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A B S T R A C T

The main u n i t s  o f  th e  s im p le  g a s  f lo w  m ea su r in g  head a p p l ie d  to  an 
ESR sp e c tr o m e te r  a r e  th e  e v a p o r a to r  c o n n e c te d  to  th e  helium  c o n t a in e r ,  th e  
m in ia tu r e  q u a r tz  h e a t  i s o l a t i n g  tu b e , th e  sam ple h o ld e r ,  th e e l e c t r o n i c  tem p er
a tu r e  r e g u la to r  and th e  t o r o id a l  tr a n sfo r m e r  w hich  i s  u sed  to  r e g u la t e  th e  
h e a tin g  c u r r e n t  o f  th e  e v a p o r a to r  c o i l .
The h e a t in g  c o i l  warms th e  c o ld  g a s  o b ta in e d  by e v a p o r a t in g  th e  l iq u id  h e liu m  
to  th e  d e s ir e d  te m p e r a tu r e . The quarz h e a t  i s o l a t i n g  tu b e  i s  c o n n e c te d  to  th e  
m e t a l l i c  vacuum sy stem  b u i l t  o f  s t a i n l e s s  s t e e l  tu b e s  by p a ra -ru b b er  tu b e  
p i e c e s .  The m ea su r in g  head i s  c o n s t r u c te d  fo r  r a p id  ch an ge o f  th e  sam ples a t  
low  te m p e r a tu r e .
The main t e c h n i c a l  d a ta  a r e  th e  f o l lo w in g :  sam ple tem p era tu re  ra n g e  1 0 -3 0 0  K, 
con su m p tion  o f  l i q u i d  h elium  a t  lo w e s t  te m p e r a tu r e ss  1 .5  1 /h ,  te m p era tu re  s t a 
b i l i t y  + 0 .0 5  K.

АННОТАЦИЯ

К спектрометру ЭПР р азр аботана простая газопроточная гол овк а, имеющая 
следующие главные части: испаритель присоединенный к р езерв уар у  жидкого г е л и я ,  
миниатюрная кварцевая трубка, находящаяся вблизи о б р а зц а , держ атель обр азц а , 
электронный регул ятор  температуры и трансформатор типа тороида дл я  регулировки  
тока испарительной катушки.
Полученный испарением жидкого гелия холодный газ н агр ев ается  до  нужной тем п ер а
туры с помощью находящейся в испарителе нагревательной катушки. Кварцевая т е р 
моизолирующая трубка паракаучуковыми звеньями соеди н ен а  с блоками, имеющими 
кожух термоизоляционного вакуума и построенными из тонкостенных изготовленны х  
из нержавеющей стали трубок.
Главные техн и ческ и е параметры: область регулировки температуры обр азца 10тЗОО К, 
расход  жидкого гели я при минимальной тем пературе 1 ,5  л / ч , стабильность тем п ер а
туры + 0 ,0 5  К.

KIVONAT

Az ESR sp ek tro m é ter h e z  k id o lg o z o t t  ig e n  e g y s z e r ű  gázáram os m érő fe j fő  
e g y s é g e i  a h é liu m  s z á l l í t ó e d é n y h e z  c s a t la k o z ó  e l p á r o lo g t a t ó ,  a m in ta  k ö r n y e z e 
té b e n  lé v ő  m in ia tű r  kvarc h ő s z i g e t e lő  c s ő ,  a m in t a t a r t ó ,  az e le k tr o n ik u s  hőm ér
s é k le t s z a b á ly o z ó  é s  egy  t o r o id  tr a n s z fo r m á to r  a p á r o lo g t a t ó  t e k e r c s  fü tő á r a m á -  
nak s z á b á ly o z á s á r a  .
A fo ly é k o n y  h éliu m  p á r o lo g t a t á s á v a l  n y e r t  h id eg  g á z t  a z  e lp á r o lo g ta tó b a n  l é v ő  
f ü t ő t e k e r c s  a k ív á n t  m é r é s i h ő m é r s é k le tr e  m e l e g í t i .  A kvarc h ő s z i g e t e lő  c s ő  
paragum i cso d a ra b o k k a l c s a t la k o z i k  a v é k o n y fa lú  r o z sd a m en tes  a c é l  c sö v e k b ő l  
Ö s s z e á l l í t o t t  vákuumköpenyü fém  e g y s é g h e z .  A m in ta ta r tó  eg y ség  a g y o r s  m in ta 
c s e r é t  é s  a h é liu m  g á z  e l v e z e t é s é t  b i z t o s í t j a .
Főbb m űszaki j e l le m z ő k :  a m in ta h ő m é r sé k le t  s z a b á ly o z á s i  tartom ánya 1 0 . . . 3 0 0  K, 
h ű tő k ö zeg  f o g y a s z t á s  a le g k is e b b  h ő m é r s é k le tn é l 1 .5  1 / h ,  h ő m é r s é k le t s t a b i l i t á s  
+ 0 .0 5  K.



