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Bevezetés

A hétkoznapi élet szinte minden tertiletén (híradástechnika, op-
tika, élelmiszer és egészséstigy) taliílkozunk a miniaturizalás ter-
mékeivel: a nanorendszerekkel és nanorészecskékkel. A termé-
szettudomiínyos kutatásokban is a kis méretekhez kothet tulaj-
donságok megismerése játszik kozponti szerepet. A nanoré-
szecskék mérete _ legalább két dim enzi ban * aZ 1 és 100 nm ko-
zotti tartományba esik. A nanorendszerek ezzel ellentétben osz-
szetett, nagyobb kiterjedésíí anyagok, amelrk belsejében nano-
méteres kiterjedésíí szerkezeti jellegzetes ségek (peri dusok, in-
homogenitások) jelennek meg. Például p rusos hordo z k, az ak_
tív szemcsékb l á1l katalizátorok egy része, talajalkot agyagás-
ványok vagy optikai elemként is használt rétegrendszerek (ttik-
rok) tartoznak ide. A nanorészecskék és nanorendszerek ríj típu-
sait kidolgoz és fejleszt , gynevezett nanotechnol giiík e rend-
szerek szerkezeti és morfol giai leírásának széles eszkoztárát
használják. A nanotartományban a méret- és morfol giai (alak-
tani) meghat ározás leggyakoribb eszkoze az elektronmikroszk p,

amellyel a részecskék és alkot k vet leti feltiletének képét nyer-
jtik. A felvételek készítésekor ríltaláb an a nanorészecskék szusz-
penzi ját kell egy átlatsz hártyára szárítani. Gyakori eset azon_
ban, hogy a részecskék kiszáradva egymáshoz tapadnak, így té-
ves informáci hoz jutunk. Ezenfelvl az elektronmikroszk p su-
gara is károsíthatja a mintát. A Iá1y, szerkezeti alkot ként vizet
va1y más old szert tartalmaz mintiík tanulmányozása csak kti-
lonleges m dszerekkel (krio- Vagy fagyasztvatoréses eljárások
kozbeiktatásával) torténhet. Emellett a képfeldolgozás statiszti-
kai relevanciája mindig megkérd jeIezhet , ugyanis a megfigye-
l szubjektív megítélését tartalmazza.

A nanorendszerek méret- és szerkezetmeghatározásának in-
direkt, sz ráson alapul m dszerei az e1yedi és képi megjelení-
tésekkel szemben statisztikailag megbízhat ak, ugyanis az átvi-
lágított minta egészér l adnak informáci t. Ugyanakkor ahhoz,
hogy a sz rási intenzitásb l az alkot k képi m dszerekkel ossze-
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vethet dimenzi it kinyerhesstik, komplikrílt transzformáci kra
van sztikség, melyek nagy komplexitásri anyagi rendszerek ese-
tében nem alkalm azhat ak.

A felhasznált részecske- (elektron, neutron) vagy fénynyaláb
(ézerf ény, rontgensu gár) a részecskékkel vagy a nanorendszer
egészével val kÓlcsonhatás során irányt váItoztat (sz r dik). Ha
mérjtik a sz rt nyaláb intenzit ását az e|tértilés szÓgének ftiggvé-
nyében' akkor az intenzitás és a részecskeméret kozotti ossze-
ftiggések felhasznáIásával a nanorészecskék mérete és méretel-
oszlása határozhat meg. A láthat fény hullámhosszának tarto-
mányába es Qézer) fény erre alkalmas' de a méreteloszláson
feltil egyéb finoms zerkezeti informáci t, a hullámhoss z relatíve
nagy értéke miatt, nem nyerhettink. További probléma, hogy a
f ény sz rás t om ény, konden za|t rendszerek esetében kivit ele zhe -
tetlen. Nagy áthatol képességií rontgen f ény vagy neutronok al-
kalmazása további lehet ségeket biztosít [1]. Rontgensuga rat vagy
neutronnyalábot alkalmazva a megfigyelt rontgen - va1y neut-
ronsz rás jellemz en kisszÓgí sz rás' azaz a nya|áb a kis szogek
tartományában (< 10") sz r dik [2'3]. A kisszÓgti sz rás a nano-
részecskék és a nanorendszerek jellemz je, a nanométeres hosz-
szriság karakterisztikus távolságok _ speciális esetekben peri -

