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1. ВВЕДЕНИЕ 

Координатные рентгеновские дифрактометры за счет параллель

нога измерения одновременно возникающих отражений позволяют на 

1-2 порядка ускорить дифракционный эксперимент на кристаллах 
белков и одновременно сократить дозу облучения образца 1 1 ·5 / . 
К настоящему времени в координат~ых дифрактометрах уже получен 

ряд полных наборов интегра~ьн~х интенсивностей, использованных 
для расшифровки или уточнения атомной структуры макромолекул 

белков 16 "91 . Опыт использования этих приборов показал, что вре
мя эксперимента сокращается со многих месRцев до нескольких 

дней, уменьшаются число необходимых для исследования образцов 

и их размеры, становится ~озможным исследовать нестабильные при 

облучении кристаллы при низком уровне радиационных повреждений. 

Эти обстоятельства имели, например , решающее значение при ис

следовании большого числа нестабильных белковых комплексов для 

выяснения структурного механизма функционирования леггемоглоби-
на /8,9 / . . 

На современном этапе развития конструкций координатных диф

рактометров наиболее эффективными, надежными и вместе с тем от

носитеfiьно простыми являются дифрактометры на основе плоских 

многонитевых пропорциональных камер /МПК/ с числом каналов от 
16 до 64 тысяч / I0 - \ 2/ . Важнейшие преимущества дифрактометров 
с плоским де;ектором по сравнению с дифра~т~метрами, основанны

ми на цилиндрических 12•4/ или сферических 1 1 детекторах, - это 
возможность, увеличивая расстояние от образца до детектора , 

улучшать угловое разрешение прибора и, уменьшая это расстояние, 

повышать разре~ение съемки. Дифрактометры с МПК с линиями задерж

ки зарекомендовали себя как наиболее на~ежные в работе, относи

тельно простые и недорогие устройства/! •12/ . 
Нами в 1981 году был создан координатный автоматич~ский рент

геновский дифрактометр КАРД-3 с МПК с быстрыми линиями задержки 

и двукружным гониометром наклонного типа, обладающий высоким 

прос транственным и временным разрешением 1 1 2 ~ 0собенностями кон
струкции МПК, специально разработанной для регистрации двумерной 

дифракционной картин~, являются наличие плоского дрейфового 

промежутка, съем обеих координат с катодных плоскостей, большие 

размеры чувствительной зоны /350х320 мм 2 /, большое число кана
лов /256х256 = 65000/, меньший шаг дискретизации в ЭВМ по срав
нению с шагом анодных проволочек, малый диаметр катодных прово

лочек 1 1 4•1 5 ~ Благодаря этим особенностям камеры и использованию 
наклонного гониометра с неподвижным детектором получены высокие 
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параметры дифрактометра: угловое разрешение близких пучков 

А л 1 • • ua= ----- amax- предельныи период кристаллическои решетки, 
am ax 

1 2 sin em ax 
Л - длина волны излучения/, разрешение съемки ----- = ----,,,----

d min " 

/2 е max - максимальный угол рассеяния/, число измеряемых поряд-
атах · 

ков М= - .. 50 и другие , что приводит к высокой степени yc-
d . - .. .. . . 

m111 

корения эксперимента по сравнению со случаем использования одно

канальных приборов и к такому же сокращению дозы облучения образ
ца при относительно высокой точности измерения интегральных ин
тенсивностей /~ 5%/. 

Настоящая работа nосвящена оценке основных параметров дифрак

тометра КАРД-3, связанных с пространственным разрешением. Вся 

совокупность характеристик дифрактометра КАРД-3, созданного на 

базе автоматизированного рентгеновского детектора / l4/ с плоской 
пропорциональной камерой / 15< будет рассмотрена отдельно. 

2. УГЛОВОЕ РАЗРЕШЕНИЕ 

Угловое . разрешение дифрактометра определяется следующими ком

понентами: линейными размерами элемента пространственного разре

шения МПК 8 1 8 - ширина кривой разрешения на уровне 5% при нор
мальном падении пучка/, размытием дифракционного пятна при от
клонении пучка от нормали к плоскости камеры на угол а /обуслов

ленным тем, что координаты точки конверсии фотонов, поглощенных 

на различной глубине t, смещаются на величину t·tga /, расходи
мостью дифрагированных пучков к: 

!!.а = 8 + t • tg а 
R / cos2a R / cos 2a 

8 • 2tga t·2tg 2 a 
L / cos 2 а + L 1 cos 2 а + к. /1/ + к 

где R - расстояние от центра гониометра до МПК, t - толщина эф
фективного объема, L - размеры входного окна МПК. 

