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“Наука начинается с тех пор, как начинают измерять.
Точная наука немыслима без меры”.
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Статья посвящена решению проблем в экспериментальной части газовой электронографии. Экспе-
римент представлен согласно требованиям Международной организации по стандартизации изме-
рительных процессов и измерительному оборудованию. Процесс рассеяния выражен через плотно-
сти потоков объемных плотностей зарядов, переносимых через объем облучения. Показаны пре-
имущества использования молекулярного пучка в качестве мишени для быстрых электронов зонда.
Для количественной оценки эффективности измерительной системы предлагается использовать
отношение “достигнутого результата” к “используемым ресурсам”. Получены значения эффектив-
ности осветительной системы электронографа, мишени и приборного фона, изготовленного в ла-
боратории МГУ, σ1(S28Å–1) = 6.36 × 10–18, σ2(S28Å–1) = 2.24 × 10–11 и σ0(S28Å–1)фон = 1.06 × 10–20. Уста-
новлено, для регистрации полезного сигнала в области S = 28 Å–1, необходимо переместить через
объем облучения заряд зонда равный 2.2 × 105 Кл, при этом, заряд мишени составил 6.25 × 10–2 Кл;
отношение сигнал/шум при S = 28 Ǻ–1 равно 870.
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Электронографический метод определения
строения свободных молекул основан на сравне-
нии экспериментальной интенсивности рассея-
ния быстрых электронов в свободных молекулах с
теоретическим аналогом. Интенсивное развитие
вычислительной химии в области строения моле-
кул часто позволяет обходиться без эксперимен-
тальных данных. Однако, прецизионный, контро-
лируемый эксперимент крайне необходим не толь-
ко для оценки качества теоретических расчетов, но
и для дальнейшего развития структурного метода.
Традиционное использование в эксперименте в
качестве мишени вязкой струи пара, приводящее к
делокализации струи в объеме облучения, исклю-
чает возможность измерять, стандартизировать и
оценивать качество электронографической изме-
рительной системы (ИС) с целью постоянного усо-
вершенствования эксперимента.

Традиционная система проведения экспери-
мента является ярким примером неэффективно-

сти получения экспериментальных данных.
В случае вязкой струи пара размеры объема облу-
чения и концентрация в нем молекул не поддают-
ся количественной оценке. Не представляется
возможным измерить посторонний приборный
фон в процессе эксперимента. Другая проблема
заключается в том, что латентные составляющие
присутствуют на электронограмме в виде непред-
сказуемого постороннего приборного фона. На-
пример: дифракции Фраунгофера и Френеля,
возникающие на краю коллиматора и узкой щели
лепестка сектора, или последствия явления не-
взаимозаместимости, имеющие существенное
значение в фотометрии для количественной
оценки оптической плотности на электронограм-
ме, или наличие конденсата исследуемого веще-
ства на поверхности регистрирующего устрой-
ства, исключающего возможность использовать
нефотографические системы регистрации ди-
фракционной картины. В традиционном экспе-
рименте невозможно определить ключевую ха-
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рактеристику меры чувствительности ИС – отно-
шение уровня полезного сигнала к уровню
приборного фона. Эта величина наиболее полно
характеризует качество регистрируемого сигнала.

Нельзя контролировать процесс, если его не-
возможно оценить количественно. По этой при-
чине электронограф, использующий вязкую
струю пара, не может быть сертифицирован по
международным стандартам качества. Если
учесть, что в традиционной ГЭ (газовой электро-
нографии) невозможно воспроизвести условия
эксперимента в различных лабораториях, то ста-
новится ясным, что в настоящее время научные
выводы о строении молекулы не могут считаться
удовлетворительными. Недопустимо, чтобы хи-
мик-структурщик корректировал результаты экс-
перимента в процессе выделения молекулярной
составляющей рассеяния, а также в процессе
уточнения параметров молекулы. Эксперимент
является оценкой теоретического знания.