dusok _ kÓvetkezménye. Kvalitatív magyar ázafi;/- a Bragg-egyen-
let szol gál (2d sin o : flL, ahol )" az alkalm azott sugárzás hul-
lámhos sza, d a párhuzamos' egyedi sz r -objektumokb l áII ,

szomszédos (kristrí1y-)síkok távolsá1a, a a bees sugárnyalábnak
ezekkel bezárt szoge, n egész szám). Nagyobb peri dustávolságok
konstruktív interferenciája kisebb sz rási szognél kovetkezik be.

Nanorészecskék esetében a sz rási intenzitás a sz rási szÓg ftigg-
vényében iíltalában monoton lecsen1 gorbét mutat' amelyb l a
méreten, méreteloszláson kíVtil a részecske bels szerkezetére vo-
natkoz egyéb informáci kat is nyerhetiink.

A rontgennyaláb sz r dása az elektronokon kovetkezik be,
ezért az mind a kisszogii, mind a na1yszogiitartományban azo_
nos fizkai elwe ép,il. A kis- és nagyszÓgii sz rás, illetve speciá-
lis esetekben diffrakci (speciális tertiletei a pordiffrakci , egy-
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kristály-diffrakci ) megktilonboztetése a kivitelezési technikák,

az eltér gyakorlati megoldások alapjánviílt indokolttá. Magyar-

országon a kis szogii rontgensz rásos vizsgálatok széleskorííen
nem terjedtek el. Ugyan megvan a lehet sége annak, hogy egy

elterjedten hasznáIt pordiffrakci s berendezést a kis szÓgek tar_

tományában is használjuk [4]. A megfele|(Í jellzaj viszony elérése

érdekéb en azonban az tbyen berendezésekn éI a mintára irányul
nyaláb keresztmetszete vékony, de hosszri vonal, ami az ideális,

kicsiny méretíí, pontszer(i nyalábbal mérhet sz rási gorbéhez
képes torzított formát ( n. ,,eftent'l g rbét) eredményez. Ezt egy

ut lagos, matematikailug rosszul kondicioniílt transzfomáci vaI

lehet/kell korrig rílni.

A szinkrotronok és nagy intenzitásrí laborat riumi sugárfor-
rások (forg an dos vagy mikrof kuszos rontgengenerátorok) el-

terjedése, valamint a detektorok fejlesztett típusainak megjele-

nése a kissz gíí sz rási technikát el térbe hozta. Ehhez járult
hozzá a-nanorendszerekhez kapcsolhat mérési igény riási no-

vekedése. Az MTA Természettudományi Kutat kozpont Biol gi-

ai Nanokémia Kutat csoportjában folÉ munkiík arra inspiriíltak
benntinket, hogy egy íj, u tudomány mai színvonalát képvisel
(,,state of art'') laborat riumi nagyberendezést tervezztink és

építstink fel, amellyel a nanorészecskék és nanorendszerek kti-
lonboz típusain feltrl makromolekulás biol giai rendszerek, po-

limerek kisszogíí (és na1yszogíí) sz rásos vizsg á|atát tudjuk el-

végezni. A berend ezést CREDo-nak (Creative Research Equip-
ment for DiffractiOn) nevezttik el [5]. A kovetkez kben a beren-

dezés tervezésének elveit, a késztilék rÓvid leírását és alkalmazá-
sának lehet ségeit kívánjuk kozreadni.

A kiss zogti' r ntgensz rás alapjai

Az ideá|isan keskeny és kor keresztmetszetíí rontgennyaláb nagy

része a megfelel en váIasztott vastagságri mintán irányát meg-

tartva áthalad, más része pedig sz r dik. Az L ábtán láthatjuk

a ktiltinb oz sz rási és diffrakci s technikiíknak megfelel szog-

tartományokat.