Как следует из выражения /11, при приближении t1ПК ~ образцу 
угловое разрешение ухудшается на краях камеры не только из-за 

увеличения угловых размеров элементов разрешения /множитель 

cos 2а 
-----/, но также из-за увеличения эффекта косого падения /мно-

R 

житель tga/. Из выражения /1/ следует также, что при фиксирован
ном разрешении а =е max= const угловое разрешение съемки на краях 
камеры а= е max тем лучше, чем больше элементов разрешения при-

L 
ходится на диаметр детектора (-в-) и чем меньше относительная тол-

щина эффективного объема (t / L). 
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3. ЛИНЕйНЫЕ РАЗМЕРЫ . 
ЭЛЕМЕНТА ПРОСТРАНСТВЕННОГО РАЗРЕШЕНИЯ МПК 

Величина 8 в направлении Х /вдоль анодных нитей/ определя
ется сверткой функции Гаусса и прямоугольной функции шага диск
ретизации координаты Х в ЭВМ.Ширина функции Гаусса/1 мм/ зависит 
от ошибок электроники кодирования, длины пробега оже-электронов 
с энергией 5 кэВ, образующихся при конверсии фотонов рентгенов
ского излучения CuKa в Хе, флуктуаций диффузии электронного 

облака на пути к проволочке анода и флуктуаций в распростране

нии лавины вдоль анода 1 16 1. В поперечном направлении /по Z 1 
следует дополнительно учитывать дискретизацию, вносимую лока

лизацией лавин на анодных проволочках,но исключить флуктуации 

в диффузии электронного облака и распространении лавины вдоль 

проволочки. 

Пространственное разрешение экспериментально определялось 

с помощью кривых разрешения: зависимостей скорости счета в кана

лах от смещения узкого монохроматизированного пучка CuKa -излу
чения 1 FWНM = О, 15 мм/ 1 рис. 1 и 2/. 
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Рис.!. Экспериментальные . кривые 

разрешения по направлению Х при 

нормальном nадении узкого пучка. 

Шаг дискретизации равен 1,33 мм. 

Рис.2. Экспериментальные кривые 

разрешения по направлению Z nри 
нормальном nадении узкого пучка 

/nозиции а и б/. 
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Рис.З. Раз~~тие лавин на одной и двух нитях. Положение 
центроида узкого пучка в единицах канала памяти ЭВМ 

при ширине каналов 0,36 мм/экспериментальная кривая/. 

Для оценки кривых разрешения по направлению Z разобьем ка

меры на чередующиеся полосы шириной 1,1 мм около анодных прово
лачек и 0,9 мм около средней . линии между анодами. При отклоне
нии пучка от нити в пределах +0,55 мм лавина развивается толь
ко на этой проволочке /горизон~альный участок на кривой рис.3/, 
большая часть событий попадает в канал, ~ котором находится нить. 
Часть событий может попасть в соседний канал, если граница меж
дУ каналами и проволочка находятся на расстоянии, меньшем, чем 

половина ширины кривой распределения ошибок электроники; т.е. 
0,5 мм 1 16(Доля событий, попадающих в соседний канал, не изме
няется при перемещении пучка в пределах полосы +0,55 мм от нити. 
В интервале +0,45 мм от. средней точки между проволочками облако 
первичных электронов делится между ближайшими нитями, событие 
попадает в канал, включающий координату Z центра первичного 

электронного облака /наклонный участок на кривой рис.3/.И в этом 
случае часть событий попадает в соседний канал. Однако эта часть 

не постоянна, а определяется расстоянием центра облака от гра

ницы между каналами и шириной кривой распределения ошибок элект

роникИ. Границы между полосами и каналами дополнительно размы
ваются из-за неопределености, связанной с шириной профиля пучка, 
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преимущественного вылета фотоэлектронов под углом >0 ° относи
тельно направления пучка и конечной величины свободного пробега 

электронов 1 FWНM= О, 3 мм/. 
Из кривых на рис.2 и расчетов /табл.1/ следует, что средняя 

величина для ширины кривых разрешения по Z на уровне 5% рав
на 2,7 мм при разбросе от 2,35 до 3,3 /относительное средне
квадратичное отклонение € = 9%/. · среднее значение интегральной 
ширины, равное площади под кривой разрешения, деленной на 

высоту в максимуме, равна 1,33 мм при разбросе от 1,23 до 
1,39 мм/( = 4,7%/ /см. табл. 1/. 

