
А К А Д Е М И Я  Н А У К  С С С Р
ИНСТИТУТ БИОФИЗИКИ

СИБИРСКОЕ ОТДЕЛЕНИЕ
ИНСТИТУТ ХИМИИ ТВЕРДОГО ТЕЛА 
И ПЕРЕРАБОТКИ МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ 
ИНСТИТУТ ЯДЕРНОЙ ФИЗИКИ

ДИФРАКТОМЕТРИЯ 
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ 
СИНХРОТРОННОГО 
ИЗЛУЧЕНИЯ
Ответственный редактор
кандидат физико-математических наук
Г. Н. Кулипанов

НОВОСИБИРСК
«НАУКА»
СИБИРСКОЕ ОТДЕЛЕНИЕ 
1989



УДК 621.386.12 +  548.73 +  541

А в т о р ы
В. В. Болдырев, И. 3. Ляхов, Б. П. Толочко, А. А. Вазнпа,
Н. А. Мезенцев, В. Ф. Пнпдюрнн, М. А. Шеромоп, А. Г. Хабахпашев

Дифрактометрия с использованием синхротронного из- 
лучения/Болдырев В. В., Ляхов Н. 3., Толочко Б. П. и др.— 
Новосибирск: Наука. Сиб. отд-ние, 1989.— 145 с.

ISBN 5—02—028690—7.
Книга содержит обзор повой техники дпфракцпоплого экспери­

мента для использования еппхротроштого излучения (СИ) в иссле­
дованиях по химии твердого тела, матерпалопедепшо, биологии, ме­
хано- и электрохимии. Описаны монохроматоры, фокусирующ ие зер­
кала, коллиматоры, детекторы и другое оборудование, разработапноо 
для экспериментов с CPI. Обсуждаются эксиерпмопты, постановка 
которых возможна только при использовании упикальпых свойств 
СИ: высокой интенсивности, узкой направленности, управляемой 
временной структуры, непрерывного спектра излучепия.

Монография предназначена для материаловедов, химиков, фи­
зиков, биофизиков, мсталлофпзпков.

Ил. 88. Библиогр.: 260 пазв.

Р е ц е н з е н т ы

кандидаты фпзпко-математпческих паук 
Ю. Т. Павлюхип, Г. С. Юрьев

Утверждено к  печати 
Институтом химии твердого тела 
и переработки мпиеральпого сырья СО АН СССР

тт 1707000000— 820 
Д  055(02]— 89

163— 89, кн. 2 ©  Коллектив авторов, 1989

ISBN 5—02—028690—7



ВВЕДЕНИЕ

Сипхротроииое излучение (СИ) стало мощным средством 
в научных исследованиях. В Советском Союзе основным местом 
проведения работ с СИ является Сибирский центр СИ, органи­
зованный на базе лабораторий Института ядерпой физики 
(ИЯФ) СО АН СССР. Здесь выполняется большая программа, 
имеющая важное значение для фундаментальных исследований 
в физике, х и м и и , катализе, биологии, материаловедении, а так­
же для разработки новых технологий при решении различных 
прикладных задач в микроэлектронике, медицине, геологии.

В ИЯФ СО АН СССР работают два накопителя: ВЭПП-2М 
(встречные электрои-иозитрониые нучкп) с энергией 800 МэВ 
и ВЭПП-3 с энергией 2,2 ГэВ. Первый служит источником СИ 
в ультрафиолетовой области, второй — в рентгеновской. Оба на­
копителя создавались для решения задач физики высоких энер­
гии, а работы с СИ — это рациональная «утилизация» неизбеж­
ных потерь, обусловленных движением электронов в магиптпом 
ноле.

Эксперименты с СИ иа ВЭПП-3 ведутся в специально обору­
дованном бункере (см. рисунок), надежно защищенном от излу­
чения. К концу 1988 г. в бункере установлено десять экспери­
ментальных станций: рентгеновского флуоресцентного анализа, 
рентгеновской микроскопии, топографии, литографии, EXAFS- 
спектроскопнп, ангиографии, аномального рассеянпя (совмещена

ВЭПП-4(б).
1 — монохроматоры п экспериментальные станции: 2 — Лауэ-дпфракцпп, 3 — ано­
мального рассеяния, 4 —  флуорссцентпого анализа, 5 —  рентгеновской микроско­
пии, в —  кристаллографии, 7 —  малоуглового рассеяния, 8 —  дифракционного кино, 
9 —  топографии, ю  —  EXAFS-спектроскопип и спектроскопии высокого временного 
разрешения, и —  литографии, 12 —  ангиографии, 13 — комптоиовского рассеяния,
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со станцией Лауэ-дифракции), малоуглового рассеяния (совме­
щена со станциями кристаллографии и дифракционного кино), 
спектроскопии высокого временного разрешения, комптоповского 
рассеяния.

Дпфрактометрия с использованием СИ позволяет подойти на 
новом качественном уровне к решению следующих проблем: 
1) регистрация дифрагированного излучепия при больших 
S =  2 sin 0Д (0 — угол дифракции, X — длина волны); 2) реги­
страция дифрагированного излучения при малых S; 3) получе­
ние рентгенограмм от микроскопических объектов; 4) регистра­
ция рентгенограмм с высоким угловым разрешением; 5) иссле­
дование кинетики быстропротекающих структурных изменений;
6) исследование структурных изменений в объеме кристалла;
7) реализация метода «0 =  const»; 8) реализация метода ано­
мального рассеяния для широкого ряда элементов; 9) коррект­
ный учет поляризационного фактора; 10) подбор оптимальной 
длины волны излучения для уменьшения влияния флуорес­
ценции.

Для решения перечисленных проблем имеются принципиаль­
ные возможности, обусловленные свойствами СИ. Однако для 
их практической реализации необходимо создание специализиро­
ванных экспериментальных установок, разработка же универ­
сальной станции, где одновременно решались бы все эти задачи, 
невозможна.

В Сибирском центре СИ накоплен достаточно большой опыт 
по постановке дифракционпых экспериментов. Более тридцати 
исследовательских групп из разных городов страны, а ташке из 
ГДР, НРБ, ВНР и Индии провели в Центре упикальпые иссле­
дования, в результате которых получены принципиально новые 
данные.

Ввод в 1991 г. в эксплуатацию бункера СИ ВЭПП-4 и новых 
экспериментальных станций позволит значительно увеличить 
число исследований. Настоящая книга дает представление о спе­
цифике работы с СИ и о возможностях дифрактометрии с ис­
пользованием СИ.



Г л а в а  1

ОСНОВНЫЕ ФИЗИЧЕСКИЕ СВОЙСТВА 
СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ

1.1. ИСТОРИЧЕСКИЙ ОБЗОР

Природа сипхротропного излучения связана с испусканием 
электромагнитных волн электропом (или другой заряженной 
частицей), движущимся с ускорением. Изучение свойств этого 
излучения началось с конца 19-го столетия А. Льенардом [1], 
который впервые рассмотрел мощность излучения быстрого 
электрона, движущегося по окружности. В 1908 г. Г. Шоттом 
[2] были проведены исследования свойств излучения, испускае­
мого электроном, движущимся по окружности, в связи с попыт­
кой объяснения дискретной природы атомных спектров. Форму­
лы спектрально-углового распределения мощности излучения 
релятивистского заряда, движущегося по окружности, получен­
ные Шоттом, в то время представляли собой академический ин­
терес; лишь через 40 лет в связи с вопросом об излучении заря­
да, движущегося по окружности с макроскопическим радиусом, 
возпикла потребность в их практическом применении. В 1944 г. 
Д. Д. Иваненко и И. Я. Померанчук [3] обратили внимапие на 
возможность нарушения нормальной работы индукционного ус­
корителя в связи с сиихротроиным излучением.

В 1946 г. Д. Блюйтт [4], изучавший радиационные потери в 
бетатроне, косвенно обнаружил синхротронное излучение по 
сокращению радиуса орбиты электрона. Можно было бы эти 
эксперименты считать доказательством реального существования 
излучения и даже назвать последнее бетатронным,' однако ви­
зуального наблюдения излучения так и не удалось провести. 
Как выяснилось в дальнейшем (Л. А. Арцимович, И. Я. Поме­
ранчук, 1945 г. [5]), излучение электрона в экспериментах 
Д. Блюйтта соответствовало видимой области, а поиски излуче­
ния велись в микроволновом диапазоне.

Визуальное наблюдение излучения было проведено в 1947 г. 
Сыотсом и Хабером [6] иа синхротроне «Джеперал электрик» 
во время наладочных работ, когда с небольшого участка камеры, 
в которой вращались электроны, было снято металлизированное 
покрытие. В 1948 г. Д. Д. Иваненко и А. А. Соколов [7] описа­
ли спектрально-угловые характеристики излучения более про­
стыми зависимостями, чем формула Шотта. Тот же результат 
был получен Д. Швингером [8]. Группа Г. Поллока [9— 11] экс­
периментально исследовала распределение интенсивности излу­
чения в области, длин волн-от 3500 до 7000 А  для электронов, 
ускоренных до энергий 30—80 МэВ. Д. Томбулиан и Р. Гарт-
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ман [12] провели детальные измерения спектра в области 400—
60 А  при максимальной энергии электронов 320 МэВ. А. Л. Со­
коловым и И. М. Терновым [13] было показано, что сппхротроп- 
ное излучение обладает сильной линейной поляризацией. Теоре­
тические формулы, характеризующие лппеппую и круговую по­
ляризацию, были подтверждены в опытах Ф. А. Королева с со­
авторами [14— 17].

Начиная с 1964 г. в пашей стране и за рубежем создаются 
новые машины — электронпые (позитронные) накопители, кото­
рые отличаются от синхротронов тем, что могут работать в по­
стоянном установившемся режиме. Получение сверхвысокого 
вакуума в камере накопителя позволило электронам, движущим­
ся внутри камеры, часами «жить», двигаясь по своей орбите. 
Компенсацию потерь энергии электрона на сппхротроиное излу­
чение проводят с помощью специального устройства — ВЧ-резо- 
натора. Электрон, двигаясь в накопителе, совершает поперечные 
колебания относительно равновесной траектории и энергетиче­
ские колебания относительно равновесной энергии. Благодаря 
синхротропному излучению ы поперечные, и энергетические ко­
лебания затухают. Этот факт имел большое значение для даль­
нейшего развития электронных накопителей в физике высоких 
энергий. Затухание размеров сгустка электронов до пуля приве­
ло бы к резкому увеличению когерентных потерь иа синхро- 
тропное излучение и. к потере пучка. Однако в силу квантового 
характера синхротроиного излучения имеют место обратные за­
туханию процессы — диффузионный рост поперечных амплитуд 
и энергетического отклонения от равновесного значения. В ре­
зультате этих двух процессов в накопителе существуют устано­
вившийся размер и угловой разброс электронного пучка.

1.2. ОСНОВНЫЕ СВОЙСТВА 
ИЗЛУЧЕНИЯ ЭЛЕКТРОНА, ДВИЖУЩЕГОСЯ 
ПО КРУГОВОЙ ОРБИТЕ

Качественно картину излучения заряда при движении по 
окружности можно представить себе следующим образом. Для 
того, чтобы при движении по окружности картина поля остава­
лась стационарной, необходимо соблюдение условия: электрон и 
его электростатическое поле должны двигаться по окружности 
с одной и той же угловой скоростью. Очевидно, что на некото­
ром расстоянии х по радиусу от орбиты (рис. 1.1) и далее элек­
трическое поле должно двигаться с линейной скоростью, боль­
шей скорости света. Значение этого расстояния можно вычис­
лить из условия

у
1{ Д +  ж ИЛИ

С
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Рис. 1.1. Схема механизма воз- (V
пикиовепня поля излучения 
при динжсшш электрона по \1\

окружности. \р '

где 7  =  Ео/тс2 — релятивистский фактор (при условии v ~  с) . 
Поскольку скорость распространения электромагнитного поля не 
может быть выше с, па всех расстояниях, больших х , электри­
ческое иоле электрона можно трактовать как поле излучения.

Таким образом, при движении по окружности релятивист­
ской заряженной частицы часть электрического поля уносится в 
виде синхротронпого излучения. Одновременно с этим идет вос­
становление поля при использовании энергии продольного дви­
жения электрона. Для оценки длительности поля излучения ис­
пользуем известный из электродинамики факт, что характерное 
время изменения электрического поля при пролете мимо наблю­
дателя заряженной частицы со скоростью v по прямой, отстоя­
щей от наблюдателя па расстоянии х, равно 

Д£ир — x/fu — Д /2 ч3с.

Время, за которое это излучение формируется, можно оце­
нить из кинематической связи между излученной электромаг­
нитной волной с характерным временем изменения для впешне- 
го наблюдателя и электроном, движущимся со скоростью v в 
том же направлении:

Afxap • с = -(с — V) - Тфор.

Отсюда время формирования излучения и длина орбиты, на 
которой излучение формируется, равны

Тфор ~  Д / к ;  гфор ~  Д /у .

Из соотношений неопределенностей для волны можно оце­
нить спектральные характеристики излучения:

(ое • Д£шР ~  1.

Характерная частота и соответственно длина волны излуче­
ния равны: (ос ~  7 3 • ©о, К  ~  Д/'К3, где ©о — частота обращения 
электрона в накопителе.

Для оценки мощности излучения посчитаем ноток энергии 
электрического ноля электронов для расстояний, больших 
ж = Д / 2 f :

J L ;  Г  E*dv
Р  _  W -  4Я J —-  *У с

Тфор Тф0р 2 Л2

7



Рис. 12. Схема кинематической связи между Рис. 1.3. Мгновенная карти- 
временными интервалами излучения At' п па углового распределения 
временными интервалами регистрации этого излучаемой релятивист- 
излучения от релятивистского электрона At. ским электроном мощности.

Точное выражение для мощности излучения будет

Основные спектральные и угловые свойства спихротроппого 
излучения определяются из кинематических соотношений между 
излученной электромагнитной волной и движущимся реляти­
вистским электроном. Для иллюстрации этого рассмотрим, дви­
жущийся электрон в разные моменты времени 2, 2, 3, разделен­
ные временем dt', в которых электрон испускает электромагнит­
ную волну (рис. 1.2). Тогда наблюдатель, регистрирующий из­
лучение в направлении скорости электрона, измерит времена 
между излучениями:

Если наблюдение производится в направлении вектора п, то 
время между излучениями будет равно:

где 0 — угол между направлением движения и вектором наблю­
дения. Для малых углов 0 <  1 и v ~  с связь между интервалат 
ми регистрации излучения можно написать в виде

Получается концентрация излученной мощности в узком 
конусе вдоль вектора скорости электрона v и резкое увеличение

dt = (1  — vfc)dt'.
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Рис. 1.4. Система коордипат 
для расиста угловых и спект­

ральных особенностей СИ.

частоты (эффект Допплера). Мгновенная картина углового рас­
пределения излучаемой мощпости приведена на рис. 1.3 и опи­
сывается формулой

dl =
4яся h i______________ sin2 0 • cos2 Ф ~1 dQ

5—•)* J ’
где w — ускорение электрона; 0 — угол между v и п; <р — угол,
отсчитываемый от плоскости (w v). Поля излучения, создавае­
мые движущимися зарядами, можно описать известными фор­
мулами

Е d8» |
At2 If'

Я  =  \п-Е],

где время t п запаздывающее время f ' связаны друг с другом 
соотношением

t = t '  +

Поля излучепия электрона, движущегося по окружности ра­
диуса R, в зависимости от угла положения электрона на орбите 
а  и угла <р (вертикальный угол наблюдения к плоскости орби­
ты показан на рис. 1.4) можно, описать формулами

д  еВ<£>1 (cos а — р cos ф)
° czL (1 — Р cos а cos ф)3 

^  е/?ю*-зта*зтф
Я с2Ь (1 — P-cos a-cos ф)3 ’

где Еа, Е„ — компоненты электрического ве'ктора Е; о лежит в 
плоскости орбиты, я — перпендикулярно о-компоненте и векто­
ру наблюдения т; Р =  vie; а — щ t'; ©о — частота обращения 
электрона по орбите.

Зависимость полей Е„ и Еп от времепп показана на рис. 1.5. 
Поля имеют характерный всплеск при углах а  и ф, близких
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Рис. 1.5. Времеппая зависимость полей нзлучеппя Е„ и Ея-

к нулю. Знаменатели в выражениях компонент поля при этих 
углах можно заменить формулами

(1 — р • cos а • cos ij))s ~  -+• -ф2 +  (о)0<')2|3*

Для точного описания спектрально-угловых зависимостей по­
ля излучения воспользуемся разложением в ряд Фурье [18]

ima>0Ut' )dt\

где < =  <' + \ь ~ го^)\
с

Для компонент поля о и я, учитывая ревную временную за­
висимость поля излучения, спектральпо-угловое распределение 
поля можно записать следующим образом:

Г-т)=  е - и - ш , (ф + ((7- + 1
to0

im-S-L

=  Ima,-sin *  ~ ~  ■—  (± +  4>*)1/2- K u f i  (4 j +

где Кцг и К\,ъ — функции Макдональда.
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Угловое распределение ттг-гармопикп интенсивности излуче­
ния будет описываться формулой

dlm се2 т2 /  1

' Ан-ч>2
У~

•х Ц т ( 7  + ^ ) , ) |

dImАсимптотическое поведепне функции при -ф =  0, при 
т »  •f и т <  у3 выражается функциями

т2/3 при т <С V3.
<*Лп 
d Q 1ф=0 . е 3V3 при уа.

Угловые распределения (в миллирадиаиах) для различных 
участков спектра описываются зависимостями:

%. =  0,66 при А,> Яс,
0,82

•%с = Ё  (ГэВ) при К =  Яс,

=  0,158 V X  (А) • В (Т) при X <  К-

(Я,с =  4яЛ/(3^3) — критическая длина волны.)
На рис. 1.6 приведено угловое распределение интенсивностей 

для разных поляризаций для различных . участков спектра. 
Спектральное распределение интенсивности излучения, проин­
тегрированное по вертикальному углу т|), имеет вид 

dI<=Pt • 4\{y)dy,

где Р (t) = -| - ■ • у4 — полная излучаемая энергия; т| (у) =

=  ^ , ^ Б/з (x)dy — нормированная па I  универсальная спект-

v о  3
рдльпая функция; у =  — ; шс =  - j  ffloY3»

График ii(y ) приведен на рис. 1.7. При у « : 1 функция Г)(у) 
может быть описана зависимостью

д/3

а  пр и  у » 1 —  У] (0) =  7 y § = ’ V y * e  V•
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Рис. 1.6. Угловые распределения интенсивностей излучения /„  и /*  для 
разных участков спектра.

Рис. 1.7. График универ­
сальной спектральной 

функции ц(у ).

Рис. 1.8. Спектры СИ из вигглера накопителя ВЭПП-З (а) и из накопителя 
ВЭПП-4 (6) в вакууме., через Ве-фольгу.

а—Е  =»2 ГэВ, Н - 2 0 н Г с ,  Хс =  2,33 А; 6— Е  =  5,5 ГэВ, Н  «  12 кГс, ^ - 0 , 5 1  А . ’



Для разных поляризаций интенсивность излучения, проин­
тегрированная по углу -ф, выражается формулами

dIa =  Pr dy Кы* ix) dx +  К2/з (у)')•
<“ *  =  P f d y  Я 5/з ( * )  dx -  К г„  ( j / ) j .

Для практических расчетов некоторых параметров пучка СИ 
полезны следующие формулы [19].

Мощность пучка СИ, просуммированная по всем длинам 
волн, проинтегрированная по вертикальному углу, в миллиради­
ан горизонтального угла:

Р =  1 4 --^ р -  =  4 ,2 Я .£ 3. / .

(Здесь и далее Р в Вт/мрад; Е в ГэВ; /  в A ; R в м; В в Т.)
Поток квантов всех энергий, излучаемых в миллирадиан го­

ризонтального угла: iVx =  1,3 ■ 1017 E -I.  (Здесь N* в
ф от/(с -мрад).)

Спектральная мощность пучка СИ на длине волны А, в отно­
сительном интервале длин воли ДАД:

* - o , e a i v £ . T , ( £ ) • ■ £ ,

(Здесь А, в А.)
Спектральный поток квантов на длине волны А, в относитель­

ном интервале длин волн ДАД:

(Здесь JVjl в фот/ (с ■ мрад).)
На рис. 1.8, а, б приведены графики спектров выведенного 

излучения из накопителей ВЭПП-3 и ВЭПП-4 для разных зна­
чений магнитного поля в точке излучения. Из накопителя 
ВЭПП-3 вывод СИ производится с помощью специального уст­
ройства — вигглера для генерации СИ с полем ~2Т . В бли­
жайшем будущем предполагается замена на вигглер со сверх­
проводящими обмотками с полем —6,5 Т. На накопителе 
ВЭПП-4 вывод излучения будет производиться из магнитного 
поля ~ 1  Т.
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1.3. ИЗЛУЧЕНИЕ ИЗ ОНДУЛЯТОРОВ 
И ВИГГЛЕРОВ

На существующих накопителях электронов пли позитронов 
используются специальные устройства для генерации сиихро- 
тронного излучения. Такие устройства применяются для смеще­
ния спектра в нужную область, увеличения плотности излуче­
ния, получения когерентного и монохроматического излучения. 
Устройство представляет собой магнит с периодически меняю­
щимся магнитным полем. Магнитное поле плоского ондулятора 
или мпогополюсного внгглера можпо представить в виде

В =  Ва sin -

где Во — амплитуда изменения магнитного поля; Ао — период 
изменения поля; S — продольная координата. Траектория дви­
жения электрона в таком поле представляет собой синусоиду 
(рпс. 1.9) с максимальным отклонением от оси

_  .в #
А0 — , 2  24я т 0с у

и с максимальным отклонением по углу

«о « У о
2nmQc2y

В условиях слабого магпитного поля Во формирование излу­
чения происходит с длин больше Ао или порядка Ао. Такие ре­
жимы работы устройства п излучение называются опдуляторны- 
ми, а само устройство — ондулятором. Длину волны излучения

Магниты с розным

Рис. 1.9. Траектория движения электрона в ондуляторе.
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Рис. 1.10. Характерное сиектральпое рас- J 
предслеино иитопсшшостл оидуляторпого 

пзлучешш:
% =  Ao/2v!?., где Лэ — период ондулптора; К — 

длина полны пзлучешш.

в направлении осп на гармонике п 
можно выразить формулой [20]

со степенью монохроматичности 
этой длине волны

Ай.____ 1_
Дй,п ~  N-n'

где N — число периодов ондулятора.
Угловая направленность излучения находится пз зависимости
Д 0 -

Спектр излучения из ондулятора имеет характерную пзрезан- 
ность с максимумами иптенсивпости па длинах волн Х„ 
(рис. 1.10). Для описания спектра можно ввести параметр онду- 
ляторностп К:

К =  ссоЧ =  В0 (Т) • Хо (см ).
Номер гармоиикп, на которую приходится максимум пнтен- 

спвностп, определяется формулой птах ^  /£3.
С увеличением магнитного поля в ондуляторе (К »  1) спектр 

переходит в спектр СИ из поворотного магнита, и устройство в 
этом случае называется многополюсным вигглером, или «змей­
кой». Плотность излучения из такого устройства в Nn раз боль­
ше, чем из одного магнита, где N„ — число полюсов вигглера.

В основном для смещения спектра СИ в более жесткую 
часть используются вигглеры с малым количеством полюсов. 
В этом случае обычно делают-устройство из трех магнитов, при­
чем центральный магнит имеет сильное поле, а два других ис­
пользуются для компенсации искажения орбиты в накопителе. 
Постановка сверхпроводящих магнитов с полем 4—7 Т на нако­
пители с низкой энергией 0,5—1 ГэВ дает возможность полу­
чать излучение в рентгеновской области.

1.4. СПЕЦИАЛИЗИРОВАННЫЕ НАКОПИТЕЛИ 
ДЛЯ ГЕНЕРАЦИИ СИ

Первое поколение накопителей электронов и позитронов 
было создано в 60—70-е гг. и предназначалось для эксперимен­
тов по физике высоких эпергпй. Эксперименты с СИ, начатые в 
70-е гг., проводятся в осповиом в «паразитном» режиме. Однако
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в конце 70-х — начале 80-х гг. началось сооружение второго по­
коления накопителей — специализированных источников СИ, 
создание центров СИ, где используются различные методики 
научных и прикладных исследований. Такие центры существуют 
в США, Франции, Англии, Японии, ФРГ [21]. Уже начато стро­
ительство накопителей третьего поколения (Франция — Европей­
ское общество, США) с энергией 6—8 ГэВ. Основные задачи, 
которые ставятся перед создателями этих установок, следую­
щие: 1) получение квазимонохроматических ондуляторных пуч­
ков жесткого рентгеновского излучения (Хопя - 1  А ) ; 2) получе­
ние предельно малого эмиттанса электронного (позитронного) 
пучка; 3) получение ондуляторных Пучков в различных обла­
стях спектра — вакуумного ультрафиолета, мягкой и жесткой 
рентгеновской области.

Решение такой задачи, как получение предельпо малого 
эмиттанса е*~А , приводит к необходимости создания накопите­
лей с периметром 1—3 км с большим числом магнитных элемен­
тов, так как е*>2 ~  -Б2Ф3, где Е — энергия электронов в накопите­
ле, ф — угол поворота в одном магните, и к постановке на эти 
накопители специальных вигглеров для увеличения затухания.

Несомненно, что создание указанных накопителей позволит 
провести уникальные эксперименты во всех областях науки и 
техники, постановка которых па имеющейся в настоящее время 
аппаратуре невозможна.
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Г л а в а  2

АППАРАТУРА ДЛЯ ДИФРАКТОМЕТРИИ 
СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ

2.1. МОНОХРОМАТИЗАЦИЯ ИЗЛУЧЕНИЯ

В рентгенографических экспериментах обычно использует­
ся монохроматическое излучение, поскольку теория рассеяния 
рентгеновских лучей построена и развивается для строго моно­
хроматического излучения. СИ, как указывалось выше, имеет 
широкий спектральный состав, поэтому при проведении рентге­
ноструктурных исследований возникает необходимость в его мо- 
нохроматпзацин. В настоящее время в структурном диапазоне 
длин волн в качестве монохроматоров чаще всего используют 
крнсталл-дифракцпонпые диспергирующие элементы. Их при­
менение основано на способности кристаллов отражать падаю­
щее па них рентгеновское излучение согласно закону Вульфа — 
Брэгга:

2dn sin 6 =  X,

где dn =  d/n — межплоскостпое расстояние рабочей системы кри­
сталлографических плоскостей, на которых происходит дифрак­
ция; /г =  1, 2, . . . — порядок отражения; 0 — угол скольжения 
падающего и дифрагированного излучения к указанной системе 
плоскостей; X — длина волны дифрагирующего излучения. Огра­
ничение диапазона углов скольжепия дифрагирующего на кри­
сталле излучения позволяет получить монохроматпзированпый 
отраженный пучок. Вопросы расчета рептгенооптнчеекпх схем 
дифракционного эксперимента и оптимального выбора кристал­
лов-монохроматоров для использования в работах с рептгепов- 
скими трубками рассмотрены в работах [1—4]. Сппхротронный 
источник излучения имеет, однако, ряд особенностей, которые 
не позволяют без соответствующей модификации перепоепть па 
него рентгеновские схемы, предназначенные для работы с рент- 
геповекпмп трубками.

Схемы монохроматизацпп, используемые в рептгеноструктур- 
ном анализе, рассчитаны па выделение одной узкой спектраль­
ной «монохроматической» линии из характеристического линей­
чатого спектра материала анода. Схема монохроматизацпп долж-
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да обеспечить необходимое угловое разрешение и максимальную 
плотность излучения при регистрации на фотопленку либо мак­
симальную интепсивпость излучения при регистрации квантовы­
ми детекторами. Для монохроматпзацнн широко расходящихся 
или сходящихся пучков используют фокусирующие рентгенов­
ские схемы с изогнутыми кристаллами-монохроматорами, а для 
мопохроматпзацип нерасходящпхся пучков — схемы с плоскими 
кристаллами-Аюпохроматорамп.

Ввиду полпхроматпчпости СИ крпсталл-дпфракционные мо­
нохроматоры должны направлять на исследуемый объект дис­
пергированный по углам участок спектра примерно постоянной 
спектральной плотности, соответствующий диапазону углов отбо­
ра излучения монохроматором. Таким образом, разрешающая 
способность и светоспла схемы будут определяться специфиче­
ской геоА1етрпей источника п геоА1етрией коллимационной систе­
мы в отличпе от рентгеновской трубки, где роль мопохромати- 
зацип сводится к «чистке» характеристических липни от широ­
кого, но пнтенспвпого полихроматического фона. Положение, 
скорее, напоминает основную задачу кристалл-дифракцнопного 
рентгепоспектралыгого анализа, где также приходится анализи­
ровать рентгеновское излучение широкого спектрального диапа­
зона с несильно меняющейся интенсивностью.

Большое влияние па параметры схемы монохроматизацпп 
оказывают физические свойства используемых кристаллов. В уз­
ком угловоА! интервале вблизи угла Брэгга идеальная кристал­
лическая решетка ведет себя подобно зеркалу. Наиболее полно 
ее рентгенооптические свойства характеризуются с помощью 
кривой угловой зависимости коэффициента отражения плоской 
волны. На практике часто пользуются такими параметраАш, как 
полуширина области отражения Q, Ашкснмальпый коэффициент 
отражения Рт п интегральное отражение Ri ~  PmQ. В структур­
ном диапазоне длин волн для идеальной решетки Рп ~  100 %, 
а полуширина составляет несколько угловых секупд. Такие иа- 
рааштры действительно наблюдаются у совершенных кристаллов 
кремппя, герлгания, кварца.

Идеально симметричные кристаллы при отражепии, по Брэг­
гу, не вызывают уширенпя дифрагированного пучка длин волн, 
используемых в рентгеноструктурпом анализе, интегральное от­
ражение таких кристаллов не превышает 10-4 рад, что ограни­
чивает светосилу cxeAibi моиохроматизации. Интегральное отра­
жение совершенного кристалла с асимметрией Ъ возрастает про­
порционально Ь~ш  из-за увеличения ширины распределения ко­
эффициента отражения [5]. Угловая апертура схемы пропорцио­
нальна коэффициенту асимметрии кристалла Ъ, т. е. дифрагиро­
ванный поток излучения увеличивается пропорционально Ь1/2, 
рост асимметрии кристалла ограничен, с увеличением Ъ возрас­
тает поглощение излучения в кристалле [5].

Однако большинство кристаллов содержит микроскопические 
нарушения структуры, которую аюжно представить состоящей
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из слегка разориентнроваиных микроблоков — мозаики. Мозаич­
ность приводит к падению Рт в несколько раз п к увеличению 
полуширины на 1—2 порядка. Большую пли меньшую степень 
мозаичности можно придать также исходно совершенному моно­
кристаллу путем механической поверхпостпой обработки: шли­
фовки или полировки. Мозаичные кристаллы используются в 
регптопооптическпх схемах, не требующих разрешения в гори­
зонтальной плоскости (лучше 1 ').

Интегральное отражение моэапчпых кристаллов возрастает 
пропорционально (1 +  6 )-1 за счет увеличения коэффициента 
отражения в максимуме [6]. Максимальное значение потока ди­
фрагированного излучения достигается при коэффициенте асим­
метрии в несколько единиц, п дальнейшее увеличение асиммет­
рии практически не изменяет величины потока.

Для каждого конкретного случая можно рассчитать опти­
мальные рептгенооптическис параметры кристалла-монохромато­
ра и выбрать подходящий кристалл. Однако поскольку от син­
хротрона в пределах конуса излучения в каждом направлении 
распространяется излучение с широким диапазоном длин воли 
приблизительно равной интенсивности, то выбор между идеаль­
ным н мозаичным кристаллом также должен отличаться от слу­
чая рентгеновских трубок. При подборе кристалла помимо учета 
реитгепооптнческих свойств следует обращать внимание на его 
временную стабильность п радиационную стойкость.

Особенно большое значение радпациоиная стойкость кристал­
ла приобретает при монохроматнзацип СИ, так как поток энер­
гии, падающий на него, на 8— 10 порядков больше, чем в слу­
чае рентгеновской трубки. Одна пз основных причин радиацион­
ных повреждений — электростатическое взаимодействие объем­
ных зарядов, возникающих под ионизирующим действием рент­
геновских лучей. Поэтому высокую радиационную стойкость, 
как правило, имеют кристаллы с достаточно высокой проводи­
мостью, т. е. металлические и полупроводниковые. Наиболее 
приемлемыми с точки зрения радиационной стойкости являются 
хром, кремний, графит, а также кварц, обладающие, кроме того, 
высокой механической прочностью и влагостойкостью. В то же 
время ряд органических монокристаллов быстро разлагается при 
воздействии излучения.

2.2. ФИЛЬТРАЦИЯ ВЫСШИХ ГАРМОНИК

Крпсталл-дпфракцпопные диспергирующие элементы обла­
дают способностью отражать под одним углом излучение не 
только с длиной волны Яо, по и с длинами волн Яо/га, дифрагиро­
ванное /г-порядком рабочей системы кристаллографических плос­
костей, в соответствии с уравнением ЯоIn =  2dn sin 0О. Это свой­
ство может быть охарактеризовано коэффициентом подавляемо- 
сти 1, =  Kn/R{. В отличие от характеристического излучения
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трубки интенсивность дифрагированных гармоник Хо[п синхро- 
тронного излучения может иметь величину одного порядка с ин­
тенсивностью основной длины волны и создавать собственную 
дифракционную картину объекта, затрудняя его исследование.

При получении рентгенограммы коллагена [7] с использова­
нием кварцевого монохроматора наряду с дифракционной карти­
ной, обусловленной излучением с длиной волны X, появляются 
дифракционные линии от излучения с XI2. Поэтому при выборе 
кристалла необходимо учитывать величину его коэффициента 
подавляемости и, в частности, использовать равенство нулю ин­
тенсивности для некоторых порядков отражения в соответствии 
с законом погасаний, как, например, для второго порядка отра­
жений структуры типа алмаза. При использовании кремниевого 
монохроматора с коэффициентом подавляемости для Х/2, близ­
ким к нулю, дифракционные линии, обусловленные излучением 
с длиной волны Я/2, отсутствуют. Для подавления высших гар­
моник в отраженном пучке перспективно использование явления 
полного внешнего отражения рентгеновского излучения от 
зеркала, установленного на пути СИ. Величина максимального 
угла полного внешнего отражения определяется формулой [8]

фмакс =  Ю  3 • 1 ,6 4  1 /  JL (  Z -|-------------- ---------- VV А [
где р — плотность материала зеркала; А — атомный вес; z — 
порядковый номер элемента, из которого сделано зеркало; Хк — 
край поглощения элемента. При углах падения <р >  срмш<с зерка­
ло не отражает излучение с длинами волн X <  Хо.

Таким образом, для того чтобы исключить вторую гармонику 
(1/2Ао) и все более короткие длипы волн, достаточно поставить 
на пути пучка СИ зеркало под углом, превышающим фмакс для 
этой гармоники. Зеркало, установленное перед кристаллом-мо­
нохроматором, также существенно уменьшает возможность ра­
диационного повреждения кристалла, так как предотвращает 
попадание на него жесткой коротковолновой части первичного 
излучения.

Существует еще одни способ уменьшения интенсивности 
гармоник. Можно добиться такого соотношения между режимом 
работы накопителя и рабочей длиной волны, при котором интен­
сивность излучения с длиной волны, кратпои X, оказывается 
много меньше интенсивности излучения с длипой волпы X. Для 
этого достаточно использовать длину волны X, несколько мепь- 
шую ЯМы(с, так как интенсивность коротковолновой части спектра 
СИ резко падает с уменьшением длины волпы.

Основываясь на проведенном рассмотрении, можно сказать, 
что ввиду особенностей СИ выбор рентгенооптической схемы 
монохроматизации и кристалла-монохроматора, а также оптими­
зация их параметров являются самостоятельной методической 
задачей, развитие которой необходимо для использования по­
тенциальных преимуществ СИ.
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2.3. ОСОБЕННОСТИ РЕНТГЕНОВСКОЙ ОПТИКИ
ПРИ РАБОТЕ С СИ

Вопросы рентгеновской оптики для использования СИ в 
малоугловых исследованиях рассмотрены в работах [9—12], где 
предлагаются крпсталл-дифракционпые схемы монохроматпза- 
ции с использованием плоских [9] и изогнутых асимметричных 
[10— 12] монокристаллов. В [13] подробно обсуждаются различ­
ные реитгеиооптичсские схемы и крнсталлы-мопохроматоры для 
обычных источников характеристического излучения — рентге­
новских трубок.

Реитгепооптическая схема должна обеспечить наибольшую 
светосилу при заданной угловой разрешающей способности [14]. 
Разрешающая способность и светосила схемы моиохроматизацпи 
СИ в значительной степени определяются особенностями источ­
ника и коллимационной системы [15, 16]. Ввиду конструктивных 
особенностей синхротронов и по соображенпям радиационной 
безопасности расстояние от источника излучения до места рас­
положения рентгеновских установок составляет от нескольких 
метров до нескольких десятков метров. Соответственно угловая 
расходимость пучка СИ оказывается незначительной как в гори­
зонтальной плоскости электронной орбиты, где пучок формиру­
ется коллимационной системой в небольшом интервале углов 
вблизи осп пучка, так и в вертикальной, где помимо коллимаци­
онной системы расходимость ограничена также благодаря реля­
тивистскому сжатию СИ вблизи плоскости электронной орбиты, 
т. с. выполняются условия паракспальностп пучка СИ. Пропу­
скание коллимацпоппой системы, как и яркость источника СИ, 
обычно можно разложить на независимые составляющие в гори­
зонтальной и вертикальной плоскостях соответственно. Если 
пренебречь пространственным разрешением детектора и дифрак­
ционными ограничениями из-за малости исследуемых образцов, 
то угловое разрешение дифракционной картины на детекторе 
в горизонтальной (Sx) и вертикальной (Sz) плоскостях должно 
определяться спектральной шириной ДА, падающего на образец 
излучения, нерегулярностью структуры исследуемого образца 
Ad и эффективным размером источника излучения, т. е. разме­
ром поперечного сечения пучка электронов в месте излучения 
2о„ 2а, в соответствующих плоскостях [15, 17]:

Последнее слагаемое (L — длипа канала) появляется из-за то­
го, что входная диафрагма работает как обычная камера обску­
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ра, передавая изображение пучка электронов па детектор. Раз­
решение в горизонтальной плоскости обычно хуже, так как го­
ризонтальный размер пучка электронов обычно в 10 раз больше 
вертикального. Для улучшепия горизонтального разрешения су­
ществует несколько традиционных методов.

1. Увелпченпе длпны канала СИ п уменьшение вклада гори­
зонтального размера в разрешение. Это очень певыгодиое реше­
ние, так как плотпость потока фотонов па образце снижается 
по квадратичной зависимости от длины канала СИ.

