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Przystawka niskotemperaturowa do dyfraktometrów
rentgenowskich systemu Bonda

Przedmiotem wynalazku jest przystawka nisko-
temperaturowa do dyfraktometrówrentgenowskich
systemu Bonda dla zakresu temperatur od +I30°C
do -1B0PC.

Znane są przystawki niBkotemperatiuirowe umo-
źfliwiające prowadzenie badań nad Iteimperafaiiro-
wyrou zależnościami parametrów sieoi itaryjsltaii-
cznej z wykorzystaniem dyfrakcji promienio¬
wania X.

Zasada działania znanych przystawek dla za«-
kresu temperatur od +30°C do -1«0°C polega na
doprowadzeniu oziębionych par azotu w bezpo¬
średnie sąsiedztwo badanego preparatu, zapewnie¬
niu odpowiedniej stabilności .temperatury i za¬
bezpieczeniu prejparafcu oraz mocujących go ele¬
mentów przed oszranianiem.

Znana jest w szczególnoiści przystawka nisko¬
temperaturowa firmy Syntex Anadyticai Instau-
ments opisana w patencie USA rur 3.639.6315. Pod¬
stawową częścią przystawki jest wymiennik ciepła
składająjcy się z naczymiai Dewara oJraz umocowa¬
nej wewnątrz węjżowindcy wyposażonej w radiator.
Wymiennik jest zasilany z dwóch zbiorników
ciekłego azotu; z jednego jest pompowany ciekły
azot stanowiący medium chłodzące wymiennika*,
drugi zasila w pary N2 wspomnianą wężownicę
poprzez regulator ciśnienia i układ kontroli prze¬
pływu. Wskutek wyimiany ciepła część dostarczo¬
nego do wymiennika ciekłego azotu odparowuje
i zostaje uzupełniona przez zawór magnetyczny
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sterowany czujnikiem poziomu. Opuszczające wy¬
miennik pary azotuj oziębione do temperatury
o kilka stopni wyższej od temperatury ciekłego
azotu, zostają skierowane do- układu grzejnika
umożliwiającego uzyskanie żądanej temperatury.
Następnie pary te są doprowadzane za pomocą
szklanej instalacji próżniowej do dyszy wyposa-
żonej w grzejnik odszraniający. Instalacja próż^
niowa, okładająca się z kilku łączonych przegu¬
bowo odcinków rur osłoniętych za pomocą pła¬
szcza próżniowego, zapewnia dużą swobodę w usta¬
wieniu dyszy wzgilejdem preparatu. Striumień par
zostaje skierowany na preparat i ozięjbia go. Gło¬
wicę, na której jest umocowany preparat,, osłania
ogrzewana tarczą na której strumień par ulega
rozproszeniu.

Opisana konstrukcja przystawki wymaga zasto¬
sowania trudnej do wykonania instalacji próżnio¬
wej-. Stabilizacja temperatury przy braku zabez¬
pieczenia kryształu od wpływu warunków otocze¬
nia jest nie lepsza niż ±l°iQ gdy dla pełnego
wykorzystania możliwości precyzyjnego dyfrakto¬
metru systemu Bonda nieodzowna jest znacznie
dokładniejsza stabilizacja*

(Zadaniem wynalazku jest opracowanie konstru¬
kcji przystawki niskotemperaturowej ze stabili¬
zacją temperatury na poziomie ±Qft&0G, wyelimi¬
nowaniem instalacji próżniowej i zapewnieniem
skutecznego odszraniania głowicy.
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Według wynalazku cel ten osiągnięto przez za¬
opatrzenie przystawki w wymiennik ciepła, który
w dolnej części zbiomilkai, stale napełnionego ciek¬
łym, azoteim, ima cylindryczny radiator zasilany
parami azotu. Raidiaitoir jest^ ScSotny "z "szeregu"
pierścieniowych kanałów połączonych ze so!bą za
pomocą otworów rozmieszczonych na przeciwileg-_
łych stronach radiatora. Talk skonstruowany ra¬
diator realizuje funkcję rójwolegUe połąjczonych
rur współśrodkowych i zapewnia wysoką efekty¬
wność wymiany ciepła, mlie powodująjc tłumienia
prizenływu par. Dalej opisany radiator jest połą¬
czony z (dyszą zaopatrzoną w grzejnik stabiliza^-
cyjny oraz w dwa tłumiące korki z waty mie-""
dzianej. Dolny koniec dyszy jest połączony ru¬
chomo iz głowicą odiszraniającą, w kitórej znaj¬
duje się celuloidowa osłona otaczająca badany
preparat. W dolnej iczejślci głowicy znajdują się
grzejniki kierujące uchodzące dołem pary azótou
na zewnętrzną powierzchnię osłony ^jeflufloadowej,
Grzejniki są także umieszczona pirzy szczelinie
głowicy..