Kisszogti szorás
20 < - 100

It
Sugárforrás Minta Nyalábfogo

Beeso,

1. ábra. A szort rontgennyaláb felosztása a kis- és nagyszog
tartományokra, amelyekre eltércí méréstechnikai megoldások

sztilettek

A rontg ensz rás általános elmélete Lauét l származk. Az el,-

mélet alapján a sz rt nyaláb _ elektromágneses hullám _ ampli-
tlild ja a sz r centrum ok, azaz aZ elektronok relatív távolságai-

nak f{iggvénye. A sz rási amplitrid r l elméleti riton beláthat ,

hogy a z elekt ro ns íír íís é g -ftig gvé ny Fo ur ie r-t ra n s z fo r maltjáv aI az o _

nos. Ennek abszolritérték-n égyzete (ííltalában komplex mennyi-

ségr l van ugyanis sz ) a sz rási inten zitás. A térb en változ
elekt ro ns íír íís é g -fiig gvény a sz r afiy ag t é r fo r m áj át r ajz olja ki,
j ellemzi. A minta elektronsiírííség -ftiggvényének meghatározása

egyenl a szerke zet meghatáro zásával. Ez a sz rási kísérlet célja.
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Az elméletb l k vetke Zk, ha egy relatív távolság gyakori _ pél-

dául kristályszer(i periodikus ismétl dés Van a mintában _, ak-
kor az int erferencia -viszonyokat befolyásol biz onyo s s zogeknél

az intenzitás kimagasl an na1y értéket mutat' azaz a j I ismert
Bragg-egyenletnek megfelel en éles reflexi kat mérhettink. A pe-

riodikus rácss zerkezet az atomi-molekuláris méretskálán 1ya-
kori, míg a nagyobb molekulahalmazok, atomcsoportok térbeli
elhelyezkedése általában nem rácsszeríí, tehát a kisszogíí tarto-
mánÉan általában sz rási képpel és nem diffrakci s képpel ta-
lálkozunk. A sz rási geometria bemutatását szolgrílja a 2. ábra.
A mintára irányul nyalábot, annak irányát illusztralja a Qo vek-

Nagy szogben
irányának Kis szog szort nya!áb

+
dora, Qirányának

ar\

t@)

A beeso és egyben az
irányának vektora, Qo

Ó nyaláb

2. ábra. A szorási geometria vázlata, a szorási vektor értelmezése.

Mivel do o' dvektorok hos sza 2r/h, az általuk bez árt 20 szár-
szogti egyenl száru háromszogre vonatkozo ismeretek alapján
q = ldl = 41csln 0/L. Az ábra alján bemutatunk egy kisszog
mérési elrendezést, amely lényegében az értelmez ábra

kinagyított esete

tor. A sz rás rugalmas' nem jár energiacserével, tehát a sz rt
nyalábot ugyanolyan hossz irányvektorral, Q6-Vál vessztik fi-
gyelembe. A sz rás adott, 2?-va|jellemzett szog éhez tartoz ese-

tét a vektorok ktilÓnbsége mutatja, amelyet sz rási vektornak hí-

vunk: d= d_ a' A un. hullámszámvektor hosszátzftt^-nak vá-

lasztjuk, amellyel a ktilonboz hullámhosszriságri nyalábokkal
végzett kísérleteket egységesítjtik. A szerkesztési ábra felnagyí-

tott váItozatát testesíti me 8 a 1yakorlati mérési elrendezés (te-

kintetbe kell venntink, hogy kis szogek esetében a d sz rási vek-

tor nagyon j kozelítéssel a rontgensugárra mer legesen állított
detektor síkjába esik).

A minta sokféle lehet. Legyen például multiréteges szerkeze-

tií, amely'.k rétegei nagy kiterjedésííek és párhuzamosan iíllnak.
Ebben az esetben a mintát I kb. 20 cm távolságban elhelyezett

detektoron ftigg leges irányban, szabrílyos pontso rozatot mérhe-

ttink' amelyek a Bragg-csricsoknak felelnek meg. Példáu| az els

pont távolsá 8a a detektor kozep ét I (ahol a sz ratlan, rígyneve-

zett primer nyaláb is áthaladna; megjegyezzik: eZ a pont fe-

lel meg q _ 0-nak) 2 cm. Ebb l azonnal ad dik q értéke, vala-
mint a Bragg-egyenlet alap ján a minta peri dusának értéke is
(q: 4rc sine/0,I54 4tt- tan(212 - 20)10,154 ahol )" - 0,154 nm)

és ennek megfelel en d - Zrc lq : L,54 nm). A vázolt eset felel

meg a kisszogíí egykristály-diffrakci nak. Ha gondolatban a

multiréteget osszetorjtik, akkor annak részei a térben - amely-

nek síkjai ugyanolyan szogben álltak, mint az e\ z esetben _ a

detektoron diffrakci s pontok helyett diffrakci s gyírtit adnak.

