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"Perfeccionamientos en la construccidn
de aparatos para la obtencidn de dia-

gramas de difraccidn®

Sobscitante: COMMISSARTAT A L'ENERGIE ATOMIQUE, entidad francesa,
residente en 29, rue de la Fédération, Paris 15e, Fran

cia,
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El presente inventa se refiere a la utiliza-
cidn y la adaptacién de un Getector de particulas de
tipo conocido para la produceidn de diagramas de di-
fraccidén de las diversas radiaciones por una estruc-
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. Desde hace largo tiempo, la produccidn de
diagramas de difraccidn de rayos X por un cristal se
obtiene gracias a la utilizacidn de un equipo de eg-
tructura simple. Se envia por intermedio de un colima
dor un haz de rayos X sobre la mucsira que se desea
analizar, mantenida en un soporte orientable. Los ra-
yos difractados son rezistrados por una pelicula foto
grafica dispuesta sestn un arco, que normalmente inte
rrumpe la direccidn del haz inicial, y centrada sobre
la muestra. Las figuras de difraccidn son registradas
directamente sobre la pelicula sensible o menos gue gse
utilicen pantallas reforzadoras de sulfuro de cinc.
Un inconvenionts de logs squipos cldsicos para
la produccidén de esquemas de difrasccidn de rayos X es
la duracidn relativamente zrande del tiempo de insta-
lacion, que puede alcanzar varios dias; este inconve-

niente resulta particularmsnte molesto cuando se deses

estudisr estructuras cristalinas fréziles, susceptibles - -

de modificacidn o incluso de destruccidn bajo la aceidn -

de rayos penetrantes.

El dispositivo objeto del presente invento per e

25,

30.

mite establecer diasramas de difraccidn, por un cris-
tal, de fotones X o gama, en un tiempo corto gque puede
reducirse a varios minutos solamente., Perfeccionamien~
tos al respecto permiten obtener, sin dificultad, dia-
gramas de difraccidn de sustancias particularmente sen
sibles a las radiaciones.
Se utiliza un detector a ges que deriva del

descrito en ls patente francesa n® 1.401.288 de Techs

17 de abril de 1964.
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. Tal aparato estd constituido por un colimador,
un vorta-cristal orientable, un detector a gas que dis-
pone de tres elementos paralelos, y un aparato de recep
cidn de las imdgenes que aparecen en el egpacio electro
do auxiliar-fnodo. E1 detector a gas comprende un cdto-
do, un electro auxiliar en forma de enrejado v un 4nodo
transparente, la tensidn catodo-electrodo auxiliar estd
determinada para permitir la recogzida de electrones a
partir de rayos X o %Y incidentes ¥ la tensidn electrodo
auxiliar-dnodo es al menos igual a aguella para la cual
dichos electrones provocan fendmenos de avalancha elcc—
trénica. Por dltimo, la distancia cédtodo~electrodo auxi
liar se reduce también en el mayor grado posible, habi-~
da cuenta que determina el rendimiento del detector,

Sezlin una de las formas de realizacidn de este
invento, se regula la tensidn electrodo auxiliar-gnodo
del detector a gas para que los fendmenos de avalancha
electrénica determinen entre el electrodo auxiliar y el
gnodo la aparicidn de chispas., Lste detector funciona
en este caso en la cdmara de chispas. En estas condicio
nes, se reciben y registran las imdsenes por medio de un
aparato fotogrifico.

En el caso en que se desece orientar directamen-—
te el cristal observando el esquema producido, basta cu-
brir el dnodo con una- capa de material luminiscente con
una persistencia de alaunos segundos,

En esta forma de realizacidn, es reducido ol
grado de cémputo mdximo del ndmero de chispas como con-
secuencia de la existencia de un tiempo muerto, no des-

preciable, tras la aparicidn de cada una ds estas chis-
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pas. Por otra parte, el detector gue funcions en una
cémara de chispas no efectia ninguna discriminacidn
de las particulas segzin la enerszia.