/ [W opisanym radiatorze przekrój każdego ka¬
nału pierścieniowego jest korzystnie równy sumie
powierzchni otworów wykonanych od strony iwlo-
tu par między pierwszym a przedostatnim kana¬
łem i od strony wylotu miejdzyj pierwszym
a ostatnim kanałem.

Szczelina przystawki stanowiąca drogę dla
przejścia promieniowania X oraz promieniowania
po dyfrakcji jest utworzona1 między diwomia
texttolitowyimi cylindrami oddzielonymiod' Siebieza
pomocą kołków dystansowych. Kołki te służą
równocześnie do umocowania i zasilania grzejni¬
ków odiadBających szczelinę.

(Dolna ' część cylindra głowicy odszraniajajcej
ma specjalną szczelinę o regulowanej głębokości,
w której jest osadzony ruchomo teflonowy pier¬
ścień. Przez otwór tego pierścienia jest przepro¬
wadzona kapiiatra, na końcu kitórej jest umocowa¬
ny badany preparat. Opisana konstrukcja, stano¬
wiąc zamknięcie komory w której uchodzące pary
"azotu zostają zawrócone na zewnętrzną powierz¬
chnię osłony celuloidowej, umożliwia równocześ¬
nie odchylanie (badanego kryształu w płaszczyźnie
prostopadłej do osi obrotu dyfrailrtomeitiru o kąt
do 8°, co jest wystarczajalce dla- prawidłowego
ustawienia krysiztału względem wiązki X.
- Przystawka jest w znany sposób zasilana
z dwóch „ zbiorników płynnego azotiu: DizdeJkŁ opi¬
sanemu rozwiązaniu stabilność temperatury mie¬
rzonej wi obszarze zajmowanym przez kryształ
wynosi +0,0i2°C w zakresie temperatur od +I30PC
do —laO^C i ±G,06oC w zakresie temperatur od
H1j2G°C do -U80°iC. Pomiar i kodtaola stabilności
temperatury w czasie badań odbywają się przy
użyciu termopary doprowadzonej po|przez osłonę
celofanową rw bezpośrednie sąsiedztwo kryształu.

Przedmiot wynalazku jest dokładniej objaśniony
na przykładzie wykonania w związku z rysun¬
kiem, na którym fig. 1 przedstawia przystawkę
w przekroju pionowymi, a fig. i2—.głowicę odiszra¬
niającą przystawki pokazanej na fig. I* w powięk¬
szeniu, również w przekrojai pionowym.
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Jak pokazano na ryisunkui, przyistafwka ma^wy¬
miennik ciepła zaopatrzony w cylindryczny ^zbior¬
nik 1 zamknięty szczelnie od tgóry tetótcjitową

^nakrętką 2. W nakrętce znajdują się zaciski mocu-
~~t" f^ ~£ocć^vkę" lewara 3 połączonego z nie poka-