Таблица 1 

Полная ширина на уровне 5% и интегральная ширина 
кривых разрешения по Z 

~ещение ха- Полная m.ири- Интегращ,ная Относителъ- , 
!На.ла отно- н~ на fровне шиfина (И.Ш.) . нов отклоне-

jciTeJIЪHO 5 (мм мм) нив и.ш. от 
{водной нити о среднего эна-

ед.кана.ла) чения (%) 

о 2,80 1,33 о 

1/8 2,70 1,33 о 

2/8 3,30 1,23 7,5 

3/8 2,70 1,33 о 

4/8 2,8 1,33 о 

5/8 2,7 1,23 7,5 

6/8 2,55 1,39 4,5 

7/8 2,4 1,38 3,8 

8/8 2,35 1,35 1,5 

9/8 2,4 1,38 3,8 

10/8 2,55 1,39 4,5 

II/8 2,7 1,23 7,5 
сре.цняя 2,66 1,33 4,7* 
:веJIИЧИна 

·-
* Среднеквадратичное отклонение €. 

Относительное 
отклонение 8 
от среднего 

значения (%) 

'5 

1,5 

24 

1,5 

5 

1,5 

4 

9 

12 

9 

4 

1,5 

9* 
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Из кривых разрешения по Х /рис.2/ получена ширина на уровне 

5%, равная 2,8 мм, интегральная ширина - 1 ,4 мм. Разброс в этом 
случае связан только с неоднородностью анодной нити и неравно

мерностью линии задержки. Таким образом, интегральную интенсив

ность двух узких пучков, падающих по нормали к поверхности ка

меры, можно измерить раздельно /с перекрытнем $5%/, если рас
стояние между ними ~2,8 мм /два канала/. Лишьвнебольшом чис
ле случаев / <8%/ перекрытие будет равно 7-8%. При использовании 
центральной части детектора, удаленного на 500 мм от центра 
гониометра, и идеальной фокусировке дифракционных пучков можно 

исследовать кристаллы с периодами решетки 

Л. R о 
а = --- "" 275 А max 8 • 

Здесь использованы экспериментально полученные характеристи

ки пространственного разрешения рентгеновского детектора/ 5~что 
позволило, как будет показано далее, получить хорошее согласие 

расчетных и экспериментальных значений параметров высокопроизво

дительного дифрактометра. Следует отметить, что применение циф

рового съема не дает оснований принимать за оценку ширин кана

ла по координате Z /для нашего случая это необходимо делать на 

уровне 5%/ шаг анодных проволочек. Эта величина, как видно 
из 1 17 ~ будет существенно больше. При съеме информации по методу 
"центра кластЕ}ров" 1 11 1 ситуация может лишь осложниться нестабиль
ностью порогов дискриминаторов, которая, как известно1 18 ~ вызыва
ет дополнительное ухудшение пространственного разрешения. Оче

видно, для корректной сравнительной оценки существующих дифрак~ 

тометрое требуется использование экспериментально подтвержденных 

параметров. 

4. РАЗРЕШЕНИЕ ПРИ НАКЛОННОМ ПАДЕНИИ 

Кривую разрешения при наклонном падении можно получить,экспе

риментально снимая кривую разрешения с помощью узкого наклонен

ного пучка /рис.4/. Рассчитать такую кривую можно, добавив 
к свертываемым функциям функцию ••наклонного падения•• /рис.5/. 
При наклонном падении пучка координата точки конверсии фотона 

будет зависеть от глубины, на которой происходит конверсия, 

вследствие чего дифракционное пятно размывается, экспоненциально 

ослабляясь. 

