawnie spetnito ono swoja funkcje: na-
czynie byto lekkie i bardzo wygodne w uzytkowaniu, probki byty efektywnie chtodzone, a temperatura
miyna laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas chtodzenia prébek cieklym azotem. Na-
czynie (1) zachowato integralno$¢ konstrukcji oraz wszystkie detale. Naczynie kriostatyczne (1) w tym
wariancie wykonania przestawiono na Fig. 10.D.

Przyktad 5. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wykonano technika druku 3D na
jednodyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC). Bryia
naczynia (1) zostata zaprojektowana specjalnie pod katem wytwarzania technika druku 3D z wykorzy-
staniem jednego filamentu, ale jej ogdine zatozenia konstrukcyjne bazowaty na naczyniu (1) wytworzo-
nym w Przyktadzie 1. Wszystkie detale naczynia sa mozliwe do wydrukowania bez koniecznosci stoso-
wania podpdr, co znaczaco skraca czas produkcji i postprodukcji, a takze umozliwia wydruk dobrej ja-
kosci na standardowych drukarkach jednofilamentowych. Ponadto, naczynie (1) zostato zaprojektowane
w sposob maksymalizujacy objetos$¢ ptaszcza chtodzacego (11), przy jednoczesnej minimalizacji strat
ciektego azotu, co osiagnieto poprzez wprowadzenie uchylnej klapki (10) zamykajacej od géry modut
napetniania (9) oraz poprzez zagiecie kotnierza (5) korpusu (2) do wewnatrz (w strone $cian misy mie-
lacej) minimalizujac szerokosc¢ szczeliny (12) do 1,5 mm. Pusta przestrzen (1) modutu izolacyjnego (7)
o grubosci 2 mm wypetniono pionowo zorientowana struktura heksagonalna o stopniu wypetnienia prze-
strzeni 10%. Naczynie kriostatyczne (1) wazyto okoto 150 g i miato nastepujace wymiary: srednica ze-
wnetrzna przy podstawie 108 mm, $rednica zewnetrzna szczytu kotnierza (5) 108 mm, srednica we-
wnetrzna szczytu kotnierza (5) 101 mm, wysokos¢ catkowita 46,5 mm, gtebokos¢ wewnetrzna 40 mm;
wysokos¢ podstawek 10 mm, przeswit pod dnem misy mielacej 6 mm, wysokos$¢ pustej przestrzeni (8)
w module izolacyjnym (7) 2 mm, Srednica lejka modutu napetniania (9) 60 mm, wysokos$¢ lejka modutu
napetniania (9) 44 mm, szeroko$¢ szczytu kotnierza lejka modutu napetniania (9) 59,8 mm. Objetos¢
ptaszcza chtodzacego (11) powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia kriostatycz-
nego (1) ok. 140 ml. Catkowite wymiary uktadu powstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz
naczynia kriostatycznego (1): $rednica zewnetrzna 108 mm, wysoko$¢ 55 mm, co odpowiada wymia-
rowi gniazda mtyna laboratoryjnego TESTCHEM LNW-s. Wytworzone naczynie kriostatyczne (1) pod-
dano testom laboratoryjnym (mielenie reaktywnych probek proszkowych w warunkach kriogenicznych),
w czasie ktorych poprawnie spetnito ono swojg funkcje: naczynie byto bardzo wygodne w uzytkowaniu,
probki byty bardzo efektywnie chtodzone, ciekty azot diugo utrzymywat sie wewnatrz ptaszcza chiodza-
cego (11), a temperatura mtyna laboratoryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas chtodzenia
probek ciektym azotem. Naczynie kriostatyczne (1) w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 1,
Fig. 5, Fig. 9, Fig. 10.E.