1 zanym na. rysuinlfu zbiornikiem ciekłego azotu
oraz lewara 4 połączonego z nie ;pjbkazanym na
rysunku zbiornikiem "gazowego azotu. W nakrejt-
ce 2 jest ponadto umocowany przewód 5 służący
do odprowadzenia póiwatającycli w wymienniku
par azotu oraz do wprowadzenia i zamocowania
nie pokazanego na: rysunku czujnika poziomu
ciekłego azotu; czujnik ten steruje zaworem do¬
zującym do wymiennika ciekły azot. y v ^

jW dolnej części zbiornika 1, zawsze wypełnionej
ciekłym azotem, jest umieszczony radiiat^ 6^ Ąad-
iator o kształcie cylindrycznym ma szereg pier¬
ścieniowych kanałów 7 połączonych że sobą ot¬
worami rozmieszczonymi na przeciwległych stro¬
nach- radiatora. Pierwszy górny pierścieniowy ka¬
nał jest połączony z lewarem 4, ostatni dolny jest
połączony otworem z przestrzenią 8, która dalej
jest szczelnie połączona z dyszą 9. MLejdzy dnem
radiatora 6 a dnem zbiornika 1 jest umieszczony
teflonowy pierścień 10 zapewniający kontakt dol¬
nej części radiatora z ciekłym azotem.

IW celu wyeliminowajniai tłumienia przepływu
par przez radiator 6 i tym samym uniknięcia ko-
niecznościi (stosowania wysokich ciśnień w zbior¬
niku zasilającym, przekrój poprzeczny każdego
kanału T^jeśt" równy sumie powierzchni otworów
wykonanych od strony wlotu par imejdzy pier-
wiszym a przedostatnim 'kanałem i od strony wy¬
lotu między pierwszym a osftaitindtm kanałem.

IW dyiszy 9 jest -umieszczony gjrżejniik ^
taci spirala z drutu kapitałowego - uinocówany
na dwóch przepustach 12 izolowany - teflonem.
Dalej w dyszy 9 jest umieszczony korek 1-3 z wa¬
ty miedzianej służący do ujednoarodinieniia teirlpe-
raitury par azotiu Opuszczających obszar grzejnika
11. W korku 13 jest umodoiwania nie pokazalnai na
rysunku termppara sterująca układ elektronicizny
zaisiiający grzejinik 11.

(Przedłużenie dyszy 9 stanowi celuloddx)wa ostóna
14, wewnątrz kitórej jest umieszczony (preparat^ 15
umocowany na giłowdJcy 16 za posredinictwetn ;ka-
pdiłary 17. Głowica odszraniającai, której kónsfcirulk-
cja zostanie dalej szczegółowo opisana, jest za^-
opaitrzona w odmrażające grzejniki,l^. Wiązka pro¬
mieniowania X dociera do preparatu 1& ze szcze¬
liny, kóldmatora 19. Głowica 16 umożliwia otijrót
preparatu wokół osi o dowolny kąjt w zakresie
od 0° do 360° oraz odlchylleriie ktrys|ztału wzglejdem
płaszczyzny obrotu o kajt do 6°. .Ztbtiomik 1 oraz
dysza 9 są umieszczone w styropianowym płaszczu
20 umieszczonym w obudowie.

Pokazana na fig. 2 rysunku głowica odszrania-
jąca ma dwa textoliitowe cyOindry 21, 22 oddzie¬
lone od siebie dystansowymi kołkami 23 zapew¬
niającynii utworzenie szczeliny 24 nieatoejdfeeg 'dla
przejścia wiązki promieniowania X oraz promie¬
niowania po dyfrakcji Kołki 28 służą równocześ¬
nie do umocowania dwóch paeitścieńdowych grzej¬
nikowi 25 zabezpieczających szczelinę 24 przed
oszronieniem, W otworze 26 cylindra 21 jest feftjr
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dzona końcówka dytszy 9 a pod nią znagduije się
korek 27 z waty miedziainej z doprowadzoną do
niego fceanmoparą 28. W opisanej już celuloidowej
osłonie 14 anajduje się preparat 15. Końcówka
dyszy 9 jest osadzona w otworze 26 suwliwie
i jest uszczelniona za pomocą smaru silikonowego.
Dzięki temu połączeniu kurczenie się dyiszy 9 na
skultek zmiany tem|peratury nie poiwoduije przesu¬
wania się szczeliny 2Ą a tym samym staje się
zbędne korygowanie położenia przystawki wzglę¬
dem źródła pnomieniowania w czasie trwania eks¬
perymentu.