Si se trata de establecer el diagrama de di-
fraccidn por medio de una sustancia cristalina frdgil
y compleja, diagramz que comprende varios millares de
manchas, el aparato que acaba de describirse puede me—
jorarse.,

Se prefiere en este caso utilizar el detector
que consﬁituye el objeto de la patente citada, como se
explica en la solicitud de patente espafiola no 333.817,
del 26 de Noviembre de 1966.

Se determina en tal caso la tensidn electrodo
suxiliar-dnodo del detector a gas para evitar la forms
cidén de chispas entre los electrodos. Ta imagen debida
a los fenémenos de avalanchas electrdnicas es ‘tomada
de nuevo por el fotocdiodo de un amplificador de imégg
nes antes de ser enviade al fotocdtodo de un tubo de
tomas de televisidn.

Ll cdtodo de este aparato estd preferentemen-—
te constituido por una ventans de berilio, cuerpo que
absorbe poco los rayos X.

Puestas a un lado estas disposiciones princi-
pales, el invento se relacions igualmente con diversas
disposiciones secundarias mencionadas a continuacidn y
relativas a dos formas de realizacidn del invento.

Para hacer mejor comprender las caracteristi-
cas técnicas del presente invento, se describe un detec

tor a gas del tipo que se cita en la patente menciondda, e

asi como dos aparatos conforme al presente invento.
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) La figura 1, representa en seccidn el detector
& zas ya nencionado,

La figura 2, represents un aparato segin el
invento, destinado a producir diagramas de difraccidn
de rayos X, y que comprende un detector a gas que fun-
ciona en cdmara de chispas.

La fisura 3, representa un sezundo aparato con
Tforme al invento, destinado a producir diagramas de di-
fraccidn de rayos X J que comprende un detector a gas
que funciona en régimen de avalancha.

Un detector a gas del tipo conocido ya citado
comprende un racinto estanco constituido POTr un mangui-—
to cilindrico 2, cuyo extremo superior estd encerrado
por una luma transparente 4 ¥ cuyo extremo inferior eg
td constituido por un cdtodo metdlico delgado 6: una
hoja de aluminio por ejemvlo. Esta 14mins delgada se
halla sostenida por una placa 10 horadada de orificios
paralelos que desempefia la misidn de colimador, pudien
do ser la placa de plomo o de acero inoxidable,

En el interior del recinto 1leno de un gas se
hallan dispuestos, por encims del cdtodo y raralelamen—
te al mismo, un enrejado metdlico do finas mallas 12 y
un dnodo 14 transparcnie de superficie conductora (cons
tituida por una red de mallas fines o formadas de vidrio
cubierto por un depdsito conductor por ejemplo).

Si el detector estd lleno de un gas noble, no
puede oblenerse la imazen de una fuente radiactiva; en
cambio, si se aflade una cantidagd apropiada de vapor orzg
nico que absorbe las radiaciones ultravioletas del gas,

pueden producirse descargas, ineluso chispas en presen-—
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cia de dicha fuente de energia, si?J?”ﬂjluese determi-
ne acertadamente ¢l valor de la tensién del enrejado-
dnodo.

El aparato de la figura 2 tiene por elemento
esencial un detector a gas 20 que se deriva del repre—
sentado en la figura 1. Bs ya conocido el recinto cilig
drico estanco 22, cuyo fondo inferior comprende el céﬁg
do 24 en tanto que la parte superior 25 es transparente.
Segun 1sa caracteristica principal de este tipo de detec
tor, comprende tres elecctrodo paralelos. Bl cdtodo ya
mencionado, que puede estar formado por una ldmina del-
gada de berilio, particularmente Util en el caso en que
se destine el aparato a producir diagremas de difraccidn
de rayos X a causa de su escasa absorcidn. Un electrodo
auxiliar en forma de enrejado 26 y un dnodo 28 transpa
rente, generalmente constituido por uvn revestimiento
conductor transparente de dxido de estafio por ejemplo,
depositado sobre un soporte de vidrio.

Se observard que el detector no comprende ni
colimador en las proximidades del cdtodo ni depdsito
emisivo sobre éste.

