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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

AUTOMATICKA DIFRAKCNA KOMORKA K MIKRORONTGENU
MIKROMETA

MILAN KOZLER
Vyskumny tstav chemickych vldkien vo Svite

Medzi modernymi fyzikalnymi metédami na $tudium Struktiry prirodnych
a syntetickych vlakien stoja rontgenografické metédy na prvom mieste.
Svedéia o tom mnohé prace vynikajucich zahraniénych autorov, ako napr.
P. H. Hermansa, A. Weidingera, 0. Kratkeho, W. Kasta a pod. [1, 2,
3, 6]. Uvedeni autori sledovali vo svojich pracach zavislosti medzi fyzikalno-
mechanickymi hodnotami a fazovym zlozenim vlaknitych materidlov. Velmi
délezité je stanovenie pomeru medzi amorfnymi a kryStalickymi oblastami,
a prave tu davaji rontgenografické metédy velmi cenné vysledky. Pri vset-
kych metédach, ktoré uvedeni autori opisovali, hlavnou nevyhodou kvantita-
tivneho vyhodnocovania je pomerne velka experimentalna chyba, spdsobena
jednak nedokonalym technickym zariadenim, jednak tazkostami pri dodrzia-
vani porovnatelnych podmienok.

Za predpokladu dobrej pripravy preparatov a vylicenia ostatnych subjek-
tivnych chyb bolo treba riesit otdzku nedokonalosti technického zariadenia.
Tymto problémom sa zaoberal O. Kratky [4] pri konStrukeii ,,porovnavacej
kamery* a A. Kochanovska [5] pri sledovani krystality celulézy.

RieSenie O. Kratkeho bolo zamerané iba na zhotovenie dvoch vzoriek za
porovnatelnych expoziénych podmienok, pricom sa neeliminuji chyby, ktoré
mdze spdsobit nerovnomernost fotografickej emulzie na filme a nerovnomerné
vyvolavanie porovnavanych réntgenogramov. Naproti tomu mozno hodnotit
i snimky s textirou, pretoze kazdy preparat sa exponuje na cely film.

Automatickd komérka navrhnutd Kochanovskou berie do tvahy odstrane-
nie uvedenych zdrojov chyb, pretoze vSetky porovnivané rontgenogramy su
exponované na jeden film. Okrem toho umoziiuje vyhodnocovanie rozptylu
na vzduchu a okrajoch clonky, ako aj korekciu na spojité ziarenie. Dal$ou pred-
nostou je i to, Ze podas expozicie sa vzorka pozvolna otdda, takZe vysledny
interferenény obraz vznikne priemerom z celej premeranej oblasti. Vsunutim
druhej vzorky pred clonku sa dé ziskat rozptyl na vzduchu uZ korigovany
o absorpciu, takze tito korekciu netreba zloZito vypoditavat.

Experimentalna éast

Na naSom tustave sme skonStruovali zjednoduSeny typ automatickej komorky, ktord
mé vSetky prednosti uprav podla Kochanovskej okrem integracie vzorky pozvolnym
otdéanim. Dokonalou homogenizéciou vzorky sa vSak moZnost tejto chyby zniZi na.
minimum.
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Prednost komorky spo¢iva najmé v tom, Ze je konStrukéne ovela jednoduchsia, ¢o mé
velky vyznam najmé pri zhotovovani zariadenia priamo na pracovisku.

S mo#nostou zariadenia monochrométora pred komoérku sa v naSom navrhu nepoditalo,
pretoZe pre beZnu prax staéi zavedenie korekcie na spojité Ziarenie, ktoré sa vyhodnoti
z polovice réntgenogramu, krytej hlinikovou féliou. Pre presné prace, pri ktorych sa
nemo%no obist bez monochromatického Ziarenia, bolo by treba riesit zachytenie komorky
na drZiak réntgenovej lampy zloZitejsim spdsobom, avSak jednoduchy princip pretécania
pomocou elektromagnetov by mohol zostat nezmeneny.

Navrhované zariadenie splituje tieto zdkladné podmienky:

1. Komédrka je rovinna pre snimkovanie prepariatov metédou na priechod, beZnou pri
vidsine vyhodnoteni organickych a vysokomolekulovych vzoriek.

2. Za celkom rovnakych expoziénych podmienok je moZné snimkovat 8 vzoriek.

3. Pretédanie vzoriek a kazety s filmom je tiplne automatické.

4. Stratové ¢asy pri pretdéani si potladené na minimum.

5. Konstrukeia komoérky vychddza z beZnych sucasti prislusenstva k rontgenogramu
Mikrometa a dé sa velmi lahko upevnit priamo na drZiak kaziet.