При расстоянии образец - камера, равном 500 мм, на краю ка

меры 1 а= 20°/ между раздельно регистрируемыми узкими пучками 
8 

должен быть угол ~а= а 2 =0,55°,что соответствует ширине R / cos а 
кривой разрешения на уровне 5% Л _ равной ~ет~рем каналам 8а=5,5 
/рис. 4/. Это приводит к amax= -к::- · = 159 А • 

а 

6 

мм 

., 

t600 
t600 
1400 

t200 

20
• Рис. 4. Экспериментальные кривые разре
шения по направлению .Z при отклонении 
узкого пучка от нормали на угол а =2Cf • 

1 Z(мм) 

8=20° 

t=10мм 

Рис. 5. Функция ••наклонного 
ладения 11 для а = 20° . ~ 

~tg8 ~3.6 __ --

2 з 

5. УЧЕТ РАСХОДИМОСТИ ДИФРАКЦИОННЫХ ПУЧКОВ 

~ 
С> 
N 

l. (мм) 

Если предположить, что расходимость дифракционных пучков 

равна расходимости первичного пучка, то в случае съемки без 

монохроматора 

P+F 
К = -- = s 

0,4 ММ+ 0,4ММ "' 0,004 (0,23 °) • 

где Р- размеры образца, F- размеры проекции фокуса . трубки, 
S - расстояние от образца до фокуса трубки. 

Вклад от расходимости дифрагированного пучка составит ~. 
cos а 

Размеры дифракционных пятен при R = 500 мм составят 5-8 мм 
/4-6 каналов/, ~гловое разрешение на краю камеры будет равно 
0,7 ° , amax= 130 А /см. табл.2/. Увеличение ширины функции наклон
ного падения t· tga при уменьшении R до 300 мм 1 а = 29" 1 будет 
компенсироваться уменьшением вклада в размеры пятен от расходи

мости nучков .' При увеличении R до 750 мм 1 а = 12,5°1 эффект 
косого падения уменьшится, но увеличится вклад от расходимости 

пучков, так что размеры пятен будут одинаковы при изменении R 
от 300 до 750 мм. t1ало изменится и число измеряемых порядков М • 
Для КАРД-3 оно равно 52-56, то есть более чем в полтора раза 
превышает соответствующую величину для дифрактометра АРГУС/ 11 1 , 
соответственно можно ожидать и в 2,5 раза большей производитель
ности при одинаковой мощности рентгеновских трубок. 

R 
В центре детектора =z = R и угловое разрешение при измере

соs а 

нии в том же числе каналов ухудшается, поэтому в центральной 

7 



1 Таблица 2 
Угловое разрешение ~а и разрешение съемки ----

dmin 
в цифрактометре КАРД-3, к= 0,004 /0,23° / 

-к мм 3UU :JW '/:JU 

о( о 29 19 12,5 

i. _1_ 1 1 --d",; • .(i,) 1,6 2,5 3,5 

Ьмм 2,8 2,8 2,8 

t · ~оLмм 5,6 3,4 2,2 

д* l . tfd с/.. мм 7,0 5,5 нет данных 

'L·P.. 1,6 2,3 3,2 ~.L(Ji... 

А '"*,... 7-IO· 5-8 5-8 

А каналов 5-7 4-6 4-6 

А~ ( 11 = 5 каналов) 1,0 0,7 0,5 
) . ,. 

90 130 180 а ... а.,с =- (А> 
,А о(. 

a.wa.' . 
~ 57 52 52 

части число каналов, используемых для измерения интегральной 

интенсивности,должно быть уменьшено. Это возможно, поскольку 

размеры пятен в центре меньше вследствие уменьшения эффекта 

косого падения / 121• 

6. ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ УГЛОВОГО РАЗРЕШЕНИЯ 
И РАЗРЕШЕНИЯ СЪЕt1КИ ДИФРАКТОМЕТРА 

1 

. 

-

Для экспериментального подтверждения приведенных выше оценок 

углового разрешения и разрешения съемки дифрактометра далее опи

сываются условия съемки реальных кристаллов белков, которые 

исследовались в дифрактометре, и результаты измерений. 

