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В настоящей диссертации использованы ссылки на следующие стандарты:

	ГОСТ 21957-76
	Техника криогенная. Термины и определения

	ИСО 10241:1992

	Международные стандарты терминологии. Подготовка и оформление

	ИСО 1087-1:2000

	Терминологическая работа — Словарь — Часть 1: Теория и применение 

	РМГ 43-2001
	ГС ОЕИ Применение «Руководства по выражению неопределенности измерений»

	ГОСТ ИСО 5725-1-2003
	Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. 

	ГОСТ ЕN 1252-1-2009
	Сосуды криогенные материалы. Часть 1. Требования к ударной вязкости при температурах ниже минус 80 °С

	СТ РК ISO 10810:2011
	Анализ поверхности химический. Рентгеновская фотоэлектронная спектроскопия

	СТ РК ISO 18115-1-2012
	Общие термины и термины, используемые в спектроскопии

	ИСО 18115-1:2013
	Химический анализ поверхности. Словарь. Часть 1. Общие термины и термины, используемые в спектроскопии.

	СТ РК ISO/TS 10867-2014
	Одностенные углеродные нанотрубки. Определение характеристик методом фотолюминесцентной спектроскопии в ближней инфракрасной области спектра

	№ 381-V ЗРК от 31 октября 2015
	Закон Республики Казахстан «О коммерциализации результатов научной и (или) научно-технической деятельности»

	СТ РК 2842-2016
	Гарантия космической продукции обнаружение органических загрязнений поверхности методами инфракрасной спектроскопии

	СТ РК EN 14626-2017
	Стандартные методы измерения концентрации угарного газа не дисперсионной инфракрасной спектроскопией

	ГОСТ ISO/IEC 17025-2019
	Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных (поверочных) лабораторий 

	СТ РК ISO 21013-2019
	Приспособления для ограничения давления в криогенных сосудах

	СТ РК ISO 20421-1-2019
	Конструкция, изготовление, контроль и испытания

	ИСО 18115-2:2021
	Химический анализ поверхности. Словарь. Часть 2. Термины, используемые в сканирующей зондовой микроскопии.
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В данной диссертационной работе применяют следующие термины с соответствующими определениями.

	EN
	Европейский стандарт

	FTIR
	Инфракрасная спектроскопия с преобразованием Фурье

	ISO/TS
	Техническая спецификация Международной организации по стандартизации

	PVD
	Физическое газофазное осаждение

	АЦП
	Аналого-цифровой преобразователь

	ИКС
	Инфракрасная спектроскопия (колебательная спектроскопия)

	Интерференции
	Суммарный эффект комбинации двух или более цепочек волн, движущихся по пересекающимся или совпадающим путям

	Интерферограмма
	Картина, наблюдаемая при интерференции

	ИСО/ISO
	Международный стандарт

	КПД
	Коэффициент полезного действия

	Криоконденсат
	Вещество, осажденное на рабочую поверхность при низких температурах

	Криокристаллы
	Молекулярные вещества образующиеся при низкой температуре

	Криоповерхность
	Рабочая поверхность, охлажденная до низких температур

	Кристаллизация
	Процесс конденсации при низких температурах

	МКМ
	Микрокриогенная машина

	ПЗС
	Приборы с зарядовой связью

	ПИД регулятор
	Пропорционально-интегрально-дифференцирующий регулятор

	СИ
	Средства измерений

	СТ РК
	Стандарт Республики Казахстан

	Термограмма
	Температурная зависимость изменения отражательной способности

	ФЭУ
	Фотоэлектронный умножитель

	ОПВ
	Обязательные пенсионные взносы

	ОСМС
	Обязательное социальное медицинское страхование

	ВОСМС
	Взносы ОСМС

	ИПН
	Индивидуальный подоходный налог

	СН
	Социальный налог

	СО
	Социальные отчисления
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Общая характеристика работы
В диссертационной работе представлены результаты разработки нормативно-технической документации для проведения ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов.
Актуальность темы
Стандартизация и сертификация направлена на установление технических требований для многократно применяющихся задач в науке, технике, промышленности, экономике. Конечным результатом является нормативно-технический документ в области технического нормирования, то есть стандарт организации. 
Стандартизация, как вид деятельности, направлена на достижение оптимальной степени упорядочения в определенной области. Так, современный индустриальный мир стремиться к оптимальной степени упорядочения и особое внимание уделяет точности и качеству научно-технологического производства, что напрямую связано со стандартизацией и метрологией. Это связано с тем, что научные компоненты становятся все более сложными, а требования к контролю качества повышаются. Поэтому разрабатываются новые технологии для выполнения высоких нормативных требований. 
Согласно Закону Республики Казахстан «О коммерциализации результатов научной и (или) научно-технической деятельности» коммерциализация результатов научной и (или) научно-технической деятельности наряду с научной и образовательной деятельностью является приоритетным направлением деятельности научных организаций. 
В связи с этим возникает необходимость разработки ряда нормативно-технических документов для проведения качественных исследований в области современной физики конденсированных сред. Например, изучение механизмов формирования неупорядоченных систем (метастабильного состояния) является актуальной задачей. Состояние неупорядоченных систем зависит от состояния термодинамической системы и физико-химических свойств. В качестве примера можно рассмотреть молекулярные криокристаллы, существующие и образующиеся в условиях низких температур. 
С фундаментальной точки зрения молекулярные криокристаллы интересны во многих направлениях, таких как физика конденсированного состояния, астрофизика, физика низких температур и материаловедение. Так, криокристаллы можно охарактеризовать как вещества в твердом состоянии, где атомы связаны Ван-Дер-Ваальсовыми взаимодействиями. Например, существуют такие молекулярные криокристаллы, как азот, монооксид углерода, диоксид углерода, метан. Молекулярные криокристаллы интересны собой как объекты для исследования принципиальных проблем в области физики низких температур и физики конденсированного состояния. В целом, криокристаллы — это тип кристаллов, которые образуются при очень низких температурах. В этих кристаллах энергия движения частиц сравнима с энергией межмолекулярного взаимодействия. Это означает, что поведение криокристаллов определяется квантовой физикой, и их интересно изучать как при термостатировании, так и при термоциклировании. Таким образом, необходимо улучшать контроль внешних параметров криоконденсации и напуск исследуемого вещества для дальнейшего детального исследования обособленной формы полиморфного состояния молекулярных криокристаллов.
Разработка нормативно-технических документов (методик) позволит точно контролировать и стандартизировать условия эксперимента для установления однозначной корреляции между свойствами молекулярных криокристаллов и условиями их образования. 
Стандарты и нормы прописываются с намерением установления порядка действий в каждой конкретной ситуации и области исследования. 
На основе вышеизложенного, диссертационная работа посвящена повышению качества проводимых исследований и разработке нормативно-технической документации для проведения ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов.
Связь темы диссертации с планом научных работ
Диссертация выполнена в соответствии с утвержденным планом исследования МНВО РК, а также при грантовом финансировании научных исследований по темам: «Структурно-фазовые превращения и релаксационные процессы в тонких пленках криовакуумных конденсатов стеклообразующих органических молекул» (2020-2022 гг., шифр AP08855738, № госрегистрации 0120РК00576); «Исследование влияния криоконденсированного излучения на оптические характеристики рабочих поверхностей криогенного оборудования» (2020-2022 гг., шифр AP08052736); «Исследование процессов криозахвата и десорбции линейных молекул в пленке воды при низких температурах» (2020-2022 гг., шифр AP08855681, № госрегистрации 0120РК00577); «Изучение механизма спекания объемных наноструктурированных термоэлектрических материалов в процессе их формирования» (2022-2024 гг., шифр AP15473758); «Разработка универсальной криоповерхности для охлаждения и научных исследований физико-химических и оптических свойств веществ от комнатных температур до 80 К» (2023-2025 гг., шифр AP19576644).
Целью диссертационной работы является решение научно-технической проблемы обеспечения эффективности стандартизации с помощью разработки нормативно-технической документации по проведению ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов на универсальной криовакуумной установке методом газофазного осаждения.
Для достижения поставленной цели необходимо было решить следующие задачи:
1 Провести комплексный анализ проблем получения качественных и стандартизированных результатов ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов;
2 Модернизировать универсальную криовакуумную установку для повышения качества проводимых исследований;
3 Разработать стандартизированную методику калибровки ИК-Фурье спектрометра на универсальной криовакуумной установке для получения материалов с заданными свойствами;
4 Разработать стандарт организации, направленный на получение тонких пленок молекулярных криокристаллов с заданным интервалом неопределенности. 
Объектом исследования являются тонкие пленки, нанесенные на холодную подложку при температурах от 10 до 200 К и давлениях от 1 до 1000 μТорр, коэффициент пропускания которых изменяется при нагревании и охлаждении.
Предметом исследования являются стандартизованные методы исследования теплофизических и оптических свойств молекулярных криокристаллов. 
Методы исследования
При решении задач, необходимых для достижения поставленных целей, использовались следующие методы:
Лазерно-интерферометрический метод измерения скорости конденсации, толщины и коэффициента преломления криоконденсатов воды, диоксида углерода, фреона 134а и смеси метана;
ИК-спектроскопический метод анализа процессов структурно-фазовых превращений фреона 134а и смеси метана с помощью ИК-Фурье спектрометра;
Термодесорбционный метод определения теплофизических и оптических параметров в образцах фреона 134а и смеси метана. 
Научная новизна работы заключается в том, что впервые
1  Модернизирована универсальная криовакуумная установка новым оборудованием и программным обеспечением, что позволяет качественно исследовать фундаментальные характеристики криоконденсированных систем при низких температурах.
2  Разработана и утверждена методика калибровки ИК-Фурье спектрометра универсальной криовакуумной установки, что позволило получить материалы с заданными свойствами, например, такие как тонкие пленки криокристаллов.  
3  Разработана стандартизированная методика измерений на универсальной криовакуумной установке, которая позволяет повысить качество проводимого эксперимента и может применяться для ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов. 
Положения, выносимые на защиту
1 Модернизированная универсальная криовакуумная установка обеспечивает контроль напуска исследуемого вещества при давлении в диапазоне от 1 до 100 μТорр, и увеличивает спектральный диапазон с 420-4200 1/см до 370-7800 1/см с разрешением от 1 1/см до 0,5 1/см при получении ИК-спектров во время эксперимента, при этом снизив среднее время выполнения стандартного эксперимента в 4 раза (с 8 часов до 2 часов).
2 Разработанная методика калибровки для ИК-Фурье спектрометра универсальной криовакуумной установки позволяет обеспечить оценку достоверности результатов экспериментальных данных в интервале волновых чисел 400-7800 1/см с доверительной вероятностью 95 % и коэффициентом охвата равным 2. 
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[bookmark: _Toc146665835]1 ОБЗОР СТАНДАРТИЗИРОВАННЫХ МЕТОДОВ ИССЛЕДОВАНИЯ КРИСТАЛЛОВ
В современном индустриальном мире основное внимание уделяется точности технологического производства. Так, промышленные компоненты становятся все более сложными, а требования к контролю качества повышается. Поэтому актуальной задачей является разработка нормативно технических документов для эффективных методов и методологий исследований для получения новых актуальных материалов с заданными характеристиками. 


[bookmark: _Toc146665836]1.1 Общие сведения о молекулярных кристаллах
В этом разделе представлен краткий обзор развития молекулярных кристаллов и кристаллической структуры примерно до 2000 года. Работы после 2000 года все чаще включают внутримолекулярную гибкость, вклад колебательной энергии и квантово-химические методы. 
Первое серьезное размышление о проблеме плотной упаковки и ее предсказуемости, вероятно, было сделано Гильбертом [1]. Однако, Уильямс впервые применил компьютерные расчеты кристаллических структур в 1960-х годах [2]. Он понял, что оптимизация геометрии путем минимизации энергии решетки может привести к получению кристаллических структур, которые можно использовать в качестве отправных точек для индексации и уточнения экспериментальных результатов дифракции рентгеновских лучей [3,4]. Китайгородский попытался предсказать кристаллические структуры в 1960-х годах с помощью невычислительных методов [5]. Им было отмечено, что молекулярные кристаллы упаковываются «таким образом, что «выступы», образованные атомами одной молекулы, заполняют «впадины» между атомами соседних молекул, молекулы плотно прилегают друг к другу». Используя такие эмпирические принципы, он предсказал кристаллические структуры с помощью осязаемой упаковки - модели молекул заполняли пространство настолько плотно, насколько это было возможно. Китайгородский также выполнил расчеты энергии решетки силового поля и предвидел полезность компьютерного предсказания кристаллической структуры [6,7]. 
Однако, первая попытка того, что сейчас назвали бы предсказанием кристаллической структуры, была предпринята Дзябченко [8]. В 1984 году он искал минимумы энергии решетки случайно сгенерированных кристаллов бензола в четырех пространственных группах. Для расчета энергии решетки использовалось силовое поле. Глобальный энергетический минимум соответствовал известной стабильной кристаллической структуре, а также была воспроизведена форма бензола при высоком давлении. Далее, Гавеццотти и Дезираджу изучали упаковку ароматических углеводородов в 1989 году [9]. Кристаллические структуры были классифицированы и рационализированы с точки зрения геометрических характеристик и энергетических расчетов. 
Молекулярный кристалл, содержащий только один химический компонент, называется однокомпонентный кристалл, иначе многокомпонентный кристалл. Если все частицы в многокомпонентном кристалле изолированы друг от друга в твердом состоянии при комнатной температуре и давлении, говорят, что это сокристалл [10]. Если одно или несколько составляющих соединений являются жидкими в условиях окружающей среды, мы говорим, что кристалл является сольватом, если только этот растворитель не является водой, тогда кристалл называется гидрат. Обычно сольваты образуются при кристаллизации из растворов одного и того же растворителя.
Необходимо отметить клатраты – это кристаллы, которые инкапсулируют или «инклатратируют» элемент или соединение, обычно газообразное. Молекулы газа заключены в дискретные структуры, напоминающие клетки. Так называемые соединения включения также поглощают и удерживают газообразные или жидкие молекулы гостя, но в полости канального типа [11]. Допускается почти любая комбинация вышеуказанных молекулярных кристаллов, то есть могут образовываться как сольваты кристаллов солей, так и клатраты гидратов и т. д. 
Два года спустя Гавеццотти попытался предсказать кристаллы бензола и полиэтилена, используя свое собственное силовое поле [12]. За этим последовала дискуссия о сложности предсказания кристаллической структуры в 1994 году [13] и важное исследование попарных различий полиморфов, в котором также учитывались тепловые вклады [14]. В 1992 году методом Монте-Карло были успешно обнаружены кристаллические структуры гексаметилбензола и этилена [15]. Год спустя с использованием того же метода были продемонстрированы первые достоверные предсказания ранее неизвестных кристаллических структур [16].
Если подытожить сведения о молекулярных кристаллах, то часто бывает удобно игнорировать реальные атомы, ионы или молекулы и сосредоточиться на геометрии периодических массивов. Затем кристалл удобно представить в виде решетки, то есть трехмерного массива точек (узлов решетки), каждая из которых имеет идентичное окружение. Соответственно, кристаллическая структура и симметрия решетки играют решающую роль в определении многих физических свойств, таких как спайность, структура электронной зоны и оптическая прозрачность [17]. 


[bookmark: _Toc146665837]1.2 Общий анализ молекулярного кристалла 
Одним из наиболее широко используемых методов определения молекулярной структуры является спектроскопия изолированных молекул в газовой фазе с высоким разрешением. Спектроскопические методы стали популярными в этом отношении благодаря их исключительной чувствительности к форме молекул, которая определяется связями между составляющими атомами и их относительным расположением в трехмерном пространстве. Посредством возбуждения колебательного и вращательного движения молекулы при дискретных энергиях можно охарактеризовать молекулярные связи и пространственное расположение составляющих их атомов. 
Одно из первых описаний спектра поглощения относится к 1802 г., когда Волластон наблюдал серию темных линий, прерывающих непрерывный спектр рассеянного призмой солнечного света [18]. Вскоре после этого Фраунгофер начал более подробно исследовать эту серию темных линий от солнечного света и смог измерить длину волны некоторых из более сильных линий, используя первую дифракционную решетку [19]. Кроме того, Фраунгофер наблюдал в телескоп свет ярких звезд и обнаружил что узоры темных линий отличались от солнечных. Только в 1860 г. Кирхгоф предложил теорию для объяснения узоров темных линий, наблюдаемых Волластоном и Фраунгофером [20]. Кирхгоф предположил, что темные линии в солнечном спектре являются результатом газов во внешней атмосфере Солнца, поглощающих непрерывный свет на дискретных длинах волн. Эти идеи породили технику спектрального анализа, которую Кирхгоф и Бунзен использовали для идентифицирования спектральных отпечатков ряда материалов в видимой области электромагнитного спектра [21,22].
В 1881 г. Эбней и Фестинг расширили методы, впервые предложенные Кирхгофом и Бунзеном, из видимого в инфракрасное. Им удалось получить инфракрасные спектры поглощения широкого диапазона соединений и продемонстрировать, что определенные полосы поглощения коррелируют с присутствием определенных молекулярных групп [23]. 
Метод инфракрасной спектроскопии приобрел популярность благодаря своей способности обеспечивать уникальные спектральные отпечатки пальцев для многих сложных молекул и информацию о молекулярной структуре. В тандеме с развитием инфракрасной спектроскопии была создана теория квантовой механики, а усилия Борна и Оппенгеймера заложили основу для квантовой трактовки молекулярной структуры [24]. Ключевым компонентом метода, представленного Борном и Оппенгеймером, является разделение молекулярного гамильтониана на электронную и ядерную составляющие. 
Разделение молекулярного гамильтониана справедливо во многих сценариях. Если предположить, что из-за большой разницы масс электронов и ядер, ядра неподвижны, то есть пренебречь ядерной кинетической энергией, то это позволяет упростить решение. Первое порождает дискретные электронные энергетические уровни, совпадающие с энергией видимых фотонов, а последняя порождает дискретные вращательные и колебательные уровни энергии молекулы, совпадающие с энергией инфракрасных фотонов. 
Инфракрасная спектроскопия эффективно исследует возбуждения механических движений атомов, составляющих данную молекулу. Тогда можно связать возбуждение энергии этого механического движения с молекулярными свойствами, таким как длина связи, ориентация и сила. На рисунке 1 дано упрощенное представление колебаний и вращений двухатомной молекулы, и эти движения сравниваются с классическими аналогами простого гармонического осциллятора и жесткого ротора, соответственно. 
Из рисунка 1 видно, что, измеряя изменение колебательного или вращательного движения энергии при поглощении инфракрасного фотона можно определить естественную колебательную частоту вращения прочности соединения ωe и длины соединения Be соответственно. Затем эти параметры могут быть связаны с силовой постоянной kv (т.е. прочностью связи) и равновесным расстояние между составляющими атомов re (т.е. длиной связи), которая определяет структуру молекулы. 
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Рисунок 1 – Упрощенное представление колебаний и вращений в молекуле и их связь с классическими аналогами простого гармонического осциллятора и жесткого ротора, соответственно

Изменение колебательной энергии ∆E (пропорциональное ωe) дает информацию о силовой постоянной kv (т.е. прочности связи), а изменение энергии вращения (пропорционально Be) дает информацию о равновесном расстоянии между составляющими атомов re (т.е. длине связи). Параметры h, c и µ - постоянная Планка, скорость света, и приведенная масса молекулы соответственно.
Для более крупных многоатомных молекул можно определить молекулярную структуру путем измерения инфракрасных спектров [25,26]. Тем не менее, эти методы требуют точного определения вращательных постоянных для многих различных молекул, которые различаются только по изотопному составу атомов. Из этого следует, что необходимо иметь широкую полосу спектра, высокую чувствительность и высокое спектроскопическое разрешение. Поэтому, в настоящей диссертационной работе будут рассмотрены методы, которые используются для спектроскопии поглощения изолированных молекул газовой фазы. 
На рисунке 2 представлен обзор доступных в настоящее время широкополосных и широко настраиваемых источников, используемых для спектроскопии. Возможно, самым большим преимуществом широкополосной спектроскопии является возможность одновременного получения спектров высокого разрешения на множестве различных частот, что значительно сокращает время получения и обработки результатов измерения. 
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Рисунок 2 – Схематичное изображение доступных широкополосных и широко настраиваемых источников для спектроскопии в различных областях спектра

На переднем крае современных широкополосных методов находится газофазная широкополосная спектроскопия, которая сочетает в себе преимущества широкой спектральной полосы пропускания, высокого спектрального разрешения и высокой спектральной интенсивности в единой технологии [27,28]. Кроме того, использование высокоточного оптического резонатора, такого как диффузно-корреляционная спектроскопия с усилением резонатора [29], обеспечивает существенное повышение чувствительности обнаружения. Однако данный вид спектроскопии все еще является развивающейся технологией, что делает ее относительно недоступной в инфракрасном диапазоне. В этой области электромагнитного спектра типичный широкополосный источник состоит из горячей нити накала (например, глобар), которая действует как абсолютно черное тело. Так, в работе [30] продемонстрированы многообещающие широкополосные инфракрасные источники, основанные на генерации суперконтинуума в халькогенидном волокне, генерации разностной частоты в LiGaS2 [31] и квантово-каскадном лазере [32]. 
Примечательно, что широкополосные источники имеют два потенциальных недостатка по сравнению с одночастотными источниками, используемыми для спектроскопии, – либо низкую спектральную яркость, либо низкое спектральное разрешение, либо и то, и другое. Это обычно ограничивает достижимую чувствительность в эксперименте по спектроскопии поглощения в определенном диапазоне, примерно 10-5 − 10-4 1/Гц1/2, а спектральное разрешение – несколькими сотнями МГц или более [27]. Такие методы, как спектроскопия с перестраиваемым диодным лазером, предлагают альтернативу широкополосной спектроскопии, которая обеспечивает как повышенную чувствительность, так и спектральное разрешение.
Основным преимуществом перестраиваемой диодной лазерной спектроскопии является то, что полная выходная мощность лазера концентрируется в одном спектральном элементе с полосой пропускания, заданной шириной лазерной линии (например, обычно < 1 МГц для диодных лазеров с внешним резонатором). Таким образом, эти методы позволяют достичь высокой чувствительности и высокого разрешения, но требуют гораздо большего времени сбора данных, чтобы охватить даже скромные спектральные окна порядка нескольких волновых чисел. Это является серьезным недостатком по сравнению с методами широкополосной спектроскопии. 
Тем не менее, чувствительность порядка 10-13 1/Гц1/2 была достигнута с разрешением ниже МГц [33,34], что позволяет, среди прочего, исследовать слабые спектральные характеристики, такие как обертоны и комбинированные полосы. Кроме того, существует множество возмущений в спектрах, которые становятся заметными при высоком спектральном разрешении, достижимом с помощью перестраиваемой диодной лазерной спектроскопии [35]. Действительно, этот метод использовался для изучения широкого круга молекулярных систем, таких как углеродные кластеры [36], Ван-Дер-Ваальсовы комплексы [37], радикалы [38], большие органические молекулы [39] и многие другие. 
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Есть три основных способа исследования атомной структуры кристаллов [40]:
·  Методы дифракции, использующие лучи света, электронов или нейтронов для исследования кристаллической структуры.
·  Спектроскопические методы, использующие свет для измерения энергетических уровней электронов в кристалле.
·  Теоретическое моделирование, использующее компьютерное моделирование для предсказания кристаллической структуры.
Каждый из этих методов имеет свои сильные и слабые стороны, и их часто используют вместе, чтобы получить более полное представление о структуре кристалла. 
Наиболее распространены следующие дифракционные методы: 
·  Рентгеноструктурный [41];
·  Рентгенофазовый [42];
·  Нейтронографический [43];
·  Электронографический [44].
Среди методов спектроскопии можно выделить следующие: 
·  электронный парамагнитный резонанс [45]; 
·  ядерный магнитный резонанс [46]; 
·  инфракрасная спектроскопия [47]; 
·  ядерный гамма-резонанс – эффект Мессбауэра [48]; 
·  методы комбинационного рассеяния света [49].
Физические свойства кристаллов определяются следующим:
·  Природой химических элементов, входящих в их состав [50];
·  Взаимным расположение атомов в кристаллической структуре [51];
·  Несовершенством структуры реальных кристаллов [52];
·  Размерными характеристиками образца [53].
Для определения химического состава кристаллов применяют рентгеноспектральные методы анализа. В этих методах используется линейный характеристический спектр, который создается при взаимодействии рентгеновских лучей с атомами в кристалле. Длины волн линий в этом спектре характерны для элементов, присутствующих в кристалле, и по их интенсивности можно определить относительное количество этих элементов. Рентгеноспектральный анализ – высокоточный инструмент, который можно использовать для изучения химического состава кристаллов с высоким пространственным разрешением. Это делает его идеальным для изучения состава мелких минеральных зерен, которые трудно проанализировать другими методами.
Нейтронография и электронография – это два метода структурного анализа, в которых для исследования атомной структуры кристаллов используются различные типы излучения.
В нейтронографии используются нейтроны, которые имеют низкую скорость поглощения и взаимодействуют с веществом. Это дает возможность изучать кристаллические структуры веществ, содержащих, наряду с тяжелыми атомами легких элементов, также структуры, состоящие только из легких атомов.
Электронография использует электроны, обладающие гораздо меньшей проникающей способностью, чем нейтроны, но гораздо более интенсивно взаимодействующие с веществом. Это дает возможность изучать кристаллическую структуру очень малых областей кристаллов.
Электронный парамагнитный резонанс (ЭПР) и ядерный магнитный резонанс (ЯМР) – два спектроскопических метода, используемых для изучения структуры и свойств материалов.
ЭПР используется для изучения материалов, таких как переходные металлы и свободные радикалы, в которых содержатся неспаренные электроны. В ЭПР образец помещается в сильное магнитное поле, а затем подвергается воздействию радиоволн. Радиоволна заставляет неспаренные электроны вращаться, а энергия, поглощаемая или испускаемая электронами, используется для определения их свойств.
ЯМР используется для изучения материалов, содержащих ядра с ненулевым спином, таких как водород, углерод и фосфор. В ЯМР образец помещается в сильное магнитное поле, а затем подвергается воздействию радиоволн. Радиоволна заставляет ядра выравниваться с магнитным полем, а энергия, поглощаемая или излучаемая ядрами, используется для определения их свойств.
Инфракрасная (ИК) спектроскопия является методом изучения структуры и состава материалов. ИК-спектры вещества позволяют устанавливать минералы, распознавать степень кристалличности вещества, выявлять наличие атомных группировок (например, SO4, SiO4, PO4 и т.п.), находить форму вхождения воды в структуру минерала (ОН-, Н2О, Н3О+).
Спектроскопические методы измерений играют большую роль в сфере научных исследований материалов и веществ. Для обеспечения точности получаемых данных, требуются концепции стандартизации, которые гарантируют и улучшают качество измерений. В основе таких концепций лежат простые и сертифицированные стандартные образцы, выступающие в качестве эталона, использование которых позволяет достигать высокоточных измерений в специфических спектральных и интенсивных искажений измеряемых сигналов. Стандартные образцы должны быть сертифицированы, особенно для использования в регулируемых областях. Для этого разработаны жидкие и твердые стандартные образцы для различных параметров и методов использования в обычных условиях измерений и в разных форматах. Особое внимание уделяется контролю спектральной чувствительности систем обнаружения точности длины волны, однородности освещения и интенсивности.
Спектроскопические методы используются для анализа молекулярных кристаллов путем изучения взаимодействия электромагнитного излучения с кристаллом. Излучение может поглощаться, излучаться, отражаться или рассеиваться кристаллом, а полученный спектр может использоваться для определения структуры и свойств кристалла. Электромагнитное излучение может иметь широкий диапазон длин волн, от радиоволн до гамма-лучей. Оптический диапазон, который используется для спектроскопического анализа молекулярных кристаллов, имеет длины волн от 200 нм в до 40 000 нм [54]. Этот диапазон включает в себя три области:
·  ультрафиолетовую область (УФ), 200-400 нм;
·  видимую область, 400-800 нм;
·  инфракрасную область(ИК), 800 - 40 000 нм.
Каждая из этих областей может предоставить различную информацию о кристалле. Например, УФ-излучение можно использовать для определения электронной структуры кристалла, а ИК-излучение — для определения колебательной структуры кристалла. Спектроскопические методы — мощный инструмент для изучения структуры и свойств молекулярных кристаллов. Они используются в самых разных областях, включая химию, биологию и материаловедение.
Для облегчения измерения полезного сигнала применяют источники высокой мощности. С этой целью во многих современных приборах используют лазеры и лампы, дающие стабильное и монохроматическое излучение. Некоторые из этих источников приведены в таблице 1.
Для выделения нужных длин волн используются светофильтры, монохроматоры и дифракционные решетки. Монохроматоры и дифракционные решетки улучшают разрешающую способность спектральных приборов. Для детектирования излучения обычно используют фотоумножители, фотодиодные кремниевые линейки, тепловые детекторы, двумерные анализаторы приборы с зарядовой связью (ПЗС-матрица или ССD-камера: Charge Coupled Device). Данные светофильтры, монохроматоры, дифракционные решетки должны соответствовать требованиям нормативно-технических документов для получения качественных и воспроизводимых результатов измерений. Соответствие стандартам [55] позволяет повысить качество светофильтров, монохроматоров, дифракционных решеток, которые влияют на стабильность полезного сигнала и его дополнительной обработки (улучшения отношения сигнал/шум).

Таблица 1 – Источники излучения, используемые в спектральном анализе [56]

	Источник излучения
	Длина волны, нм
	Метод

	Xe - лампы
	250-600
	Люминесцентный анализ 

	H2, D2 - лампы
	160-380
	УФ-молекулярная абсорбция

	W/ I2
	240-2500
	УФ, видимая, ИК-молекулярная абсорбция

	W
	350-2200
	Видимая и ближняя ИК-области молекулярного поглощения

	Ni/Cr
	750-20000
	ИК-поглощение

	Глобар (Globar)
	1200-40000
	ИК-поглощение



Так, спектроскопические методы исследования молекулярного кристалла можно разделить на три группы: 
·  атомно-эмиссионная [57]; 
·  атомно-абсорбционная [58]; 
·  атомно-флуоресцентная спектроскопия [59]. 
Визуальный метод атомно-эмиссионного спектрального анализа – это метод качественного анализа, использующий видимую область спектра (400-760 нм) для идентификации элементов, присутствующих в образце. Метод субъективен, поскольку оператор производит визуальные наблюдения за спектром и измерения относительной интенсивности спектральных линий. Однако этот метод прост, быстр и недорог, и его можно использовать для анализа различных образцов, включая порошки, жидкости и растворы. Несмотря на свои ограничения, визуальный метод атомно-эмиссионного спектрального анализа по-прежнему является полезным методом качественного анализа. В таблице 2 описаны методы оптической атомной спектроскопии, принцип работы и сфера применения данных методов.