The m ain u n i t s  o f  th e  s im p le  g a s - f lo w  m easu r in g  head a p p l ie d  to  an  
e le c t r o n  s p in  re so n a n c e  sp ec tro m eter  a r e  th e  e v a p o r a to r  c o n n e c te d  to  th e  h e liu m  
c o n ta in e r ,  th e  m in ia tu r e  quarz h e a t  i s o l a t i n g  t u b e ,  th e  sam ple h o ld e r ,  th e  
e l e c t r o n i c  tem p era tu re  r e g u la to r  and th e  to r o id  tr a n sfo r m er  w h ich  r e g u la t e s  th e  
h e a t in g  c u r r e n t  o f  th e  ev a p o ra to r  c o i l .

An SZTG-lO ty p e  /made in  th e  USSR/ h e liu m  c o n ta in e r  i s  u sed  fo r  th e  
a p p a r a tu s . The th re a d e d  stu b  1 a t  th e  end o f  th e  lo n g e r  v e r t i c a l  s e c t io n  o f  th e  
s t a i n l e s s  s t e e l  e v a p o r a to r  i s  a few  c e n t im e t e r s  ab ove th e  l e v e l  o f  th e  l i q u i d .
A copper tu b e  2 c lo s e d  on  th e  bottom  and h av in g  h o le s  on th e  p a r t  above th e  
h elium  l e v e l  i s  screw ed  o n to  th e  th r e a d e d  s tu b .

I
The h o ld e r  o f  th e  t e x t ! l b a k e l i t e - e v a p o r a t o r  c o i l  3 i s  f ix e d  on th e  

th read ed  s h a f t  on th e  lo w er  p a r t o f  th e  cop p er t u b e .  The s e c t i o n  o f  th e  e v a p 
o r a to r  tu b e  w h ich  i s  n o t  h ea t i s o l a t e d  4 g o e s  in t o  th e  c lo s e d  co p p er  tu b e .  The 
e l e c t r o n ic  r e s i s t a n c e  o f  th e  e v a p o r a to r  c o i l  i s  250 Ohm, i t  i s  made o f  (У. 15 mm 
d ia m eter  k a n th a l  w ir e .  The open in g  o f  th e  o u te r  e x c e n t r ic  tu b e  5 was f i l l e d

'  f f
w ith  p a r a f in e  a t  th e  o u t l e t  o f  th e  e v a p o r a to r  c o i l ,  a t  th e  o u t^ r  s u r fa c e  o f

C  1
th e  e x c e n t r ic  tu b e  th e  g a s k e t  o f  th e  h e liu m  c o n t a in e r  i s  u s e d .  At th e  f i r s t
p a r t  o f  th e  h o r iz o n t a l  s e c t io n  o f  t h e  e v a p o r a to r  th e  in n er  tu b e  h as a la r g e r  
d iam eter  and i t  c o n t a in s  th e  g a s  h e a t in g  c o i l .  The h e a te r  i s  made o f  THERMOCOAX 
h e a tin g  w ir e  c o i l e d  in  a s p ir a l  fo rm , i t s  e l e c t r i c  r e s i s t a n c e  i s  150 Ohm. The 
g o ld -c h r o m e l th e r m o c o n ta c t  10 i s  p la c e d  a t  th e  end o f  th e  g a s  h e a te r  c o i l .  The 
herm etic, p a s s in g  11 o f  th e  th erm o p a ir  and th e  l e a d s  o f  th e  g a s h e a te r  i s  a s s u r e d  
by g lu e in g ,  th e  dem ounting o f  th e  w h o le  u n i t  i s  made e a sy  by a th rea d ed  co n n ec 
t io n  1 2 . The h e a t  i s o l a t i n g  sp ace o f  th e  e v a p o r a to r  i s  p u t u n d er  vacuum and 
c lo s e d  h e r m e t ic a l ly  a t  th e  open in g  a t  th e  o th e r  end o f  th e  h o r iz o n t a l  s e c t io n  
1 3 . The s t a t i c  vacuum i s  helped  to  b e m a in ta in e d  fo r  a lo n g  p e r io d  by th e  a c t iv e  
carbon 14 p la c e d  a t  th e  c o ld  end o f  th e  e v a p o r a to r . The s h o r t e r  v e r t i c a l  s e c t io n  
o f  th e  e v a p o r a to r  i s  made o f  tu b e s  o f  l e s s e r  d ia m e te r  and i s  u sed  to  c o n n e c t  
th e  m in ia tu r e  h ea t i s o l a t i n g  tube 1 5 .

