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Regulamin Laboratorium PXRD

Laboratorium Dyfraktometrii Proszkowej
Oddzialu Badan Strukturalnych, INTiBS PAN

Informacje ogoélne
Dyfrakcja rentgenowska to nieniszczaca technika pozwalajaca na jakoSciowa oraz ilosciowa
strukturalng analize statych materiatdéw krystalicznych zaréwno proszkowych i litych.

Wyposazenie pracowni
Dyfraktometr rentgenowski X’Pert Pro firmy PANalytical jest podstawowa platforma dla
szerokiej gamy zastosowan z dziedziny analitycznej dyfrakcji rentgenowskiej. Dyfraktometr ten
umozliwia wykonywanie analiz fazowych i badan strukturalnych probek proszkowych
w standardowych geometriach pomiarowych: Bragg-Brentano (odbiciowa) oraz Debye’a-
Scherrer’a (transmisyjna).

Personel
Opiekun naukowy: dr Vasyl Kinzhybalo (v.kinzhybalo@intibs.pl)
Opiekun techniczny: mgr Ewa Bukowska (e.bukowska@intibs.pl)

Zasady korzystania z pracowni

4.1 Ogolne zasady dostepu do dyfraktometru

Dyfraktometr jest dostgpny dla pomiaré6w w trybie ciaglym (24 godziny na dobe, 7 dni
w tygodniu) z wyjatkiem czasu przeznaczonego na konserwacj¢ i serwis.

Obstuga dyfraktometru (operatorzy) dostepna jest od poniedziatku do pigtku w godzinach 7:30—
15:30, zaleznie od potrzeb i biezacych ustalen.

Czas pomiarowy, poza pomiarami niestandardowymi, rezerwowany jest za pomocg
Wypelnienia metryczki pomiarowej i dostarczenia jej do pracowni.

4.2 Sposob realizacji pomiaréow

Pomiary realizowane sg w czterech trybach zaleznie od rodzaju wykonywanych
eksperymentow:

» Pomiary rutynowe (automatyczne) z wykorzystaniem zmieniacza probek. Probki sg
kolejkowane przez operatorow.

 Pomiary niestandardowe (pomiary w funkcji temperatury, w kapilarach) wykonywane sa
przez przeszkolonych pracownikéw OBS w czasie rezerwowanym.

+ Pomiary samodzielne wykonywane przez przeszkolonych pracownikow OBS.

» Pomiary komercyjne (patrz p. 4.6).

4.3 Wykorzystanie i zasady rezerwacji czasu pomiarowego

Laboratorium PXRD realizuje pomiary dla duzej grupy uzytkownikéw INTiBS PAN
0 zroéznicowanych potrzebach, zaleznych od specyfiki ich pracy badawczej. Zalecany sposéb
wykorzystania czasu pomiarowego regulowany jest w sposob zapewniajacy optymalne
wykorzystanie zasobéw Laboratorium. Pomiary sa wykonywane wedtug kolejnoSci oraz
czestotliwosci zgloszen.

4.4 Pomiary rutynowe

ZamoOwienia na powyzsze pomiary nalezy sktada¢ na formularzu (patrz zalacznik nr 1:
metryczkaPXRD.pdf).  Stazysci/magistranci/doktoranci  Instytutu sktadaja zamowienia
podpisane przez swoich kierownikow/promotoroéw. Brak podpisu kierownika/promotora wigze
si¢ Z odmowg wykonania pomiaru.

4.5 Pomiary niestandardowe (w funkcji temperatury, w kapilarze)

Aby uzyska¢ mozliwos¢ zlecenia pomiaréw niestandardowych, nalezy skontaktowaé sie
z przeszkolonymi  pracownikami OBS (v.kinzhybalo@intibs.pl; a.gagor@intibs.pl;
d.kowalska@intibs.pl; t.bednarchuk@intibs.pl).
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4.6 Pomiary dla uzytkownikéw spoza Instytutu

5.

Osoby spoza Instytutu moga wnioskowa¢ o pomiary odptatne. Wysoko$¢ stawek za pomiary
standardowe reguluje cennik (zatacznik nr 2, cennikPXRDspozalNTiBS.pdf), a w przypadku
pomiaréw niestandardowych koszt ustugi ustala opiekun naukowy.