Szorási vektor
d:do-

tl
Résrendszer 

I

Nagyszogli diffrakciÓ

MAGYAR KEMIKUSOK LAPIA



A pordiffrakció analógiájára ez felel meg a kisszögű diffrakció-
nak. Abban az esetben, ha a minta finom szemcséi nem tartal-
maznak periódusokat, akkor diffrakciós gyíírűket nem nyerÍink,
de a szórási kép továbbra is középpontosan szimmetrikus ma-
rad, ami a kisszögű szórás gyakori esetét példázza.

A berendezés tervezésének koncepciói és főbb egységei

A kísszögű szórás laboratóriumi mérését világszerte erre a célra
kialakított kissz<igű berendezésekben - szokásos elnevezéssel ún.
kisszögű kameriíkban - oldják meg, amelyeknek egyik elterjedt
típusa a ,,Kratky-féle kompakt kamera''; ez kialakítójáról, prof,
otto Kratkyról kapta a nevét. Laboratóriumunkban mi is ilyen
berendezést - pontosabban annak saját magunk által továbbfej-
lesztett va|tozatát - haszniíltunk. Egyedi megoldásokkal a kis-
szögű szóriíst és a pordiffrakciót is megmérhetjtik egyazon min-
táróI egyazon berendezésben [a]' A házi berendezés használata
során, valamint tribb szinkrotron-iíllomáson telepített kisszögű
mérőhelyeken szerzett tapasztalatok a|apján olyan mérőberen-
dezést kívántunk létrehozni, amely a lehető legszélesebb szórási
szögtartományban képes az adatok gyűjtésére. Nagy hangsúlyt
fektetttink arra, hogy - a legtöbb esetben gyengén szóró - bio-
lógiai eredetú mintiíkat is tudjunk tanulmányozni. Ennek meg_
felelően az elérl'rctőlegjobb jeUzaj üszonyt nyujtó kétdimenziós,
helyfeloldásos detektort szereztiik be, amellyel anizotrop szóriísi
képet tudunk rögzíteni. Az egyik irrínyban kiterjedt méretű (vo-
nalszerű) röntgensugárzás okozta elkenődés elkertirléséért pont-
fókuszú nyalábot adó röntgenforrást szereztünk be. A kis- és a
nagyszögű szórási tartomány átfedése és minél kisebb szórási
szögek elérése érdekében a berendezés fő egységeit - a röntgen-
forrást, a mintatartó kamrát, valamint a detektort - ktizös opti-
kai tengelyre tervezttik. A mérés köriilményeinek a lehető legna-
gyobb variálási lehetőséget adva a minta elhelyezését viíkuum-
ban és atmoszférikus köriilményekre is megoldottuk. A minta-
tartók viíltozatosak sziliírd anyagok és folyadékok egyariínt mér-
hetők, valamint egyszerre több minta is elhelyezhető. A minta-
tér termosztiílható, a minta mágneses térbe helyezhető és in situ
nyírási igénybevétel is alkalmazható.