Недостатки традиционного эксперимента в
ГЭ можно устранить, если использовать в каче-
стве мишени для электронного зонда молекуляр-
ный пучок, параметры которого подбираются
так, чтобы длина свободного пути молекул была
намного больше линейных размеров отверстия в
источнике.

Впервые предложил использовать молекуляр-
ные пучки как направление развития структурного

метода Е.З. Засорин [1]. Его докторская диссерта-
ция посвящена созданию электронографа, разра-
ботке методики получения электронографических
данных в условиях молекулярных пучков и мето-
дике структурного анализа. Автор пишет, что: “Ре-
альная погрешность измерения основных межъ-
ядерных расстояний в исследованных нами моле-
кулах составляет 0.1–0.2%, т.е. примерно на
порядок меньше, чем в высокотемпературных ис-
следованиях, выполненных до начала нашей рабо-
ты”. По экспериментальным данным, в условиях
молекулярного пучка (10–2 мм рт. ст.), было иссле-
довано более 20 молекул.

С целью повышения достоверности определе-
ния структурных параметров следует обратиться
к общепринятым требованиям Международной
организации по стандартизации ISO 9000. Требо-
вания к измерительным процессам и измеритель-
ному оборудованию содержатся в стандарте ISO
10012 : 2003.

Предлагаемый стандартами процессный под-
ход предусматривает рассмотрение ИС как сово-
купности взаимодействующих процессов, ориен-
тированных на улучшение качества эксперимента
на основе объективных физических измерений.

Рассмотрим ИС в газовой электронографии с
позиции электротехники, которая связана с со-
зданием и описанием принципов работы элек-
тронных приборов через величину электрическо-
го заряда Q (Кл) – количественную меру способ-
ности тел к электромагнитным силовым
взаимодействиям.

На рис. 1 показана схема электронографиче-
ского эксперимента, где можно выделить пять
взаимосвязанных процессов и стадию измерения
эффективности данной ИС.

В эксперименте присутствуют два потока раз-
ноименных электрических зарядов (на рисунке
Q1 и Q2), пересекающихся под углом 90° в объеме
облучения 3. Процесс 1 задает величину электри-
ческого заряда зонда Q1. Процесс 2 формирует за-
ряд мишени Q2.

Процесс 3 – объем облучения. Кибернетиче-
ский блок (“черный ящик”) – это блок, для кото-
рого установлены связанные причинно-след-
ственным отношением входные и выходной сиг-
налы. Выходной сигнал из четвертого блока несет
всю информацию о внутренних физических про-
цессах, происходящих в результате взаимодей-
ствия отрицательно заряженных частиц зонда с
положительно заряженными протонами в мише-
ни, поступающими из блоков 1 и 2.

Четвертый процесс конструктивно задает об-
ласть регистрации максимального угла рассеяния
Smax Ǻ–1, где: L (см) – расстояние между центром
рассеяния и плоскостью детектора, R (см) – ради-
ус сектора, U (кВ) – ускоряющее напряжение.

Рис. 1. Схема получения экспериментальных данных
в ГЭ, где 1 – задается область регистрации, 2 – режим
электронного зонда, 3 – режим газовой мишени, 4 –
объем облучения, 5 – регистрация полезного сигнала.
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Выход первого процесса является одним из вхо-
дов пятого процесса – регистрации полезного
сигнала в заданном интервале углов рассеяния и
сканирования электронограммы. Угол рассеяния
S,Ǻ–1 вычисляется по формуле

где λ – длина волны электронов, θ – полярный
угол рассеяния электронов.

Пятый процесс – квантовая регистрация в за-
данном интервале углов рассеяния информаци-
онного сигнала, скомпенсированного по времени
облучения (секторная функция). Процесс реги-
страции, помимо получения электронограммы,
включает сканирование оптической плотности
почернения калиброванной фотоэмульсии и пе-
ревод ее в поверхностную плотность зарегистри-
рованного электрического заряда q1 в области
максимального угла рассеяния Smax Ǻ–1, который
используется для количественных оценок эффек-
тивности всей измерительной системы.