Таблица 2 – Методы оптической атомной спектроскопии [60]

	Методы анализа
	Принцип работы метода
	Способ анализа
	Сфера использования

	Атомно-эмиссионная спектроскопия
	Принцип метода основывается на возбуждении атомов или ионов в газовой фазе, которые излучают свет с определенной длиной волны.
	Способ определения элементного состава вещества путем анализа спектров оптического излучения атомов и ионов в образце, возбуждаемых источниками света. Источники света для атомно-эмиссионного анализа включают пламя горелки или различные типы плазмы, такие как электрическая искра или дуговая плазма, плазменная лазерная искра, индуктивно-связанная плазма, тлеющий разряд и т. д.
	Метод основан на излучении света атомами и ионами при их возбуждении. Испускаемый свет характерен для элементов, присутствующих в образце, поэтому метод можно использовать для идентификации и количественного определения примесей. Он широко используется в различных областях науки и техники, и т.д.

	Атомно-абсорбционная спектроскопия
	Метод основан на измерении поглощения резонансного излучения от внешнего источника свободными атомами определяемого элемента, находящегося в газовой фазе
	При ускорении ионов инертного газа электрическим полем они сталкиваются с катодом и выбивают атомы материала катода в газовую фазу. Атомы в газовой фазе возбуждаются при столкновении, испуская излучение
	Металлы, сплавы, продукты гидрометаллургической переработки. Метод часто используют в клинических и различных биологических анализах (кровь, сыворотка крови и др.) на определение
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с полым катодом представляет собой атомный спектр элемента, из которого сделан катод.
	 
свинца, ртути и висмута

	Молекулярно-абсорбцион-ная спектроскопия
	Метод основан на измерении количества света, поглощенного образцом. Количество поглощенного света измеряется путем сравнения интенсивности света до того, как он попадет на образец, с интенсивностью света после того, как он пройдет через образец. Изменение интенсивности света может быть вызвано поглощением света аналитом, другими компонентами образца (такими как растворитель) или рассеянием или отражением.
	Согласно квантовой механике, электроны в молекулах могут иметь только определенные дискретные значения энергии. Когда молекула поглощает фотон света, один из ее электронов может поглотить энергию фотона и перейти в более высокое энергетическое состояние. Высшее энергетическое состояние называется возбужденным состоянием. Количество энергии, которое должен иметь фотон, чтобы возбудить электрон, зависит от разницы в энергии между основным состоянием и возбужденным состоянием. Если энергия возбужденного 
	Абсорбционная электронная спектроскопия является очень чувствительным методом, и ее можно использовать для обнаружения даже небольшого количества хромофоров в образце. Абсорбционная электронная спектроскопия — это метод, который можно использовать для определения наличия определенных структурных групп в молекулах. Эти структурные группы называются хромофорами, они имеют характерные электронные спектры для идентификации.
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	состояния достаточно высока, электрон может вообще покинуть молекулу. Это называется ионизацией.
	

	Молекулярно-абсорбционная спектроскопия в ИК области (ИК спектроско-пия)
	Молекулярно-абсорбционная ИК спектроскопия — это метод анализа, который использует поглощение инфракрасного излучения для идентификации и количественного определения состава материалов. Инфракрасная область электромагнит-ного спектра находится между 5000 и 200 1/см. 
	Когда инфракрасное излучение попадает на вещество, молекулы вещества могут поглощать излучение и вибрировать на определенных частотах. Эти частоты соответствуют разности энергий между различными уровнями колебательной энергии молекул. Поглощение инфракрасного излучения заставляет молекулы вибрировать на более высоком энергетическом уровне, что и создает полосы поглощения в инфракрасном спектре.
	Инфракрасная спектроскопия — мощный метод, используемый для изучения структуры органических соединений. Он работает, освещая образец инфракрасным светом и измеряя длины волн поглощаемого света. Различные функциональные группы в молекуле поглощают инфракрасный свет с разной длиной волны. Сравнивая полосы поглощения в инфракрасном спектре образца с базой данных известных соединений, ученые могут идентифициро-вать 
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	функциональные группы, присутствующие в образце.

	Молекулярно-эмиссионная спектроскопия (люминесцентный метод анализа)
	Люминесцент-ный анализ — это метод анализа, который измеряет интенсивность света, излучаемого образцом, когда его молекулы возбуждаются внешним источником энергии. Существует несколько типов люминесценции, но два наиболее часто используемых в анализе — это хемилюминес-ценция и фотолюминес-ценция
	Возбужденные молекулы излучают свет, возвращаясь в основное состояние. Испускание света может быть как немедленным (флуоресценция), так и замедленным (фосфоресценция).
Флуоресценция — вид люминесценции, при котором испускание света происходит сразу после возбуждения. Продолжительность флуоресценции обычно очень короткая, порядка 10-8–10-9 секунд.
Фосфоресценция — вид люминесценции, при котором испускание света происходит с задержкой. Продолжительность фосфоресценции может быть намного больше, порядка миллисекунд до минут.
	Люминесцентный анализ является чувствительным и универсальным методом, который можно использовать для обнаружения и идентификации широкого спектра веществ в образцах. Он особенно полезен для определения следовых количеств веществ, таких как редкоземельные элементы и примеси в полупроводнико-вых материалах.




Спектрометрический анализ — это метод химического анализа, в котором для идентификации и количественного определения элементов и соединений в образце используется свет. Это более объективный и быстрый метод, чем спектрографический анализ, при котором для регистрации спектра образца используются фотопластинки. Спектрометрический анализ может быть полностью автоматизирован, что делает его идеальным для высокопроизводительных приложений. 
В диссертационной работе рассматривается инфракрасная абсорбционная спектроскопия, так как данный метод имеет основное преимущество перед вышеперечисленными методами. Основное преимущество инфракрасной абсорбционной спектроскопии заключается в том, что использование инфракрасного лазера преодолевает проблему флуоресценции, которая обычно возникает после поглощения видимого или ультрафиолетового фотона атомом/молекулой. 
Инфракрасная абсорбционная спектроскопия [61] представляет собой метод линейного поглощения, в котором для идентификации используются собственные колебательные моды молекул [62]. Фактически каждая химическая функциональная группа связана со своим набором колебательных мод с соответствующими им частотами колебаний. В целом весь молекулярный частотный диапазон можно разделить на две области: область 600-1600 1/см называется областью отпечатков пальцев, а область 2800-3300 1/см называется областью СН-колебаний. ИК-спектры поглощения показывают линии поглощения в этих областях, изображающие колебательные переходы молекул для регистрации присутствия молекул. Это делает ИК-поглощение важным явлением, а ИК-спектроскопию поглощения – ценным методом.
Колебательные переходы соответствуют фундаментальным колебаниям химических связей и связаны с ядерными координатами Q, а также межъядерным смещением от положения равновесия. С точки зрения квантовой механики вероятность перехода между двумя колебательными состояниями (от i до f) в Q определяется квадратом модуля момента перехода, т.е. |R|2, где момент перехода R определяется как:

, 		(1)

где колебательная волновая функция  является функцией только ядерных координат. Величина  представляет собой оператор электрического дипольного момента, заданный как ,  - заряд,  - смещение от положения равновесия i-й заряженной частицы (ядра или электрона). 
Весьма показательно, что для гомоядерных двухатомных молекул (таких как, H2 и O2) = 0, а значит, и  = 0 означает, что все колебательные электродипольные переходы запрещены. С другой стороны, для гетероядерной двухатомной (полярной) молекулы ситуация благоприятна, так как 0, и ее можно разложить в ряд Тейлора вокруг Q как:

, 		(2)

где «eq» означает «в равновесии». Подставляя уравнение (1) в уравнении (2):

.		(3)

Первый член в уравнении (3) равен нулю, так как  и ,  являющиеся собственными функциями одного и того же гамильтониана, ортогональны, т. е. при , . Пренебрегая членами более высокого порядка, получаем уравнение (4), что дает переходный момент, определяющий колебательные переходы:

 	(4)

Это предполагает, что необходимым условием для разрешения колебательного перехода является , что означает, что , т.е. должно произойти изменение электрического дипольного момента. Кроме того, поскольку Q является нечетной функцией, то для того, чтобы интеграл был отличен от нуля, должно выполняться правило отбора  для колебательного квантового числа , что гарантирует изменение четности волновой функции  при переходе. Соответственно, только такие переходы в (полярных) молекулах можно исследовать с помощью ИК-спектроскопии поглощения.
Преимущество инфракрасной абсорбционной спектроскопии заключается в том, что использование инфракрасного лазера решает проблему флуоресценции, которая обычно возникает после поглощения, видимого или ультрафиолетового фотона атомом/молекулой. Как правило, ИК-спектрометр с дисперсией (на основе решетки) имеет очень низкую чувствительность. Преимущество инфракрасных спектрометров с преобразованием Фурье (FTIR) в интенсивности, которое открыло двери для повседневного использования инфракрасных лазеров для спектроскопии. С современными инфракрасными источниками, такими как источник глобар (стержень из карбида кремния) и более чувствительными инфракрасными датчиками, такими как детекторы Ge и InGaAs, в настоящее время можно получить спектры FTIR за несколько секунд. 
ИК-спектроскопия поглощения находит ключевые применения в промышленности, а также в научных исследованиях. С помощью характеристических спектров и их силы он используется для качественной идентификации и количественного анализа веществ. Его применяют при изучении хода химической реакции путем наблюдения за скоростью исчезновения полос поглощения реагентов и скоростью появления полос поглощения продуктов [63]. Он используется для обнаружения примесей путем сравнения спектров вещества с эталонными спектрами чистого вещества [64]. Он также находит применение в криминалистике [65].
Таким образом, спектроскопический анализ является уникальным средством, который позволяет анализировать полученные объекты для потребностей научно-технических лабораторий в следующих направлениях: медицина, биология, химия, физика и смежных областях. Так, от точности измерения зависит качество измерений, которые регламентируются нормативно технической документацией. 


1.4 Основные нормативно-технические документы, применяемые в области криотехнологий
Понятие нормативно-техническая документация представляет собой основной пакет документов, регулирующий качество производимых товаров, услуг, исследований определяющий стандарт их разработки, изготовления, условия использования, перевозки и хранения. Одним словом, в соответствии с технической документацией должен осуществляться весь производственный процесс и исследовательская задача. К основным видам технической документации относятся:
•	Государственные стандарты - нормативно-правовой документ, в соответствии с требованиями которого производится стандартизация производственных процессов и оказание услуг (СТ РК, ГОСТ);
•	Стандарт организации (предприятия) - документ по стандартизации, утвержденный и применяемый организацией для совершенствования производства и обеспечения качества продукции, выполнения работ и оказания услуг;
•	Технические условия (методики поверки, методики калибровки, методики измерений) - документ, устанавливающий требования к конкретным типам, маркам и артикулам продукции. В технических условиях, как и в стандартах, содержатся технико-юридические нормы;
•	Технические описания (эксплуатационная документация) - это сопроводительный документ, который дополняет ТУ или другие стандарты. Описание создается отдельно для каждого изделия, отражает характеристики и  методы изготовления;
•	Рецептура и прочие документы, устанавливающие показатели качества - это технический документ, который включает в себя описание методов изготовления товара, а также правила составления того или иного вещества.
Нормативно-техническая документация разрабатывается и утверждается с целью получения максимальной экономии в условиях соблюдения техники безопасности, условий эксплуатации и оптимизации процесса.
В этой связи, в последнее время в Казахстане интенсивно проводятся работы по формированию комплексного подхода для развития науки и научно-технических лабораторий. Так, например, постановлением Правительства Республики Казахстан от 28 марта 2023 года №248 была принята концепция «Об утверждении Концепции развития высшего образования и науки в Республике Казахстан на 2023 – 2029 годы» [66]. Большое внимание уделяется нормированию и стандартизации методов исследования, разработаны национальные и международные стандарты в области криотехнологий, указанные в таблице 3, а также переводятся и принимаются адаптированные стандарты международных организаций. 

Таблица 3 – Анализ базы стандартов Республики Казахстан

	№
	Номер нормативного документа
	Наименование нормативного документа
	Год
введения

	1
	ГОСТ 34294-2017
	Арматура трубопроводная криогенная. Общие технические условия
	10-08-2020

	2
	ГОСТ ЕН 1252-2-2009
	Криогенные сосуды. Материалы. Часть 2. Требования к ударной вязкости при температурах от минус 80 С до минус 20 С
	14-06-2011

	3
	ГОСТ 4.129-85
	Система показателей качества продукции. Техника криогенная медицинская. Номенклатура показателей
	01-07-1986

	4
	СТ РК ISO 24490-2018
	Сосуды криогенные Насосы для криогенных жидкостей
	01-01-2020

	5
	СТ РК ISO 21013-1-2019
	Сосуды криогенные Ограничители давления для работы в криогенных условиях Часть 1 Клапаны предохранительные с повторным закрытием
	01-07-2020

	6
	ГОСТ 21957-76
	Техника криогенная. Термины и определения
	01-07-1977



Разработан и адаптирован международный стандарт СТ РК ISO 10810:2011 «Анализ поверхности химический. Рентгеновская фотоэлектронная спектроскопия» [67], который устанавливает основополагающие принципы рентгеновской фотоэлектронной спектроскопии при выполнении химического анализа поверхности и предназначен в помощь оператору рентгеновского фотоэлектронного спектрометра при выполнении анализов проб. 
Разработан и адаптирован международный стандарт СТ РК EN 14626-2017 «Стандартные методы измерения концентрации угарного газа не дисперсионной инфракрасной спектроскопией» [68], в котором установлены рабочие характеристики и определены критерии, требуемые для соответствующего не дисперсионного ИК спектрального анализатора, утвержденного типа. Также настоящий стандарт регламентирует требования к оценке пригодности анализатора для применения на определенном месте.  
Разработан и адаптирован международный стандарт СТ РК ISO 18115-1-2012 «Общие термины и термины, используемые в спектроскопии» [69]. С помощью современных методов химического анализа поверхности получают информацию о составе для областей, близких к поверхности (обычно в пределах 20 нм), и получают информацию о зависимости состава от глубины с помощью методов поверхностного анализа по мере удаления поверхностных слоев. Поверхностные аналитические термины, рассматриваемые в этой части ISO 18115, простираются от методов электронной спектроскопии и масс-спектрометрии до оптической спектрометрии, и рентгеновского анализа. Термины, включенные в ISO 18115-2, относятся к сканирующей зондовой микроскопии. Концепции этих методов происходят из самых разных дисциплин, от ядерной физики и науки о радиации до физической химии и оптики. Широкий спектр дисциплин и особенности национальных обычаев привели к тому, что отдельным терминам приписывались разные значения, и, опять же, разные термины использовались для описания одного и того же понятия. Во избежание последующих недоразумений и для облегчения обмена информацией важно прояснить понятия, установить правильные термины для использования и дать их определения. Термины и определения в этом международном стандарте были подготовлены в соответствии с принципами и стилем, определенными в ISO 1087-1:2000 и ISO 10241:1992 [70,71]. 
Разработан СТ РК 2842-2016 «Гарантия космической продукции обнаружения органических загрязнений поверхности методами инфракрасной спектроскопии» [72], который рассматривает и устанавливает требования к испытаниям для обнаружения органических загрязнений на поверхностях с помощью прямых и косвенных методов ИК-спектроскопии. 
Пересмотрен межгосударственный стандарт СТ РК ISO/TS 10867-2014 «Одностенные углеродные нанотрубки. Определение характеристик методом фотолюминесцентной спектроскопии в ближней инфракрасной области спектра» [73], который представляет новый способ определения уникальных электронных свойств, обеспечивающий малую размерность. 
Разработан международный стандарт ГОСТ ЕN 1252-1-2009 «Сосуды. Криогенные материалы. Часть 1. Требования к ударной вязкости при температурах ниже минус 80 °С», который устанавливает требования к вязкости металлических материалов для их применения при температурах ниже минус 80 °С с целью обеспечения их пригодности для криогенных сосудов [74].
Разработан международный стандарт и адаптирован СТ РК ISO 21013-2019 «Приспособления для ограничения давления в криогенных сосудах». Настоящий стандарт устанавливает требования к конструкции, изготовлению и испытаниям приспособлений для предохранительных клапанов, для эксплуатации в условиях низких и сверхнизких температур, учитывая работы с криогенными жидкостями при температурах от температур окружающей среды до криогенных температур [75]. 
Данный стандарт имеет 4 части.  
·  Часть 1. Клапаны предохранительные с поворотным закрытием;
·  Часть 2. Клапаны предохранительные без повторного закрытия;
·  Часть 3. Определение размеров и вместимости;
·  Часть 4. Приспособления для ограничения давления в криогенных сосудах.
Разработан международный стандарт СТ РК ISO 20421-1-2019 «Конструкция, изготовление, контроль и испытания», который устанавливает требования к конструкции, изготовлению, контролю и испытаниям больших транспортируемых сосудов с вакуумной изоляцией объемом больше 450 л, которые постоянно или временно прикреплены к транспорту одного или нескольких видов [76]. 
Также разработан межгосударственный стандарт ГОСТ 21957-76 «Техника криогенная. Термины и определения», который раскрывает основные термины и определения, которые используются в науке, технике и производстве [77].
Следующий этап заключался в проведении анализа метрологического обеспечения оптико-физических видов измерений. 



Рисунок 3 – Метрологическое обеспечение оптико-физического вида измерений

На рисунке 3 представлено количество аккредитованных лабораторий по оптико-физическому виду измерений на территории Республики Казахстан на 2023 год и количество внесенных в государственный реестр СИ ИК-спектрометров, а также действующих поверителей по оптико-физическому виду измерений [78].
Следующим этапом литературного обзора было изучение международной базы стандартов ИСО. Анализ базы стандартов ИСО в области криотехнологий представлены в таблице 4.


Таблица 4 - База стандартов ИСО в области криотехнологий

	№№
	Номер стандарта
	Наименование стандарта

	1
1
	ISO 21874:2019 
	Многослойные твердые покрытия PVD — Состав, структура и свойства

	22
	ISO 21360-1:2020
	Вакуумная техника. Стандартные методы измерения производительности вакуумных насосов. Часть 1. Общее описание.

	3
3
	ISO 3530:1979 
	Вакуумная техника. Калибровка течеискателей масс-спектрометрического типа.

	4
4
	ISO/TS 3669-2:2007 
	Вакуумная технология. Фланцы, подлежащие запеканию. Часть 2. Размеры фланцев с острой кромкой.

	5
5
	ISO/TR 20811:2017
	Оптика и фотоника. Лазеры и связанное с ними оборудование. Лазерно-индуцированное испытание молекулярных загрязнений.



Данные стандарты разрабатываются посредством достижения консенсуса между экспертами, регулирующими органами и правительствами. Стандарты ISO способствуют улучшению технического регулирования,
Стандарты ИСО являются основой, которая может служить базой для национального и международного технического регулирования.
Помимо того, что они помогают сохранить время, они являются инструментом для устранения барьеров в международной торговле и широко применяются в отечественной базе технического регулирования. 


[bookmark: _Toc146665839]1.5 Получение низких температур 
На данный момент в Республике Казахстане имеется 8 аккредитованных лабораторий по оптико-физическому виду измерений при нормальных условиях [78]. Однако, для развития астрофизического направления необходимо применение низкотемпературных оптико-физических методов анализа астрофизических льдов. Особенным отличием низкотемпературных оптико-физических методов исследования от методов, проводимых в нормальных условиях, является необходимость применения низких и сверхнизких температур и давлений. 
Одним из способов получения низких и сверхнизких температур является цикл Гиффорда-МакМагона [79]. Холодильник Гиффорда-МакМагона на газовом расширителе является важной криогенной технологией в диапазоне температур жидкого гелия. В настоящее время холодильники Гиффорда-МакМагона широко используются в магнитно-резонансной томографии (МРТ), вакуумных криогенных насосах, криогенной электронике и инфракрасных детекторах и т.п. [80]. Однако из-за термического насыщения регенеративного материала в одноступенчатом холодильнике Гиффорда-МакМагона при низких температурах и неидеальном ограничении свойств гелия, холодильник может достичь только 1% КПД при температуре жидкого гелия. Одним из способов повышения КПД является магнитокалорический эффект, который впервые был обнаружен Варбургом в 1881 г. [81]. Магнитокалорический эффект микрокриогенной машины в основном включает два важных параметра оценки: изменение изотермической энтропии и адиабатическое изменение температуры [82]. Как правило, адиабатическое изменение температуры микрокриогенной машины превышает желаемый диапазон температур в области сверхнизких температур, поэтому может быть реализован магнитный цикл Карно. Однако в приложениях для гораздо более высокой температуры охлаждения, таких как бытовое охлаждение, диапазона температур охлаждения больше, чем адиабатическая температура, поэтому необходима смена микрокриогенной машины [83].
Рассмотрим микрокриогенную машину Гиффорда-МакМагона [84]. На рисунке 4 показана принципиальная схема стандартной установки Гиффорда-МакМагона. 
[image: C:\Users\Айгерим\Desktop\докторантура\мви\рисунки\3.png]

Рисунок 4 – Принципиальная схема экспериментальной установки

Холодная головка была моделью Тошиба, в которой использовался шаговый двигатель, управляемый инвертором, для управления скоростью вытеснителя. У вытеснителя было две разные длины хода, 20 или 32 мм, которые можно было выбрать с помощью двух разных кулачков. Первый цилиндр имел внутренний диаметр 70 мм, а второй цилиндр имел внутренний диаметр 32 мм. Это привело к первому и второму объемам расширения 61 и 16 см3 соответственно при длине хода 20 мм, и 97 и 26 см3 соответственно при длине хода 32 мм [85]. В качестве компрессора использовался Дайкин Криотек U110DW с электрической мощностью 5,9 кВт. Давление подачи газообразного гелия от компрессора составляло около 2,2 МПа, противодавление к компрессору около 0,9 МПа. Максимальное давление подачи и минимальное противодавление за цикл измерялись манометром, помещенным в пространство над первым регенератором. Холодопроизводительность устанавливалась путем наложения тепловой нагрузки и измерения установившейся температуры. 
Однако физическое моделирование астрофизических условий включает в себя не только способы охлаждения, но и комбинированные методы анализа образцов. Данные методы должны включать в себя спектроскопию, интерференцию и масс-спектроскопию. Системы, которые могут моделировать астрофизические условия, будут рассмотрены ниже.

[bookmark: _Toc146665840]1.6 Комбинированный метод исследования молекулярных кристаллов при низких температурах
Для создания вакуумно-криогенного стенда необходимо объединить несколько модулей. Например, Д. Боровков и его команда разработали изобретение [86], имеющее отношение к оптоэлектронной, оптико-механической, криогенной и вакуумной промышленности. Изобретение представляет собой исследовательскую и испытательную платформу для оптоэлектронных и оптомеханических устройств в условиях вакуума и низких температур. Изобретение состоит из криогенной вакуумной камеры, оснащенной различными приборами для измерения и контроля окружающей среды. Камера может быть охлаждена до температуры ниже -100 ᵒС, а давление может быть снижено до уровня менее 10-6 Торр. Это позволяет проводить исследования и испытания оптоэлектронных и оптомеханических устройств в экстремальных условиях, которые в противном случае были бы невозможны. 
Стенд имеет два излучателя:
· Универсальный источник излучения, который может излучать свет в определенной инфракрасной (ИК) области спектра или спектрально заданный луч с использованием фильтров или монохроматора.
· Источник динамического излучения, имеющий широкополосный излучатель и набор подвижных диафрагм и щелей.
Излучение универсального источника излучения проходит через диафрагму, модулятор и фильтры. Затем направляется зеркалами на коллиматорное зеркало и далее, отражаясь от поворотного зеркала, в объектив исследуемого прибора. Вакуумно-криогенный стенд является ценным инструментом для исследований в области оптики, материаловедения и астрофизики. Это позволяет ученым изучать оптические свойства материалов в экстремальных условиях, которые в противном случае были бы невозможны.
Вакуумно-криогенный стенд оснащен интерферометрическим модулем. Модуль интерферометра имеет подвижную полупрозрачную пластину. Эта пластина используется для контроля качества оптической схемы коллиматора. Коллиматор используется для направления излучения от источников излучения в объектив исследуемого прибора. Подвижная полупрозрачная пластина позволяет ученым настраивать коллиматор, чтобы излучение правильно фокусировалось на линзе. Модуль источника излучения включает в себя модуль абсолютно черного тела и динамический источник излучения. 
Вакуумно-криогенный стенд показан на рисунке 5 и представляет вариант модульной схемы, где: 
1 - модуль блока подвижных источников излучения;
2 - модуль коллиматора;
3 - модуль поворотного плоского зеркала;
4 - модуль испытуемого оптико-электронного прибора;
5 - модуль криорадиометра;
6 - модуль Фурье-спектрометра;
7 - модуль канала оптического фона;
8, 9 - модуль интерферометра сдвига;
10 - система криообеспечения;
11 - модуль блока распределителя-коллектора потоков криогенной среды;
12 - информационный и программно-управляющий блок;
13 - зеркало переключения световых потоков;
14 - универсальный источник излучения;
15 - блок подвижных источников источник излучения;
16 - линейно перемещающееся диагональное зеркало;
17 - первое плоское ломающее зеркало;
18 - асферическое коллимационное зеркало;
19 - второе плоское ломающее зеркало;
20 - плоское поворотное зеркало;
21 - проточная криопанель;
22 - форвакуумный безмаслянный насос; 
23 - криогенераторный высоковакуумный насос;
24, 25, 31, 32, 33, 34 - вакуумный затвор;
26 - жидкостной криоконденсационно-сорбционный вакуумный насос;
27 - полупрозрачное поворотное плоское зеркало;
28 - радиационные экраны;
29 - криовводы в модули и внутри камерные устройства.
Система откачки состоит из безмасляных насосных агрегатов, включая безмасляный форвакуумный насос и криогенный высоковакуумный насос. Форвакуумный насос снижает давление в камере до уровня, при котором криогенный насос может работать эффективно. Криогенный насос удаляет из камеры все молекулы остаточного газа, кроме нескольких. Давление в камере поддерживается жидкостным криоконденсационно-сорбционным высоковакуумным насосом, сообщающимся с камерой через открытый вакуумный затвор.
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	Рисунок 5 – Схема вакуумно-криогенного стенда




Требования к размеру и мощности вакуумной камеры и вспомогательного оборудования делают ее непрактичной для большинства применений. Однако вакуумная камера может подойти для специализированных применений, где требования к производительности перевешивают стоимость и другие недостатки. Площадь 9000 м2 необходима для размещения вакуумной камеры, вспомогательного оборудования и персонала. Электроэнергия в 960 кВт необходима для работы насосов и других устройств. Для обслуживания вакуумной камеры и вспомогательного оборудования требуется персонал в количестве 80 человек. Основным недостатком устройства является то, что все функциональные системы размещены в единой вакуумной камере. Это увеличивает размер камеры и требования к производительности вакуумной и криогенной систем. Система вакуумирования отвечает за удаление воздуха и других газов из камеры. Криогенная система отвечает за охлаждение камеры до очень низкой температуры. Обе системы должны иметь возможность эффективно работать в большой камере. Размер камеры также ограничивает количество функциональных систем, которые можно разместить внутри. Это может затруднить разработку устройства, отвечающего всем необходимым требованиям к производительности. 
Работа по проектированию большой вакуумной камеры сложна, поскольку она должна учитывать размер, форму камеры, материалы и требования к вакууму. Изготовление большой вакуумной камеры требует больших производственных площадей и дорогостоящего оборудования. Эксплуатационные расходы большой вакуумной камеры высоки, поскольку для поддержания вакуума требуется значительное количество энергии.
Процесс запуска большой вакуумной криогенной камеры требует много времени, что ограничивает количество исследований и испытаний, которые можно провести за данный календарный период. В состав функциональных устройств прототипа входят механизмы периодической проверки качества криогенной оптики, которая подвергается многократному охлаждению и нагреву со значительным перепадом температур, что может привести к их расстройке и, как следствие, к потере метрологической точности измерений.

[bookmark: _Toc146665841]Выводы по разделу
Данные, полученные в результате литературного обзора и мониторинга комбинированных методов исследования в области низких и сверхнизких температур, показали необходимость использования стандартизированных методов выполнения измерений для получения и исследования образцов с заданными характеристиками. Это актуально, учитывая, что данные стандартизированные методы могут применяться не только в области астрофизики, но и в таких направлениях как физика низких температур, физика конденсированного состояния, материаловедения, и др. Стандартизированные методы исследования молекулярных кристаллов при низких и сверхнизких температурах особенно актуальны в астрофизике. На сегодняшний день понимание химического состава ледяных мантий и остатков были изучены и исследованы лишь частично [87–89]. Метод криовакуумной конденсации образцов при низких и сверхнизких температурах является одним из эффективных путей получения холодной межзвездной пыли и астрофизических льдов в различных контролируемых структурно-фазовых состояниях. Так, метод физической газофазной конденсации широко используется для исследования свойств материи при низких и сверхнизких температурах, таких как плотность, поляризуемость, оптические характеристики, а также при решении широкого круга задач астрофизических и астрохимических исследований [90–92]. Важным является также и то, что образованные пленки криовакуумных конденсатов ряда веществ обладают рядом уникальных свойств, получение которых невозможно путем замораживания из жидкой фазы, даже если скорость замораживания будет достаточно высокой. 
Однако действующие методы получения криокристаллов имеют ряд недостатков. Также отсутствуют нормативно-технические документы для выполнения измерений при низких и сверхнизких температурах. Следовательно, существующие нормативно-технические документы не содержат указаний или правил, которые можно было бы стандартизировать и применять при исследованиях молекулярных криокристаллов. 