Bn estas condiciones, los rayos serdn detecta-
dos por ionizacidn del gas de llenado. Este es s0lo par
cialmente el caso del detector de particulas represents
do en la figura 1. Este se halla resulado para funcio-
nar en cdmera de chispas, es decir, que la tensidn elec
trodo auxiliar-dnodo estd determinads pars que los fend
menos de avalancha, provocados entre - estos electrodos,

den lugar a la aparicién de chispas. Estos se aplica

asi mismo al detector 20 (fizura2).
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. El haz de rayos X 30 producido por una fuente
de energia, no representada, es enviado por intermedio
de un colimador 32 hacia un cristal 34 mantenido en una
posicidn correcta por un porita-muestras 36. Por debajo
del centro del cdtodo 24, se dispone el pozo de plomo
40 que recoge el haz dirceto despuds de haber atravesa—
do la muestra y evita la aparicién de una mancha central
sobre el esquema. Fn 42 se ha represzntado un rayo X
difractado que Fforma un éngulocl con el eje del aparato,
teniendo lugar la formacidn de los electrones por ioni-
zacidn. Ciertos rayos ¥ no son detectados mientras que
otros producen la formacidn de un idn en un punto cual-
quiera de su travectoria entre cdtodo Yy electrodo auxi-
liar. Tal rayo puede por tanto provocar la aparicidn de
una mancha sobre una distancia igual a e tg X sie es
la digtencia cdtodo—~electrodo auxiliar. Se mejora puds
la resolucién del aparatc reduciendo lo mds posible el
espesor de este espacio de detercidn, 6. La importancia
de esta reducciln, fija evidentemente el valor de la ten
sidn cdtodo-electrodo auxiliar, y el rendimiento de de-—
tencidn del detector,

El aparato estd completado por un cono fotosrd
fico 44 y un aparato fotorrdfico 46,

In el caso de un aparato de este tipo realizado
por el solicitante, las distancias respectivas entre,
por una parte, el cdtodo y el electrodo auxiliar, asi
como, por otra parte, entre el elecitrodo auxiliar y el
dnodo son nds de 2 mm y del doble, en tanto que las ten
siones entre estos dos 2rupos de electrodos son 100 ¥

aproximadamente y 6000 aproximadamente (valores poco cpi
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ticos). Bl gas de llenzdo es xendn asociado a medilal,
estando comprendids la presidn parcial del primero en-
tre 650 y 750 mm de mercurio si blen la del sesundo es
15 o 20 veces mds pequefia., E1 tiempo muerto del aparato
es de 3,5 milisegundos aproximadamente,

Conviene hacer observar que el solicitante ha
producido con ayude del aparato de la fizura 2 manchas
de Laue wtilizando como generador de radigciones una
fuente radiactiva (radiacidnY),

En el caso de la obtencidn de esquemas de Qi-
fraceidn por estructuras cristalinas frégiles.y comple~
jas, diagramas que comprenden millares de manchas, el
tiempo de "pose" -0 tiempo de exposicidn de la estruc-
tura a los rayos X- puede disminuirse considerablemente
utilizando un detcctor g gas del tipo representado (fi—
gura 1) en el cual la tensidn electrodo auxiliar-dnodo
estd determinade para que solo se produzcan fendmenos
de avalancha electrdnica en este espacio, quedando eli-
minada la formacidn de chispas. La imagen de resplando-
res dibidos a dichos fendmenos de avalancha se amplifi-
ca antes de ser enviada al cdtodo de un tubo de tomas
de televisidn.

En estas condiciones, el detsctor o gas funcio-—
na en régimen proporcional y puede efectuarse una verda
dera discriminacidn segin la energia, sracias a fotomul
tiplicadores que reciben la luz de ecstas evalanchas elec
trénicas y que regulan, por sus niveles de salida, la
abertura del +tubo amplificador de imdgenes,

El aparato de la figurs 3 funciona como acaba
de explicarse.
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- Se observard gue los elementos idénticos re-
presentados en las figuras 2 ¥ 3 estdn desiznados por
las mismas referencias numéricas,

Tl detector a gas utilizado es del mismo tipo
que el de la Tigura 2, y la tniesa diferencis entre am~
bos concierne al modo de ajuste.

