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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

Vakuova teplotna komora pre rontgenova analyzu polymérov

L. ULICKY

Katedra fyzikdlnej chémie Slovenskej vysokej Skoly technickej,
Bratislava

V préci je opisand konstrukeia vakuovej teplotnej komory pre réntgenovi
analyzu polymérov metédou na priechod. Na temperovanie sa pouziva
cirkulaénéd technika, umoziujica pracovat s jednou vzorkou v rozmedzi
teplot —50 °C az 4250 °C. Teplotny rezim mozno udrziavat v intervale
+1 °C. Teplota sa meria termoélankom. Na snimke mozno zachytit difraké-
ny kruh zodpovedajici medzirovinnej vzdialenosti minimédlne 2,4 A.

Rontgenové snimky polymérov ziskané pri rozliénych teplotach poskytuji
informdcie o teplotnej zdvislosti krystalinity, fazovych premendch, zmendch
medzirovinnych vzdialenosti (najmé pri nizkych teplotach) a pod. Konstrukeia
prislusnych komér si obzvlast pri vysokych teplotach vyZaduje ochranu
vzorky pred vplyvom atmosféry a filmu pred tepelnym ziarenim. Pri nizsich
teplotach treba vzorku chranit pred kondenziciou vodnych par, pri nizkych
teplotach pred namrazou, pripadne usadenim tuhého CO,. Vyhrievanie vzorky,
najmé pri praskovych a monokrystalovych metédach byva spravidla elektrické
[1]. Pri zistovani tepelnych vplyvov na polyméry sa najvyssia teplota pohy-
buje v rozmedzi 200—250 °C. Na tito teplotu mozno vzorku vyhrievat cirku-
ladnou technikou pomocou termostatu [2]. Pri sledovani fazovych alebo struk-
tirnych zmien je vyhodné snimat difrakéné obrazce z jedinej vzorky v pomerne
sirokom teplotnom intervale. Z toho dovodu sme skonstruovali vdkuovid
teplotni komoru pre metédu na priechod, v ktorej sa vzorka temperuje
cirkula¢nou technikou, ¢o umoznuje pracovat s jednou vzorkou v intervale
—50 °C az +250 °C.

Komora

Teleso komory (obr. 1) tvori ocelova rira, uzavretd ¢elnou stenou, na ktorej je privod
a vyvod tempera¢ného média, vedici do mosadzného temperaéného bubna B. Do ¢&ela.
je sudasne zaskrutkovany kolimdtor K. Na spodnej ¢asti (obr. 2a) je privareny podstavec,
ktorym sa komora upeviiuje v univerzédlnom nosi¢i posunovatelnom po tyéi zdvesu
[komor Mikromety. Sklolamindtové izolanty, cez ktoré je vyvedeny termoéldnok (Fe—XKo),
su zapustené v hornej ¢asti komory. Na zadnej 8asti tela je priruba, na ktord sa pomocou
kridlovych mati¢iek upeviiuje kazeta s filmom F. Dno kazety, ako aj cely jej vnutorny
povrch je pokryty olovenou féliou, zabrafiujicou rozptylenému Ziareniu, ktoré by mohlo
vzniknut najmé pri pouziti medenej antikatédy. Kolimdtor skonStruovany podla [3]
je vymenitelny, ¢o umoziiuje pouzit clonky s rozlitnym priemerom, pripadne sklenu
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clonku, obzvlast vyhodnt pri snimkovani pri nizkych teplotdch. Dizka kolimdtora sa
voli tak, aby sa dosiahol 8o najparalelnej$i primdrny zvizok. Vdkuotesnost kolimdtora sa
dosiahla 0,02 mm hrubou acetétcelulézovou féliou, nalepenou na jeho vstupnej strane.
Zhotovil sa aj kolimétor, na ktorom tesnenie obstardvala kovové félia (niklové pri pouziti
Cu ziarenia, Zeleznd pri Co Ziareni), priskrutkovand na vstupnej strane, ktord stdasne
sluzila ako filter. Rozptylu na okrajoch clonky zabrafiuje olovend vlozka na konei koli-
métora. Vzorka je vo forme félie umiestend medzi dve strieborné dosti¢ky s otvorom pre
prechod primérneho Ziarenia (obr. 2b). V spodnej doStitke je zapusteny termodlanok,
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Obr. 1.
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ktorého zvar sa vlisuje do vzorky v tesnej blizkosti miesta, v ktorom prechddza primédrne
ziarenie. Temperaény bubon (obr. 3) je skonstruovany podobne ako tempera¢nd komérka
v préci [4]. Vzorka medzi dosti¢kami sa zasuva do puzdierka. Jej teplota sa meria termo-
&lénkom Zelezo—konstantdn (studeny spoj pri 0 °C). Stopu primérneho li¢a mozno
vyclonit olovenym ter¢ikom, umiestenym v strede krycieho papiera filmu, alebo malym
lapadom priméra, pri¢om ju mozno sledovat na tienidle, krytom olovnatym sklom (Pb na

Obr. 2.
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Puzdierlto obr. 1). Tesnenie medzi kazetou s filmom a prirubou na
/ zadnej ¢asti komory obstardva teflénovy medzikrizok. Pri

Obr. 3.