2 [bookmark: _Toc146665842] ОБОРУДОВАНИЕ ДЛЯ КОНТРОЛЯ И МОНИТОРИНГА СТРУКТУРНО-ФАЗОВЫХ СОСТОЯНИЙ МОЛЕКУЛЯРНЫХ КРИОКРИСТАЛЛОВ
Лаборатория криофизики и криотехнологии Казахского национального университета имени аль-Фараби имеет прототип универсальной криовакуумной установки. Данная установка предназначена для измерения скорости роста, плотности и отражательной способности криоконденсатов исследуемых газов при различных температурах поверхности конденсации и давлениях газовой фазы.
Принципиальная схема универсальной криовакуумной установки представлена на рисунке 6. Основным узлом установки является вакуумная камера из нержавеющей стали марки 1Х18Н10Т. Вакуумная камера представляет собой цилиндр диаметром 450 мм и высотой 450 мм. В центре вакуумной камеры находится криостат с диаметром рабочей поверхности 40 мм. Криостат установлен на верхнем низкотемпературном фланце микрокриогенной машины системы Гиффорда-МакМагона с рабочей температурой 16 К. 




1 – источник излучения; 2 – параболические зеркала; 3 – поток излучения; 4 – окно камеры; 5 – зеркальные световоды; 6 – поверхность конденсации; 7 – корпус камеры; 8 – вакуумпровод; 9 – магниторазрядные насосы; 10 – цеолитовые насосы; 11 – ИК спектрометр; 12 – система натекания; 13 – патрубок; 14 – вольтметр; 15 – компьютер, 16 – термопарный датчик давления, 17 – вакууметр, 18 – ионизационный датчик давления.

Рисунок 6 – Схема универсального вакуумного спектрометра
К патрубку 13 подсоединяется система ввода газа. Основными вакуумными клапанами являются клапаны ДУ-80 для высоковакуумной линии откачки и клапаны ДУ-30 для форвакуумной линии. Оба клапана используют медные прокладки. Использование этих вакуумных фитингов и уплотнений позволяет достичь предельного вакуума в камере в районе 10-8 Торр, без существенного нагрева установки. 
Излучение глобара фокусируется в параллельный пучок с помощью системы параболических зеркал 2. Затем пучок направляется в камеру через окно из соли (KBr), закрытое индиевой прокладкой. Затем излучение попадает на исследуемую поверхность и выводится из камеры через противоположное окно. 
Излучение, испускаемое глобарам, измеряется инфракрасным спектрометром ИКС-29. Спектрометр преобразует излучение в электрический сигнал, который затем измеряется вольтметром. Цифровой выход вольтметра подключается к компьютеру через интерфейс ввода/вывода.
Все измерения проводятся автоматически с помощью аналого-цифрового преобразователя (АЦП) под названием Е14-140. Оптическая система установки работает в двухлучевом режиме, что значительно повышает качество и разрешение получаемых спектров.
Вертикальный разрез вакуумной камеры спектрометра показан на рисунке 7. Основание камеры представляет собой большую толстую пластину диаметром 490 мм и толщиной 35 мм. 




1 – корпус вакуумной камеры; 2 – основание вакуумной камеры; 3 – микрорефрижератор Мак-Магона; 4 – оптические окна; 5 – световоды; 6 – защитная пластина KBr; 7 – подложка; 8 – крионасос; 9 – заслонка; 10 – магнитопривод; 11 – оптическое окно KBr; 12 – защитный кожух.

Рисунок 7 – Принципиальная схема вакуумной камеры спектрометра
Корпус камеры крепится к основанию, а в корпус камеры вварены коммуникационные трубы. В нижней части камеры находится микрокриогенная машина Гиффорда-МакМагона. В верхней части крышки и корпуса имеются окна для ввода излучения лазерного интерферометра и глобара. Лазерный интерферометр используется для измерения скорости роста и контроля толщины образца, глобар — для проведения исследований в инфракрасном диапазоне.
На верхнем низкотемпературном фланце микрокриогенной машины установлены дополнительные медные пластины, выполняющие функцию криоконденсационных насосов. В защитном корпусе крионасоса имеются отверстия, которые можно закрыть с помощью цилиндрического клапана с магнитным приводом. Это увеличивает фундаментальный уровень вакуума в камере. Основные технические характеристики приведены в таблице 5.

Таблица 5 – Технические характеристики универсальной криовакуумной установки

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Масса, кг
	500

	2
	Габариты, Ш×В×Д, м
	1×2×1

	3
	Диаметр и высота вакуумной камеры, мм
	450

	4
	Диаметр верхнего фланца МКМ, мм
	60

	5
	Диаметр рабочей поверхности, мм
	40

	6
	Предельный вакуум в камере, Па
	1,33∙10-7

	7
	Минимальная температура подложки, К
	16

	8
	Диапазон частот ИК-спектрометра, см-1
	400 – 4200

	9
	Толщина пленки, мкм
	0,25-10

	10
	Погрешность поддержания температуры конденсации, К
	0,5

	11
	Диаметр проходного сечения вакуум провода, мм 
	70

	12
	Потребляемая мощность
	

	13
	Длина волны лазера, нм 
	632,8
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Для создания необходимого вакуума в камере используется турбомолекулярный насос Turbo-V-301 Navigator. Turbo-V-301 Navigator представляет собой интегрированную систему с турбомолекулярным насосом для высокого и сверхвысокого вакуума с соответствующими контроллерами. Насос состоит из высокочастотного двигателя, приводящего в движение установленную турбину с 8 лопастными ступенями и 3 ступенями Macrotorr. Турбина вращается против часовой стрелки, если смотреть с фланца высокого вакуума. Вакуум достигается за счет высокоскоростной турбины (макс. 56000 об/мин), приводимой в действие высокопроизводительным 3-фазным электродвигателем. Навигатор TV 301 оснащен вспомогательными разъемами для питания дополнительного вентилятора, для управления вентиляционным клапаном, для управления с удаленного места с помощью главного компьютера, подключенного через последовательную линию (RS232 или RS485). Турбина изготовлена из высокопрочного алюминиевого сплава и выточена из единого блока. Ступени Macrotorr выполнены в виде четырех дисков. Ротор турбины опирается на постоянно смазываемую высокоточную керамику. Керамические шарикоподшипники, установленные на форвакуумной стороне насоса, и статические лопасти статора изготовлены из нержавеющей стали. Они поддерживаются и точно позиционируются распорными кольцами. Статоры Macrotorr имеют форму самопозиционирующихся механически обработанных дисков с насосными каналами и отверстие ограниченое соответствующими дисками ротора, изготовленными из алюминиевого сплава.
При нормальной работе двигатель питается трехфазным напряжением 54 В переменного тока частотой 933 Гц. Чтобы свести потери при пуске к минимуму, частота увеличивается в соответствии с рампой с более высоким начальным отношением напряжения к частоте. Насос оснащен водяным и воздушным охлаждением. Насос сбалансирован после сборки с остаточной амплитудой вибрации менее 0,01. Насос может работать в любом положении и может опираться на высоковакуумный фланец. Внешний вид турбомолекулярного насоса Turbo-V-301 представлен на рисунке 8. Технические характеристики турбомолекулярного насоса Turbo-V-301 Navigator представлены в таблице 6. 
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Рисунок 8 – Внешний вид турбомолекулярного насоса Turbo-V-301 Navigator
Таблица 6 – Технические характеристики турбомолекулярного насоса Turbo-V-301 Navigator

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Скорость откачки, л/с 
	280

	2
	Предельное давление, Торр 
	1,5×10-10 Торр

	3
	Рабочие напряжения, В
	от 100 до 240

	4
	Системы охлаждения
	Воздушное и водное

	5
	Максимальные обороты лопастей, об/мин
	56 000

	6
	Рабочий диапазон температур, °С
	от 5 до 35



Турбомолекулярный насос Turbo-V-301 начинает свою работу с давления 10-2 Торр и подключается к форвакуумному насосу SH110, который предварительно откачивает давление от атмосферного до давления 10-2 Торр. Форвакуумный насос SH-110 представляет собой герметичный вакуумный насос с сухой спиралью и показан на рисунке 9. Технические характеристики форвакуумного насоса SH110 представлены в таблице 7. 
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1 - винты переднего кожуха; 2 - передний кожух; 3 - вход; 4 - входной экран; 5 - переходник выхлопа; 6 - газобалластный порт; 7 - рамка; 8 – база.

Рисунок 9 – Контурный чертеж форвакуумного насоса и основные элементы

Таблица 7 – Технические характеристики форвакуумного насоса SH110

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Скорость откачки, м3/ч 
50 Гц
60 Гц 
	
5,4
6,6

	2
	Предельное давление, Торр 
	5,0×10-2

	Продолжение таблицы 7

	№
	Наименование
	Характеристики

	3
	Рабочие напряжения, В
	от 200 до 230

	4
	Входное соединение
	NW25

	5
	Максимальное давление на входе, атм
	1,0

	6
	Максимальное давление на выходе, атм
	1,5
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Для измерения давления в криовакуумной камере используется вакуумметр СС-10 Televac. Вакуумметр СС-10 Televac представляет собой моноблочный компактный вакуумметр, на нем установлены датчики двух типов: первый тип датчика, используемым для измерения давления в диапазоне от атмосферного до 10-4 Торр; второй тип датчика, используемого для измерения давления, представляет собой ионизационный датчик с холодным катодом. Этот тип манометра эффективен в диапазоне от 10-2 до 10-9 Торр. Технические характеристики вакуумметра представлены в таблице 8.

Таблица 8 – Технические характеристики вакуумметра СС-10 Televac

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Диапазон измерения, Торр 
	от 760 до 1×10-9

	2
	Точность, %
от 10-9 до 10-3 Торр 
от 2×10-3 до 1×10-1 Торр
от 2×10-1 до 1×10 Торр
от 10 до 760 Торр
	
±0,2
±15
±10
±5

	3
	Единицы измерения 
	Торр или Па

	4
	Потребляемая мощность, Вт 
	8



Для точного измерения давления необходимо использовать несколько датчиков с разными принципами работы. Датчик давления FRG-700 представляет собой широкодиапазонный датчик, способный измерять давление от 10-9 Торр. Контроллер AGC-100 используется для усиления и фильтрации сигнала датчика FRG-700, обеспечивая более точное измерение. Элементы управления вакуумметра представлены на рисунке 10.
Цепь измерения Пирани всегда активна, и сигнал измерения выводится как логарифм давления во всем диапазоне измерения. Манометр откалиброван на заводе. Измерительная схема с холодным катодом, которая используется при низких давлениях (от 1×10-3 мбар), откалибрована на заводе и не может быть отрегулирована. С другой стороны, измерительный контур Пирани можно регулировать, хотя любые регулировки мало влияют на диапазон давления. Технические характеристики датчик FRG-700 представлены в таблице 9.
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1 – индикатор давления, 2 – индикатор состояния установки, 3 – индикатор состояния высокого напряжения, 4 – многофункциональная кнопка, 5 – кнопка «вверх», 6 – кнопка «направо», 7 – кнопка ввода, 8 – электрический соединитель ввода-вывода.

Рисунок 10 – Элементы управления Вакуумметра CC-10 Televac

Таблица 9 – Технические характеристики датчик FRG-700

	№
	Наименование характеристики
	Значение характеристики

	1
	Диапазон измерений, Торр
	3,8 x 10-9 до 760

	2
	Точность, %
	±30 от измеренного значения

	3
	Повторяемость, %
	±5 от измеренного значения




[bookmark: _Toc146665845]2.3 Измерение давления в системе пробоподготовки
Для контроля давления в натекательной системе используется датчик давления MKS, который представляет собой емкостной манометр. Емкостные манометры представляют собой электромеханические датчики, которые могут измерять как давление, так и вакуум. Емкостной датчик преобразует модулированное давление движением тонкой диафрагмы в электрический сигнал, пропорциональный давлению. Датчик давления представляет собой тонкую диафрагму, которая подвергается воздействию измеряемого давления или вакуума через входную трубку. В эталонной полости за диафрагмой установлен электрод. Разность давлений между процессом и эталонной полостью немного отклоняет диафрагму, изменяя расстояние между ней и электродом. Изменения этого расстояния вызывают изменения емкости между диафрагмой и электродом, создавая электрический сигнал, пропорциональный изменению давления. Поскольку различия в емкостном сигнале вызваны физическими изменениями внутри манометра, а не изменениями свойств газа, то измерения давления емкостным манометром не зависят от состава измеряемого газа, что необходимо для контроля давления в системе пробоподготовки. Схематическое изображение датчика давления MKS представлено на рисунке 11. 
Технические характеристики приведены в таблице 10.

Таблица 10 – Технические характеристики датчика давления MKS

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Диапазон измерения, торр
	от 10 до 1000

	2
	Точность, %
	0,25 от шкалы

	3
	Разрешение, %
	0,001

	4
	Единицы измерения
	Торр

	5
	Потребляемая мощность, Вт
	0–10 В пост. тока на нагрузке >10 кОм
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Рисунок 11 – Схематическое изображение датчика давления MKS
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Для контроля и измерения температуры используются ПИД-термоконтроллер и термодатчик. Расположение датчика (1) и нагревателя ПИД-термоконтроллера (2) на подложке внутри вакуумной камеры, продемонстрировано на рисунке 12. 
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Рисунок 12 – Монтаж датчика температуры (1) и нагревателя (2)

На рисунке 13 приведен двухканальный температурный контроллер модели Lake Shore 325, который способен поддерживать два температурных диода одновременно. Контроллер температуры предлагает два независимых контура пропорционально-интегрально-дифференциального (ПИД) регулирования с мощностью нагревателя 25 Вт и 2 Вт, сконфигурированные для управления сопротивлением в 50 Ом или 25 Ом. 
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Рисунок 13 – Изображение контроллера Lake Shore 325

Контроллер температуры модели Lake Shore 325 имеет два входа с 24-битным аналого-цифровым разрешением и высокой чувствительностью, преобразователь и отдельные источники тока для каждого входа. Постоянный ток позволяет температуре измеряться и контролироваться до 10 К с использованием соответствующих датчиков RTD Cernox ™ или до 1,4 К с использованием кремниевых диодов. Датчики оптически изолированы от других функций прибора. 
Модель Lake Shore 325 использует реверсирование тока для устранения ошибок тепловых ЭДС в датчиках сопротивления. Данные датчика с каждого входа обновляются до десяти раз в секунду. Цифро-аналоговый преобразователь высокого разрешения генерирует плавный выходной сигнал управления. Основные технические характеристики контроллера представлены в таблице 11.

Таблица 11 – Технические характеристики контроллера

	№
	Наименование характеристики
	Значение характеристики

	1
	Дискретность 
	от 1 до 4

	2
	Единицы индикации, мВ
	K, ° C, V

	3
	Скорость обновления дисплея, считывания, с
	2

	4
	Разрешение отображения температуры, °
	0,001, от 0 до 99,999 , 0,01 от 100 до 999,99, 0,1 выше 1000

	5
	Разрешение дисплея сенсорных блоков 
	до 5 цифр

	6
	Выходное разрешение нагревателя, %
	1

	7
	Скорость чтения, считывания, с
	до 10

	8
	Температура окружающей среды, °C
	от 15 до 35

	9
	Потребляемая мощность, В
	100, 120, 220, 240

	10
	Размер, мм
	216× 89× 368



Температура подложки измеряется с помощью полупроводникового термодатчика DT-670 и контролируется с помощью пропорционально-интегрально-дифференциального (ПИД) регулятора температуры LS325 производства LakeShore. ПИД-регулятор удерживает нагрузку точно на введенном пользователем заданном значении. Он использует обратную связь от датчика управления для расчета и активно регулирует мощность управления (нагревателя). Рабочий температурный диапазон термодатчика находиться в промежутке от 1,4 К до 500 К с погрешностью измерений ± 0,5 К.
Температурная кривая отклика показана на рисунке 14. 
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Рисунок 14 – Температурная кривая отклика температуры от напряжения
От 25 К до 500 К кремниевый термодатчик имеет почти постоянную чувствительность 2,3 мВ/К. Ниже 25 K чувствительность увеличивается и носит нелинейный характер.
На рисунке 15 представлены графики регулировки температуры ПИД-контроллером. 
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	б)



а) – без ПИД-контроллера, б) – с ПИД контроллером.

Рисунок 15 – Регулировка температуры ПИД-контроллером

Датчики на кремниевых диодах обычно возбуждаются постоянным током 10 мкА. Выходной сигнал довольно большой: 0,5 В при комнатной температуре и 1 В при 77 К. Схематичное изображение кремневого диода (датчика) представлено на рисунке 16.
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Рисунок 16 – Схематичное представление температурного термодатчика
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Для получения интерференционной картины используется двухлучевой лазерный интерферометр. Двухлучевой лазерный интерферометр, состоящий из полупроводникового лазера с длиной волны  = 405 нм и двух фотоумножителей (ФЭУ) P25A (Sens-Tech, Великобритания) с максимальной чувствительностью на длине волны 400 нм, может быть использован для определения скорость роста исследуемого вещества на подложке, а также его толщину, плотность и показатель преломления путем анализа интерференционной картины. Для получения двух лазерных лучей от единого источника нами используется светоделительный куб с 50%-ым отражением и 50%-ым пропусканием. Полученные и сфокусированные на конце световодов лучи падают на подложку под углами 1 = 0 и 2 = 45. На рисунке 17 представлена 3D-модель с отображением ходов лазерных лучей внутри вакуумной камеры и их падением на подложку.

[image: fig 3]

Рисунок 17 – Трехмерная модель разреза установки с отображением падения лазерных лучей на подложку

Фотоумножители или ФЭУ являются электровакуумными детекторами излучения. ФЭУ преобразуют свет в поток электронов, который усиливается для дальнейшего анализа. ФЭУ могут обнаруживать свет от инфракрасного до ультрафиолетового спектра и могут регистрировать как слабые, так и интенсивные потоки излучения. ФЭУ обычно используются в спектроскопии и флуоресцентной микроскопии. В настоящее время нет полупроводниковых устройств, которые могли бы заменить ФЭУ. Схема работы фотоумножителя показаны на рисунке 18.

[image: Фотоэлектронный умножитель — Википедия]

Рисунок 18 – Схема работы ФЭУ

Диноды, из которых состоит фотоэлектронный умножитель, устроены так, что электрические поля между ними заставляют электроны, испускаемые каждым динодом, ударяться о следующие с энергией в несколько сотен электрон-вольт. В результате число электронов увеличивается от динода к диноду, давая необходимое умножение. Однако не все электроны, испускаемые одним динодом, достигают следующего.


[bookmark: _Toc146665848]2.6 Источник инфракрасного излучения
В качестве источника инфракрасного излучения используется глобар. Глобар это источник теплового света для инфракрасной спектроскопии. Предпочтительным материалом для изготовления глобара является карбид кремния, имеющий форму стержней или арок различных размеров. Когда он вставлен в цепь, которая обеспечивает его электрическим током, он излучает излучение с длиной волны от ~ 2 до 50 мкм посредством явления джоулевого нагрева. Глобары используются в качестве источников инфракрасного излучения для спектроскопии, потому что их спектральное поведение примерно соответствует поведению планковского излучателя (т.е. абсолютно черного тела). Как показано на рисунке 19 перед детектированием луча на ИК-спектрометре, ИК-луч от источника излучения проходит путь через систему из 5 зеркал как показано на рисунке 19. Первое зеркало является вогнутым и собирающим, что необходимо для формирования сфокусированного ИК-излучения. После этого ИК-луч проходит через калий-бромовое стекло, являющееся прозрачным для данного диапазона длин волн. Далее, через систему из двух зеркал луч попадает на подложку, отражается от исследуемого вещества, проходит через два зеркала и выходит через калий-бромовое стекло с другой стороны, попадая в Фурье-спектрометр. Последнее зеркало в системе является рассеивающим.
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Рисунок 19 – Трехмерная модель разреза установки с отображением хода ИК-лучей внутри вакуумной установки
[bookmark: _Toc146665849]2.7 Спектрометр ИКС-29
Для исследования образцов используется спектрометр ИКС-29. Спектрометр ИКС-29 предназначен для регистрации спектров поглощения различных веществ и измерения коэффициентов пропускания. Данный спектрометр приспособлен для вакуумной камеры с целью исследования криокристаллов. 
Принцип работы спектрометра в двухлучевой схеме основан на нулевом методе. Инфракрасное излучение от источника излучения (глобара) разделяется на два луча, при этом в один пучок помещается образец, а в другой фотометрический клин. Два луча имеют одинаковые фотометрические свойства. Зеркальный модулятор поочередно посылает два луча на монохроматор. Если ни в одном из лучей нет поглощения, то на болометр падают световые потоки одинаковой интенсивности, и сигнал на входе усилительной системы не формируется.
Если в одном из лучей есть поглощение, то на болометр попадают лучи разной интенсивности, в результате чего возникает переменный сигнал с частотой, равной частоте прерывания. Болометр — это устройство, измеряющее интенсивность инфракрасного излучения. Болометры работают путем преобразования инфракрасного излучения в тепло, которое затем измеряется датчиком. Этот сигнал усиливается и преобразуется, а затем подается на обмотку двигателя, который перемещает фотометрический клин, сводя разницу интенсивностей лучей к нулю. Технические характеристики спектрометра приведены в таблице 12.

Таблица 12 – Технические характеристики спектрометра ИКС-29

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Рабочий спектральный диапазон, см-1
	от 4200 до 400

	2
	Цена деления шкалы волновых чисел, см-1
-для диапазона от 4200 до 1200 см-1
-для диапазона от 1400 до 400 см-1
	
3
1

	3
	Относительная погрешность градуировки шкалы волновых чисел, %
-для диапазона от 4200 до 1200 см-1
-для диапазона от 1400 до 400 см-1
	

±0,1
±0,15

	4
	Размах показаний по шкале коэффициентов пропускания, %
	1

	5
	Разрешающая способность спектрометра при v=1122 см-1, не менее 
	850

	6
	Уровень мешающего излучения, % не более
-в диапазоне 2500-1000 см-1
-в диапазоне 1000-500 см-1
-в диапазоне 500-400 см-1
	
1,5
2,0
3,0

	7
	Размеры рабочей сетки на бланке, мм
	150×298


[bookmark: _Toc136027608][bookmark: _Toc146665850]Выводы по разделу
Описана универсальная криовакуумная установка, которая разработана в лаборатории криофизики и криотехники физико-технического факультета КазНУ им. аль-Фараби. 
Бурное развитие отраслевой промышленности, лабораторного оборудования и современных технологий требует совершенствования и модернизации имеющейся установки, и как следствие разработки нормативно-технической документации, стандартов и сертификации получаемой продукции и услуг. Современный научный прогресс позволяет создавать новые системы контроля образцов при их исследовании и создании. Данные системы позволяют более точно и быстро получать результаты измерений. В настоящее время появились стабильные источники излучения, входящие в новое поколение интерферометров, которые колеблются на уровне ±0,5 ppm. Юстировка оптических частей ИК-Фурье спектрометра очень удобна и не занимает много времени. Так же появились компактные масс-анализаторы масс-спектрометры, которые позволяют контролировать соотношение массы к заряду. С целью улучшения точности измерений и повышения воспроизводимости результатов измерений предлагается к рассмотрению модернизированная, в рамках данной диссертационной работы, универсальная криогенная установка. 

3 [bookmark: _Toc146665851] МОДЕРНИЗАЦИЯ УНИВЕРСАЛЬНОЙ КРИОВАКУУМНОЙ УСТАНОВКИ 
Модернизация универсальной криовакуумной установки обуславливается необходимостью доукомплектования и дооснащения основного (установленного) оборудования для расширения области исследования, повышения точности измерений, уменьшения неопределенности результатов измерений и сокращения времени проведения эксперимента [93]. Для наглядности приведен инструментальный состав универсальной криовакуумной установки после проведения дооснащения, который показан на рисунке 20 [94]. 
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Рисунок 20 – Схема универсальной криовакуумной установки после проведения дооснащения

Дооснащение универсальной криовакуумной установки ИК-Фурье спектрометром ФСМ 2203 проводилось в целях расширения его диапазона, уменьшения погрешности и улучшения спектрального разрешения, которое позволяет наиболее точно разделять две близко расположенные спектральные линии. По результатам данной работы были получены патент на полезную модель и свидетельство о внесении сведений в государственный реестр прав на объекты, охраняемые авторским правом, которые приведены в Приложениях А и Б. ИК-Фурье-спектрометр — это прибор, используемый для регистрации и изучения оптических спектров в инфракрасной области. Его также можно использовать для количественного анализа и контроля качества вещества. Максимальная чувствительность достигается при использовании сменных детекторов и источников ИК излучения для рабочих областей спектра [95].
Система обработки данных, реализованная на совместимом персональном компьютере, автоматически измеряет спектры. Он управляет всеми системами спектрометра, оптимизирует режимы измерений, сохраняет результаты измерений в базе данных, выполняет математическую обработку спектральных данных, работает со спектральной базой данных и отображает спектры на экране компьютера.


[bookmark: _Toc146665852]3.1 ИК-Фурье спектрометр 
Благодаря значительному прогрессу в работе ИК-Фурье-спектрометров, инфракрасная спектрометрия развилась до такой степени, что ее используют для решения множества задач решаемых как в исследовательских лабораториях, как и в производственных цехах [96,97]. Одна из самых сильных сторон инфракрасной спектрометрии заключается в том, что можно исследовать образцы во всех фазах вещества. Инфракрасные спектры газов, жидкостей и твердых тел имеют разные характеристики, и важно понимать эти различия, если необходимо оптимально измерять спектры материалов в каждом состоянии и получать максимальное количество информации. Например, спектры малых молекул в паровой фазе имеют значительную тонкую структуру, поскольку переходы между квантованными вращательными уровнями энергии происходят одновременно с колебательными переходами. Подобные особенности редко наблюдаются в спектрах более крупных молекул в паровой фазе (поскольку отдельные вращательные переходы слишком близки друг к другу, чтобы их можно было разрешить) или любой молекулы в жидком состоянии (поскольку столкновения происходят с большей скоростью, чем частота вращения). 
Рассмотрим основные характеристики ИК-Фурье спектрометром ФСМ 2203, общий вид которого показан на рисунке 21. 
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Рисунок 21 – Внешний вид ИК-Фурье спектрометра ФСМ 2203

Для обеспечения нормальной работы ИК-Фурье спектрометра, платформа на которой расположен прибор должна устанавливаться на жестком полу в помещении с низким уровнем вибрации. ИК-Фурье спектрометр подключен к сети переменного однофазного тока 220 В с частотой 50 Гц и со стабилизатором напряжения. При необходимости, с целью снижения влияния поглощения атмосферной влаги и углекислого газа, камера спектрометра продувается газообразным азотом. Технические характеристики ИК-Фурье спектрометра ФСМ 2203 приведены в таблице 13. 

Таблица 13 – Технические характеристики ИК-Фурье спектрометра ФСМ 2203

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Рабочая область спектра, 1/см
	от 370 до 7800

	2
	Спектральное разрешение, 1/см
	0,125

	3
	Абсолютная погрешность градуировки шкалы волновых чисел, 1/см
	±0,02


	4
	Отклонение линии 100% пропускания от номинального значения (от 2100 до 2200 1/см, разрешение 4 1/см, 20 сканов), %, не более 
	±0,5


	5
	Среднее квадратическое отклонение линии 100% пропускания (от 2100 до 2200 1/см разрешение 4 1/см, 20 сканов), %, не более
	±0,01


	6
	Уровень положительного и отрицательного псевдорассеянного света, %, не более
	±0,2


	7
	Габаритные размеры, мм
	540×490×250

	8
	Размеры кюветного отдела
	200×190×170

	9
	Масса, кг
	36

	10
	Потребляемая мощность, В А 
	60

	11
	Питание прибора, Гц
	220(-30/+22) В, 50±1



Соответственно, для наглядности в таблице 14 приведен сравнительный анализ двух приборов после модернизации. 

Таблица 14 – Сравнительный анализ спектрометров 

	№
	Наименование
	Характеристики спектрометров

	
	
	ФСМ 2203
	ИКС-29

	1
	Рабочая область спектра, 1/см
	от 370 до 7800
	от 400 до 4200

	2
	Спектральное разрешение, 1/см
	0,125

	1
	3

	3
	Абсолютная погрешность градуировки шкалы волновых чисел, 1/см
	±0,02

	±0,15
	±0,1


Основным узлом ИК-Фурье спектрометра является интерферометр Майкельсона. Он состоит из неподвижного зеркала и подвижного зеркала, выровненных под прямым углом друг к другу, с делителем луча, расположенным в центре и равноудаленным от обоих. Задача светоделителя состоит в том, чтобы разделить падающий пучок на две части и рекомбинировать его после введения разности хода из-за отражения от движущегося зеркала. При рекомбинации создается интерференционная картина из-за непрерывного изменения разности хода двух лучей. Для одной частоты — это синусоида с минимумами, когда два луча сдвинуты по фазе на 180°, и максимумами, когда между ними нет разности хода. Поскольку падающий луч состоит из нескольких частот,  то интерференция приводит к сложной картине интерференции множества синусоидальных волн, наложенных друг на друга. Результирующая интерферограмма состоит из сильного сигнала в точке, соответствующей точке нулевой разности хода между двумя лучами, и быстро падает с обеих сторон. Схематичное изображение хода лучей в интерферометре показано на рисунке 22.
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Рисунок 22 – Схематичное изображение хода лучей в интерферометре

Сгенерированная интерферограмма не имеет большого смысла для спектроскописта, поэтому, когда применяется математическая функция преобразования Фурье получается знакомый график зависимости мощности сигнала от частоты или длины волны. Изменение содержания влаги или концентрации углекислого газа приводит к появлению посторонних полос в соотнесенном спектре. 
Интерферометр Майкельсона сокращает время наблюдения полного спектра до секунд по сравнению с несколькими минутами, которые потребовались бы в более ранних дисперсионных приборах, поскольку все частоты сканируются одновременно. Чувствительность также многократно улучшена благодаря коротким периодам наблюдения, что облегчает усреднение сигнала.
Майкельсон использовал термин «видимость» для описания яркости светлых и темных полос в интерференционной картине. Чем больше видимость, тем ярче светлые полосы и темнее темные полосы. Видимость является мерой контраста интерференционной картины. Видимость V определяется как отношение амплитуды интерференционной картины к среднему значению интерферограммы:

,	(5)

где Imax и Imin – максимальные и минимальные значения интерферограммы при рассматриваемой разности хода.
Для квазимонохроматического спектра с волновым числом, критерий Майкельсона можно записать в виде:

,	(6)

где – интенсивность колебаний, приходящих от одного источника, а волновое число , – разность хода интерферирующих волн.
На видимость в основном влияет спектр источника. Зеркала могут быть смещены, оптические поверхности могут быть неидеально плоскими, стекло может быть неоднородным, а коэффициенты пропускания между двумя плечами интерферометра могут различаться. Эти дефекты могут привести к тому, что интерференционные полосы станут размытыми, что ухудшит их видимость. Для каждого дефекта можно оценить мультипликативный коэффициент видимости, чтобы скорректировать потерю видимости. Общий коэффициент видимости прибора U является произведением всех условий, влияющих на видимость интерференционной картины. Интенсивность эмиссионной линии является медленно меняющейся функцией частоты. Это означает, что линия не будет идеально резкой, но будет иметь небольшую ширину. Ширина линии будет определяться качеством инструмента, используемого для ее измерения. Неидеальный инструмент будет иметь большую ширину, чем идеальный инструмент, а интерференционная картина будет размытой и менее заметной, тогда критерий Майкельсона можно записать в виде:

.		     		      (7)

В большинстве случаев нет необходимости очень точно измерять общую приборную видимость U. Однако, чем ближе U к 1, тем полнее будет модуляция спектральной линии. Прибор калибруется путем измерения источника известного излучения. В некоторых случаях необходимо знать общую видимость прибора U, например, при измерении ширины линии методом видимости. В этих случаях U можно определить, наблюдая спектральную линию незначительной ширины, например, стабилизированную линию лазера. В этой ситуации нет необходимости рассчитывать каждый компонент видимости в отдельности.