The h e a t  i s o l a t i n g  dewar u n i t  15 p la c e d  in  th e  m icrow ave f i e l d  i s  made 
o f  h igh  p u r i t y  q u a r tz  tu b e s ,  th e  d ia m e te r  o f  th e  o u te r  tu b e  i s  10 mm, w ith  1 mm 
w a l l - t h i c k n e s s ,  th e  d ia m ete r  o f  th e  in n er  tu b e  i s  5 .5  mm w ith  0 .5  mm w a l l  t h i c k 
n e s s ,  th e  l e n g t h  o f  th e  h ea t i s o l a t i n g  u n i t  i s  150 mm. The h e a t  i s o l a t i o n  i s
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a ssu r e d  by pumping on th e  sp ace  b etw een  th e  t u b e s .  The rem a in in g  p r e s s u r e  a t  
room tem p era tu re  i s  l e s s  th a n  1x10  ̂ t o r r .  The m id d le  s e c t io n  o f  th e  q u a r tz  
h e a t  i s o l a t i n g  dewar u n i t  i s  p la c e d  in  th e  TE^0 2 r e c ta n 9u l ar r e s o n a to r  o f  th e  
ESR s p e c tr o m e te r . The h e r m e tic  c o n n e c t io n  o f  th e  h e a t  i s o l a t i n g  u n i t  t o  th e  
e v a p o r a to r  i s  a ssu red  by  th ic k  p a ra -r u b b er  tu b e  p i e c e s  1 6 .

The in n er  v e r t i c a l  tube o f  th e  d o u b le  w a lle d  sam ple h o ld e r  u n i t  17 
h e a t  i s o l a t e d  by a vacuum c o a t in g  l e a d s  th e  sam p le  h o ld e r , on e end o f  i t s  
h o r iz o n t a l  s e c t io n  a s s u r e s  c o n n e c t io n  to  th e  h e liu m  p ip e l i n e ,  th e  o th e r  th e  
pumping o f  th e  h ea t i s o l a t i n g  vacuum s p a c e . The s e c t i o n  o f  th e  sam ple h o ld e r  
in  th e  m icrow ave f i e l d  i s  a t e f l o n  p rism  o f  t r ia n g u la r  c r o s s  s e c t i o n  1 8 , th e  
lo w er  p a r t  o f  i t  i s  a 1 ,5  mm d ia m e te r , 0 .2  mm t h i c k  s t a i n l e s s  s t e e l  tu b e  1 9 .  
The tem p era tu re  i s  m easu red  a t  th e  sam ple h o ld e r  by  a g o ld -c h r o m e l th er m o p a ir  
2 0  and a ca rb o n  r e s i s t o r  f i x e d  in  th e  way o f  th e  g a s - f lo w  o u t s id e  th e  m e g n e t ic  
f i e l d .  The sam ple 21 i s  p la c e d  in  a c i r c u l a r  c a v i t y  a t  th e  h ig h e r  end o f  th e  
t r ia n g u la r  c r o s s e c t io n  t e f l o n  p r ism , th e  sam ple i s  in  th e  m id d le  l i n e  o f  th e  
m a g n etic  f i e l d .  The sam p le may be ch an ged  in  a s h o r t  tim e by o p en in g  th e  screw  
2 2 .

