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rentgenowskich systemu Bonda 5 -

1 -
Przedmiotem wynalazku jest przystawka mnisko-

temperaturowa do dyfraktometréw:rentgenomwskich -

systemu Bonda dla zakresu temperaltmr od +30°C
do —180°C.

Zname sg przystawki mskorbempeu-arbuu'ome umo-
iliwiajgce prowadzenie badan nad temperaturo-
wymi zaleino$ciami parametréw sieci krystali-
caej z wykorzystaniem dyfrakeji promienio-
wania X.

Zasada dziatania znanych przystawek dla za-
kresu temperatur od +30°C do —180°C polega na
doprowadzeniu oziebionych par azotu w bezpo-
frednie sgsiedztwo badanego preparatu, zapewmnie-
niu odpowiedniej stabilnosci temperatury i za-
bezpieczeniu preparatu oraz mocuuacyrch go ele-
mentéw przed oszranianiem.

Znana. jest w szczegblnosci przystawka nisko-
temperaturowa firmy Syntex Amalytical Instru-
ments opisana w patencie USA nr 3.839.635. Pod-
stawowq czesciq przystawki jest wymiennik ciepia
skiadajacy sie z naczynia Dewara oraz umocowa-

nej wewnafrz wezownicy wyposazonej w radiator.
- Wymiennik Jjest zasilany z dwéch zbiornikéw
cieklego azotu; z jednego jest pompowany ciekly
azot stanowigcy medium chlodzace wymiennika,
drugi zasila w pary N, wspomniang wezownice
poprzez regulator cisniemia i uklad kontroli prze-
piywu, Wskutek wymiany ciepta czesé dostarczo-
nego do wymiennika cieklego azotu odparowuje
i zostaje uzupeilmiomna |przez zaw6ér magnetyczny
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sterowany czujnikiem poziomu. Opuszczajace wy-
miennik pary wazotu, ozigbione do ‘temperatury
o kilka stopni wyzszej od temperatury cieklego
azotu, zostdja skierowame do ukiladu grzejnika
umozliwiajacego uzyskanie zgdanej temperatury.
Nastgpnie pary te sq doprowadzane za pomoca
szklanej instalacji proézniowej do dyszy wyposa-
zonej w grzejnik odszramiajacy. Instalacja préz-
niowa, skiladajgca sie z kilku igczonych. przegu-
bowo odcinkéw mur ostonigtych wa pomoca pa-
szcza prézniowego, zapewnia duzg swobode w usta-
wieniu dyszy wzgledem preparatu. Strumiefi par
zostaje skierowany ma preparat i ozigbia go. Glo-
wice, na ktérej jest umocowany preparat, ostania
ogrzewana tarcza, ma ktérej strumien par ulega
roppro;szemriu.

Opisana konstrukcja przystawki wymaga zasto-
sowania trudnej do wykonania instalacji préznio-
wej. Stabilizacja temperatury przy braku zabez-
DPieczenia krysztatu od wplywu warunkéw otocze-
nia jest mie lepsza niz +1°C, gdy dla pelnego
wykorzystania mozliwodci precyzyjnego dyfrakto-
metru systemu Bonda mnieodzowma jest zmacznie
dok&adtmeﬂsza stabilizacja.

Zadamem wynalazku jest opracowanie konstru-
keji przystawki niskotemperaturowej ze stabili-
zacja temperatury na poziomie 10,05°C, wyelimi-
nowaniem instalacji prééniowej i zapewmieniem
skutecznego odszraniania glowicy.



Wedtug rwynaﬂ.arzku cel ten usm,gmem pmzez za- N
opatrzenie przystawki w wymiennik ciepla, ktéry

w dolnej czesci zbiormnika, stale napelnionego ciek-

lym azotem, ma cylindryczny radiator zasilany
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Jak po.ka.zano na rysunku, przystawka ma wy.
miennik ciepta zaopa}brmny w cyllamdnrycmy ‘zbior-
nik 1 zamkniety szczelpie od géry telks?«ﬂmbowq