Opis automatickej komdrky

Princip komoérky spoéiva v tom, Ze vzorkovnice sa vidy po jednominttovej expozicii
pretocia a tak sa umiesti dalSia vzorka do zvézku réontgenovych la¢ov. Stidasne s tym sa
pretodi i kazeta s filmom, takZe kaZ%dé vzorka sa exponuje vidy na svoje prislusné dvoj-
pole. Tento cyklus sa opakuje tak dlho, aZ stéet expoziénych dob dava dostatodéne
-exponovant snimku. Pri pretéddani jednotlivych vzoriek mohli by na okrajoch vzorkovnic
nastat rusivé interferencie. Preto sa pred kaidym pretodenim vyecloni primarny Iagd
olovenou clonkou.

Funkecia komoérky vysvitne z tohto opisu. Automatické komorka je zostavend z 3 Casti:
1. dasovacej skrinky, 2. kazety na preparéty, 3. kazety na filmy.

Casovacia skrinka

Jej jednotlivé Gasti st (pozri schematicky nékres): hodinovy motor (M) s prevodom
a so zardzkami (K,, Ks, K3), perové kontakty, trojity selénovy usmeriiovaé 24 V/0,5 A
(@), 3 relé 24 V, 160 ohm (H).

Maly synchrénny motoréek (M) mé pripojeny prevod s takym pomerom obvodov, aby
sa posledné kolo otoéilo raz za mintatu. Toto kolo nesie zardZku, zloZenu z troch dasti
(K, Ks, K3), ktord v uréitej polohe spina perové kontakty. Tym sa uzavrety obvod
striedavého prudu o napéti 24 V usmerni na usmeriiovaéi (G) a uvedie sa do &innosti
na nej pripojené relé (H), ktoré dé impulz prisluSnému elektromagnetu (pozri dalej).
Zarazka na prevodovom kole je skonStruovand tak, aby elektromagnety ddvali najkratSie
impulzy, okrem magnetu, ktory uzaviera olovenou clonkou vstup primérneho ltéa na
vzorku. Ten je zapnuty podas celej doby preticania kazety a vzorkovnice kontaktom Kg,
teda po dobu asi 2—3 sekind. Napitie 24 V potrebné pre spinacie relé sa odoberd
2o zéstréky cez maly transformétor, napétie potrebné pre pohon elektromagnetov sa
berie pritom z regulaéného transformatora v Mikromete.

Kazeta na prepardty

Kruhové vzorkovnica (1), do ktorej 8 otvorov sa vkladaju preparaty, sklad4 sa z dvoch
kruhov. Prvy (2) mé na obvode 16 zdrezov, sltiZiacich na presné nastavenie vzorkovnice
po jej otoceni, &o zaistuje i gulidkova zapadka (3). Zdaroven zabranuje pretodeniu kazety
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o viicsi uhol, ako je potrebné (22,5°), pretoze pri pretddani uvolni zard¥ka (4) zépadku (5),
ktord je potom perom (6) pritlacend k obvodu kruhu a zapadne do prisluiného zirezu.
Posun je spdsobeny tahadlom (7), prechddzajicim do jadra (8) elektromagnetu (9). Toto
tahadlo mé pohybliva zédpadku (10) odpruZenu perom (11), ktors zapadé do jednostran-
nych zubov na obvode nosiéa (12). Po pretodeni sa tahadlo okamZite vrati do pévodnej
polohy, pritahované perom (13), zdpadka (10) zaskoéi do dallieho zuba a kazeta je pri-
pravend na dalSie pretodenie. Celé kazeta je pripevnens na excentrickom nosidi, posuno-
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Obr. 1.

vanom na upevinovacej tyéi rontgenovej lampy. Nosi¢ je vysunuty tym spésobom, Ze
vZdy jedno okienko je vo zvézku primarnych lGéov, vystupujucich z clonky (14). Pri
pretacani vtiahnutim jadra (15) do elektromagnetu (I6) zakryje olovena clonka (I7)
vstup ladov do kazety, takZe nastavenie dalSej vzorky prebieha bez osvetlenia réntgeno-
vymi luémi. Vinutie elektromagnetov (16 a 9) je vyvedené na izoladné kontakty AB, EF,
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kde sa privddza prud z dasovacej skrinky. Prudky doraz jadra (8) je mierneny nastavitel-
nym perovym néraznikom (18), pripevnenym na nosiéi (19).