2. Установка коллиматора и ограничение угловой расходимо­
сти пучка СИ, падающего па образец, до величины АО ~  10-4. 
Наиболее оптимальным решением является установка отдельной 
диафрагмы в непосредственной близости от места излучения, 
так как в этом случае плотность фотонов падает пе по квадра- 
тичпому закону, как в случае удлинения капала, а линейно.

3. Перестройка магнитной фокусирующей системы накопите­
ля с использованием режима «малой fJ-фупкции» так, чтобы 
сжать в месте излучения радиальный размер пучка до верти­
кального. В этом случае улучшение разрешения пе сопровожда­
ется уменьшением плотности потока фотонов на образец. Это — 
самое оптимальное решение.

4. Повышение относительной интенсивности излучения с од­
ной из длин волн можно осуществить с помощью фокусирую­
щих монохроматоров. Спектральная ширина падающего па обра­
зец излучения определяется угловой расходимостью мопохрома- 
тизпровапного пучка СИ в плоскости электронной орбиты и ши­
риной дифракционной картины кристалла-монохроматора 60», и 
связана с дисперсионной формулой соотношением AX, =  Xctg060 
с угловой расходимостью дифрагировавшего на монохроматоре 
пучка 60-. Последняя может быть оцепепа по формуле

60 =  1/602 +  60*.

При расположении диафрагмы шириной Si на внешнем копце 
выводного канала СИ угловая расходимость падающего на кри-

е_ 5, +  2 ах
сталл-монохроматор излучения составляет 60 =  —— -̂----. Поэто­
му в реальных условиях эксперимента диафрагмы шириной 
10 мм обеспечивают угловую расходимость 60х =  1 • 10-3 рад. 
Кристаллы-монохроматоры, такие как кремний, германий, кварц, 
имеют полуширину дифракционной картины порядка несколь­
ких угловых секунд, а 60„ ~  5 - Ю "5 рад <  60*. Поэтому дифрак­
ционная картина монохроматора совершенного кристалла прак­
тически не влияет на спектральную ширину дифрагировавшего 
на нем СИ и, следовательно, па разрешающую способность репт- 
генооптической схемы. Для _обычно используемых отражений 
указанных кристаллов — (1011) кварца и (111) кремния — 
при настройке на длину волны Я =  1,5 А, а ДЯ =  5 • 10_3 А. Та­
кая величина ДЯ при изучении структур с d >  50 А  дает угло-
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вое разрешепие ^ 1 0 -4 рад, что вполне достаточно для большей 
части малоугловых экспериментов с биологическими объектами. 
Прп структурных исследованиях в области средних и больших 
углов дифракции часто допустимо угловое разрешение порядка 
нескольких десятков угловых мнпут. В этом случае значитель­
ный выигрыш в светосиле может быть получен прп пспользова- 
пии коллимационной системы, обеспечивающей такого же по­
рядка угловую расходимость пучка СИ п кристаллов-монохрома­
торов с большой шириной дифракционной картины (таких как 
шлифованный кварц и даже пиролитический графит).

2.4. ВЫБОР
ОПТИМАЛЬНЫХ РЕНТГЕНООПТИЧЕСКИХ СХЕМ, 
ПРЕОБРАЗОВАНИЕ ПУЧКА СИ 
ИЗОГНУТЫМ КРИСТАЛЛОМ 
В ГОРИЗОНТАЛЬНОЙ ПЛОСКОСТИ

В основе метода выбора оптимальных схем монохроматпза- 
ццц лежат теоретические выражения, описывающие пространст- 
веппо-эиергетическое преобразование пучков полихроматического 
рентгеновского излучения широкого спектрального состава в кри- 
сталл-дцфракционных рентгенооптических схемах [18—20]. В этих 
выражениях учитываются особенности дифракционного отраже­
ния на реальном кристалле, обладающем более или менее разви­
той субструктурой.

Разложение энергетических характеристик пучка СИ и пере­
даточной функции кристалла-монохроматора на независимые со­
ставляющие в горизонтальной и вертикальной плоскостях позво­
ляет независимо рассматривать преобразование пучка в горизон­
тальном и вертикальном сечениях реитгенооптической схемы. 
Преобразование пучка СИ в горизонтальной плоскости осуществ­
ляется кристаллом-монохроматором, в вертикальной — зеркалом 
полного внешнего отражения. Выведенные формулы для оцепки 
потока, средпеквадратпческого отклонения, полуширины и мак­
симальной освещенности в пучке дифрагироваппого излучеппя 
учитывают геометрию схемы п рептгепооптпческие свойства крп- 
■сталл-дифракциопиого диспергирующего элемента.

Полученные выражения для преобразования параксиальпого 
полихроматического пучка рептгеповского излучения применимы 
к различным вариантам схемы моиохроматпзацпи еппхротронпого 
излучения как с изогнутыми, так и с плоскими кристаллами-мо­
нохроматорами на прохождение и отражение. Во всех вариантах 
мопохроматизации в любом сечении дифрагированного пучка соз­
дается астигматическое изображение сечения первичного пучка. 
Сопряжеппые сечепия связаны условиями фокусировки. При мо- 
нохромативации синхротронного излучения, имеющего широкий 
спектральный состав, сопряженные сечения в общем случав пе
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лежат на окружностп круга Роуланда п находятся на ней лишь 
в частном случае монохроматической фокусировки, в отличие от 
фокусирующих схем излучения рентгеновской трубки, где источ­
ник и фокус обязательно должны располагаться на окружности 
круга Роуланда. Кривизна и асимметрия кристалла определяют 
геометрическую ширину сечения дифрагированного пучка в гори­
зонтальной плоскости и не влияют на распределение освещенно­
сти в вертикальной плоскости.

Критерпем применимости полученных выражений является 
малая пгарпна распределения спектральной плотности потока 
дифрагированного излучения по сравнению со спектральной ши­
риной источника.

Существуют два варпапта схемы фокусировки синхротроппого 
излучения кристаллом-монохроматором: 1) с использованием в 
качестве источника излучения сечения электронной орбиты и 
2) с применением в качестве источника излучения щелевой ди­
афрагмы, установлеппой между электроппой орбитой и кристал- 
лом-мопохроматором. Первый вариант может быть реализован 
всегда и используется практически па всех источниках синхро- 
тронного излучения. При значительном расстоянии от электроппой 
орбиты до монохроматора может быть применен только первый 
вариант фокусировки. Второй вариант применим для источников 
с малым расстоянием орбита электронов — монохроматор, по он 
ограничен из-за трудностей установки щелевой диафрагмы вблизи 
электронной орбиты.

При оптимальной схеме мопохроматпзацип поток дифрагиро­
ванного излучения пропорционален квадрату угловой разрешаю­
щей способности схемы, а освещенпость в максимуме прямо про­
порциональна угловому разрешению схемы и обратно пропор­
циональна расстоянию от крпсталла-монохроматора до плоскости 
регистрации.

Экспериментальная проверка расчетных оценок и измеренных 
параметров дифрагированного пучка СИ при различных вариан­
тах геометрии схемы и кристаллов-монохроматоров показала хо­
рошее их согласие. Это позволяет применять полученные форму­
лы в практических расчетах.

2.5. ФОКУСИРОВКА ПУЧКА СИ 
В ВЕРТИКАЛЬНОЙ ПЛОСКОСТИ 
ЗЕРКАЛОМ ПОЛНОГО ВНЕШНЕГО ОТРАЖЕНИЯ

Для улучшения параметров моиохроматизированного пучка 
в вертикальной плоскости — углового разрешения и освещенно­
сти в максимуме — в рентгенооптическую схему вводится зеркало 
полного отражения. Явление полного внешнего отражения и при­
менение зеркал для фокусировки рентгеновского излучения опи­
саны в работах [21—23]. В рентгенооптических схемах с высоким
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угловым разрешением (~ 1 0 -5 рад) используются совершенные 
кристаллы, пе оказывающие влияния на разрешение, а кривизна 
и асимметрия кристалла, в свою очередь, не влияют па распре­
деление освещенности в вертикальной плоскости. В принятой 
памн схеме моиохроматизации зеркало полного внешнего отра­
жения установлено позади мопохроматора, фокусирующего пучок 
СИ в горизонтальной плоскости. Поэтому разрешение и распре­
деление освещенности в максимуме по вертикали будут опреде­
ляться только фокусирующим зеркалом.

При отражении рентгеновских лучей зеркалом полного внеш­
него отражения возникают геометрические аберрации — сфериче­
ская и кома, искажающие изображение источника. Величина сфе­
рической аберрации с высокой степенью точности оценивается 
выражепием S — 3L2MT/2p [22]. В этом выражении L — поло­
вина длины отражающей поверхности зеркала; Мг — коэффи­
циент увеличения; р — радиус изгиба зеркала. При изгибе зер­
кала по эллиптической кривой сферические аберрации отсутству­
ют [21]. Наиболее существенной аберрацией является кома, воз­
никающая вследствие того, что различные участки зеркала дают 
разные увеличения. Кома возрастает с размером зеркала п не 
может быть откорректирована изменением формы кривой отра­
жающей поверхности [24]. При малой величине угловой апертуры 
(3.4 • 10-4 рад для ВЭПП-3 и 5,4 • 10-5 рад для ВЭП1Т-4) оценка 
углового разрешения рептгепооптической схемы в вертикальной 
плоскости проводится без учета геометрических аберраций, по­
скольку величины комы и сферической аберрации незначитель­
ны. Так, для напыленного никелем зеркала длиной 150 мм, уста­
новленного на накопителях ВЭПП-3 и ВЭПП-4 при А =  1,5 А, ве­
личина сферической аберрации составляет 2 • 10-2 и 2 • 10-3 мм 
соответственно. Это на порядок меньше размера изображения ис­
точника в вертикальной плоскости.

К качеству отражающей поверхности зеркала предъявляются 
очепь высокие требования, так как поверхностные дефекты (ца­
рапины, волнистость п другие неровности) увеличивают рассея­
ние рентгеновских лучей и снижают отражательную способность 
зеркала [22]. Пучок, отраженный высококачественной поверх^ 
ностыо, достаточно равномерен, но ширина распределения осве­
щенности фокусного пятна оказывается больше ширины, задавае­
мой геометрией схемы [21].

Угловое разрешение схемы в вертпкальпой плоскости склады­
вается из разрешения, обусловленного геометрией схемы, и раз­
решения, определяемого качеством поверхности зеркала [25].

Наилучшее разрешение рентгенооптической схемы в верти­
кальной плоскости достигается при размещении образца непосред­
ственно за зеркалом, но при этом ухудшается малоугловое раз­
решение из-за высокого уровня фона вблизи ловушки первичного 
пучка. Поэтому для увеличения малоуглового разрешения фоно­
вая щель, устанавливаемая непосредственно перед образцом,
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должпа размещаться от зеркала на расстоянии, обеспечивающем 
минимум фона вблизи ловушки.

Для увеличения светосилы камеры необходимо использовать 
максимально возможный размер пучка но вертикали. Малая ве­
личина угла полного внешнего отражения пучка СИ приводит 
к довольно большим размерам фокусирующих поверхностен зер­
кал. На расстоянии нескольких метров от орбиты пучок СИ равен 
нескольким миллиметрам. Оптимальный размер фокусирующего 
зеркала может достигать 1 м. Такая камера построена па СПИ АР 
в 1976 г. (США) [26. 27]. Однако создание указанных оптических 
элементов связано с серьезными технологическими трудностями.

Можно идти по пути установления несколькпх зеркал. Так, па 
ДЕЗИ в 1978 г. (ФРГ) былп попытки использовать восемь зер­
кал [28]. Юстировка их трудоемка и реализуется только с по­
мощью ЭВМ.

На Ф отонной фабрике (г. Тсукуба, Япония) разработана ма­
лоугловая камера с зеркалом из семи сегментов по 200 мм дли­
ной каждый [29] и треугольным монохроматором высотой 170 мм. 
Камера располагается на расстоянии 18 м от источника. Таким 
образом, при возрастании расстояния от орбиты возникает воп­
рос п об увеличении размера кристалла, фокусирующего поток 
в горизонтальной плоскости. В нашем случае на накопителе 
ВЭПП-3 экспериментальные установки расположены в непосред­
ственной близости к кольцу накопителя (2,5 м). Вертикальный 
размер пучка СИ па выходе капала равеп 1,5 мм, так что длина 
зеркала порядка 150 мм оказывается достаточной [30], чтобы пе­
рехватить весь пучок. Но в экспериментах, которые будут про­
водиться в специальном бункере, удаленном от кольца па 10 м, 
увеличение длины фокусирующих поверхностей стапет необхо­
димым.

2.6. УЧЕТ ПОЛЯРИЗАЦИИ СИ ПРИ ВЫБОРЕ 
ОПТИМАЛЬНОЙ ГЕОМЕТРИИ ЭКСПЕРИМЕНТА

Как известно, СИ обладает высокой степенью поляризации. 
Это обстоятельство обязывает экспериментатора при выборе оп­
ределенной геометрии съемки оценить разницу в интенсивностях 
при различных положениях оси мопохроматора. Возможны два 
положения последней относительно плоскости орбиты — парал­
лельное и перпендикулярное. При параллельпом положении оси 
интенсивность отраженного пучка (7ц) максимальна, однако та­
кое положепие трудно осуществить конструктивно. При перпен­
дикулярном положении оси, которое легче осуществить, интен­
сивность отраженного пучка (7Х) несколько меньше. Разница 
в интенсивностях невелика. Расчет показывает, что для кварца 
(плоскость 1011) отношение IJI\\ меняется незначительно (от 
0,98 до 0,70 в интервале длин волн от 0,7 до 2,5 А ) [7].



Незначительная потеря пптснспвпостп при перпепдпкулярпом 
положении оси монохроматора компенсируется конструктивными 
и технологическими удобствами. Перпендикулярное положение 
оси позволяет располагать экспериментальную установку в гори­
зонтальном плоскости. Это дает возможность использовать каме­
ры с большим расстоянием между образцом и плоскостью наблю­
дения, облегчает юстировку и настройку на любую длину волны. 
При параллельном расположении оси монохроматора отраженный 
луч направлен под углом к горизонту, что приводит к неоправ­
данному усложнению всего комплекса аппаратуры, а также к 
трудпостям в юстировке и эксплуатации.
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Г л а в а  3
КООРДИНАТНЫЕ ДЕТЕКТОРЫ 
РЕНТГЕНОВСКОГО ИЗЛУЧЕНИЯ

Рентгеноструктурные исследования связаны с большим объ­
емом получаемой информации и, как правило, требуют много 
времени для их проведения. В связи с этим естественно желание 
автоматизировать такие эксперименты, особенно когда последние 
ведутся на синхротрошшх пучках. Координатные детекторы рент­
геновского излучения, основанные на использовании многопрово­
лочных пропорциопальпых камер (МП К), позволяют успешна 
решить эту задачу. В литературе имеется большое число работ, 
посвященных таким детекторам для дифракциоппых исследова­
ний. Здесь мы ограничимся в основном описаппем детекторов, 
разработанных в Институте ядерпой физики СО АН и используе­
мых как в лабораториях института в рептгеноструктуриых ис­
следованиях на пучках синхротронного излучения, так и в других 
организациях. Приведем также для сравнения характеристики 
детекторов, разработанных в лабораториях СССР и за рубежом.

Первые дифракционные исследования с помощью МПК были 
выполнены группой И. Ксуунга в Калифорнийском универси­
тете [1]. В этом эксперименте двухкоордппатпая пропорциональ­
ная камера имела размеры 30 X  30 см2, пространственное разре­
шение 2 X 2  мм2 и разрешающее время 3 мкс. Оригинальный по 
замыслу детектор для подобных исследований был разработан 
группой Г. Шарпака {2]. В нем над обычной пропорциональной 
камерой создавался конический дрейфовый объем со сферическим 
электрическим полем. Последнее позволило с помощью МПК из­
мерять с высокой точностью углы рассеяния рентгеновских кван­
тов в интервале от 0 до 45 иметь эффективность близкую 
к 100 %, пространственное разрешение ~0,7  мм по двум коорди­
натам и время вычисления координат 5 мкс. Впоследствии эта 
время было значительно сокращено. Одна из моделей описанного 
детектора уже в течение многих лет успешно используется для 
рентгеноструктурных исследований группой Р. Фурма [3]. Целая 
серия однокоординатных детекторов различных конструкций была 
создана рядом авторов [4—6].

28



Несколько моделей одно- и двухкоординатпых детекторов раз­
работаны в ИЯФ в 1974— 1978 гг. [7]. Опыт, накопленный при 
работе с этими детекторами, а также появление мпкроЭВМ позво­
лили в течение следующих пяти лет разработать новые детекто­
ры рентгеновского излучения. Основное их отличие от предыду­
щих приборов состояло в повышении быстродействия, использова­
нии для части блоков стандарта КАМАК и включении в состав 
детекторов ЭВМ ЭЛЕКТРОНИКА-60. Все перечисленное позво­
лило существенно расширить функциональные возможности де­
текторов и сделать их более удобпыми в эксплуатации.

Первый из этой серии одиокоордпиатпып детектор ОД-1 [8], 
предназначенный для дифракциопиых структурных исследований 
в биологии, кристаллографии и физике твердого тела, имел прост­
ранственное расширение около 0,2 мм (полная ширина па поло­
вине высоты) и быстродействие 150 кГц (скорость счета полез­
ных событий при просчетах 50 % ).

С целью увеличения быстродействия был разработан детектор 
ОД-2 [9]. Детектор включает в себя пропорциональную камеру, 
электронику регистрации и ЭВМ ЭЛЕКТРОНИКА-60 с соответ­
ствующими блоками управления п вывода информации. Рентге­
новское излучение регистрируется пропорциональной камерой, 
катодом которой служит линия задержки. Конструкция пропор­
циональной камеры показана па рис. 3.1. Входное окпо изготов­
лено из бериллневой фольги толщиной 0,3 мм. Анодпые нити 
диаметром 20 мкм расположены пад распределенной плоской 
линией задержки. Погопиая задержка распространения сигнала 
в линии равна 4,3 пс/мм. Расстояние анод — катод составляет 4 мм. 
Рабочий объем камеры заполнен смесыо 80 % Хе +  20 % СОг. 
Для уменьшения зависимости амплитуды импульсов от загрузки 
анодная плоскость содержит 11 нитей. При поглощеппп рентге­
новского кванта в рабочем объеме камеры электроны первичной 
ионизации дрейфуют в направлении анода и в сильном поле 
вблизи анода образуют лавипу. При движении в электрическом 
поле электронов и ионов на анодную проволочку, вблизи которой 
образовалась лавипа, паводггтея отрицательный заряд, а на все 
окружающие ее электроды — положительный. Импульс, наведен­
ный па линию задержки, распространяется к ее концам. Коор­
дината зарегистрированного кванта определяется измерением 
разности времени прихода импульсов к концам линии задержки.

Блок-схема электроники регистрации показана на ■ рис. 3.2. 
Предварительные усилители смонтированы на корпусе камеры, 
последующее усиление и формирование сигналов с -целью опти­
мизации пространственного разрешеипя осуществляется усилите­
лями, которые располагаются в электронной стойке. С выходов 
усилителей сигналы поступают на дискриминаторы со следящим 
порогом, формирующие импульсы СТАРТ и СТОП для время- 
цифрового преобразователя (ВЦП). Информация о координате 
зарегистрированного кванта записывается в универсальное запо­
минающее устройство, выполненное в стандарте КАМАК.
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Рис. 3.1. Пропорцпопальпая камера детектора ОД-2.
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Рис. 32. Блок-схема однокоордпнатдого детектора ОД-2.

Блок числа каналов увеличивает ширину канала и позволяет 
уплотнять запись, что важно при исследовании динамики про­
цессов при конечном объеме памяти. Сумматор используется для 
преобразования выходного кода ВЦП в двоичный код, пропорцио-
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нальиый измеряемому интервалу. Отбор событий по энергии осу­
ществляется дифференциальным дискриминатором, подключен­
ным к анодному каналу детектора.

Для получения высокого быстродействия детектора разработан 
ВЦП прямого счета с фазовой интерполяцией периода тактовой 
частоты 200 МГц [10]. Ширина канала ВЦП 0,6 нс. Кроме того, 
в блоке ВЦП применена «схема знака», позволяющая проводить 
измерения без дополнительной задержки сигнала СТОП п, следо­
вательно, дополнительно увеличить быстродействие детектора. 
Возникающая при этом неоднородность ширппы каналов в цептре 
шкалы существенно уменьшается специальной схемой усреднения. 
Для спижеиня просчетов, вызванных конечным временем обмена 
с памятью, на входе сумматора используется разравнпватель на 
три слова. Разработанная электроника позволяет иметь макси­
мальное быстродействие — 600 кГц (скорость обмена с пнкре- 
ментпой памятью [11]). Однако время распространения сигнала 
по всей длине липни задержки камеры — 500 нс — накладывает 
ограничения па допустимый временной интервал между события­
ми. Если время между событиями мепыпе 500 нс, то возможны 
случап, когда СТАРТ приходит от одного события, а СТОП — от 
другого. В детекторе ОД-2 для исключения такнх событий ис­
пользуется блок отбора [10], который бракует все события, ин­
тервал времени между которыми меньше 500 нс. Так как блок 
отбора имеет разрешающее время, равное 30 нс, то «одновремен­
ные события», времеппой интервал между которыми меньше 
30 нс, этим блоком пе бракуются. Для исключения такнх собы­
тий дополнительно проводится проверка временного инварианта 
(анод — старт) +  (анод — стоп). Применение отбора по такой сум­
ме при входной загрузке 550 кГц в 20 раз уменьшило число 
регистрируемых «одновременных» событий п соответственно рас­
ширило диапазон измеряемых интенсивностей.

В детекторе ОД-2 с целью предохранения пропорцпопальной 
камеры от искрового пробоя и возможного перегорания анодных 
проволочек при неправильной эксплуатации включен блок защи­
ты, который снимает анодное напряжение в момепт перехода про­
порциональной камеры в гейгеровский режим. Защита срабаты­
вает, если в течение 10 мс появляется не менее 4 пмпульсов с ам­
плитудой, в 10 раз превышающей рабочую амплитуду.

Управлепие детектором осуществляется с помощью алфавит­
но-цифрового дисплея МЕРА. В качестве запоминающего уст­
ройства большой емкости используются пакопптели па гибких 
магнитных дисках, па которых размещаются операционная си­
стема РТ-11 ([10], гл. 4) и рабочие программы. Результаты изме­
рений могут быть также записаны на диски. Вывод информации 
осуществляется с помощью цветного графического дисплея и пе­
чатающего устройства. Для управления экспериментальной уста­
новкой и измерения сигналов от различных датчиков детектор 
содержит релейный регистр па 24 канала и блок зарядово-цифро­
вых преобразователей па 4 капала.



Рис. 3.3. Зависимость скорости 
счета полезных событий де­
тектором ОД-2 от входной за­

грузки.

Характеристики детектора ОД-2, измеренные с помощью изо­
топа 55Fe и рентгеновской установки УРС-002, приведены ипже.

Входное окно 
Диапазон энергий 
Эффективность регистрации 
Пространственное разрешение 

(ПШПВ)
Ширина канала 
Интегральпая пелпнегаость 
Среднеквадратичная величина диффе­

ренциальной нелпнеппостп 
Быстродействие

100X10 мм2 
З-г-20 кэВ
70 % для энергии 8 кэВ

0,2 мм (8 кэВ)
70 мкм 
0,2 %

1,5 %
300 кГц (50 % просчетов)

На рис. 3.3 приведена зависимость скорости спета полезных 
событий от входной загрузки.

Высокое пространственное разрешение и быстродействие по­
зволяют успешно использовать детектор ОД-2 не только для ш и -. 
рокого класса дифракционных рентгеноструктурных исследова­
ний, но и для изучения динамики структурных изменений («диф­
ракционное клпо») п пэмереппй на еппхроппых пучках. При ис­
следовании динамики структуры объекта в режиме «кино» может 
быть снято 20 кадров при числе каналов 1024. При уменьшении 
числа каналов в 2 и 4 раза соответствеиио увеличиваются пшрп- 
па канала и число кадров. Изменение числа каналов осуществля­
ется через ЭВМ. Минимальная экспозиция кадра в режиме ки­
но 1 мс.

Двухкоордпнатпый детектор ДЕД-3 (128X  128 каналов) так­
же предназначен для рептгеноструктурпых исследований [12]. 
Метод съема информации выбрап таким, чтобы получить макси­
мальное быстродействие установки. Блок-схема детектора пред­
ставлена на рис. 3.4. Излучение регистрируется с помощью мно­
гопроволочной пропорциональной камеры. Анодная плоскость ка­
меры выполнена из проволоки диаметром 20 мкм с шагом 2 мм. 
Все анодные проволочки соединены вместе. Информация снима­
ется с двух катодных плоскостей, проволочки которых направле­
ны взаимно ортогонально. Плоскости намотаны проволокой диа­
метром 60 мкм с шагом 1 мм. Расстояние между анодной и ка­
тодными плоскостями 4 мм. К каждой паре катодных проволочек
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печать Рис. 3.4. Блок-схема двухкоординатно­

го детектора рентгеновского излучения 
ДЕД-3.

подключен усилитель-формирователь (УФ). Импульсы с усили­
телей-формирователей поступают в приемные регистры процес­
сора. При регистрация кванта величина положительного сигна­
ла, наведенного па катодные проволочки, зависит от расстояния 
до лавипьг. Поэтому в катодных плоскостях срабатывают группы 
трактов, соединенных с проволочками, расположенными вблизи 
места образования лавппы. Обе координаты кванта определяются 
быстрым цифровым процессором как центр группы сработавших 
трактов. Для обеспечения хорошей однородности эффективной 
площади каналов детектора при таком методе вычисления коор­
динат поглощенного кванта необходима весьма точная настрой­
ка порогов срабатывания усилптелей-формпрователей.

Процесс обработки информации- разбит на пять последователь­
ных стадий, каждая из которых занимает не более 60 нс. При 
таком «коивенерном» способе определения координаты эффектив­
ное мертвое время также составляет 60 нс. На первой стадии в 
приемном регистре фиксируется позиционный код катодных трак­
тов, сработавших при регистрации кванта (в течение 50 пс после 
первого сработавшего У Ф ). На второй стадии происходят выделе­
ние краев группы сработавших трактов п шпфрация этих край­
них УФ. На третьей стадии вычисляется координата события как 
полусумма номеров крайних сработавших трактов, а также опре­
деляется число сработавших УФ в группе по каждой координате. 
На четвертой стадии вычисляется полная сумма сработавших 
трактов по обеим координатам. На пятой стадии происходит от­
бор событий по энергии при помощи цифрового дискриминатора.

Помимо вычисления координат точки поглощения кванта про­
цессор выделяет так называемые «бракованные» события, не 
удовлетворяющие критериям отбора. К ним относятся: события,

33



s
Рис. 3.5. Зависимость пшрипы наве­
денного заряда от энергии, выделен­

ной в камере.
S — суммарная ширина по двум коорди­
натам, равная полному числу сработав­
ших усилителей-дискриминаторов. Гори­
зонтальной линией показана ширина па 
полувысоте распределения по энергии 
для событий с данной величиной S. Ам­
плитуда измерялась на анодной плоско­
сти, поправки на нелинейную зависи­
мость амплитуды от энергии не вноси­

лись.

которые зарегистрировали только в одной катодной плоскости 
(отсутствует вторая координата); двойные события — регистра­
ция двух и более квантов в интервале разрешающего времени 
(в двухкоордпнатных детекторах без привлечения какой-нибудь 
дополнительной информации нельзя определить коордипаты двух 
квантов, поглощенных в камере в интервале р а з р е ш а ю щ е г о  вре- 
мепп); события, у которых энергия, выделенная в камере, выхо­
дит за установленный интервал значений; события, не зарегист­
рированные из-за «мертвого» времени памяти. Число событий 
каждого вида «брака» регистрируется. Эти данные используются 
для оценки правильности работы камеры и электроники, конт­
роля за соблюдением условий эксперимента.

Некоторых пояснений требует брак по энергии. В детекторе 
ДЕД-3 вследствие его высокого быстродействия нельзя провести 
отбор событий по энергии с помощью амплитудного дискримина­
тора. Вместе с тем с ростом энергии увеличивается «ширина» за­
ряда, паведепного иа катодные плоскости. Если количественно 
измерять ширину наведенпого заряда в каждой плоскости числом 
усплптелей-дпскрпмипаторов, сработавших при регистрации дан­
ного кванта, то можно использовать этот параметр для дискрими­
нации по энергии. Так как число сработавших усилителей-дискри­

минаторов определяется процессором па одном из 
этапов вычисления коордипаты, то такая дискрими­
нация по ширине наведенного заряда не требует 
дополнительного времени. Зависимость шпрнпы иа- 
ведеппого заряда от энергии и эффективность циф­
ровой дискриминации по энергии приведены на 
рис. 3.5 и 3.6. Отбраковка событий по энергии может 
быть выключена оператором.

Рис. 3.6. Распределение собы тий по 
энергии, полученное при облучении 
камеры тормозным рентгсповским 
излучением со средней энергией 

45 кэВ.
72 Тв Энергия, кай
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Для реализации высокого быстродействия, обеспечиваемого 
цифровым методом съема информации и конвейерпым алгорит­
мом ее обработки, запись данных о событиях производится пооче­
редно в шесть блоков инкрементной памяти, каждый из которых 
способен регистрировать 0,6 МГц [11]. Таким образом, общее бы­
стродействие памяти составляет 3,6 МГц, при этом происходит 
разравнивание информации. Емкость каждого блока памяти 16 К, 
емкость ячейки 21® событий. ЭВМ может выключать любой блок, 
например, при его неисправности пли отсутствии. Прп съемке 
«кино» информация некоторое время регистрируется одппм бло­
ком памяти, затем другим и т. д. Для уменьшения просчетов прп 

■ съемке «кнпо» между процессором и памятью включен разрав- 
ппватоль.

Управление детектором осуществляется с помощью ЭВМ Элек- 
троиика-60. После окончания каждого измерения информация 
о распределении интенсивности по поверхности камеры перепи­
сывается в оперативную память ЭВМ. После пеобходпмой обра­
ботки информация может быть выведена на цветной дисплей [13] 
или цифроиечать. Для храпения программ и заппсп результатов 
измерений используются гибкие диски п связь с централь­
ной ЭВМ.

Рассмотрим основные характеристики детектора ДЕД-3. Чув­
ствительная поверхность камеры 256X256 мм2, число каналов 
16384:. Площадь каждого канала 2 X 2  мм2, среднеквадратичная 
ошибка измерения координаты составляет 0,7 мм. Среднеквадра­
тичная неоднородность эффективной площади не превышает 3 %, 
а после внесения поправок снижается до 1—2 %. Поправки на не­
однородность должны измеряться при равномерном облучении ка­
меры излучением той же эпергип, при которой ведется экспери­
мент. Толщина чувствительного слоя пропорциональной камеры 
равна 8 мм и при заполнении ксеноном и углекислым газом 
(20 % ) имеет эффективность 60 % прп энергии рентгеновского 
пзлучепия 8 кэВ

Разрешающее время детектора равно 50 по. Полпое мертвое 
время детектора, включая разрешающее время, составляет 60 пс. 
Прп 50 % просчетов скорость регистрации полезных событий со­
ставляет 3 МГц. Форма каналов детектора ДЕД-3, измеренная 
в направлении, перпендикулярном анодным проволочкам, приве­
дена па рис. 3.7. Провалы в скорости счета связаны с ослаблени­
ем иптепсивпости за счет верхних катодных проволочек. Форма 
каналов, измерепная вдоль анодных проволочек, имеет такой же 
Вид, но иа этих кривых отсутствует поглощение, связанное с ка­
тодными проволочками, так как они идут вдоль направления ска­
нирования. На рис. 3.8 приведены кривые, характеризующие бы­
стродействие детектора. Результаты, приведенные на этом рисун­
ке, можно проиллюстрировать следующими оценками. При за­
грузке камеры п =  6 МГц и мертвом времени системы регистра­
ции Т =  60 ис число срабатываний детектора получается из соот­
ношения: N =  nl (1 +  пТ) — МГц. Сюда входят как полезные

35



Рис. 3.7. Зависимости скорости сче­
та в трех соседних каналах от сме­
щения коллимированного пучка. 

Ширина щели 0,2 мм.

Рис. 3.8. Зависимость скорости счета 
детектора от загрузки камеры.

1 — полезные события; 2 — брак двой­
ных событий; 3 — события, зарегистри­
рованные только по одной координате; 

4 — сумма событий 1—3.

события, для которых определены обе координаты, так п брак 
двойных событий и события, при которых сработала только одна 
катодная плоскость. Из рис. 8 следует, что экспериментальные 
значения этих величии соответственно равны 3,0; 0,85 и 0,45 МГц. 
Их сумма — 4,3 МГц — хорошо согласуется с оценкой, получен­
ной выше, что подтверждает правильность определения полного 
мертвого времени детектора ДЕД-3.

Детектор ДЕД-4 был разработан для дифракционных исследо­
ваний, где не требуется высокого быстродействия. Он имеет такие 
же, как ДЕД-3, характеристики, по максимальное быстродействие 
этой модели составляет 1,5 МГц при просчетах 50 %.

Большое число детекторов рентгеновского излучения было раз­
работано группой IO. В. Заневского в Дубне. В числе других этой 
группой разработапы двухкоординатные детекторы для рентгено- 
структурных исследований, для использования в качестве гамма- 
камеры, для радиографических измерений с помощью как заря­
женных частиц, так и нейтронов и т. д. Основным отличием 
двухкоордппатных детекторов этой группы от детекторов, разра­
ботанных в ИЯФ, является метод съема информации. Группа 
Ю. В. Заневского для съема информации использует две распре­
деленные линии задержки, на которые наводится заряд от двух 
катодных плоскостей со взаимно ортогонально направленными 
проволочками. Преимущество этого метода состоит в малом чис­
ле вводов в корпус камеры и в простоте камерпой электропики. 
Недостаток метода — большое разрешающее время. Обычно оно 
несколько превышает полное время линии задержки, с помощью 
которой снимается информация. При уменьшении постоянного вре­
мени линии задержки снижается пространственное разрешение. 
Параллельный метод съема информации путем вычисления цепт-
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ра группы сработавших катодных трактов, который используется 
в двухкоординатных детекторах ИЯФ, позволяет получить пре­
дельное быстродействие, но связан с большим числом вводов в ка­
меру п более сложной камерпой электроникой. Очевидно, в зави­
симости от задачи, решаемой с помощью двухкоордипатного де­
тектора, может быть выбран тот пли другой метод съема инфор­
мации.

Автоматизированный рептгеповский детектор АРД-1 [14], раз­
работанный группой 10. В. Заневского, имел пространственное 
разрешение 1 Х'1,6 мм2, число каналов 350X200 и мертвое вре­
мя 0,6 мкс. Недостатком детектора являлась большая неоднород­
ность площади каналов. После суммирования по четырем кана­
лам среднеквадратичная неоднородность составляла 3% . Этот 
детектор использовался в Институте кристаллографии АН СССР 
для исследования монокристаллов белков. В дальнейшем был раз­
работан новый детектор [15] с хорошей однородностью по всей 
поверхности камеры (256X 200 каналов). Детектор имеет высо­
кую угловую точность, ширину каналов 1,8 и 2 мм по двум коор­
динатам, мертвое время 0,6 мкс.

В 1986 г. появилась интересная работа группы японских фи­
зиков [16], которые, используя методику, ранее разработанную для 
медицинской рентгенодиагностики [17], создали детектор с весьма 
высокими параметрами для дифракционных исследований, в том 
числе и на синхротронных пучках. В детекторе используется спе­
циальный люминофор, запоминающий рентгеновское пзображепие. 
Путем лазерного сканирования и последующей оцифровки сиг­
налов с фотоумножителя, регистрирующего сцпптилляциопное 
свечение, в памяти ЭВМ получают цифровое изображение рас­
пределения рентгеновского излучения по поверхности сцпптплля- 
цпонной пластины с памятью. Детектор имеет весьма высокие па­
раметры: пространственное разрешение 0,2 X 0,2 мм2, эффектив­
ность около 100 % для энергии 8— 17 кэВ и практически любое 
быстродействие. Недостатком детектора является ограниченная 
оперативность (облучение и затем счптываппе), а также высокая 
стоимость установки, включающей в себя высокоточное механи­
ческое устройство для лазерного сканирования в двух направ­
лениях.

Коордипатпые детекторы рентгеновского излучеппя разрабо­
таны во многих лабораториях мира, одпако способы определения 
характеристик таких детекторов сильно различаются. Это затруд­
няет как сравнение детекторов разных конструкций между со­
бой, так и правильное планирование новых реитгепоструктурпых 
экспериментов. Поэтому полезно обсудить, как наиболее целе­
сообразно количественно описывать основные свойства коорди­
натных детекторов — их пространственные и временные характе­
ристики.

Пространственные характеристики детектора полпостыо опре­
деляет кривая разрешения канала, измеренная с помощью пере­
мещаемого коллимированного источника (см. рис. 3.7). По этой
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кривой могут быть определены среднеквадратичная ошибка изме­
рения координаты точки поглощелня кванта а и ширина на полу- 
высоте D. Еслп кривая разрешения имеет вид распределения 
Гаусса, то D =  2,36а. Для двухкоордннатпых детекторов в на прав­
лении ортогональном анодным проволочкам ширина канала А 
определяется шагом анодных проволочек, форма капала близка 
к прямоугольной п Как правило, по другой координате
выбирается такая же ширина канала. При этом требуемым объ­
ем памяти будет минимальным.

Для одпокоордпиатпых детекторов пропорциональная камера 
позволяет получить вдоль анодных проволочек разрешение 
D =  0,1 — 0,2 мм. Для практической реализации указанного пре­
дельного разрешения необходимо, чтобы А было в 3—4 раза мень­
ше D. Рост объема памяти, связаппый с таким выбором ширины 
канала, в этом случае вполне допустим. При съеме информации 
с помощью лппии задержки А определяется шириной капала 
ВЦП. Еслп А <  DI3, то для измерепия функции разрешения де­
тектора достаточно облучить камеру в произвольной точке узким 
коллимированным пучком. По этой кривой могут быть найдены 
величины о и D. Если А ~  D, то о и D можпо определить только 
сканированием. При А ~  0,1 мм для определения этих парамет­
ров требуется, кроме узкой коллимации, достаточно точное меха- 
ппческое устройство для сканирования.

На наш взгляд, паиболее подходящими величинами для описа­
ния пространственных характеристик координатных детекторов 
являются а и А. Для прямоугольной формы канала о =  0,29Д. 
Превышение о над этой величиной показывает степень размыто­
сти пространственных границ капала.

К пространственпым характеристикам детектора следует так­
же отнести однородность эффективной площади каналов. При рав­
номерном облучении поверхности камеры среднеквадратичная 
относительная неоднородность может быть легко вычислена по 
измеренным значениям числа событий, зарегистрированных в 
каждом канале детектора. Так, определенная неоднородность учи­
тывает разброс как площади каналов, так и эффективности ре­
гистрации (хотя последняя величина обычно мало изменяется по 
поверхности камеры).