Необходимо отметить, что каждый из процес-
сов имеет свои физические ограничения. Напри-
мер: время облучения ограничено величиной
электрического заряда приборного фона и чув-
ствительностью детектора, т.е. техническими
возможностями данного электронографа. Объем
облучения не должен меняться, в зависимости от
концентрации в нем молекул. Плотность потока
электронов зонда в области облучения, располо-
женной на значительном расстоянии от магнит-
ной линзы, ограничивается кулоновским взаимо-
действием одноименных зарядов – уширением
зонда, т.е. уменьшением плотности потока элек-
тронов.

На рис. 2 представлена схема расположения
измеряемых параметров в электронографиче-
ском эксперименте.

Электрический заряд зонда Q1 =  форми-
руется за счет объемной плотности заряда, пере-
носимого со скоростью  через объем облучения

 за время облучения t, где:  (Кл ⋅ см–3 с–1) –
объемная плотность потока зарядов в зонде, n –
плотность заряда в 1 см3,  – скорость электро-
нов. Чтобы определить количество электрическо-
го заряда в зонде, нужно измерить электрический
ток зонда I0 (А), s – площадь сечения зонда,  –
скорость электронов в потоке (ускоряющее на-
пряжение) и объем облучения  (см3). Размеры
объема облучения формируются за счет площади
сечения зонда в объеме облучения и ширины ще-
ли в эффузионной камере.

В качестве дополнительного теста предлагает-
ся численно оценивать эффективность освети-
тельной системы электронографа по числу элек-
тронов, попавших за время облучения в атом во-
дорода объемом 0.622 × 10–24 см3 в любые

= π λ θ4 / s( ) in( /2 ,)S

vvn t

v

v vn

v

v

v

прицельные расстояния. Допустим, поток элек-
тронов пересекает объем куба равный 1 см3, в ко-
тором находится один атом водорода. В этом слу-
чае можно определить, сколько электронов зонда
попадет в этот атом за время облучения.

Например: Вариант 1. Традиционная освети-
тельная система электронографа. Ток зонда
0.1 мкА, диаметр зонда 0.2 мм, время облучения
30 секунд, ускоряющее напряжение 80 кВ (  =
= 1.67 × 1010 см/с). В этом случае за время облуче-
ния в один атом водорода попадает 623 электрона
зонда.

Вариант 2. Рассеяние зонда на молекулярном
пучке. Ток зонда 22 мкА, диаметр зонда 1.4 мм2,
время облучения такое же 30 с. В атом водорода
попадет 2860 электрона. Следовательно, второй
вариант эффективнее в 4.6 раза.

Второй процесс задает электрический заряд
мишени Q2 (Кл). Заряд мишени формируется за
счет интенсивности молекулярного пучка, объе-
ма облучения и времени облучения, т.е. зависит
от числа молекул, переносящихся через объем об-
лучения и положительных электрических зарядов
ядер в исследуемой молекуле. Предполагается,
что электронная оболочка ядер прозрачна для
быстрых электронов зонда.

Количество молекул, переносимых за секунду
через объем в 1 см3 определяется по известной

v

Рис. 2. Схема расположения из измеряемых парамет-
ров в ЭГ эксперименте.
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формуле M = [ ]/4, где n – концентрация мо-
лекул в камере испарителя, n/4 – концентрация
молекул в пучке,  – скорость молекул, s – пло-
щадь отверстия в камере 1 см2.

Положительный электрический заряд q* в од-
ной молекуле определяется порядковыми номе-
рами атомов, из которых состоит молекула. Сле-
довательно, электрический заряд мишени равен
Q2 (Кл) = .

Нет необходимости обсуждать условия обра-
зования молекулярного пучка на выходе из ис-
точника. В ГЭ всегда можно убедиться в его нали-
чии. Для этого необходимо в процессе экспери-
мента переместить щель источника на доли
миллиметра за пределы электронного зонда. Пре-
кращение рассеяния зонда свидетельствует об от-
сутствии делокализации пучка молекул.