[bookmark: _Toc146665853]3.2 Усовершенствование системы пробоподготовки
Следующим этапом доукомплектования универсальной криовакуумной установки было усовершенствование узла для ввода веществ (газов) в вакуумную камеру. Была повышена чувствительность кранов натекательной системы за счет замены механических кранов на игольчатые натекатели. Система матричной подготовки газа имеет дополнительные компоненты, входящие в состав системы утечки. Приближенная 3D-модель системы пробоподготовки представлена на рисунке 23. Схематичный чертеж с габаритными размерами представлен в Приложении В.
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1 – игольчатые натекатели; 2 – гофра до форвакуумного насоса; 3 – шланг для напуска газов; 4 – датчик давления MKS 626A; 5 – путь в вакуумную камеру; 6 – высокоточный натекатель Agilent 951-5106.

Рисунок 23 – Трехмерная модель области установки для создания исследуемой смеси
В систему подготовки матричного газа входят дополнительные узлы натекательной системы. Система подготовки исследуемого вещества состоит из 4-х игольчатых натекатей GW-J и высокоточного натекателя Agilent 951-5106. Игольчатые натекатели используются для подачи исследуемых веществ в систему пробоподготовки, где, при необходимости, создаются смеси с нужными концентрациями. Высокоточный натекатель используется для непосредственной подачи готовой смеси из системы пробоподготовки в вакуумную камеру. 
Для очистки объема перед созданием исследуемой смеси система имеет дополнительный вакуумный насос SH «Agilent». Контроль давления в системе пробоподготовки осуществляется с помощью датчика давления MKS 626A, работающего с интерфейсом PR 4000 «MKS Instruments». Через высокоточный натекатель осуществляется соединение системы пробоподготовки с самой вакуумной камерой.


[bookmark: _Toc146665854]3.3 Анализатор масс-спектрометра
Установление анализатора масс-спектрометра Extorr XT1000 на узле натекателя позволяет наиболее точно контролировать вещества (газы), которые в дальнейшем будут конденсироваться на подложке в вакуумной камере. Масс-спектрометр состоит из усовершенствованного датчика Pirani и ионного датчика с горячим катодом Баярда/Альперта (Б/A). Датчик Pirani измеряет уровень вакуума, оценивая теплопередающие свойства присутствующего газа. 
Датчик ионов Б/A измеряет потоки ионов, зависящие от давления, путем ионизации молекул остаточного газа электронами. Квадрупольный газоанализатор обнаруживает ионные токи, возникающие в результате присутствия остаточных газов при различных уровнях давления в вакуумной камере, с помощью прецизионных механических и электронных систем. Датчик Pirani начинает свою работу, когда давление находится на уровне атмосферного, тогда как датчик ионов Б/A активируется при заданном давлении 10-2 Торр. Квадруполь же начинает функционировать при номинальном давлении 10-4 Торр. Датчик ионов Б/A способен измерять общее давление до рентгеновского излучения 210-10 Торр, в то время как квадрупольный датчик может точно измерять парциальные давления даже ниже 10-11 Торр. 
Масс-спектрометр Extorr серии XT 100 может измерять массу атомов и молекул от 1 до 100 а.е.м.. Он имеет стандартный детектор в виде «чашки Фарадея» и электронный умножитель для усиления сигнала. Электроника управления оцифровывает показания давления и передает их на персональный компьютер для анализа и визуализации с помощью специализированного программного обеспечения Vacuum Plus. На рисунке 24 показаны размеры датчика, электронного блока управления и контроля масс-спектрометра. Масс-спектрометр подключается к экспериментальной установке с помощью медного фланца, соответствующего стандарту CF-40. Зонд имеет тонкую платиновую проволоку, которая нагревается точно контролируемым током. Измеряется температура проволоки, и это измерение используется для расчета давления газа. В принципе датчик имеет калибровку для азота, которая справедлива и для воздуха. При анализе других газов, таких как чистый аргон, ксенон, гелий и т.д., датчик может приводить к ошибочным показаниям. Для корректировки ошибочных показаний датчика необходимо данные показания скорректировать с помощью поправочных коэффициентов, которые приведены в паспортных данных. Основные технические характеристики масс-спектрометра представлены в Таблице 13.
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Рисунок 24 – Схематичное представление масс-спектрометра серии Extorr XT 100

Таблица 15 - Технические характеристики масс-спектрометра Extorr XT1000

	№
	Наименование
	Характеристики

	1
	Диапазон масс, а.е.м.
	1-100

	2
	Тип детектора 
	Цилиндр Фарадея, вторично-электронный умножитель

	3
	Разрешающая способность 
	Лучше чем 1 а.е.м. на уровне 10 % от высоты пика. Настраиваемая для постоянной ширины пика во всем диапазоне регистрируемых масс

	4
	Чувствительность А/Торр 
	5×10-4 с цилиндром Фарадея. Измерена для азота N2 (28 а.е.м.) при полной ширине пика 1 а.е.м. на уровне 10 % от высоты пика, энергии ионов 6 эВ и токе электронной эмиссии 2 мА

	Продолжение таблицы 15

	№
	Наименование
	Характеристики

	5
	Минимальное измеряемое парциальное давление 
	10-11 Торр. Измерено для азота N2 (28 а.е.м.) при полной ширине пика 1 а.е.м. на уровне 10 % от высоты пика, энергии ионов 6 эВ и токе электронной эмиссии 1 мА. При использовании ВЭУ в качестве детектора возможно измерение давления до значений ниже 10-14 Торр.

	6
	Рабочее давление 
	От атмосферного до сверхвысокого вакуума (рекомендуется использовать ионизационный датчик при давлении ниже 10-2 Торр, анализатор остаточных газов при давлении ниже 10-3 Торр, а ВЭУ при давлении ниже 10-6 Торр.

	7
	Максимальная рабочая температура, 0С
	40

	8
	Температура прогрева, 0С
	300 (без блока управления и передачи данных)

	9
	Измерение полного давления
	Возможно в режимах с использованием датчика Пирани, ионизационного датчика Баярда-Альперта и анализатора остаточных газов

	Источник ионов

	10
	Конструкция
	Открытый ионный источник с ионизацией электронным ударом

	11
	Двойной катод
	Иридиевый катод, покрытый окисью тория, с защитой программно-аппаратными средствами. Встроенная функция дегазации 1-30 Вт с линейно нарастающей характеристикой. Возможна замена на месте эксплуатации.

	12
	Энергия электронов, В
	11-150 (задается через программу)

	13
	Энергия ионов, В
	3-10 (задается через программу)

	14
	Фокусирующее напряжение, В
	0-150 (задается через программу)

	15
	Ток электронной эмиссии, мА
	0,1-4,0 (задается через программу)

	16
	Длина зонда, мм
	172,52 от поверхности фланца до верхней части источника ионов

	17
	Размер блока управления и передачи данных с выступающей частью, мм
	139,65 от поверхности фланца

	Продолжение таблицы 15

	№
	Наименование
	Характеристики

	18
	Минимальный внутренний диаметр патрубка, мм
	34,925

	19
	Габаритные размеры блока управления, мм
	83,82×121,92×190,5

	20
	Программное обеспечение 
	Совместное с Windows 2000 или XP

	21
	Потребляемое электропитание, В
	24 постоянного тока, 2,5 А. Стандартный адаптер питания 120/240

	22
	Масса, кг
	2,27



Также, в связи с появлением окислительных пятен на поверхности подложки, что вносило значительный вклад в погрешность результата измерений, было принято решение заменить напыление подложки тонкой пленкой золота с чистотой 99,99 %. Преимущества золота в том, что оно не реагирует с водородом, азотом, фосфором, углеродом, щелочью и большинство минеральных кислот на золото не действуют. 


[bookmark: _Toc146665855]3.4 Описание установки после дооснащения и модернизации
Схематическое трехмерное изображение универсальной криовакуумной установки после дооснащения и модернизации представлена на рисунке 25. Установка работает в низкотемпературном диапазоне за счет использования микрокриогенной машины Гиффорда-МакМагона 1, которая способна работать при экстремально низких температурах до 10 K. Машина находиться в центре вакуумной камеры 2, выполненной из нержавеющей стали в форме цилиндра с радиусом 215 мм и высотой 420 мм. Для прохождения через камеру ИК и лазерного излучения, с нескольких сторон созданы оптически-прозрачные KBr-окна.
Система создания вакуума включает в себя турбомолекулярный насос 4 Turbo-V-301 (Agilent, USA), который работает вместе со спиральным форвакуумным насосом SH (на рисунке не отображен) (Agilent, USA). Вакуумная система соединяется с вакуумной камерой посредством шиберного вакуумного затвора CFF-100 3. Подобная система позволяет получать безмасляный чистый вакуум вплоть до p = 10-10 Торр. Измеряется вакуум с помощью вакуумметра CC-10 («Televac», USA) 13. Для анализа состава, находящейся в вакуумной камере смеси, используется квадрупольный масс-спектрометр 8 XT100 («Extorr», США).
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1 – рефрижератор; 2 – вакуумная камера; 3 – шиберный вакуумный затвор; 4 – турбомолекулярный насос; 5 – FTIR.; 6 – двухлучевый лазерный интерферометр; 7 – подложка; 8 – масс-спектрометр; 9 – высокоточный натекатель; 10 – игольчатые натекатели; 11 - система пробоподготовки; 12 – барратрон; 13 – датчик давления.

Рисунок 25 – Трехмерный эскиз экспериментальной установки

На верхней части микрокриогенной машины расположена покрытая тонким слоем золота (чистота 99,99%) медная подложка 7 (чистота 99,99%). Перед нанесением слоя золота подложка была тщательно отполирована до степени шероховатости Ra = 0,012. Приближенная 3D-модель медной подложки в разрезе представлена на рисунке 26. Нагревательный элемент 1 и термодатчик 2 через специальные каналы достигают центра подложки 4 для более равномерного нагрева и снятия температурных данных. Специальный кожух 3 защищает внутреннюю часть от проникновения конденсирующегося на подложку пара исследуемого вещества, напускаемого в вакуумную камеру. Прижимное кольцо, выполненное из текстолита 5, необходимо для хорошего поверхностного контакта между подложкой и верхним фланцем рефрижератора, что в итоге обеспечивает хорошую теплопередачу от рефрижератора. В качестве прокладки между подложкой и фланцем выступает индиевая прокладка, которая остается мягкой при низких температурах и обладает достаточной теплопроводностью [98].
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1 – нагревательный элемент; 2 – термодатчик; 3- защитных кожух; 4 – позолоченная подложка; 5 – прижимное кольцо.

Рисунок 26 – Трехмерная модель области установки вблизи подложки

Измерение температуры подложки и исследуемого вещества производится с использованием полупроводникового термодатчика DT 670, который контролируется с помощью термоконтроллера LS325 («LakeShore», США). Интерфейс данного термоконтроллера для удобства был перенесен в программный комплекс LabView, в котором также была осуществлено более быстрое достижение и стабилизация необходимых для исследования температур. Графический интерфейс термоконтроллера LS325 представлен на рисунке 27. Отображение данных, получаемых с АЦП L-Card E20-10 (РФ) и термоконтроллера LS 325, представлено в виде самописца. 
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Рисунок 27 – Интерфейс передней-панели виртуального прибора, совмещающего термоконтроллер LabView и АЦП L-Card E20-10, с данными, полученными при тестировании установки

Рассмотрим шаги в рамках усовершенствованной методики измерений, которая подробно описана в Приложение Г. При подготовке к выполнению исследований, в лабораторных условиях были выполнены следующие операции:
1 При подготовке к выполнению измерений производилась откачка вакуумной камеры до давления p = 1×10-7 Торр. Как только камера достигла минимально возможного давления, оптические свойства подложки были измерены при комнатной температуре. Эти измерения были использованы в качестве эталона для расчета коэффициентов отражения системы криокристалл-подложка. 
2  Затем подложку охлаждали для осаждения на нее паров исследуемых веществ. Микрокриогенную машину включали, а подложку (рабочую поверхность) с датчиком температуры и нагревателем закрепляли на верхнем фланце машины. Подложка достигла температуры 10 К примерно через час после включения МСМ. При необходимости стабилизации температуры в диапазоне 10 К и выше применялся ПИД-регулятор температуры.
3 В процессе охлаждения за конденсацией остаточных газов на подложке следили с помощью лазерных интерферометров. По результатам этих измерений рассчитывались интерференционные максимумы роста толщины тонких пленок исследуемых веществ. После достижения криостатом рабочей температуры снимали основной инфракрасный (ИК) спектр отражения холодной поверхности. Это было сделано для учета любых изменений отражательных характеристик подложки в ИК-диапазоне.
4 Масс-спектрометрия применялась для анализа чистоты, состава и концентрации отдельных компонентов газовой смеси. Газовую смесь пропускали через квадрупольный масс-спектрометр, который разделяет молекулы на основе отношения их массы к заряду. Затем данные масс-спектров использовали для расчета массового состава газовой смеси, такой как 15%-ная концентрация метана в воде.
5 Газофазную смесь воды и метана готовили при комнатной температуре непосредственно перед впрыском в камеру, чтобы предотвратить адсорбцию/конденсацию молекул воды на внутренних стенках приемной камеры для приготовления газовой смеси. Между каждым использованием переднюю камеру откачивали и выдерживали под вакуумом, чтобы поддерживать точность определения состава смеси. Количество и концентрация метана в воде были рассчитаны с использованием P-V-T данных с относительной точностью 0,5%. 


[bookmark: _Toc146665856]3.5 Калибровка ИК-Фурье-спектрометра
Перед тем как проводить исследования по получению низкотемпературных тонких пленок с помощью колебательной спектроскопии в диапазоне температур 10-300 K проводится калибровка ИК-Фурье-спектрометра. Калибровка спектральной чувствительности спектрометра важна для устранения систематических ошибок, возникающих из-за различного влияния внешних и внутренних факторов. 
Неопределенность калибровки шкалы волновых чисел инфракрасного Фурье-спектрометра определяют прямым измерением разницы между значением волнового числа стандартного образца (полистирольной пленки толщиной 30 нм) и значением волнового числа, взятым из контрольной записи в паспорте спектрометра, как показано в Приложение Ж. Максимальные ординаты линий поглощения на самописце определяются путем выбора линий или полос поглощения для каждого дисперсионного элемента в начале, середине и конце спектрального диапазона. Это делается для обеспечения точности шкалы волновых чисел и надежности измерений, сделанных спектрометром. Согласно «Руководству по выражению неопределенности измерений» [99], источники неопределенности можно сгруппировать в две категории: тип А – оценка неопределенности путем статистического анализа рядов наблюдений, и тип В – оценка неопределенности, средствами, отличными от статистического анализа рядов наблюдений.
Расчет характеристик неопределенности измерений производится в соответствии со следующей математической моделью:

+,			       (8)

где,  – значение волнового числа, соответствующее средней ординате линии поглощения при записи на калибруемом спектрометре, 1/см;  – действительное значение волнового числа, соответствующее той же линии, указанное в контрольной записи паспорта на ИК-Фурье-спектрометр, 1/см;   – поправка на составляющую неопределенности стандартного образца, 1/см;  – среднеквадратическое отклонение от линейности шкалы, 1/см  – поправки на ошибки от дополнительных, неучтенных параметров,1/см. Оценить вклад неопределенности по данной величине не возможно, следовательно, было решено взять половину величины от основной погрешности калибруемого спектрометра.
Кроме того, был проведен анализ неопределенностей входных величин и их корреляций. В результате анализа были установлены составляющие неопределенности. Входные величины считаются некоррелированными, что означает, что они не влияют друг на друга. Коэффициенты влияния (чувствительности) всех переменных равны 1, что означает, что все они одинаково влияют на неопределенность конечного результата, все данные приведены в таблице 16. Подробней анализ входных величин приведен в Приложении З. 

Таблица 16 – Бюджет неопределенности

	№ п/п
	Вход-ная вели-чина
	Тип неоп-ределен-ности
	Распреде-ление
	Стандарт-ная неопредлен-ность, 1/см 
	Коэффици-ент чувствитель-ности
	Вклад неопреде-ленности, 1/см 

	1
	
	В
	прямоуг.
	-
	-
	-

	2
	
	В
	прямоуг.
	0,17
	1
	0,17

	3
	
	А
	нормальное
	0,18
	1
	0,18

	4
	
	А
	нормальное
	0,32
	1
	0,32

	
	
	
	
	0,39
	
	0,39

	
	
	
	
	0,34
	
	0,34

	
	
	
	
	0,40
	
	0,40

	
	
	
	
	0,39
	
	0,39

	
	
	
	
	0,36
	
	0,36

	6
	
	В
	прямоуг.
	0,014
	1
	0,14

	Суммарная стандартная неопределенность
	0,47

	Расширенная неопределенность
	0,95



После проведения калибровки были получены 5 спектров полистирола, которые изображены на рисунке 28. Спектры были получены при нормальных условиях. Для расчета неопределенности результата измерений были выбраны основные (фундаментальные) частоты. Так согласно спектроскопической литературе колебаний [100,101], существуют симметричные и ассиметричные колебания по отношению к оси симметрии. Первые колебания относятся к типу А, а ассиметричные к типу В, дважды вырожденные к типу Е, трижды вырожденные к типу F. Необходимо отметить, что штрих вверху или нижний индекс указывает на подтип внутри этого типа.
В спектре пропускания полистирольных пленок присутствуют характерные полосы валентных колебаний фенильной группы С-Н при 3027,1 и 3059,6 1/см, а также полосы, соответствующие валентным колебаниям групп СН2 при 2924,4 и 2849,2 1/см. Все эти характерные полосы присутствуют в спектрах пропускания всех исследованных образцов. На рисунке 27 представлены характеристические полосы при 700,2 и 760,0 1/см, связанные с внеплоскостными деформационными колебаниями фенильной группы СН, и полоса, характерная для валентных колебаний связей фенильной группы при 1601,4 1/см [102].

[image: C:\Users\Айгерим\Desktop\докторантура\статьи\клатраты\Graph2финиш.jpg]

Рисунок 28 – Спектр поглощения полистирола

Для более детального расчета неопределенности результата измерений были выбраны следующие контрольные полосы поглощения полистирола: 3026,7 1/см; 1801,7 1/см; 1601,4 1/см; 1028,0 1/см; 906, 7 1/см; 541,8 1/см, представленные на рисунке 29, которые сравнивались с контрольной регистрограммой стандартного образца полистирола [102].
Так максимальное среднеквадратическое отклонение от контрольной полосы поглощения стандартного образца полистирола составило ±0,40 1/см. Далее был произведен расчет расширенной неопределенности результата измерений U = 0,95 1/см, и коэффициентом охвата k = 2 [103]. Подробней расчет неопределенности результатов измерений приведен в Приложении И.
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а – действительное значение контрольной полосы поглощения при υ = 3027,1 1/см; б – контрольная полоса поглощения при υ = 1801,6 1/см; в – контрольная полоса поглощения при υ = 1601,4 1/см; г – контрольная полоса поглощения при υ = 1028,0 1/см; д – контрольная полоса поглощения при υ = 906,7 1/см; е – контрольная полоса поглощения при                                 υ = 541,8 1/см.

Рисунок 29 – Оценка отклонения от действительного значения
Для подтверждения воспроизводимости результатов измерений были проведены исследования, которые были сравнены с работами других авторов. Как известно, конденсированные молекулы Н2О являются наиболее распространенными и широко изученными. Следовательно, для сравнения нами было выбрано вещество: трижды дистиллированная вода с частотой 99,99 % H2О. В Приложении К приведен паспорт трижды дистиллированной воды. На рисунке 30 показаны результаты пористой аморфной твердой воды H2О при температуре осаждения 16 К, полученные в среднем инфракрасном диапазоне, которые были осаждены парофазным методом (PVD) в описанной выше криовакуумной установке. Основными полосами поглощения пористой аморфной твердой воды являются спектры при 3300,0 1/см (симметричные и антисимметричные моды), 2205,0  1/см (комбинированные моды), 1650,0 1/см (обертона либрационной моды H–O–H). Так же, как и в работах [87,104,105], наблюдается особенность, как показано на рисунке 30 в микропорах аморфной структуры, в диапазоне больших волновых чисел полос валентных мод O–H, два пика при 3720,0 1/см и 3695,0  1/см за счет двухкоординированных и трехкоординированных молекул воды [106].

[image: fig]
Рисунок 30 – Спектр в среднем ИК-диапазоне в оптической шкале глубины пленки Н2О, осажденной при 13 K

Для удобства, полученные экспериментальные данные и данные других авторов представлены в виде таблицы 17.

Таблица 17 – Сравнения основных колебательных пиков H2O 

	Вещества
	Наши исследования
	Работы других авторов

	
	Температура
	Положения пиков, данная работа, 1/см
	Температура
	Положения пиков, 1/см [87,104,105]

	H2O
	15 K
	3300,00 ± 0,95 
2205,00 ± 0,95 
1650,00 ± 0,95 
3720,00 ± 0,95 
3695,00 ± 0,95
	10-20 К
	3300
2205
1650
3720
3695



Используя значения коэффициента преломления и плотности твердых молекул H2O из работы [107] мы произвели расчет фактора Лоренц-Лоренца, который оказался равным LH2O = 0,2842. После этого, имея рассчитанное значение коэффициента Лоренц-Лоренца, и используя его для определенных нами значений коэффициента преломления n, мы смогли рассчитать значение плотности  тонких пленок криоконденсатов исследуемых веществ при 13 К. Полученные значения коэффициента преломления и плотности веществ представлены в таблице 18. 

Таблица 18 – Сравнение коэффициентов преломления и плотности H2O

	Состав
	Температура осаждения
	Коэффициент преломления
	Плотность, г/см³
	Ссылки

	H2O
	15 K
	1,204± 0,020
	ρ=0,62
	Данная работа

	H2O
	10-20 K
	1,200 ±0,010
	ρ=0,62
	[108]

	H2O
	10-20 K
	1,188± 0,020
	-
	[109]

	H2O
	10-20 K
	1,190± 0,020
	ρ=0,60
	[110]



На рисунке 31 приведен спектр среднего инфракрасного диапазона пленки CO2 с частотой 99,8 %. В Приложении Л приведен паспорт CO2, осажденный и снятый при 13 К. Пленка была получена в описанной криовакуумной установке. На рисунке показан спектр льда CO 2 в средней инфракрасной области, где можно выделить 5 характеристических полос: 3708,0  1/см, 3600,0 1/см, 2343,0 1/см, 2283,0 1/см и 655,0 1/см, которые наблюдаются и в работах других авторов [111–113]. 
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Рисунок 31 – Спектр твёрдой пленки CO2, осажденной при 13 K, в среднем ИК-диапазоне

Для удобства, полученные экспериментальные данные и данные других авторов представлены в виде таблицы 19. 

Таблица 19 – Сравнение основных колебательных пиков CO2

	Вещество
	Наши исследования
	Работы других авторов

	
	Темпера-тура
	Положения пиков, 1/см
	Темпера-тура
	Положения пиков, 1/см  [111,113,114]

	CO2
	13 К
	3709,00 ± 0,95
3601,00 ± 0,95
2342,00 ± 0,95
2283,00 ± 0,95
665,00  ± 0,95 
	10-20 К
	3708
3600
2343
2283
665



Полученные значения коэффициента преломления и плотности веществ в сравнение с другими авторами представлены в таблице 20. 





Таблица 20 – Коэффициент преломления и плотность веществ

	Состав
	Температура осаждения
	Коэффициент преломления
	Плотность
	Ссылка

	CO2
	15 К
	1,232 ± 0,010
	1,100 г/см³
	Данная работа

	CO2
	20 К
	1,221± 0,010
	-
	[109]

	CO2
	14 К
	1,275 ± 0,010
	1,195 г/см³
	[115]

	CO2
	25 К
	1,250 ± 0,010
	1,100 г/см³
	[116]



На рисунке 32 представлены ИК-спектры льда чистого этанола с частотой 99,5 %, паспорт представлен в Приложении М. Отметим, что полностью проанализированные полосы отмечены звездочкой (*), которые в последующем будут сравнены с литературными данными. 

[image: fig]
Рисунок 32 –ИК-спектр ледяной пленки аморфного CH3CH2OH, осажденной при 13 К

Спектр чистого этанола на рисунке 32 показывает сильную полосу валентных колебаний СС при 880,0 1/см, валентную моду СО при 1050,0 1/см и моду колебаний СН3 при 1090,0 1/см. Между 1500,0 1/см и 1200,0 1/см наблюдается ряд более слабых мод : в частности, мода кручения CH2 при 1275,0 1/см, мода деформации ОН при 1330,0 1/см и мода симметричной деформации CH3 при 1380,0 1/см. Перекрытие со спектральными характеристиками объемных межзвездных льдов, таких как вода и метанол, является проблемой для трех самых сильных полос, совпадающих либо с модой либрации воды, либо с растяжением CO и CH3 режима качания метанола. Однако, этанол, смешанный с водой, можно отличить от других характеристик по смещению пика ~ 3 1/см по сравнению с другими смесями [111]. В целом обнаружено, что смесь этанол:вода относительно легко различима, но другие смеси демонстрируют сильное перекрытие по положению пика и полуширине. Кручение СН2, деформационная мода ОН и СН3 симметричные моды деформации трудно выделить в смеси этанол – CO из-за появления гораздо большего количества мод. Поэтому площади полос и относительные мощности полос этих мод не учитываются. Видно, что сила полосы существенно различается для разных полос, но не показывает четкой тенденции. Для апробаций и сравнение полученных результатов с другими работами, полученные результаты приведены в таблице 21.

Таблица 21 – Сравнение основных вибрационных мод этанола CH3CH2OH

	Веще-ство
	Форму-ла
	Моды
	Значение пика (данная работа) *, 1/см
	Значе-ния пика, 1/см [117]
	Значе-ния пика, 1/см  [118]
	Значе-ния пика, 1/см  [119]

	Этанол
	CH3CH2OH
	CC валентные колебания
	880,00±0,95
	879,80
	879,00
	879,00

	
	
	CO валентные колебания 
	1050,00±0,95
	1051,00
	1049,00
	1050,00

	
	
	CH3 маятниковые колебания
	1090,00±0,95
	1090,50
	1089,00
	1090,00

	
	
	CH2 крутильные колебания.
	1275,00±0,95
	1275,20
	1275,00
	1275,00

	
	
	OH деформация
	1330,00±0,95
	1330,20
	1329,00
	1326,00

	
	
	CH3 симметричные колебания
	1380,00±0,95
	1381,30
	1381,00
	1380,00


Примечания. (∗) Значение пика чистой молекулы при 13 К. Обратите внимание что в указанных источниках литературы существуют разногласия при определении мод для этанола.

[bookmark: _Toc146665857]Выводы по разделу 
Универсальная криовакуумная установка была модернизирована путем дооснащения современным оборудованием, вычислительной техникой и программным обеспечением, позволяющим проводить более качественное изучение фундаментальных характеристик, касающихся процессов образования и свойств криоконденсированных систем при низких температурах. Модернизированная установка позволяет одновременно проводить измерения спектральных характеристик и интерферограмм, на основе которых рассчитывается коэффициент преломления и плотность исследуемого вещества. Диапазон температур возможных экспериментов в установке составляет от 10 К до 300 К при давлении от 10-9 Торр. Время, за которое подложка охлаждается до рабочей температуры в 10 К, составляет 45 минут. Диапазон получаемых спектров составляет 400-7800 1/см. Наличие системы пробоподготовки позволяет исследовать не только чистые вещества, но и примеси в различных соотношениях. Полученные с помощью пробных веществ результаты показывают, что данные, получаемые с помощью нашей установки коррелируют с экспериментальными данными других авторов. Это подтверждает достаточно высокую экспериментальную точность проводимых исследований на данной установке. Наличие масс-спектрометра позволяет проводить дополнительную идентификацию веществ внутри камеры. 