Кристаллы ряда производных белка леггемоглобина /В2, а = 
= 93,12 ~. Ь= 38,29 Д, с= 51,93 а, у= 99° / СНИМаЛИСЬ на МОНО-' 
хроматизированном с помощью пиролитического графита СuКа-излу
чении. Размеры кристаллов вдоль оси гониометрической головки -
172 мм, в экваториальной плоскости- О,4х0,7 мм. Размеры проек
ции фокуса трубки - 0,4 мм, расстояние от фокуса до монохрома
тора - 120 мм, от монохроматора до кристалла - 165 мм, диаметр 
диафрагм коллиматора - 0,8 мм. Расстояние от кристалла до каме-
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ры - 326 мм,координаты перпендикуляра,опущенного из центра го
ниометра на камеру, Х 0 = 147,6 каналов, z0 = 105,3 каналов. 
Перпендикуляр повернут относительно нулевой меридиональной плос

кости, содержащей первичный пучок, на угол ко = 22,38° . Коорди
наты первичного пучка ~авны: Х = 248, Z = 10 1 ~ = 19,7° /. Ис
пользовалась область камеры от 7 до 250 канала по Х и от 4 до 
250 канала по Z, что соответствует диапазону изменения к . от 0° 
до 52,1 ° , 11 от -19,7° до 31,9° и разрешению съемки 1 ,8К. 

о о о 

Кристалл трансаминазы 1 а= 62,7 А, Ь= 118 А, с= 124 А, 
Р2 1 2 1 2 1 1 исследовался с помощью отфильтрованного 1 Ni -фильтр/ 
СuКа-излучения. Размеры кристалла в экваториальной плоскости -
0,3х0,6 мм, вдоль оси гониометрической головки - 3 мм, диаметр 
диафрагм коллиматора -· О, 8 мм, размеры проекции фокуса т~убки -
0,4 мм, расстояние от фокуса до кристалла - 285 мм. Расстояние 
от кристалла до детектора R = 541 мм, перпендикуляр, опущенный 
из кристалла на камеру, попадает в точку с координатами Х0 = 

= 120,5; z0 = 127,7 /каналов/ и повернут относительно нулевой 
меридиональной плоскости, содержащей первичный пучок, на угол 

к0 = 18,3° . Координаты первичного пучка Х и Z равны соответст- ' 
венно 255 и 9 1 ~ = 15,8 °/. Использовалас ь область камеры от 
7-го до 250-го канала по оси Х и от 4 до 250 канала по оси Z , 
что соответствовало диапазону изменения ·~от 0,7: до 33,9°, 

11 - от - 16 , 5° до +16,7° и разрешению съемки 2,7 А. 
На ~ис . 7 приведены распечатки нескольких отражений от кристал

ла трансаминазы, зарегистрированные у краев камеры. В табл.3 и 4 
даны доли интегральной интенсивности, измеренные для отражений 

от леггемоглобина и трансаминазы в группе 5х5 каналов /7х7 мм/. 
Из приведенных данных следует, что в указанной группе каналов 

регистрируется от 95 до 99% интегральной интенсивности для кри
сталла трансаминазы и от 92 до 99% для леггемоглобина. Экспери
ментальные данные хорошо согласуются с приведенными выше оцен-

а 
ками. Отношение М =~,квадрат которого характеризует возмож-

d min 

ность одновременных измерений, составило фактически при съемке 
о 

124,4 А 
трансаминазы 0 =46,что близко к отношению числа каналов на 

2,7 А 
диаметре камеры к размеру дифракционного пятна в каналах 2~5 = 49, 

полученного по приведенной ранее оценке. 

7. НЕОДНОРОДНОСТЬ ШИРИНЫ КАНАЛОВ И ЭффЕКТИВНОСТИ. 
ТОЧНОСТЬ ИЗМЕРЕНИЯ ИНТЕГРАЛЬНОй ИНТЕНСИВНОСТИ 

Неоднородность ширины каналов и неоднородность эффективности 

регистрации /из - за прогиба майларавой пленки, поглощения в ни
тях передней катодной плоскости, различного наклона к плоскости 
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Таблица 3 

Интегральная интенсивноСJЬ отражений от кристалла 

леггемоглобина famax=92 А, R = 326 мм, ~ = 19,67° / 

(о Vo о{/ o(.'t-0 I(~•r) I (nl) 

~ 
IUifГ. 