Nnallnrqtka 2. W nakretce magsdluua sie zaciski mocu-

parami azotu. Radiator jest zZlozony z szeregu
pierscieniowych kanaléw podgczonych ze sobg za

pomocg otworéw rozmieszczonych na przeciwleg-

lych stromach radiatora. Tak skonstruowany ra-
diator realizuje fumnkcje rowolegle poigczonyich
rur wspotsrodkowych i zZapewnia wysoka efekty--
wno$é wymiany  ciepta, nie powodujgc tlumienia
pmzeplylwu par. Dalej opisany radiator jest poig-
czony z dyszq zaopatrzona w grzejnik stabiliza-

cyjny oraz w dwa tlumigce korki z waty mies ™"

dzianej. Dolny komniec dyszy jest potgczony ru-

chomo z glowicqg odszraniajgcg, w ktérej 2nag- -

15

duje sie celuloidowa ostona otaczajgca badany

preparat. W dolnej iczesci glowicy znajdujq sie
grzejniki kierujgce uchodzace dotem pary émotu
na zewnetrzng powierzchnie osiony ‘celuloddowej.
Grzejniki sq takze umieszczome przy -szczelinie
glowicy.

, W opisanym radiatorze pmzek!réu kazdego ‘ka-

nalu pierscieniowego jest korzystnie réwmy sumie .

powierzchni otworéw wykonanych od stromy mwio-
tu par miedzy pierwszym a przedostatnim kana-
lem i od strony wylotu- muedzyn pierwszym
a ostatnim kanatem.

Szczelina przystawki stanowigeca droge dla
przejscia promieniowania X oraz promieniowania
po dyfrakcji jest utworzona miedzy dwoma
textolitowymi cylindrami oddzielonymirod siebie za
pomocy kotkow dystansowych. Kotki te shuzg
rémmoczesnie do umocowania i zasilania grzejni-
kéw odladzajacych szczeline. -
- Dolna * cze$é cylindra ghowicy odszraniafjgcej
ma specjalng szczeling o regulowanej gitebokosei,
w ktérej jest osadzony ruchomo teflonowy - pier-
$cier. Przez otwor tego -pierscienia jest przepro-
wadzona kapilara, na koficu ktérej jest umocowa-
ny badany preparat. Opisana konstrukcja, stamno-
wige zamkmniecie komory w ktérej uchodzace pary
azotu zostajg zawrdcome na zewnetrzng powierz-
chnie ostony celuloidowej, umozliwia TéWNOCZES-
nie odchylanie badanego krysztaiu w plaszczyénie
prostopadiej do osi obmotu dyfraktometru -o kat
do 8° co ‘jest wystarczajace dla prawidiowego
ustawienia krysztalu wzgledem wiqui X.

-. Przystawka jest w znany sposab zasilana
z dwhich _Zbiornikéw pitynnego azotiu: Dzidkn qpm-
sanemu mozwigzaniu stabilnosé temiperatury mie-
rzonej w obszarze zajmowanym przez krysztal
. wynosi 10,02°C w zakresie temperatur od +30°C
do —120°C i 10,05°C w wzakresie temperatur od
—120°C do —180°C. Pomiar i konitrola stabilnosci
temperatury w czasie badan odbywaja si¢ przy
uzyciu termopary doprowadzonej poprzez osbone
celofanowg W bezposrednie sasiedztwo krysztaiu.

Przedmiot wynalazku jest doktadniej objasniony
na przykladzie wykonania w zwigzku z rysun-
kiem, na ktérym fig. 1 przedstawia przystawke
w przekroju pionowym, a fig. & —glowice odsara-
niajacq przystawki pokazanej ma fig. 1, w powiek-
szeniu, réwniez w przekroju pionowym.
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' nnklu zaslﬂ'aﬂalcym,

jace kocowke lewara 3 polgczomego z nie poka-
zanym ‘ng -rysunku mbaomnlslmnem cieklego azotu

) on‘az lewa:ra 4 po&mczornego z nie ;pokazanym na

‘rysunku” zbiornikiem ° ‘gazowego azotu. W nakret-
ce 2 jest ponadto umocowany pme'wdd 5 ‘shuzacy
do odprowadzenia powstajacych .w wym1enn1k.u
par azotu oraz do 'wprowadzenia i zamocowania
nie pokazanego na Trysunku czujnika poziomu
cieklego azotu; czujnik iten steruje za'wo'rem do-