4 [bookmark: _Toc146665858] ИССЛЕДОВАНИЕ МОЛЕКУЛЯРНЫХ КРИОКРИСТАЛЛОВ С ПОМОЩЬЮ, МОДЕРНИЗИРОВАННОЙ УНИВЕРСАЛЬНОЙ КРИОВАКУУМНОЙ УСТАНОВКИ
Точное и непрерывное определение оптических констант тонких пленок имеет большое значение для проектирования оптических и оптоэлектронных устройств. Правильное понимание поведения этих устройств часто требует детального знания их оптико-спектроскопических свойства, информацию о которых трудно получить из-за интерференционных эффектов, которые по своей природе присутствуют, когда толщина пленки сравнима с длиной волны излучения, используемого для исследования оптико-спектроскопических характеристик. 
При выращивании криопленки на подложке интенсивность монохроматических лазерных лучей, зеркально отраженных от границы раздела вакуум-криоконденсат (I2) и границы криоконденсат-подложка (I1), будет максимальной, когда две границы раздела совпадают друг с другом. Это связано с тем, что два луча будут отражаться в одном направлении и складываться вместе, в результате чего пятно станет более ярким как показано на рисунке 33, тогда имеем максимум


,	(9)

то в противофазе, тогда имеем минимум


.	(10)

Для любых интерференционных максимумов и минимумов можно определить толщину d криопленки из следующих выражений:


,	(11)

где m = 1, 2, 3, ... – порядок интерференционных максимумов, и 


,	(12)

где m = 0, 1, 2, 3, ... – порядок интерференционных минимумов.
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Рисунок 33 – Схема преломления лазерного изучения

Для определения показателя преломления n, входящего в формулы 11 и 12, применялся двухугловой метод [120], при котором криопленки исследуются под двумя углами α1 и α2 одновременно. На основании данных, полученных в процессе конденсации интерферограммы роста, соответствующие двум различным углам падения, рассчитывается показатель преломления криокристалла:


,	(13)

где t1 и t2 – периоды интерференционных минимумов и максимумов для углов падения α1 и α2, соответственно. Уравнение 13 является справедливым при условии, что скорость осаждения является постоянной. 
В рассматриваемом случае углы падения лазерных лучей α1 = 0, α2  0, поэтому уравнения (13) и (11) можно упрастить следующим образом:


,	(14)


.						     (15)

Коэффициенты преломления образцов были рассчитаны по экспериментальным данным, представленным на интерферограммах двухлучевого лазерного интерферометра. На рисунке 34 показан пример интерферограммы от двух лазерных лучей под разными углами, зарегистрированной при осаждении из газовой фазы этанола. На рисунке 34 показана интерферограмма лазера 1, которая соответствует лазерному лучу, падающему на подложку под углом 1 ≈ 0, а от лазера 2, соответствует лазерному лучу под углом 2 = 45 относительно перпендикуляру подложки. 
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Рисунок 34 – Типичные интерферограммы роста образцов

Одной из основных экспериментальных задач, которую можно решить методом конденсации из паровой фазы при низких температурах, является установление связи между строением криоконденсированных молекул и условиями их осаждения при низких температурах, с одной стороны, и свойствами сформировавшихся стеклообразных структур, таких как степень кинетической стабильности, с другой стороны. Здесь можно говорить о влиянии роли молекулярной структуры и скорости криоконсервации исследуемых веществ на структуру формируемой пленки [121]. К примеру, сравнивая интенсивные термодинамические параметры стеклования и устойчивость криопленок фреонов R134 и R134А можно узнать больше о том, как структура молекул влияет на то, как они образуют твердые тела, и на свойства результирующих состояний. Можно сформулировать подобную задачу и для симметричных молекул, пытаясь выяснить в какой степени форма молекулы может влиять на характер криоосаждения из пара. Тут имеется в виду принципиальная возможность формирования стеклообразных состояний и свойств образующих эти состояния. К таким молекулам относятся молекулы фреона R10, изучение криоконденсатов которого последнее время возрастает [122,123].
В работах иностранных исследователей, производится расчет плотности веществ с помощью использования полученного ими значения коэффициента преломления [124–126]. Связь коэффициента преломления и плотности в математическом виде представлена в виде уравнения Лоренц-Лоренца [127]:

,						     (16)

где L - коэффициент или фактор Лоренца-Лоренца в см3/г [128]. 
В работах [108,116], была показана высокая степень согласованности теоретических данных, полученных с помощью данной формулу, и экспериментальных значений плотности различных веществ. Для применения уравнения Лоренц-Лоренца необходимо выполнение условия: поры в структуре пленки должны быть меньше по размеру, чем длина волны света, которым данная пленка облучается. Другими словами, пленка должна быть однородной для длины волны лазера, чтобы рассеяние света на неоднородностях пленки было пренебрежимо малым.
Если соотношение (16) справедливо, то используя значения n и ρ из экспериментов или библиографии, можно определить численное значение коэффициента Лоренца-Лоренца L по аналогии с [107] для других веществ. 


[bookmark: _Toc146665859]4.1 Сравнение полученных результатов до и после модернизации универсальной криовакуумной установки  
После проведения дооснащения и модернизации универсальной криовакуммной установки, был проведен сравнительный анализ результатов измерений. Был снят спектр стандартного образца полистирола, результаты которого представлены на рисунке 35. Результаты сравнивались по характеристическим пикам. Как видно из рисунка 35 спектр, полученный на спектрометре ИКС-29 смещен от характеристических пиков больше, чем спектр, полученный на спектрометре ФСМ 2203, паспорт на спектрометр ФСМ 2203 приведен в Приложении Н, полученные значения приведены в таблице 18. 
Для оценки точности результатов измерений был произведен расчет расширенной неопределенности согласно методике калибровки ИК-спектрометра. Погрешность калибровки шкалы волновых чисел определяют путем сравнения значения волнового числа линии поглощения в образце стандартной полистироловой пленки, определенного с помощью калиброванного спектрометра, с фактическим значением волнового числа той же линии. Это делается путем выбора линий или полос поглощения для каждого дисперсионного элемента в начале, середине и конце спектрального диапазона.
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Рисунок 35 – ИК-спектры полистирола в диапазоне частот от 400-4200 1/см
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(а) – диапазон 1250-2250 1/см; (б) – диапазон 2500-3500 1/см.

Рисунок 36 – ИК-спектры полистирола 

Исходя из рисунка 36, в таблице 22 представлены значения волнового числа, соответствующие максимальной ординате линии поглощения полистирола, которые определяются с помощью калибруемого спектрометра и действительным значением волнового числа, соответствующим ординате той же линии.

Таблица 22 – Полученные значения характеристических полос поглощения

	Номер характерис-тической
полосы поглощения
	Значения волнового числа стандартного образца полистирола на ИКС-29, , 1/см 
	Значения волнового числа стандартного образца полистирола на ФСМ-2203, , 1/см 
	Значение эталонного, действительного волнового числа, , 1/см

	65
	3026,6
	3027,0
	3027,1

	66
	2851,5
	2850,3
	2850,7

	67
	1943,9
	1943,8
	1944,0

	68
	1800,7
	1801,0
	1801,6

	69
	1600,7
	1601,3
	1601,4

	70
	1372,0
	1371,4
	1371,0



Спектрометр калибровали по каждой полосе поглощения в соответствии с составленной процедурой калибровки. Произведя расчет по методике калибровки, расширенная неопределенность результата измерений спектрометра ИКС-29 составила U ≈ 1,5 1/см, спектрометра ФСМ 2203 составила U ≈ 1,0 1/см при доверительной вероятности  P = 95 % [129].
Для дальнейшего проведения анализа выполненного дооснащения универсальной криовакуумной установки были сняты спектры закиси азота (N2O), полученные при температуре 16 К с помощью инфракрасного спектрометра в диапазоне волновых чисел от 370 до 4200 1/см. Полосы поглощения были обозначены в соответствии с их волновым числом, что показано на рисуноке 37. Полученные результаты были разбиты на интервалы диапазонов рассматриваемых частот. Если сравнить спектрометр ФСМ 2203 со спектрометром ИКС-29, то у второго наблюдается значительное уширение полос поглощения. Так как метрологические характеристики разрешающей способности спектрометра ФСМ 2203 выше, это позволяет разделить близко расположенные полосы на частотах 2237 и 2257 1/см на две узкие, что повышает научный потенциал [130].
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(а) – диапазон 1000-1500 1/см; (б) – диапазон 2100-2500 1/см.

Рисунок 37 – ИК-спектры N2O, полученные при температуре осаждения 16 К

Таким образом, после проведенного структурного анализа, было принято решение расширить диапазон получения ИК-спектра, уменьшить вклад неопределенности результата измерений спектрометра и улучшить спектральное разрешение, которое позволяет наиболее точно разделять близко расположенные спектральные линии. Так же было проведено дооснащение универсальной криовакуумной установки анализатором Extorr XT1000, которое позволило наиболее точно определить молекулярный состав исследуемого вещества (газа), который конденсировался на подложке в вакуумной камере. Крайним этапом модернизации была замена напыления подложки тонкой пленкой золота с чистотой 99,99 %, на которую конденсируется исследуемый газ. 


[bookmark: _Toc146665860]4.2 Исследование чистых веществ в модернизированной установке на примере фреона 134a 
После модернизации было проведено исследование тонких пленок стекол криовакуумных конденсатов фреона R134A. Исследования тонких пленок стекол криовакуумных конденсатов фреона R134A выполнялись в температурном диапазоне от 12 К до 90 К. При этом давление при осаждении из паровой фазы составляло p = 10-5 Торр. Спектры снимались для пленок с толщиной 2,5 мкм в интервале характеристических частот. Для сравнения спектров фреона в газообразном состоянии со спектрами фреона в твердом состоянии были проведены измерения ИК-спектров газообразного R134A при давлении в камере 1,0 Торр. Результаты этих измерений продемонстрированы на рисунках 38 и 39. Фреон конденсировался в твердой фазе при температуре подложки 12 К и давлении 10-5 Торр. Инфракрасный ИК спектр R134A показывает основные полосы поглощения, соответствующие характеристическим колебаниям молекул [131,132]. 
Далее рассмотрим ИК-спектры исследуемых веществ без обозначения деления интенсивности оси ординат и пренебрегая интенсивностью спектров, так как уделяется внимание только положению контрольных (характеристических) полос поглощения. На рисунке 38а представлена полоса поглощения молекул фреона, соответствующая валентным колебаниям связи СН на частоте ν1 = 2996 1/см. На рисунке 38б представлены ИК-спектры в диапазоне частот мод колебаний ν2, ν3 и ν4 [132].
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а) – диапазон частот валентных колебаний; б) – диапазон частот деформационных колебаний

Рисунок 38 – Инфракрасные спектры фреона R134A в газовой и твердой фазах

Из рисунков 38 и 39 видно, что спектры фреона R134A в газовой и твердой фазах различаются. Полосы поглощения в твердой фазе более интенсивны, чем в газовой фазе. Это связано с тем, что молекулы в твердой фазе расположены ближе друг к другу и могут легче взаимодействовать друг с другом. В ИК спектре твердого фреона появляются новые пики при 1247, 1364 и 1374 1/см, которых нет в газовой фазе. Это связано с батохромным сдвигом, при котором полосы поглощения сдвигаются в сторону более длинных волн, когда вещество меняет фазы. 
ИК-спектры фреона в газовой и твердой фазах существенно различаются даже в диапазоне частот 400-1300 1/см.  Как показано на рисунке 39а, наиболее заметное отличие наблюдается в полосе поглощения колебательной моды 6, которая в твердой фазе расщепляется на две полосы при 1059 и 1074 1/см. Мода ν15, относящаяся к группе симметрии А//, также претерпевает изменения в твердой фазе. Эти изменения включают батохромный сдвиг и сужение. 
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а) диапазон частот деформационных колебаний; б) диапазон частот либрационных колебаний.

Рисунок 39 – Спектры поглощения газообразного фреона R134A и криоосажденной пленки толщиной 2,5 мкм

В соответствии с рисунком 39б наиболее ярким изменением в ИК-спектрах твердого фреона для колебаний ν7, ν8 и ν9 является резкое сужение полос поглощения с одновременным увеличением амплитуд этих мод. Это сопровождается батохромным сдвигом полос поглощения.
Рассмотрим эксперименты по изучению структурно-фазовых превращений в твердой фазе фреона R134A при отогреве образцов. В ходе эксперимента колебательный спектр образца регистрировался с интервалом в 1 К. Записанные ИК-спектры сформировали серию, которая использовалась для создания набора данных, представляющего изменения интенсивности ИК-спектров в зависимости от температуры. Этот набор данных можно использовать для построения графика зависимости между интенсивностью ИК-излучения и температурой на определенной частоте. Этот график можно использовать для создания термограммы, которая представляет собой визуальное представление структурных изменений в выращенной тонкой пленке в зависимости от температуры. На рисунке 40 показана зависимость интенсивности ИК-излучения от температуры при фиксированной частоте 842 1/см. Эта частота соответствует полуширине полосы поглощения 7 с левой стороны, чувствительной к структурным изменениям в твердой фазе R134A.
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Рисунок 40 – Зависимость сигнала спектрометра на частоте νфик = 842 1/см в процессе отогрева от температуры

По результатам термограммы, представленной на рисунке 40, можно сделать вывод о наличии различных структурных фаз в R134A. Эти разные фазы можно увидеть по характерным изменениям термограммы при разных температурах.
В диапазоне температур 12 К – 50 К интенсивность ИК-излучения на выбранной частоте увеличивается. Так же были получены ИК-спектры в районе основных частот колебаний молекул фреона, которые показаны на рисунках 41 и 42. Полоса поглощения, которая относиться к группе А/-симметрии, показана на рисунке 41. На каждом подрисунке рисунков 41-42 приведены по две кривые спектра. Первая кривая получена сразу после конденсации при Тdep = 12 К. Вторая кривая получена после отогрева от Тdep = 12 К до 50 К. Как видно из рисунка 41а, отогрев образца от Тdep = 12 К до 50 К приводит к уширению и батохромному сдвигу полосы поглощения колебания ν9. При этом высокочастотная часть спектра не меняет своего положения. Аналогично ведет полоса поглощения ν8, показанная на рисунке 41б. В то же самое время полоса поглощения колебания ν7, показанная в подрисунке 41в, сохраняя ширину, претерпевает батохромный сдвиг. На всех подрисунках рисунка 41 стрелкой указаны изменения интенсивности ИК излучения на выбранной частоте.
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Рисунок 41 – ИК-спектры полос поглощения колебаний ν9(а), ν8 (б) и ν7 (в) в процессе отогрева криопленки R134A от 12 К до 50 К

Данные по изменению положения полос поглощения колебаний ν6, ν5 и ν4 приведены на рисунке 42. Можно сказать, что для этих типов колебаний отогрев образца не влияет на положение полос поглощения. 
В диапазоне температур 70 К – 90 К интервал температур 50-70 К был нами опущен, так как в нем не наблюдаются изменения в интенсивности ИК-излучения. В интервале температур 70-90 К наблюдаются наиболее существенные и резкие изменения в состоянии образца.
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Рисунок 42 – ИК-спектры полос поглощения колебаний ν6(а), ν5 (б) и ν4 (в) в процессе отогрева криопленки R134A от 12 К до 50 К

Данные, иллюстрирующие влияние изменения температуры в этом диапазоне на полосы поглощения различных мод колебаний молекул, показаны на рисунках 43-44. Спектры этого температурного диапазона сравниваются со спектром, полученным при температуре Т = 12 К. Так, на рисунке 43 приведены полосы поглощения тонкой пленки твердого фреона на частотах ν9, (а), ν8 (б) и ν7 (в). 
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[bookmark: _Hlk131165698]Рисунок 43 – ИК-спектры полос поглощения колебаний ν9(а), ν8(б) и ν7(в) в процессе отогрева криопленки фреона R134A от 12 К до 77 К и Т = 90 К

Как видно из рисунка 43, отогрев от 12 К до 77 К вначале приводит к гипсохромному сдвигу полос поглощения для всех полос поглощения, а последующий отогрев образца от 77 К до 90 К приводит к резкому батохромному сдвигу.
На рисунке 44 приведены схожие данные для частот ν6(а), ν5 (б) и ν4 (в) в процессе последовательного нагрева тонкой пленки фреона от Т = 12 К до                 Т = 77 К и Т = 90 К. Как видно, наблюдается влияние температуры на положение полос поглощения на частоте ν6(а). Повышение температуры приводит к гипсохромному сдвигу с левой стороны полосы, а с правой стороны к батохромному. А моды колебаний ν5 (б) и ν4 (в) с повышением температуры совершают последовательные гипсохромные сдвиги. 
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Рисунок 44 – ИК-спектры полос поглощения колебаний мод ν6(а), ν5(б) и ν4(в) в процессе отогрева криопленки фреона R134A от 12 К до 77 К и 90 К

Полоса поглощения колебательной моды ν15 показанная на рисунке 45 представляет особый интерес, так как относится к типу симметрии молекулы фреона А//. 
На рисунке 45 показаны спектры полосы поглощения колебательной моды ν15 при четырех различных температурах: 12 К, 50 К, 77 К и 90 К. Затем образец снова охлаждали до 12 К. При нагревании образца от 12 К до 50 К полоса поглощения сдвигается в сторону большей длины волны. 
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Рисунок 45 – Спектры полосы поглощения колебании моды ν15 в процессе отогрева криопленки фреона R134A от 12 К до 50 К и 90 К

Дальнейший отогрев образца от температуры 50 К до температуры 90 К приводит к изменениям формы полосы поглощения. Как видно, при отогреве в этом интервале температур у полосы поглощения колебании моды ν15 не только изменяется положение, но и происходит расщепление полосы на две. Данный процесс является необратимым, так как обратное охлаждение образца от температуры 90 К до температуры 12 К не приводит к объединению расщепленных полос.
Таким образом, результаты, приведенные на рисунке 45, показывают, что изменение температуры образца приводит к структурно-фазовым превращениям, которые проявляются, с одной стороны батохромным сдвигом полосы в целом, а с другой стороны расщеплением этой полосы. Здесь возникает вопрос о порядке этих превращений, т.е. до какой степени эти процессы независимы. 
Для определения независимости процессов сдвига и расщепления было исследовано влияние температуры при различных фиксированных значениях частоты. Значения частот выбирались так, чтобы изменение интенсивности ИК излучения на одной из них соответствовало смещению полосы, а другое значение частоты показывало процесс ее расщепления на две полосы. Такими частотами являются νфикс = 958 1/см и νфикс = 965 1/см. Термограммы интенсивности ИК излучения при этих частотах в процессе отогрева образца от температуры 12 К до температуры 90 К приведены на рисунке 46. 
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Рисунок 46 – Термограммы изменения коэффициента отражения ИК излучения на частотах νфикс = 958 1/см и νфикс = 965 1/см

Отогрев образца от температуры Т = 12 К до Т = 50 К приводит к постепенному батохромному сдвигу полос приведенных на рисунке 45, который хорошо согласуется с данными для других колебаний, представленных на рисунке 46. Полоса поглощения, начиная от температуры Т = 77 К, скачкообразно смещается в высокочастотную область, что наглядно иллюстрируют термограммы на частотах νфикс = 958 1/см и νфикс = 965 1/см, приведенных на рисунке 46. Это указывает на структурно-фазовые превращения в образце.
В процессе последующего повышения температуры от 77 К структурно-фазовое превращения в образце приводят к скачкообразному сдвигу полосы на частоте ν15 в низкочастотную сторону спектра, как представлено на рисунке 44, на что указывает резкое падение интенсивности ИК излучения на выбранной частоте νфикс = 958 1/см. При этом термограмма на частоте νфикс = 965 1/см, контролирующей раздвоение полосы, показывает, что интенсивность ИК излучения повышается.
Наблюдаемое скачкообразное изменение интенсивности ИК излучения на частоте νфикс = 958 1/см продолжается до температуры Т = 81 К, а после стабилизируется до температуры Т = 90 К. Что касается раздвоения полосы ν15, то скачкообразные изменения коэффициента отражения ИК излучения на частоте νфикс = 965 1/см начинаются от температуры Т = 77 К и завершаются при температуре Т = 87 К [133].
Для понимания такого сложного поведения твердого фреона в процессе отогрева были получены кривые термограмм для ряда частот ν = 842 1/см,                     ν = 958 1/см, ν = 965 1/см, ν = 1055 1/см. Графики термограмм приведены на рисунке 47. Видно, что структура образца при температуре Т = 70 К претерпевает фазовые превращения. Наиболее ранние изменения отмечаются для частоты ν = 842 1/см. Заметно, что в диапазоне температур от Т = 70 К до температуры Т = 80 К интенсивность ИК излучения для этой частоты уменьшается.
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Рисунок 47 – Термограммы криопленок фреона R134A на различных фиксированных частотах

Из рисунка 47 видно, что температура вблизи Т = 73 К является для колебаний на частотах ν = 958 1/см, ν = 965 1/см, ν = 1055 1/см началом изменений. Изменения кривой термограммы при частоте ν = 842 1/см продолжается до 84 К, при частоте ν = 958 1/см до 82 К, при частоте                     ν = 965 1/см до 87 К, при частоте ν = 1055 1/см до 83 К. Повышение температуры от 12 К до 90 К не вызывает изменений полос поглощения в спектрах. Это свидетельствует о формировании в этих условиях устойчивой фазы твердого R134A.
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Стабильные гомогенные состояния водных растворов углеводородов обычно наблюдаются при высоких температурах и давлениях, значительно превышающих критические значения, соответствующие отдельным компонентам. Как однородность, так и внутренняя стабильность таких смешанных систем могут сохраняться при переходе в область переохлажденных (метастабильных) состояний, характеризующихся низкими значениями термодинамических переменных [134]. Эти соединения могут быть классифицированы как супрамолекулярные образования, обладающие уникальными структурными, конформационными, термодинамическими и динамическими свойствами. Такие системы могут быть легко получены, например, с использованием вакуумного осаждения при криогенных температурах (16 К). При изменении интенсивных термодинамических параметров (температуры, давления) отдельные подсистемы таких сложных динамических систем могут подвергаться химическим реакциям и фазовым переходам. Особый интерес представляет проблема описания сложных систем, компоненты которых проявляют свойства полиморфизма и конформационного беспорядка. Среди таких систем комбинация воды и метана представляет собой интересный случай как с точки зрения фундаментальных исследований, так и промышленного применения. Множество структурных модификаций твердой воды делает ее отличной полиморфной модельной системой для изучения вышеупомянутых процессов. В свою очередь, единая твердая фаза метана представляет собой комбинацию молекул с различными спиновыми состояниями (A, T и E с суммарными ядерными спинами I = 2, 1 и 0 соответственно), равновесное распределение которых зависит от температуры [135]. Переходы между этими состояниями в твердой фазе происходят посредством спин-ядерных превращений. Клатраты гидратов метана представляют собой трехмерные додекаэдрические и тетрадекаэдрические водные клетки с одной молекулой метана, расположенной в центре каждой клетки. Термодинамическая стабильность молекулы метана в структуре клатрата определяется взаимодействием молекулы «гостя» с клеткой молекул «хозяина» [136]. Как видно на рисунке 48, отжиг приводит к ступенчатому уменьшению интенсивности пика метана.
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Рисунок 48 – Изменение отражательной способности пленки, полученной из 15% смеси метана с водой

Изменение коэффициента отражения показано сплошной розовой линией на левой шкале, которая показывает коэффициент отражения при 1303 1/см. Давление в камере также изменяется по мере увеличения температуры отжига, как показано синей пунктирной линией на правой шкале. Увеличение давления в камере при отжиге согласуется с постепенной десорбцией молекул метана из пленки. Это связано с тем, что вода остается в твердом состоянии до температуры 160-170 К, а рабочее давление в камере ниже давления, необходимого для испарения воды. В целом, на р-T диаграмме, как показано на рисунке 48, наблюдаются три диапазона десорбции пленочного материала: 1 – при температуре около 40 К, что соответствует температуре сублимации метана при рабочем давлении, 2 – при температуре около 140 К и 3 – выше 160 К, что соответствует полной сублимации образца, как и ожидалось для воды [137].
На рисунке 49 показано, как различаются инфракрасные спектры чистой воды и 15%-ного раствора метана в воде при пяти различных температурах: 16 К, 60 К, 90 К, 130 К и 150 К. Спектры регистрировались в спектральном диапазоне от 400 до 4200 1/см. Толщина обоих образцов была выбрана таким образом, чтобы они оба содержали одинаковое количество воды [138].
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Рисунок 49 – Эволюция ИК-спектров поглощения чистой воды и 15 %-ной смеси метана в воде при 16 К, 60 К, 90 К, 130 К и 150 К

Хорошо известные характерные вибрации, соответствующие водяным льдам, включают высвобождения наблюдаемые на рисунке 49 в диапазоне 600-900 1/см, представляющие затрудненные вращения молекул воды и соответствующие внутримолекулярным протонным переходам, изгибающим колебаниям H-O-H в диапазоне 1600-1750 1/см и растягивающим колебаниям OH в диапазоне 3000-3600 1/см [139–141]. Специфические режимы колебаний метана, наблюдаемые в спектре «метан + вода», включают изгибные колебания H-C-H с частотой около 1303 1/см и растягивающие колебания C-H с частотой 3014 1/см. При нагревании образцов воды или смеси вода-метан полоса либрации воды (с центром на 775 1/см) постепенно сужается и смещается в сторону более высоких волновых чисел. Образцы смеси вода-метан показывают значительно более высокую интенсивность поглощения, чем образцы чистой воды. Различные формы и проявления связи ОН (с пиком при 3330 1/см) показали, что во всем образце присутствовали молекулы воды. Полосы значительно сузились при отжиге, что согласуется с предыдущими наблюдениями за структурными изменениями в воде, как показано на рисунке 50 [142,143].

[image: C:\Users\Айгерим\Desktop\докторантура\статьи\клатраты\Graph2.jpg]
Рисунок 50 – Эволюция пика ИК-поглощения колебаний растяжения C-H при термоциклировании пленки, полученной из 15% смеси метана с водой.
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Полученные данные свидетельствуют о существовании тонких пленок фреона в аморфных состояниях с разной степенью беспорядка в разных временных интервалах. Результаты, полученные с помощью разработанной, стандартизованной методикой измерений на модифицированной криовакуумной установке, показали, что:
· Батохромный сдвиг полосы поглощения происходит при нагреве образца от Т = 12 К до Т = 50 К. При нагреве от Т = 12 К до Т = 77 К пик поглощения смещается в сторону более высоких частот. 
· Дальнейшее повышение температуры приводит к резкому смещению колебательной полосы ν15 в низкочастотную область. На это также указывало уменьшение интенсивности ИК-излучения на выбранной частоте ν = 958 1/см с одновременным увеличением интенсивности ИК-излучения на частоте ν = 965 1/см.
· При повторном охлаждении образца от температуры Т = 90 К до                Т = 12 К полосы поглощения не сливались на частоте ν = 965 1/см. Это может свидетельствовать о необратимости процесса.
· Термограммы показывают, что структура стекла претерпевает некоторые фазовые превращения при Т  = 73 К, что является температурой стеклования.
Наблюдения за низкотемпературными пленками воды и водно-метановой смеси, полученные с помощью разработанной методики измерений на модифицированной криовакуумной установке, показывают, что отжиг образцов влияет на положение, интенсивность и форму полос поглощения характерных колебательных мод, соответствующих как воде, так и метану, что указывает на структурные изменения внутри образцов. 
· Высвобождение молекул метана из водной матрицы происходит в различных температурных диапазонах: вблизи равновесной температуры для несвязанных молекул метана и вблизи температуры стеклования чистой воды для молекул, захваченных в порах и, возможно, в клатратных структурах. 
· Подтверждается наблюдением специфичных для метана режимов колебаний при температурах до 130 К, значительно превышающих равновесную температуру метана, а также обратимым исчезновением и повторным появлением полосы колебаний растяжения C-H при нагревании до 90 К и возвращении системы к 16 К. 
· Присутствие метана в водной матрице, по-видимому, влияет на ее координационное число, что подтверждается относительным увеличением интенсивности полос либрации и изгиба в образце “метан + вода”.
Данные качественные результаты, полученные с помощью разработанной, стандартизованной методикой измерений на модифицированной криовакуумной установке, подтверждают высокую эффективность проведенных работы по разработке стандартизированной нормативно-технической документации в рамках данной диссертации. 
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Одной из основных задач данной работы является проведение модернизации универсальной криовауумной установки, разработка нормативно-технической документации и оценка результатов измерений. Проведенная модернизация позволила повысить:
- повысить точность измерений за счет повышения чувствительности средств измерений;
- повысить производительность во время выполнения измерений;
- увеличить диапазон измерений;
- уменьшить время, затрачиваемое на проведение одного исследования. Ранее для исследования одного вещества затрачивалось более 10 часов. Так же модернизация позволила контролировать процесс напуска исследуемых веществ. Получая исследуемое вещество внутри вакуумированной камеры, дооснащение установки масс-спектрометром Extorr позволило исключить возможность нахождения в чистой камере паразитарной примеси веществ. 
Следующим положительным результатом проведенной модернизации можно выделить уменьшение количества научных сотрудников, задействованных во время проведения испытаний.
В этой связи, разработка нормативно-технической документации в данной работе представлена в виде стандарта организации, методики калибровки и методики измерений. При этом методика выполнения измерений включает в себя подробную информацию о применяемом оборудовании и методе исследований, а также об оценке неопределенности результатов измерений и необходимой точности проведения исследований.
Требуемые общие показатели, связанные с внедрением разработок, вычисляются по формуле:

	,				     (17)

где ПЗ – сумма производственных и предварительных затрат, тг;
КЗ – сумма капитальных затрат, обусловленных материально-техническим и трудовыми ресурсами, тг. При этом ПЗ могут быть рассчитаны следующим образом:

,			     (18)

где  – расходы на материалы и сырье, тг;   – фонд оплаты труда для научно-технических сотрудников, включая пенсионные и социальные отчисления;   – расходы, обусловленные эксплуатационными расходами на электроэнергию, водоснабжение и пр., тг.;  – расходы, связанные с основными средствами, их приобретением, амортизацией и ремонтом, тг.

В таблице 23 приведены данные оплаты труда сотрудников лаборатории, согласно утвержденной тарифной сетки, а так же стоимость человеко-час для каждого научного сотрудника. 
 
Таблица 23 – Фонд оплаты труда до модернизации

	Должность 
	Количество сотрудников
	Заработная плата в месяц, тг
	Фонд оплаты труда в год, тг
	Человеко-час, тг

	Главный научный сотрудник
	1 
	478 000 
	5 736 000
	2800

	Ведущий научный сотрудник 
	1
	450 000 
	5 400 000
	2680

	Старший научный сотрудник
	1
	400 000 
	4 800 000
	2381

	Младший научный сотрудник
	1
	270 000 
	3 240 000
	1607



После определения заработной платы, были определены налоги в бюджет, социальные отчисления, медицинское страхование и т.д., которые удерживаются ежемесячно у сотрудников, эти данные приведены в таблице 24.
  
Таблица 24 – Расчет налогов 

	Должность 
	ОПВ, тг
	ВОСМС, тг
	ИПН, тг
	ОСМС, тг
	СН, тг
	СО, тг

	Главный научный сотрудник
	47 800

	9 560
	37 234
	2800
	24 904
	15 057

	Ведущий научный сотрудник 
	45 000
	9 000
	34 770
	2680
	2 445 
	14 175

	Старший научный сотрудник
	40 000
	8 000 
	30 370
	2381
	20 840
	12 600

	Младший научный сотрудник
	27 000
	5 400 
	18 930
	1607
	14 067
	8 505



В таблице 25 приведены расчеты основных средств (оборудования), участвующих в проведении исследований, которые с течением времени, постепенно изнашиваются, т.е. под влиянием физических сил, технических и экономических факторов они утрачивают свои свойства.