В ядерной физике, для оценки качества рабо-
ты лабораторных установок, используют вероят-
ностный показатель эффективного поперечного
сечения рассеяния, как некий КПД системы.
С этой целью, в ГЭ для количественной оценки
эффективности работы измерительной системы,
предлагается использовать общепринятое отно-
шение “достигнутого результата” к “используе-
мым ресурсам”. “Достигнутым результатом” яв-
ляется зарегистрированный рассеянный элек-
трический заряд q1 в области Smax Å–1.
“Используемые ресурсы” состоят из трех незави-
симых параметров: электрического заряда зонда
Q1, заряда мишени Q2 и рассеянного заряда от
приборного фона Q0.

Эффективность осветительной системы элек-
тронографа (зонда) определяется по формуле:

(1)

Эффективность мишени определяется по формуле:

(2)

Эффективность приборного фона можно опреде-
лить по формуле :

(3)

Эффективность мишени – величина постоянная
для данной ИС. Количество электрического заря-
да в различных молекулах, которое различается
на два порядка, необходимо компенсировать од-
ним или несколькими управляемыми параметра-
ми I0 (A), s (см2), U (кВ),  (мм3), t (с), p (мм рт.
ст.). Контролировать величину q1 позволяет по-
верхностная плотность рассеянного электриче-
ского заряда (плотность почернения фотоэмуль-
сии) на угле Smax Å–1.

v *n s

v *

v v[ /4] * *n q t

−σ = =1( 1 1maxÅ 1) / const.S q Q

−σ = =1 22( maxÅ 1) / const.S q Q

−σ = 0 10( 28Å 1) / .S q Q

v

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
К сожалению, традиционная эксперименталь-

ная техника проектируется исходя из условий
проведения эксперимента [2], где автор считает,
оптимальными условиями: ток зонда 0.1 мкА и
упругость пара 15–60 мм рт. ст. В этом случае не-
пременно будет наблюдаться делокализация
струи пара, т.е. система будет, по определению,
неэффективной. И совсем недопустимо направ-
лять струю пара вдоль электронного зонда, ис-
пользуя сопло барабанного типа [3], где посто-
ронний приборный фон невозможно ни изме-
рить, ни предсказать.

Рассеяние электронного зонда на молекуляр-
ном пучке позволяет выбрать оптимальный ре-
жим рассеяния. Если сравнивать с традиционной
электронно-оптической системой, то электриче-
ский заряд зонда увеличился в 4.6 раза. Объем об-
лучения, увеличился в 112 раз, следовательно,
электрический заряд мишени увеличился 112 раз.
Общая эффективность системы, использующей
молекулярный пучок, увеличилась в 116.6 раза.

Эксперименты проводились на реконструиро-
ванном электронографе ЭГ100М МГУ [4]. Моле-
кулярный пучок на выходе из эффузионной ка-
меры Кнудсена был получен при давлении пара
над веществом 10–2 мм рт. ст. Позже были произ-
ведены измерения на другом реконструирован-
ном электронографе ЭР100 МГУ.

Применение дополнительных юстируемых
диафрагм, отсекающих дифракционные кольца
Фраунгофера и Френеля, длиннофокусной элек-
тронной пушки, электронной ловушки с запор-
ным потенциалом и защитой от тормозного рент-
геновского излучения, вакуумного манипулятора
(для точной механической юстировки электрон-
ной ловушки относительно зонда), молибденово-
го коллиматора толщиной 0.06 мм, нагреваемого
до ≈500°С, уменьшение расстояния между объе-
мом облучения и магнитной линзой, все это поз-
волило значительно уменьшить посторонний
приборный фон и увеличить плотность потока за-
ряда в зонде.