The g a s - f lo w  m ea su r in g  head i s  o p e r a te d  by  c lo s in g  th e  e v a p o r a to r  
s l i t  o f  th e  helium  c o n t a in e r  and s e t t i n g  th e  c u r r e n t  o f  th e  e v a p o r a to r  c o i l  
by th e  t o r o id  tr a n s fo r m e r . The e v a p o r a te d  g a s  f lo w s  th rou gh  th e  h o le s  i n t o  th e  
co p p er  tu b e  and g e t s  i n t o  t h e  in n er  tu b e  o f  th e  e v a p o r a to r .  The g a s  h e a t in g  
c o i l  warms th e  g a s  to  t h e  v a lu e  s e t  on  th e  e l e c t r o n i c  te m p era tu re  r e g u la t o r .  
The g a s  o f  d e s ir e d  te m p e r a tu r e  f lo w s  th rou gh  th e  e v a p o r a to r  and a s s u r e s  good  
h e a t  ex ch a n g e  w ith  th e  sa m p le  in  th e  q u a r tz  h e a t  i s o l a t i n g  dew ar u n i t .  F i n a l l y  
i t  i s  le a d  from  th e  sam ple h o ld e r  u n i t  to  th e  h e liu m  c o l l e c t i n g  n etw o rk .

The m ain t e c h n i c a l  d a ta  a r e  th e  f o l lo w in g s
-  r e g u la te d  r a n g e  o f  sam ple te m p era tu re s
-  tem p era tu re  s t a b i l i t y  b e t t e r  than:
-  maximum l i q u i d  h eliu m  con su m p tion s
-  c u b ic  c a p a c i t y  o f  helium  c o n ta in e r s
-  e v a p o r a t in g  p ow ers
-  h e a t in g  powers

1 0 . . . 3 0 0  К 
+ 0 .0 5  К 
1 .5  1 / hour 
10 1
О . . . 2 . 5  W 
О . . . 5  W

The ESR s p e c tr o m e te r  eq u ip p ed  w ith  th e  lo w  tem p era tu re  m easu r in g  head  
i s  u sed  fo r  th e  i n v e s t i g a t i o n  o f  th e  m a g n etic  p r o p e r t ie s  o f  h ig h ly  c o n d u c t in g  
o r g a n ic  c h a r g e  t r a s f e r  s a l t s .  F i g u r e  2 shows th e  tem p era tu re  d ep en d en ce  o f  th e  
ESR i n t e n s i t y  o f  a PyTCNQ2 s i n g l e  c r y s t a l .  The ESR i n t e n s i t y  i s  p r o p o r t io n a l  to  
th e  p a ra m a g n etic  s u s c e p t i b i l i t y .  In a cc o rd  w ith  o t h e r  o b s e r v a t io n s  o f  o th e r  
p h y s ic a l  p r o p e r t ie s  th e  a b r u p t  jump o f  th e  s u s c e p t i b i l i t y  around 75 К i n d i c a t e s  
a p h a se  t r a n s i t i o n .  The p h a s e  t r a n s i t i o n  i s  m ost l i k e l y  r e la t e d  to  a ch a n g e o f  
t h e  e l e c t r o n i c  s t r u c tu r e  and n o t much s t u r c t u r a l  ch a n g e  i s  in v o lv e d .  The m ea s



urem ent shows th a t  t h e  m a g n etic  p r o p e r t ie s  a r e  s t r o n g ly  a l t e r e d  around t h i s  
phase t r a n s i t i o n .  A s se e n  from t h i s  exam ple th e  a p p a r a tu s , d e s p i t e  i t s  s im p l i c 
i t y  f u l f i l l s  th e h ig h  r e q u ir e m e n ts  m et in  su ch  ty p e s  o f  m ea su rem en ts . The ap 
p a ra tu s  may be u sed  f o r  o th e r  a p p l i c a t io n s  a l s o  / e . g .  n u c le a r  m a g n etic  r e s o 
nance s p e c tr o s c o p y , o p t i c a l  m ea su r em en ts /.



4

FIGURE CAPTIONS
F i g . 1  Scheme o f  g a s - f lo w  m easu rin g  h ead .

F i g . 2 M agn etic  s u s c e p t i b i l i t y /  m easured by ESR l i n e  i n t e n s i t y ,  v e r s u s  
tem p era tu re  o f  th e  q u a s i-o n e -d im e n s io n a l  ch a rg e  t r a n s f e r  s a l t  
p y r id in e te tr a c y a n o q u in a d im e th a n e .
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