Таблица 25 – Расчет амортизации оборудования 

	Наименование
	Стоимость, тг 
	Амортизация, %
	Время работы, год
	Сумма амортизации в месяц, тг
	Сумма амортизации в год, тг


	Универсальная криовакуумная установка
	105 000 000 
	14
	0,42
	1 225 000 
	14 700 000 



Стоимость исследований в лаборатории криофизики и криотехнологий определяется на основании 2-х следующих факторов по трудоемкости и хронометражу работ.
Хронометраж – это измерение затрат рабочего времени, затрачиваемых работником на выполнение отдельных трудовых операции с целью определения трудоемкости работ. Трудоемкость - это сумма затрат живого труда в человеко-часах рабочего времени на производство единицы продукции.  В основном все метрологические услуги рассчитаны по методу проведения хронометража и определения трудоемкости работ, а так же методом калькуляции. Расчет человеко-часов на проведение одного исследования после модернизации приведен в таблице 26.

Таблица 26 – Расчет человеко-часов на проведение одного исследования

	
	Время, затраченное на одно испытание, час
	Человеко-час, тг
	Стоимость одного рабочего дня, тг

	
	До модернизации
	После модернизации
	
	До модернизации
	После модернизации

	Главный научный сотрудник
	0,5
	0,1
	2800
	1400
	280

	Ведущий научный сотрудник 
	0,5
	0,1
	2680
	1340
	268

	Старший научный сотрудник
	1,0
	0,3
	2381
	2381
	714

	Младший научный сотрудник
	8,0
	1,5
	1607
	38568 
	2410

	Итого:
	10,0
	2,0
	
	43 689 
	3 672


После проведенной калькуляции была определена экономия средств за счет экономии времени на проведение одного испытания, который продемонстрирована на рисунке 51. 
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Рисунок 51 – Сравнительная диаграмма затрат на оплату труда одного рабочего дня специалистов до и после модернизации

На основании расчета экономических показателей, после проведения модернизации и дооснащения, на ближайшие три года была получена диаграмма, изображенная на рисунке 52. 
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Рисунок 52 – Линейная зависимость экономии средств на 36 месяцев
Данная диаграмма демонстрирует экономию денежных средств, затрачиваемых на исследования (трудоемкости) за счет сокращения времени проведения одного исследования и вовлеченности технического персонала. 
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Криовакуумная установка, в рамках данной диссертационной работы, была модифицирована с помощью нового оборудования и программного обеспечения, а также была разработана и утверждена стандартизированная нормативно-техническая документация по проведению ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов на универсальной криовакуумной установке методом газофазного осаждения. Данная модернизация была проведена для повышения точности измерения, увеличения диапазона и экономии средств за счет появления современных высокоточных средств измерений и программного обеспечения.
Предлагаемое решение потребовало вложений в размере 20 миллионов тенге на этапе модернизации криовакуумной установки и разработки стандартизированной нормативно-технической документации. При этом, дальнейшие затраты на проведение экспериментальных исследований уменьшаются по экспоненциальной зависимости и окупаемость проведённой модернизация достигается уже через 2 года. Данное уменьшение расходов значительно уменьшается за счет сильного сокращения затраченного времени на одно испытание. Если до модернизации требовалось 10 часов для проведения одного эксперимента, то после модернизации полноценный эксперимент можно завершить уже через 2 часа. То есть, стоимость проведения одного эксперимента до модернизации составляла 43 689 (сорок три тысячи шестьсот восемьдесят девять) тенге, то после модернизации такой же эксперимент уже стоит 3 672 (три тысячи шестьсот семьдесят два) тенге, что почти в 12 (двенадцать) раз дешевле. 
Таким образом, предлагаемое техническое решение имеет высокую экономическую эффективность и целесообразность.
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В диссертационной работе была разработана и утверждена нормативно-техническая документация по проведению ИК-спектрометрических исследований свойств молекулярных криокристаллов на универсальной криовакуумной установке методом газофазного осаждения. По результатам работы получен патент (см. Приложение А), свидетельство о внесении сведений в государственный реестр прав на объекты, охраняемые авторским правом (см. Приложение Б), акт внедрения в ТОО «Ғылыми-зерттеу орталығы «Алматы-Стандарт»» (см. Приложение Д) и утверждена стандартизированная методика калибровки «ИК-Фурье спектрометр. Методика калибровки» РГП на ПХВ «КазСтандарт» (см. Приложение Ж), получено экспертное заключение от РГП на ПХВ «КазСтандарт» на проект СТ ТОО 2.0 (см. Приложение Е), а также разработано руководство по эксплуатации (см. Приложение О). На основе проведенных исследований можно сделать следующие выводы:
1  Модернизированная универсальная криовакуумная установка была оснащена новым оборудованием, компьютерами и программным обеспечением. Это позволяет провести более подробные исследования фундаментальных свойств криоконденсированных систем при низких температурах. Модернизированная установка позволяет одновременно проводить измерения спектральных характеристик и интерферограмм, на основе которых рассчитывается коэффициент преломления и плотность исследуемого вещества. Полученные с помощью пробных веществ результаты показывают, что данные модернизированной установки коррелируют с экспериментальными данными других авторов. Это подтверждает достаточно высокую экспериментальную точность проводимых исследований на данной установке. 
2  По разработанной и утвержденной стандартизированной методике калибровки ИК-Фурье спектрометра была проведена критериальная оценка достоверности результатов в шкале интервалов волновых чисел (400-7800 1/см) с оценкой результата неопределенности измерений (0,95 1/см) с доверительной вероятностью Р = 0,89-0,95 при коэффициенте охвата 2. Подтверждением воспроизводимости результатов измерений является высокая повторяемость результатов измерений и их высокая сходимость с работами других авторов. 
3  Разработана новая методика измерения для получения криокристаллов с особыми свойствами. С помощью этой методики были собраны данные о зависимости между температурой, скоростью конденсации и свойствами пленок фреона R134a и смеси метана и воды. Колебательные спектры криокристаллов были изучены различными методами осаждения. Так же были исследованы кинетические закономерности формирования криокристаллов и исследованы влияния температуры конденсации и давления на плотность и показатели преломления криоконденсатов. Обнаружено, что полосы поглощения некоторых молекул распадаются на несколько полос, когда они находятся в твердой фазе. Этот вывод согласуется с предыдущими исследованиями, показавшими, что спектры поглощения молекул могут меняться в зависимости от их фазы. На основании данных колебательной спектроскопии сделано ряд предположений о существовании различных структурных модификаций твердых органических веществ и термостимулированных превращений между ними.
Оценка полного решения поставленных задач. В диссертационной работе полностью решены все поставленные цели и задачи. В ходе исследования было доказано соответствие полученных результатов. Результаты обсуждались и анализировались отечественными и зарубежными научными консультантами, а также сотрудниками лаборатории криофизики и критехнологии.
Рекомендации по применению результатов, полученных в ходе выполнения диссертационной работы
Результаты диссертационной работы могут быть использованы в оптико-физических испытательных лабораториях для повышения качества результатов измерений. 
Оценка научного уровня диссертационной работы
Исследовательская работа, проведенная в ходе диссертационной работы, проводилась на кафедре теплофизики и технической физики физико-технического факультета КазНУ им. аль-Фараби. Достоверность полученных результатов подтверждена на основании опубликованных научных данных по результатам исследовательской работы. Также были обсуждены результаты теоретических и практических работ совместно с лабораторией ТОО «Ғылыми-зерттеу орталығы «Алматы-Стандарт»». Результаты, полученные в ходе исследовательской работы, были опубликованы в зарубежных и отечественных научных изданиях с высоким импакт-фактором, обсуждены на международных конференциях, получен патент на полезную модель, авторское свидетельство Республики Казахстан и акт внедрения.
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Дата: 09.09.2022 год
Наименование СИ: ИК-Фурье спектрометр
Тип СИ: ФСМ 2203
Заводской/серийный №: 210794
Год выпуска: 2021 г.
Изготовитель: ТОО «Инфраспек», Санкт-Петербург, Российская Федерация
Метрологические характеристики (диапазон измерений, погрешность, цена деления и т.п.): спектральный диапазон от 370 до 7800 1/ см, спектральное разрешение 0,125 1/см, погрешность ±0,5 1/см.
Наименование и адрес заказчика: Лаборатория криофизики и криотехнологий
Методика калибровки: «ИК-Фурье спектрометр. Методика калибровки»
Условия калибровки:
- температура окружающей среды, 0С:	22 – 25
- относительная влажность, %:	27 – 35
- атмосферное давление, кПа: 91,3 – 91,5

Средства калибровки (эталонные средства): 
	Наименование и тип СИ
	Заводской номер

	Стандартный образец полистирола толщиной 30 мкм по ГОСТ20282-86
	210794-6



Проведение калибровки:
1. Внешний осмотр: соответствует, повреждений не обнаружено (соответствует/ не соответствует) требованиям МК 
2. Опробование: спектрометр находится в рабочем состоянии, соответствует настраиваемым характеристикам (соответствует/ не соответствует) требованиям МК
3. Определение метрологических характеристик по эталонному спектру.

Таблица 1 – Определение отклонения от эталонного значения
	№
	№ полосы, 1/см
	Измеренное значение
	№ полосы, 1/ см
	Эталонное значение
	Абсолютная погрешность, 1/см
	№ полосы, 1/см
	Измеренное значение
	№ полосы,1/см
	Эталонное значение
	Абсолютная погрешность, 1/см

	1
	439,74840
	0,81412
	439,76740
	0,82188
	-0,01900
	2877,65200
	0,44170
	2877,77600
	0,44306
	-0,12400

	2
	441,67710
	0,81489
	441,69620
	0,81503
	-0,01910
	2879,58100
	0,42046
	2879,70500
	0,42207
	-0,12400

	3
	443,60590
	0,81978
	443,62500
	0,81038
	-0,01910
	3058,95200
	0,11263
	3059,08400
	0,11952
	-0,13200

	4
	530,39830
	0,40778
	530,42120
	0,40108
	-0,02290
	3060,88100
	0,11333
	3061,01300
	0,12298
	-0,13200

	5
	532,32700
	0,34322
	532,35000
	0,33831
	-0,02300
	3101,38400
	0,56802
	3101,51700
	0,57667
	-0,13300

	6
	534,25580
	0,27799
	534,27880
	0,27431
	-0,02300
	3103,31200
	0,56799
	3103,44600
	0,57791
	-0,13400

	7
	1369,39200
	0,51875
	1369,45100
	0,49498
	-0,05900
	3294,25600
	0,91463
	3294,39800
	0,90322
	-0,14200

	8
	1371,32100
	0,51490
	1371,38000
	0,49022
	-0,05900
	3296,18400
	0,91450
	3296,32700
	0,90135
	-0,14300

	9
	1978,86800
	0,88579
	1978,95300
	0,85253
	-0,08500
	3595,13600
	0,90908
	3595,29100
	0,90240
	-0,15500

	10
	1980,79700
	0,88520
	1980,88200
	0,84732
	-0,08500
	3597,06500
	0,90821
	3597,22000
	0,90138
	-0,15500

	11
	1982,72500
	0,88412
	1982,81100
	0,84251
	-0,08600
	3788,00800
	0,89953
	3788,17200
	0,89862
	-0,16400

	12
	2536,26800
	0,85871
	2536,37800
	0,87528
	-0,11000
	3789,93700
	0,89832
	3790,10100
	0,89766
	-0,16400

	13
	2538,19700
	0,85913
	2538,30700
	0,87818
	-0,11000
	3791,86600
	0,89721
	3792,02900
	0,89652
	-0,16300

	14
	2707,92500
	0,84768
	2708,04100
	0,82313
	-0,11600
	4378,1970
	0,90934
	4378,38600
	0,90017
	-0,18900

	15
	2746,49900
	0,85984
	2746,61700
	0,88325
	-0,11800
	4380,1260
	0,90987
	4380,31500
	0,90155
	-0,18900

	16
	2748,42800
	0,86030
	2748,54600
	0,88411
	-0,11800
	4382,0550
	0,91019
	4382,24400
	0,90287
	-0,18900


4. Обработка результатов измерений
4.1 Анализ входных величин для математических моделей (1), приведен в таблице 2:

Таблица 2 - Анализ входных величин для расчета неопределенности результата измерений
	Входная величина ,
значение волнового числа, соответствующегосредней ординате линии поглощения при записи на калибруемом спектрофотометре
	Тип неопределенности: А
Вид распределения: нормальное
Значение оценки: (среднее арифметическое)
Стандартная неопределенность:
= 0,40 1/см

	Входная величина 
действительное значение волнового числа, соответствующее той же линии, указанное в контрольной записи паспорта на ИК-Фурье-спектрометр
	Тип неопределенности: В 
Вид распределения: нормальное или прямоугольное
Значение оценки: 0
Интервал, в котором находится значение входной величины: 
 0,34 1/см 
значение из технической документации на используемый эталон, выраженное в виде расширенной неопределенности либо пределов погрешности эталона
Стандартная неопределенность:
 , где - предел погрешности эталона

	Входная величина 
среднеквадратическое отклонение от линейности шкалы
	Тип неопределенности: А
Вид распределения: нормальное
Значение оценки: (среднее арифметическое)
Стандартная неопределенность:
=0,32 1/см
=0,39 1/см
=0,34 1/см
=0,40 1/см
=0,39 1/см
=0,36 1/см

	Входная величина 
поправки на ошибки от дополнительных, неучтенных параметров
	Тип неопределенности: В
Вид распределения: прямоугольное
Значение оценки: 0
Оценить вклад неопределенности по данной величине не имеется возможным, следовательно, было решено взять половину величины от основной погрешности калибруемого спектрометра, 1/см. Стандартная неопределенность: 
=0,014




6.2 Корреляции 
Входные величины рассматриваются как некоррелированные.
6.3 Коэффициенты чувствительности 
Коэффициенты чувствительности равны с=1;
6.4 Бюджет неопределенности 

Таблица 2 - Бюджет неопределенности
	№ п/п
	Входная величина
	Тип неоп-ределен-ности
	Распреде-ление
	Стандарт-ная неопредлен-ность, 1/см 
	Коэффици-ент чувствитель-ности
	Вклад неопреде-ленности, 1/см 

	1
	
	В
	прямоуг.
	-
	-
	-

	2
	
	В
	прямоуг.
	0,17
	1
	0,17

	3
	
	А
	нормальное
	0,18
	1
	0,18

	4
	
	А
	нормальное
	0,32
	1
	0,32

	
	
	
	
	0,39
	
	0,39

	
	
	
	
	0,34
	
	0,34

	
	
	
	
	0,40
	
	0,40

	
	
	
	
	0,39
	
	0,39

	
	
	
	
	0,36
	
	0,36

	6
	
	В
	прямоуг.
	0,014
	1
	0,14



6.5 Суммарная стандартная неопределенность
Суммарная стандартная неопределенность рассчитывается по формуле равна:


 ,		= 

6.6 Расширенная неопределенность 
Расширенная неопределенность находится путем умножения суммарной стандартной неопределенности на коэффициент охвата k:

=0,47×2=0,95 1/ см				
При уровне доверия 95% и коэффициенте охвата k=2.




[bookmark: _Toc146665875]ПРИЛОЖЕНИЕ И
Протокол межлабораторных результатов сравнения полученных при проведении испытаний с результатами других авторов
Протокол статистических методов обработки данных проверки на качество проведения испытаний рассчитывается по формуле И.1, согласно ГОСТ ИСО/МЭК 43-1-200 «Проверка лаборатории на качество проведения испытаний посредством межлабораторных сличений»:
, 								(И.1)
где,  – значение, определенное в лаборатории криофизики и криотехнологий;  – значение, полученное в иной экспертной лаборатории;  - расширенное значение ошибки, полученное при измерении ,  - расширенное значение ошибки, полученное при измерении . Для критерия  ≤ 1 = удовлетворительное,  > 1 = неудовлетворительное.
Для результатов по качественному составу расчет обычно не требуется. Ниже перечислены широко распространенные статистические данные для количественных результатов в порядке возрастания степени преобразования результатов участников.
Разность (х-Х), где «х» есть результат участника, а «Х» есть приписанное значение.
Процентная сходимость (х - Х), рассчитывается по формуле И.2:

, 								(И.2)

Количественные показатели z, где 

, 								(И.3)

s – соответствующая оценка/мера изменчивости, которая выбирается так, чтобы она удовлетворяла требованиям программы. Эта модель может использоваться как в случае, когда X и s выводятся из результатов участников, так и когда X и s не выводятся из результатов (всех) участников.
Статистический расчет количественных показателей: когда критерии должны быть пригодными для каждого количественного показателя. Общеизвестные примеры применения количественных показателей следующие:
1) для количественных показателей z:
≤ 2 = удовлетворительный
2 << 3 = сомнительный
≥ 3 = неудовлетворительный
Консенсус участников: диапазон количественных показателей или результатов, используемых некоторым процентом участников или взятый из эталонной группы, как например:
Процентная сходимость в центре, где   (80 %, 90 % или 95 %) удовлетворительный. 

Таблица И.1 - Сравнения основных колебательных пиков H2O 
	
	Наши исследования
	Работы других авторов
	Сходимость результатов

	Вещество
	Положения пиков, , 1/см
	Значение ошибки измерения , 1/см 
	Положения пиков, , 1/см
	Значение ошибки измерения , 1/см
	Критерий 
	Процентная сходимость , %

	H2O
	3300,4
	± 0,95
	3300,0
	± 0,75
	+0,7
	98,2

	
	2204,7
	
	2205,0
	
	-0,5
	98,3

	
	1650,2
	
	1650,0
	
	+0,3
	98,5

	
	3720,2
	
	3720,0
	
	+0,3
	100,0

	
	3694,9
	
	3695,0
	
	-0,2
	98,4

	Среднее значение:
	0,4
	98,7

	Результат:
	Удовлетвори-тельный 
	Удовлетвори-тельный




Таблица И.2 - Сравнение основных колебательных пиков CO2
	
	Наши исследования
	Работы других авторов
	Сходимость результатов

	Вещество
	Положения пиков, , 1/см 
	Значение ошибки измерения , 1/см 
	Положения пиков, , 1/см 
	Значение ошибки измерения СКО, , 1/см
	Критерий 
	Процентная сходимость , %

	CO2
	3708,5
3599,3
2342,7
2283,1
665,3
	

± 0,95
	3708
3600
2343
2283
665
	

± 0,002
	+0,5
-0,7
-0,3
+0,1
+0,3
	98,1
98,2
98,2
98,2
98,2

	Среднее значение:
	0,4
	98,2

	Результат:
	Удовлетвори-тельный 
	Удовлетвори-тельный



Таблица И.3 - Сравнение основных вибрационных мод этанола CH3CH2OH
	
	Наши исследования
	Работы других авторов
	Сходимость результатов

	Вещество
	Положения пиков, , 1/см
	Значение ошибки измерения , 1/см
	Положения пиков, , 1/см
	Значения пика, , 1/см  
	Значения пика, , 1/см  
	Процентная сходимость , %

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	CH3CH2OH
	880,0
	±0,95
	879,80
	879,00
	879,00
	99,1
	98,2
	98,2

	
	1050,0
	
	1051,00
	1049,00
	1050,00
	98,6
	98,2
	98,9

	
	1090,0
	
	1090,50
	1089,00
	1090,00
	98,9
	98,3
	98,9

	
	1275,0
	
	1275,20
	1275,00
	1275,00
	98,9
	99,9
	98,9

	
	1330,0
	
	1330,20
	1329,00
	1326,00
	98,9
	98,4
	97,4

	
	1380,0
	
	1381,30
	1381,00
	1380,00
	98,8
	98,3
	98,9

	Среднее значение:
	98,9
	98,5
	98,9

	Результат:
	Удв.
	Удв.
	Удв.
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Паспорт чистой воды
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Паспорт чистого диоксида углерода
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CTAHIAPT OPTAHH3AIIHH

TOTYYEHHE ILTEHOK KPHOKPHCTA/LTOB METOIOM F'A30®A3HOTO
OCAYKIEHHS (PVD). METOTHKA H3MEPEHHI
Tata seeaenns.

1 O6acts npavenerns

Merox dusmrecioit ra30basHOM KOHISHCAINH MMPOKO HCTIOTE3YETCA A1 HCCTEOBAHMA
CEOFICTE MATEHN TpH HHSKHX H CBEDXHH3KHX TEMIEPATYDAX, TAKMX KK ILTOTHOCTS,
"OTADHIVEMOCTS, ONTHYECKHE XaPaKTEPHCTHKL, A TAKKE TPH PEMeHHH MMPOKOro KPyTa 3a7aT
acTpodusmGecKEX M aCTpoXMMHTecKMX  mccTefosammi.  Hacrommmt  crammapr
PACTIPOCTpaRAETCE Ha TPOBETEHME HCCTEIOBAHTH, 2 TAKSKE BHIMTECKOE MOTETHPOBAHIE MDH
"TIOMOIII BaKYYMHOH KDHOT eHHOF TEXHUKH KDHOKOHIEHCATOR, TOHKIX ILTEHOK TOTYIeHHEIX Y
CBEpXBHICOKOM BaKyYMe.

2 HopmaruBabie cestaxn

13 NpHMGHCHWA HACTOAICTO CTARAEPTA HCOBGXOZMMBI CICAVIOWC CCBLIOSHBIC
‘HopMaTHERBIe oKyMeHTSL {13 ATHPOBAHHBIX CCHLIOK IPAMEHAIOT TOTSKO YKARHHOE H3AAHAC
CCHUIOTHOTO HOPMATHEHOTO AOKYMEHTA, 1% HEAATHPOBAHHBIX CCHLIOK IPHMEHIOT HOCIEAREE
~M3TARTE CCHITOTHOrO AOKYMEHTA (BKTI0T2A BCE CTO HINCHCHHS).

CT PK 122021 T ocyAapcTBennas cucTena TEXHITECKOr0 pery Tapozania Pecnyoama
Kazaxcras. [Topsiaok pazpadoTi FocyAApETECHNBI CTaBAZPTOR  CTHAZPTOR OPraHHZAIHILY;

CT PK 152019 T ocyAapcTeenmas cucTena TEXHIMECKOr0 Pery Mpozania Pecnyoama
Kazaxcran. OGmme TpeSORaNIA K NOCTPOGHHIO, HYIOACHIIO, OPOPMICHIIO 1 COACPAIHMIO
cranzaproz»;

CT PK 192019 TocyAapcTeennas cicTena TeXHIMECKOr0 pery apozania Pecnyamma
Kasaxcran. TIopaiox NDHMCHCHMA MCKAVHIPOJHBI, PCTHOHATSHSIX H HAUFOHATHHBIX
CTARAAPTOR HHOCTPARHSIX TOCYAAPCTE, APYTHX HOMATHERBIX AOKYMEHTOR 110 CTHAAPTH3ALIAN
& Pecnry6amxe Kazaxcram,

CT PK 212018 Tocyaapcrcmmas cucTeMa OBCCHGSCHNA CAMHCTEA HIMCDEHHE
Pecnybmaxn Kazaxcran. Merponorns. Tepymsst 1 onpeacacsms.

TOCT 20935-91 «Kpuoanextpommxa. Tepymsst 1 onpeacaesmm;

TOCT 21957-76 «Texsma xprorcnas. TepMUHS! 1 ONPEACTEHAD;

3 Tepatumst i onpeaenenus

B HaCTOSIeM CTAHZEPTE NPHMHSIOTCH CTEAVIONHE TEPMMHSL C COOTRCTCTEYIOMHMI
onpegenennmm

3.1 Kpropusmka-— Hayka O (QHIHWECKHX TBICHHAX H TOBSICHHH MaTeDHH NDH CBEPXHHIKHX
‘Tenmeparypax (ruxe 120 K).

3.2 Meroa razodazsoro mansutenns (PVD) — Hamsutenne KoHAeHcamuedl H3 MapoEod,
razoEof a3kl — IPYNNa METOJOE HAINELTCHHS TIOKDHITHH TOHKHX ILIEHOK B BakyyMe, TPH
KOTODEIX TIOKDEITHE IOMY9AeTCS MyTEM IPAMOI KOHACHCAIIHH [1apa HAHOCHMOTO MATEPHATA.

33 ToMxue muemkEm-— ToHKHE CTOM MATEpHAT2, TOTNHEA KOTODHIX HAXOFHTCA B
Anamazome OT Aoel HaHOMETPa (MOHOATOMHOLO C0S) A0 HECKOBKHX MHKDOH.

3.4 Montekyaspsiii KpHCTaN — KPHCTATI, 0GpasoRamEMI m: Moaekyl. Mozexymst
CB3AHEL MeATY COGOM CTAGHIMH BaK-Zep-EAATECOREIM CHIAM
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Ta6muia 1 — Onepaiuu 1 Cpe/IcTBa H3MEPCHHI

HanmeHOBaHHE OIEpAlA Homep nyukTa | Cpescrsa H3MEpeHuit u X
HACTOSIIIEro METPOJIOTHYECKHE XapaKTePHCTHKH
CTaHzapTa

Bremmnuii ocMOTp 8.1 Bu3zyanbHO

Ompo6GoBanue 8.2 B COOTBETCTBHH C PYKOBOJCTBOM IIO

9KCIUTyaTalli
Omnpernenenne 83 Kpuopedpmxeparop  'mdpdopra -
JIeHCTBUTEIHPHOTO 3HAYECHHS Maxkmarona ot 10 K mo 300 K, 0,5 K;

UndpaxpacHsiit ciekrpometp ¢ Oypbe-
npeoGpasopanueM, pabodas 001acTb
crextpa or 370 cm’ o 7800 o,

abCooTHAS [OTPEITHOCTh
IpalyHpOBKHA IIKaJIBl BOJHOBBIX YHCEI
+0,02 om';  TlomynpoBOJHHKOBBIH

TepPMOMETp, TOYHOCTh cocTapiser 1,0
%, nuamason temmeparyp ot 1,4 K jo
500 K; Macc-CrieKTpoMeTp, Arana3oH
macc  1-100  aem.;  JlasepHbii
uaTephepomerp, oT 250 10 650 HM;

4.2 TIpuMeHseMble STaNOHBI M CPEICTBA H3MEPEHHH JIOTDKHEI OBITH METPOJIOTHIECKH
HpPOCTIEKUBAEMbI B COOTBETCTBUH C [2].

5 TpeGoBaHus 6€30IaCHOCTH

IIpu BBITIOJHEHUH H3MEPEHHH COOMIONAIOT IPaBUIa TEXHUKH 6e30macHOCTH IIpu paboTe ¢
xummaecknmu peaxtusavu 1o TOCT 12.1.007-76, Ilpasun oGecmeueus MIPOMBIIIIEHHOK
6e30IaCHOCTH IPH SKCILUTyaTalliy 000pyI0BaHus, pabOTAIOMIEro HOl 1aBIEHHEM.

IToMelenne OMKHO COOTBETCTBOBATH TpeGoBaHmsaM moxapobesomacroctu o ['OCT
12.1.004-91 1 mmeTs cpezcTsa noxaporymenus o TOCT

12.4.009-83. CopneprkaHue BpEIHBIX BEIIECTB B BO3JAyXe HE JODKHO MPEBBIIIATH
nonyctuMeix 3uadennit mo TOCT 12.1.005-88.

6 Yca0BHS BBINOJHEHHS H3MepeHuil
6.1 IIpH IOATOTOBKE K BBIIOTHEHHIO H3MEPEHU B JIa00PAaTOPHH JOTKHEI BBIIONHATECS
CIIE/IYFOIIHE YCTIOBHSL:

- Temmeparypa Bo3ayxa, °C 2055

- arMocepHoe naBinenue, klla 84 —105;

- OTHOCHTENIbHAS BIAXKHOCTH, %0 ne Goxnee 80.

6.2 TIpH BEIOTHEHUA H3MEPEHHIT B KaMepe JIOJDKHBI COOII0AaThCS CIIETYIOMHE YCTIOBHS:
- naBieHue kamepsl, Topp 1.0x10% -1,0x10°%;

- Temmeparypa Mo I0xkKH, K ot 12 mo 300.

7 MeTopbl HCIIBITAHUI

DKCIIepUMEHTAIBHAS METOIUKA MPOOONOArOTOBKH razo(asHOM CMeCH TOTOBHUTCS TIPH
KOMHATHO} TeMIepaType HETOCDPEICTBEHHO Mepel 3aKaukodl B KaMepy I NPEAOTBpAIlCHHS
a71IcopOIMI/KOH/IEHCALIMH MOJICKYJT BEIIECTBA Ha BHYTPEHHHX CTEHKAX HPeAKaMepEI Or0TOBKA
rasoBoii cMecH. MeXIy KaXIbIM HCIONB30BAHMEM IpEIKaMepy —BaKyyMHPYIOT —H
[IOIIEP/KUBAIOT  BAKyyM, 4TOOBI TOJUIEPXKHBATE TOYHOCTH YCTAHOBKH COCTaBa CMECH.
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HarbsUieHne TOHKO# MIEHKA B BAKyyMe TIPOBOIUTCS METOLOM ra3o()asHoro Ocak/IeH s (naree —
PVD), mpu KOTOPOM IOKDHITHE MOJNydYaeTcs MyTEM NPSMOH KOHIEHCAIUH Tiapa BBOAMMOIO
BemecTBa. O6pasupl ocaxaarores oT 12 K u ororpeparores 110 300 K. Jns HOATBEPIKIEHUS.
[OTydYeHHs TOHKHX IUICHOK u3MepsioT VK-CIeKTpsl MOTTOMEHUS IOJIyICHHBIX 00pa3oB
IUTEHOK.