6,68° 26,78° 15,~ 26,78° 2834 60 3021 

13,05° 23,6° 9,30° 23,6° II81 73 1302 

1,71° 12,03° 20,67° 12,03° 13230 40 13554 

~ -15° 15,38° 15° 9748 83 9827 

r'$""~'' 

x-m.% 
94 

92 

97,6 

99 
-.;..~----~---- ------

а. 

~ 

' l. 

j 

е 

Таблица 4 
Интегральная интенсивность gтражений от кристалла 

трансаминазы ;a max = 124,4 А/, / R = 541 мм, ~ = 15,8°/ 

r o Vo qi.,J( (!(.#:. rlllff. I~Ш) I/ri(П _Е_."Т) 

J:""rJ%) 

* п о 7,36 о 46487 35 45372 97,6 

17,33 7,83 1 7,83 2215 55 21II 95 

II,58 II,42 6,75 II,48 3345 8 3289 - 98 

2,91 12,87 15,42 12,87 2005 5 1997 99,6 

10,33 15,0 8 15,0 1267 8 1223 96,5 

7,33 15,8 II 15,8 34144 20 32758 96 

* Здесь ~ = О. 
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Рис.6. Геометрия съемки 

в дифрактометре КАРД-3. 

2!2 2!3 2!6 2!8 2!9 220 

220 70 68 77 70 
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236 237 238 239 240 242 243 244 

!50 44 37 32 32 
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!56 . 45 4! 54 46 
!57 49 36 42 38 
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Рис.7. Области вблизи отражений от кристалла трансаминазы. 

камеры, локальных изменений параметров амплитудной дискримина-
ции/ приводят к неодинаковым результатам измерения интегральной 
интенсивности дифракционных пучков в различных участках пропор

циональной камеры. 
При засвечивании камеры удаленным источником излучения от 

изотопа 55 Fe регистрируется суммарный эффект, вызванный упомя
нутыми выше причинами. Среднее квадратичное отклонение числа 

импульсов, накопленных в вертикальных рядах каналов с одинако

вой координатой Х, составило ах= 2%, а в горизонтальных рядах 

каналов с одинаковым Z - а z = 4%. 
Измерение в /ЗхЗ/ = 9 каналах интегральной интенсивности пер 

вичного пучка СuКа,перемещаемого по камере от 28 до 198 канала 
по Z путем наклона на угол ~ трубки с монохроматором привело 

к ошибке ~1 %/12~ Изменение эффективности при наклоне пучка ком
пенсировалось соответствующим изменением поглощения в воздухе 
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1 R = 275 мм/, а другие источникинеоднородности эффективности 
оказались несущес;.твенными. 

Таким об~азом, неоднородность счета в каналах при засветке 
источником 5Fe обусловлена неоднородностью ширины каналов. 
f( такому же выводу пришли авторы работы 16 1 • сопоставляя неодно
родность счета в каналах и дифференциальную нелинейность. Неод

нородность счета в каналах можно также рассчитать, интегрируя 

кривые разрешения. 

Для правильного измерения . интегральной интенсивности ·. отра
жений площадь группы каналов, в которых суммируются накопленные 

события, должна быть больше площади дифракционного пятна, то 

есть число каналов в группе не бывает практически меньше чем 

3х3; ах и az уменьшаются соответственно в ;;r. и более раз. Пик 
и фон измерялись в одних и тех же каналах 10 • 121. При использова
нии такой методики ошибки из-за неоднородности ширины каналов 

несущественны. Это подтверждается измерениями интегральной ин

тенсивности при перемещении пучков относительно камеры и опреде

лением расходимости эквивалентных отражений, измеряемых в раз

личных местах камеры. Введение поправки по числу импульсов, на

копленных в каналах при равномерной засветке 1 11 ~ неприемлемо 
в случае, когда интенсивность может заметным образом изменяться 

в пределах канала. Например, очевидно, что при измерении интег

ральной интенсивности пучка, более узкого, чем площадь канала, 

введение такой~оправки приведет не к уменьшению,~ к увеличению 

ошибки. 