De la misma forma que en 1a figura 2, el hagz
de rayos X 30 producido bor una Tuente de suministro
de energia, no representada, s enviado en direccidn g
la muestra 34 que ha de analizarse, a través de wn coli
mador 32. Los rayos difractados 42 son enviados hacia
el cdtodo, halldndose protegido el centro de éste por
un pozo 40,

La imagen formadsa por los resplandores debidos
al fendmeno de avalancha se transmite al tubo de tomas
de televisidn 48 por el amplificador de imdgenes multi
fésicas de emisidn scoundaria 50. Ia imazen observada
queda formada sobre el fotocdtodo 52 del amplificador
bor un objetivo 54, 1a imagen que debe ser enviada a la
cdmara 48 aparsce sobre la pantalla 56 del tubo, y un
solenoide 58 de concentracidn rodea el tubo amplifica=—
dor 50,

NOTaA

Descrita suficientemente la naturaleza del in-

vento asi como la manera de realizarlo en lg préctica,

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-

te indicadas son susceptibles de modificaciones de deta-

1le en cuanto no alteren su prineipio fundamental. Tam—

bién se hace constar que el invento corresponde a una so

licitud de patente presentada en Francia con el mimero
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PV. 87.486 de 14 de Diciembre de 1966, acogicndose por
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn por 20 afios en Espafla, sobre: "PER
FECCIONAMIENTOS EN LA CONSTRUCCION DE APARATOS PARA TA
OBIENCION DE DIAGRAIAS DE DIFRACCION", carascterizdndose
por lo sizuiente:

1l.- Perfeccionamientos en la construccidn de
aparatos para la obtencidn de diasremas de difraccidn,
mediante un cristal, de fotones X i gama, caracterizd-
dos porque cada aparato se comstituye de un colimador,
un porta—ccistal orientable, wun detector a gas que po-
see tres electrodos paralelos: un cdtodo, un electrodo
auxiliar en forma de enrejado y un gnodo transparente,
determinandose la tensidn cdtodo—electrodo auxilisr pa-~
ra permitir la recozida de electrones a partir de rayos
X incidentes y siendo la tensidn elecirodo auxiliar-dno
do al menos igual a aguells por la cual dichos electro-—
nes desencadenan fendmenos de avalancha electrénica, re
duciéndose también lo mfs posible la distancia cdtodo-
electrodo auxiliar, y un aparato de recepcidn de las imé
genes que aparecen en el espacio electrodo aguxiliar—dno-
do.

2.—- Perfeccionamientos sezin la reivindicacidn
1, caracterizados porque la tensidn electrodo auxiliar—
Bnodo del detector a zas se regula para que los fendme~
nos de avalancha determinen entre el electrodo auxiliar
y el dnodo la aparicidén de chispas, regisirdndose las

imdzenes que aparecen por medio de un aparsto fotogréf}




e

e

10,

15-'

20,

- 11 -

co.

3.= Perfeccionamientos segin la reivindicacidn
2, caracterizados porque el 4nodo del detector se cubre
con wma capa de producto luminiscente que posee una per
sistencia del orden del segundo,

4.- Perfeccionamientos segun la reivindicacidn
1, caracterizados porque la tensidn electrodo auxiliar-
dnodo del detector a gas se determina para evitar la for
macidn de chispas entre estos electrodos, siendo proyec—
tada la imagen debide al fendmeno de avalsncha electréni
ca sobre el fotocdtodo de un amplificador de imdsenes an
tes de ser enviada al fotocdtodo de un tubo de tomas de
televisidn.

5.- Perfeccionamientos segin las reivindicacio—
nes 2, 3 0 4, caracterizados porgue el cdtodo se congti-
tuye de una ventana de bherilio.

6.~ Perfeccionamientos en la construccidn de
aparatos para la obtencidn de diagramas de difraccidn,

tal y como queda sustancialmente descrito en la presente

Memoria y en los dibujos adjuntos

Lsta lemory dnsta de odbe hojas eseritas a

maquina por una sola
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