8 IToaroToBKA K BHINOJIHEHHIO H3MePeHuii

8.1 IIpH MOIrOTOBKE K BBIIOIHEHHIO H3MEPEHHHH, B 1a00PATOPHBIX YCIOBHSX, HOJDKHBI
OBITH BBIIOJIHEHBI CIIETYIOIIUE OTIEPALIHIL:

IIpy OATOTOBKE K BBIMOJHEHHIO H3MEPEHHUH IIPOM3BOIMTCS OTKAYKA BAKYYMHOH KaMepbl
1o nasnenust P=1x10"7 Topp. BakyymupoBanune paboduell Kamepsl Ha BCEX dTallax MOArOTOBKH
ocymmecTBiseTcsl Ge3MaciSHBIME ~ OTKAYHBAIOUIMMU  CPEJICTBAMU  — TypOOMOJIEKYISIPHBIM
HACOCOM B TIape CO CHOMPAIBHBIM HAacocoM. Ilo JOCTHXEHHH B Kamepe NPEACIBHOIO
MHHMMAJILHOTO JIaBJICHHS, (HOpsIKa P=1x10"® Topp) B COOTBETCTBHH C HPEITONAracMbIMA
HCCENOBAHMSAMHU, M3MEDSIOTCA ONTHUECKHE XAPAKTEPUCTHKH MOJIONKKH [PU  KOMHATHOH
TeMIepaType, T.e. CHHMAIOTCS OIOPHbIC 0a3OBble CIEKTPBL, KOTOPhle B JaibHEHIIEM
HCIIONIB3YIOTCA TIPU pacdeTax Kod((GHUIHEHTOB OTPaKEHNUs! CHCTEMBI KPHOKPHCTAILI-IIOUIOKKA.

Jlaee OCYIECTBISETCS. OXJAXICHHE TOIOKKH, HA KOTOPYIO OCAKAIOTCSA  Iaphl
HCcCeqyeMbIX BemecTB. J[s 3TOro BKIKOYACTCs MHMKPOKPHOTEHHAS MarlnHa (MKM), =Ha
BepxHeM (ranue KOTopoif (cM. PucyHOK 1) 3aKperieHa MOIIOKKa (paGouast IOBEPXHOCTB) C
JATYMKOM TeMIepaTypsl W HarpesarerxeM. Ilocrme skmodenns MKM npumepHO depes wHac
noctrraetcs Temieparypa motoxkku 12 K. Tlpu HeoOX0MMMOCTH CTabHIM3alUH TeMIePaTyphl
B mmanazone or 12 K u Bemme wucmombsyercst [1MJI-peryaarop TeMIepaTypsl, KOTOpPbIH
KOHTDOIHPYET TeMIIEpaTypy B aBTOMATHUECKOM PEIKHME C TOIHOCTBIO 0,5 K.

IIpomecc OXJIaKACH S OUIOKKH CONPOBOMKAAETCS KOHTPOJIEM KOHICHCAIIHH OCTATOYHBIX
ra30B ¢ IOMOIIBIO Ja3epHBIX uHTephepomerpoB (cM. Pucynok 1). PesynpraTsl J1a3sepHBIX
pHTEp(EPOMETPOB TIAPA3HTHON KOHIEHCAIMH OCTATOYHBIX ra30B OyAyT yYMTBIBATHCA IpPU
mozcyere HHTEPHEPEHIMOHHBIX MAKCHMYMOB POCTa TOJIIMHBI TOHKHX IUICHOK HCCIIEIyEMBIX
pemecTs. TTocie BHIXOJA KPHOCTATA Ha PaGOUyI0 Temieparypy caumaercs 6asosbiit MK-criekrp
OTpaXKeHHs OT XOJIOIHOH IOBEPXHOCTH JUIsl yUeTa M3MEHEHHS OTPAKaTEIbHBIX XapaKTepHCTHK
noutoxku B MK-auanaszone B Xoie "mapasuTHOH" KOHIEHCAIIUH.

JIns  MOJNEKYIAPHOTO aHAM3a YMCTOTBL, COCTaBa Ta30BOM CMECH, ONpEICTCHUS
KOHIGHTpAIHil OT/EbHBIX KOMIIOHEHTOB M HX HACHTH(UKALMK B IMHAMIIECKOM DEXAME
HCCIEyeMBIX BEIIECTB, IPOBONATCA MACC-CHEKTPOMETPHYCCKHE H3MEPEHHS C IOMOLIBIO
KBaJ[PYTIOBHOTO MacC-CIeKTpoMeTpa. Ha OCHOBaHMHM IOJyYCHHEIX JaHHBIX MAacC-CIIEKTPOB
PACCUMTHIBACTCS MACCOBBIH COCTAB KOHICHCUPYEMOT0 Irasa.

Jlanee, peryiupysl BENWYMHY HATEKaHMs Ta30BOM (asbl HCCIEIyeMBIX —BEIIECTB,
yCTaHABIMBACTCS HEOOXOMMOE JABICHME KOHJICHCAIMM TApoB BHYTPH Kamepsl CKopocTs
poCTa M TOJIIMHA CJOS KOHTPOIMPYIOTCS NasepHbiM nHTephepometpom. Ilocie mosyuenus
HEOOXOIMMOM TOJNIIMHBEI CIIOsi TOHKOM IUICHKHM KOHJEHCAaTa MNpEKpamlaeTcs HalyCK rasa B
kamepy. Tloce MpeKpalieH s HalycKa ra3a, B KaMepe YCTAHABIMBACTCS NPEACIBHBIA BAKYyM.
Jlanee, TIpU TMOCTOSHHON TOJIIMHE KPHOKPHUCTAIIA IPOBOAATCS ONTHYECKHE H3MEPEHUS
HccrneayeMbIX TOHKEX mreHok B UK nmarnasone ot 370 1/em po 7800 1/cM mpu moMomm UK-
Dypbe creKTpoMeTpa.
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1 — pedpmkepatop; 2 — BakyyMHast kamepa; 3 — TypOOMOIeKy ISpHbIH HAcoC; 4 — muGepHBIH
BaKyyMHBIH 3aTBOD; 5 — AaTUHK JABICHHS; 6 — MAcC-CIIEKTPOMETP; 7 — TMOIIONKKA; 8 — cucrema
pOGOIOATOTOBKH; 9 — MrOJIbYAThIe HATEKATEeIH; 10 — BBICOKOTOYHBIM HaTekarens; 11 -
Gappatpon; 12 — AByXITyueBbIii 1a3epHbii naTepdepometp; 13 — FTIR

Pucynok 1 — Cxema 5KCIepUMEHTAIbHOM yCTAHOBKH

9 Bpinmo/iHeHHEe H3MepeHHH

9.1 Tlps BHEITHEM OCMOTPE YCTAHABIMBAIOT COOTBETCTBHE KPHOBAKYYMHOM KaMepsl
yCIOBMAM TpoBeleHWs u3Mepenumit. Kawmepa mokHa OBITE OYHINEHA OT MPHCYTCTBHS
3arps3HSIONIMX SKCIIEPUMEHT BEIIECTB.

WCKIIOYHTh HAIMUME MEXAHWYECKHX IIOBPeKIEHMHM M TPEIIMH Ha HapYKHBIX
MOBEPXHOCTSX KaMEPBIL.

9.2 OnpoGoBanue

Ipu Ompo6OBAHUK IPOBEPSIOT HCIPABHOCTD DIEKTPUUECKUX COC/MHUTENEH YCTAHOBKH.
Pa60oT0CII0cOOHOCT TYPOOMOTIEKYIIPHBIX HACOCOB.

9.3 Tlocie TOro Kak BaKyyMHAs Kamepa ObUla OTKadeHa, TIOTOBMTCS oOpaser
HccleoBanms Jist oIy YeHnsT KOHIEHTPALMH CMECH HCIIOJIB3YETCs ClIe/lylomas METONHKA:

9.4 CMecH WCCIIE[yeMbIX CHCTEM CBEKENPUIOTOBISIOTCS CMEIIMBAHUEM TIIATEIBHO
0106PaHHBIX 0GBEMOB UHCTHIX JKHAKOCTEH H ra3oB mpH Temmeparype ~293 K Bo BxomHoM
00BeMe CHCTEMBI TPOOOIOATOTOBKH (8).

9.5 CMecH TepeMelUBaoTesl 0AHOPonHO. Ocob0e BHUMAHHE YACIACTCS MAHUMH3ALMA
IPeINOYTHTENBHOTO HCIIAPEHHS B POLIECCE HATIONHEHHUSI IyTeM CO3IaHHs CMECH IIPU JABICHHH
HYKE JIaBJIEHUs] HACHIIIEHHOT O T1apa.

9.6 KOHTpOJb KONMYECTBA BBEJEHHOTO O0BEMa BEILECTBA H3MEPSETCS C IOMOLIBIO
natawka gasienus (MKS Instr., CIIIA).

9.7 Bo Bpems HaImycka rasa B KaMepy U KOHJCHCALMH MacC-CIEKTP CMECH U3MEpPSIOT C
nomompio RGA Extorr XT Series Model XT100 (Extorr Inc., CIIA) mis KOHTpOIs
MOJIEKYJIIPHOTO COZEPYKAHMS HAIyCKAEMOr0 BEIIECTBa.

4
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9.8 Jlo Hamycka HCCIeqyeMoro BemecTBa cHUMeTcs 6a3oBbii K — criekTp oTkaueHHOH
BaKyyMHOH KaMEpBI.

9.9 Jlanee mpOU3BOJUTCS HAIYCK HCCIIETYEMOTO BEIIECTBA B KPHOBAKyMMHYIO KaMepy C
[IOMOIIBIO BBICOKOTOYHOTo Harekarens (10) ¢ TOYHOH perymHpoBKOH 10 HEOOXOIUMOTo
3HAYeHHs TONNIMHBl TOHKOH muIeHKH. KOHTpOmb TOMNMHBI —0CaXIAaeMOro — BEHIECTBA
OCYILIECTBILIETCS C TTIOMOIIBIO HHTEp(epeHINH, 3HaYeH s nepearoTcs Ha T1K.

9.10 Jlnst moaTBep KAEHMS IOIydeHHs TOHKOH IeHkH MetogoM PVD mwmepsotes UK-
CIIEKTPHI IOTJIOIIEHHMS TI0JTyYEHHOTO BEIIECTBa.

10 O6paboTKa pe3yITATOB H3MEPeHHIT

10.1 Pacuer xoaddummenTa nperoMIeHHs ¢ IOMOIIBIO ONITHYECKOH CXEMBI ABYXIIy4eBOTO
JIa3epHOro HHTEp(epoMeTpa NMpUBeJeHa Ha PUCYHKE 2. 30HIMpYIOIIee Ja3epHOE U3IIyYEeHUE C
nomompio ceeronenutens 50%/50% menmutcs Ha OBa CBETOBBIX ITyuka. OIMH JIyd HPOXOIUT
MPSIMO Yepe3 CBETONENIUTEINb, IPYTOH JIyd OTpaXkaeTcs Ha CBeToenuTene nox yrimoM 90°. lanee
o0a JTyda HalpaBJISIOTCS B U3MEPUTEIIBHYIO BaKyyMHYIO KaMepy IPH IIOMOIIX ONITOBOJIOKOHHBIX
cBetoBOI0B. OJIMH U3 STHX JTydell NajaeT 4epe3 CMOTPOBOE OKHO Ha 3€PKAIBHYIO IOUIOKKY
BEPTUKATBHO IO MaJbIM YIJIOM O, @ APYro# JIyd IMajaeT MOX YIIoM 0=45° K BepTHKATH.
Jlasepusrit nyd ¢ maHON BOIHBI 406 HM MaTepHaIoOM CMOTPOBOIO OKHA HE MOTJIOIAETCs, TaK
KaK ONTHYECKas IoJioca MPOITYyCKAHHs MaTephana OKHa HaXOIUThCs B auanasone Ax300+1000
HM. Oba 1Tyda, OTpaKCHHBIE 3€PKAIBHO OT IIOJIOXKH, IONAJAal0T Ha COOTBETCTBYIOIIUE
KaXIoMy Jydy  (QorompuemHHKH. B kadectBe  (OTONPUEMHHKA  HCIIOJIB3YIOTCS
(dotoanexrpornsle ymuoxutenn (POY) tuma «P25A» mpoumssoncrsa dupmsr «SENS-TECH
SENSOR TECHNOLOGIES» (UK). ®oTonprHeMHHKH, COCTOSIINAE U3 ABYX HACHTHYHBIX Iap
OOV, npeobpa3yloT CBETOBBIC JIy4d B OJIEKTpHYECKHE CHTHanbl. Jlamee, SIeKTpUUYECKHe
CHTHaIIBI TIOCTYMAIOT Ha aHaloroBo-Iu(poBoil mpeobpasosarens (ALIl) Ttuma E20-10
npousBoacTBa ¢upmbl «L-CARD» (P®). Ouudposanrsii cursan mocrymaer B IIK u
PETHCTPHPYIOTCS IIPH IIOMOIIHN IporpaMMHoro obecneuenust «PowerGraphy (P®).

Pucynox 2 — [IpuHnunmansHas cxema JABYJIy4eBOTO Ja3epHOTo HHTephepomMeTpa

B mponecce pocTa KpHOIUIGHKH Ha MOJUIOKKE MHTEHCHBHOCTH MOHOXPOMATHYECKUX JIa3ePHBIX
JydeH, KOTOpble 3epKaJIbHO OTPAKAIOTCS OT MOBEPXHOCTH pasjiena BaKyyM-KpHOKOHIeHeaT 2 i
MOBEPXHOCTH pasfiesla KpUOKOHJEHCAT-IIoI0XKKa /; (puc. 16) HaXomsTcs Apyr ¢ OPYroM Io
NepeMEeHHO TO B (hase, Tora MMeeM MaKCHMyM
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L=l L+ 2411, )
T0 B MpoTHBO(a3e, TOra HMEEM MEHAMYM
L,=1+1,-2JI,-1, )

Jlnst mo6bIx HHTEPGEPEHIIMOHHBIX MAKCHMYMOB i MHHAMYMOB MOYHO OIPEACIATE TONIIHHY d
KPHOILIEHKH U3 CIIEYIONMX BBIPKECHHH:
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Pucynok 3 — Cxema IpeoMIICHHS JTa3epHOTO U3YUCHUST

10.2 Jlyist OmpeeNen s oKasaTelst IPEIOMICHHS 71, BXOIAMETO B (3) U (4), HpUMEHAIC
JBYXYIJIOBOH METOZ, IIPH KOTOPOM KDHOIUIEHKH HCCIEAYIOTCS IOX ABYMS yITIaMH a1 ¥ G2
OJHOBpeMEHHO. - Ha OCHOBAaHMHM JaHHBIX, TOJNYYEHHBIX B IIPOLECCE  KOHICHCALMH
HHTepdepOrpaMMBl  POCTa,  COOTBETCTBYIOUIME — [BYM — PAsIMYHBIM  yriiaMm — MaiCHHA,
PACCUMTHIBAETCS [IOKA3aTENb MPETOMIIEHHS KPHOKPHUCTAILIA:

2 D o2
o — At sin
2 )i =

2 2
At2 At]

I =
s
Atz in ]

=

s )

e Af; u At2 — nepuoibl HHTEP(EPESHIIMOHHBIX MUHUMYMOB X MAaKCHMYMOB JUIsl YTJIOB Na/ICHAS
@ ¥ a2, COOTBETCTBEHHO. Y paBHEHHUE (5) SBIAETCS CIPABEIMBBIM IIPH YCJIOBHH, YTO CKOPOCTDH
OCaKIEHHUSL SIBIISIETCS TOCTOSHHOM.

B HameM ciydae yIbI TaJeHWs JasepHbX gydedt oy = 0, o2 # 0, TO ypaBHEHH: S) u ()
YIIPOIIAKOTCS CIISAYIOIIMM 00pa3oM:
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10.3 B kauecTBe NpWMepa Ha DHCYHKE 3 IPEICTaBICHBI HHTEp(EpOrpaMMbl pocTa,
TOJIyYeHHbIe B IPOLECCe KOHICHCAIHH.
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Pucynok 17 — Tunuasbie nHTEpdEpPOrpaMMel pocTa 06pasios

10.4 Tlomyuennsie WK-CreKTpsl CPaBHHBAIOTCA C XapaKTEPUCTHYESCKUMH I0JOCAMH
nornomierus stagonaoro MK-crekrpa.
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Ipuioxenne A
(0obs3amenvHoe)

PaGounii TeMIepaTypHBIi MaNa3oH TepMojaTdrKa cocTasiser oT 1,4 K 0

500 K ¢ morpemnrHoctsio + 0,5 K.
Kanu6poBovHble JaHHbIE IOy TPOBOAHUKOBOIO TEPMOAATINKA DT-670.

N |UMB)| TK) | N [UMB)| T(K) | N [UMB)[ T(K)
1 0091 |50000| 26 | 1,011 | 87,00 | 51 | 1,195 [ 20,20
2 0110 |491,00| 27 | 1,021 | 81,00 | 52 | 1,242 | 17,10
3 | 0137 | 479,50 | 28 | 1,032 | 75,00 | 53 | 1,261 | 15,90
4 0179 | 46150 29 | 1,042 | 69,00 | 54 | 1,278 | 14,90
5 | 0265 | 42550 | 30 | 1,052 | 63,00 | 55 | 1,294 | 14,00
6 10350 | 390,00 | 31 | 1,063 | 56,40 | 56 | 1311 | 13,15
7 | 0453 | 346,00 32 | 1,075 | 49,00 | 57 | 1,327 | 12,35
8 | 0513 [320,00| 33 | 1,091 | 38,70 | 58 | 1,345 [ 11,55
9 | 0563 | 298,50 | 34 | 1,096 | 3570 | 59 | 1,364 | 10,75
10 | 0,608 | 279,00 | 35 | 1,100 | 33,30 | 60 | 1,384 | 10,00 -
11| 0,649 |261,00| 36 | 1,104 | 3120 | 61 | 1,405 | 9,25
12 | 0.687 | 244,00 | 37 | 1,107 | 29,60 | 62 | 1,427 | 8,50
13 | 0723 | 22800 | 38 | 1,110 | 2830 | 63 | 1452 | 7,75
14 | 0755 | 213,00 | 39 | 1,112 | 27,30 | 64 | 1,486 | 6,80
15 | 0,787 | 19850 | 40 | 1,114 | 26,50 | 65 | 1,535 | 546
16 | 0.817 | 18450 | 41 | 1,116 | 2580 | 66 | 1,567 | 4,56
17 | 0845 | 171,50 | 42 | L1119 | 2520 | 67 | 1,584 | 4,04
18 | 0.870 | 159,50 | 43 | 1,121 | 2470 | 68 | 1,597 | 3,58
19 | 0.893 | 148,00 | 44 | 1,123 | 2430 | 69 | 1,608 | 3,18
20 | 0914 | 137,50 | 45 | 1,126 | 24,00 | 70 | 1,621 | 2,62
21 | 0934 | 127,50 | 46 | 1,029 | 23,70 | 71 | 1,629 | 2,26
22 | 0953 | 118,00| 47 | 1,135 | 2330 | 72 | 1,635 | 1,98
23 | 0970 | 109,00 | 48 | 1,45 | 22,80 | 73 | 1,639 | 1.74
24 | 0986 | 100,50 | 49 | 1,163 | 22,00 | 74 | 1,643 | 1,53
25 | 0,998 | 93,50 | 50 | 1,177 | 21,30 | 75 | 1644 | 1,40
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Mpoext CT TOO 2.0

Bubauorpadus
[1] 3axon Pecry6mku Kasaxcran ot 7 mronst 2000 roxa «O6 obecrieueHHN €IMHCTBA

HM3MEPEHUI.

[2] Tlpukas MuHHCTpa IO MHBECTHLHSIM H PasBHTHIO pecryOimkn Kasaxcran ot 25
nexa6ps 2018 roma Ne 909 «Ilpasun oGecredeHus METPOJIOTHYECKOH ITIPOCIIEKUBAEMOCTH
H3MepEeHHuit s CyOBbEKTOB aKKPETUTAIUH 1 FOPUIXYECKHX JTHII IPY aKKPEIUTALIIHY

KaoueBble c10Ba: IUIEHKA, KPHOBAKYYM, KaMepa, BELIECTBO, OCAXK/ICHHE, KodQdUUIEeHT
MPEJIOMIICHHSL.
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«

AKT BHEJIPEHWA

Ppe3yJIbTaToOB AUCCEPTALIMOHHOIO HCCleJoBaHUsS AKbUIOaeBoi Airepum
KaiipimkaHoBHBI Ha TeMy «Pa3paboTka HOpMaTUBHO-TEXHUYECKON TOKYMEHTaluU
Juist mpoBenenus MK-crieKTpoMeTpu4ecKuX UCCIeoBaH|H CBOUCTB
MOJIEKYJISIPHBIX KPUOKPUCTAILIOB

Komuccus B cocTase: IpeceaaTelss KOMUCCHH B JIHLlE PyKOBOJMTENs OpraHa
[0 TOATBEPXACHUIO cooTBeTcTBHs — KysuHa Ombra BramuMmupoBHa, 4iieHbI
xomuccun: mpexacenarens OIOJI «KasaxcraHckas accoLHallis OpraHoB IO
omeHke cooTBeTcTBUs» - CyrtemrenoB [laymer BynaToBud, HavaabHUK
HUcneitatensHoro mentpa — VcnambaxueB Myxur AKHMXKaHOBHMY, COCTaBHJIa
HACTOSIIMN aKT O TOM, YTO Pe3yJbTaThl AHUCCEPTALMOHHOHN paboThl AKbLI6aeBoi
AK. 6sumn BHempensi B HcmeitarensHoM neHtpe TOO «FBUIBIMH-3€pTTEY
opTansIFsl «AnMaTe-CTaHIapT.

Komuccust  ycraHoBuia, 49to u3iokeHHele B Meromuke «MK-®ypbe
CIIeKTpoMeTp. MeTofuka KalnuOpOBKH» METOABI OLEHKH HEONpeaeNeHHOCTH
pe3yibTaTa W3MEpeHHi pacKpHITEI B IIONHOM o00BeMeé H COOTBETCTBYIOT
tpe6oBanmsam 'OCT ISO/IEC 17025-2019 «O6mue TpeboBaH#s K KOMIIETEHTHOCTA
HCTIBITATENIBHBIX U KaTMOPOBOYHBIX (TIOBEPOYHBIX) TaGOpaTOpUi.

Komuccus pemmia:

IMTonTBepAUTE  pe3yNbTAaThl AMCCEPTAlOHHOM paboThHl, MO3BOJIAIOLIKE
MIOBBICHTH KayecTBO H3MepeHu#, monydaeMsix Ha MK-Dypse crekTpoMeTpe, 3a
CYeT ydeTa BKIAJOB BXOJHBIX BEIMYMH B HEONpPENENEHHOCTh pe3yJbTara
H3MEPEeHHH, TeM CaMBIM IOJNYYHMTh PacIIMPEeHHYIO HEONPE/IeTeHHOCTh COMIaCHO
pexomeHmammsaM PMIT 43-2001 Ilpumenenne «PyKOBOACTBa IO BBIPQKEHHIO
HeOIpeJeNleHHOCTH U3MEPEHHID.

OCHOBHBIE MOJIOKEHHS! IUCCEPTALMOHHOTO HCCienoBanus AKbibaesoi A.K.
Ha TeMy «Pa3paboTka HOpMATHBHO-TEXHHYECKON JOKYMEHTAIWK ISl TIPOBEAEHUs
UK-cnekTpoMeTpHIeCKHX HCCIIeJOBaHHUH CBOHCTB MOJIEKYJIPHBIX
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9KCHEPTHOE 3AKJIIOYEHUE
Ne 14 o1 29.05.2023 1.

1. Iens: DxcnepTu3a MpoeKTa CTaHAApTa OpraHu3alul

2. OGo3HavyeHne mnpoekTa craHaapra opranmsanuu: [IOJIYUEHME
TIJIEHOK KPUOKPUCTAJIJIOB METOJIOM I'A30DA3HOI'O OCAXIEHMA
(PVD). METOJIUKA M3MEPEHUIA.

3. O6o3HaueHne H HaHMeHOBaHHe 3amMeHsiemoro fokymenta: CT TOO 2.0

4. HaumeHOBaHMHM OpraHu3auMu, npenocraBuBmieii Aoxkyment: HAO
KasHY um. anp-Papabu, HU3HKO-TeXHIIECKHi (aKyIpTeT, Kadeapa TermoGu3uK
U TEXHUYECKOH (U3UKH, 1abopaTopus KpHOGHU3UKU U KPUOTEXHOIOTHIA.

DaMuITHs ¥ MHALHATBI OTBETCTBEHHOTO ITpe/ICTaBUTeNsl: AKbIIOaeBa Afirepum
KaiipimkanoBHa

Tenedon: + 7 778 8516655.

DOnexTpoHHas mmoyra: aigerimakylbayeva@gmail.com

Ha »skcmeptusy ¢ IIpOeKTOM CTaHIapTa OpraHM3allMU IIPEeJCTABIIECHbI:
COIPOBOAUTENBHOE  IHCBMO, IIPOTOKOJNBI  HCHBITAaHWH, TEXHOIOrWYecKas
HHCTPYKIHUS, IPOSKT CTaHIapTa OpraHU3aluHy, OSICHUTENIbHAS 3aITHCKa).

5. HaumeHoBaHHe OPraHH3alliH, OTBETCTBEHHOM 3a skcnepTusy: Ouanan
o r. AimvaTtsl 1 AnmatuHckoit obimactu PI'TI Ha ITXB «KazCraumapt».

Tenedon: +7(727)303-91-33

Okcnept: Carumbexos M. E.

6. HanmmeHoBoBaHHe OpraHH3allMH, TpPHHAMaBIIed ydJacTHe B
skenepTH3e: JlabopaTopust KPHODU3UKH ¥ KPHOTEXHOIOTHH.

7. B pe3yJbTaTe 9KCNEPTU3bI NPOEKTA CTAHAAPTA YCTAHOBJIEHO:

ITo mpoexty B 1estoM: Ha ocHOBaHWM aHaTH3a MIPeIOCTABIEHHON TEXHUIECKOH
JOKYMEHTAIlWd Ha pa3paboTKy cTaHmapra opraHmsaiuu «lloiydeHne IUICHOK
KPHOKPUCTAJIOB ~ MeToZioM rasodasHoro ocaxienus (PVD). Meroauka
HU3MepeHui» 3amedaHuit Her. IlpemocTaBieHHas TeXHWYeCKas JOKYMEHTAIIVS
coorBerctByeT TpeboBarmmsaiM CT PK 1.33-2019 «Ilopsimox  mpoBeneHus
9KCIEPTU3BIIOKYMEHTOB 10 CTaHIapTU3ALIHNY.

Ilo paszgenam, mnonpaszgenaM, IIyHKTaM, IIOMIYHKTaM, IEpPEUYUCICHUSM,
NPHIOKEHUAM: 3aMeuaHHi HeT. MeToquka H3MepeHHiHl pacKphiTa B IIOJTHOM
obbeme.

IIpoekT cTanmapTa coriilacoBaTh C (IpH HEOOXOJUMOCTH): -

8. 3akmoYyenne HIKCNepTU3bI: (HY)KHOE NOAYEPKHYTD)

PexomennoBaTh yTBepIKACHNE IPOSKTA CTAHAAPTA OPTaHH3aI1H.

AR MHHIG

T
OGHE MET,
2508 200

3

P pecm o,
oS oy, s
*‘35’ 4)5\ 7Y

JKcnepT:

K.1.H., 3amecTHTEH AMpPEKTOpPa
(usnana no r. AnMaTel 1 AIMATHHE
obsacru PI'TI «Ka3Cranpapr»

'P.A. MbIp3arejbaues
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Pecmybnukanckoe rocynapctsensoe npeanpusatue «KazCrannapt» $uamai no
r. AnMatel ¥ AJIMaTHHCKOM 061acTu
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YTBEPXIAIO
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Hacrosimass MeToanka KaimOpoBKH pacrpocrpansercss Ha HK-®ypoe-
CIIEKTPOMETp (Hajee — CIEKTPOMETp), IpeHa3HAueHHBI [UIi PerHCTpaluH M
HCCIIe0BaHAs ONTHYECKHX CIEKTPOB B HH(pakpacHoOil o6nacTi, a Takxke L
KOJIMYECTBEHHOTO aHaIn3a M KOHTPOJS KadyecTBa BellecTBa. MakcHMaibHas
YyBCTBHTEIBHOCTh JIOCTUTAeTCs IIPH HCIOJIB30BAHHH CMEHHBIX J€TEKTOPOB I
ucrounnkoB MK m3mydenns st pabodnx obaacTeii crieKTpa.

- pabouas 061acTh criekTpa oT 370 10 7800 1/cMm;

- ciiekTpanbHoe paspemenue 0,125 1/cm;

- abCOoMOTHAs MOTPENIHOCTh TPaJyHPOBKH IIKAIbl BOJHOBBIX 4mcen +0,02
1/em.

Mertoznka pazpaborana B cootBerctBur ¢ TpeboBanmsmu CT PK 2.430-2017
«MeTo/iKa KanHOPOBKH JTaJOHOB U cpeAcTB m3Mepenuit. Ilopsaok paspaborki,
yrBepxaeHus u npumenenms», CT PK 2.12-2018 «I'CH PK. Ilosepka cpencts
u3MepeHii. OpraHu3amis I MOPsAOK IPOBEICHISD).

1. Onepanun KaTHOPOBKH
1.1 Ilpu mpoBeJeHHH KaaHOPOBKH CIEKTPOMETPOB JOJDKHBI BBIIOIHATHCS
oIlepaluH, yKa3aHHbIe B Tabmie 1.

Tadanna 1
HanmeHoBanue onepannu Howmep nynkTta
Buemnnii ocmMotp 5.1
OmnpoGoBanue 5.2
OrmpejieleHNe METPOJIOTHYECKIX XapaKTEPUCTHK 53
O6paboTka pe3yIbTaTOB H3MePEeHH il 6
Odopmitenne pe3yIbTaTOB KaIHOPOBKH 7

2. CpencTBa KaIHOPOBKH
2.1 TlepeyeHb 3TAaJOHOB M BCIIOMOTraTeNBHBIX cpeAcTB H3Mepenuii (CH),
NIPHMEHAEMBIX IPH NIPOBEICHHH KaTHOPOBKH, IPHBe/IeH B Tabmime 2.

Tabnuna 2
Haumenopanue
cn OCHOBHBIE MeTPOJIOrHYeCKHe XapaKTePHCTHKH
1 2
CrangapTHBIH
obpazern Tonmyna ot 25 10 30 MmxM o 'OCT 20282-86
HOJHCTHPOJIA

IIpumeuanne: JlomyckaeTcs  NIpHMEHEHHe  JPYTHX  JTaloOHOB U
BcmoMoraTembHBIX CII, yZOBIETBOPAIONINX YCTAaHOBJICHHEIM TPEOOBAHHAM IO
TOYHOCTH.