Przyktad 6. Naczynie kriostatyczne (1), wedtug wynalazku, wykonano technika druku 3D na
jednodyszowej drukarce 3D z wykorzystaniem konstrukcyjnego filamentu poliweglanowego (PC) jak
w Przykiadzie 5. Projekt bryty byt identyczny jak w przyktadzie 5, z tym, Zze pusta przestrzen (8) modutu
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izolacyjnego (7) o grubosci 2 mm pozostata nie wypetniona struktura heksagonalna, pozostawiajac we-
wnatrz bryly tzw. poduszke powietrzna. Struktura zachowata sztywnos$¢, poniewaz poduszka znajdo-
wata sie jedynie pod ptaska czescig dna naczynia kriostatycznego (1), a obciazenie byto przenoszone
przez wypetniong strukture znajdujaca sie pod podporami misy mielacej. Naczynie kriostatyczne (1)
wazyto okoto 150 g i miato wymiary identyczne jak odpowiednie wymiary naczynia kriostatycznego (1)
wytworzonego w Przyktadzie 5. Objetos¢ ptaszcza chtodzacego (11) i catkowite wymiary uktadu po-
wstatego po umieszczeniu misy mielacej wewnatrz naczynia kriostatycznego (1) byty identyczne jak
w Przyktadzie 5. Wytworzone naczynie kriostatyczne (1) poddano testom laboratoryjnym (mielenie re-
aktywnych probek proszkowych w warunkach kriogenicznych), w czasie ktérych poprawnie spetnito ono
swoja funkcje: naczynie byto bardzo wygodne w uzytkowaniu, prébki byty bardzo efektywnie chtodzone,
ciekty azot dtugo utrzymywat sie wewnatrz ptaszcza chtodzacego (11), a temperatura miyna laborato-
ryjnego praktycznie nie ulegata zmianie podczas chtodzenia prébek ciektym azotem. Naczynie kriosta-
tyczne (1) w tym wariancie wykonania przestawiono na Fig. 6.

Zastrzezenia patentowe

1. Naczynie kriostatyczne do misy mielacej mtyna laboratoryjnego, otwarte od gory, posiadajace
azurowe gniazdo przyjmujace mise mielaca na czas chtodzenia i mielenia, tworzace wraz
Zz misg p&totwarty ptaszcz chtodzacy w postaci przestrzeni pomiedzy zewnetrznymi Sciankami
i podstawa misy mielacej oraz wewnetrznymi sciankami i dnem naczynia kriostatycznego, ota-
czajacy mise mielaca z bokdw oraz od spodu, dostepny od goéry dla cieklego medium chto-
dzacego, znamienny tym, ze sktada sie z korpusu (2) zawierajacego sciany boczne (3) i azu-
rowe gniazdo (6) przyjmujace mise mielaca, modutu izolacyjnego (7) umieszczonego pod kor-
pusem (2), majacego podstawe i sciany boczne, a wewnatrz pusta przestrzen (8) izolujaca
termicznie miyn laboratoryjny od korpusu (2) naczynia kriostatycznego (1) wypetnionego me-
dium chtodzacym, a ponadto, ma modut napetniania (9) w postaci otwartego od géry wypustu
na scianie bocznej, przyktadowo o ksztaitcie wycinka lejka.

2. Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, ze modut napetniania jest od gory
zamkniety roztaczna, uchylna klapka (10).

3. Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, ze modut izolacyjny (7) jest wyko-
nany z tworzywa sztucznego.

4. Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, ze jego korpus (2) jest wykonany
ze stali lub tworzywa sztucznego, korzystnie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu
(PEEK).

5. Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 4, znamienne tym, ze jego korpus (2) jest zintegro-
wany z modutem izolacyjnym (7), a catos¢ jest wykonana z jednego tworzywa sztucznego,
korzystnie z poliweglanu (PC) lub polieteroeteroketonu (PEEK).

6. Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, Ze jest wykonane technikg
druku 3D.

7. Naczynie kriostatyczne wedtug zastrz. 1, znamienne tym, ze jest wykonane technikami strat-
nymi.
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Rysunki
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