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Bevezetés

* Az egykristaly-rontgendiffrakcio az egyik
leghatékonyabb szerkezet-meghatarozasi
modszer.

* Segitségével akar teljesen ismeretlen anyag
szerkezetét is megismerhetjuk.

* A méréshez homogén egykristalyokra van
sziksegunk.



A rontgendiffrakcio elonyel

Kotéshosszak, kotésszogek meresere alkalmas
Pontos molekulaszerkezetet ad
Molekulakonfiguracio meghatarozasa
Masodlagos kolcsdnhatasok felterképezese

A kristalyracs elemi cellajanak meghatarozasa



A rontgendiffre

Draga, sok erdforrast ig
Csak szilard fazisu mere
Egykristalyra van szlkse
ldGigényes



Clopa

Vizhajté gyogyszerhatoany
A rontgenszerkezetéet meg
Cél : egykristaly novesztes

Osszetett szerkezet (poldros és apolaros
csoportok)

HAC
® ® :
g !
0= NH™
HN HsC
Cl

Clopamid: 4-chloro-N-(2,6-dimethylpiperidin-1-yl)-3-sulfamoylbenzamide
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Egykristaly el6allitasa

* Oldott anyagokbdl allitjuk el6, az oldoszer
lassu parologtatasaval. A méreshez idealis
kristaly mérete 0.1-0.5 mm kozott kell legyen.




Mintaelo

* 1,5 mg anyag / ampulla
e Lassu evaporacio szobaho

e Kovetkeztetes: protikus ,ko
olddszerben oldodik jol

Olddszer Mennyiség Oldhatdsag
Metanol 0,2 ml 1o
Aceton 0,45 ml Kbzepesen jo
DKM 1,1 ml Rossz
Ecetsav 0,6 ml Kbzepesen jo
Etil-acetat 1 ml Nagyon rossz !!
Ammadniaoldat 0,6 ml Kbzepesen jo
Viz 1ml Nagyon rossz !!




Mintaelokeszites Il.

* Kristalyok vizsgalata mikroszkoppal,
polarizacios szurovel

* Paratone olaj
e Méretezés : max. 0.5 mml
min. 0.1 mm! ="

 Mintatarto hurok ~~ p
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Bragg egyenlet: nA=2dsin0



Diffraktomeéter fe




Mér
e Tesztelés (megfelel6-e a
meghatarozasa)

e Méreési stratégia osszeall
idé

 Mérés inditasa (6ssz.méreési id6: 22h)




Kiertékeles
Kilonbozb sikseregekhez tartozo reflexiok
intenzitasanak meghatarozasa.

Elemi cella adatainak pontos meghatarozasa

Kristalyracs, molekulaszerkezet finomitasa,
modellezése és abrazolasa szoftveresen

Masodlagos kblcsdnhatasok feltérképezése
Finomszerkezet



Kiertékelés eredmeénye

Aszimmetrikus egység

Pontcsoport: C 2/c
monoklin cella

a =14,639

b=9,525

c=24,756

a=90,00

B=100,99

v=90,00




A H-hid segithetett valdszin(leg a kristalyosodasban




Osszefoglalds

* Kikristalyositottuk a Clopamid molekulat
ammonias vizes oldatbol

* Egy megfeleld6 méretl kristalyt kivalasztottunk
és felvettuk a rontgendiffrakcios képeit

e Kiértékeltik a mérést es megkaptuk a
molekulak elhelyezkedését az elemi cellaban
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