Для получения хорошей точности при измерении положения 
и интенсивности рефлексов в рептгеноструктурных исследовани­
ях среднеквадратичная неоднородность площади каналов не 
должна превышать 2—3 % . Впесепие поправок па неоднород­
ность позволяет повысить точность измерепий.

К временным характеристикам детектора в первую очередь 
относятся разрешающее время и быстродействие. Съем информа­
ции у  большинства детекторов построен так, что если интервал 
между регистрацией двух квантов меньше разрешающего време­
ни, то координаты этих двух событий определить нельзя и их 
следует отбросить. Это быстро увеличивает просчеты с ростом 
интенсивности излучения. Так, в детекторе ДЕД-3, имеющем раз­



решающее время 50 пс, при загрузке камеры 6 МГц регистрация 
полезных событий составляет только 3 МГц, причем основные 
потери связаны с отбраковкой событии, при которых в интервале 
разрешающего времени камера регистрирует два п большее число 
квантов. Для детекторов со съемом информации с помощью ли­
пни задержки разрешающее время равно длине линии задержки 
п обычно лежит в пределах 300—500 нс. Это в первую очередь 
ограничивает быстродействие таких детекторов. Для детектора 
с Т.1 . :| =  500 пс скорость регистрации равпа 350 кГц при уровне 
просчетов 5 0 % . При этом предполагается, что отсутствуют про­
счеты, связанные с другими элементами электроники.

Таким образом, разрешающее время является весьма важпым 
параметром, и оно должно приводиться при описании детектора.

В качестве характеристики быстродействия в разных работах 
даны скорости регистрации при уровнях просчета 10, 12, 30 % 
п т. д. Иногда приводится максимальная скорость счета, хотя опа 
достигается при очень больших просчетах, исключающих прове­
дение экспериментов при таких условиях.

При использовании рентгеновских детекторов в дифракцион­
ных исследованиях кажется целесообразным описывать быстро­
действие детектора скоростью регпетраци прп уровпе просчета 
50% . Эта величина достаточно хорошо характеризует лредельпое 
быстродействие, при котором можно вести эксперименты, и доба­
вочная радиационная нагрузка на образец еще невелика. Для 
большинства рентгеноструктурных экспериментов таким образом 
определенное быстродействие должно лежать в пределах 
0,1—3 МГц.

Детекторы рентгеновского излучения на основе многопрово­
лочных пропорциональных камер являются весьма эффективны­
ми приборами для различных задач рептгепоструктурных иссле­
дований. Это подтверждается очень большим числом работ, вы­
полненных с их помощью в биологии, кристаллографии, физике 
твердого тела и в ряде других исследований. Ожидалось, что бо­
лее широкое применение в этих работах найдут полупроводнико­
вые приборы. Но пока эти прогнозы оправдались ие полностью. 
Несомненно, очень интересным для рептгепоструктурных иссле­
дований является новый метод регистрации рентгеповского излу­
чения, основанный на использовании люминофоров с памятью 
с  последующим лазерным считыванием.
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Г л а в а  4

АВТОМАТИЗАЦИЯ ЭКСПЕРИМЕНТОВ 
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ

Автоматизация экспериментов па СИ началась почти одно­
временно с развертыванием исследований СИ в ИЯФ СО АН 
СССР (1974 г.). В значительной степени этому способствовал 
весьма высокий уровень автоматизации крупных физических 
устаповок, достигнутый в то время в институте. Развитые для 
ускорительных установок принципы и средства автоматизации в 
основном удовлетворяли и экспериментам на СИ.

Необходимые средства автоматизации экспериментов вклю­
чают в себя:

— ЭВМ и периферийное оборудование, обеспечивающее рабо­
ту с ними;

— электронную аппаратуру для сопряжения ЭВМ с внешни­
ми устройствами на экспериментальных станциях;

— системное и пользовательское программное обеспечение.
В ИЯФ используются два типа разнородных по архитектуре 

электронно-вычислительных машин — ЭВМ типа ОДРА и ЭЛЕК­
ТРОНИКА. Электронная аппаратура сопряжения компьютеров с 
внешними устройствами на экспериментальных станциях оди­
накова в обоих случаях и выполнена в стандарте КАМАК.
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4.1. ИСПОЛЬЗУЕМЫЕ ЭВМ 
И ПРОГРАММНОЕ ОБЕСПЕЧЕНИЕ

Первые автоматизированные эксперименты, использующие 
СИ накопители ВЭНП-З, проводились на ЭВМ типа ОДРА [1, 2]. 
Значительно позже (1982 г.) автоматизация экспериментов на 
пучках СИ накопителя ВЭПП-2М началась на базе ЭВМ «Элек­
троника». Многолетний опыт использования таких ЭВМ показал, 
что оба типа вполне пригодны для автоматизации эксперимен­
тов на СИ, хотя каждая из этих систем имеет определенные пре­
имущества и недостатки.

Из-за сильно отличающихся архитектур ЭВМ ОДРА и 
ЭЛЕКТРОНИКА и соответствующего программного обеспечения 
принципы автоматизации СИ-эксперпмеитов на этих машинах 
далее рассмотрены отдельно. Назовем их условно линией ОДР 
и линией ЭЛЕКТРОНИК.

4.1.1. Линия ОДР

ЭВМ серин ОДРА-1300 (производство ПНР) являются 
функциональными аналогами английских машин серии ICL-4900. 
Это 24-разрядпые машины. Первоначально для автоматизации 
экспериментов на СИ использовалась ОДРА-1325 — машина 3-го 
поколения, имеющая 32 кслов оперативной памяти и быстродей­
ствие 50—80 тыс. операций в секунду. В .дальнейшем ОДРА-1325 
была заменена на более производительную ОДРА-1305 с опера­
тивной памятью 64 кслов и быстродействием 250—400 тыс. опе­
раций в секунду. Машина обслуживала одновременно четыре 
экспериментальные станции, что приводило к существенным не­
удобствам и ограничениям в работе.

В 1983 г. в ИЯФ был разработан автономный крейт-контрол­
лер ОДРЕНОК, программно совместимый с ЭВМ серии ОДРА, 
а в следующем году уже шесть ОДРЯТ использовались для авто­
матизации экспериментов иа еппхротронном излучеппи из нако­
пителя ВЭПП-4.

ОДРЕНОК выполнен в виде 2М КАМАК-модуля, который 
вставляется па позицию крейт-контроллера [3]. В нем реализо­
вана полная система команд ЭВМ серии ОДРА-1300. Оператив­
ная память ОДРЕНКА составляет 32 или 64 К (в зависимости 
от использованных микросхем) 24-разрядпых слов. Его произво­
дительность па операциях с фиксированной запятой около 
300 тыс. операций в секупду, иа операциях с плавающей запя­
той — 0,3—0,5 от производительности ОДРЫ-1305. Дополнитель­
но в ОДРЕНКЕ реализована система команд для работы с 
КАМАК-м. Команда геперацпп КАМАК-цикла выполняется за 
3 мкс, так что максимальная скорость обмена с магистралью 
КАМАК в режиме передачи массива составляет 300 тыс. 24-раз- 
рядных слов в секупду.
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Все ОДРЯТА через систему связи диспетчера подключались 
к ЭВМ ОДРА-1305, нз которой п проводплась пх пачальпая за­
грузка. Типичная структурная схема крейта ОДРЕНКА изобра­
жена на рис. 4.1. Кроме собственно ОДРЕНКА крейт включает 
в себя ряд интерфейсных и других модулей, что фактически де­
лает такой крейт мпкроЭВМ. Связной модуль позволяет под­
ключить ОДРЕНОК к ОДРЕ-1305. Для подключения к ОДРЕН- 
КУ до четырех одновременно работающих термппалоп (Т) ис­
пользуется терминальный модуль (интерфейс V24). К этому же 
модулю может подключаться цифропечатающее устройство 
(ЦПУ) DZM-180. Модули «Диспетчер связи» (четыре выхода) 
н «Регистр пиитов» (16 входов) [4] обеспечивают подключение 
до четырех удаленных крейтов с крейт-коитроллерамы последо­
вательной связи типа К0601 или СС-24. Автономность работы 
ОДРЕНКА (после начальной загрузки) достигается установкой 
модуля электронного диска на 128 К 24-разрядных слов.

Сложившаяся к середине 1985 г. структурная схема автома­
тизации экспериментов на СИ показана на рнс. 4.2. В основном 
крейты ОДРЯТ (EXAFS, элементный анализ, дифракционное 
кипо) размещались в специальных помещениях — мпип-ВЦ. Не­
посредственно на экспериментальных стапцпях в бункере СИ 
ВЭПП-4 располагались удаленные крейты для обслуживания ап­
паратуры станций и терминалы, которые соединялись с соответ­
ствующими крейтами ОДРЯТ через систему кабельных комму­
никаций.

Для обработки данных, отладки программ и аппаратуры в 
лабораторных помещениях были организованы дополнительные 
рабочие места. Аппаратура этих мест подключалась к ОДРЯТАМ, 
обслуживающим соответствующие экспериментальные станции.

Реальное быстродействие каналов связи с удаленными крей­
тами составляло 0,5—1 мс/слово. Поэтому в экспериментах по 
медицинской диагностике, где требовался более быстрый обмен 
данными (100 кслов/с), крейт ОДРЕНКА размещался непосред­
ственно на экспериментальной станции и КАМАК-модули с боль­
шим потоком данных устанавливались в этот же крейт.

В качестве накопителя информации с длительным хранением 
к ЭВМ ОДР А -1305 был подключен магпитпый барабан (НМБ) 
DISCMOM DM 0,8 с емкостью 256 К 24-разрядных слов. Кроме 
того, ОДРА-1305 через архивную ЭВМ имела доступ к централь­
ным накопителям на магнитных дисках (НМД) ЕС-5052 и к ли­
нейке накопителей па магнитных лентах (НМЛ) РТ-3.

Существующая операционная система (ОС) [5, 6] обеспечива­
ла возможность начальной загрузки ОДРЯТ с магнитного бара­
бана и поддерживала одновременную работу всех ОДРЯТ в реаль­
ном времени как с их электронными дисками, так и с магнит- 
пым барабаном.

Логическим продолжением линии ОДРА была замена цент­
ральной ЭВМ ОДРА-1305 па центральную микроЭВМ ОДРЕ-
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Рис. 4.1. Структурная схема крейта 
ОДРЕНКА.

Рис. 4.2. Структурная схема автоматизации, экспериментов па СИ на ЭВМ 
типа ОДРА, сложившаяся к середине 1985 г.

НМБ — накопитель на магнитных барабанах; НМЛ — накопитель на магнвтных лен­
тах; ТТ, Т — терминалы; ДД — цветной дисплей; ЦПУ — цифропечатающее уст­

ройство,
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Рис. 4.3. Существующая структурная схема автоматизации экспериментов 
на СИ ОДРЯТА.

НГМД — накопитель на гибких магнитных дисках. Остальные обозначения см. на 
рис. 4.2.

НОК с подключенным к нему диском большей емкости ВИНЧЕ­
СТЕР (27,5 Мбайт) [7]. Модифицированная структурная схема 
сети с типичными структурными единицами приведена на рис. 4.3.

Через блок «Диспетчер связи» центрального ОДРЕНКА и 
блоки системы последовательной связп диспетчера [8] подключа­
ется сеть периферийных ОДРЯТ (до 16 штук). Центральный 
ОДРЕНОК выполняет функции коммутатора, обеспечивающего 
начальную загрузку всех ОДРЯТ с магнитного диска и предо­
ставляющего возмояшость для обмена данными между любым 
периферийным ОДРЕИКОМ и магнитным диском.

Для обмена информацией с другими аналогичными центрами 
предполагается к одному периферийному . ОДРЕНКУ-1 подклю­
чить накопители на магнитных лентах типа СМ-5300 и дисково­
ды для гибких магпптиых дисков. Разрабатывается также связь 
центров на ОДРЯТАХ с архивом институтского ВЦ. При необ­
ходимости возможна также постановка НМЛ СМ-5300 па любой 
периферийный ОДРЕНОК.

В настоящее время в ИЯФ успешно действуют несколько си­
стем ОДРЯТ с подобной конфигурацией сети, в том числе и в 
лаборатории СИ. Ведутся работы по отладке системы более бы­
строй связи между центральным и периферийным ОДРЯТАМИ 
и по повышению вычислительной мощности ОДРЯТ.

Специфика использования ЭВМ ОДРА для автоматизации 
крупных физических установок определила своеобразие и уни-
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кальиость программного обеспечения. Существующее програм­
мное обеспечение полностью разработано в ИЯФ [5, 6]. Основные 
цели, преследуемые при разработке этого программного обеспе­
чения, состоят в простоте использования системы, оперативности 
подготовки и сборки программы, многопрограммпости работы в 
ЭВМ, возможности работы с большим числом внешних устройств.

Основы существующего программного обеспечения были за­
ложены в 1975— 1976 гг. С тех пор программное обеспечеппе 
непрерывно развивалось и совершенствовалось, но основные 
принципы его построения остались неизменными п в настоящее 
время. Условно программное обеспечение можно разделить на 
несколько компонент:

— собственно операциоппая система (ОС);
— набор программ общего пользования, работающих под опе­

рационной системой, но которые по своему характеру можно от- 
пестп к системным;

— библиотеки подпрограмм;
— пользовательские программы.
Операциоппая система [5, 7] обеспечивает многопрограммную 

(в настоящее время до 10 программ) работу ЭВМ с динамиче­
ским распределением оперативной памяти между программами. 
Распределение процессорного времепи между программами осу­
ществляется в соответствии с их приоритетами.

Функцией ОС является организация файловой системы на 
носителях информации для храпенпя программ и данных. ОС 
поддерживает взаимодействие между центральной п периферий­
ными ЭВМ и обеспечивает доступ к общим внешним устройст­
вам [НМБ, НМД, НМЛ п т. д.]. Взаимодействие пользователя с 
ОС осуществляется с помощью набора директив (около 20), за­
даваемых с терминала (возможно задание директив п пз програм­
мы пользователя). К таким директивам относятся вывод инфор­
мации о распределении оперативной памяти п состоянии нахо­
дящихся в памяти программ, загрузка программы с диска в опе­
ративную память пли ее уничтожение, запуск программы и т. д. 
Существенно, что объем оперативной памяти, занимаемой ОС 
но всех ее модификациях, составляет *SlO кслов.

К основным программам общего пользования (системным) 
относятся редактор текстов; транслятор, консолидатор и загруз­
чик (система компиляции); редактор библиотек; программы ра­
боты с дисками и магпитофопамп; программа обмена файлами 
между периферийпой и центральной ЭВМ.

Редактор текстов позволяет вводить текст с терминала, вы­
полнять редактирование, записывать текст в файл на электрон­
ный диск, магнитпый барабан или диск ВИНЧЕСТЕР. Редакти­
рование производится в оперативной памяти ЭВМ и может вы­
полняться либо непосредственно внутри строк, либо на уровне 
команд редактора.

Для написания пользовательских программ применяется раз­
работанный в ИЯФ язык программирования высокого уровня
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TRAN [9]. Язык напоминает упрощенный вариант языка 
ФОРТРАН с возможностями побитовой работы со словами.

Приготовление готовой программы производится аналогично 
таковому в системе трансляции и компиляции с языка 
ФОРТРАН [6, 9]. Время трансляции, сборки и загрузки в опера­
тивную память программы размером в '-'500 строк на ОД РЕЙКЕ 
при работе с электронным диском занимает ~15  с.

Редактор библиотек позволяет создавать библиотеки подпро­
грамм, вставлять в библиотеку новые подпрограммы или уда­
лять ненужные, выполпять просмотр библиотеки п т. д.

Операцпопная система поддерживает весьма простую файло­
вую систему. Все файлы, содержащиеся па электронном диске 
ОДРЕНКА пли иа магнитном барабане, общедоступны в разных 
режимах работы (создание, удалеппе, заппсь/чтеиие) со всех 
терминалов, подключенных к данному ОДРЕИКУ.

В конфигурации сети (см. рпс. 4.3) магнитный диск ВИНЧЕ­
СТЕР программно разбивается на набор директорий с типичны­
ми объемами директорий 200—300 кслов. За каждым перифе­
рийным ОДРЕНКОМ закрепляются одна нлн несколько таких 
директорий с доступом во всех модах. Не закрепленные за 
ОДРЕНКОМ директории доступны только в моде чтения.

Для работы с файлами иа электронном диске ОДРЕНКА или 
на магнитном барабане используется специальная сервисная 
программа. Программа позволяет выводить информацию о всех 
имеющихся файлах, создавать, удалять, копировать файл, де­
лать компрессию носителя и т. п.

Для обмена файлами между электронным диском ОДРЕНКА 
и магнитным барабаном (см. рпс. 4.2) или диском (см. рис. 4.3) 
существует сервисная программа, позволяющая проводить как 
обмен единичными файлами, так п загрузку электронного диска 
набором файлов по заранее заказанному списку.

Запись (чтение) файлов па магнитные лепты выполняет­
ся отдельной программой. Возможны режимы записи (чтения) 
как отдельных файлов, так и всего содержимого барабана или 
диска.

Программное обеспечение включает в себя значительный на­
бор библиотек различных подпрограмм. В языке TRAN не ис­
пользуются универсальные и громоздкие форматные операторы 
ввода/вывода типа ФОРТРАНовскпх READ/WRITE. Вместо них 
разработаны пакеты подпрограмм для работы с терминалами 
(в диалоговом режиме), барабанами и дисками, магнитными 
лентами, различными внешними устройствами, которые подши­
ваются к программе только в случае прямого обращения. Напи­
сано большое число подпрограмм для работы с КАМАК-аппара- 
турой, например пакеты для работы с цветным графическим 
дисплеем, с блоками УШД2 и ИШАК и т. д. Существует й хо­
рошая библиотека научных подпрограмм. Кроме того, каждый 
пользователь может составлять нужные ему подпрограммы и за­
водить свои библиотеки.



Большие возможности, предоставляемые существующим про­
граммным обесценением, высокая оперативность п простота при 
работе с ним, быстрая обучаемость работе сделали рассматри­
ваемое обеспечение широко применяемым в ИЯФ.

У описанной выше системы существует ряд недостатков, ко­
торые особенно остро проявляются при наличии большого числа 
пользователей из других организации. К таким недостаткам от­
носятся слабая защищенность файлов, уникальность языка 
TRAN и т. д.

Конкретные пользовательские программы по обслуживанию 
экспериментальных станций и обработке данных составляются п 
отлаживаются самими пользователями.

4.1.2. Линия ЭЛЕКТРОНИК

ЭВМ. серии ЭЛЕКТРОНИКА являются функциональными 
аналогами машин PDP фирмы DEC и представляют собой 
16-разрядпыо машины. Для автоматпзацпп экспериментов 
ЭЛЕКТРОНИКУ пачалп использовать с 1982 г. Сложившаяся 
к серодпие 1985 г. конфигурация ЭВМ показана па рис. 4.4

Как п в системе с ОДРАМИ, пмеется центральная ЭВМ 
ЭЛЕКТРОИИКА-100/25, к которой подключены четыре магнит­
ных диска ИЗОТ-1370 по 2,5 Мбайт каждый. Через архивную 
ЭВМ центральная машина имеет доступ к накопителям на маг­
нитных лентах. К центральной ЭВМ радпальпо через линии 
последовательной связи подключаются пять экспериментальных 
станций, базирующихся па микроЭВМ ЭЛЕКТРОНИКА-60М. 
Все периферийные устройства (терминал, ЦПУ, крейты п т. д.) 
на экспериментальных станциях подключаются к ЭЛЕКТРОИИ- 
КЕ-60М. Существующие в ИЯФ аппаратура и системное обес­
печение предоставляют возможность работы с терминала любой 
экспериментальной станции как с собственной ЭЛЕКТРОНИ- 
КОЙ-60М, так п с ЭЛЕКТРОНИКОЙ-100/25 [10].

Стандартпо используемая оперативная память ЭЛЕКТРОНИ- 
КИ-100/25 составляет 108 К  16-разрядпых слов, ЭЛЕКТРОНИ- 
КИ-60М — 28 кслов. Быстродействие ЭЛЕКТРОНИКИ-ЮО/25 и 
ОДРЫ-1305 одного порядка, ЭЛЕКТРОИИКИ-60М -  в 3 - 4  ра­
за меньше. Скорость обмена (программная) по линиям связи 
составляет около 4 кбапт/с.

Обычный набор аппаратуры большинства экспериментальных 
станций включает в себя терминал, графическое выводное уст­
ройство DZM-180 и несколько КАМАК-крептов. На станции 
рентгеновской микроскопии п мпкротомографпп, где требуется 
большой объем вычислений при обработке изображений, к 
ЭЛЕКТРОНИКЕ-60М дополнительно были подключены специа­
лизированный матричный процессор МТ-70 и электронный диск 
ЭЛЕКТРОНИКА-256К па 256 кслов. Матричный процессор пме-
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ВЦ ЭЛЕКТРОНИКИ

Рис. 4.4. Структурная схема автоматизации экспериментов па СИ ЭЛЕКТ­
РОНИКИ.

Обозначения см, на рис. 4.2, 4,3,

Экспериментальная станция

Х1ГП
Рис. 4.5. Планируемая структурная 
схема автоматиаащш экспериментов 

па СИ ЭЛЕКТРОНИКИ. 
Обозначения см. на рпс. 4.2, 4.3.

ет фиксированный набор (32) 
процедур для действий с мас­
сивами (свертка, преобразова- 

| ние Фурье, сложение и умно­
жение матриц и т. д.) и соб­
ственную память па 32 кслов. 
Быстродействие процессора на 
арифметических операциях (сло­

жение, умножение) составляет ~ 2  мкс/слово, скорость обмена с 
памятью ЭЛЕКТРОНИКИ-60М ~2,5 мкс/слово. Такая конфигу­
рация аппаратуры существенно увеличивает реальное быстродей-



ствпе при работе с большими массивами данных и может эффек­
тивно использоваться и на других экспериментальных станциях 
(дифракционное кино, топография и т. д.).

Описанная конфигурация ЭЛЕКТРОНИК успешно функцио­
нирует в настоящее время, обслуживая эксперименты па нако­
пителе ВЭПГ1-2М.

Дальнейшее развитие сети ЭЛЕКТРОНИК планируется вес­
ти по несколько другому принципу (рис. 4.5). В качестве цент­
ральной ЭВМ предполагается использовать ЭЛЕКТРОНИКУ-60М, 
функции которой будут состоять в обеспечении доступа инфор­
мации па магнитных дисках большой емкости (типа ВИНЧЕС­
ТЕР), гибких магнитных дисках и магнитных лентах пз перифе­
рийных ЭВМ к накопителям, а в дальнейшем п к архиву инсти­
тутского ВЦ.

Конфигурация аппаратуры па экспериментальных станциях 
остается без изменений, но вместо ЭЛЕКТРОНИКИ-60М пред­
полагается применение ЭЛЕКТРОНИКИ-МС-1211. Эксперимен­
тальная станция рентгеновской микротомографпп уже работает 
с такой машиной. По быстродействию ЭЛЕКТРОНИКА-МС-1211 
сравнима с ЭЛЕКТРОНИКОЙ-100/25, оперативная память ма­
шины может быть доведена до 4 Мбайт.

На ЭВМ тина ЭЛЕКТРОНИКА в работах па СИ попользу­
ются стандартные операционные системы RSX-11. На централь­
ной ЭВМ ЭЛЕКТРОНИКА-100/25 (см. рис. 4.4) используется 
операционная система RSX-11M — известная многопользователь­
ская система реального времени. Работа программ в периферий­
ных ммкроЭВМ ЭЛЕКТРОНИКА-60М до недавнего времепи про­
водилась под более простой ОС RSX-11S. Стандартное спстемное 
обеспечение было несколько модифицировано в ИЯФ [10].

Были разработаны средства обмепа между программами в 
центральной и периферийных ЭВМ, загрузки программ в ЭЛЕК- 
ТРОНИКУ-60М с дисков центральной ЭВМ, обеспечения досту­
па к файлам центральной ЭВМ пз программ в периферийных 
машинах. Была также реализована возможность работы с 
терминала периферийной машины как непосредственно с 
периферийной ЭВМ, так и с центральной ЭЛЕКТРОНИ­
КОЙ- 100/25.

Модифицированная ОС RSX-11S занимает 10 кслов опера­
тивной памяти, оставляя под программы пользователя 18 кслов, 
и обеспечивает мпогопрограммность в периферийных ЭВМ. Име­
ется также возможность работы программ в ЭЛЕКТРОНИКЕ- 
60М без операционной системы (stand alone), что позволяет 
освободить под пользовательские программы дополнительно 
10 кслов памяти.

В качестве языка высокого уровня для написания пользова­
тельских программ используется ФОРТРАН-IV. Подготовка, 
трансляция и сборка программ выполняются в ЭВМ ЭЛЕК- 
ТРОНИКА-ЮО/25, откуда собранная программа может быть за­
гружена в ЭЛЕКТРОНИКУ-60М. Для работы с терминалом,
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магнитным диском центральной ЭВМ, КАМАК-апларатурой на­
писаны пакеты подпрограмм. Имеется и библиотека паучиых 
подпрограмм.

В планируемой конфигурации сети (см. рис. 4.5) в качестве опе­
рационной системы в периферийных ЭВМ ЭЛЕКТРОНИКА-МС- 
1211 предполагается использовать более простую по сравнению с 
RSX-11 операцпонпую систему RT-11 илп ей аналогичную.

4.2. ПЕРИФЕРИЙНЫЕ УСТРОЙСТВА 
И АППАРАТУРА СОПРЯЖЕНИЯ ЭВМ 
С ЭЛЕМЕНТАМИ ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫХ СТАНЦИЙ

В качестве терминалов в экспериментах на СИ получили 
распространение алфавитно-цифровые дисплеи типов V1DEO- 
TON-340 илп ЕС 7168, MERA 7953 (СМ7209), ЭЛЕКТРОНИКА 
15-ИЭ-00-013-01, а также дисплеи с сенсорной клавиатурой раз­
работки ИЯФ [11]. Все этп терминалы поддерживаются сущест­
вующими операционными системами. Для распечатки данных в 
работах па СИ преимущественно используется цифропечатаю­
щее устройство (ЦПУ) DZM-180. Модернизация ЦПУ делает 
возможным их использование и в графическом режиме. Подклю­
чение терминалов и ЦПУ к ЭВМ производится либо через сис­
тему последовательной связи (ОДРЫ) [8], либо через стандарт­
ный интерфейс V24 (ОДРЯТА и ЭЛЕКТРОНИКИ).

Вся аппаратура сопряженпя ЭВМ с элементами эксперимен­
тальных станций выполнена в стандарте КАМАК. Это дает 
единообразие используемой аппаратуры и соответствующего 
программного обеспечения для работы с ней, упрощает замену 
пеисправпых блоков, позволяет легко модернизировать экспери­
ментальные станции. За редким исключением, используемые на 
станциях СИ КАМАК-блоки созданы в ИЯФ. К пастоящему 
времени в институте разработало большое количество ( —100) 
различных типов КАМАК-блоков. По аппаратуре сопряжения 
разные экспериментальные станции отличаются фактически 
только различными наборами таких блоков. Типичный набор 
КАМАК-блоков (модулей), наиболее шпроко используемых на 
экспериментальных станциях СИ, показан па рис. 4.6. Обяза­
тельным элементом такого набора является крейт-контроллер, 
обеспечивающий взаимодействие ЭВМ с любым модулем в крей­
те. При работе с ОДРАМИ и ОДРЯТАМИ до последнего време­
ни использовались два типа контроллеров последовательной 
связи с ЭВМ-К0601 [12] и СС-24. Оба контроллера имеют собст­
венные запоминающие устройства (ЗУ) (32 и 256 К 24-разряд- 
ных слов соответственно) для записи NAF-ов и  обеспечивает 
ограниченную организацию быстрого ( —1,5—3 мкс/комаиду) 
межмодульного . взаимодействия внутри крейта без участия 
ЭВМ. В настоящее время в ИЯФ разработан • простой контрол­
лер СС-24 без собственного ЗУ.
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Рис. 4.6, Примерный набор наи­
более широко используемых в 
экспериментах на СИ КАМАК- 

модулей.

При работе с ЭВМ ЭЛЕК­
ТРОНИКА в настоящее вре­
мя фактически единственно 
используемым является про- *§ 
стой контроллер с последо- 3- 
вательпой связью [13], фупк- 1 
ционально совместимый с ^ 
известным контроллером 1 
СС-11. На общую шину ^
ЭЛЕКТРОН ИКИ-60М уста­
навливается драйвер после­
довательной связи, обеспечи­
вающий подключение до 
шести указанных контрол­
леров [13].

Самым распространенным, по-видимому, является модуль 
«Цветпой растровый дисплей ЦДР-2». Модуль обеспечивает ото­
бражение на цветном дисплее графической информации в раст­
ре размером 250 X 256 точек, каждая из которых может иметь 
одни из восьми цветов. Устройство снабжено аппаратными сред­
ствами для генерации символов, построения векторов, заполне­
ния прямоугольных областей, сдвигов изображения [14].

В экспериментах иа СИ очень широкое применение получи­
ли шаговые двигатели различных типов. Практически на любой 
экспериментальной станции используется от одного-двух до де­
сятка и более таких двигателей. Для управления шаговыми дви­
гателями применяется два типа КАМАК-модулей: УШД-2 и 
ИШАК. Блок УШД-2 выполняет команды на отработку шаго­
вым двигателем заданного числа шагов в выбранном направле­
нии. От ЭВМ задаются такие параметры движения, как началь­
ная частота шагов (0—5100 Гц), скорость изменения частоты 
(0— 102 тыс. Гц /с), время ускорепид/замедления (0—510 мс). 
Блок ИШАК предназначен для разветвления управления от од-, 
пого модуля УШ Д-2 на четыре шаговых двигателя. К одному 
блоку УШ Д-2 можно подключить до 10 блоков ИШАК. Модули 
УШД2 и ИШАК обеспечивают управление маломощными шаго­
выми двигателями непосредственно от этих модулей или мощ­
ными двигателями через усилители мощности, выполненные в 
стандарте ВИШНЯ [151.

При визуальной (например, по рентгеиолюминофору) на­
стройке монохроматоров, коллиматоров, образцов весьма удоб­
ным является использование модуля «Ручка» с выносным щ  
удаление от терминала пультом. Последний включает в себя 
собственно ручку вращения п набор кнопок, с помощью кото­
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рых при работе в ЭВМ соответствующей программы можно вы­
брать нужный шаговый двпгатель для управления, оперативпо 
изменять скорость п направление его движения.

Для измерения аналоговых сигналов с усилителей ионизаци­
онных камер и других токовых детекторов, с различных датчи­
ков (положений, температуры и т. д.) широко применяются 
модули аналого-цифровых преобразователей (АЦП) и коммутато­
ров аналоговых сигналов (КАС). Из большого пабора разрабо­
танных в ИЯФ АЦП наибольшее распространение в экспери­
ментах на СИ получил блок интегрирующего вольтметра Ц0609. 
Блок обеспечивает погрешность преобразования 0,005 %, имеет 
два диапазона входных напряжении ±8,192 В и ±512 мВ, позво­
ляет проводить измерения с временами интегрирования 5, 10, 
20, 40, 80, 160, 320 мс. Входное сопротивление блока 109 Ом 
[4, 16]. В качестве коммутаторов аналоговых сигналов применя­
ются несколько типов КАС с ключами, выполненными как иа 
полупроводниках, так и иа геркопах, с числом коммутируемых 
каналов от 16 до 64 [4, 16].

При работе с детекторами квантов в режиме счета широко 
применяются модуль «Таймер» п различные модули счетчиков. 
Блок «Таймер» имеет внутренний 16-разрядпый счетчик для от­
работки задаваемой длительности времеппого интервала. Цена 
одного разряда может быть устаповлепа иа 1, 10, 100 мс или 
1 с. Точность отработки временного интервала составляет 
±5 0  нс [4]. В качестве счетчиков используются три типа моду­
лей: 8-канальпыи 16-разрядный счетчик с максимальной ско­
ростью счета до 6 МГц и входным сопротивлением 50 Ом; 8-ка­
нальный 24-разрядный счетчик со скоростью счета до 6 МГц и 
входом ТТЛ; 4-канальный 24-разрядный счетчик со скоростью 
счета до 150 МГц и входным сопротивлением 50 Ом [4].

Для включения и выключения от ЭВМ различных устройств 
и систем на экспериментальных станциях (управление рентге­
новскими шторками, включение сигнализации о срабатывании 
концевиков шаговых двигателей и т. д.) используется модуль 
управляющего регистра [170.

Во многих экспериментах требуется быстрое буферное ЗУ. 
Необходимость в таком устройстве возникает при работе с быст­
рым измерителем временных интервалов [18], с блоком ампли­
тудного преобразования [19] и т. д. В ИЯФ разработано несколь­
ко типов модулей ЗУ, которые широко используются в экспери­
ментах па СИ. Кроме ЗУ 128 К (электронного диска) большое 
распространение получили ЗУ на 16 К 16-разрядпых и 64 К  
24-разрядных слов с возможностью записи информации по пе­
редней панели и страничной организации памяти [20, 21]. 
Максимальная частота обращений для этих блоков в ин­
крементном режиме составляет 500 кГц, в буферном режиме — 
1 МГц.

Перечисленный набор КАМАК-модулей заведомо не исчер­
пывает всех типов используемых в экспериментах на СИ бло­
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ков. Тем не менее но нему можно составить представление об 
уровне и возможностях используемой аппаратуры сопряжения 
ЭВМ с оборудованием экспериментальных станций.

*
* *

Системы автоматизации экспериментов па СИ в ИЯФ в на­
стоящее время вполне удовлетворяют основным требованиям по 
сбору и обработке данных. Однако уже сейчас на некоторых 
экспериментальных станциях существует проблема обработки 
больших массивов данных. Существующие системы автоматиза­
ции уже нс обеспечивают решение этих задач за приемлемые 
времена. Кажется логичным создавать для этих целей рабочие 
станции на основе широкого использования специальных быст­
рых процессоров и специализированных систем вывода массивов 
информации в удобном для восприятия виде. Однако пока еще 
не выработан общий подход к этой проблеме. Можно ожидать, 
что в ближайшие годы какие-то варианты решения проблемы 
будут реализованы.
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Гл а ва  5

ДИФРАКТОМЕТРЫ СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ

5.1. СТАНЦИЯ МАЛОУГЛОВОЙ ДИФРАКТОМЕТРИИ
С ВЫСОКИМ ВРЕМЕННЫМ РАЗРЕШЕНИЕМ

5.1.1. Малоугловые камеры
Камеры для монохроматической дифрактометриц. Задачей 

малоуглового рентгеновского эксперимента является регистра­
ция рассеянного излучения как функции угла в области от 1' 
до 2—3°. В этой области присутствуют десятки дифракционных 
максимумов, угловое расстояние между которыми измеряется 
несколькими миллирадпанами. Таким образом, метод малоугло­
вой дифракции предъявляет жесткие требования к коллимации 
первичного пучка — последний должен иметь очень малый раз­
мер в области детектора. Для уменьшения ошибок измерения, 
т. е. для практического улучшения разрешения дифракционных 
максимумов, увеличивают расстояние образец — детектор в де­
сятки раз.

Использование детекторов с малым пространственным разре­
шением также требует увеличения расстояния образец — детек­
тор до нескольких метров. Большой путь рентгеновского луча в 
воздухе приводит к существенному уменьшению интенсивности 
за счет поглощения и к появлению паразитного излучения при 
рассеянии рентгеновских лучей. Чтобы избежать этого, путь 
рентгеновского луча обычно вакуумируется.

В малоугловой методике особое внимапие должно быть уде­
лено уменьшению паразитного фона, возникающего на устройст­
вах формирования пучка. Слабое рассеяние биологических объ­
ектов может полностью маскироваться паразитным фоном. 
Уменьшение фона обычно достигается введением специальных
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«фоновых» щелей. Оптимальными фоновыми щелями являются 
четырехшторочиыс щели с независимым управлением каждой 
шторкой, что позволяет перекрыть фоп пучка любого прямо­
угольного сечения.

Проблема коллимации в методе малоугловой дифракции ре­
шается несколькими способами. Использование системы диа­
фрагм или щелей позволяет получать хорошее разрешение, по 
очень сильно уменьшает светосилу камеры, а в случае щелевой 
коллимации искажает дифракционную картину п при обработке 
экспериментальных данных требует введения сложных коллима­
ционных поправок.

В качестве светосильных систем используют фокусирующие 
системы коллимации на основе изогнутых зеркал и кристалл- 
монохроматоров. Фокусировка в несколько раз увеличивает плот­
ность потока. В случае фокусирующих систем увеличение 
расстояния образец — детектор практически не уменьшает плотно­
сти потока в плоскости регистрации, тогда как в случае обыч- 
поп коллимации плотность излучения будет снижаться пропор­
ционально квадрату расстояния.

При использовании СИ малая расходимость пучка упрощает 
коллимацнонпую систему: двух свинцовых диафрагм оказывает­
ся достаточно, чтобы сформировать пучок рентгеновских лучей, 
удовлетворяющих требованиям эксперимента. Используя фокуси­
рующую систему на основе изогнутых зеркал и кристалл-моно­
хроматоров, можно полностью исключить расходимость пучка СИ.

Существенным требованием к конструкции рентгеновской 
аппаратуры при работе с СИ является необходимость дистан­
ционного управления. Это прежде всего диктуется повышенной 
радиационной опасностью в зоне эксперимента.

Малое время экспозиции заставляет упростить п автоматизи­
ровать замену образцов, смену кассет, перестройку аппаратуры 
на новый режим и т. п.

Камеры с коллимацией при помощи диафрагм. В первых ма­
лоугловых экспериментах па ДЕЗИ [1] п на ВЭПП-3 [2] приме­
нялись очень простые схемы малоугловых камер с расстоянием 
образец — детектор ~ 1  м. В Институте биофизики АН СССР 
создана специальная малоугловая камера КСИМ-3 для исследо­
вания структуры биополимеров [3]. Телескопическая конструк­
ция камеры позволяет менять расстояние образец — детектор в 
пределах 250— 1000 мм. Общпй вид малоугловой камеры 
КСИМ-3 .представлен па рис. 5.1. Все элементы камеры располо­
жены на оптической скамье длппоп 1,5 м, легко передвигаются 
по ней н закрепляются в любом месте.

В качестве коллпмацпопной системы использовались две то­
чечные свинцовые диафрагмы (геометрия коллимационной сис­
темы рассчитывалась по работе [4]). Камера КСИМ-3 была ус­
пешно применена и для регистрации диффузного малоуглового 
рассеяния от белковых растворов [5]. Рентгенограммы, получеп-
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Рис. 5.1. Камера КСИМ-3 для малоугловой дпфрактомстрнн па снихротроп- 
пом пзлучсппп.

