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Mikor forduljunk az egykristaly diffrakci6 médszeréhez?

» Szerkezeti kémiai ismeretek
kismolekulak — makromolekulak

» Diffrakcio
rontgen, szinkrotron, neutron sugarzas

» Szilard fazis
egykristaly
Miért pont rontgensugarzas?
» viszonylag konnyen eloallithato
» rovid hullamhosszu elektromagneses sugarzas

» hullamhossza 0sszemérhet6 az atomi tavolsagokkal




Miért pont egykristaly?

Detektalhato intenzitasu szort sugarak:

» nagyfoku rendezettség (egykristaly)

~ megfeleld szorasi térfogatot képviseld egykristaly (kristaly
meret)

A diffrakcios kép

egy nagysagrendileg 1018 szamu cellarol készllt kiatlagolt felvétel.

Molekulak a racsban

MNDENTUDAS
EGYETEME




Magyarorszagi egykristaly diffraktométerek:

» MTATTK
Rigaku RAxis Rapid 2004 — 2D képdetektoros

» ELTE Kémia Intézet — fehérje krisztallografia
Rigaku 1996 - 2D képdetektoros

» Debreceni Egyetem
Enraf-Nonius CAD4 1997 — pont detektoros

» EGIS
Rigaku - 2D képdetektoros

» BME — MTA Enzimologiai Intézet — fehérje krisztallografia
Oxford diffraktométer 2011

» MTA Wigner SzFKI
Oxford diffraktométer 2012




NO-SPA

drotaverin-hidroklorid so
simaizom gorcsoldo gyogyszerhatoanyag

fejfajas, masnapossag ellen
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szerkezeti képlet




OLDOSZEREK

» kitlino oldoszer, jo oldoszer, alig oldoszer, kicsapo szer

» melegités/hités, parologtatas, gozdiffuzio, homerséklet

gradiens
A B | C D ] E F
Ino-spa menny (mg) old szer old szer menny (pl) oldédasi tapasztalat kristalyositasi tapasztalat
1 50 diklér metan 250 nagyon jo olddszer, gyors parolgds  szalas kristaly képzddik
2 50 hangyasav 250 nagyon jo olddszer
3/11 50 ecetsav 350 j6 oldészer
4 60 etil acetat 800 nem oldja
5 50 piridin 400 jo oldoszer, kristalyok keletkeztek  szalas kristaly képzddik
6 50 kloroform 350 jo oldoszer
7 50 etil alkohol 900 rosszul oldodik
8 50 izo propanol 600 rosszul oldodik apro, lapka kristaly képzddik
9 50 terc butanol 1000 nem jol oldja
10 50 butanol 1000 nem jol oldja
12 50 aceton 900 nem oldja




KRISTALYOK

» Oldoszerek, melyekbol megfelelo kristalyok keletkeztek

» THF - tetrahidrofuran oldoszer

» t- butanol




Kristalyaink




Rigaku Raxis Rapid2

Egykristaly rontgen diffraktométer és loop




Egykristalyok diffrakcids vizsgalata

A diffrakcids kép a kristalyracson, mint periodikus térracson reflektalode
helyeken megjelend kulonb6z6 intenzitasu interferencia maximumokbo
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Rossz szorasi kép Jo szérasi kép

A 3D folytonos és periodikus elektroneloszlas diszkrét pontok halmazava képzddik le. A
és a diffrakcios tér kapcsolata: ami az egyik térben sik, az a masik térben pont. A diffr
kép fugg a kristalyt felépité atomok min6ségétél és relativ helyétél.

A szerkezetfelderitéshez ismerni kell a kapott reflexidk intenzitasat és szdgértéke
sugarzas frekvenciaja (hulldamhossza) ismert, fazisa azonban nem.




A drotaverin-hidroklorid kristalyanak aszimmetrikus
egysége, melyben egy terc-butil-alkohol oldoszer is
talalhato.

Win GX - finomitas
Mercury - szerkezeti képlet Gsszeallitd




Aszimmetrikus egységben lévo két molekula (konformer).




Kristaly elemi celldja

12x14x16 A (pontosan: 12.3203, 14.1287, 16.0231)

70x80x90° (79.9882 88.6538 69.1553)




Molekulak elrendezddése a harom cella iranybol.
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Két molekula hidrogén-hidakkal kapcsolodnak
egymashoz és a klorid-ionokhoz.




Gyurik kozotti w...n kolcsonhatas.







Kristalyokkal
jatszani moka és
kacagas. Légy te

is
krisztallografus
©

Koszonjuk a figyelmet!

Kulon koszonet:
May Nora, Nagyné Bereczki Laura,
Gal Gyula Tamas, Holczbauer Tamas