1T presnych meraniach medzirovinnych vzdialenosti alebo ich
i | zmien je potrebné tesnenie kov na kov. Stykajace sa plochy
| l musia byt dokonale zbrusené a pred priskrutkovanim potre-
té jemnou vrstvou silikénového oleja.

Diskusia

Opisana komora spita zakladné podmienky teplotnych komér. Tym, Ze je
podas expozicie evakuovand (pracovny tlak nesmie prevysovat I torr), je
vylideny vplyv atmosferickych éinitelov na vzorku (chemicky pri vyssich
teplotach, kondenzacia par a pod. pri nizsich teplotach). Vakuum m4 navyse
ti vyhodu, Ze je odstraneny rozptyl rontgenového Ziarenia na vzduchu,
ktory &Gasto splyva s difiznym rozptylom na amorfnom podiele vzorky a pri
kvantitativnych interpretacidch snimok sa musi odstrariovat (obr. 4). Evakuo-
vany pracovny priestor komory je siidasne vybornou tepelnou izoladciou medzi

1
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Obr. 4. Fotometricky zéznam zo snimky
polychloroprénového kaudéuku, zhotove-

nej a) normalnou metédou na priechod
vzduchu; b) v opisanej komore vo vakuu.

temperaénym bubnom a filmom a ob-
medzuje tepelné straty na minimum.
Straty tepla vedenim na styénych mies-
tach medzi privodom a odvodom cirku-
lagného média a Gelom telesa komory
sa odstrania vhodnym izolantom, ktory
sa vSak musi dékladne vakuove utes-
nit. Izolovanie je obzvlast nevyhnut-
né pri nizsich teplotach, pretoze méze
dojst k vytvaraniu ndmrazy na kolima-
tore.

Na termostatovanie sa pouziva bez-
na laboratérna technika, -cirkulaéné
médium zavisi od teplét, pri ktorych
sa meria. Presnost udrziavania teplot
zavisi od pracovnej teploty (minimélna
41 °C). Temperovanie parami dusika
(teploty pod —100 °C) si vyzaduje
uz naroénejSiu laboratérnu techniku.
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Vzdialenost vzorka—film a priemer filmu sa volili tak, aby sa dali zaregistrovat
difrakcie 's uhlami 49 do 74°. Maximélne mozno zaznamenat difrakény kruh
zodpovedajiici medzirovinnej vzdialenosti 2,4 A (pre Ziarenie CuK,). Nevy-
hodou opisanej komory je nemoznost otddania vzorky alebo filmu podas
expozicie. VyZaduje si preto vzorky vo forme homogénnych planparalelnych
filmov, aby sa vylidili vplyvy nehomogenit na intenzitu séernania difrakéného
kruhu.

Dakujem A. Zdreckému a L. Lengyelovi za vyhotovenie komory.

BAHYYMHAA TEMIIEPATYPHAA KAMEPA
JOJA PEHTTEHOBCHKOI'O AHAJIU3A IIOJUMEPOB

J. Yaunku

Kadenpa pusndeckoit xumuu CI0BamKOro MOJTUTEXHUYECKOr0 MHCTUTYTA,
Bparucnasa

B paGote omuchiBaeTca KOHCTPYKIMA BaKYYMHON TeMmepaTypHOW# KaMephl IJA peHTre-
HOBCKOI'0 QHAJIM3a IOJMMEPOB METOOM INpAMO cheMKM. JIA TepMOCTATHPOBAHUA NIpUMe-
HAeTCA NPOTOYHEIN MeTop, 6laromaps KOTOPOMY MOKHO paboTaTh ¢ OFHMM 06pAs3LOM B MH-
TepBaje TeMmneparyp or —50 mo +250° Temneparypa moAfepuBaeTcA ¢ TOYHOCTbIO +1°
¥ uaMepserca Tepmomapoil. Ha ¢oTonieHke MOMHO NOJY4YUTh AUPPAKIMOHHOE KOJBIO
IJIA MEMRILIOCKOCTHOTO PACCTOAHUA MHHHUMANBHO 2,4 A (mua mamyvemma memmoro aHTHKa-

TOHA).
PreloZila T'. Dillingerovd

TEMPERIERBARE VAKUUMKAMMER FUR RTG-ANALYSE
DER POLYMEREN

L. Ulicky

Lehrstuhl fur physikalische Chemie an der Slowakischen Technischen Hochschule,
Bratislava

Es wird die Konstruktion einer Vakuumkammer fir RTG-Analyse mit der Durch-
gangsmethode beschrieben. Zum Temperieren wird eine Zirkulationstechnik verwendet,
welche das Arbeiten mit einem Muster im Temperaturgebiet — 50 bis + 250 °C ermdglicht.
Die Temperatur wird mit einer Genauigkeit von 41 °C geregelt und mit einem Thermo-
element gemessen.. Auf der RTG-Aufnahme ist es méglich den Diffraktionskreis, welcher
einem minimalen Abstand der Gitterebenen von 2,4 A entsprechen, noch zu erfassen
(Strahlung einer Cu-Antikathode).

Prelozil V. Jesendk
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