ные с помощью этой камеры, представлены па рнс. 5.2. и 5.3.
Институтом бпофпзпкп АН СССР совместно с Институтом 

ядериой физики СО АН СССР создана серия малоугловых ка­
мер с расстоянием образец — детектор до 3 м. Удачным колли­
матором в малоугловых камерах оказался щелевой коллиматор 
Кратки [6]. Эта система коллнмацпп использовалась в малоугло-

Рис. 5.3. Рентгенограмма живой порт­
няжной мышцы лягупткп в состоянии 

покоя, получеипая фотометодом. 
Расстояние образец — пленка 1000 мм, экс­
позиция 30 мни. Видны слосоыс линии ос­
новного периода 428 Л (первая слоевая) к 
серил меридиональных рефлексов в обла­

сти 600—50 А.

Рис. 5.2. Рентгенограмма коллагена, полученная фотометодом. 
Расстояние образец— пленка 1006 мм, экспозиция 10 мин, Х =  1,71 А.

^5
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вой установке [7]. Камеры были снабжены термостатпрованпьт- 
мп кюветами с полупроводниковой термобатареей, позволяющи­
ми исследовать биологические образцы при температуре 3—4 °С. 
Охлаждение образца оказалось очень важным фактором, предо­
храняющим его от радиационного повреждения пнтепспвпого 
пучка СИ. Время экспозиции меньше чем на обычпых трубках 
почти па два порядка, при этом значительно упрощается кон­
струкция малоугловых камер и улучшается разрешение.

Камеры с фокусирующей оптикой. К настоящему времепи 
создано несколько вариантов камер с фокусирующей оптикой. 
Как отмечено выше, па источниках СИ в малоугловых рептге- 
повских камерах используется традпцпонпая схема расположе­
ния фокусирующих элементов, в которой фокусирующее зеркало 
располагается перед фокусирующим кристаллом-монохроматором 
[8— 14]. Причем для рентгеновской трубки схема считается более 
выгодной но сравнению со случаем, когда монохроматор распо­
лагается впереди зеркала. При использовании трубкп приближе­
ние зеркала к источнику диктуется увеличением апертуры, так 
как приближение к нему монохроматора неизбежно сопровожда­
ется одновременным увеличением угла между поверхностью 
кристалла и отражающей плоскостью и практически пе приво­
дит к реальному выигрышу в апертуре. Поэтому максимально 
приближают к трубке зеркало, что дает увелпчеппе светосилы 
камеры с определенной потерей разрешения в вертпкальпом на­
правлении.

В конструкции камер, разработанных в СССР, была исполь­
зована другая последовательность оптических элементов [15]. 
Для источников СИ более выгодно располагать зеркало за моно­
хроматором, так как по вертикали пучок СИ ограничен не­
сколькими миллиметрами и всегда можно сделать зеркало, кото­
рое собирало бы весь пучок по вертикали. В этом случае при­
ближение зеркала с целью увеличения апертуры теряет спою 
целесообразность. Выше отмечалось, что монохроматор в пучке 
СИ ведет себя аналогично зеркалу, так как излучение является 
«белым». В горизонтальной плоскости СИ пепрерывно и иеогра- 
ипчено, следовательно, при приближении монохроматора можно 
получить большую входную апертуру по горизонтали, так как 
не нужно менять угол между поверхностью кристалла н его от­
ражающей плоскостью. Очевидно, что помещение монохроматора 
перед зеркалом одновременно означает определенное удаление 
его от образца, так как длина зеркала составляет несколько де­
сятков сантиметров, а иногда даже более метра. Поэтому гори­
зонтальный размер пучка, падающего па образец, уменьшается 
при одновременном увеличении входной апертуры, н это может 
дать выигрыш светосилы камеры по сравпешио со случаем, когда 
зеркало располагается перед монохроматором.

Вторым преимуществом схемы размещения зеркала за моно­
хроматором является уменьшение тепловых и радиационных 
нагрузок па зеркало. Последпее имеет большое значение, так
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как к зеркалам предъявляются жесткие требования по точности 
изготовления. Они имеют большой радиус изгиба (свыше 500 м ), 
а также напыленную поверхность, которая разрушается в немо- 
нохроматичном пучке СИ. Как показали предварительные экспе­
рименты, кристаллы-монохроматоры могут работать в «белом» 
пучке СИ длительное время.

Некоторое увеличение размера пятна по горизонтали из-за 
перемещения монохроматора ближе к источнику СИ приводит к 
ухудшению разрешения. Однако это не будет существенно ска­
зываться на работе камеры, особенно в случае размещения ее 
на накопителе ВЭПП-3. Как сказано выше, эксперимент на 
ВЭПП-3 проводится на расстоянии около трех метров от источ­
ника СИ и при расстояниях образец — детектор 1— 1,5 м, при 
этом размер пятна по горизонтали в фокусе камеры составляет 
1—2,5 мм [15, 16]. Хорошее разрешение можно получать только 
по вертикали, где фокусировка осуществляется зеркалом. Так 
как основные эксперименты выполняются с позиционно-чувст­
вительным однокоординатным детектором, то ухудшение разре­
шения по горизонтали не отражается на достижении главной 
цели — увеличения светосилы с сохранением высокого разреше­
ния в одном направлении.

Камера МРФК-СИ размещалась в экспериментальном зале 
накопителя ВЭПП-3. Пучок СИ, отраженный и сфокусирован­
ный в горизонтальном направлении монохроматором, попадает 
па зеркало, которое устраняет гармоники, кратпые основной 
длппе волны, и фокусирует пучок в вертикальном направлении. 
После зеркала размещаются две фоновые щели, между которы­
ми расположена вакуумируемая трубка. Непосредственно за 
второй фоновой щелью располагаются держатель образца и ва- 
куумпруемая телескопическая трубка, регулируемая ловушка 
первичного пучка п детектор.

Все элементы камеры, кроме крпсталл-моиохроматора, разме­
щены па регулируемых подставках и крепятся па оптической 
скамье и швеллере, которые могут быть повернуты па нужный 
угол 0 относительно плоскости кристалла-монохроматора.

Камера испытана в экспериментах на накопительном кольце 
ВЭПП-3. На рпс. 5.4 показана рентгенограмма яшвой портняж­
ной мышцы лягушки в покое, зарегистрированная пленкой. 
Рентгенограмма характеризуется высоким пространственным 
разрешением (папример, разрешены рефлексы 141,5 и 143,4 А) 
и малым временем регистрации. Экспозиция в данном случае 
составляет величину, примерно в 100 раз меньшую, чем в слу­
чае применения трубки с вращающимся анодом генератора 
GX-6 [15-18].

Рентгенограмма сокращающейся мышцы, зарегистрированная 
одпокоордипатпым пропорциональным детектором, приведена на 
рис. 5.5. Наиболее сильные экваториальные н меридиональные 
рефлексы па рентгенограмме можно получить за время 0,2—
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0,3 с со статистической ошибкой - 3  %. Камера МРФК-СИ обес­
печивала максимальную загрузку детектора 250 кГц при токе 
накопителя 20 мА.

Было проведено также испытание камеры МРФК-СИ в экс­
периментах по изучению малоуглового диффузного рассеяния 
растворов белков [5]. Результаты испытания свидетельствуют о 
возможности использования камеры в экспериментах такого ро­
да. Достигнуто сокращение экспозиций в несколько десятков раз 
по сравнению с таковыми в случае применения наиболее мощ­
ных рентгеновских трубок.

Следующим этапом разработки малоугловых камер с фокуси­
рующей оптикой стало создание светосильной камеры ФРАКС 
[19]. Детальное описание всех узлов камеры приводится в ра­
боте [20].

Малоугловая камера ФРАКС имеет дистанционное управле­
ние основными элементами. Управление камерой осуществляет­
ся 15 двигателями, с помощью которых производят изгиб фоку­
сирующих элементов, установку зеркала на пучок, перемещение 
шторок фоновых щелей, управление ослабителем и юстировку 

ловушки первичного пучка. Ловушка 
служит для мопиторированпя первич- 

141,5 • пого пУчка- Для камеры ФРАКС раз­
работан ослабитель пучка СИ, позво- 

^ 4  ляющий уменьшать интенсивность в 
1,5— 103 раз. Это позволяет изменять

Рис. 5.4. Рентгенограммы живой портняжной 
мышцы лягушки в состояния покоя. 

Камера МРФК-СИ, регистрация пленкой, мериди­
ан, экспозиция 25 мин, ток накопителя 13 мА,
длина цолны 1,82 А, расстояние образец — пленка 

18G0 ММ.
■ . ;« » -------  214,5

Рис. 5.5. Рентгенограмма живой портняжной 
мышцы лягушки в экваториальном направ­

лении дифракции.
Регистрация познцпоппо-чулствнтельиым пропор- 

циоиальиым детектором, экспозиция 0,5 с.



условия эксперпмепта при неизменном режиме работы накопите­
ля. Ослабление интенсивности осуществляется введением в мо- 
иохроматпроваипый пучок пластин слюды различной толщины, 
укрепленных на вращающемся диске. В камере ФРАКС реали­
зован модульный прппдпп конструкции, каждый модуль может 
быть пспользовап в качестве самостоятельного устройства в экс­
периментальной схеме любой конфигурации.

Камера ФРАКС па накопительном кольце ВЭПП-3 с 1979 по 
1982 г. применялась в экспериментах по исследованию динами­
ки структурных изменений в процессе сокращения мышцы 
[20- 22].

Камеры дш  энергетической дифрактометрпп. При использо­
вании СИ у экспериментаторов появилась дополнительная воз- 
мояшость уменьшить время экспозиции за счет применения 
сплошного спектра СИ в тех случаях, когда скорость счета не 
является лимитирующим фактором.

Развитие метода энергетической дпфрактометрип было сти­
мулировано применением СИ в рентгенографических исследова­
ниях и совпало с прогрессом в области создания полупроводни­
ковых детекторов (ППД) с высоким энергетическим разрешени­
ем. ППД разработаны целым рядом фирм за рубежом. В СССР 
подобные детекторы создает НПО «Буревестник» [23]. Использо­
вание метода 0 =  const требует разработки аппаратуры специ­
альной конструкции.

Необходимо подчеркнуть, что создание малоугловой аппара­
туры для энергетической дпфрактометрип — повое направленно 
в рептгеновском приборостроении. До сих пор ни одна фирма за 
рубежом не выпускает подобного оборудования, а в работах 
с СИ используются только лабораторные макеты [23, 24, 40]. 
В Институте биофизики АН СССР в 1975—1976 гг. была созда­
на камера КСИМ-5 [25]. Испытания ее на накопителе ВЭПП-3 
(Ипститут ядерпой фпзикп СО АН СССР) продемонстрировали 
лрпициппальпые преимущества метода 0 =  const для решения 
определенного класса задач [5, 23, 25] п позволили сформулиро­
вать технические требования для разработки модифицированной 
камеры КЭМУС.

Разработанная камера КЭМУС имеет щелевую и точечную 
коллпмацшо первичного пучка с перемеппым сечением. При 
щелевой коллимации предусмотрена как горизонтальная, так п 
вертикальная ориентация длинной стороной сечения пучка. Это 
обеспечивает регистрацию рассеянного излучения в меридио­
нальном и в экваториальном направлении при вертикальном 
размещении образца. Большой выбор коллимирующих систем 
позволяет достаточно гибко варьировать условия эксперимента 
в зависпмостп от вида решаемой задачи. Минимальный угол 
регистрации при щелевой коллпмацпи составляет 5 • 10-4 рад. 
Камера позволяет регистрировать периоды повторяемости струк­
туры в интервалах 6,2—3000 А по меридиану, 12,4—3000 А  по 
экватору для интервала энергий фотонов в первичном пучке
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4,5—40 кэВ. Узел образца обеспечивает вертикальное размеще­
ние объекта, его термостатпрование с точностью ±0,5 °С и плав­
ное перемещение с переменной скоростью перпендикулярно пуч­
ку СИ с одновременной регистрацией усилия, развиваемого 
мышцей. Такое перемещение позволяет существенно уменьшить 
радиационную нагрузку па образец. Детектор жестко связан с 
системой, задающей угол наблюдения, п электрически изолиро­
ван от камеры. Уровень собственного фона камеры минималь­
ный. Создаппое математическое обеспечение позволяет: 1) вво­
дить поправки па спектральное распределение, поглощение, за­
висимость структурного фактора от энергии фотонов п эффек­
тивности детектора от эпергии; 2) проводить модельную кри­
вую по рептгепограмме для вычитания фона, определять ин­
тенсивность дифракционных максимумов и ошибки их опре­
деления.

Камера проста и удобпа в эксплуатации, время полной юсти­
ровки па пучке занимает около 30 мин. Она может успешно 
использоваться как при исследовании биологических объектов, 
так и при изучении структур полимеров, металлов, стекол, ката­
лизаторов и пр. и в статике, п в динамике.

5.1.2. Регистрация рассеянного излучения

При работе с СИ в малоугловой дпфрактометрпп могут 
применяться различные методы регистрации, каждый пз которых 
имеет свои достоинства и недостатки. Преимущества фотометода: 
простота в обращении, отсутствие требований к стабильности 
интенсивности, так как информация накапливается одновремен­
но на всем поле рептгенограммы, высокое разрешение спект­
ральных линий. Недостатком фотометода в первую очередь яв­
ляется то, что в случае точных измерений интенсивности необхо­
димо работать в области нормальных почернений, т. е. выбирать 
оптимальные экспозиции для разных групп рефлексов. Кроме 
того, эффективность ретгеновекпх пленок существенно зависит 
от длины волны и не во всей используемой области СИ моно­
тонна (скачки поглощения на К- и L-краях Ag и Вг) (27].

Применение для регистрации рентгеновской дифракции счет­
чиков имеет большие преимущества по сравнению с фотометодом. 
Счетчики квантов прежде всего позволяют повысить чувствитель­
ность измерепия интегральной интенсивности, что при точности, 
сравнимой с точностью фотометода, позволяет значительно со­
кратить время экспозиции. Преимуществом метода является так­
же возможность получения результатов непосредственно в циф­
ровой форме и обеспечение значительно более широкого интер­
вала линейных измерений интенсивностей рефлексов.

В качестве счетчиков рентгеновских квантов можно исполь­
зовать те же типы детекторов, которые применяются в ядерной 
физике для регистрации ^-излучения,— счетчики Гейгера, продор-
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циопальпые, сцинтплляцпонпые и полупроводниковые. Однако 
при исследовании с помощью обычных счетчиков дифракционная 
картина регистрируется последовательно путем сканирования де­
тектора со щелыо перед ним по дифракционным максимумам, 
а это существенно увеличивает время эксперимента. Отсутствие 
временной стабильности СИ делает регистрацию возможной толь­
ко с применением монитора. Такие счетчики могут быть исполь­
зованы для контроля интенсивности коллимированного пучка и 
юстировки рентгеновских камер.

Возможен, однако, способ одновременной регистрации многих 
дифракционных максимумов счетчпками с указанием местополо­
жения максимума (рефлекса). Это осуществляется с помощью 
одно- или двумерных координатных счетчиков, разработка и усо­
вершенствование которых интенсивно велись в последнее время 
как в пашей стране, так и за рубежом [28—34]. Эффективность 
таких счетчиков достигает 100 %. Прострапствеппое разрешение 
координатного детектора можно определить так же, как и в слу­
чае пленки, числом элементарных детекторов в 1 м. Наиболее 
существенной характеристикой одно- пли двумерного координат­
ного детектора является общее число регистрирующих элемен­
тов, из которых состоит данный детектор. В случае пропорцио­
нальных мпогопроволочных координатных детекторов разреше­
ние по координате, перпендикулярной анодным проволочкам, 
определяется расстоянием между последними (достигнутое в на­
стоящее время разрешение составляет 2 мм), а по координате, 
параллельной анодам, получено разрешение в 0,15 мм (ширина 
па лолувысоте) кваптов с энергией в несколько килоэлектрон­
вольт. Угловое разрешение координатпого детектора можпо ре­
гулировать путем измепения расстояния образец' — детектор. 
Последпяя процедура приводит к изменению пределов исследуе­
мой области дифракции, которая определяется размерами вход­
ного окна детектора, расстоянием до образца, а угловое разре­
шение — размером элементарного детектора и расстоянием обра­
зец — детектор.

Выше на рис. 5.5 изображепа рептгенограмма мышцы, заре­
гистрированная однокоордппатным пропорциональным детекто­
ром (время получения такой рентгенограммы на два порядка 
меньше, чем в случае.фотометода). На рис. 5.6 приведена рент­
генограмма полиэтилена, зарегистрированная двухкоординатным 
детектором, рентгенограмма спята с экрана дисплея, работаю­
щего в линии с ЭВМ.

Использование двухкоорднпатпого детектора позволяет также 
на два порядка уменьшить время регистрации дифракционной 
картины по сравнению со временем регистрации па фотопленку. 
Однако двухкоординатный детектор значительно уступает фото­
методу в разрешающей способности. Повышение разрешения 
дифракционной картины при использовании двухкоординатного 
детектора, полученное путем увеличения расстояния образец — 
детектор, продемонстрировано на рис. 5.6, б.
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Рис. 5.6. Рсптгепограмма полпэтплспа под большими углами дифракции, 
полученная па двухкоорднпатном детекторе.

Экспозиции 10 с, раситоипнс образец — детектор 35 мм, меридиональный рефлекс 
7 А , экваториальный — 3,8 А,

Временное разрешение определяется быстродействием элемен­
тарного детектора, электронного измерительного устройства п за­
поминающего или вычислительного устройства. Допустимые за­
грузки пропорциональных одиокоордппатных детекторов опреде­
ляются применяемой электроникой п достигают в настоящее 
время 250 кГц.

Последние годы для регистрации СИ используется повый тпп 
детекторов на основе микрокапальпых пластин, имеющих высо­
кое пространственное разрешение по двум координатам. Время 
экспозиции порядка нескольких секунд для биологических образ­
цов [35].

Иной способ регистрации дифракционной картины с прпмепе- 
пием немопохроматпзпровапного СИ возможен при использова­
нии полупроводниковых спектрометров высокого разрешения в 
методе 0 =  const или энергетической дифрактометрпи [5, 23]. 
Подробнее этот способ описай ниже.

5.1.3. Этапы развития
малоугловой дифрактометрпи
с высоким временным разрешением
Методика дифракционного кино создавалась на основе ис­

пользования спнхротроппого излучеппя накопителя ВЭПП-3, вы­
сокочувствительного коордипатиого детектора с анализатором 
илп ЭВМ и малоугловых щелевых и фокусирующих камер.

Методика дифракционного кзпо состоит в регистрации серии 
дифракциоипых картин (кадров) состояний структуры, соответ­
ствующих последовательным стадиям .процесса мышечного со­

63



кращения. Каждый кадр имеет привязку к кривой развития на­
пряжения и соответствует состоянию структуры в данпьш мо­
мент развития изометрического сокращения мышцы. Необходи­
мая длительность отдельного кадра в пределах одного фильма 
задается в зависимости от условий эксперимента. Число кадров 
выбирается исходя из длительности процесса сокращения и вре­
менного разрешения, но ограничивается емкостью памяти ана­
лизатора пли ЭВМ, используемых в эксперименте. Последова­
тельным этапом развития методики дифракционного кино была 
разработка 8-, 32-, 64-кадрового вариантов [16—18, 21, 25, 
36-42].

Для набора достаточной статистики информация суммируется 
путем мпогократпого повторения циклов сокращения мышцы. 
В каждом конкретном эксперименте число необходимых циклов 
определяется временным разрешением фильма (длительностью 
кадров), а также тем, что интегральная экспозиция кадра в на­
стоящей схеме эксперимента должна быть пе менее 0,2 с. Это 
связано с тем, что система регистрации имеет предельную ско­
рость счета 250 кГц; такая загрузка системы достигалась уже 
прп токе в пакопптеле 20 мА.

Принципиальным моментом в методике дифракционного кино 
является необходимость синхронизации запуска процесса мы­
шечного сокращепия и системы регистрации дифракционных кар­
тин, а также точного соблюдения временной последовательности 
срабатывания элементов экспериментального комплекса: откры­
тие лучка, откачка раствора из кюветы, регистрация дифракци­
онной картины от нестлмулироваппой мышцы, электростимуля­
ция мышцы и пр. Для управления экспериментом такого типа 
требуются ЭВМ и специальная программа управления.

Методика на оспове многоканального анализатора «Кино-8». 
Первый вариант методики дифракционного кино создан и апро­
бирован в 1975 г. Методика разработана на оспове использова­
ния малоугловой щелевой камеры КСИМ-4 с плоским монохро­
матором, однокоординатного детектора и многоканального ана­
лизатора ДИДАК. «Кино-8» позволяло снимать восьмикадровый 
фильм с временным разрешением 1—500 мс [17, 18, 25, 36]. 
Дифракционная картина регистрировалась с помощью однокоор- 
дииатного детектора, установленного на торце малоугловой каме­
ры. Распределение зарегистрированных кваптов по коордипате 
фиксировалось анализатором ДИДАК, память которого была раз­
делена на 8 групп по 500 каналов в каждой группе. Накоплен­
ная в анализаторе информация выводилась на перфоленту для 
последующей обработки на ЭВМ.

Методика «Кино-8» апробирована в двух типах эксперимен­
тов: 1) по исследованию процесса одиночного изометрического 
сокращения мыщцы лягушки в режиме суммирования инфор­
мации отдельных циклов (25]; 2) по изучению отдельных ста­
дий контрактуры (длительное сокращение в режиме одного цик­
ла без суммирования [17]).
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Фильмы спимались при вертикальной и горизонтальной 
ориентации мышцы. Эксперименты по одиночному сокращению 
проводились с временным разрешением 4, 8, 16, 32 мс. Для набора 
статистики (несколько тысяч событий в дифракционном макси­
муме) требовалось 100—300 сокращений. Исследование контрак­
туры велось с разрешением от единиц секунд до долей секунды.

Недостаток рассматриваемой методики — малое число кадров. 
Это не позволяло регистрировать с высоким разрешением одно­
временно весь процесс сокращения. Желательно было уменьшить 
и число повторяющихся циклов, т. е. увеличить светосилу ка­
меры. Требовалось исключение облучения .мышцы в интервалах 
между циклами, чтобы уменьшить радиационную нагрузку на 
мышцу. Недостатком системы было также ограниченное быстро­
действие регистрирующей системы, которое лимитировалось ана­
лизатором и составляло 30 кГц.

Снижение временного разрешения и уменьшение числа сум­
мирующих циклов требуют повышения интенсивности пучка, 
а следовательно, и быстродействия реагирующей системы. Сле­
дующим этапом в развитии методики КИНО-8 было создание 
светосильной фокусирующей камеры и использование детектора 
в липни с ЭВМ.

Методика на основе ЭВМ (КИНО-32 н КИНО-64). Примене­
ние ЭВМ, работающей в режиме анализатора и управляющей 
экспериментом, позволило значительно расширить возможность 
методики дифракционного кино [17, 18, 37]. Число кадров уве­
личено до 32. Для управления экспериментом составлена про­
грамма, которая обеспечивала: 1) управление затвором пучка 
СИ; 2) запуск электростимулятора; 3) распределение и сбор ин­
формации, поступающей от координатного детектора, по кадрам 
(число кадров в одном цикле 1—200 м с); 4) возможность много­
кратного повторения циклов с заданным интервалом между ни­
ми; 5) возможность суммирования информации по циклам; 
6) визуализацию па дисплее или осциллографе дифракционной 
картины; 7) вывод массива экспериментальных данных на 
печать.

Дальнейшим развитием методики дифракциоппого кино яви­
лись разработки 64-кадрового варианта на оспове макроЭВМ 
ЭЛЕКТРОИИКА-60. В качестве коллимационной системы исполь­
зовались малоугловые фокусирующие камеры МРФК-СИ [15], 
а с 1979 г.— камеры ФРАКС с дистанционным управлением [19]. 
Было разработано несколько моделей методшш [16, 21, 38—41].

Схема последнего варианта методики дифракционного кпно 
приведена иа рис. 5.7 [42]. Экспериментальная установка состоит 
из фокусирующей малоугловой камеры, однокоордпнатного либо 
крестообразпого детектора, электроники регистрации, управления 
и коммутации, узла образца. Электронные блоки, выполненные 
в стандарте КАМАК, связываются с управляющей микроЭВМ 
ЭЛЕКТРОНИКА-60 через контроллер. МикроЭВМ ЭЛЕКТРО-
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НИКА-60 имеет расширенную память 56 К. Имеется дополни­
тельная память на гибких магнитных дисках. В качестве пери­
ферийных устройств используются цветной дисплей на базе те­
левизора Ц-430, широкая цифропечать DZM-180, магнитофон 
Изот-5003. Управление системой осуществляется с терминала 
МЕРА-79-53.

5.1.4. Конструкция узла образца

Принцип суммирования дифракциоипой информации по 
циклам ставит задачу контроля и поддержания функционального 
состояния мыщцы и сохранения параметров процесса сокраще­
ния в каждом цикле. Такие параметры, как длительность ла­
тентного периода и процесса сокращения, развиваемое усилие и 
пр., определяются температурой, амплитудой стимулирующего 
напряжения, количеством и частотой сокращений, утомляе­
мостью .мышцы.

Для поддержания и коптроля функционального состояния 
мышцы разрабатывался специальный комплекс приборов: кюве­
ты, измерители силы, измеритель длипы мышцы, диафрагменный 
нанос, полупроводниковый термостат. Чтобы свести к мпппмуму 
утомляемость мыщцы, методика предусматривала интервалы от­
хода мышцы между циклами сокращения. Для уменьшения ра­
диационной нагрузки на мышцу do  время отдыха пучок излуче­
ния перекрывался.

Различное пространственное разрешение малоуглового син- 
хротронпого дифрактометра в вертикальном и горизонтальном 
направлении, обусловленное различной расходимостью пучка СИ 
по вертикали и горизонтали (10-4 и 10-3 рад соответственно), 
вызвало необходимость разработки двух вариантов узла образца: 
с вертикальным и горизонтальным расположением образцов [42].

В работах [37, 39, 41] решена принципиальная задача объ­
единений в единый узел приборов и устройств, различных по 
своему функциональному назначению. Особенность конструкции 
узла образца определялась, с одной стороны, геометрическими и 
функционально-временными параметрами мышцы, с другой — 
конструктивной спецификой малоуглового сипхротроппого и ла­
зерного дифрактометров.

Специально разработанные устройства узла образца (рис. 5.8) 
позволяли размещать мышцу в термостатпруемой кювете с фи­
зиологическим раствором, пропускать через кювету рентгенов­
ский и лазерный лучи, инициировать сокращение мышцы путем 
электрической стимуляции (одиночпое сокращепие, парное сти­
мулирование, тетанус), обеспечивать различные режимы сокра­
щения (изометрический, изотонический) и изменять характер 
сокращения мышцы путем различных механических воздействий 
(быстрые опускания, рывки, комбинированные режимы). Время 
быстрых отпускапий составляет несколько миллисекунд, измене­
ние длины мышцы — 1— 2 %,
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Рис. 5.8. Узел образца для горизонтального расположения мышцы.

Для измерения развиваемого мышцей усилия разработано не­
сколько вариантов измерителей силы па основе полупроводни­
ковых тензорезпеторов. Диапазон измеряемых сил 1— 5 мН 
(ОД —50 г). Для регистрации изменения длины мышцы создал 
электрооптичеекпй измеритель с линейным диапазоном 0—5 мм.

В целях более эффективного использования «пучкового време­
ни» осуществлена идея одповремеппого проведения двух незави­
симых экспериментов с последовательным автоматическим выве­
дением двух исследуемых образцов на пучок [39].
• Вперйые с малоугловы.м' рентгеновским дифрактометром был 
объединен двухлучевой оптический (лазерный) дифрактометр. 
Коаксиальное совмещение рентгеновского п лазерпого лучей до­
стигнуто с помощью лавсанового зеркала, отражающего лазерное 
я  пропускающего рентгеновское излучения [43].

Измерение смещения оптической дифракционной линии осу­
ществлено- путем регистрации интенсивности светового потока, 
модулируемого треугольпой диафрагмой, помещенной па пути 
+1-й дифракционной линии. В - качестве опорпого капала для 
уче?а аппаратурной функции используется —1-я дифракционная 
линия, пропущенная через- прямоугольную диафрагму [42, 44],

Совмещение рентйбНоНСКоГо и лазерного дифрактометров дает 
возможность-’ -получить ;’СтруКтурпуго' информа'цп10 ■ в рентгенов­
ском и оптическом диапазонах от одной и' той' 'Же области мыш­



цы. Это позноляет изучать дпиамику структурных перестроек в 
мышце одновременно на молекулярном и надмолекулярном- 
уровнях с одним и тем же временным разрешением.

5.1.5. Устойчивость
биологических объектов к повреждающему действию
синхротронного излучения

Одним из наиболее сильных сдерживающих факторов ис­
пользования СИ в рептгепоструктуриом исследования биологи­
ческих объектов было предположение о повреждающем действин 
СИ большой интенсивности на образец. В работах Филлипса 
[45, 46] на ускорителе СГШАР проведено исследование стабиль­
ности белковых кристаллов. Оказалось, что устойчивость к по­
вреждающему действию излучения пе зависит от дозы, а, ско­
рее, определяется временем съемки. Например, кристалл азу- 
рпна, находящийся в общей сложности 28 ч под пучком СИ, пе 
изменил своих днфракцпопиых свойств (за этот период был по­
лучен весь экспериментальный материал). В то же время ана­
логичный кристалл при использовании фильтрованного излуче­
ния трубки за 100 ч (меньшая интенсивность трубки потребова­
ла большего времени для исследования) снизил интенсивность 
дифракционных пятен на 25% . Такая устойчивость может быть 
результатом высокой мопохроматнзацип пучка СИ (обычпо ис­
пользуется Д Х Д = 1 0 - *) и полного отсутствия длинноволнового 
излучения, которое значительно сильнее поглощается в образце.

Повреждающее действие монохроматического СИ наблюда­
лось при исследовании живой мышцы методом малоугловой 
дифракции. Под пучком СИ мышца остекленела, п . от нее пе 
удавалось получить хорошей рентгенограммы. Уменьшить по­
вреждающее действие СИ удалось понижением температуры 
образца до 2—3°С. Возможно, повреждающее действие связапо 
с локальным нагревом образца и тепловой денатурацией белко­
вых молекул. При использовании иемоиохроматического излуче­
ния в методе 0 =  const прибегают к медленному передвижению 
образца во время съемки по отношепшо к пучку.

5.1.6. Порядок проведения эксперимента
После установки кюветы с мышцей на сътостпроваппую ка­

меру и калибровкп тензодатчика проводилась предварительная 
съемка дифракционной картины от мышцы в покое при* отсоеди­
ненном стимуляторе. Это иеобходпмо для того, чтобы проверить 
состояние образца и оценить необходимую длительность кадров 
и количество циклов. Далее ЭВМ получала задапие па проведе­
ние эксперимента [18, 47].

Вначале включался- диафрагменный насос. Затвор, время 
срабатывания которого составляет около 800 мс, открывал сипч 
хротроппый пучок. Диафрагмеипый насос за время 1000 мо



откачивал физиологический раствор из кюветы с мышцей. Затем 
аачинала работать система регистрации, распределяющая по за­
данной программе информацию от детектора по кадрам. После 
регистрации нескольких кадров заданной длительности от мыш­
цы в состоянии покоя («пулевые кадры») срабатывал стимуля­
тор, импульс которого вызывал сокращение мышцы. Тензодатчик 
регистрировал развиваемую мышцей силу, и поступающая от не­
го информация распределялась по кадрам в том же масштабе 
времени, что и информация от детектора. Номер последнего 
кадра из заданного количества являлся признаком конца никла. 
С окончанием регистрации затвор закрывался и насос подавал 
физиологический раствор обратно в кювету. Наступал период 
отдыха мышцы (обычпо 30 с). Циклы повторялись заданное 
число раз.

Так как суммирование дифракционной картины но циклам 
имеет смысл лишь при условии достаточно хорошего воспроиз­
ведения кривой напряжения от цикла к циклу, то особое вни­
мание уделялось контролю за кривыми напряжения в ходе экспе­
римента. Программой предусматривалась регистрация 16 кривых 
напряжения в одном эксперименте независимо от количе­
ства циклов; на экране цветпого графического дисплея в пере­
рывах между циклами визуализировались разным цветом две 
кривые напряжения — первоначальная и «текущая». В случае 
прерывапия эксперимента по каким-либо причинам программой 
предусмотрена возможность продолжения набора ппформацпи с 
того цикла, па котором эксперимент был прерван.

Во время сокращения па экране графического дисплея в 32- 
кадровом варианте визуализировались интегральные (по всем 
циклам) дифракционпые картины отдельпых кадров. Обычно вы­
водилось па экран не более пяти кадров, так как при большем 
их количестве дифрактограммы начинают перекрываться. Номера 
выводимых на экран дисплея кадров закладываются оператором 
в программу перед началом эксперимента.

В 64-кадровом варианте па экран графического дисплея во 
время сокращения выводятся рентгенограммы всех кадров со 
сдвигом относительно друг друга в виде трехмерных .гистограмм.

5.1.7. Программное обеспечение

Программное обеспечение управления экспериментом. Про­
граммное обеспечение методики дифракционного кино должно 
учитывать как специфический характер работы с сипхротрон- 
ным излучепием, так и характерные особенности изучаемого 
объекта — мышцы и мышечного сокращения [39, 47—49].

Программное обеспечение методики дифракционного кино со­
держит два типа программ: 1) управления экспериментом, сбора 
я предварительной обработки данных; 2) математической обра­
ботки результатов — фильмов.
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Ниже будут приведены требования к программному обеспе­
чению методики дифракционного кино и описание его основных 
разделов.

Система позволяет регистрировать серии дифракционных кар­
тин (кадров) состояний структуры, соответствующих последова­
тельным стадиям процесса мышечного сокращения путем разде­
ления времени измерения (или сокращения) на определенное 
число временных интервалов (длительности кадров). При этом 
каждый кадр, отражающий состояппе структуры в данпый мо­
мент сокращения мышцы, имеет жесткую временную привязку 
к кривой развития напряжения. Информация с каждого вре­
менного интервала собирается в последовательных участках 
памяти. Накопление данных в памяти ЭВМ осуществляется 
с помощью специального устройства ввода — инкрементного 
канала.

Спстема позволяет также регистрировать временной ход трех 
параметров сокращения мышцы: развиваемое усилие, изменение 
длины мышцы и длину ее саркомера. Сигналы с измерителен 
этих параметров через блок аналого-цифрового преобразования 
передаются в память ЭВМ.

Для набора достаточной статистики информация -суммируется 
путем многократного повторения циклов сокращения мышцы. 
В каждом конкретном эксперименте число необходимых циклов 
задается временным разрешением фильма (длительностью кад­
ров), а также тем, что интегральная экспозиция кадра в настоя­
щей схеме эксперимента должна быть не менее 0,2 с. Это свя­
зано с тем, что система регистрации имеет предельную скорость 
счета 250 кГц.

Для суммирования дифракционной информации по циклам 
необходимы поддержание функционального состояния мышцы и 
сохранение параметров процесса сокращения в каждом цикле. 
Методика должна предусматривать пптервалы отдыха мышцы 
между циклами сокращепия. Для уменьшения радиационной на­
грузки на мышцу во время отдыха пучок излучения должеп 
перекрываться.

Принципиальным моментом в методике дифракционного кино 
является необходимость синхронизации процесса мышечного со­
кращения и запуска системы регистрации дифракционных кар­
тин, а также точного соблюдения временной последовательности 
срабатывания элементов экспериментального комплекса: откры­
тие лучка, откачка раствора из кювета, регистрация дифракцион­
ной картипы от пестимулировапиой мышцы, электростимуляции 
мышцы и пр.

Высокое временное разрешение методики дифракционного ки­
но ставит перед программным обеспечением такие требования, 
как большое быстродействие при выполнении арифметико-логи­
ческих операций, оперативный обмен информацией с обслужи­
вающей электроникой и периферийными устройствами. Програм­
мное обеспечение должно быстро восстанавливаться после воз-

71



можпых сбоев в силу трудоемкости и дороговизны эксперимен­
тов с использованием спихротронного излучения.

Программное обеспечение управления экспериментом, сбора 
и предварительной обработки данных построено по модульному 
принципу, состоит из программы-монитора и программных моду­
лей, выполняющих конкретные действия системы. Программы 
написаны па языке ассемблера ЭЛЕКТРОНИКА-60 и работают 
под операционной системой RT-11.

Программное обеспечение управления экспериментом, сбора 
и предварительной обработки данных позволяет оператору рабо­
тать с системой в диалоговом режпме. Язык управления систе­
мой состоит из директив. Директива — указание оператора 
системе — представляет собой строку символов, вводимую с кла­
виатуры терминала. Директива состоит из наименования (зна­
чащими являются первые два символа) и списка параметров.

Система содержит 18 директив, которые выполняют следую­
щие действия:

— задание программы фильма;
— запуск измерения по заданной программе фильма;
— окончание измерения;
— продолжеипе измерения;
— повторение эксперимента;
— задание формулы гистограмм;
— вывод гистограмм кадров на цветной дисплей по заданной 

формуле гистограмм;
— цифровая печать гистограмм;
— печать таблиц напряжения, длины мышцы н длины сарко- 

мера;
— запись фильма в файл па диске;
— чтение фильма пз файла на диске;
— запись фпльма па магнитную лепту;
— чтение фпльма с магпптион ленты;
— вывод комментариев на печатающее устройство;
— вывод объемпой гистограммы фильма на цветной дисплей;
— просмотр содержаппя каналов на дисплее с помощью маркера;
— предварительный обсчет фпльма и вывод графика интен­

сивностей рефлексов па цветной телевизор;
— вывод графика нптепспвностей рефлексов на печатающее 

устройство.
Директивы спстемы делятся па два типа:
— директивы, которые могут выполняться в любой момент 

ожидания спстемы новых директив;
— директивы, которые должны выполняться в строгой после­

довательности.
При преждевременном вводе директив второго типа система 

сообщает об этом оператору. Например, если пе задана програм­
ма фильма, то директивы, такие как запуск измерений, запись- 
фильма па диск и другие, будут восприниматься системой как 
преждевременные.
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Ниже приводится описание работы некоторых основных ди­
ректив.

После запуска системы память, отведенная под фильм (опа 
определяется самой системой), делится на три пасти: поле опи­
сателя фильма, поле кадров, поле кривых параметров мышцы.

Описатель фильма содержит все характеристики фильма и 
заполняется при работе модуля задания программы фильма. 
Поле кадров следует за полем описателя, длина его зависит от 
количества задаваемых . кадров. Максимальное число кадров 
определяется программно в зависимости от числа каналов в 
кадре и количества типов снимаемых кривых. Поле кривых уста­
навливается при задании съемки покадровой зависимости пара­
метров мышцы. Система предусматривает три типа кривых. 
Каждый тшг максимально может содержать 16 кривых.

Задание программы фильма требует от оператора следующей 
информации об эксперименте:

— число каналов в кадре (программно можно задать три чис­
ла каналов: 256. 512, 1024);

— задержка па срабатывание затвора;
— временной нптервал между циклами;
— типы снимаемых кривых;
— длительность кадров (число кадров система определяет 

сама);
— режим сокращения мышцы;
— количество циклов.
Обратим внимание па то, что для более эффективного ис­

пользования синхротрониого пучка система позволяет вести па­
раллельную съемку с двух образцов, заполняя при этом проме­
жутки, предназначенные для отдыха мышцы. В режиме двух 
экспериментов используется внешняя память па гибких дисках: 
в конце каждого цикла содержание памяти, отведенной фильму, 
переносится иа диск, перед началом цикла этого же экспери­
мента переносится обратно, в оперативную память.