Kazeta na filmy

Kruhovéa kazeta (20) je pripevnend na dvoch nosi¢och (21 a 22), totoznych s nosiémi
(I a 2) pri kazete na preparity, ktoré umoziiuji posun kazety tiplne rovnako ako pri
kazete na preparaty. Film sa vkladd na dno kazety (20) pod mosadznii masku, ktord
uddva velkost jednotlivych exponovanych segmentov. Dalej je pred kazetou umiesteny
mosadzny kryt, ktory pri pretddani kazety s filmom zostdva stidt a umozZinje tak, aby
bol film exponovany vidy len na dvoch tzkych, proti sebe leZiacich vyseciach.

Tato komoérka odstrani pri stii¢asnom snimkovani 8 vzoriek tieto mozné chyby:

1. Tym, Z%e vSetky vzorky st exponované na jednu snimku, je zaruéeny rovnaky spo-
sob vyvoldvania a zaroven je zniZend chyba spdsobend nehomogenitou fotografickej
emulzie.

2. Vplyv kolisania sietového napitia, ktoré nie je vééSinou pri rontgenovych pristro-
joch stabilizované, vyrovnd sa pri vSetkych vzorkéch, pretoZe opakovanim jednominu-
tovych expozicii sa ziska urdité strednéd hodnota pre kazdu snimku.

3. Ak podas dlhodobej expozicie by bolo moZné predpokladat zniZujicu sa intenzitu
Ziarenia nasledkom starnutia réntgenovej lampy, je i tdto chyba eliminované.

Sahrn

V préci sme opisali konstrukeiu automatickej difrakénej komérky pre
rontgenografické snimkovanie 8 vzoriek za konS$tantnych expoziénych pod-
mienok. Funkeciu komoérky sme vyskuSali na vyhodnoteni krystalického
a amorfného podielu vlakien. Podobne dobre sa vSak komérka osvedéila i pri
sledovani zmien krystality inych vysokomolekulovych zlGdenin. Okrem
tychto Specialnych tcelov ma eSte Siroké mozZnosti pouzitia pri najréznejsich
typoch metéd pre kvantitativne vyhodnocovanie viésieho mnozstva vzoriek,
a tym sa jej pouzitelnost rozSiruje na vSetky rontgenové pracoviska s najroz-
nejSou problematikou.

ABTOMATUYECHKAA JUOOPARIIMIOHHAA HAMEPA
HJ1d MUKPOPEHTIEHA MIUKPOMETA

MUJIAH KO3JIEP

HayuHo-uccenoBaTeIbCKHil HHCTATYT HCKYCCTBEHHBIX BOJIOKOH, CBUT

BriBojst

Onucana KOHCTPYKIMS aBTOMATHYUECKON KAMePHI [7lfl PEHTreHOBCKOI CheMKU 8 00pasIo B-
IpU IHOCTOSIHHLIX YCJIOBUAX pexuMa cheMku. IIpmMeHEMOCTh KaMmepnsl IpoBepeHa IpH
0o0HAapYHCHUH KPHCTAJNIMIECKOH M aMOp(PHOH yacTell BOJIOKHHCTOTO MaTepuaja. Hamepa
oKasajsiach IIPUTO/{HOM IJIA MCCIIE0BAaHNs U3MeHEHU ] KPUCTAJIMUeCKOil (hashl TaKxe APYTUX
BLICOKOMOJICRYJISAIDHEIX cOoefinHeHud. KpoMe Toro Kamepa IIMPOKO NPUMEHHMA Il LEJIOTO
pAja APYTHX METOOB KOJIMUECTBEHHOTO HCCiIeJoBauuA G0IbIero KojmiecTBa 06pasLoB.

Iocrynuio B peyaxmuio 8. 8. 1959 r..
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AUTOMATISCHE DIFFRAKTIONSKAMERA ZUR MIKRORONTGEN-
APPARATUR MIKROMETA

MILAN KOZLFR

Forschungsinstitut fiir chemische Fasern in Svit

Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wird die Konstruktion einer automatischen Diffraktions-
kamera fiir die rontgenographische Aufnahme von 8 Proben unter konstanten Exposi-
tionsbedingungen beschrieben. Die Funktion dieser Kamera wurde fiir die Auswertung
des kristallischen und amorphen Anteils von Fasern iiberpriift. Ahnlich gut bewihrte
sich diese Kamera jedoch auch bei.der Untersuchung von Verinderungen der Kristallinitédt
anderer hochmolekularer Verbindungen. Ausser fiir diese Spezialzwecke besitzt diese
Kamera jedoch noch breite Anwendungsmaoglichkeiten bei den verschiedenartigsten Typen
von Methoden fir die quantitative Auswertung einer grosseren Probenmenge und damit
erweitert sich deren Anwendbarkeit auf alle Rontgenarbeitsstdtten mit unterschiedlich-
ster Problematik.

In die Redaktion eingelangt den 8. 8. 1959
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