‘Zujgcym do wyu'm-enn”‘ka ciekty dzok. -

W dolnej czesci zbmmmka 1, zawsze’ 'wyrpehnoneg
c1ek1y:m azotem, jest umleszlcmony radnumr 6 Rad-

" iator o kisztalcie myﬂmdrycmym ma szereg pier-

Scieniowych kanatéw 7 polgezonych e sobg ot-
worami rozmieszczonymi ma przeciwlegiych stro-

-nach radiatora. Pienwszy gbmy [pierscieniowy ka-

nat jest polgczony z lewarem 4, ostatmi dolny jest
polgczony obworem z pmestmzemq 8, ktéra dalej
jest szczelnie polgczoma z dysza 9. thdzy dnem

- radiatora 6 a dnem zbiornika 1 jest umieszczony

teflonowy piersciefi 10 zapewniajgcy kontakt dol-
nej czesci radiatora z cieklym azotem.

W celu wyeliminowania thumienia przepiywu
par przez radiator 6 i tym samym umikniecia ko-
niecznosci stosowamnia wySOknoh cisnien w zbior-
przekréj poprzeczny kazdego
kanatu 7 "jest r6wny sumie powierzchni otwordw
wykonanych od strony wilotu par miedzy pier-
wiszym a pirzedostatnim alem i od strony wy-
Mu miedzy pierwszym a ostatnim kamatem.

w dyszy 9 jest ummieszczony grzejnik 11 W poé-
taci’ spirali z° idrutu - kantalowego - uMoCoWaly
na dwoéch przepustach 12 izolowany - tefloneim,
Dalej w dyszy 9 jest umieszczony kovek 13 z-‘Wa-
ty miedzianej stuzgcy do ujednorcdnienta temipe-
ratury par- azotu opuszczajgcych obszar- mnﬂm
11. W korku 13 Jesn:umoouwamniepokazamm
rysunku termopara sterujaca ulnlald eﬂdmmmy
zas.ﬂamcy gmegrmk 1. )

Przediuzenie dyszy 9 stanowi: celuloidowa ost
14, wewnatrz ktérej jest mm:eszczony preparajt a5
umocowiany na ghowicy 16 za posrednictwem: #a-
pilary 17. Glowica odszraniajgca, kitérej konstrilk-
cja zostanie dalej smeg&sonwo opisana,’ ﬁe@t ‘za-
opatrzona w odmrazajace grzejniki 18, Wiqzka' pro-
mighiowania X dociera do preparatu 16 ze sgicze-
liny ' kolimatora 19, Glowica ‘16 mmodliwia obiot
preparatu ' woko6t osi o dowolny kat Wi -zakiresie
od 0° do 360° oraz o»dlchylleme krysztatu’ wzgledem
plaszezyany obrotu o kat do 8°, Zbiornik 1-/étaz
dysza 9 sg umﬂebmczone w stympuanowym p&asm
20 umieszczonym w obudowie.

Pokazana na fig. 2 rysunku glowica oldszrama,- ‘
jaca ma dwa textolitowe cylindry 21, 22 oddazie-
lone od siebie dystansowymi- kotkami 28 zapaw
maaqcyum utworzenie" saczeliny 24 - meaqune'j dla
przejscia vqukn promieniowania X oraz prodivie-
niowamia po dyfralcji. Kotki 28 shutza’ rEWHOCZEs-
nie do umocowania dwéch pierécieniowych greej-
nikéw 25 zabezpieczajacych szczeling 24 przed
oszronieniem, W otworze 26 cylindra 21 jest &g~
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dzona koficéwka dyszy 9 a pod nia znajduje sig
korek 27 z waty miedzianej z doprowadzong do
niego termpparg 28. 'W opisanej juz celuloidowej
ostonie 14 w@najduje sie¢ preparat 15. Koricowka

dyszy 9 jest osadzoma w otworze 26 suwliwie

4 jest uszczelniona za pomocg smaru sililsonowego.
Dzigki temu podgczeniu kurczenie sie dyszy 9 ma
skutek zmiany temperatury mie powoduje przesu-
wania sie szczeliny 24, a tym samym staje sig
zbedne korygowanie polozenia przystawki wzgle-
dem #rédia promieniowamnia w czasie frwania eks-
perymentu,