Работа модуля запуска измерений заключается в следующих 
действиях: подается команда через релейный регистр на вклю­
чение затвора, перекрывающего пучок СИ, п иасоса, откачиваю­
щего па время съемки раствор из кюветы с образцом; запуска­
ется система регистрации (открываются пнкремептпый канал .и 
зарядово-цифровой преобразователь па время, определяемое дли­
тельностью пулевого кадра), и снимается дифракционная картп- 
па мышцы в состоянии покоя. После этого подается комапда на 
электростимуляцию мышцы и начппается аналогичная пулевому 
кадру регистрация последовательных дпфракцпопных кадров в 
соответствии с программой фильма. По окончании последнего 
кадра детектор отключается, перекрывается пучок СИ, раствор 
подается в кювету. Если задал режим двух экспериментов, то 
первая кювета с образцом выводится из пучка, а па ее место 
вводится вторая кювета, и дается комапда на очередпон цикл сле­
дующего эксперимента. Предусмотрены возможности управлепня
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Р и с . 5.9. Объемная гистограмма диф­
ракционного фильма изометриче­
ского сокращ ения мышцы. М еридио­

нальное папраилсиис.

узлом образца для изменения 
режимов сокращения мышцы 
с помощью релейного реги­
стра, а также реализована воз­
можность парного стимулиро­
вания мышцы во время экспе­
римента.

40 SO 100
Номер канала

Сервисные программы поз­
воляют наблюдать результаты 
измерений на экране цветного 
дисплея в интервалах между

циклами; объемные гистограммы фильма и кривые текущего цик­
ла одновременно с соответствующими кривыми первой записи че­
редуются па экране дисплея. Объемная гистограмма фильма и 
кривые позволяют оператору судить о качестве проводимого 
эксперимента, следить за физиологическим состоянием мышцы 
в процессе опыта и в случае необходимости вмешиваться в ход 
эксперимента для корректировки его условий. По окончанию 
измерении фильм может быть обработан.

Предварительная обработка результатов' состоит в нахожде­
нии интегральных интенсивностей рефлексов с вычптапием фо­
на. Фоновая линия вычисляется на основе заданных границ 
обрабатываемого рефлекса методом наименьших квадратов. Гра­
фик интенсивностей рефлексов по кадрам выводится на цветной 
дисплей и в виде гистограмм на цифропечать. Поведение интен­
сивностей рефлексов также можно наблюдать визуально па цвет­
ном дисплее на объемных гистограммах фильма (рис. 5.9).

Максимальпое количество кадров при конфигурации, пока­
занной в блок-схеме (рис. 5.10) с 256 каналами в кадре и в ре­
жиме съемки трех типов параметров кривых, составляет 50. 
Программное обеспечение системы занимает около 5 К  16-раз- 
рядных слов памяти.

Математическая обработка экспериментальных данных. Ди­
фракционный фильм — результат эксперимента по методике 
дифракциоппого кипо — содержит пабор (до 70 рентгенограмм 
(кадров)) состояний структуры объекта. Каждый кадр пред­

ставляет собой целочисленный массив длиной в 256 элементов. 
Помимо дифракционных кадров фильм содержит информацию о 
временном изменении трех параметров объекта (до 16 массивов 
по 70 элементов для каждого параметра). Кадр — одномерная 
дифракционная картина, соответствующая либо экваториальному, 
либо меридиональному направлению дифракции,— представляет 
зависимость интенсивности рассеянного излучения от угла вдоль 
направления дифракции. Дифракционная картииа мышцы состо­
ит из серии дискретных дифракционных максимумов (рефлексов)
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на непрерывном фоне: каждый рефлекс характеризуется угловым 
положением, шпрппой п интегральной интенсивностью.

Как и во всех рсптгеноструктурных экспериментах, первосте­
пенной задачей в исследованиях по методике дифракционного 
кипо является получение неискаженной дифракционной инфор­
мации об изучаемом объекте. Результаты рентгеновских измере­
ний подвержены влиянию целого ряда аппаратных и методиче­
ских погрешностей, причем качественно иные особенности иссле­
дования с высоким временным разрешением, а именно использо­
вание СИ и живущего во время эксперимента объекта, вносит 
в них дополнительные погрешности. Последние обусловливаются 
такими факторами, как падение интенсивности СИ, смещение 
положения пучка СИ, изменение поглощения в объекте при 
функционировании во время измерений и т. д. Исправление 
экспериментальных погрешностей в дифракционной информации 
входит в -задачу математической обработки дифракционных 
фильмов п составляет ее начальный этап (см. рис. 5.10). Второй 
этап математической обработки заключается в получении ди­
фракционной информации из исправленных экспериментальных 
данных. Это — выделеппе рефлексов из фона, определение пара­
метров рефлексов с учетом фопа и пх ошибок, получение в гра­
фическом виде зависимостей параметров рефлексов п параметров 
мышцы от времепп. Для решения перечисленных задач были 
разработаны алгоритмы, которые легли в осиову комплекта про­
грамм для обработки дифракционных фильмов.

Задача компенсации экспериментальных погрешностей про­
водится с помощью процедур нормировки, цептровки, свертки 
кадра и калибровки. Программа, реализующая нормировку кад­
ров, прпзвапа скомпенсировать неравные экспозиция кадров 
фильма. Для определения поправок на экспозиции кадров в экс­
перименте предусмотрена регистрация предварительно ослаблен­
ного первичного пучка, так что каждый кадр помимо дифракци­
онных максимумов содержит еще и максимум, соответствующий 
первичному пучку, прошедшему через объект. Для того чтобы 
де вносить дополнительную ошибку при нормировке кадров, ин­
тегральная интенсивность первичного пучка должна иметь доста­
точно высокую точность (1—2 % ).
■ Центровка кадров компенсирует смещение центра кадра во 
время съемки фильма и заключается в поиске точки, относи­
тельно которой кадр наиболее симметричен. Суммировапие сим­
метричных правой и левой частей кадра (свертка кадра) приме­
няется для улучшения статистической точности интенсивностей. 
Целью калибровки является введеппе поправок на нерав­
номерную ширину регистрирующих каналов детектора. Калиб­
ровка проводится па основе предварительно снятого калибровоч­
ного кадра — распределепия интенсивности по капалам при рав­
номерной засветке рабочего поля детектора.

Математическое обеспечение методики предусматривает два 
способа выделения рефлекса из фона: подбор модельной кривой
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для линии фона и подбор модельной кривой для всего кадра. 
При моделировании допускается, что кадр состоит из монотонно 
спадающего фона и разделеппых пиков интенсивности. Модель­
ная кривая для всего кадра, т. е. для распределения интенсивно­
сти по каналам, подбирается в виде зависимости

Pt-Щ*

у] 2  «ft6” **** +  2  л& 201 при X >  0, (5.1)
/1=ч i=i

где у] — значение интенсивности в капало с координатой я,-, 
отсчитываемой от центра кадра; N — число пиков на рассматри­
ваемом участке экспериментальной кривой. Две экспоненты вве­
дены для того, чтобы учесть фон, имеющий сначала быстрый, 
а затем медленный спад. Каждая гауссова функция во второй 
сумме аппроксимирует одни рефлекс. Параметры экспонент (eti, 
« 2, Pi, Р2 ) н гауссовых функций (Л,-, Ми о») определяются так, 
чтобы минимизировать величину

; У)
где у) — экспериментально измеренная интенсивность в /-м ка­
нале с учетом ошибок опыта. Такая схема обработки требует 
определения приближенных значений параметров модели. Для 
этого используется часть кадра (либо суммарного, либо нулевого 
кадра), нс содержащая пики, и по ней определяются параметры, 
описывающие фон, а после вычитания из экспериментальной 
кривой фона определяются по методу наименьших квадратов 
параметры каждого пика. ГГрн этом ввиду того, что шиш разде­
лены, определение параметров каждого пика может произво­
диться независимо от остальных, причем после логарифмирова­
ния модельной п экспериментальной зависимостей, задача об оп­
ределении параметров одного пика становятся линейной. Далее 
параметры модельной крпвой уточняются при помощи стандарт­
ной программы минимизации [50]. В процессе обработки после­
довательных кадров уточненные параметры модели для текуще­
го кадра передаются в качестве начальных для следующего. 
После построения для каждого кадра модельной кривой вычис­
ляются параметры рефлексов. В случае моделирования линии 
фопа в качестве функционала используется первое слагаемое в 
выражении (5.1), а интенсивности рефлексов определяются вы­
читанием из экспериментальной крпвой теоретического фона.

Опыт обработки дифракционных фильмов, полученных па 
портняжной мышце лягушки, показал, что моделирование всей 
дифракционной картины по описанной схеме хорошо работает 
в случае меридиональной дифракции. Это объясняется тем, что 
меридиональные картины дифракции содержат хорошо разрешен­
ные пики •иитенсшшо.сти (порядки периода 429 А ) . Экваторпаль-
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ныв же картины дифракции помимо основных сильных рефлек­
сов (10 п 11) имеют слабые, плохо разрешающиеся рефлексы 
(Z-рефлеис, 20, 21 и т. д.). Пики интенсивности, соответствую­
щие этим рефлексам, образуют в области основных рефлексов 
как бы дополнительный фон, учет которого приводит к более 
точному определению параметров обрабатываемых рефлексов.. 
Учет «дополнительного фона» (между рефлексами Ю н  11 и за 
рефлексом И ) производится путем добавления к функционалу 

2

(5.1) суммы 2  (<*01 -таих) +  a2fzj).
1 = 1

Необходимо обратить внимаппе на то, что при определении 
начальных значений параметров функцпопала параметры «мед­
ленной» экспоненты должны быть пайдеиы по фоновой части 
картины, пе содержащей дифракционных пиков.

Математическое обеспечение содержит программу, позволяю­
щую выводить на графопостроитель трехмерную картапу дифрак­
ции, которая представляет собой изображение набора дифрак­
ционных картпп, соответствующих последовательным стадиям 
процесса и сдвинутых относительно друг друга таким образом, 
что создается эффект объемности. Трехмерная картипа дифрак­
ции отражает зависимость интенсивности рассеяния от угла рас­
сеяния и от времени с момента запуска процесса. Трехмерная 
картина дифракции позволяет наглядно продемонстрировать ди­
намику изменения днфракциоппой информации (см. рис. 5.9).

Все программы математического обеспечения методики ди­
фракционного кино описаны па языке ФОРТРАН и поставлены 
на ЭВМ ЕС-1040 ВЦ ИЯФ СО АН СССР.

5.2. СКОРОСТНОЙ ДИФРАКТОМЕТР 
СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ 
НАКОПИТЕЛЯ ВЭПП-3

Первый вариант дифрактометра (рис. 5.11) был установлен 
в зале накопителя позитронов п электропов ВЭПП-3 и запущен 
в работу в 1979 г. [51].

Монохроматизация пучка СИ осуществлялась плоским кри­
сталл-монохроматором. Использование двухкристальной систе­
мы в зале ВЭПП-3 невозможно, так как из конструктивных 
соображений была выбрана горизонтальная схема мопохромати- 
зации. В такой схеме ось монохроматора расположена верти­
кально. При этой геометрии в силу высокой степени поляриза­
ции СИ интенсивность отработанного пучка СИ па 30—60 По­
меньше интенсивности, которая могла бы быть в мопохроматизи- 
ровапном пучке при вертикальной схеме.

Для коллимации первичного и монохроматизированного пуч­
ков использовались специально разработанные для эксперимен­
тов с СИ настраиваемые щели из тантала. Первая щель уста-

78



Р и с . 5.11. О бщ ая схема дифракто­
метра для исследования быстрых 
структурпы х измспелий с помощью  

сипхротрониого излучепия.
1 — накопитель ВЭЛП-З; 2 — вакуумный 
какал сипхротрониого излучении; 3—  маг­
нитная заслонка; 4 — фильтр; 5 — вход­
ная щель; б — монохроматор, управляе­
мый от ЭВМ; 7 — коллиматор, установ­
ленный па поворотной рамс; S — гонио­
метр е однокоорднпатным детектором; 
э — электроника детектора и связи с ЭВМ; 10 — ЭВМ ОДРЛ-1325; 11 — цвет­
ной дисплей; 12  — цпфропечать и графо­
построитель; 1 3 — магнитный барабан;

11 — магнитофон.

навливалась перед монохроматором, а две другие — на массивной 
раме, вращающейся вокруг монохроматора, соосно с ним.

Слабая расходимость пучка СИ (40-4 рад), а также малый 
вертикальны]’! размер электронного сгустка в точке излучения 
накопителя ВЭ1Ш-3 (0,1 мм) позволили реализовать ла дифрак­
тометре бесщелсиую схему коллимации. В этом случае на всем 
пути от точки излучения до монохроматора и далее до образца 
пучок СИ горизонтальными щелями не коллимировался. Такая 
схема использовалась в экспериментах, где предъявлялись же­
сткие требования к фоновым условиям, и рассеиванием на ще­
лях пренебречь было невозможно.

Сразу после коллиматора на поворотной раме устанавливался 
гониометр ГУР-4. Дифрагированное от установленного па нем 
образца излучение регистрировалось в горизонтальной пли вер­
тикальной плоскости в зависимости от расположения гониометра.

Регистрация осуществлялась однокоординатным детектором 
[52], представляющим собой пропорциональную камеру с рас­
пределенным в виде лнппи задержки катодом. Разрешение де­
тектора 0,1 мм, длина входного окна 100 мм, максимальная ча­
стотная загрузка 250 кГц'. Сигналы с разных концов катода по 
двум каналам поступали в формирующие усилители, дпекримп- 
паторы, а затем па входы СТАРТ и СТОП блока преобразования 
время — амплитуда (ТА-копвертор). Величина амплитуды им­
пульса на выходе ТА-копвертора соответствовала координате 
гамма-квапта, зарегистрированного детектором, Блоком аналого­
вого преобразования осуществлялось измерение амплитуды им­
пульса, выдаваемого ТА-копвертором. Результат измерения счи­
тывался в информационный регистр КАМАК-крейт-контроллера, 
а затем записывался л буферное запоминающее устройство.

5.3. СКОРОСТНОЙ ДИФРАКТОМЕТР 
СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ НАКОПИТЕЛЯ 
ВЭПП-4

В марте 1983 г. на ВЭПП-4 был запущен в работу вариант 
дифрактометра, учитывающий специфику работы на новом на­
копителе [53]. Вся конструкция дифрактометра крепится к двум
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1

Р и с. 5.12. Схема дифрактометра С И  па ВЭПГ1-4.
1 — несущая баяна; 2 — щель; 3 — гониометр; 4 — детектор; 5 — котировочный ме­
ханизм; о — канал СИ; 7 — входная щель; 8 — монохроматор; 9 — котировочный мо­

тор; ю — оптическая скамья.

массивным несущим балкам (рис. 5.12), установленным строго 
параллельно пучку СИ. Сами несущие балки закреплены на по­
толке бупкера, построенного специально для работ с СИ. Ди­
фрактометр располагается на расстоянии 15 м от точки излу­
чения. От накопителя до дифрактометра пучок СИ проходил по 
вакуумному каналу.

В отличие от предыдущей модели дифрактометра иа ВЭПП-4 
реализована вертикальная схема монохроматпзацпн (при этом 
ось монохроматора находится в горизонтальном положении; см. 
рис. 5.12). Такая геометрпя дифрактометра позволяет более эф­
фективно использовать поляризацию СИ.

Монохроматор. Схема монохроматора изображена па рис. 5.13. 
Вращение кристалл-монохроматора осуществляется шаговым 
двигателем через систему последовательно соединенных передач. 
Передаточное отношение всех звеньев — встроенного редуктора 
шагового двигателя, редуктора монохроматора и червячной пе­
редачи — равно 14210,5, поэтому один шаг двигателя соответ­
ствует повороту кристалл-монохроматора на 0,38. Степень моно- 
хроматизации AK/i =. 10-2— Ю^4 п определяется степенью совер­
шенства используемого кристалла. Кристалл-монохроматоры из­
готовлялись из германия,-кремния, кварца, фторида лития, пит
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Р и с . 5.13. Схема монохроматора.
1 — шаговый двигатель; 2 — редуктор; 
3 — чсрвл'шан ось; 4 —  прижимное уст­
ройство червячной осп; 5 —  посадочное 
место кристалла; 6 — моноблочный кри­
сталл-монохроматор; 7—  траектория пуч­

ка СИ; S — крышка редуктора.

ролитического графита. Кри­
сталлы вырезаются в виде пло­
ских шайб или в форме «ба­
бочки».

Настройка иа нужную дли­
ну волны производится автома­
тически с помощью ЭВМ по 
специальной программе. Для
этого каждое дискретное поло­
жение монохроматора заранее калибруется по реперным длинам 
волн, соответствующим К-краям введенных в пучок СИ элемен­
тов. Элементы подбирались с таким расчетом, чтобы их К-края 
находились в рабочей области предстоящего эксперимента. На­
пример, при работе в интервале длин волн 1,5—2 А калибровку 
проводили с помощью фильтров из меди и никеля, кобальта и 
железа, введенных в пучок СИ. После сканирования по всему 
интервалу длин воли в ЭВМ заносилась таблица соответствия 
угол поворота — реперная длина волны, иа которой паблюдался 
К-край элемента. Длины волн, соответствующие промежуточным 
углам поворота монохроматора, рассчитывались па ЭВМ и зано­
сились в калибровочную таблицу.

Для корректной работы на СИ необходимо учитывать, что 
при настройке, например Яо о т ' кремниевого монохроматора с 
плоскостью (220), отражаются также высшие гармоники Хо/2 от 
(440), Хо/3  от (660) и т. д. Чтобы уменьшить пх влияние, при­
нимались следующие меры: 1) кристаллы для мопохроматоров 
вырезались по плоскостям, в которых происходит погасание 
кратных гармоник, например плоскость (111) германия и крем­
ния; 2) применялись фильтры поглощения па узкую область для 
подавления высших гармоппк; 3) подбиралась оптимальная 
энергия накопителя; 4) использовалось зеркало полпого внешне­
го отражения.

• Кристалл-монохроматор устанавливался в вакуумную камеру. 
Это было сделано по следующим соображениям: 1) для умень­
шения ослабления пучка при работе в длинноволновой области; 
2) для предотвращения образования оксидных пленок на поверх­
ности кристалла и коррозии элементов конструкции монохро­
матора, возникающих при облучении СИ в атмосфере; 3) для 
уменьшения радиационного фопа, обусловленного рассеиванием 
пучка СИ на воздухе в камере монохроматора. Вращение от ша­
гового двигателя к кристаллу передавалось через прецизионную 
ось плунжера, закрепленного на стенке вакуумпой камеры. Такое
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решение для передачи вращения в вакуум обеспечивает иебхо- 
димую точность при вращений кристалла, а также позволяет 
поддерживать вакуум в камере или наполнять ее гелием.

При повороте плоского кристалла вокруг горизонтальной оси 
дифрагированный пучок отклоняется в вертикальной плоскости. 
Для слежения за дифрагированным пучком коллимационная си­
стема и гоппометр установлены па раме, вращающейся соосно 
с монохроматором по схеме (0 — 20) (см. рпс. 5.12). Такая схе­
ма позволяет за несколько минут осуществлять юстировку всего 
дифрактометра при измепеппи длины волны.

Коллимационная система. Коллиматор состоит из двух ваку­
умных щелей, имеющих две степени свободы перемещения во 
взаимно перпендикулярных направлениях и степень вращения 
вокруг оси пучка СИ.

Вращение вокруг осп пупка передается через специальную 
магпитную вакуумную передачу (рис. 5.14). Угол наклона ще­
ли может меняться с точностью до 20 угловых секунд. Вращая 
одну щель относительно другой, можпо добиться их параллель­
ности.

Первоначально юстировка щели производится при визуальном 
контроле через свинцовое окно (рис. 5.15) положения пучка по 
люминофору, нанесенному па щель. Точная юстировка щели осу­
ществляется по показаниям детектора, находящегося па пути 
пучка.

Гониометр. Для установки детектора и образца под пужным 
углом к пучку СИ использован вертикальный гониометр PW - 
1050/81 фирмы Phillips (Нидерланды). Вертикальная схема ре­
гистрации рентгенограмм была выбрана по следующим причинам: 
1) при такой схеме плоскость пучка после монохроматора парал­
лельна оси гониометра, что позволяет использовать в дифракци­
онном эксперименте всю апертуру пучка; 2) оптимально исполь­
зуется поляризация пучка СИ.

Гониометр устанавливался на юстировочпом столе (рис. 5.16). 
Вертикальными перемещениями и вращениями вокруг верти­
кальной оси осуществляется установка его параллельно пучку 
СИ таким образом, чтобы оп проходил через горизонтальную ось 
гониометра.

Система регистрации с использованием пропорционального 
детектора. Как и па дифрактометре СИ ВЭПП-З (51], па новом 
дифрактометре установлен координатно-чувствительный детектор 
[52].

Для определения координаты рассеянного ^-кванта ис­
пользован быстродействующий измеритель временных интервалов 
(ИВИ) [54]. Временпбе разрешение ИВИ 400 пс, максимальная 
частотная загрузка 500 кГц.

Координата гамма-кванта в виде цифрового кода записывает­
ся в универсальное запоминающее устройство (УЗУ) [55]. Для 
увеличения скорости записи Информации используется режим 
работы передачи данных по передней панели из ИВИ в УЗУ, 
минуя магистраль КАМАК.



аВ1г̂  натяого детектора.
“"Измеритель временных интервалов; ЗУ —  запоминающее устройство; Т  — 
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Емкости одного УЗУ достаточно для записи 16 рентгено­
грамм, зарегистрированных детектором. Для каждой рентгено­
граммы в УЗУ отведена своя зона — «страница». Переключение 
адреса зоны для записи повой рентгенограммы осуществляется 
по специальной программе, записанной в крейт-контроллере 
КАМАК. В таком режиме «страницы» можпо «перелистывать» 
через каждую миллисекунду с мертвым временем между стра- 
яицамн, равным 2 мкс.

Как правило, 16 рентгенограмм недостаточно для получения 
подпой картины о динамике исследуемого процесса. Поэтому 
предусмотрена возможность последовательной работы с несколь­
кими УЗУ — до десяти. При этом все УЗУ соединяются парал­
лельно с ИВИ по передней панели (рис. 5.17).

Нормировка и калибровка пропорционального детектора и 
системы регистрации. При съемке одной рентгенограммы фото­
ны, попадающие н детектор, регистрируются, а информация о 
координате заносится в память УЗУ. При прохождении всего 
тракта измерений сигпал с однокоординатиого детектора ослаб­
ляется и частично теряется. Причем сигналы, приходящие от 
разных участков детектора, искажаются по-разному, что отри­
цательно сказывается на качестве рентгенограмм. Формально эти 
искажения можпо описать, введя коэффициент дифференциаль­
ной нелинейности регистрирующей системы N( i ) , где i — номер 
канала. Тогда распределение регистрируемой интенсивности 
/ л (i) можно записать в виде

W ) - I *  ( 0 - ^ ( 0 .  (5.2)

где ID (i) — дифрагированное излучение. Другими словами, диф­
ференциальную нелинейность можно рассматривать как коэф­
фициент эффективности счета каждого капала системы реги­
страции.

Дифференциальная нелинейность. представляет собой функ­
цию, случайно осциллирующую в зависимости от номера капала 
с амплитудой осцилляции, достигающей 1—5 %. Для учета диф­
ференциальной нелинейности системы регистрации предложена 
методика, позволяющая уменьшить искажения регистрируемых 
рентгенограмм за счет выделения функции ID(i) из IR(i). В этой 
методике используется объект с известным распределением ин­
тенсивности h. Например, для изотопа это распределение от уг­
ла не зависит- поэтому линейный однокоордипатный детектор 
должен зарегистрировать от пего следующее распределение ин­
тенсивности от номера канала (рис. 5.18):

I j  (0 — к (Е) 4я^ соз ((512 _  ц . б0))2 • 1024 »

где 60 ■— дискретность регистрации; к (Е) — эффективность реги­
страции фотонов энергии Е ; 1а — активность изотопа; го — рас­
стояние от детектора до изотопа; I — длипа детектора; 0 — угол
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Рис. 5.18. Геометрия регистра- i 
цип одпокоордипатиым детск- I 

тором.
го — расстояние образец — детек­
тор; ч  — удаление i-ro элемента 
детектора от образца; ( — длина;
Л —  ширина детектора; Д( — ши­

рина i-ro элемента детектора.

падения излучения на детектор (0 =  1512 — i|60); /( — ширина 
области регистрации детектора.

При значительном удалении изотопа от детектора (го =  2 м) 
0 изменяется в пределах ±1,43°, а- максимальное различие ин­
тенсивности наблюдается па краю и в центре детектора, что со­
ответствует 1-му (пли 1024-му) и 512-му каналам системы ре­
гистрации, при этом отношение иптепсивностп в указанных ка­
налах составляет

h  (512) 
Ii(I)

1,0006.

Таким образом, с точностью до 0,1 % можно считать, что при 
удалении изотопа па расстояние 2 м распределение интенсив­
ности Л (i) =  const, поэтому из формулы (5.2) следует, что рас­
пределение интенсивности от изотопа можно оппсать следующим 
образом: In(i) =  kN(i).

После определения коэффициента дифференциальной нели­
нейности N(i) с помощью изотопа можно определить Io(i) из 
формулы (5.2), т. е. выполнить процедуру нормировки:

I d (0 1 M l
N(t) *

Величипа N(i) может быть определена с точностью до 0,1 %, 
если с помощью изотопа удастся набрать не менее 10б импуль­
сов в каждый канал, поэтому и зависпмость ID(i) может быть 
восстановлена из /л (0  с такой же точностью. Пример восста­
новления /в(£) с учетом дифференциальной нелинейности при­
веден на рис. 5.19.

Калибровка. Интервал углов регистрации Д0, захватываемых 
детектором, зависит от того, иа какое расстояние он удален от 
исследуемого образца. При использовании одпокоордппатного 
детектора [52], установленного на гониометре типа Phillips-PW- 
1051/81, диапазон регистрации Д0 может меняться от 15 до 40°, 
если детектор находится от образца на расстоянии 400 и 150 мм 
соответственно (рис. 5.20).

Установка детектора па повом расстоянии от образца при­
водит к изменению как углового разрешения регистрирующей 
системы 60 ~  ДО/1024, так и положения 0о детектора относитель­
но первичного пучка (см. рис. 5.20).
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Рис. 5.19. Процедура лормп- Рис. 5.20. Схема регистрации одпокоордп- 
ровкп детектора. патпым детектором.

1 — распределение интенсивности 1, г — два положения детектора на разном рас- 
от изотопа, зарегистрированное стоянии; 3 — аппаратурные! ноль гониометра; 
однокоординатным детектором; 4 — детектор; 5 — направление сканировании 

2 — то же, после нормировки. при калибровке; Оо — зарегистрированные! ноль
гониометра.

Для количественной обработки рептгепограмм необходимо 
знать абсолютное положение регистрирующей области детекто­
ра и каждого его канала относительно первичного пучка. Для 
этого сразу после юстировки дифрактометра выполняется гра­
дуировка детектора. В процессе градуировки осуществляется 
сканирование детектора таким образом, что пучок СИ, ослаблен­
ный поглощающими фильтрами, последовательно попадает в 
различные участки детектора, и после определения его канала 
составляется таблица соответствия (градуировка): капал i — 
угол гониометра 0. В большинстве случаев шаг сканирования по 
углу равен I е, что соответствует изменению па 25—55 капалов 
в градуировочной таблице:

Угол поворота N 0 1 2 3 4 5 6 7  8 9
Капал регистрации I 57 112 166 219 271 322 372 421 469 516

Поэтому в таблицу заносятся не все 1024 канала, а только те, 
чьи 0 соответствуют изменению угла на 1°: i (0о +  N), где 
N — шаг сканирования.

В процессе градуировки определяется также положение де­
тектора относительно первичного пучка 0о- В общем случае 
оно отлично от нуля, так как на гониометре Phillips-PW-1051/81 
0о =  0 только в том случае, когда первичный пучок проходит 
параллельно основанию гониометра. Как видно выше из 
рис. 5.20, в используемой схеме дифрактометра требование па­
раллельности пучка основанию гониометра в общем случае не­
выполнимо.

При обработке рентгенограмм абсолютное значение угла ди­
фракции 0, например положение рефлекса, определяется следу­
ющим образом: после нахождения номера канала, соответствую­
щего максимуму рефлекса w ,  из калибровочной таблицы под­
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бирается номер канала to, удовлетворяющий условию (io— tmax)= 
=  min, а угол дифракции определяется из формулы

О =  0с — 00 +  0/0 +  (io — tmax) ' 60,

где 0с — показание на шкале гониометра во время регистрации 
рентгенограммы; 0о — показание на шкале гониометра, соответ­
ствующее N =  07 зафиксированное во время снятия градуировки; 
0,о — значение, взятое из градуированной таблицы, соответству­
ющее найденному i0; ima* — канал, соответствующий максимуму 
рефлекса; 60 — угловое разрешение детектора в области кана­
лов от N до {N + 1). После регистрации градуировка проверя­
ется с помощью тестовых образцов — по определению межпло­
скостных расстояний и сравнению их с литературными данными.

Система регистрации с использованием детектора на основе 
прибора с зарядовой связью. Для исследования структурных из­
менений, происходящих в мопокрпсталлнческпх образцах, 
предпочтительнее использовать детекторы на основе приборов с 
зарядовой связью (ПЗС-детекторы [56]). По сравнению с одно- 
координатным детектором, работающим в пропорциональном ре­
жиме [52], ПЗС-детектор обладает рядом преимуществ. Во-пер­
вых, у него нет ограничений на скорость счета, в то время как 
у пропорционального детектора максимальная скорость счета 
250 кГц. Это обусловлено тем, что увеличение потока дифраги­
рованного излучения приводит к росту величины заряда, на­
капливающегося в ячейках ПЗС-детектора по мере облучения 
фотонами. Во-вторых, ПСЗ-детектор обладает лучшим простран­
ственным разрешением — 15 мкм. В-третьих, для ПЗС-детектора 
время' регистрации одной рентгенограммы в принципе может 
быть уменьшено до нескольких наносекунд.

Но в то же время ПСЗ-детектор обладает рядом недостатков: 
у него мала область регистрации одного капала — 10 X 10 мкм, 
мала эффективность (5 %) для излучения медной рентгеновской 
трубки, а время считывания информации с детектора и занесе­
ния в память ЭВМ велико — 300 мс.

Электроппка управления ПЗС-детектором описана в работе 
[56]. В дополнение к ней использовался аналого-цифровой пре­
образователь АЦП-101 [57], переводящий информацию о рас­
пределении интенсивности в рефшексе из аналоговой формы в 
цифровую.

Автоматизация управления дифрактометром сбора и обработ­
ки информации. Для автоматизации работ па дифрактометрах 
и первичной обработки лолучеппой информации использовались 
ЭВМ ОДРА-1305, ОДРА-1325 и ОДРЕНОК. Для этих ЭВМ в 
Институте ядерпой физики СО АН СССР разработаны система 
связи с исследовательскими установками, операционная систе­
ма [58] и пабор программ для работы с магнитофонами, нако­
пителями на магнитных барабанах и дисках, устройствами вы­
вода информации.



следующие модули, изготовленные в стан­
дарте КАМАК [59-61]:

УШД-2. Блок уиравлепия шаговыми двигателями. При­
меняется для вращения монохроматора, детекто­
ра и образца на гониометре и для других целей.

Р-2. Блок ручного привода для управления шаговыми
двигателями.

КАС-32Г. Коммутатор 32-каиальный, гпрконпый.
ЦДР-2. Блок управления цветным дисплеем.
АЦП-101. Аналогово-цифровой преобразователь.
Ц АП-16Х 16. Цифроаналоговый преобразователь.
Программы для управлеппя работой этих блоков составля­

лись с учетом специфики работы на дифрактометре.
Управление работой основных узлов дифрактометра во вре­

мя его юстировки и настройки на требуемую длину волны осу­
ществляется с алфавитно-цифрового дисплея. Вся информация о 
работе узлов выводится для удобства и оперативного контроля



Рис. 5.22. Блок-схема программы КИНО.

ла цветной дисплей. При необходимости оператор может оста­
новить программу и внести в ее работу необходимые изменения.

Для регистрации рентгенограмм после прихода команды от 
ЭВМ в работу запускается система регистрации.

Управление процессом сбора информации л системой регист­
рации невозможно осуществить непосредственно от ЭВМ из-за 
ее значительного удаления (до 100 м) от экспериментальной 
установки, так как передача команд и массивов информации па 
такие расстояния занимает время до 300 мс. Чтобы уменьшить 
время передачи и тем самым улучшить быстродействие уста­
новки, иаписапы программы, осуществляющие обмен информа­
цией и передачу команд блокам КАМАК внутри крейта, т. е. 
в автономном режиме без обращения к ЭВМ.

Блок-схема такой программы представлена на рис. 5.21. В 
виде микрокоманд она записывается в контроллер СС-25 [57] и 
запускается в работу по внешнему запуску либо по команде от 
ЭВМ. Выход из автопомпого режима осуществляется при запол­
нении всех страниц УЗУ.

Согласование работы системы регистрации, вывода информа­
ции па монитор, запись ее па магнитные носители выполняет 
программа-диспетчер КИНО. Блок-схема этой программы пред­
ставлена на рнс. 5.22. Для дальнейшей количественной обработ­
ки рентгенограмм использовался пакет программ, написанных 
для ЭВМ ОДРА-1305.
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5.4. ИСПОЛЬЗОВАНИЕ ЭФФЕКТА 
АНОМАЛЬНОГО РАССЕЯНИЯ 
В РЕНТГЕНОСТРУКТУРНЫХ ИССЛЕДОВАНИЯХ

Прп исследовании структуры вещества, состоящего из оди­
наковых атомов, вопрос о возможном изменении фазы при рас­
сеянии па кристаллической решетке не имеет реального зна­
чения. Это изменение может влиять на фазу результирующей 
рассеянной волны, но не на ее интенсивность. Одпако положе­
ние меняется, если элементарная ячейка состоит больше чем ыз 
одного рода атомов. Для разных атомов изменение фазы при 
рассеянии может быть различным, это вносит в структурный 
множитель разности фаз, отличающиеся от тех, которые опре­
деляются положением атомов в элементарной ячейке. Такие из­
менения фаз можно учесть, если принять, что функция атом­
ного рассеяния /  имеет комплексный вид /  =  / '  +  if" , так как 
в комплексную амплитуду всегда входит фазовый множитель. 
Тогда

/ '  +  if" =  1/1 (cos s +  isin s) =  l/|e” ,

где

ч  s =  m  в 1Л = 0'г + /'У /г
определяют соответственно действительный амплитудный мно­
житель, равный модулю /, и фазовый множитель exp(ts).

Традиционно в рентгеноструктурпом анализе считалось, что 
структурные множители симметричных рефлексов с индексами 
Tiki и hkl равны: F (hkl) =  F (hkl) (закон Фрпделя). Это озна­
чает, что и интенсивности отражений с такими индексами долж­
ны быть равны. Проведение элементарного анализа структурных 
факторов с учетом того, что различные атомы в структуре ие- 
центросимметричиого кристалла рассеивают рентгеновские лучи 
с разными изменениями фазы, может доказать ошибочность за­
кона Фриделя. Это показано на примере кристалла ZnS. В нем 
плоскости цинка и серы чередуются, как показано на рис. 5.23, 
параллельно грани (111), а расстояния между ближайшими па­

рами плоскости Zn и S составляют четверть 
всего расстояния между плоскостями (111). 
Если при расселили па атомах серы и цинка 
получаются соответствеипо изменения фаз si 
и s2, то разность фаз между лучами В и Л 
будет равна sO +  s2 — si, где sO — разность 
фаз, соответствующая расстоянию между пло­
скостями Zn и S. С противоположной сторо-

Рис. 5.23. Иллюстрация отражения лецептросиммет- 
ричпого кристалла от противоположных граней.С Т)
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иы тех же плоскостей разность фаз между лучами D п С будет 
равна «О +  $1 — $2. Используя две длины волпы 1,273 и 1,285 А, 
близкие к К-краю поглощения цинка 1,285 А, в работе [62] про­
демонстрирована зависимость интенсивностей рефлексов (111) и 
( — 1— 1— 1) от фазы отражения.

Несмотря на то что нарушение закона Фриделя было проде­
монстрировано еще в 1930 г., различие в интенсивностях 7(H) 
н / ( —Н) не использовалось в целях анализа кристаллической 
структуры до тех пор, пока Брефут [63—65] пе показал, что та­
кое различие в интенсивностях можно использовать для разре­
шения хорошо известной двойной неоднозначности при опреде­
лении фазы методом однократного изоморфного замещения. Раз­
ность Д7 интенсивностей 7(H) и 7 (—Н) известна как разность 
Бейфута. Впоследствии были разработаны методы, развивающие 
эту идею [66—68].

5.4.1. Дисперсионные поправки
к атомному фактору рассеяния
Для многих случаев аномальные добавки описываются со­

отношением Крамера — Кропигеа
Y  Г <*>'" (dg/da'); da>'

1" (со; =  -| 31(0 2  (dg/d®)u
где (dg/d(a)i — плотность осцилляторов типа i; суммирование 
проводится по всем краям поглощения. Плотность осциллятора 
связана с атомным коэффициентом поглощения первого осцил­
лятора соотношением

- к  И -

В непосредственной близости от 77-краев поглощения / '  и / "  
наиболее сильно изменяются в зависимости от энергии: / "  — 
скачкообразпо возрастает, / '  — уменьшается, принимая отрица­
тельные значения (рис. 5.24).

Теоретический расчет аномальных добавок к атомному фак­
тору рассеяния для характеристического излучения рентгенов­
ских трубок приведен в работах [70—75]. Эти данные в настоя­
щее время общепризнаны и широко используются кристаллогра­
фами при определепии структур. Нет никаких сомнений в том, 
что теория аномальных добавок верна и ее можно использо­
вать для всех длин волн, но в непосредственной близости от 
К-краев поглощения указанная теория не работает, так как в 
лей не учтены эффекты, имеющие место при резонансном воз­
буждении орбитальных электронов. Экспериментальные работы 
[76—80] посвящены исследованиям именно в этом узком дпапа-
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Рис. 5.24. Зависимость / ' и /"  от энер­
гии вблизи К-края поглощения Gc 

аморфного сплава GeSe [69].

зоне длин волн. В частности, в 
работе [76] методом энергодиспер­
сионной дифрактометрип измере­
ны / '  и / "  галлия в области его 
К-края поглощения. Методом 
рентгеновской интерферометрии 
определены аномальные добавки 
в области К-края поглощения 
никеля [77, 78]. Значения доба­
вок для меди у К-края поглоще­
ния опубликованы в работе [79].