Cyllinder 22 ma wyprofilowaną komorę 29 od^
bijającą pary opuszczające osłonę 14 w kierunku
szczeliny 24. Zawracaj ąice pary opłyiwaijąc z zew-
nąjbrz osłonę 14 zapobiegają jej oszrtoieniu, zaś
opisane grzejniki 25 chronią jedynie sztozeJMę 4
przed oblodzeniem. Z tego wzgiejdu ko-nlbalhat.. cie¬
plny grzejników 25 z innymielementami głowicy
jest zredukowany do punkJEójfr' łączeń z dystan¬
sowymi kołkami 23. v*'••

Dołna część cylindra 22 jesfc zaopatrzona- W. dosr
tępny od zewnąjtrz teflonowi wkręt 30 uistafrajjąicy
szczelinę 31 dla pomieszczenia tefllonowego pier¬
ścienia 32 uszczelniającego kioimoirę 29. Pierścień
32, w którego otworze, jest:umieszczona kapdiarą
17, jest osadzony ruichomlo w szczelinie 31, co poz^
wala na odchylanie kryształu 15 w płaszczyźnie
prostopadłej do osi obrotu;>;ftytokltjometou.. Przez-
istniejące w tym rozwiązaniu- nieszczelności część
strumieniai par azotui ma możność uchodzić na
zewnątrz, jednak jest ona znikoma w porównaniu
z efektywnym strumieniem zwrotnym. Wnętrza
cylindrów 21 i 22 są wypełnione styropianem 3$.

Zastrzeżenia patenitowe
A. Przystawka niskjctemperaturowa do dyfrak¬

tometrów rentgenowskich systemu Bonda dla zak-
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resu temperatur od +i30°C djo —lfi0°C, zaopat¬
rzona w dwa zjbiomiki ciekłego azotu zasilające
wymiennik ciepła służący do schładzania par azo¬
tu kierowanych nastętpnie poprzez girzejnik na ba¬
dany preparat, znamienna tymb że w doikiej części
zbiloirnika (1), stale napełnionej ciepłym azotem,
ma cylindryczny radiator (6) złożony z szeregu
pierścieniowych kanałów (7) połączonych ze sobą
za pomocą otworów rozmieszczonych na przeciw¬
ległych stronach radiatora, a z przestrzenią (8)
radiatora jest szczelnie połączona dysza (9) za¬
opatrzona w stabilizacyjny, grzejnik (11) oraz
w dwa (tłumiące korki (13), (27) z waty miedzia¬
nej i zaś doliny koniec dyszy (9) jest ruchomo po¬
łączony z głowicą odslzraniaijąjcą zaopatrzoną
w celuloidową osłonę (14), grzejniki (18) kierujące
pary azotu na zewnejtirzną powierzchnię wspom¬
nianej osłony oraz grzejniki (25) umieszczone
przy szczelinie (24) głowicy.

2. Pirzystawka według zaJstrz. 1> znamienna tym,
że przekrój poprzeczny każdego kanału (7) rad¬
iatora (fi) jest korzystnie równy sumie powierz¬
chni otworów wykonanych od strony wlotu par
miedzy pierwszym a przedostatnim kanałem (7)
i od- strony wylotu między pierwszym a ostaitnim
kańałeorl (7)> --

0. Przystawka według zastrz. 1, znamienna tym,
że szczelina (24) jest utworzona mdejdzy textołiito-
Wymi cylindrami (21), (22) oddzielonymi od siebie
za pomocą dystansowych kołkó(w (23), kltóre rów¬
nocześnie służą do umocowania i zasilania grzej¬
ników (25).

(4. (Przystawka według zastrz. ls znamienna tym,
że dolna część cylindra (22) głowicy odlszrania-
jącej ma regulowaną szczelinę (31) z osadzonym
w niej ruchomo teflonowym pierścieniem (32),
przez otwór którego jest przeprowadzona kapilara
(17) z badanym preparatem (15).
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