Cylinder 22 ma wyprofilowang komore 29 od-
bijajaca pary opuszczajgce ostong 14 w kierunku
szczeliny 24. Zawracajgce pary oplywajac z zew-
natrz ostong 14 zapobiegajga jej oszronjeniu, zas$

opisane grzejniki 25 chronig jedymie szczeling 4
przed oblodzeniem, Z tego .wagledu kontakt . cie~ -

plny greejnikéw 25 z innymicelementami glowicy

jest zredukowany do pu.mln’féw lgczent z dy|s¢am-
sowymi kodkami 23.

Dolna cze$é cylindra 22 Jeat zaopaltrztoma w. dos-
" ¢hni- otwior6w wykonanych od strony wiotu par

tepny od zewmatrz teflonowy™ {wkret 30 ulstaﬁa,;acy
szczeling 31 dla pomnesmczema ted’.donrnolwego .prleu'—
Scienia 32 wusazczelniajgcego k‘omocre 29, Pueu‘émeﬁ
32, w ktbérego otworze. jest” mn‘lesﬂczona, kapilara
17, jest osadzony ruchomio w-szczelinie 31, co poz-
wala na odchylanie - krysztald 15 w ptlalsmzy'imile
prostopadiej do osi obrotu :Hyfraktometru. . Przez-:
istniejgce w tym romwnazamu nieszcezelnosci czesé
strumienia par azotu ma - ‘fwznoéé uchodzié ha
zewnatrz, jednak jest ona znikoma w poréwmaniu
z efektywnym strumieniem zwrotnym. Wnetrza

cylindréw 21 i 22 sg wypeinione styropianem 33. .

., Zastrzezemia patentowe

d. Przystawka niskiotemperaturowa do dyfrak-
tometréw rentgenowskich systemu Bonda dila zak-
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. k]
resu temperatur od +B80°C do —180°C, zaopat-
rzona w dwa zbiormiki cieklego azotu zasilajace
wymiennik ciepta siuzgcy do schiadzania par azo-
tu kierowanyich mastepnie poprzez grzejnik na ba-
dany preparat, znamienna tym, ze w dolnej czesci
zbiornika (1), stale napeimionej cieptym azotem,
ma cylindryczny cadiator (6) zlozony z szeregu
pierscieniowych kanatdw (7) polaczonych ze sobg
za pomocg otworéw crommieszczonych na przeciw-
legtych stronach radiatora, a z przestrzenig (8)
radiatora jest szczelnie polaczoma dysza (9) za-
opatrzona w stabilizacyjny grzejnilc (11) oraz
w dwa tiumigce korki (13), (27) z waty miedzia-
nej, za§ dolny komiec dyszy (9) jest ruchomo po-
lgczony z glowicg odszraniajycg —zaopatrzong
w celuloidowq ostone (14), grzejniki (18) kierujace
pary azotu na zewnetrzng powierzchniq ‘Wwspom-
nianej oshlony oraz grzejniki (25) umieszczone

przy szczelinie (24) glowicy.

BPu'zysttacwkawedﬂnugzas(arz.l.mmenmatym,

Ze plmelnr()] poprzeczny kazdego kanatu (7) rad-

mma 8) jest korzystnie réwny sumie powierz-

miedzy pierwszym a przedostatnim kanatem (7)

i 0@ strony wylotu migdzy pierwszym a ostatmim
* kahater (7). -

8. Preystawka wedlug zastrz. 1, znamienna tym,
ze szczelina (24) jest utworzoma migdzy textolito-

~ wymi cylindrami (21), (22) oddzielonymi od siebie

za pomocyg dystansowych kotkéw (23), ktére réw-
noczednie stuzg do umocowania i zasilania grzej-
nikéw (25).

@. Przystawka wediug zastrz. 1, znamienna tym,

- Ze dolna czesé cylindra (22) glowicy odszrania~

jagcej ma regulowang szczeline (31) z osadzonym
w miej ruchomo teflonowym pierscieniem (32),
przez otwoér kitbmego jest przeprowadzona kajpﬂa.ra
(17) z badanym preparatem (15).
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