. .................. Во всех перечисленных работах
шо woo то наблюдается определенное, по не-

Энергия, зВ значительное отклонение от тео­
рии. Максимальные значения для 

/ '  и / "  наблюдались у галлия. Они равны —10 и 6е соответ­
ственно. К настоящему времени выполнено несколько эк­
спериментов с использованием длип воли, близких к L-кра- 
ям поглощения [80]. Для вольфрама измерено / ',  рапное 
—10,1е при длине волны, отличающейся на 6 % от Ь3-края по­
глощения.

5.4.2. Измерение
аномального структурного фактора

Метод заключается в измереппи интенсивностей рентгенов­
ских рефлексов от кристаллов с известной структурой и в срав­
нении затем по методу наименьших квадратов эксперименталь­
ного структурного фактора с теоретическим. Во время расчетов 
такие параметры структуры, как. положение атомов, заселенность 
и температурный фактор, предполагаются постоянными, а варь­
ируют / ',  / "  и размерный фактор. Таким образом, структурный 
фактор является функцией трех перемеппых, поэтому для их 
нахождения необходимо решить систему из трех уравней.

Регистрация одного рефлекса Брэгга дает одно уравнение. 
В принципе достаточно провести регистрацию только трех реф­
лексов, но на практике для получения более падежного резуль­
тата проводят гораздо больше измерений. Наиболее точное ре­
шение получается в том случае, когда удается подобрать систему 
рефлексов, в которой одна их часть отражается от плоскостей 
с малой концентрацией тяжелых атомов и дает поэтому нуле­
вой сдвиг фазы, другая — от плоскостей с высокой концентра­
цией тяжелых атомов и дает поэтому сдвиг фазы на 180е, 
и третья — от плоскостей, дающих сдвиг фазы, близкий к 90°.
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Р и с . 5.26. Повсдепне / '  и /"  л области Ьз-края поглощения цезия.
Штрих — теория, линия — эксперимент.

Эти три дополнительные условия обеспечивают независимое и 
точное определение масштабных множителей / '  и

Использование эффекта аномального рассеяния можно про­
иллюстрировать на примере дифракционного эксперимента по 
уточнению структуры виннокислого церия {81]. В этом экспери­
менте измерялась интенсивность дифракционных рефлексов в 
зависимости от длины волны. Длина волны задавалась фокуси­
рующим монохроматором, разработанным в Стэнфордской лабо­
ратории СИ.

Перед проведением собственно дифракционного эксперимен­
та регистрировался спектр поглощения исследуемого вещества. 
После этого принималось решение, па каких длинах волн про­
водить измерение интенсивностей дифракционных рефлексов. 
На каждой выбранной длине волны измерялась интенсивность 
от 16 до 19 рефлексов от кристалла виннокислого церия. Для 
того чтобы оценить влияние различных режимов работы нако­
пителя на получаемые результаты, полный цикл измерений по­
вторялся через несколько месяцев.

Точно такая же серия экспериментов проведена по опреде­
лению аналогичной структуры виннокислого кобальта.

Далее, используя стандартные процедуры, применяемые в 
кристаллографии, получены структурные, фацторы этих соеди­
нений. В стандартной процедуре расчетод,1было учтено измене­
ние интенсивности СИ, обусловленное ограниченным временем 
жизни пучка электронов в накопителе, а также то, что пучок 
СИ полностью поляризован. После коррекции на поглощение 
методом наименьших квадратов получены значения / '  и / " .

На рис. 5.25 приведено сравнение результатов измерений / '  
и полученных разными методами: рентгеновской спектроско­
пией, энергодисперсионной дифрактометрией, рентгеновской пн-
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Рис. 5.27. Спектр поглощении и /"  Рис. 5.28. Спектры простых сосди- 
для впппокпслого цезия в области пеппй в области Lj-края поглощения.

Ьз-края поглощснпя.

терферометрпей и кристаллографическими методами. Удовлет­
ворительное совпадение результатов измерений всеми перечис­
ленными методами дает основание для использования любого из 
пих для определения / '  и / " .

На рис. 5.26 сравниваются теоретические и эксперименталь­
ные значепия / '  и / "  в области энергий Ьз-края поглощения 
церия. При энергиях, близких к Ьг-краю поглощения, поведе­
ние аналогично, за тем исключением, что масштаб изменения во 
втором случае в два раза меньше. Это связано с тем, что па 
энергии Ьз-края возбуждаются четыре электрона, а Ьз-края — 
только два. Теория с хорошей точностью описывает масштаб 
изменения / '  и но наблюдаемые в эксперименте осцилля­
ции можно описать лишь используя идеи EXAFS-спектроскопии. 
Поэтому расчет / '  и / "  из атомного коэффициента поглощения 
паиболее достоверен. Методы EXAFS-спектроскопии в последние 
годы активно развиваются во многих центрах СИ, а накоплен­
ный богатый экспериментальный материал способствует лучше­
му пониманию процессов, происходящих вблизи краев поглоще­
ния. Действительно, сравнивая поведение / "  (©) и коэффициен­
та поглощения (рис. 5.27), легко обнаружить их идентичность, 
причем не только в области так называемой «белой линии», 
когда интенсивно.-возбуждаются переходы электронов в церии, 
по и при больших энергиях.

Для кристаллографических исследований эффект аномально­
го рассеяния дает наибольший выигрыш при энергии излучепия, 
близкой к краю поглощения, но здесь / "  изменяется скачкооб­
разно, поэтому любые неточности измерения / "  станут источ­
ником ошибок при определении структуры. Одна из возможных 
ошибок — отсутствие учета химического сдвига края поглоще-

94



нпя. Вторая ошибка может возникнуть, если не учитывать топ­
кую структуру края поглощения. Это проиллюстрировано на 
рис. 5.28 в простых соединениях типа GdCb. На энергии 30 эВ 
от края поглощения наблюдается слабая осцилляция, в то вре­
мя как для виннокислого церия та же осцилляция имеет суще­
ственно большую амплитуду. Очевидно, учет перечисленных 
факторов приводит к уменьшению ошибок измерений, по до сих 
пор в кристаллографических исследованиях при расшифровке 
структуры часто используются лишь теоретические расчеты ано­
мальных добавок [75].

5.4.3. Исследование структуры
некристаллических материалов
Если у исследуемого вещества отсутствует кристаллическая 

решетка, т. е. положения атомов строго не детер&шнировапы, 
то принято распределение электронной плотпости в пространстве 
описывать с  помощью функции радиального распределения G(r) 
[83]. Если вещество состоит из атомов нескольнпх сортов, тогда 
вводится парциальная функция радиального распределения

где ро — средняя плотность; g (г) fi=  ру (г) /с,ро — бинарные кор­
реляционные парциальные функции распределения; с, — кон­
центрация /-й компоненты; р{,(г)— распределение атомов типа /  
относительно атомов i.

Тогда структурный фактор может быть записан следующим 
образом:

где £  =  4it(sin 0 )Д ; 0 — угол дифракции; Л — длина волны,
а парциальный структурпый фактор можно записать следую­
щим образом:

парциальный структурный фактор можно переписать в следую­
щем виде:

При исследовании двухкомпопептной системы, содержащей 
атомы типа А и В, ее структура характеризуется тремя парци-

Gij (г) =  4лр0г (gij(r) — 1),

После введения весового фактора
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альнымп структурными факторами, соответствующими двум атом­
ным парам, содержащим одипаковые атомы А  — А, В — В, и од­
ной паре, содержащей различные атомы А — В. Для определе­
ния этих структурных факторов необходндю провести три неза­
висимых дифракционных эксперимента на разных длинах волп. 
Как правило, используют длины волп вблизи К-края элемента 
А, К-края элемента В и вдали от краев поглощения элементов. 
Выполненные эксперименты позволяют записать систему урав­
нений:
F{S)=W AA(S, ^ х) ^ л а(5 )+ Ж Вв(5, EJFBdV+WjdS, E J F ^ S ) ,  
F (S )= W AA(S, E2)Faa (S) +  WBB(S, E.2)FBg(S)+WAB(S, E2)Fab(S), 
F {S)=WAA (5, E3) Faa (S) +  WBB (5, E3)FBB(S)+W ab(S, E3)Fab(S), 
где WAA =  cl f (S) , WBB =  c2Bf(S) ,  WAB =  cAcBfA(S)fB(S).

Решение данпой системы уравнений записывается следующим 
образом:

Faa (S) c\fA Св/в 2саСв/а/ в - i F{S, EJ
Fbb (S) Са1а c l f l  2 с а с в М в F{S , E2)
Fab(S) c\fA cBfB 2cAcBfAfB F(S ,E 3)

СПИСОК ЛИТЕРАТУРЫ

1. Rosenbaum G., Holmes К. С., Wits J. Ц Nature.— 1971 — V. 237, N 5351.— 
Р. 434-437.

2. Вазпна А. А., Герасимов В. С., Железная Л. А. Ц Биофизика.— 1975.'— 
Т. 20, № 5 .-  С. 801-806.

3. Герасимов В. С., Сергиенко П. М- Савельев В. Б. и др. И ПТЭ.— 1976 — 
№ 3.-0.217-219.

4. Герасимов В. И. Ц Кристаллография.— 1970.—Т. 15, вып. 1,—С. 156— 
159.

5. Вазипа А. А. // Молекуляр. биология.— 1976.— Т. 8, ч. 2.— С. 242—307.
6. Kratky О. Z. Ц Electrocbem. Z.— 1954.— Bd 58.— S. 49.
7. Вазииа А. А., Гаджиев А. М. Ц Биофизика.— 1977.— № 22.— С. 351—352.
8. Barrington L. J., Rosenbaum G. Ц J. Appl. Cryst.— 1974.— V. 7.— P. 117— 

121.
9. Holmes К. С. Ц Endeavour — 1974.—V. 33.— P. 60-66.

10. Beamont J. П., Grime G. W., Hart M. Ц J. Phys. E: Sci. Instr.— 1976.— 
V. 9 ,-  P. 680-683.

11. Ilaselgrovc J. C., Faraqi A. R., Huxley И. E., Arndt U. W. Ц J. Phys. E.— 
1977.—V. 10.- P. 1035-1044.

12. Henbrix J., Koch M. N. J., Bordas J. Ц J. Appl. Cryst.— 1979.— V. 12.— 
P. 467—472.

13. Bordas J., Koch M. H. J., Clout P. N. ct al. Ц J. Phys. E: Sci. Instr.— 
1986.-У. 1 3 .-P. 938-944.

14. Amemiya Y., Wakabayashi K., Hamanaka T. et al. Ц Nucl. Instr. Metli.—
1983.— V. 208.— P. 471-477.

15. Савельев В. Б., Сергиенко П. М., Вазипа А. А. и др. Ц ПТЭ.— 1981.— 
№ 4 .- С. 213-216.

16. Вазнна А. А., Гаджиев А. М., Герасимов В. С. и др. Ц Отчет о работах 
по использованию сипхротронпого излучения в ИЯФ СО АН СССР.— 
Новосибирск: ИЯФ, 1981.— 6. 20—30. •

96



17. Вазина А. А. Ц физические методы изучения молекулярных и надмо­
лекулярных структур.— Л.: Наука. Лепипгр. отд-ппе, 1979.— С. 26—27.

18. Вазина А. А. Ц Вести. АН СССР.— 1978.— № 8,— С. 14—23.
1 9 . Корисеп В. И., Герасимов В. С., Шамаров А. М., Вазпна А. А. Ц ПТЭ.— 

1984.— № 5,— С. 180-183.
20. Корнеев В. II., Герасимов В. С., Матюшнп А. М. и др. Ц Тр. VI Всесоюз. 

совсщ. по использованию сипхротропного излучения СИ-84.— Новоси­
бирск: ИЯФ, 1984.-С. 177-185.

21. Вазина А. А., Гаджиев А. М., Герасимов В. С. и др. Ц Там же.— С. 186— 
189.

22. Вазина А. А., Волькснштеии М. В., Гаджиев А. М. и др. Ц Докл. АН 
СССР.— 1984.— Т. 274, № 4.— С. 942-945.

23. Гимаиов В. П., Гоганов Д. А., Вазипа А. А. и др. Ц Аппаратура и мето­
ды рентгеновского анализа.— 1978.— Вып. 21.— С. 134—139.

24. Bordas J., Mimro I. II., Glaser A. M. Ц  Nature.-1976,— V. 2 6 2 .-P. 541— 
545.

25. Вазниа А. А., Герасимов В. С., Железная Л. А. и др. Скоростная днфрак- 
тометрпя в рентгеновском излучении структуры и динамики структур­
ных превращений биополимеров.— Препр./Ин-т биофизики АН СССР.— 
Пущино, 1978.— 18 с.

26. Вазина А. А.. Корнеев В. И., Матюшин А. М., Шамаров А. М. Ц Тр.
IV Всесоюз. совещ. по использованию снихротронпого излучения 
СИ-82.— Новосибирск, 1982,— С. 198—202.

27. Блохин М. А. Методы рсштеноснектральпых исследований.— М., 1959.—
386 с.

28. Вару С. £., Провнз Г. П., Савинов Г. А. и др. Одпокоорднпатный детек­
тор для быстрой мпогокадровой съемки рептгепограмм.— Прспр./ИЯФ 
СО АН СССР.— Новосибирск, 1977.— 10 с.

29. Бару С. Е., Провнз Г. П., Савинов Г. А. и др. Кристаллография.— 1980.—
Т 25_С 371__379

30. Barn S. Е., Provitz G. Р., Savinov G. A. et al. Ц Nucl. Instr. Meth.— 1978.— 
V. 152.— P. 209-212.

31. Faruqi A. R. // J. Pliys. E: Sci. In s tr .-1975.-V. 8 .-P .  633-635.
32. Gabriel А. Ц Rev. Sci. In s tr .-1977.— V. 4S .-P . 1303-1305.
33. Gabriel A., Dupont Y. Ц Rev. Sci. Instr.— 1972.— V. 43.— P. 1600-1602.
34. Gabriel A., Danvcrgnc F., Rosenbaum G. // Nucl. Instr. Metli.— 1978.— 

V. 152.— P. 191-194.
35. Amcmiya J., Wakabayashi K., Tanaka H. et al. Ц Foton Factory activity 

report 19S4/1985.— Japan, 1986,— V. 3 -  P. 163.
36. Synchrotron Radiation in Novosibirsk Ц CERN Courier.— 1977.— V. 17.— 

P. 62—64.
37. Вазина А. А., Железная Л. А., Матюшин A. M. и др. Ц Биофизика.— 

1979.— Т. 24, вып. 3.— С. 495—500.
38. Сонькин Б. Я., Бару С. Е., Вазина А. А. и др. Ц Тр. V сомппара по диф­

ракционным методам исследования искаженных структур (Иркутск, 
1981).— Черноголовка: ИФТТ, 1981 — С. 26—27.

39. Вазина А. А., Гаджиев А. М., Герасимов В. С. и др. Ц Тр. II Всесоюз. 
сомппара по автоматизации научных исследований в ядерпой физике и 
смсжпых областях.— Новосибирск, 1982.— С. 180—182.

40. Вазина А. А. Ц Тр. Всесоюз. совсщ. но использованию сипхротропного 
излучения СИ-82.— Новосибирск, 1982.— С. 171—197.

41. Сергиенко П. М., Гаджиев А. М., Вазина А. А. /  Тр. VI Всесоюз. совещ. 
по использованию спихротропиого пзлучепия СИ-84.— Новосибирск, 
1984.— С. 133—135.

42. Сергиенко П. М. Примопение спихротропиого пзлучепия в исследовании
структуры мышцы в различпых режимах одиночного сокращения: Авто- 
реф. д п с .___капд. фпз.-мат. паук,— Тбилиси, 1988.— 17 с.

43. Корнеев В. И., Герасимов В. С. Ц  Открытия. Изобрстеипя.— 1981.— 
№ 43.

44. Корнеев В. II., Сергиенко П. М., Шамаров А. М. Ц Открытия. Изобрсте- 
ш ш .- 1986,— №27.

97



45. Phillips J. C., Wlodawcr A., Ycvitz M. M. ct al. Ц Proc. Nat. Acad. ScL 
USA.— 1976.— V. 7 3 .- P. 128—132.

46. Phillips J. C., Hodgson К. О. Ц Synchrotron Radiation Research — N. Y.; 
L., 1980 — P. 565—605.

47. Гаджиев A. M. Рентгенографическое исследование с высоким времен­
ным разрешением динамики мпознповых мостиков в процессе одиноч­
ного сокращсппя мышцы: Автореф. дис. . . .  каид. фнз.-мат. наук.— М.,
1985.- 17 с.

48. Гаджиев А. М. Ц Фпзпко-хпмпчсскпс осповы функционирования кле­
ток.— Пущппо, 1983.— С. 9—16.

49. Гаджиев А. М., Матюшин Л. М., Вазнна Л. А. и др. Программное обеспе­
чение метода скоростной рситгеповской днфрактомотрни с высоким 
времеппым разрешением,— Прспр — Пущппо, 1983.— 12 с.

50. Митрофанов В. В. Об одном алгоритме мпогомерного случайного по- 
пска.— Препр./ИПМ; № 118.— М., 1974,— 15 с.

51. Гончаренко В. И., Мезенцев Н. А., Толочко Б. П., Шсромов М. А. Ц От­
чет о работах по использовапшо спнхротронпого пзлучеипя в Институте- 
ядерной фпзпкн СО АН СССР.— Новосибирск, 1981.— С. 31—32.

52. Baru S. Е., Proviz G. L, Savinov G. A. ct al. Ц Nucl. Instr. Melh.— 1978.— 
V. 152, N 1 , -  P. 195-197.

53. Mesentsev N. A., Shcroinov M. A., Tolochko В. P. ct al. Ц Nucl. Instr. 
Metli.— 1986,— V. A246.— P. 604-608.

54. Нифонтов В. И., Смирных В. В., Шейпгсзпхт А. А. Измеритель времен­
ных интервалов для спектроскопических намерений.— Прснр./ИЯФ СО 
АН СССР.— Новосибирск, 1982,— 12 с.

55. Нифонтов В. И., Смирных В. В. Упнперсальпое запомнпагощее устрой­
ство в стандарте КАМАК.— Препр./ИЯФ СО АН СССР — Новосибирск,
1982. — 10 с

56. Fedotov М. G., Kuper Е. A., Litvinenko V. N. ct al. Ц Nucl. Instr. Metli.—
1983. -  V. 208, N 1/3.— P. 427-433.

57. Блоки, выполненные в стандарте КАМАК. Информационный материал.— 
Препр./ИЯФ СО АН СССР.— Новосибирск, 1985,— 82 с.

58. Алсшаев А. II., Белов С. Д. Операционная система ЭВМ ОДРА для управ­
ления электрофизическими установками в ИЯФ СО АН СССР,— ГГрепр./ 
ИЯФ СО АН СССР.— Новосибирск, 1980.— 49 с.

59. Кротов С. В. Блоки управления шаговыми двигателями в стандарте 
КАМАК,— Препр./ИЯФ СО АН СССР,— Новосибирск, 1982.— 12 с.

60. Купер Э. А. Цветной растворный дисплей ЦДР-2,— Препр./ИЯФ СО АН 
СССР.— Новосибирск, 1984,— 18 с.

61. Голубенко Ю. И. Ц Автометрия.— 1986,— N» 4.— С. 63—66.
62. Rosier D., Khol К . S., Prins J. А. Ц Z. Phys.— 1930.— Bd 63.— S. 345-350.
63. Bijvoet J. M. // Proc. K. ned Akad. Wet.— 1949 — V. 52— P. 313-318.
64. Bijvoet J. M. /  Computing methods and phase problem in X-ray cryslat 

analysis/Ed. R. Pepinsky.— Pensylvania, 1951.— P. 84—90.
05. Bijvoet J. M. f  Nature.— 1954.— V. 173.— P. 888-892.
66. Okaya Y., Pepinsky R. Ц Computing methods and phase problem in X-ray 

crystal analysis/Ed. R. Pepinsky, J. M. Robertson, J. C. Speaksmen.— 
Oxford: Pergamon Press, 1961.— 320 p.

67. Rainachandran G. N. Ц Advanced methods in crystallography/Ed. G. N. Ra- 
machandran.— L.; N. Y.: Acad. Press, 1964.— P. 25—30.

68. Ramaseshan S. Ц Ibid.— P. 67—75.
69. Fuoss P. H. Structural studies of amorphous materials using X-ray anoma­

lous scattering Stanford Synchrotron Radiation Report 80/06.— Stanford, 
1980.- 183 p.

70. Джеймс P. Оптические принципы дифракция рсптгеповскнх лучей.— М.: 
ИЛ, 1950.— 572 с.

71. Parrat L. G,, Hampstead С. F. Ц Phys. R ev .- 1954,- V. 9 4 .- Р. 1593-1600.
72. Dauben С. Пм Templeton D. I I . // Acta Cryst.— 1955.— V. 8 — P. 841—842.
73. Templeton D. II . /[ Там же,— 1955.— V. 8 . -  P. 842-844.
74. Cromer D. T., Liberman D. Ц J. Chcm. Phys.— 1970.— V. 53.— P. 1891— 

1898.

98



75. Cromer D. T. Ц Acta Cryst.— 1965.— V. 18 — P. 17—23.
76. Fakamachi T., Ilosoya S. Ц Acta Cryst.— 1975.— Sect. A. 31.— P. 215—220.
77. Bonse U. // Z. P h ys.- 1972.- Bd 253.- S. 232-239.
78. Bonse U., Matcrlik G. Ц Z. Phys.— 1976.— Bd 24.— S. 189—191.
79. Freund А. Ц Anomalous Scattoring/Eds S. Ramaseshan, S. C. Abra­

hams S. C.— Copenhagen: Munksdaard, 1975.— P. 68—84.
80. Brcntano J. C. //. Z. P hys.- 1934,— Bd 8 9 .- S. 735-770.
SI. Templeton L. K., Templeton D. N. Ц Acta Cryst — 1978 — Sect. A. 34.— 

P. 368-371.
82. Blow D., Crick F. II. Ц Ib id .- 1959.- V. 1 2 .- P. 794-799.
83. Miicpoiioua В. II., Рсшссиич Г. П. Теория рассеяиия рептгеповских лу­

чен— 2-е над — М.: Изд-во Моек, ун-та, 1978,— 248 с.

Г л а в а  6

ПРИМЕНЕНИЕ ДИФРЛКТОМЕТРИИ 
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ СИНХРОТРОННОГО ИЗЛУЧЕНИЯ

6.1. ДИФРАКТОМЕТРИЯ СИ
В ХИМИИ ТВЕРДОГО ТЕЛА

6.1.1. Типичные задачи химии твердого тела

В химии твердого тела изучаются реакции, в которых твер­
дое вещество, обычно кристалл или кристаллический порошок, 
превращается также в твердое вещество (продукт реакции) с 
отличными от исходного реагента структурой и морфологией. 
В частности, монокристалл, как правило, превращается в хаоти­
чески разориеитированный поликристалл (рис. 6.1), хотя воз­
можны случаи, когда монокристалл трансформируется, не раз­
рушаясь. Отсюда следует, что в химии твердого тела при иссле­
довании конкретных реакций мы сталкиваемся со сложной 
динамикой структурной перестройки реагепт — продукт, которая 
является неотъемлемой частью механизма реакции.

Проследить за динамикой превращения одной структуры в 
другую до недавнего времени пе представлялось возможным по 
песколышм причинам. Первая — низкое временное разрешение 
серийных дифрактометров. Вторая — низкая интенсивность диф­
рагированного излучения, не позволяющая исследовать объект 
in situ, т. е. прямо в реакторе, в среде газа или жидкости, с ко­
торыми твердое вещество вступает в реакцию. Наконец, трудно­
сти совмещения серийных дифрактометров с реакционными ка­
мерами для исследования кинетики реакций, хотя примеры ус­
пешного решения этой проблемы имеются [1].

Все эти осложняющие обстоятельства приводят к тому, что 
практически единственным методом, широко используемым в на­
стоящее время для отслеживания кинетики структурной пере­
стройки, является метод прерывания реакции (закалки). Одпа- 
ко практика показывает, что при таком способе всегда есть риск



Поверхность
раздела

Реагент  Продукт
( монокристалл)  (поликристалл)

Рис. 6.1. Схема протекания ре­
акции Атп Втп +  Ста.

Рис. 6.2. Фото области кри­
сталла, прилегающей к грани­

це реагепт — продукт.

получить неадекватную информацию, например, в связи с тем­
пературой нестабильностью исследуемой фазы, ее взаимодей­
ствием с воздушной средой (кислород, влага, СО2), светочувст­
вительностью и т. п.

Описанный в настоящей книге дифрактометр СИ имеет сле­
дующие принципиальные преимущества по сравнению с серий­
ными: высокое временное разрешение (до 10_3 с ) ; достаточную 
интенсивность первичного и дифрагированного лучей, что позво­
ляет легко «преодолевать» степкп («окна») реакционной каме­
ры и вести наблюдения непосредственно в процессе реакции; 
переменную длипу волны излучения, что определяет дополни­
тельную возможность регулирования проникающей способности 
рентгеновского излучения. Ниже па конкретных примерах пока­
зано, как этп преимущества могут быть эффективно использо­
ваны для получения сведении о динамике структурных превра­
щений, сопровождающих химическую реакцию.

Другой класс задач, связанных с химическими и фазовыми 
превращениями твердых тел, определяется гетерогсипостыо про­
текающих процессов. В двухфазной системе A/В все превраще­
ния структуры локализованы в непосредственной близости к 
так называемой поверхности (границе) раздела (см. рис. 6.1). 
Эту границу хорошо видно па микрофотографиях (рис. 6.2). Од­
нако сделать какие-либо заключения о механизме структурной 
перестройки, о ширине зоны локализации химических и струк­
турных стадий реакции пе представляется возможным, если ис­
пользовать обычпые методы рентгеновской дифракции. Причина 
состоит в том, что эффективный объем зоны реакции, т. е. пере­
ходного слоя, прилегающего к поверхности раздела, составляет, 
как правило, доли процента и менее от объема исходной или 
конечной фаз. Выделить полезный сигпал, обусловленный диф­
ракцией именно в этом слое, весьма сложно, если ие принять
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Рис. 6.3. Схема исследования зоны реакции с помощью локальной дпфрак-
тометрни С И  с использованием детекторов ОД-2 (а) ц  ДЕД-ЗМ  (б).

меры к локализации пучка рентгеновского излучения до разме­
ров, сравнимых с шириной зоны реакции (рис. 6.3). Так воз­
никают задачи локальной дифрактометршз СИ (поскольку в 
обычном методе локальность практически недостижима). Здесь 
вповь решающее значепие приобретает высокая яркость псточ- 
ппка СИ, поскольку локализация рентгеновского излучения до­
стигается коллимацией пучка и, как следствие, снижается ин­
тенсивность полезного сигнала. В дифрактометре СИ достигнута 
локальиость порядка 5 • 10-4 см при сохранении временного раз­
решения па уровне ~ 1  мин, что вполне приемлемо для решения 
многих задач, в том числе задачи «дифракционного сканирова­
ния» зоны реакции в направлении ее распространения.

Следует отметить, что локальный рентгенофазовыи и рентге- 
ноструктурпый анализ представляет в перспективе большой ин­
терес как метод, дополняющий локальный химический микро­
анализ, обладая в то же время таким несомненным преимуще­
ством, как возможность получать структурную информацию от 
образцов, находящихся в контакте с газообразным (или жид­
ким) реагентом. Как известно, последнее обстоятельство сильно 
ограничивает область применения «вакуумных методов»: элек­
тронной микродифракции, электронного зонда и др.

Следующий тип задач, решаемых с помощью дифрактометрпи 
СИ, относится к области механохимии — новой, бурно развива­
ющейся отрасли химии твердого тела. Механохимия изучает ре­
акционную способность твердых веществ в момент механиче­
ского воздействия па образец (удар, сдвиг, сжатие и т. п.) или 
непосредственно после него. Источником повышенной химиче­
ской активности твердых тел являются искажения их струк­
туры, накапливающиеся в ходе механической активации и ре лак-
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сирующие после окончания обработки. Оба процесса — и накоп- 
леппе, п релаксация — представляют значительный интерес с 
точки зрения изучения механизма этого явления. Дифрактомст- 
рия СИ в силу своего быстродействия и здесь стала уникальным 
методом исследования. Предметом анализа является форма диф­
ракционной линии, которая при определенных допущениях со­
держит информацию о размерах блоков когерентного рассеяния, 
об остаточных напряжениях и о микродеформациях. По кине­
тике релаксации можно определять тип дефектов, являющихся 
источниками внутренних напряжений, а значит, и избыточной 
эвсргин в образце.

6.1.2. Синтез алюминида никеля
в режиме горения
Реакция взаимодействия алюминия с никелем была выбра­

на как модельная с целью демонстрации возможностей скоро­
стной дпфрактометрпи СИ для изучения последовательности фа­
зовых превращений в системе [2]. Эксперимент ставился таким 
образом, что фронт реакция, перемещаясь но образцу (цилиндр 
диаметром 0,5 см и длиной 3 см) со скоростью 1 см/с, достигал 
области, па которую был сколлимирован щелью первичный пу­
чок .СИ с определенной длиной волны. Дифрагированное излу­
чение детектировали однокоордппатпым детектором. Таким 
образом, процессы, происходящие в волне горения, разворачива­
лись во времени будучи привязанными к выбранной точке (се­
чению образца). Результаты эксперимента представлены па 
рис. 6.4. Наряду с исчезновением исходных фаз (Ni, А1) в ре­
зультате плавления было обнаружено, что формированию конеч-

Дшррагиробонное а ^

Рис. 6.4. Исследование кнпетики СВС-процессов. 
а — схема эксперимента; б — результаты нсследоиашш последовательностей фазо­
вых превращений при синтезе NiAl ( / ,  2 — промежуточный, 3 — конечны й'продукт).
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ноте продукта NiAl предшествует появление как минимум двух 
промежуточных фаз неизвестно]'! природы, каждая нз которых 
характеризуется своим набором межилоскостных расстоянии. 
Для интерпретации этого результата необходимы дополнитель­
ные исследования, но факт обнаружения в реальном времени 
определенной последовательности фазовых превращений являем 
си мощным стимулом развития техники скоростной дифракто- 
метрнн, получившей-название «дифракционного кино». Так, для 
специалистов и области горении конденсированных составов дан­
ный результат может означать, что тепловой эффект реакции 
«разменивается» па отдельные слагаемые и зона основного теп­
ловыделения, возможно, отстает от переднего фронта реакции 
(горения) па значительное расстояние. В частности, по изме­
ренным независимо скорости горения v =  0,01 м/с и времени по­
явления фазы NiAl (после прохождения переднего фропта) мож­
но оценить протяженность зоны превращений как иДt ~  1 м. 
Это неожиданный результат.

6.1.3. Синтез фторапатита

В работе [3] изучали синтез фторапатита из предваритель­
но аморфизоваииого в результате механической активации гид- 
роксилапатпта и CaF* Твердофазный синтез в такой сложной 
системе проводили при линейпом нагреве со скоростью 
100 К/мин. Особенностью системы является то, что в ней идут 
■параллельные процессы, с одной стороны, отжига (кристалли­
зации) аморфизоваиных исходных составляющих, с другой — 
собственно твердофазного взаимодействия с образованием также 
кристаллического фторапатита. Обычными методами эти процес­
сы разделить трудно, в силу чего роль аморфизоваииого состоя­
ния в синтезе конечного продукта определить невозможно.

Эксперимент с использованием СИ выявил сложную картину 
синтеза (рис. 0.5). В частности, обнаружен необычный факт, 
когда и системе вначале образуется кристаллическая матрица 
апатита, которая затем, при более высоких температурах, свя­
зывается с СаРг, образуя конечный продукт енптеза. Этот при­
мер вновь показывает неоспоримые преимущества дпфрактомет- 
рии СИ перед традиционными методами исследования твердо­
фазных превращений.

6.1.4. Катодное наводораживание никеля

В предыдущих примерах дифрактометрия СИ применялась 
для быстрого детектирования наличия (отсутствия) кристалли­
ческих фаз в ходе реакции. Однако высокая интенсивность СИ 
и его хорошая монохроматизацпя позволяют судить (при точ­
ном определении положения и формы лшшп) и о состоянии 
нсходпых или образующихся фаз, в частности о паличин мнкро-
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Рис. 6.5. Поведение рассеяния СИ при взаимодействии аморфной фосфат­
ной фазы и кристаллического флюорита.

1  —  исходная смесь; г, 3, 4 — соответственно через 105, 150 п 255 с отжига.

Рис. 6.6. Зависимость измене­
ния интенсивности рефлексов, 
апатита п флюорита от време­

ни отжига.



Рис. 6.7. Относительное изме­
нение параметра решетки Да 
и нптспспвпости рефлексов 
NiH в процессе катодного на- 

водоражнвапия.
Г, а' — первый цикл, 1", а" — вто­

рой цикл.

t, мин
деформаций и внутренних напряжений. Хорошим примером та­
кого рода является процесс катодного наводораживапия никеля 
[4]. Когда мы говорим о катодном паводораживании, тем самым 
подразумеваем, что образец никеля находится в контакте с элек­
тролитом. Электролит при этом является дополнительной рассе­
ивающей средой (аморфной), сильно ослабляющей дифрагиро­
ванное излучение.

Для решения поставленной задачи используется уникальная 
возможность изменять (выбирать) длину волны СИ. В данном 
случае съемка рентгенограмм на длине волны К — 0,4 А  позво­
ляет получать хорошо разрешенную дифракционную картину, 
в которой прослеживается не только исходная фаза никеля, но 
и фаза образующегося в незначительных (на начальной стадии 
реакции) количествах гидрида никеля.

Результаты эксперимента представлены на рпс. 6.7, 6.8. 
Рнс. 6.7 показывает отлпчие процесса наводораживапия в пер­
вом и втором циклах. Образование гидрида никеля во втором 
цикле идет заметно быстрее. Система как бы обладает памятью. 
Чтобы попять причины этого эффекта, необходимо прежде всего

Рис. 6.8. Поведение структуры металла при катодном наводоражнваппп.
в __изменения области когерентного рассепппп <Ь> в Ni-процессе наводораживания:

2 __(100), 2 — (111); б — рост размеров зародышей NiH в матрице Ni.
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установить локализацию процесса формирования фазы гидрида 
никеля. Используя локальную дифракцию на отдельных зернах 
полнкрпсталлического никеля, удалось показать, что выделение 
зародышевых образований фазы гидрида никеля происходит в 
межзерепном пространстве. Поскольку гидрид никеля имеет 
больший молярпый объем, чем никель, его зародыши являются 
дилатпрующпмн включениями, которые оказывают сжимающее 
воздействие на кристаллиты никеля. Этот эффект легко фикси­
руется по изменениям формы дифракционной линии. И а рис. 6.8 
показано, как изменяются размеры блоков когерентного рассея­
ния для никеля и гидрида никеля в одной и той же времеппбй 
шкале. Увеличение размеров зародышей гидрида никеля внача­
ле, как и можно было ожидать, вызывает уменьшение размеров 
блоков когерентного рассеяния для никеля, но затем, но дости­
жении некоторого критического значения, размеры блоков ни­
келя быстро возвращаются к своему исходному значению. Оче­
видно, этот возврат свидетельствует о пластической деформации 
в зернах ппкеля вследствие релаксации возникших на более ран­
ней стадии напряжении.

Теперь становится ясно, почему после дегидрирования про­
цесс паводоражнвапия в следующем цикле протекает легче: 
структура металла претерпела необратимые изменения на уроп- 
не межзереипых грапиц. Пространство, «завоеванное» гидридом 
ппкеля в первом цикле, сохраняется, и формирование фазы гид­
рида никеля во втором и последующих циклах происходит при 
меньшем сжимающем противодействии со стороны металла.

Необходимо отметить, что подобное исследование не могло 
быть выполнено без помощи СИ в первую очередь из-за наличия 
электролита, в значительной степепн рассеивающего рентгенов­
ское излучение.

6.1.5. Топохимические реакции разложения

С помощью дифрактометрии СИ были изучепы реакции 
термической дегидратации в вакууме пеитагидрата сульфата ме­
ди (CuS(>4 • 5Н20 ) , моногидрата сульфата лития (Li2S0 4  ■ И2О) 
и гипса (CaS04 - 2Н20 ) . Все эти соединения при нагревании (ва- 
куумировапии) теряют кристаллизационную воду, образуя по- 
ликристаллпческий твердый продукт реакции. Таким образом, 
реализуется ситуация, показанная ранее схематически на рис. 6.1 
и требующая для изучения, применения локальных методов.

Локализация пучка СИ до размеров мепее 10 мкм представ­
ляет собой весьма трудную задачу главным образом из-за отсут­
ствия эффективных методов контроля размеров пучка. Тради­
ционные флуоресцентные или фотографические составы имеют 
низкую разрешающую способность и не позволяют судить с до­
статочно высокой точностью о размерах пучка в области 
< 10  мкм.
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В работо [5] осущестилепа коллимация двумя взаимно пер­
пендикулярными щелями с шириной раскрытия 2—3 мкм, так 
что можно было полагать, что размеры пучка не превышали 
5 X 5 мкм2. Однако, как указано рапее, никаких других доказа­
тельств, что эти размеры именно таковы, пока пет. Можно лишь 
с уверенностью утверждать, что размеры пучка менее 10 мкм — 
того предела, до которого можно ориентироваться по флуорес­
центному экрану. Впрочем, как будет впдпо из дальнейшего, 
эксперимент сам подтвердил справедливость сделанных оценок.

Схема эксперимента показана выше на рпс. 6.3. Процесс де­
гидратации осуществляли в вакуумной камере при нагреваппп. 
Образцы представляли собой тонкие пластинки (~1 мм), в ко­
торых фронт реакции распространялся с боковой грапп по кри­
сталлу. В определенный момент фронт реакции пересекал па­
дающий пучок СИ, возмущая картину дифракции от исходного 
монокристалла. По .мере продвижения фронта зона реакции как 
бы сканируется. Если известна скорость продвижения, то от вре­
менной развертки можно перейти к зависимости от коордппаты 
в направлении продвижения фронта реакции. Однако сделать 
это проще другим способом, а именно перемещая образец вдоль 
Toii ж о координаты (механическое сканирование). Результаты 
опытов показаны па рпс. 6.9 и 6.10. Для 
обоих соединений скорость продвижения б
фронта составляла —10~° см/с и есте- оптическая 
ствсчшос сканирование заняло бы слшн- I/Iq граница 
ком много времени. Поскольку копечиая 
фаза реакции — поликристалл, то она не ; 
фиксируется в выбранном варианте съем- 05_ 
ки (но Лауэ), н, следовательно, пред- ; 
ставленные на рис. 6.9 и 6.10 зависимо- О

1/10
1,0 -

6, мин 
' ItMKM

Реагент Продукт

Рис. G.9. Структурные цэмспспкя в области реакционной граппцм раздела. 
а — изменение интенсивности рефлекса (130) исходного CuSOi-oIIjO но времени при 
приближении к реакционной границе раздела: 1 — Г =  300 К, <о =* 3-10~®см/с; 2 — 
Т =  310 К , со =  3-10 о см/с; б — зависимость интенсивности, межплоскостного рас- 
стоиш ш  и полуцшрииы рефлекса (130) Си.SO r511:0 в области видимой границы то- 

похнмнчсскоП реакции дегидратации.
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Рис. 6.10. Зависимость иптепсивпо- 
сти, меяшлоскостпого расстояния и 
полуширины отражения (002) исход­
ного Li2S0 4 -H20  от координаты вбли­
зи видимой грапицы (указана стрел­

кой).