ZamoOwienia na powyzsze pomiary nalezy sktada¢ na formularzu (patrz zatacznik nr 3:
zamowienie PXRD spoza INTiBS.pdf)

Zasady porzadkowe

5.1. Probki

Przygotowanie probek

e Prébka powinna by¢ doktadnie utarta.

e Minimalna objetos¢ substancji potrzebna do wykonania pomiaru wynosi: 50 mm?.

e Probki niestandardowe (np. zawieszone w rozpuszczalnikach, wymieszane ze smarem albo
lite) uzytkownicy dostarczaja w postaci gotowej do pomiaru. Do przygotowania probek
nalezy uzywa¢ wiasnych szkielek (szkta mozna zamowi¢ w Warsztacie Szklarskim
INTIBS) lub plasteliny.

e Prébki zawierajace radioaktywne pierwiastki uzytkownicy dostarczaja w postaci gotowej
do pomiaru (wymieszane ze smarem, umieszczone na szkietkach oraz szczelnie
zapakowane i wyraznie opisane).

e Probki nie moga zawiera¢ nawet $ladowych ilosci kwasow lub zasad, poniewaz
prowadzi to do korozji uchwytow i czesci dyfraktometru.

e Pracownia nie ponosi odpowiedzialnosci za zla jakos¢ dyfraktogramoéw spowodowana
jakoSciag probek.

e Poprawne przygotowanie probki do pomiarow jest wytaczna odpowiedzialno$cia
uzytkownika. Probki zle przygotowane mogg nie zosta¢ przyjete do pomiarow.

Dostarczanie probek

e Uzytkownicy dostarczajg probki wraz z wypetnionym formularzem zlecenia (metryczka)
do pokoju 107, o dowolnej porze, na specjalnie oznakowany stolik.

e Probka powinna by¢ opisana w sposob czytelny i zrozumiaty.

e Zamowienia zawierajace wiecej niz jedna probke powinny by¢ umieszczone w jednym
woreczku strunowym.

e Nazwa probki nie moze zawiera¢ znakéw specjalnych, oprocz dywizu i znaku podkreslenia.

Wypetnianie metryczki

e Metryczka powinna by¢ wypetniona w catosci z uwzglednieniem:

liczby, nazwy i sktadu chemicznego probek;

SDS (safety data sheet);

zakresu katowego i Czasu pomiarowego;

Nr grantu (jesli badanie nie jest wykonywane w ramach zadan statutowych);

daty zamoéwienia;

podpisu kierownika/promotora (dotyczy stazystow, magistrantow i doktorantow Instytutu).

e Probki z niekompletnie wypelnionymi metryczkami nie beda przyjmowane do pomiarow.

Realizacja pomiarow

e (Czas trwania eksperymentu okre$la samodzielnie uzytkownik zlecajacy pomiar, kierujac
sie swoim dotychczasowym do$wiadczeniem lub doswiadczeniem Kierownika/Promotora.

e W przypadku watpliwos$ci nalezy zleci¢ krotszy pomiar. Jezeli jakos¢ dyfraktogramu okaze
si¢ niezadowalajgca mozna zleci¢ wykonanie dtuzszego pomiaru dla tej samej probki.

e  Operator moze wedlug uznania skroci¢/wydtuzy¢ czas pomiaru.

Odbior probek

e Po otrzymaniu wynikéw pomiarow probki nalezy odebra¢ z oznaczonych pojemnikow.
e W wyjatkowych sytuacjach probki po pomiarze moga zawiera¢ sladowe ilosci domieszek,
wynikajace z np. reakcji probki z materiatem uchwytu.




Zasoby komputerowe

e Komputer roboczy (DYFR-B5P107) podiaczony do dyfraktometru stuzy wytacznie do
uruchamiania pomiar6w przez operatora.

e Na komputerze roboczym nie jest dopuszczalne korzystanie z zewngtrznych nosnikow
pamigci (ptyty CD/DVD, dyskietki, pamigci flash). Dostep do danych zapewniaja
opiekunowie techniczni.

Obowiazki obstugi Pracowni

Kontrola nad wykorzystaniem czasu pomiarowego.

Przygotowanie probek do pomiarow rutynowych zleconych przez uzytkownikéw Instytutu.
Ustawienie pomiaréw w trybie automatycznym z wykorzystaniem zmieniacza probek.
Udostepnianie wynikéw pomiaréow na Dysku Sieciowym (u:\DYFR-B5P107\) lub
wysyltanie na poczte elektroniczna (w razie awarii zasobu sieciowego).