В процессе эксперимента по рассеянию зонда
в молекулах йода были измерены физические па-
раметры ИС, содержащиеся в формуле (1). В ре-
жиме молекулярного пучка создавали такую
плотность потока молекул, которая за время об-
лучения 12 с, на заданном максимальном угле S =
= 28 Ǻ–1 обеспечивала плотность почернения фо-
тоэмульсии 0.3 D, что соответствует заряду 1.4 ×
× 10–12 Кл. Количество заряда, переносимого че-
рез объем облучения составило Q1= 2.2 × 105 Кл,
или 1024 электронов. Эффективность зонда соста-
вила σ1(SmaxÅ – 1) = 6.36 × 10–18.

По расчетам, электрический заряд мишени Q2
равен 6.25 × 10–2 Кл. Подставляя измеренные па-
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раметры в формулу (2) установили, что количе-
ственный показатель эффективности мишени для
угла рассеяния 28 Å–1 равен σ2(S28Å – 1) = 2.24 × 10–11.

Измерение эффективности приборного фона
заключалось в подборе такого времени облучения
фотоэмульсии МР-10, при котором плотность по-
чернения в области максимального угла рассеяния
составляла примерно 0.0005D (2.33 × 10–15 Кл см–2).
Подставляя измеренные параметры в формулу
(3), установили, что количественный показатель
эффективности приборного фона для электроно-
графа ЭГ100М МГУ составил 1.06 × 10–20.

Чем меньше величина σ на больших углах рас-
сеяния, тем выше относительный эффект (эф-
фективность) измерительной системы.

Экспериментально установлено, что отноше-
ние сигнал/шум, равное 870, обеспечивает на-
дежность выделения молекулярной составляю-
щей в области минимальной интенсивности.

Категория эффективности к процессам не-
применима, процессы происходят в системах.
Один и тот же процесс может происходить в раз-
ных условиях. Например, в ГЭ физический про-
цесс рассеяния быстрых электронов в молекулах
существует в двух различных системах. Традици-
онная система, используемая повсеместно – рас-
сеяние электронного зонда на вязкой струе пара и
система рассеяния зонда на молекулярном пучке.
В этом случае, допустимая концентрация моле-
кул на выходе из щели источника ограничена
условием числа Кнудсена Kn = l/D > 1. При уве-
личении концентрации молекул объем облучения
должен оставаться неизменным. В противном
случае, система будет, по определению, неэффек-
тивной.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ
Введение в газовую электронографию обще-

принятого в экспериментальной ядерной физике
показателя эффективности работы лабораторно-
го оборудования, открывает новые перспективы в
развитии структурного метода.

Сопоставление изготовленных в лабораториях
электронографов требуется некоторый показа-

тель, который бы объективно характеризовал эф-
фективность каждого электронографа.

Контроль над электронным зондом, молеку-
лярным пучком и приборным фоном, позволяет
применить требования, содержащиеся в Между-
народном стандарте ISO “Требования к процес-
сам измерения и измерительному оборудова-
нию”. С помощью количественного показателя
можно оптимизировать систему получения экс-
периментальных данных. Стандартизация про-
граммного обеспечения первичной обработки
электронограммы и получения структурных па-
раметров будет следующим шагом в повышении
достоверности структурного метода ГЭ. Про-
граммное обеспечение, согласно требованиям
ISO, должно содержать тестирование на стадиях
выделения молекулярной составляющей рассея-
ния и структурного анализа.

Результаты моделирования эксперимента с
помощью зарядовых величин могут быть исполь-
зованы при проектировании лабораторного обо-
рудования, позволяющего исследовать кластеры,
внутримолекулярное движение лазерно-возбуж-
денных молекул и короткоживущих радикалов, а
также структурную кинетику в газовой фазе и
конденсированном состоянии.

Такой электронограф может быть сертифици-
рован по международным стандартам качества,
наряду с электронными микроскопами. По мне-
нию автора, базовая оценка эффективности
должна быть обязательной операцией в экспери-
ментальной ГЭ. По мнению автора, внедрение
подобных методик лишь дело времени.
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