стп отражают ход исчезнове­
ния фазы реагента. Можно ви­
деть, что как для C11SO4 • 5НоО 
(см. рис. 6.9), так и для 
Li2S0 4  ■ Н20  (см. рис. 6.10) 
зона структурной перестройки, 
а значит, и зопа реакции, име­
ют довольно большую протя­
женность, так что указанного 
выше пространственного раз­
решения оказалось вполне до­
статочно, чтобы получить до­
вольно детализованную зави­
симость иитенсивпостп линии 
от координаты.

На рассматриваемых рисунках стрелкой показано положение 
видимой границы раздела реагент/продукт. Примечательно, что 
искажения в структуре реагента, фиксируемые по смещению ли­
ний и по их уширению, начинаются еще до подхода видимой 
границы раздела, фиксируемой по светорассеянию. Это свиде­
тельствует о некотором десинхронизме структурных н морфоло­
гических изменений в ходе реакции.

Надо отметить, что сведения о ширине реакционной зоны 
топохимпческих реакций получены прямым методом впервые и 
лишь благодаря новым возможностям, которые привносит СИ 
в рентгеновскую дпфрактометрию.

Дальнейшее развитие информативности метода должно идти 
по пути применения двухкоордипатпого детектирования дифрак- 
тограмм в силу того, что при работе с монокристаллами одноко- 
ордипатный детектор может быть настроен на ограпичеиное чис­
ло дифракционных максимумов, а направление их смещения за­
ранее предсказать трудно. В результате этого смещение рефлек­
са от своего равновесного положения может произойти и таким 
образом, что он выйдет за пределы линейки детектора, что бу­
дет фиксироваться как снижение интенсивности вплоть до нуля. 
Двухкоординатный детектор позволяет получить дополнительную 
информацию, хотя ее обработка, конечно, представляет большие 
трудности. На рис. 6.11 показан пример использования двухко­
ординатного детектора для сканирования зоны реакции дегидра­
тации гипса. Это сложный минерал, и при его дегидратации в 
области видимой границы раздела реагент/продукт структура 
искажается, что видно по уширению рефлексов. Однако видно
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Рис. 6.11. Структурные изменения у монокристалла гппса в зоне границы 
раздела.

Расслоение слоистой структуры, сопровождающееся деформационными искажения­
м и — изгибом (в. б, в ); релаксация напряжений (г, д).

и другое: рефлексы ушпряются лпшь в радиальном направле­
нии. При соответствующей ориентации линейный детектор мог 
и не зафиксировать этот эффект.

6.1.6. Исследование релаксационных процессов
В работе [6] дифрактометрия СИ успешно использована 

для изучения релаксации механических напряжений, возникаю­
щих в серебре при его деформации срезапием. Срезали тонкие 
(диаметром 1 мм) проволоки из серебра с помощью специаль­
ного устройства с рубиновым ножом. Поверхность среза была 
доступна для получения первого дифракционного снимка через 
0,4 с. На рпс. 6.12 показапо, как выглядит рефлекс 400 серебра 
спустя 0,4 с после среза. Уширенпе й смещение центра линии 
столь велпкп, что позволяют судить о значительных структур­
ных напряжениях, быстро спадающих во времени. В дапном 
случае временное разрешение дифрактометра достаточно для то­
го, чтобы проследить за кппетпкой релаксации этих напряже­
ний. На рис. 6.13 показана кинетика первоначального быстрого 
этапа релаксации. Этот этап от .температуры- не зависит. Его
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Рис. 6.12. Рефлекс (400) серебра. Рис. 6.13. Смещение рефлекса 
' . " 2 W  ( " О  серебра в первые сскуп- 

<е>>1/г- ( ,5  .10-3, щ  = юо а, а= 2,5 %, J/Тф- ды после деформации.

Рис. 6.14. Относительные изменения Рис. 6J5. Изменение о-полушири- 
полушпрнны рефлекса (111) после ны рефлекса (111) серебра при 

деформации срезом. 50 “С.
Температура отжига, °С: 1  — 25; 2 — 80; 1 — на воздухе; 2 — при контакте с

3 — 95. 0,1 М раствором AgXOi.

сменяет этап более медленной релаксации (рис. 6.14), которая 
к тому же зависит от температуры, с энергией активации около 
1 эВ. Очевидно, что обе стадии релаксации обусловлены различ­
ными механизмами, вероятно, чисто дислокационной ползучестью 
на первом этапе и диффузионной подвижностью на втором.

Важно отметить, что днфрактометрня СИ позволяет иссле­
довать тот же процесс релаксации, но в присутствии растворите­
ля. Пример показан на рис. 6.15 для серебра в контакте с ра­
створом AgNOe. Видно, что наличие растворителя существенна 
ускоряет процесс релаксации упругих напряжении.

На станции (см. ниже [53] к главе 5) выполнена серия экс­
периментов по моделированию реальных мехапохимических 
процессов [7]. С временным разрешением 10_3 с исследовался 
процесс деформации и релаксации при ударном нагружении.

Конечно, эти эксперименты носят в какой-то мере демонстра­
ционный характер, по они приближают нас к решению вполне 
практических задач изучения импульсного нагружения па твер­
дое вещество, например в зоне удара.
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Опыт использования дифрактометрии СИ в химии твердого 
тела пока невелик, по он подтверждает перспективность даппо- 
го направления. В ближайшей перспективе метод обеспечит вре­
менное разрешение до 10-6 с и пространственную локализацию 
до 1 мкм. В настоящее время главная проблема — создание спе­
циальных реакторов, совместимых с дифрактометром п позволя­
ющих осуществлять самые разные воздействия на твердые тела. 
Это позволит смоделировать и изучить в реальном времени ряд 
теоретически и практически важных процессов, имеющих прин­
ципиальное значение для химии твердого тела и смежных с ней 
отраслей.

6.2. ИССЛЕДОВАНИЕ СТРУКТУРЫ 
ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКИХ ОСАДКОВ 
В ПРОЦЕССЕ ЭЛЕКТРОЛИЗА

При исследовании процессов электрокристаллизации чрез­
вычайно актуальным является вопрос о зависимости структуры 
получающихся осадков от режима процесса. Этому вопросу в 
литературе уделено большое внимание {8]. Однако при исполь­
зовании традиционных рентгеноструктурных методик возникает 
следующая проблема: между окончанием электролиза п началом 
регистрации рентгенограмм проходит от нескольких минут до 
пескольких часов, а за это время с осадком могут произойти не­
обратимые изменения. Радикальным решением этой проблемы 
была разработка методики исследования структуры гальваниче­
ских осадков в процессе электролиза. Но реализация такой ме­
тодики при использовании рентгеновских трубок — задача чрез­
вычайно трудная, так как дифрагированное в электроде рентге­
новское излучение /о сильно ослабляется при прохождении через 
реально используемые электролиты (рис. 6.16), и информация 
о структуре гальванического осадка при этом почти полностью 
теряется. Кроме того, па рентгенограмму от электрода наклады­
вается фоновое рассеяние от электролита / р, что еще более ус­
ложняет задачу [9].

Для уменьшения влияния электролита в работе [10] приме­
нялся разбавленный раствор (0,002 п. азотнокислое серебро), 
покрывающий топкой пленкой (100—200 мкм) исследуемый 
электрод, а в работе [11] электрод соприкасался с раствором 
только одной своей поверхностью, и регистрация осуществлялась 
со стороны «сухой» стороны электрода. В обоих случаях уда­
лось получить рентгенограммы в процессе электролиза, однако 
в первом случае из-за малой толщины слоя электролита кор­
ректное проведение процесса оказалось делом весьма трудным, 
а использование коицептрированпых электролитов — иевозмож-
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Рис. 6.17. Зависимость коэффициента 
поглощения раствора CuoSO* от длины 

волны.
Концентрация раствора, М: 1 — 2; 2 — 1;

3 — 0,5.

Рис. 6.16. Схема эксперимента по исследованию структуры электро­
да, находящегося в электролите.

ным, во втором — методика накладывала весьма жесткие огра­
ничения на материал катода, так как при использовании метал­
лов также возникает проблема полной потери в материале ка­
тода информации о процессах, происходящих па интересующей 
нас поверхности.

6.2.1. Преимущества использования 
синхротронного излучения
Использование СИ открывает для исследователей принципи­

ально новые возможности при исследовании образования гальва­
нических осадков. Это обусловлено прежде всего уникальными 
свойствами СИ [10].

За счет высокой спектральной яркости СИ в диапазоне длин 
воли 0,7— 1,5 А, в котором обычно проводят рентгеноструктуриые 
исследования на рентгеновских трубках, можно пренебречь ослаб­
лением дифрагированного излучения в растворе, так как Id — 
достаточно большая величина, но по-прежиему остается проблема 
фонового излучения. Поэтому при съемке дифракционной карти­
ны от исследуемого электрода были зарегистрированы сразу две 
рентгенограммы, наложенные друг на друга; от поликристалла, 
с ярко выраженными рефлексами, и широкий дифракционный 
максимум от раствора, интенсивность которого медлепно умень­
шается в области больших углов [11].

Использоваппе непрерывности спектра СИ в широком энерге­
тическом интервале позволяет уменьшить вклад в рентгенограм­
му фонового рассеяния от раствора. Последнее обусловлено тем, 
что коэффициент поглощения |х(Х) раствора экспотенциально: 
снижается с уменьшением длины волпы (рис. 6.17). Поэтому лри
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малых длииах волн ослаблением дифрагированного излучения в 
растворе можно пренебречь, так как ц(Я )~  1. Последнее означа­
ет, что в рассматриваемом объекте уменьшается вторичное рас­
сеяние и соотношение сигиал/фоп «определяется уже не ослабле­
нием в электролите дифрагироваппого электродом излучения, а 
соотношением рассеяния первичного пучка электродом и электро­
литом. Например, при использовании СИ с длиной волны 1,5 А 
для исследования структуры серебряного электрода, находящегося 
в 0,1 М растворе азотнокислого серебра, толщиной мм соотно­
шение снгиал/фои для рефлекса (200) серебра составляло 0,1,
а при уменьшении длины волны до 0,4 А — возросло до 10.

При малой расходимости можно сформировать узкий пучок 
с дельтаобразной' аппаратной функцией, что в принципе позволя­
ет осуществлять регистрацию рептгеповского излучения в очень 
малых углах дифракции, недоступных па рентгеновских аппара­
тах. Кроме того, при узкой аппаратной функции можно более 
корректно определять физические уширения рефлексов, обуслов­
ленные искажениями кристаллической решетки. Дискретная вре­
менная структура пучка СИ (напосекундный всплеск интенсив­
ности с периодом в сотни наносекунд) позволяет в принципе 
ставить уникальные задачи с пико- и наносекупдным временным 
разрешением.

6.2.2. Электрохимическая ячейка
Для работы с СИ разработана электрохимическая ячейка 

(рис. 6.18). Корпус ячейки, выполненный из фторопласта, со­
стоит из двух втулок, между которыми располагаются исследу-

Рис. 6.18. Схема электрохимической ячейки для работы с СИ.
3 —  выходное окпо; 2 —  капилляр; а — входное окно; 4 —  электрод; 5 — исследуе­

мый влектрод; в —  токоподвод; 1 —  электролит; 8 — корпус ячейки.
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емый электрод, вспомогательный электрод и капилляр для элек­
трода сравнения. Пучок СИ попадает во входное окно ячейки, 
рассеивается па исследуемом электроде, и дифрагированное излу­
чение выходит через второе окошко, выполненное для увеличения 
угла регистрации в виде копуса. Форма пучка СИ задается кол­
лимационной системой и может изменяться: вертикальный раз­
мер — от 5 мкм до 1 мм, горизонтальный — от 5 мкм до 10 мм. 
Исследуемый электрод изготовлен из фольги, которая зажимается 
с двух сторон фторопластовыми прокладками. Толщина фольги 
определяется поставленной задачей и может изменяться от не­
скольких микрон до нескольких миллиметров. Максимальная тол­
щина зависит от коэффициента поглощения материала электрода. 
Вспомогательные электроды изготовляются в виде колец, распо­
ложенных симметрично относительно исследуемого электрода. При 
таком расположении электрохимический процесс протекает одно­
временно на двух поверхностях исследуемого электрода, это уве­
личивает рассеяние СИ от гальваппческого осадка и таким обра­
зом способствует улучшению соотношения сигнал/фоп.

Для исследования структуры электрохимических осадкой в 
процессе электролиза для электрода желательно использовать 
фольгу минимальной толщины, так как при регистрации дифра­
гированного излучения от исследуемой системы мы получили на­
ложение четырех рентгенограмм: от электролита, фторопластовой 
пленки, фольги и гальванического осадка. При уменьшении вкла­
да от первых трех источников рассеяппого излучения более на­
дежно регистрируется рентгенограмма от интересующего пас 
гальванического осадка. Для более иадежпой регистрации рент­
генограмм от гальванических осадков желательно, чтобы матери­
ал электрода соответствовал следующим требованиям: 1) давал 
возможно меньшее количество рефлексов; 2) межплоскостиые 
расстояния кристаллической решетки электрода не должны совпа­
дать с таковыми гальваппческого осадка или ожидаемого про­
дукта электрохимической реакции; 3) энергия возбуждения пере­
хода К — уровня материала электрода — должна быть больше 
энергии фотонов СИ, используемых в эксперименте.

Толщина электролита может регулироваться за счет изменения 
толщины фторопластовых прокладок между рабочим и вспомога­
тельным электродами. Окошки ячейки изготовлены из фторопла­
ста толщиной 10 мкм. С увеличением концентрации электролита 
изменяется коэффициент поглощения и растет фоповое рассеяние 
(см. рис. 6.17). В случае электролита, применяемого в конкрет­
ном эксперименте, требуется уменьшать длнпу волны до тех пор, 
пока соотношение сигнал/фоп пе возрастет до приемлемой ве­
личины.

При необходимости катодное и анодное пространства могут 
быть разделены, например при работе с потенциалами, сильно 
отличающимися от равновесного, когда возможно выделение водо­
рода на катоде и кислорода па аноде, однако по условию экспе­
римента недопустим доступ кислорода на катод, а водорода па
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анод. Для подобных экспериментов ячейка соединяется через 
шлиф с дополнительной емкостью, в которой размещается противо- 
электрод. Такая схема позволяет работать с более тонким слоем 
электролита, что существенно улучшает соотношение сигнал/фоп. 
В то же время разнесение электродов приводит к неравномерно­
му распределению потенциала по поверхности исследуемого элек­
трода, что в некоторых случаях недопустимо. На практике даже 
в такой схеме не удается сделать толщину электролита меньше 
2 мм, так как при меньших размерах между электродом и фторо­
пластовым окошком возможно образование пузырьков воздуха, 
удалить которые при малых толщинах электролита чрезвычайно 
трудно, кроме того, возможно провисание фторопластовой пленки 
и соприкосновенно ее с исследуемым электродом, что также край­
не нежелательно.

Ячейка устанавливается на дифрактометре СИ таким образом, 
чтобы ось гониометра проходила в плоскости исследуемого элек­
трода. Специальный механический привод фирмы «Микроконт­
рол ь»> (Франция) позволяет сканировать электрохимическую 
ячейку (и исследуемый образец, находящийся в ней) с шагом 
1 мкм, что дает возможность ставить задачи по исследованию 
распределения гальванического осадка по электроду вблизи меж- 
зерепных границ, дислокаций, микропскажений п т. п.

6.2.3. Управление
электрохимическим экспериментом

Режим электролиза задавался с помощью потепцностата 
ПИ-50, управляемого цифроаналоговым преобразователем 
(ЦАП ), выполненным в стандарте КАМАК. С помощью двух 
аналого-цифровых преобразователей (АЦП), также выполненных 
в стандарте КАМАК, в ЭВМ ОДРА-1305 вводилась информация 
о потенциале и токе, протекающем в электрохимической ячейке, 
па мопитор. В случае необходимости она записывалась па магнит­
ную лепту. Одновременно с поляризацией электрода осуществля­
лась регистрация рентгенограмм на дифрактометре. Общее уп­
равление экспериментом осуществлялось программой-диспетчером, 
которая согласовывала работу электрохимической и рентгепо- 
структурпоп аппаратуры.

6.2.4. Оценка влияния облучения пучком СИ
на процесс электроосаждения металлов

Прп работе с СП образец облучается очень мощным пото­
ком 7-кваптов. Особенно велики потоки -у-кваптов прп работе с 
«белым» пучком — 10м фот./(с • мм) (что соответствует 105 Р /с). 
При таких дозах облучеппя образец нагревается, в нем возника­
ют радиационные повреждения и за счет фотоэффекта иа несо­
вершенствах кристаллической решетки скапливается заряд, что 
может привести к разрушепшо образца (например, органические
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Рис. 6,19. Серия рентгенограмм, 
полученных в процессе элект- 
роосаждеппя олова па медпом 

электроде.

1, 2, 3 —  соответственно 0, 10, 
20 мкм Sn.

кристаллы взрываются под белым пучком СИ). При работе с 
монохроматпзированным пучком СИ на описанном выше дифрак­
тометре доза облучения образца регулируется с помощью ослаб­
ляющих фильтров первичного пучка и определяется быстродей­
ствием детектора и системы регистрации. В настоящее время 
регистрирующий комплекс позволяет обрабатывать до 2 • 105 фо­
тонов, дифрагированных в экваториальной плоскости дсбаеграм- 
мы за 1 с. Чтобы обеспечить такие потоки дифрагированного из­
лучения, образец может получить во время эксперимента дозу 
- 1 0  Р.

Для оценки влияния таких доз облучения на исследуемые 
нами материалы электрод, находящийся в ячейке, в течение не­
скольких часов подвергался воздействию облучения. При этом 
одновременно: 1) измерялась температура электрода; 2) в про­
цессе облучения регистрировалась серия рентгенограмм от элек­
трода и записывалась на магнитную ленту; 3) измерялась вели­
чина pH раствора; 4) регистрировалась серия поляризационных 
кривых. Во всех контрольных экспериментах, кроме измерения 
температуры (которая возрастала па 1°С ), в процессе облучения 
не было зафиксировано (в пределах ошибки) никаких изме­
нений.

Кроме того, для оценки возможности возникновения точечпых 
дефектов при облучении СИ проводились измерения электросо­
противления медной проволоки до облучения «белым» пучком СИ 
и после него. Никаких изменений в пределах ошибки также не 
обнаружено. Для контроля используемой для измерений методи­
ки одни тестовые образцы закаливались, а другие облучались 
электронами энергией в 4 МэВ. В обоих случаях зафиксировано 
увеличение электросопротивления до 10 %.

В результате проделанных контрольных экспериментов можно 
сделать вывод, что при использовании предлагаемой методики 
исследования структуры электрохимических осадков в процессе 
электролиза СИ не оказывает заметного влияния на структуру 
исследуемого металлического электрода . и на процесс электро­
осаждения металлов.
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Одним из первых экспериментов, выполненных с помощью 
рассмотренной методики, было исследование электроосаждения 
олова из промышленного электролита на медном электроде 
(рис. 6.19). В процессе электроосаждения с заданным интерва­
лом времени регистрировалась серия рентгенограмм, и уже на 
начальных стадиях электрокристаллизации удалось зарегистри­
ровать рефлексы от олова. Толщина осадка оценивалась по ко­
личеству протекшего электричества и не превышала 500 А. В хо­
де этого эксперимента удалось проследить за динамикой измене­
ния субструктуры осадка — от неравновесной, искаженной кри­
сталлической решетки на начальных стадиях процесса, к равно­
весной на стадиях формирования толстого осадка олова.

При исследовании процессов электрокристаллизации большое 
впимапис уделяется процессам наводораживания как осадка, так 
и подложки. Поэтому нами был поставлен эксперимент по ис­
следованию дипампки развития искажений кристаллической ре­
шетки пикеля при катодном наводораживании. В ходе этого экс­
перимента одновременно изучалась динамика образования гидри­
да пикеля.

В настоящее время с помощью данной методики исследуются 
процессы получения хромовых покрытий и образования оксидов 
серебра.

6.3. ИССЛЕДОВАНИЕ 
СТРУКТУРНЫХ ИЗМЕНЕНИЙ МЫШЦЫ 
В ПРОЦЕССЕ СОКРАЩЕНИЯ 
С ВЫСОКИМ ВРЕМЕННЫМ РАЗРЕШЕНИЕМ

6.3.1. Современные представления 
о структуре мышцы 
и механизме ее сокращения

Поперечно-полосатая скелетная мышца состоит из продоль­
ных пучков волокон. Волокно является сильно вытянутой много- 
ядерной клеткой. Вдоль волокна в саркоплазме расположены 
миофибрпллы диаметром 1—2 мкм, с которыми и связана спо­
собность мышцы сокращаться. В полярпзованном свете для мио- 
фибрилл характерна поперечпая псчерченпость — чередование 
полос: темных, проявляющих двулучепреломленпе, называемых 
А-зопамп (анизотропными), п светлых, не обладающих этими 
свойствами, называемых /-зонами, (изотропными). В середине 
/-зоны выделяется темная лпппя Z (зет-диск), в середине А-зо- 
пы видны более светлая //-зона и топкая Л/-лпнпя. Участок 
между Z -липиямп называется саркомером, длппа его порядка 
2—3 мкм. Таким образом, миофибрплла представляет собой ряд 
последовательно соединенных саркомеров. Последние образуют
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Рис. 6.20. Схема структурных элементов мышцы. 
а — структура толстой кпти в невоэбужденном состоянии; б — структура толстой 
нити в возбужденном состоянии и тонкая нить; о — продольная упаковка толстых 
(М) п тонких (Л) нитей в саркомере: 1 — в покос (А, М ), 2 — при сокращении 
(А*, М *); г —  поперечная упаковка нитей; в — трнгональный канал гексагональной 

решетки мышцы: мостики толстых нитей приближены к тонкой нити.

упорядоченную систему толстых п тонких питей, протофибрилл. 
В каждом саркомере имеются два набора топких питей, прикреп­
ленных к Z-дискам, и один набор толстых линий, образующих 
А-полосу.

Мышца является мехапохпмпческой машппоп с высоким 
КПД. В структурном отпошепии мышцу можно рассматривать 
как лиотропный жидкий кристалл [15, 16]. Гексагональная ре­
шетка жидкого кристалла мышцы формируется двумя типами 
разносимметричных питей (рис. 6.20, г) .  Согласно современным 
представлениям, сокращение мышцы реализуется за счет взаим­
ного скольжения двух типов нитей: толстых и тонких, состоящих 
соответственно пз белка миозина и актина [17]. В покоящейся 
мышце решетка тонких питей лишь частично перекрывается гек­
сагональной решеткой толстых нитей (см. рис. 6.20, в ) .  Иити 
имеют степень свободы вдоль оси саркомера — структурной еди­
ницы мышцы. При сокращении происходит вдвижепне тонких 
нитей в пространство между толстыми, длина саркомера умень­
шается, а поперечное расстояние между нитями увеличивается, 
поскольку объелг мышцы остается иеизмеппым. Толстые и топ­
кие нити представляют фибриллы длиной 1—2 мкм и диаметром 
соответственно 140 и 80 А. Толстая пить формируется в резуль­
тате самосборки отдельных миозиповых молекул с люлекулярпой 
массой около 500 тыс. Длинные а-еппральпые хвосты миознио- 
вых молекул, упакованпые бок о бок п хвост к хвосту, формиру­
ют жесткий ствол фибриллы; глобулярные головки образуют пар­
ные выступы — мостики; каждая пара мостиков поверпута отно­
сительно соседней на 120 ° и сдвинута вдоль оси на 143 А, так 
что нить имеет винтовую ось симметрии третьего порядка 3i и 
период структуры 429 А  (см. рис. 6.20, г)  [18, 23].
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Тонкая нить формируется путем самосборки глобулярных мо­
лекул актина с молекулярной массой около 40 тыс. и имеет ие- 
целочисленную винтовую ось 13/6, т. е. 13 глобул укладываются 
в шести оборотах спирали, образующей полпый период 365 А 
(см. рис. 6.20, б) . Структура тонкой нити полярпа — она не име­
ет оси второго порядка, перпендикулярной оси нити [19]. Тонкая 
нить промодулпроваиа минорным регуляторным белком тропони- 
иом, который расположен с периодом 380 А вдоль тонкой нити, 
так что тонкая пип. в целом оказывается апериодической струк­
турной единицей. Таким образом, гексагопальная решетка фор­
мируется разносимметричными фибриллами. Следует подчерк­
нуть, что периоды этих нитей различны, т. е. мышца является 
несоизмеримым кристаллом. В покое нити контактируют, период
гексагональной решетки составляет 400 А, что больше диаметра 
нитей.

Структура толстых нитей лабильна: головки миозипа — мости­
ки — способны к радиальному движению отпосительно осп нити 
(см. рис. 6.20, б). В мостиках локализован активный центр фер­
мента АТФазы, способного гидролизовать макроэргическую связь 
АТФ. Миозин и актин в отсутствие АТФ могут образовывать 
устойчивый актомиозный комплекс за счет специфического вза­
имодействия; в присутствии АТФ этот комплекс диссоциирует па 
актпн и миозин таким образом, что только миозин ответствен за 
расщепление АТФ, а актин ускоряет стадию удаления продуктов 
гидролиза АТФ-АДФ и Р( с активного центра фермента [21].

Молекулярный механизм скольжения нитей до сих пор пепз- 
вестеп. Предполагается, что скольжение обеспечивается периоди­
ческим контактным взаимодействием толстых н топких нитей через 
поперечные мпозиновые мостики [17]. Усилие развивается в пери­
од существования стереоспецифического контактного взаимодей­
ствия между актином и миозином за счет конформацпонных 
переходов в структуре мостика. При этом мостик, меняя свою 
аксиальную ориентацию (в покое он перпепдпкулярен стволу, а 
в активпой фазе угол наклона уменьшается до 45 е), протаски­
вает тонкую нить. Очевидно, что чем больше мостиков вступает 
в действие, тем большую силу развивает мышца. В процессе 
мехапохимического акта утилизируется энергия АТФ, роль ини­
циирующего агента выполняют катионы Са2+, концентрация ко­
торых при возбуждении увеличивается с 10-7 до 10-5 М. В мыш­
цах высших организмов ионы Са2+ оказывают действие на си­
стему, локализованную на тонких актпповых нитях, а именно 
тропомиозин — тропонин [22]. Известно, что палочкообразные мо­
лекулы тропомиозппа можно видеть в двух длинных канавках 
двойпой спирали актиповых нитей. Каждая молекула тропомпо- 
зииа занимает семь молекул актина, и с каждой молекулой тро- 
помпозпна связан тропопиповый комплекс, состоящий из трех 
субъединиц — тропоппнов — С, I, Т. Принятая в настоящее вре-
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мя модель такова, что когда тропоппп-С связывает Са2+, субъ­
единица тропонин-I, присоединенная к актину, освобождается, 
позволяя тропомиозпну изменить положение па актииовой нити 
таким образом, что он перестает блокировать связывание миози­
на [24]. Возможно, что эта модель излишне упрощена, так как 
имеются даппые [90] о том, что тропомиозин, возможно, распола­
гается в положении, где он не может блокировать присоединение 
мнозиновых головок, и измепепия в его положепии, индуцируе­
мые связыванием ионов Са2+ тропонииом, будут действовать бо­
лее сложным образом.

Согласно традиционным представлениям, сократительная сис­
тема рассматривается как принципиально одномерная система, 
так как перпендикулярные оси волокна компоненты сил либо 
скомпенсированы, либо малы по сравнению с осевыми компонен­
тами.

В этой модели достаточно двух нитей и одного мостика, кото­
рый, работая подобно багру, периодически прикрепляется к тон­
кой нити п протаскивает ее относительно толстой. Центральным 
моментом в такой схеме является образование контакта между 
стереоспецифпческими центрами миозипового мостика и активной 
глобулы (особенности структуры фибрилл при этом не имеют 
значения).

Результаты динамических исследований структуры пс уклады­
ваются в представления коптактпой мостиковой модели и требу­
ют принципиально другого подхода к выбору функционально 
значимого элемента структуры сокращающейся мышцы. Функция 
сокращения обеспечивается не двумя нитями, а упорядоченным 
ансамблем толстых п топких питей. При этом оказывается су­
щественным, что жидкокристаллическая структура такого ан­
самбля формируется фибриллами с различными периодами и раз­
ными симметриями (см. рис. 6.20).

Рассмотрим результаты рентгеновских исследований мышцы 
как в статическом, так и в динамическом состоянии. Мышца — 
уникальный объект для рентгеновских исследований: высокая 
упорядоченность структуры существует непосредственно в живой 
клетке, что дает возможность исследовать структуру в условиях, 
близких к физиологическим. Большие периоды структуры мыш­
цы формируют дифракционную картину в области малых углов 
дифракции как в меридиональном, так и в экваториальном на­
правлении.

6.3.2. Интерпретация рентгенограмм мышцы 
в различных состояниях

Мышца является сложным надмолекулярным кристаллом, 
построенным из крупных макромолекул. Десятки различных бел­
ков упакованы в спиральные фибриллярные структуры — толстые 
и тонкие нити, образующие гексагональную решетку. Рептгепов-



скал дифракция на спиральных структурах разработана в 
1950-х гг. английской школой [25, 26].

В отличие от структурного анализа в том виде, в каком он 
применяется к глобулярным белкам, структурпый анализ фиб­
рилл — непрямой метод. Ои исходит из предположения опреде­
ленной модели, а имеппо постулирования спиральной конфигу­
рации молекулы. Однако, хотя при апализе фибрилл и пе опре­
деляются непосредственно фазы, этот метод по достоверности 
приближается к прямым методам.

Спираль является общей и едипствеппо регулярной конфор­
мацией регулярного в отношении химического строения полиме­
ра. Поэтому само наличие рентгенограммы, т. е. определенных 
интерференционных максимумов, свидетельствует об осуществле­
нии определенной спиральной (регулярпон) структуры, а не ста­
тистического клубка.

На эту важную особенность дифракционных картип от фиб­
риллярных структур обратил внимание Туманян [27], который 
показал, что рассеянно па спиралях характеризуется геометрией 
рептгеиограммьт. В рептгеноструктурпом анализе пефпбрнлляр- 
ных (глобулярных) структур информацию о структуре молекул, 
образующих кристаллическую решетку, несут только интенсив­
ности рефлексов, в то время как геометрия рептгепограммы со­
держит информацию лишь об элементарной ячейке. В случае 
полимера геометрия рептгепограммы (распределение отражений 
на пленке) свидетельствует о структурных параметрах макромо­
лекулы, поскольку она проходит через большое чпело ячеек. 
Симметрии ячейки и макромолекулярного тяжа оказываются 
связанными, при этом параметры ячейки становятся и парамет­
рами макромолекулы вследствие того, что рассеивающие цептры 
в соседних ячейках связаны друг с другом спецпфпческпми 
связями.

Таким образом, не привлекая данных об интенсивности и фа­
зах рефлексов, можно получить информацию, приближающуюся 
к получаемой прямыми методами, хотя для этого нужно иметь 
некие априорные представления об изучаемых фибриллярных 
структурах (электропио-микроскопические, физико-химические 
и др.).

Дифракционная картина, даваемая еппральпыми нитями, пред­
ставляет систему слоевых линий с периодом 1/(7, где С — период 
спиральной структуры. Распределение интенсивности па слоевых 
липиях описывается суммой бесселевских функций, подчиняю­
щихся правилу отбора 1 — дп +  тр, где I — помер слоевой; п — 
порядок бесселевской функции; т — любое целое число; р — чи­
сло повторяющихся единиц в периоде; q — число оборотов в пе­
риоде С. В случае фибриллярных структур характерно появле­
ние нарушений сдвига вдоль оси Z-спиралп. При этом резкость 
рефлексов по мере возрастания I уменьшается, а точечные узлы 
размываются в штрихи. Только в плоскости I — 0 находятся иде­
альные точечные узльт.
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Рис. 6.21. Дифракционная картина портпяжпой мышцы лягушки в покос, 
экваториальное направление. Получена В. Б. Савельевым [62].

При интерпретации рентгенограммы мышцы возникают труд­
ности, связанные с расщеплением меридиональных рефлексов за 
счет интерференции, обусловленной гексагональной решеткой ни­
тей, а также за счет различных типов дезориентации решет­
ки [91].

Дифракционные максимумы рентгенограммы мышцы принято 
разделять на меридиональные, обусловленные структурой нитей, 
и экваториальные, обусловленные упаковкой нитей в гексаго­
нальную решетку.

В экваториальном направлении рентгенограмма мышцы 
(рис. 6.21) содержит ряд малоугловых рефлексов [24, 25, 34, 35, 
44], возникающих в результате дифракции на соответствующих 
сериях плоскостей гексагональной решетки, образуемой толстыми 
и тонкими нитями в области .4-диска [28, 29]. Наиболее сильны­
ми из них являются рефлекс от плоскостей (10), где расположе­
ны только толстые нити, и рефлекс (И ) ,  где расположены и тол­
стые, и тонкие пити.

Между рефлексами 10 и 11 обнаруживается промежуточный 
так называемый Z -рефлекс, который не индицируется в индексах 
гексагональной решетки толстых и тонких нитей. Пропсхожде-
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Рис. 6.22. Рентгенограмма мышцы в 
состоянии покоя.

Рис. 6.23. Рептгенограмма мышцы в 
состоянии ритора.

ипе его приписывают рассеяшио от Z диска и прилегающих к 
нему тонких нитей, упакованных в тетрагональную решетку [30]. 
Представление о структуре поперечного сечеппя можно получить 
на основании двумерного Фурье-сиитеза, используя эксперимен­
тальные зиачеиня амплитуд и задаваясь фазами на основании не­
которых модельных предпосылок. Более точную информацию об 
упаковке нитей можно получить, сравнивая экспериментальные 
данные (положения рефлексов и их интенсивности) с теоретиче­
ски рассчитанными от полученной модели, постепенно уточняя 
модель.

Рентгенограммы, мышцы в меридиональном направлении ди­
фракции (рис. 6.22) представляет собой две системы слоевых 
линий, обусловленных спиральными структурами толстых н тон­
ких нитей [31, 32].

Система миозииовых слоевых линии с основным периодом 
429 А  задается спиральным расположением миозииовых мостиков 
вокруг остова толстой нити (см. рпс. 6.20, с ). Третья слоевая 
линия содержит очень сильный меридиональный рефлекс 143 А, 
который обусловлен расстоянием между соседними ярусами мо­
стиков вдоль толстой нити.' На меридиане помимо сильных реф­
лексов 143 и 72 А регистрируется около 40 относительно слабых 
рефлексов, обусловленных, вероятно, распределением минорных 
белков па остове толстой нити [33, 34]. Кроме того, на рентгено­
грамме мышцы присутствуют «запрещенные» меридиональные 
рефлексы (например, 214, 107, 86 А ), указывающие па то, что
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регулярность расположения поперечных мостиков несовершенна 
[35—37]. Систематические смещения вдоль осп, а также беспо­
рядочные смещения мпозпповых головок проявляются в виде 
диффузного фона [24].

Дифракционная картина, даваемая топкими нитями, представ­
ляет систему слоевых липни с основным периодом 370 А. Наибо­
лее сильными рефлексами являются меридиональный 27 А  и 
близмеридпональиые 51 и 59 А, располагающиеся соответственно 
на 43,7 п 6 слоевых линиях. Топкую пить обычно представляют 
в виде двух тяжей, сдвинутых относительно друг друга на поло­
вину субъединицы, т. е. на 27 А (см. рис. 6.20, б). Спираль, 
скручепная из этих двух тяжей, имеет большой шаг 740 А, так 
что точки перекрещивания проекций тяжей повторяются с перио­
дичностью 370 А, что и дает первую слоевую линию. В такой 
модели актпповой нити легко прослеживаются сильно закручен­
ные правая и левая так называемые генетические (примитив­
ные) спирали, проходящие через сдвипутые относительно друг 
друга субъединицы обоих актпновых тяжей. Дифракция на этих 
различных по шагу спиралях дает шестую и седьмую слоевые 
липни, соответствующие межплоскостиым расстояниям 59 п 51 А. 
Особый интерес в системе актиновых слоевых представляет вто­
рая слоевая линия (1 =  2). Интенсивность максимума при ради­
альном положении R =  0,22 нм очень чувствительна к смещению 
тропомиозпнового тяжа на тонкой нити. При том же радиальном 
положении R =  0,22 им [38] па экваторе зарегистрирован реф­
лекс, не относящийся к рефлексам гексагопальной решетки, при­
рода его непзвестпа. Радиальное положение этого рефлекса мо­
жет совпадать с положением 9 максимума бесселевской функции. 
Если предположить, что мнозиновые пити имеют трехтяжевую 
спиральную структуру 9/3, то этот рефлекс может быть обуслов­
лен структурой толстой пити. Тогда интенсивность может быть 
чувствительна к изменению структуры мостиков или остова тол­
стой нити [39]. Будем обозпачать временной ход этого эква­
ториального рефлекса как IB(t).

Малоугловая рентгенограмма мышцы претерпевает сильные 
изменения при переходе ее из состояния покоя в другое стати­
ческое состояние — ригор, характерное для мышцы при отсут­
ствии в ней АТФ [28]. Такая мышца становится очень жесткой. 
На дпф>ракциопной картине от рпгорпой мышцы мпозиновыо 
слоевые липпп 429, 214, 143 А и другие исчезают, меридиональ­
ный рефлекс 143 А  в значительной мере ослабевает. Актииовые 
слоевые линии 370, 59, 51 и 27 А  усиливаются, причем близ- 
меридиональные рефлексы 51 и 59 А сдвигаются в меридиану 
(рис. 6.23).
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Интенсивности экваториальных рефлексов 10 и 11 перерас­
пределяются: 1\о ослабевает, 1\\ — усиливается, так что отноше­
ние / ,о / /ц  от 2,5 в покое уменьшается до 0,5 в риторе. Это от­
ношение зависит также от длины саркомера, что согласуется с 
моделью скользящих нитей, так как при растягивании мышцы 
уменьшается зона нерекрытия толстых и тонких нитей в А-диске 
(зона гексагональной упаковки) [28].