3. TpeboBaHHS Ge30ACHOCTH
3.1 Ilpu BHINOTHEHHH KAaNTHOPOBKH COOMIONAIOT TIPAaBHIA TeXHHKH
Ge3omacHocTH Ipu paboTe ¢ XMMHYecKHMH peaktnBamu mo I'OCT 12.1.007-76,
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IIpaBun obecriedeHHs HPOMBINUICHHOII 0e30IMaCHOCTH MpH  3KCILTyaTalluH
060pyI0BaHNs, pabOTAOIMIEro MO JaBICHHEM.

32 TlomereHne JIOJIKHO COOTBETCTBOBAThH TpeGOBaHMAM
nosxapo6e3somacaoctu 110 'OCT 12.1.004-91 i uMeTh cpe/IcTBA HOKAPOTYIIEHIA
no T'OCT 12.4.009-83. CozepixaHue BpeJHBIX BEIIECTB B BO3JyXe HE JOJKHO
TIPEBBIIIATh AOMYCTUMBIX 3HadeHuit mo TOCT 12.1.005-88.

4. YcioBusi mpoBeJeHHs! KATHOPOBKH H IIOAT0TOBKA K Heii
4.1 Ilpu mpoBefeHNN KaMHOPOBKH COEKTPOMETPa JOJDKHEI OBITh COOIIONCHBI
CIIeTYIONIHE YCIOBHA:

- TeMIepaTypa Bo3ayxa, °C 20£5;
- aTMoc(epHoe naBieHne, kIla 84 —105;
- OTHOCHTEIBHAs BIIaXXHOCTh, % ue Goiee 80.

4.2 TIlpu BEHIIONHEHMH H3MepeHHiI B KaMepe JOJDKHBI COOJIOJAThCS
CIIe/TyIONIHE YCIOBHS:

- naBieHHe kamepsl, Topp 1,0x10-5 -1,0x10-8;

- TeMIeparypa noutoxku, K or 12 0 300.

4.2 Tlpn OTKIOHEHHH YCJIOBHIl IIPOBEJICHHS KaIHOPOBKH OT HOPMAaJBHBIX
YCIIOBHIf, YKa3aHHBIX BBILIE, IIPH pacueTe HEONpPeIeIeHHOCTH H3MEPEHHIT IOIKHBI
OBITH ~ y4TEHBI  JIOHNOJHHTENBHBIE  IOTPEIIHOCTH,  OOYCIOBIEHHBIE — STHM
OTKJIOHEHHEM.

4.3 CpezcTBa H3MEpEHNI, HCIONb3yeMble IPH KaIHOPOBKE, JOKHBI OBITh
MOATOTOBIEHBl K paboTe B COOTBETCTBUM C HX 9KCIUIYaTallHOHHBIMI
JIOKyMEHTaMH.

5. IIpoBeeHne KaJIHOPOBKH

5.1 Bremuuii ocMoTp

5.1.1 Tlpu mnpoBeJeHMH BHENIHETO OCMOTPA YCTAaHOBHTH COOTBETCTBHE
CITEJTYIOIINM TPEGOBAHUAM:

- I0JIKHBI OTCYTCTBOBATh MEXaHHYECKIIE TIOBPEXKICHHUS;

- OPTaHBI YIIPABJICHHSA M KOMMYTAIHH JIOMKHBI OBITh HCIIPABHBI;

- BCE TOKPHITHA JIOJUKHBI OBITh HPOYHBIMH, POBHBIMH, 0e3 IapamuH
TpPEIUH;

- KOMILIEKTHOCTh TPHOOpa JOIKHA COOTBETCTBOBATh SKCILTyaTallHOHHOM
JIOKyMEHTAIHH.

5.1.2 CrekTpoMeTpHI He JOIYCKAIOTCs K JajbHelmell KaInOpoBKe, el IpH
€ro BHEIIHEM O0CMOTpe 0OHapy KeHBI T€()EKTHI:

- BHYTPH HaXOJATCA HE3aKpeIUICHHBIE IPEAMETHI, HMEIOTCA TPENIMHBI I
JIpyTHE HOBPEXICHIS COCTHHEHHUIT.

5.2 OnmpobGoBanne

Ilepen ompo6oBanmeM CHEKTPOMETpa HEOOXOANMO NPOJETaTh CIIeTyIOIe
omepamum:

- BRITIOUNTE IHTaHHE CIIEKTPOMETpa;

- OCYIIECTBHUTE, IPOTPEB MPHOOPa B TeUESHIH 60 MITH;

- IIPOBECTH IOCTHPOBKY HHTEepdepoMeTpa.

5.3 Ompenienenne METPOJIOTHIECKHX XapaKTEPHCTHK
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5.3.1 Onpenenenne cpeHEKBaIPaTHYECKOr0 OTKIOHEHHs cHrHana ot 100 %
TIPOITYCKAHUS.

VCTaHOBUTS CIIEAYIOIINE TapaMEeTPBI PETHCTPAIIMH CIIEKTPOB:

- 9HCIIo cKaHoB 20;

- CIIeKTpalbHBIil Hana3zoH o 370 1o 7800 1/cMm;

- pasperuenne 4,0 1/cM.

TIpoBoast peructparmio curianal00 % npomyckanus obpasia. C MOMOIIBI0
ornepanuii MEHIO IIPOTPaMMBI FSpec ONpENENAT 3HaYEHHE
CpPeTHEKBAIPATHYECKOro OTKIOHEeHNA curHana 100 % mpomyckaHHs B HHTepBaje
crekrpa ot 2100 10 2200 1/cMm.

5.3.2 TIpoBepka JTHHEHHOCTH MIKAJIBI CHCTEMBI PETHCTPAITHH

VCTaHOBHUTH CIIE/IYIOIINE TAPAMETPBI PETHCTPAINH CIIEKTPOB:

- gncio ckaHoB 20;

- CIeKTpalbHBIil quana3oH ot 370 1o 7800 1/cm;

- paspernenue 4,0 1/cm.

IIpoBoAAT permcTpamuio CHEKTpa IPONYCKAHMA IUICHKH HOJHCTHpPONA
TomuuHOi oT 25 10 30 MkM. M3MepsioT 3Ha4YeHHs NPOIYCKAaHHSA JUIA JIHHHH
TIOTJIOIIEHII IOTHCTHPOIIA Ha YacToTe 2922 1/cm.

6. O0paboTKa pe3yJIbTATOB H3Mep eHH il

6.1 Mozens m3mepeHns

6.1.1 HeompemedeHHOCTh TPaJyHPOBKH INKalbl BOJHOBBIX  9HCEI
OIIPEICNIAIOT METOJOM IIPAMBIX H3MEpPEHHil, KaK pa3HOCTh MEXIy 3HaueHHeM
BOJHOBOTO YHCJIA, COOTBETCTBYIONIMM MAaKCHMAJIbHOIl  OpAHHATe JIHHHH
TIOIVIOIEHHs CTAaHAapTHOTO 00pa3sna (IVICHKa IONHCTHPOJA, TONMMHOM 30 HM)
ompefieNdeMBIM  IIPH  IIOMOIIH  KamHOpyeMoro  CHeKTpodoToMeTpa  H
JeHCTBUTEIEHBIM 3HaYCHHEM BOJIHOBOTO qHCIIa, COOTBETCTBYIOIIHM
MaKCHMAIIBHOH OpJIHHATe TOI jKe JIMHHH, B3ATBIM H3 KOHTPOJIBHOIl 3aIHcH B
macIopTe Ha CHEKTpOMeTp. BrIOHpas JHHHH HIH IOJOCH IOTJIOMICHHS I
KaXJ0ro JANCIEPTHPYIOEro 3JIeMeHTa B Hadajle, CepeJliHe H  KOHIe
CIIEKTPAJIbHOTO JHAIla30HA ONPENIEIIOT 110 IIKajle BOJHOBBIX YHCEI B MOMEHT
3aIMCH HAa PETHCTPOrpaMMe MAaKCHMAaJIbHBIX OPAMHAT JTHHHH IOITOIeHus. Pacuer
XapaKTepPHUCTHK HEONPEAeIeHHOCTH H3MEepPEeHHil IPOU3BOJUTCS B COOTBETCTBHH C
MaTeMaTHYeCKoi MoJielbio, hopmyrna 1:

Av = v; — vy + G5y + G52 +0yy. (1)

Ije, V; — 3Ha4eHHE BOJHOBOIO YHCJIA, COOTBETCTBYIONICH cpeiHeil opiamuHaTe
JIHHIH TOTJIOIMIEHHS TIPH 3aIlICH Ha KamopyeMoM crektpodoromerpe, 1/eM; v, —
JeiiCTBUTEIBHOE 3HAYEHNE BOJHOBOIO YIC/IA, COOTBETCTBYIOLIEE TOM K€ JIMHII,
YKa3aHHOE B KOHTPOJIbHOI 3amucu macnopra Ha HK-®ypse-ciektpomerp, 1/cM;
85y — TOIpaBKa Ha COCTABIMIONIYIO HEONpPEICICHHOCTH CTaHAAapTHOro obpasia,
1/em; 85, — cpemHeKBaapaTHYECKOE OTKIOHEHHE OT JIHMHEHOCTH MIKambl, 1/cM;
Gy, — HOTIPABKH Ha OUIMOKH OT JOOIHUTENLHBIX, HEYITEHHBIX 1apaMeTPOB, 1/cM.
OueHuTs BKJIAJ HEOUpPEJENeHHOCTH [0 JaHHOH BelNdIHEe He HMeeTcs
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BO3MOXKHBIM, CIIEZIOBaTeIbHO, OBIIO pEIIeHO B3STh IOJIOBHHY BEIHMYUHBI OT
OCHOBHOIi IIOTPEIIHOCTH KaIHOPyeMOro clieKTpoMeTpa, 1/cM.
6.2 AHaM3 BXOJHBIX BeJIMYHH
AHan3 BXOAHBIX BEIMYHH JUI1 MaTeMaTHYecKHX Mozedeii (1), nmpuBesneH B
Tabme 3:
Tabauna 3

Bxonnas BemmunHa| THIT HeolpeieleHHOCTH: A
v; Buj pacnipesienenus: HopMaabHOE

— b &
3Ha4eHHe OIEHKI: U, = ;Z v; (cpeanee apudmMeTHIECKOE)
CraHjapTHas HEONPEeIeHHOCTE:

u(vy) =
Bxopanas Tumn HeonpeseneHHocTH: B
BEJITIHA b5 Bupx pacnpeneneHns: HopMaabHOE HIH IPAMOYTOIbHOE

3HadyeHne oneHku: 0
HHTepBal, B KOTOPOM HaXOANTCSA 3HAUCHHE BXOTHOIT
BECIIHYHHBI:
1U,; i +Av,,
3HAYCHHEC U3 TEXHUYCCKOH JOKYMECHTAIINH Ha HCIIOJIB3YEMbBIH
3TaJIOH, BEIPAXKEHHOE B BUIIE pacumpem{oii
HEONPEACIICHHOCTH 7m0 IIPEAEIOB IIOTPEITHOCTH 3TaJIoHa
CTaHJZ[apTHaH HEOIIPEICIICHHOCTh:

3T

u(8sy) = *

rae U, - 3Ha4eHNe pacIIHpeHHOIl HeolpeleleHHOCTH, K =

K03 dHIHEeHT oXBaTa,

Avyy
mbo, u(v,,) = > TA€ AUy~ IPeJIell IOTPENHOCTH STaJoHa

Bxonnas Bemunnza| Tan HeonpeieieHHOCTH: A
8s2. B pacnipenienenus: HopMaabHOe

—_1
3HayeHHe ONEHKH: Og; = ;Z 852, (cpenHee apudMeTHIECKOR)
CTaHjapTHas HEONPE/IeIeHHOCTE:

2 (siz. — 852)*

u(;) =
() y—
Bxogunas Tumn HeonpenenenHoct: B
BeTIIHHA Oy . Buj pacnpenenenus: npsAMoyroasHoe

3HadyeHne oneHku: 0

OneHNTh BKJIAJ] HEONPE/IeIeHHOCTH 110 JaHHOIT BeINYNHE He
HMeeTcsl BO3MOXKHEIM, CIIEZIOBATENIBHO, OBUIO PEIIeHO B3STh
TIOJIOBHHY BEIIIYUHBI OT OCHOBHOMH IOTPEIIHOCTH
KanmbpyeMoro crekrpomerpa, 1/cM. CtangapTHas
HEOIIPEJIeIeHHOCTh:
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6.3 Koppemsun

BxoHbIe BEIITMIHEI pACCMATPUBAIOTCS KAK HEKOPPEIHPOBAHHBIE.
6.4 Koo ppuIieHTs! 1yBCTBUTEIEHOCTH

KodbuienTs! 1yBCTBUTEIBHOCTH PaBHEI ¢=1;

6.5 Bi1aJip1 B HEOIIPEIeIeHHOCTh

Bx1azisl B HEOIPeIeIeHHOCTE OIPEelSIOT 110 hopMyIte:

U=Ug XC; 2)

TAe Us; - CTaHJApTHas HEOUPENeNeHHOCTh I - Off BINAIOMEH BEIMYHHEI B
(opmyTax MaTeMaTHIeCKOI MOAEIH; C; - KO((GHIINEHT TyBCTBUTEILHOCTH A -
O BIHAIONICH BEIINHEL.

6.6 CymmapHas cTaHZapTHas HEONpeIeIeHHOCTh

CyMMapHast CTaHAapTHAs HeoNpeIeIeHHOCTh PaCCYHTHIBAETCA 1o hopMyIe:

I/ie M - KOJIMIECTBO BIUAIONNX BeTHIHH.
Pe3ynsTaThl pacyeToB 3aHOCAT B GI0/PKET HEOIPEeIeTeHHOCTH.
6.7 PacmpeHHas HeOIIpe/IeIeHHOCTh
PacnmpenHas — HeoOmpeNeNeHHOCTh  HAXOJUTCS  ITyTeM  YMHOXKEHHS
CYMMapHOIi CTaHapTHOIT HeoNpeeIeHHOCTH Ha K03 dHIneHT oxBata k:

U=uck (C)

K034)¢IIHHCHT oxBara BLIGI{paeTCSl B 3aBHCHMOCTH OT IIp€IIIojIaraeMoro
3aKOHa pacIpeieIeHus H3Mep5{eMOf/i BeJIMYUHEL. B Ccliyqae IIpEAIIOJIONKEHHUSA T
H3MepﬂeMOﬁ BEIIMYUHBI HOPMAJILHOTO 33aKOHA pacIpelelIeHus IIpH YpOBHE
noBepust 95% ko3¢ duuneHT oxBara k=2.

6.8 TTonHEIT pe3ynbTaT H3MEpEHHs

TIpu mpe/ICTaBICHHH TIOJIHOTO Pe3ylIbTaTa H3MEPEHHIT YKa3bIBAOT 3HAYCHIIE
OILICHKH H3MEpsAeMOil BEINYHHBI, PACHINPEHHYIO HEOIPE/IeICHHOCTD, €IMHHIIBI
H3MepeHns, K03 GUIIEeHT 0XBaTa U ypOBEHb JJOBEPHS.

6.9 BIOII)KET HeOHpeﬂCﬂéHHOCm IIpH U3MEPECHUH HAIMPSDKCHUSA ITOCTOAHHOIO
TOKa, HAIpSKCHHA IIEPEMEHHOIO TOKa, CHIIBI II€PEMEHHOIO TOKa, CHIbI
MOCTOAHHOI'O TOKA, 4aCTOTBI





image100.png
| Bxoanas | 3uau | + Tun Pacnpe | Cranaapr | Koodduu | Braan s

| BEIMYMH | eHHe | /- | Heonpeae | AejeHHe Has HeHT Heomnpeae
aX; Xj, | r | JeHHOCTH | BeposiT | Heompejae | YYBCTBHUT | JIEHHOCTb

HOCTell | JICHHOCTb | €J1bHOCTH u;
u(x;) ¢

OneHeHH
oe

3HauYeHUE

METpoJIoT

NYECKOU

Xapakrtep

UCTHKH

7. Oopmienne pe3y1bTaTOB KAAHOPOBKH
7.1 Pesynbrarhl KanuOpPOBKM 3aHOCATCS B IPOTOKOJ, (GopMa KOTOPOro
NpUBeJieHa B MPUIIOKEHNH b.
7.2 TloyoXKUTEJIBHBIE PE3yJIbTaThl KaluOPOBKU OQOPMIISIOTCS HaHECEHHEM

KaJIMOPOBOYHON ITHKETKH WJIM OTTHCKOM KaJTHMOPOBOYHOTO KielMa Ha CpelcTBO
U3MEpEeHUH U (WIK) SKCIUIyaTallMOHHBIE JOKYMEHTB! C BblAAUEH CBUAETENLCTBA O
KamnOpoBKe, KOTOpoe odopmisercss B cooTBeTcTBHM ¢ TpeboBanusmu CT PK
HNCO/MD3K 17025-2007.

7.3 Ilpu HECOOTBETCTBHHM IONYYEHHBIX pE3YJNbTATOB  KAIHMOPOBKH
3asBJICHHBIM BJIaIeNbleM TPeOOBaHUSIM, BBLIAETCS IPOTOKON KM BBIIHCKA M3
MPOTOKOJIA, B KOTOPOM YKa3bIBalOTCS IIPHYMHBI HECOOTBETCTBUSL.

MPUJIOKEHHUE A
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(pexoMeHyemMoe)
®opma nNpoToK0./1a KATUOPOBKH

IMMPOTOKOJI KAJIUBPOBKHU Ne

Jara:
HanmenoBanne CU:

Tun CH:
3aBoackoii/cepuitubiin Neg
Ton BbImycka:
HsroroBuresns:

Merpostornyeckue XapakTepHCTHKH (XHANIA30H M3MEPEHHH, OrPELIHOCTh, LEHa ACICHHS U
T.L):

HaumenoBanue u ajapec 3aKa34yuKa:

MeToanka KAIHOpOBKH:

YcaoBus kaanopoBku:
- TeMIIepaTypa okpykatoeii cpesl, "C:
- OTHOCHUTE/IbHAsS BIIAXKHOCTE, %o:
- atMocepHoe naBinenwue, kl1a:
Cpeacrsa KaanopoBKH (3TATOHHbIE CPECTBA):

HanmenoBanue u Tun CH 3aBoackoii HoMep

Iposenenne kaauGpoBKH:

1. BHemHuit ocMoTp: (COOTBETCTBYET/ HE COOTBETCTBYET) TPeGOBAHHMAM
MK

2. OnpobGoBanue: (COOTBETCTBYET/ HE COOTBETCTBYET) TPEGOBAHMAM
MK

3. Onpenenenye METPOJIOTHYECKHX XapaKTEPUCTHK

PesynbTaThl KaauGpoBKH:

Monoanutennuas undopmanus (peGyeTcs/He TPeOGYeTCs PEMOHT H/HiH perynuposka CU,
PEKOMEH/YEeMBI# MEXKaIMOPOBOYHbIN HHTEPBAI U T.11.):

KanubpoBky npoBe: skcrepr
(moamuce) (®.1.0)
PesynbTaThl npoBepu: 3aBeytowmuii naGoparopueit

(moamucek) (®.1.0)
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S\gm Idrich

3050 Spruce Street, Saint Louis, MO 63103, USA

Product Specification

Product Name:
Water - Nuclease-Free Water, for Molecular Biology
Product Number: Was02
CAS Number: 7732-18-5 H O
MDL: MFCD00011332 2
Formula H20
Formula Weight 18.02 gimol
TEST ‘Specification
Appearance (Turidity) Glear
Appearance (Color) Coloress.
Appearance (Form) Uquid
DNAse, Exonuclease Detection None Detected
NICKase Endonuciease Detection None Detected
RNAse Detection None Detected
Protease Detection None Detected
by FITC Casein
Total Aerobic Count < 10 CRUmI
(@ioburden)

Speciication: PRD.2.205.10000054299

Sigma-Aldrich warrants, that at the time of the qualty release or subsequent retest date this product conformed to the information contained
n this publication. The current Specfication shest may be avaiable at Sigma-Aldrich.com. For further Inquiries, please contact Technical
Service. Purchaser must determine the suitabity of the product for its particular use. See reverse side of invoice or packing sl for

o e ol
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SIGMA-ALDRICH spmrottiticon

3050 Spruce Stroet,Saint Louis,MO 63103,USA
Website:  www.sigmaaldrich.com

Email USA:  tachserv@sial.com
Outside USA:  eurtechserv@sial.com

Product Specification

Product Name:
Carbon diocide 299.8%
Product Number: 295108 e
CAS Number: 124-38-9
Formula: coz
Formula Weight: 44.01 g/mol
TeST Specification
Vendor Information Conforms

Guaranteed Purity Of 99.80% (Minimum) By Supplier

Remarks:
Specification Date : 06/21/2010

Sigma-Aldrich warrants, that at the time of the quaity release or subsequen retest date this product conformed to the information contained in
this publication. The current Specification sheet may be avaiable at Sigma-Aldrich.com. _For further inquiries, please contact Technical Service.
Purchaser must determine the sutabilty of the product for its paticular use. See reverse side of Invoice or packing sip for addtional terms
and conditions of sae.

10F1
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Sigma-Aldrich.

3050 Spruce Street, Saint Louis, MO 63103, USA
Wobsito:  www.sigmaadrich.com

Product Specification
Product Name:
Ethyl alcohol, Pure - 200 proof, meets USP testing specifications

Product Number: 493546

CAS Number. 64-17-5 CH4CH,OH

MDL: MFCD00003568

Formula C2H80

Formula Weight 46.07 g/mol

TeST ‘Specification

Appearance (Color) Coloress.

Appearance (Form) Uquid

dentifcation B (USP) Pass
Infrared Spectroscopy

UV absorbance 270-340 nm <o

UV absorbance 250.260 nm <030

UV Absorbance 240nm < 040

UV Absorbance (340 - 2350m) Pass
Absorption Curve is Smooth

Purty (GO) > 9950 %

Volaile Impurites - Benzene < 2ppm

Impuity < 10 ppm.
Sum of Acetaidehyde and Acetal

Volatile Impurites - Methanol < 200 pom
deniifcation C (USP)

impurity < 300 ppm
Total of all other impurities

Glarty of Solution Pass

Test solution A & B show same clarity as that of waer, or their opalesecence s not more pronounced than that of Reference suspension
A

Colour of Solution Pass
The test solution has the appearance of water or is ot more intensely colored than the Standard solution
Acidity or Alkalnity Pass

The solution is pink (30 ppm, expressed as acetic acid)

Sigma-Aldrich warrants, that at the time of the qualty release or subsequent retest date this product conformed to the information contained
n this publication. The current Specfication shest may be avaiable at Sigma-Aldrich.com. For further Inquiries, please contact Technical
Service. Purchaser must determine the suitabilty of the product for its particlar use. See reverse side of invoice or packing sl for
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S\gm Idrich

3050 Spruce Stroot, Saint Louls, MO 63103, USA
Website:  www.sigmaaldrich.com

Emall USA:  techserv@sial.com

Outside USA: ourtochsorv@sial.com

Product Specification

Product Name:
Ethyl alcohol, Pure - 200 proof, meets USP testing specifications
Product Number: 493546
CAS Number. 64-17-5 CHqCH,OH
MDL: MFCD00003568
Formula C2H80
Formula Weight 46.07 g/mol
TeST ‘Specification
Specific Gravity < 07982
at15.56C
deniifcation A (USP)
Linit of Nonvolatie Residu <25mg
Mests USP Testing Specifications Current USP Specitications

Speciication: PRD.9.205.10000004584

‘Sigma-Aldrch warrants, that at the time of the qualty release or subsequent retest date this product conformed to the information contained
n this publication. The current Specication sheet may be avaiable at Sigma-Aldrich.com. For further Inquiries, please contact Technical
Service. Purchaser must determine the suitabilty of the product for its particular use. See reverse side of Invoice or packing sip for
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« M. H-® P.A C TIEK Y

®YPBE-CIIEKTPOMETP
®CM 2203
ITacmoprT

1. OBILIME CBEJIEHHS Ob U3JIEJIMN

Dypre-criekTpoMeTp  mH(pakpacHsii  ©®CM  ucnonsenue 2203 BBIIyIIEH
npexnpustaeM OO0 «Uuppacnex». 3aBoackoit Homep 2 10794

Dypbe-CIeKTPOMETp TNpeJHa3HAYEH IS PETHCTPALMM M HCCIEIOBAHUS ONTUYECKHX
CIIEKTPOB B MH(PAKpacHOl 06/1acTH, a TaKKe JUIA KOJIMYECTBEHHOIO aHAlM3a M KOHTPOJL
KayecTBa MPOIYKIMH B XMMHYECKOH, HepTEXMMHUYECKOH, (hapMmalleBTHYECKOM, IHIIEeBO 1
nmaphIOMEPHOH — NIPOMBIIUICHHOCTH, — OCYINECTBICHHS  JKOJOTMYECKOTO  KOHTPOJIS,
KPUMHHAIMCTUYECKO U 1Ip. BUJOB IKCIIEPTH3.

Dyphe-CNEeKTPOMETP JIOJKEH SKCILTyaTHPOBATECA B MIOMEIICHNH, YAOBIETBOPSIONEM
TPeGOBAHUAM, NPEIBSBISEMBIM K 1a00PaTOPHBIM MOMEIIEHHIAM:

TeMIIepaTypa OKpy Karomel cpe/ibl: or 10 no 35°C;
arMochepHoe nasienue: ot 84 0 106,7 kIla (ot 630 go 800 MM pr. cT.);
OTHOCHTENbHAs BIaKHOCTH (ipu T=25°C): ot 20 ot 80%;
INEKTPHYECKOE MUTAHHE: 220(-33/+22) B, (50+1) I'n.

Jlns obecrieueHus HOpMasibHOH paborel mpubopa cTon ¢ (ypbe-CHEKTPOMETPOM
JOJDKEH yCTaHAB/IMBATLCS HA JKECTKOM I10J1y B IIOMELICHUH ¢ HU3KUM YPOBHEM Bl/l(’)pﬂLlVlﬁ,

2. OCHOBHBIE TEXHUYECKHWE JJAHHBIE U XAPAKTEPUCTUKIA

XapaKTepHCTHKH CIIEKTPOMETpa:

PaGouas oGnacts criekrpa, om! - or 370 mo 7800
CriekTpasibHOE pa3pelienne, em! - 0,125
AGCO/IIOTHAS OrPELIHOCTD I'PAJlyMPOBKH IIKAbI

BOJIHOBBIX 4Hces, cM”, He Gosee — +0,02
Ortxionenue muHUYE 100% IPOIyCKaHUS OT HOMUHATIBHOTO 3HAYCHUS

(ot 2100 1o 2200 CM", paspenienue 4 CM'], 20 ckaHoB), %, He Gonee — =0:5
Cpennee kBaapaTnyeckoe oTKIoHenue Tuauk 100% nporyckanus

(ot 2100 10 2200 oM, paspemrenne 4 o™, 20 ckanoB), %, He Gonee — +0,01
VPOBEHB 10JI0KHTEIIBHOTO H OTPHLIATEIIBHOTO TICEBI0PACCESHHOIO

cBeta, %, He Gonee — +0,2
T'aGapuTHble pa3mMepsl, MM — 540x490x250
PasMepe! KIOBETHOrO OT/IEIEHUS, MM — 200x190x170
Macca, kr — 36
TTotpebisiemas MOIHOCTh, B A — 60
Iuranne npubopa — 220(-33/+22) B, 501 I'g
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3. KOMILJIEKT ITOCTABKHA

O6o3Ha-

Ilo3. HanmenoBanue 1 ycioBHOe 0603HaueHHE Kon.
x| JeHHe
1 |Dypse-cnexrpomerp uudpakpacusit GCM 2203, OCM 2203 1
BKJTFOYAS:

- porpammuoe obecneyennue FSpec; FSpec
- Kabesb I TIOJKITIOYEHHS K KOMITBIOTEpY; 3
- KaBelh CeTeBOro MUTaHUs -
2 - Kommurexr 3UIT:

- K04 4x350; KITI0Y JUI OKOH; TIPeIOXpaHHTENb 2A;
n3yyaTens 1is uanaszona 4007800 cm™'; o6pasen
IUICHKH noMeTHposa 90 MkM; 06pasert mieHKn
nonuctupona 30 MkmM

IESK| 88 (IS i

3 - Kommiekt nokymenTanmu: f
- PykoBoacTBO 10 KCIUTyaTaumy; 1
- Meronuka moBepku; 1
- IMacmopt 1

4. CBUIIETEJIbCTBO O ITPUEMKE

Dypre-ciektpomMerp uHbpakpacHeii OCM 2203  3aBoxckoit Homep Z(L0FAY
coorsercryer TY-4434-001-82256433-10 1 npu3sHaH FOHBIM K KCILTYaTaUMH.

Jara pemnycka: 92,028,202 £ ;.

<
TIpencrasurens OTK /7/9 2

5. CBEJIEHV O IIEPBUYHOM [IOBEPKE
(“q' 7

Dypre-criekrpomerp uHdpakpacusiii ®CM 2203 3aBox 21039y,
B COOTBETCTBHHM C MpPOBEACHHOHW NEPBHYHON MOBEPKOM IO AEHCTBYIOWEH TeXHUUECKOi
JIOKyMEHTALMH W METOIMKE NOBEPKH IPU3HAH TIONHOCTBIO COOTBETCTBYIOLIMM NaCTIOPTHEIM
M KOHTPOJIbHBIM TEXHHYCCKHM T1apameTpam.

CsuneteseTBO 0 noBepke Ne

Jlata moBepku:

6. TAPAHTUIHBIE OBSI3ATEJILCTBA

TapanTnifnbiil cpok skcrTyatanuu npuGopa — 24 (JIBauate 4eTHpe) Mecsma co JHs
BBOJIA B IKCILTyaTaIHIO.

Hewucniparoctu npuGopa, 0GHapyKeHHbIE B TeYeHHE YKA3aHHOTO CPOKA, YCTPAHAIOTCS
TPEANpUITHEM H3TOTOBUTENEM 0E3BO3ME3NHO TPH YCIOBHM COGMIONEHMS TOTpeGHTETeM
TIpaBUJI TPAHCTIOPTHPOBAHMUS, XPAHEHHUs U SKCILTyaTALHMU.
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