8. РЕЗУЛЬТАТЫ СЫНКИ КРИСТАЛЛОВ БЕЛКОВ 

Съемка кристаллов натиеного леггемоглобина и его производных 

с разрешением 1,8 ~при скоростях вращения кристалла 0,3 ° и 0,6 ° 
в минуту показала, что соответственно за 20 и 10 часов были по
лучены массивы из 27000 отражений. То есть производительность 

прибора в 2,5 раза выше, чем в координатном дифрактометре с мо

з·аичным цилиндрическим детектором 17 1 , и в 50 раз выше, чем в одно
канальном наклонном дифрактометре. Помимо двух эталонных масси

вов натиеного леггемоглобина было получено 4 массива с разреше
нием 1,8 ~ при скорости вращения кристалла 0,6° в мин для иссле
дования структуры нестабильных комплексов этого белка. При съем

ке кристаллов натиеного леггемоглобина с разрешением 3 ~ фактор 
! 1 11 - 121 

расходимости по эквивалентным отражениям R экв= hkf со-
!. а !.11 + 1 1 

о hkf стат. . hkf I 2 
ставил 4-6 ;ь , Rстат. = !, 1 = 3-:-4%,при повторении съемки Rвocnp . = 

hkf 
= 2,5%. При съемке кристалла трансаминазы с разрешением 2,7 А 
при скорости вращения кристалла 0,08° в минуту за 40 часов полу
чен массив из 50 000 отражений, для которого Rэкв:' 8%, Rстат.= 
= 7%, Rвocnp . = 5% · 
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9. выводы 

1. Образование лавин на двух соседних анодных проволочках 
при конверсии фотона в промежутке между этими проволочками при

водит к уЛучшению пространственного разрешения по направлению, 

перпендйкулярному анодным нитям. Второй источник улучшения раз

решения - уменьшение величины отношения толщины камеры к разме

рам ВХОДНОГО ОКНа, 

2. Из эксперимента на монокристаллах различных белков и рас

четным путем установлено, что интегральная интенсивность отра

жений может быть измерена с достаточной точностью при интегриро

вании в группе из nxm каналов, где n и m не превышают 5 на 
краях камеры. 

3. При изменении расстояния образец - детектор от 300 до 
750 мм предельный период 0решетки исследуемого кристалла amax 

изменяется от 90 до 180 А, а разрешение съемки dmin - от 1,6 
до 3,5 ~ . Число измеряемых порядков изменяется от 56 до 52. 

4. При измерении пика и фона в одних и тех же каналах . ошибки 
в измерении интегральных интенсивностей из-за неод~ородности ши

рины каналов несущественны. 

5. Высокое преетранетвенное разрешение позволило получить вы

сокую скорость съемки при соответствующем сокращении дозы облу

чения. 
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Заиевекий Ю.В. и др. 18-83-109 
Пространствеиное разрешение координатного дифрактометра КАРД-3 

с плоской пропорциональной камерой 

Анализируются основные параметры координатного рентгенов

ского дифрактометра КАРД-3 с плоской двухкоординатной пропор

циональной камерой со съемом сигналов с катодных линий за

держки: максимально доступньrn для исследований период решетки 

кристаллов, угловое разрешение съемки и степень ускорения 

дифрактометрического эксперимента с монокристаллами макромоле

кул. Рассмотрены факторы, определяющие пространствеиное разре

шение дифрактометра и точность измерения интегральных интен

сивностей. 

Работа выполнена в Лаборатории высоких энергий ОИЯИ. 

Препринт Об~единенного института ядерных исследований. Дубна 1983 

Zanevsky Yu.V. et al. 18-83-109 
Spatial Resolution of Coordinate Diffractometer КARD-3 
with а Flat МWРС 

The spatial resolution,one of the main paraшeters of coor
dinate diffractoшeter КARD-3 consisting of а flat two-coordi
nate proportional chamber with delay line readout is analysed. 
Limiting possibilities of the diffractometer are. determined: 
maximum size of а crystal unit cell, angular readout resolu
tion, and the factor of accelerating а diffractoшetric expe
riment with single crystals of macromolecule~Factors are consi 
dered which determine the spatial resolution of the diffrac
toшeter: angular and linear resolution of the proportional 
chamber versus the incidence angle of beams and divergence 
of diffracted rays. The effect is discussed of the inhomoge-

· neity of the channel width .on the accuracy in measuring integ
ral intensity. 

The investigation has been performed at the Laboratory 
of High ~ner!Iies J;[NR1 . 

Prepr1nt or the'Jo1nt nst1tute for Nuclear Research. Dubna 1983 

Перевод О.С.Виноградовой. 