Указанное перераспределение интенсивности рефлексов 10 и 
11, означающее изменение заселенности кристаллографических 
плоскостей (10) и (11), было проинтерпретировано как резуль­
тат радиального перемещения мостиков из окрестности толстых 
нитей в окрестность тонких [40—42]. Такая интерпретация была 
подтверждена и расчетами карт электронной плотности попереч­
ного сечения мышцы с помощью Фурье-сиптеза [43]. Было пока­
зано, что наиболее сильные пики, находящиеся в узлах гексаго­
нальной двумерной сетки (мпозиновые нити), в ригоре ослабева­
ют, а более слабые пики в тригональном положении (актпповые 
нити) усиливаются. Отношение количества материала в актнпо- 
вых и миозиповых нитях, оцененное из этих данных, увеличива­
ется с 0,23 в покое до 0,61 в ригоре.

Перераспределение интенсивности рефлексов 10 п 11 в рпго- 
ро интерпретировано как образование стереоспецифического ком­
плекса миозиповых мостиков с глобулами актина. Эта интерпре­
тация согласуется с экспериментально наблюдаемыми фактами: 
увеличением жесткости мышцы в состояпип ригора; образовани­
ем поперечных связей, наблюдаемых в электронный микроскоп; 
образованием стабильного актомпозииового комплекса в растворе, 
диссоциирующего в присутствии АТФ.

Гипотеза о прикреплении мнозпновых мостиков к актиновой 
спирали в ригоре согласуется с ослаблением интенсивности ми­
озиповых слоевых, усилием актпиовых слоевых и сдвигом реф­
лекса 59 А  к меридиану (увеличение диаметра спирали, декори­
рованной мостиками). Это интерпретируется как выход мостиков 
из регистра миозиповой спирали и встраивание их в регистр ак­
тиновой.

Первые дифракционные картипы стационарно сокращающейся 
мышцы (гладкий изометрический тетанус) были получены в ре­
жиме накопления путем синхронизации возбуждения мышцы с 
экспозицией фотопленки, регистрирующей ресс.еянное излучение 
[44_46]. Необходимая интенсивность рефлексов достигалась за 
счет многократных стимуляций (до 10 тыс.). При этом прихо­
дилось менять более десятка мышц. Суммарная экспозиция со­
ставляла несколько часов. В качестве источников рентгеновского 
излучения использовались трубки с вращающимся анодом.

Рентгенограммы тетанически сокращающейся мышцы также 
обнаружили значительные изменения по сравнению с рентгено­
граммой покоящейся мышцы [44—46]. Было зарегистрировано 
ослабление интенсивности миозиновых слоевых линий и перерас­
пределение интенсивности рефлексов 10 и 11. Наблюдалось также
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уменьшение ( ~  на 13 % ) интенсивности рефлекса 143 А. Анало­
гичные изменения зарегистрированы на рентгенограмме от ри- 
горной мышцы, одпако были значительно слабее. Так, отношение 
/ 10/Л 1 уменьшалось в тетанусе до 0,9. Усиления актпиовых слое­
вых в этих работах не обнаружено.

На основании сходства рентгенограмм от мышц в сокращении 
и ригоре было выдвинуто предположение, что в активпой фазе 
сокращения в мышце реализуется структурпое состояние, пано- 
минагощее ригороподобпое состояние, но с меньшим количеством 
участвующих мостиков (40 % от общего числа). Это предположе­
ние было положено в основу мостикового коитактпого механизма 
сокращения, согласно которому сила развивается благодаря из­
менению угла наклона мостика, стереоспецифпчески прикреплен­
ного к тонкой нити.

Однако наличие стереоспсцпфпческого контакта мостика в 
фазе развития напряжения экспериментально нс доказано, но 
доказано также изменение конфигурации мостиков во время раз­
вития силы. Постулирование перехода мостика от перпендику­
лярной конфигурации и рпгороподобной (под углом 45°) под­
креплялось электронно-микроскопическими наблюдениями, где 
мостики регистрировались под углом 45° к осп топкой шл и. Од­
пако в последнее время появились работы, в том числе электрон­
но-микроскопические [47J, в которых оспаривается наличие 45- 
градусной конфигурации мостика.

В ряде работ [48—50] теоретическими расчетами выяснялось, 
как изменение азимутального и радиального положения мостиков 
влияет на интенсивность экваториальных рефлексов. Методом 
двухмерного Фурье-синтеза восстанавливалась проекция попереч­
ного сечения мышцы в разных состояниях по двум [48, 49] и по 
пяти [50] рефлексам. Заметим, что привлечение для расчетов 
дапных о пяти рефлексах [50] (вместо двух) (48, 49] качествен­
ного скачка в получаемой информации не обнаружило. В работе 
[51] была предпринята попытка теоретически проанализировать 
влияние азимутального и аксиального поворота па интенсивность 
рефлексов 10 и И . Расчеты показали, что изменение конфигура­
ции оказывает сильное влияние на интенсивность рефлексов и в 
первую очередь проявляется в изменении 7ц, т. е. 7ц более чув­
ствительна к конфигурации мостиков, чем 7ю.

Роль конфигурационных изменений в интенсивности экватори­
альных рефлексов продемонстрирована также в экспериментах по 
растяжению ригорпой мышцы [52], в которой число замкнутых 
мостиков оставалось постоянным, а вариация длины была незна­
чительной (1—2 % ). Показано, что в процессе растяжепия 7ц 
уменьшается обратимо всего на ~  10 %, а после отпускания мыш­
цы возвращается к исходному зпачепшо. Интенсивность 7ю была 
при этом в пределах ошпбкп постоянной.

Поведение интенсивности 2-й актиновой слоевой линии h=2 (t) 
обусловлено смещением тропомиозинового тяжа на тонкой ни­
ти [53].
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6.3.3. Режимы сокращения мышцы
В ответ на нервный импульс мембрана, мышечной клетки 

деполяризуется, при этом повышается проницаемость специали­
зированных мембранных систем — мембран саркоплазматического 
ретикулума, содержащего Са2+. Последнее приводит к выбросу 
кальция. Увеличение концентрации Са2+ (на два порядка) акти­
визирует сократительную систему белков. Выброс Са2+ — кратко­
временный процесс, наряду с которым идет актпвпый обратпый 
транспорт Са2+ в полость ретикулума (секвистрацпп кальция), и 
концентрация элемента вновь падает до пороговой величины 10“ 7 м. 
Вызвать активное состояние мышцы можно и электрической сти­
муляцией. Механический ответ волокпа при однократном элек­
трическом раздражении называется одиночным сокращением 
(рис. 6.24, 1), сокращение мышцы, происходящее против постоян­
ной внешней силы,— изотопическим. Если величина внешней си­
лы (Р0) не позволяет мышце укорачиваться, то такое сокраще­
ние называется изометрическим. Чем меньше нагрузка, тем с 
большей скоростью мышца укорачивается. Скорость изменения 
длины мышцы v и нагрузка Р связаны уравнением Хнлла [92] 
(Р +  a) (v +  b )= b  (PQ +  а) , где а и b — константы.

При стимуляции мышцы последовательностью импульсов про­
исходит суперпозиция механических ответов, мышца находится 
в состоянии максимальной активации, все время развивает силу. 
Этот режим называется тетанус. Длительность механического от­
вета зависит от температуры. Так, для мышцы лягушки по мере 
понижения температуры от 20 до 0 °С опа может увеличиваться 
от 100 до 600 мс.

Суммация одиночного сокращения (ОС) в тетанус не являет­
ся линейной, т. е. интеграл (сила X время) для механического от-

Рис. 6.2S. Кривые развития изомет­
рической силы P(t) при повторной 
стимуляции мышцы в различпыо 
моменты одппочиого сокращения. 
Время подачи второго стимула указано 
стрелками. Длительность кадра 10 мс.

Рис. 6.24. Механический ответ волокпа па электрическое раз-. 
дражеппе.

1 — изометрическое одиночное сокращение; 2 — сокращение, пшщпиро- 
Dninioe повторным стимулом; 3 — гладкий тетанус.
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Рис. 636. Врсмеппоп ход интенсивности меридиональ­
ного рефлекса 143 А в изометрическом режиме при 

быстром отпускаиии в фазе максимума напряжения. 
X — рывок, •  — освобождение.

вета от импульсов не является суммой из ОС, 
а зависит от распределения межимпульсных 
интегралов и частоты следовапия импульсов. 
Согласно Н. Е. Введенскому, реагирующий суб­
страт изменяет свое состояние, и следующий 
импульс, воздействуя на измененный субстрат, 

даст реакцию, отличную от ответа 
па первый импульс.

Простейшей импульсной после­
довательностью является парная 
стимуляция, которая в зависимо­
сти от межимпульсного интервала 
мышц т вызывает различный ме­
ханический ответ (рис. 6.25). Па- 

0 200 400 Ъ,т ра стимулов, дающих слитный
механический ответ, принято называть дуплетом. Ответ на дуп­
лет отличается от ОС и по амплитуде, и по форме. Интеграл (си­
ла X время) для дуплета увеличивается больше чем в три раза. 
Этот прирост уменьшается по мере роста т, и когда т >  2ТС 
{Тс — время достижения максимума ОС), он может стать мень­
ше суммы двух ОС. В этом случае механический ответ выглядит 
в виде двугорбой кривой, второй максимум которой ниже первого.

Изменить характер механического ответа мышцы можпо не 
только вариацией режимов стимуляции, но и механическими воз­
действиями на активно сокращающуюся мышцу, меняя величину 
нагрузки и длину мышцы. Последние можпо менять с различны­
ми скоростями, например, быстрый рывок пли быстрое освобож­
дение из-под нагрузки, медленное удлинение или медленное уко­
рочение. В первом случае сила увеличивается, во втором падает 
с последующей релаксацией (рис. 6.26). В случае ОС степень 
релаксации зависит от того, в какой фазе ОС было приложено 
механическое воздействие.

Режим тетанического сокращения можно менять синусоидаль­
ной модуляцией длины (па 1— 3 % ) с частотой 5— 10 Гц. Это 
приводит также к синусоидальному характеру механического от­
вета.

Разные режимы сокращения активизируют, синхронизируют 
различные структурные состояния в мышце. Последнее дает воз­
можность выявить корреляции между макроскопическим и моле­
кулярным процессами (или механическим ответом и молекуляр­
ными перестройками структуры сократительного аппарата).
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6.3.4. Обзор экспериментальных работ 
по исследованию структурных изменений 
сокращающейся мышцы 
с высоким временным разрешением

Работы по исследованию структурных изменений в процес­
се сокращения методикой «дифракционного кино» с использова­
нием СИ впервые в мире проведены на ВЭПП-3 в 1975 г. [54, 55]. 
В настоящее время песколько коллективов исследуют структуру 
мышцы с высоким временным разрешением при различных ре­
литах сокращения. Обычно регистрируются временные зависи­
мости интенсивности трех групп рефлексов: экваториальных 
Ло(£), 7ц (f), обусловленных гексагональной упаковкой нитей, 
экваториального рефлекса 7r (f), расположенного при R =  0,22 нм, 
меридиональных рефлексов Т ^ о  (f), 7 ^  о (f), располо-
жешшх иампозиновьтх слоевых линиях, и 7 о (г), 7 о (t), 7I=2(f), 
расположенных па актииовых слоевых линиях. Исследуется так­
же изменение ширины рефлексов и диффузного фона в процессе 
сокращения. Ниже представлены экспериментальные результаты 
и даны схемы временного хода интенсивностей дифракционных 
максимумов относительно кривых напряжения для различных 
режимов сокращения: P{t), Ii=*i(t) и ^/^100̂ (0> ^ „ 14\(*)>
1/7 )яо (0, 1/7^0 (I). Для простоты анализа временного хода ин­
тенсивностей дифракциоипых максимумов относительно кривой 
изотермического напряжения все кривые снормпрованы на одну 
высоту. Разделим условно P{t) одиночного сокращения па четыре 
интервала: 1 — фаза развития напряжения, включая линейный 
участок, где =  max (заметим, что интервал линейного участ­
ка P{t) совпадает с максимальным уровнем активного состояния 
и максимальной концентрацией Са2+ в саркоплазме); 2 — фаза 
развития напряжения с замедлением; 3 — фаза максимального
значения Р, где ~  =  0; 4 — фаза расслабления, где тоже имеет 
смысл выделять точку перегиба, когда скорость фазы быстро уве­
личивается, и точку, где она экспоненциально затухает. В на­
чальной фазе развития папряжения все кривые 7(f) отслежива­
ют кривую P(t) с различным временным опережением 
(рис. 6.27— 6.29) [57, 58, 61]. Наибольшее опережение зарегист­
рировано для актиновых рефлексов 7^~ (t) и 7,=2(f) (см. 
рис. 6.27, а, б) [39, 56—60]. Интенсивности этпх рефлексов на 
полувысоте опережают кривую P(t) на 50—60 мс. Уменьшение 
интенсивности миозиновых слоевых происходит несколько мед­
леннее, фронт кривых 7 «(f). 7 e(t) и 7 о (t) опережаетP (f)
на 10—20 мс (см. рис. 6.29, а, б) [61]. Практически с  той жо 
скоростью меняются экваториальные рефлексы, однако скорость
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Рис. 6.27. Изменение силы P[t) п пптепспвпостп /(<) мпозпповых, актппо- 
вых и экваториальных рефлексов прп тетапнческом сокращении мышцы.
а —  мпознновап слоевап 429 А  и 2-я актнновая слосвап; б — экваториальные реф­
лексы 10, 11 и 6-я актиповап слоевап 59 Л. И н т е н с и в н о с т и (t) п 1>о(О снор- 

мированы на их максимальное изменение с обратным знаком.

Рис. 6.28. Изменение силы Р{1) п интенсивности рефлексов прп одипочиом 
изометрическом сокращении.

а —  2-я актиповап слосвап, б —  экваториальные рефлексы ю  и и .

роста In{t) больше, чем скорость уменьшения I\o(t) (см. 
рис. 6.27, б) [62 -64].

Значительные различия I(t) всех рефлексов обнаруживаются 
во второй и третьей фазах P(t),  когда P(t) достигает максимума. 
Для активной группы рефлексов максимум формируется па 70— 
80 мс раньше, чем максимум P{t).  Падение интенспвпостп этих 
рефлексов начинается очень быстро, до того как P(t) достигнет 
максимального значения. В максимуме же напряжения I(t) ак- 
тиновых слоев уменьшается па 70 % от своего максимального 
значения (см. рис. 6.28, а) £56, 65].

Интенсивность на миозиповых слоевых линиях I  » (£ )и / о (О
429А 4 '  а и л ' '

уменьшается по мере развития напряжения синхронно с P (t ).  
Максимумы этих кривых совпадают с максимумами P(t)  (см.
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Рис. С.29. Измените сплы P(t) ц лнтснспвпостп мпозпповых рефлексов 
при одиночном изометрическом сокращении мышцы.

п — 1-я миопппопая слоевая 429 А п меридиональный рефлекс 214 А. Для удобства 
сравнения временного хода интенсивностей с кривой развития силы P(t) , I  о ( ( )

429А
и I  о (О  снормнрованы на нх максимальное изменение с обратным знаком, б — 

2МА
1-л мнознновая слоевая и меридиональный рефлекс 143 А. Кривая напряжения 

представлена л форме 1 — P(t) .

Рис. 6.30. Экспериментальные кривые временного хода интенсивности эква­
ториальных рефлексов 10 п 11 при сокращении мышцы в различных ре­

жимах.
а — наометрпка, б  — изотоника, в, в — быстрое отпускание, в, е — повторное стиму­

лирование.
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рис. 6.29, а) [61]. /  . ( 0  имеет сложный характер и будет рас­
смотрен ниже.

Экстремумы экваторпальпых рефлексов сдвипутьт отпосптель- 
но друг друга, т. е. в ходе I\o(t) и Iu(t) пет простой зеркальной 
зависимости. Максимум Iu{t) формируется раньше, чем минимум 
/ ю. Положение минимума совпадает с положением макси­
мума P(t). Максимальное же значение In(t) совпадает с точкой 
перегиба на Р(£), т. е. с фазой спада активного состояния мыш­
цы (рпс. 6.30, а) [48, 49].

Таким образом, на некотором интервале перед максимумом 
P(t) обе кривые /ю (0  и Iu(t) снижаются [64].

При расслаблении мышцы (см. рис. 6.28, б, 6.29, а) кривую 
P(t) полностью отслеживают только ^429̂ (*)и ho(t)- При таком 
расслаблсппи интенсивности этих рефлексов восстанавливаются 
до своих зпачеппй в покое [61, 64]. Релаксация ^„14\(0 в значи­
тельной степени отстает от кривой P(t) [61, 64]. Падение интен­
сивности актпновых слоевых линий до своего исходного уровня 
значительно опережает P{t), так что интенсивности на нолувы- 
соте для / 59» (f) и /|«2(0 опережают P(t) на 130 и 90 мс соот­
ветственно [56, 65]. Еще более быстрое падение 2-й актиновой 
слоевой лпиип наблюдается у  сильно растянутых мышц, когда 
пет перекрытия толстых и тонких нитей в саркомере [56]. В фа­
зе расслаблепия продолжается падение /ц (£ ), которое началось 
еще до того, как напряжение достигло максимального значения. 
В некоторых случаях I\\{t) падает на 30 % ниже уровня покоя, 
после чего релаксирует до уровня покоя к моменту полного рас­
слаблепия мышцы (см. рпс. 6.29, б). Таким образом, кривая 
/н (£ ) имеет синусоидальную форму. В фазе расслабления, так же 
как и в фазе развития напряжения, иа некотором пптервалс 
/ю (0  и In(t) синхронно меняются, обе растут.

Очень сложную временную зависимость имеет ^ш ^ (0  (см.
рис. 6.29, б). Как уже отмечалось, ^143̂ (0  уменьшается по мере 
роста напряжения в начальной фазе. Затем паблюдается резкий 
всплеск ^143д_(0» который достигает макепмальпого значения в 
фазе наибольшего развития активпого состояния мышцы, после 
чего начинается спад ^143д(0* достигающий минимума к концу 
расслабления. Релаксация ^143̂ (0  к исходному значению про­
исходит со значительной задержкой [68].

Таким образом, ^143̂ (0  имеет бифазпый характер. На ниспа­
дающей ветви кривой формируется пик, разделяющий два мини­
мума. Второй минимум значительно ниже первого [61, 67—69]. 
Высота пика коррелирует с величиной развиваемого напряже­
ния [70]. В некоторых случаях значение интенсивности в ' пике 
достигает уровня покоя или даже превышает его [71]. Следует 
заметить, что пик (0 удается зарегистрировать при утом-
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лопни мышцы, а также в режиме изотопического одиночного со­
кращения.

Рассмотрим конкретные структурные изменения в процессе 
одиночного изометрического сокращения на основе анализа вре­
менной зависимости интенсивности рефлексов. Интенсивности ак- 
тииовых слоевых совпадают с ростом концентрации кальция и 
развитием активного состояния мышцы. Это свидетельствует о 
том. что Са2н\ взаимодействуя с системой регуляторных белков, 
трансформирует структуру топких нитей. Тропомиозпновые тяжи 
па актнновой нити сдвигаются, обусловливая рост //=г(£). Транс­
формируется, по-видимому, и спираль актина, меняется ориента­
ция актиновых мономеров, вызывая изменение (f), чувстви­
тельной к таким структурным перестройкам [56, 59].

Рассмотренные результаты не подтверждают простого стери- 
ческого блокирования тропомиозипом мест взаимодействпя на 
актнновой спирали. Падение h=z(t) происходит до того, как на­
пряжение достигнет своего максимума [65].

Увеличение /ц (£) и падение Iio{t) по мере развития напря­
жения указывает на радиальное перемещение мостиков к топ­
ким нитям. Падение интенсивности всех миозиновых слоевых, 
включая ^143\(0i свидетельствует о нарушении спиральной струк­
туры толстой нити. Это может быть вызвало либо асинхронным 
движением мостиков, нарушающих спираль, либо их стереоспе- 
цифическим взаимодействием с тонкими нитями п выходом из 
регистра миозиновой спирали. Такое поведение интенсивностей 
экваториальных рефлексов и миозпповых слоевых линий не про­
тиворечит конической модели, согласно которой радиальное дви­
жение аспнхроипо работающих мостпков приводит к стереоспеци- 
фическому взаимодействию с глобулами актина. В этом случае 
следовало бы ожидать сипхронпого усиления актиновых слоевых 
(59, 51 А) и сдвига их к меридиану. Однако последний не реги­
стрируется [59], и ход / #о (0  значительно опережает P(t) :
^50л (̂ ) спаДает> когда P(t) имеет максимальное значение.

Не укладывается в модель стереоспецпфпческого взаимодейст­
вия и бифазный характер ̂ 113̂  (0* Формирование пика (0 па 
фоне минимальных значений I m (£), hu(t)  и Iio(t) пельзя объ­
яснить в рамках традиционной модели [69]. Основной постулат 
здесь заключается, в том, что развитие силы обеспечивается мо­
стиками, образовавшими стереоспецифическуго связь с глобулами 
актина. Другими словами, предполагается, что при взаимодей­
ствии толстых и тонких нитей регистр структуры первых пере­
страивается в регистр вторых, как это наблюдается при переходе 
мышцы в ритор. Наличие пика ^143̂ (0  опровергает это предпо­
ложение; мостики, находясь около топкой нити, сохраняют рас­
селение между соседними ярусами, равное 143 А. Не приемлемо 
и альтернативное предположение о подстройке регистра тонкой
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тштп к регистру толстой, так как при активации мышцы наблю­
дается усиление I r̂ {t), что указывает па рост структурированно­
сти актииовой спирали.

Таким образом, структуры, взаимодействующие в активном 
состоянии, сохраняют несоизмеримые периоды. Каковы же струк­
турные перестройки мостиков, обусловливающие погасание ин- 
теиспвпостп миозпиовых слоевых линий и усиление меридиональ­
ного рефлекса 143 А? Хаотическое разупорядоченпо мостиков и л и  
асинхронное встраивание мостиков в структуру тонких нитей при­
вело бы к погасанию всех слоевых линий, включая 143 А. Уси­
ление истинно меридионального рефлекса па фойе погасания 
слоевых линий указывает на некоторые закономерные измерении 
в конфигурации мостиков. Например, азимутальный поворот мо­
стиков, расположенных около тонкой пита, может привести к 
ослаблению спирального расположения мостиков, ио к сохране­
нию расстояний между ярусами. Правда, азимутальный поворот 
должен привести к уменьшению заселенности плоскостей (1:1.) и 
увеличению интенсивности на других плоскостях.

Теоретические модельные расчеты дифракционных картин об­
наруживают возможность значительных изменений в соотношении 
интенсивностей миозпиовых слоевых линий, сокращенных и ис­
тинно меридиональных рефлексов при вариации плотности упа­
ковки толстых и тонких питой, которая меняет энергию взаимо­
действия между нитями [72].

В модельном расчете [73] было показало, что простой ради­
альный перенос мостиков от толстых нитей к тонким в гексаго­
нальной решетке саркомера приводит к ослаблению интенсивно­
сти всех слоевых, кроме/ « it).

Процесс перестройки мостиков можно рассмотреть и с иной 
стороны. Действительно, явление радиального асинхронного пере­
носа электронной плотности будет приводить к разрушению спи­
рали каждой толстой ппти, вызывая погасание всех миозпиовых 
слоевых, в том числе и рефлекса 143 А, что наблюдается в на­
чальной фазе активации. Процесс радпальпого переноса мостиков 
сопряжен с увеличением числа мостиков в области тонкой нити, 
где собираются мостики, принадлежащие трем толстым нитям. 
Другими словами, в тригональном канале, который образован 
между тремя толстыми нитями, по мере активации мышцы фор­
мируется короткоживущая мезофаза мостиков с периодами 143 А, 
представляющая собой динамическую структуру с временем жиз­
ни 30—40 мс. Несоизмеримость периодов динамической струк­
туры и активной спирали делает маловероятным процесс стери- 
ческого взаимодействия между мостиками и глобулами актина. 
-В этой связи обратим внимание на то, что актииовая спираль 
декорирована минорным регуляторным белком тропопппом, пе­
риод расположения которого на топкой нити отличается от пе­
риода расположения Фитиновой спирали. Такой характер упаков-
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кп тропошша усиливает эффект несоизмеримости в системе взаи­
модействующих m iTeii [36].

Итак, на основании вышеизложенного следует заключить, что 
для стерсоспецифического взаимодействия необходимо ввести не­
которое движение мостика (азимутальное, аксиальное) или отно­
сительное скольжение нитей, которое приведет к увеличению 
вероятности стсреоспсцифического контакта.

В аспекте такого подхода к рассмотрению взаимодействия 
между нитями большой интерес представляют эксперименты, в 
которых к мышце прилагается .механическое воздействие, при­
водящее к относительному скольжению нитей. Воздействием 
может быть быстрое или медленное измепеппе (однофазное пли 
периодическое) длины пнтей на 1—3 % (удлинение или укоро­
чение). При растяжении актиповой линии мышцы сила растет, 
при укорочении — надает. Рассмотрим поведеппе интенсивностей 
различных групп рефлексов.

В ряде работ исследовалось влияние быстрых освобождений 
от нагрузки па структуру мышцы в одппочиом изометрическом 
сокращении [74]. В ответ на быстрое освобождение от нагрузил 
сила, развиваемая мышцей, быстро падает, величина последую­
щего восстановления силы завпепт от того, в какой фазе цикла 
одиночного сокращения было приложено воздействие. Если это 
была начальная фаза развития напряжения плп расслабления, 
сила не восстанавливается. Быстрое освобождение от нагрузки 
в этом случае как бы ускоряет фазу расслаблеппя. Значительные 
различия в реакции на смепу режима сокращения проявляют ин­
тенсивности разных рефлексов. Резкое падение обнаруживает 

/ ^ °  (£)> при восстановлении силы наблюдается и восстановление
^иал (^ ’ Т‘>и°А ^  практически не меняет своего значения. Очень 
чувствительна к падению силы /ц (0>  в то время как Iw{t) ме­
няется слабо (см. рис. 6.30, в, г).

Аналогичное поведение (0  обнаружено в экспериментах 
на тетаннчеекп сокращающихся мышцах. Как при быстром ос­
вобождении мышцы от нагрузки, так и при быстрых рывках за­
регистрировало резкое уменьшение (0> хотя в первом случае 
напряжение на мышце падает, а во втором растет [75]. При этом 

•изменение других миозпновых слоевых не зарегистрировано.
Эффект медленного изменения длины (22 % длины мышцы 

в с) тетаиически сокращающейся силы приводит к падению 
г о (t) независимо от того, удлиняется ли .мышца или укорачп-

1  U 3A  '  '
вается; в перво.м случае напряжение растет, во втором — падает 
(рис. 6.31, а, б) 176, 77]. Ширина рефлекса при этом пе меняется 
вдоль меридиана, вдоль слоевой линии протяжеппостыо рефлекса 
143 А растет по мере развития напряжения, при растяжении и 
после пего. Это указывает на то, что степень упорядоченности 
вдоль нити сохраняется. Однако область упорядочеппости при



Рис. 6.31. Влияние медленного изменения длины тетанпчсски сокращаю­
щейся мышцы на напряжение P(t) и пнтспсшшостп меридионального реф­

лекса 1 е •
143Л

Мышца растягивалась ппп укорачивалась с  постоянной скоростью на 7 % от ис­
ходной величины; а — растяжение, б — отпускание.

Рис. 6.32. Схема пзмснсппн сплы и ин- 
тснспвности рефлексов под влиянием 
синусоидального изменения длппы тс- 

танпчеекп сокращающейся мышцы. 
а — сила; б — меридиональный рефлекс, 
143 А; в — экваториальные рефлексы 10 и И.

этом как бы сужается в попереч­
ном направлении. Необходимо от­
метить, что (t) ие отслежи­
вает изменение длины, она умень­
шается прп активации и восста­
навливается при расслаблении. 
Обращает на себя внимание тот 
факт, что падение вы­
званное изменением длины, всегда 
больше падения ^143°А(0 прп ак­
тивации мышцы. Самое же низ­
кое значение регистри­

руется при расслаблении мышцы. Величина, до которой падает 
^14за ( )̂ ПРИ Рассла^лепни» по-видимому, является характерной 
для данной мышцы, независимо от того, в каком режиме она со­
кращалась.
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Противоположный эффект оказывает медленное изменение 
длины нити на актиновые рефлексы /  ° (t) и I  о (t) [64]. В ре-

5DA 61А
жиме растяжения, когда сила растет, интенсивность рефлексов 
уменьшается. При этом полуширина рефлексов не меняется, т. е. 
не происходит дезориентации структуры вдоль нити.

Интенсивность экваториального рефлекса 1ц в режиме рас­
тяжения уменьшается, при этом изменение 1\о незначительно 
[89]. Медленное укорочение мышцы не влияет на /ю  и 7ц [77].

Синусоидальная модуляция длины тетанически сокращающей­
ся мышцы приводит к синусоидальному характеру механического 
ответа (рис. 6.32, а, б) [78—80]. С уменьшением длины сила па­
дает, с увеличением — растет. При этом характерно, что уровень 
осцилляции P(t) выше, чем изометрическое напряжение.

Рассмотрим изменение интенсивностей I\o(t) л /ц (0 »  (0
П^2ма ^ 3,ieCTII°i что ПРП развитии тетаиического напряжения 
In{t) растет, a ho{t) падает. В случае же модуляции механи­
ческого отлета изменением длины наблюдается противоположный 
эффект. С ростом напряжения /ц (£) падает, a Iw(t) увеличива­
ется. Амплитуда изменений /ц (£) значительно больше, чем Ло(0* 
При этом максимум амплитуды I\\(t) не превышает ее значеппп 
в состоянии изометрического тетануса.

Синусоидальные изменения ^143̂ (0  п (*) сходны, иа из­
менение длины J o (t) обнаруживает нелинейный характер от­
вета. Внутри каждого цпкла нзменеипя длины имеются два пика 
и две впадины па (0  [80]. Максимальное значение близко
к значению при стационарном тетаппческом сокращении. Мини­
мальное же зиачепие падает ниже уровня падения » (t) в фа­
зе развития тетануса. Однако следует подчеркнуть, что при рас­
слаблении мышцы ^143д (0 уменьшается гораздо сильнее, т. е. 
любые механизмы воздействия на мышцу пе приводят к падению 
I  14за (̂ ) пиже этого УРовпя расслабления, которое достигает 25 % 
от уровня покоя. Иптересио отметить, что амплитуда осцилляций 
зависит от температуры и уменьшается с ее повышением [79]. 
Интегральная ширина рефлекса 143 А  вдоль меридиана и пер­
пендикулярно ему пе меняется, т. е. изменение СО не вы'
звано дезориентацией структуры толстой нити [78].

Спнусопдальпое изменение длины мышцы незначительно вли­
яет п а I 2Ы°а (0> которая осциллирует в противофазе с (£)•
Последнее может свидетельствовать в пользу того, что по мере 
упорядочения структуры с периодом 143 А пертурбация мости­
ков спиральной структуры уменьшается.

При модуляции длины изменение интенсивности актпновых 
слоевых I  о (1) и I  о (t) незначительно, хотя при развитии те-
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таппческого напряжения оно достигает 35 и 30 % соответстиеи- 
но. Изменение нптеиспвиости актпновых слоевых Jimniii проис­
ходит в противофазе с ^пз°(0> при укорочении мышцы регистри­
руется пезпачптельный рост /_д» (t). Изменения / .^ (2 )  совсем 
иезпачптельпы.

Таким образом, суммируя результаты экспернмеитов, связан­
ных с различными воздействиями па тстаипчески сокращающую­
ся мышцу, можно сделать следующие заключения. Любые меха­
нические воздействия, приводящие к изменению длины мышцы 
и вызывающие изменение механического ответа, вызывают изме­
нения дифракционной картины мышцы. Интенсивность рефлекса 
143 А  резко падает, другие миозпновые слоевые почти по меня­
ются. Наблюдается также уменьшение / ц ( 0  на фоне незначи­
тельного изменения Iw(t). Такой характер изменений может 
быть интерпретирован следующим образом. Изменение длины па 
1—3 % приводит к проскальзыванию нитей на расстояние 
—100 А. Относительное двпжепие нитей повышает вероятность 
взаимодействия комплементарных мест связывания. Результатом 
проскальзывания оказывается встраивание миозиновых мостиков 
в регистр актиновой спирали. Процесс встраивания нарушает ак­
сиальную и азимутальную конфигурацию мостиков. Это прояв­
ляется в падении ^  ® (0 п Л|(0* Ло(*) оказывается гораздо 
менее чувствительной, поскольку события происходят в области 
тонкой нити. В присутствии АТФ в активной мышце эта связь 
быстро распадается и мостики восстанавливают свою структуру. 
Малое время жизни структуры, декорированной мостиками, про­
явится в незначительном увеличении актпновых слоевых, а для 
случая одиночного сокращения вообще может быть нс зарегистри­
ровано. Для этого требуется, по-видимому, методика с гораздо 
большим временным разрешением. Мостики после связи с акти­
ном приобретут различную конформацию, время релаксации их к 
исходному состоянию будет отражаться во времени восстановле­
ния (0- Незначительное изменение /^ о  (£), возможно, объ­
ясняется тем, что температура, при которой проводился экспери­
мент, была высокой (17 ®С) [81], при такой температуре измене­
ния / ijge (г) также незначительны [79]. Необходимо обратить вни­
мание на то, что при изменении длины мышцы происходит 
уменьшение 1"143̂ (*) 11 увеличение ^5а°(0> что коренным обра­
зом отличается от фазы развития напряжения, когда интенсив­
ность обоих рефлексов становится выше, чем в состоянии покоя. 
Противоположный характер изменения ^из°А (0 и -̂ 50® (0 харак­
терен для рпгора.

Определяющая роль динамической структуры — короткоживу- 
щей мезофазы с периодом 143 А — показана в серии экспери­
ментов, где для активации мышцы используется парная стиму-
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б

Рис. 6.33. Врем силой ход интенсивности мерпдиопальиых рефлексов
21! А (а) п 143 А (б) при повторпом стимулировании (точки) и быстром 

отпускании (сплошная) (в).

Рис. 6.34. Поведение интенсивно­
сти меридионального рефлекса 

143 А при развитии усталости 
мышцы (от я до с) в изометри­
ческом тетанусе (по результатам 

работы [70]).

ляцня (рис. 6.33) [83]. При повторной стимуляции мышцы, на­
ходящейся в состоянии одиночного сокращения, величина меха­
нического ответа сильно возрастает. Как видно из рнс. 6.33, 
одновременно регистрируется резкое увеличение I ыа°А (*)• Интен­
сивности других миозииовых слоевых при этом почти не меняют­
ся. Поведение /ю(£) и /ц  (£) также меняется, однако эти изме­
нения нелинейны, они значительно меньше, чем изменения P(t) 
[84]. Следующий вывод можно сделать из экспериментов по пар­
ному стимулированию. Увеличение силы при повторной актива­
ции мышцы сопровождается ростом 7 ^ »  (<)• В этих эксперимен­
тах отчетливо видно, что развитие силы сопровождается форми­
рованием мезофазы с периодом 143 А [85]. Только методом пар­
ного стимула оказалось возможным выявить ,эту корреляцию, так 
как при одиночном сокращении рост I  * (t) маскирован паде-

ш



biff, п s

W IV VT’J »  V
Ц--- 1--- 1--- Г-1

J V .
----1--- 1--- Г-1

'j  \ J \
1— 1— I— н

О ВО 120 ' 0 60 120 ' 0 60 120 ' 0- 60 120 ' О 60 120 ' 
t,MC Ь

Рис. 6.35. Изменение поведения силы и интенсивности экваторнальпых 
рефлексов 10 п 11 при утомлении одной п той же мышцы в процессе изо­

метрического сокращения.

цпем интенсивности всех миозиновых слоевых, которое вызывает­
ся уходом мостиков из области толстой нити.

Исследования структуры перестроек в утомленных мышцах 
[86, 87] обнаружили значительные изменения в ходе /(£ ) . На
^14за исчезает ппк Динамической структуры (рис. 6.34). Про­
лонгируются фаза расслабления и длительность релаксации 
структуры к исходному уровшо. Это особенно ярко проявляется 
на кривых I\o(t) и In (t), представленных па рис. 6.35. По море 
утомления не только уменьшается амплитуда, по и меняется 
форма кривых /(£ ) ,  особенно в фазе релаксации. При сильном 
утомлении структура вообще не возвращается к исходному со­
стоянию. Она как бы «замораживается» в некоторой измененной 
конформации, так что следующий цикл сокращения (а мы сумми­
руем информацию сотни циклов) застает структуру в состоянии, 
отличном от состояния покоя, и, по-видимому, часть активного 
потенциала мышцы расходуется на релаксацию структуры. Это 
должно приводить при суммировании информации большого числа 
циклов к артефактам. Например, в утомленных мышцах наблю­
дается инверсия хода экваториальных рефлексов: /ц (£ ) вместо 
роста обнаруживает падение, а /ю (£ ), напротив, рост [87]. Пред­
положение о том, что для релаксации структуры необходим опре­
деленный потенциал активности, подтверждается в экспериментах 
с повторным стимулированием утомленной мышцы [87, 88]. Если 
последнюю стимулировать дуплетным импульсом, то наблюдает­
ся полное восстановление в ходе /ю(£) и /ц (£ ). Вероятно, дуп- 
летное стимулирование пролонгирует активное состояние мышцы 
таким образом, что структурные изменения совершают полный 
цикл активации и релаксации.

*
* *

Анализируя многочисленные экспериментальные данные по ус­
тановлению корреляций между P(t) и интенсивностями всех 
групп рефлексов, можно сделать следующее заключение. Раз­
витие напряжения сопровождается структурными изменениями 
толстых и тонких нитей, а также переносом электронной плотно­
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сти от первых ко вторым. В активной мышце формируются 
короткоживущне упорядоченные мезофазы. Напряжение разви­
вается при взаимодействии структур, имеющих несоизмеримые 
периоды. После полного расслаблепия мышцы регистрируется 
паст активационное состояние структуры, отличающееся от со­
стояния покоя.

Процесс релаксации структуры к исходному уровню требует 
определенного активного состояния мышцы. Утомленпе мышцы 
замедляет процесс релаксации.

Прппедепиыс результаты не могут быть объяснены в рамках 
мостнковой контактной модели. Для интерпретации пеобходимо 
представление о динамической структуре, которая формируется 
в интерьере гексагональной решетки и пе является генетически 
самостоятельной. Эта структура формируется мостиками трех 
различных нитей в момент сокращепия, время ее жизни сотая 
доля секунды.

Таким образом, в качестве функционально значимого элемен­
та следует рассматривать пе пару обособленных пптей, а трпго- 
нальнын канал жидкокристаллического ансамбля, который обра­
зован фибриллами с различными перподами и симметриями. В ре­
зультате радиального движения мостиков система выходит из 
равновесия, появляются нсскомпенспроваппые еллы в продольном 
направлении. В силу полярности структуры любой вектор сил 
приведет к однонаправленному движению тонкой нити вдоль осп 
мнозпнового канала. При движеппп система становится равновес- 
пой. Принцип динамического сопряжения симметрий может опре­
делять механизм биологической подвижности в разных ее про­
явлениях [93].

Сократнтельпые системы, по-видпмому, напоминают системы 
с перемешиванием, и, возможно, подобные представлеппя ока­
жутся плодотворными для понимания механизма биологической 
подвижности.
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