A berendezés fő egységei egy 6095 mm hosszuságú X95 profilú
optikai tengelpn vanrrak elhelyezve, amellyel az egységek relatív
távolságának gyors vátoztatását tudjuk elérni. A piírhuzamos és
monokromatikus röntgennyalábot egy 30 W teljesítményű Cu-
anódú röntgencső biztosítja (GeniX3D Cu IILD Xenocs SA, Sasse_
nage, France), amely FoX3D parabolikus multirétegű röntgenop-
tikával van integriílva. A forrásból kijutó nyaláb a kollimációs
rendszerbe jut, amely viíltoztatható hosszban összekötött, 3 db
egységet tartaknazó, variálható lyukrendszerből (trn. pinhole-ból)
iíll. A berendezés egyik leglényegesebb eleme és egyben minősé-
gi mutatója a kétdimenziós, CMOS hibrid pixel detektor (Pilatus
300K, Dectris Ltd, Switzerland). A detektor érzékeny felülete
83'8xl06,5 mm2. A detektor gyakorlatilag zajmentes' lineríris ka-
rakterisztikájú és magas (20 bit) dinamikai tartománnyal ren-
delkezik, pixeljeinek,,áthallása'' zérus. A mintatartók ktilönböző
formája a2lx29x29 cml belső méretíí mintatartó kamrában he-
lyezhetők el. A mintatartó horizontális (35 mm) és vertikiílis
(75 mm) iriínyban is léptetőmotorral mozgathat ő, így a szórása
_ az átvtlágító nyaláb méretének megfelelő feloldásban - a nya-
láb terjedési kanyxa merőleges síkban feltérkepezhető. A kamra
ablakai a sziikséges hozzávezetéseket (elektromos, hűtő ésfíitő
folpdékkábelek) biztosítják. A mintrík több mintahelyes blokk-
ban helyezhetők el. Az effektív átvilágított mintatérfogat <1pL,
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de a pozícionálás miatt gyakorlatban ennél ahtalában kicsit na-
gyobb térfogat mintákra van sztikség. Adott esetben, ha a min-
ta mérésére atmoszférikus kortilmények kozott kell, hogy sorra
kertiljofl, á minta vákuumkamrája eltávolíthat , és a minta után
kovetkez vákuumcsovet viíkuumf liával fedj k le. A berend ezés
fényképét a 3. ábtán mutatjuk be.

A berendezés szoftvere és adatsytÍjt rendszere

A beren dezés mérésve zérl , adatgyiijt és -feld olgoz szoftver-
rendszere (SAXSCIr1) Python nyelven, Linux operáci s rendszer
alá ír dott. Ez a felhasznáI barátság igényével írt grafikus felti-
let a berend ezés minden egységének beríllítását, helyzetének min-
denkori kontrollját biztosítja. A detektált sz rási képet a detek-
tor saját camserver szoftvere írja a Nemzetkozi Krisztallográfiai

3. ábra. A cREDo berendezés fényképe

Uni (International Union of Crystallography, IUCr) riltal hivata-
losan elfogadott CBF (Crystallographic Bin ary Format) file-for-
mátumba. A sztikséges kalibráci kat, korrekci kat, transzfo rmá_
ci kat a mér program a sz rási kép rÓgzítését kÓvet en egy
standard algoritmus szerint azonnal elvégzi. Az intenzitásadatok
rín. abs zol t egységekre (abszol t sz rási hat áskeresztmetszet,
V(cmxsterad)) kertilnek átszámításra egy 1 mm vastags ág
amorf szén - mint osszehasonlít referenciaminta _ sz rásának
mérése a|apján. Az abszcissza tengely kalibráci ja (azaz a detek-
tor pixeljeinek a sz rási változ ra tortén átszámítása) egy defi-
niált peri dusrí minta (ezist-behenát) mérése által torténik. A
teljes mértékben korrigrílt kétdimenzi s képeket NPZ file-for mí
tumban, illetve szabványos NeXuS file-ként is eltároljuk.

Repre zentatív eredmények

Eziist-behendt pormi.nta
A kÓvetkez kben a CREDO késztilékkel mért néhány reprezenta-
tív mérési eredménytinket mutatj,'k be. Az eztist-behenát (az
eztist 22 szénatomszámri zsírsawal, a behénsawal alkotott s ja)
világszerte sok kisszogíí berendezésnél szolgfl kalibráci s anya1_
ként, mi is ezt hasznaljuk. Sz rása j l péIdázza aZ elméleti beve-
zet ben leírtakat, azaz osszetett, benne a kisszÓgti sz rás és díf-
frakci , valamint a na1yszogíí diffrakci is el fordul (4. ábra).
A felvételek három minta-detektor távolságnál (|5;18,3, 454,6,
72,6 mm) késztiltek, amelyek rendre az n. ultrakisszogíí, kis-
szogti és nagyszogti sz rási tartományoknak felelnek meg. Az így
nyert részgorbék osszeillesztése által a sz rásos/díffrakci s
mérések gyakorlatában szokatlanul széles távolságtartom ányt
(q-ir, - 0,019, 9-u, - 29,87 1lnm) tudunk elérni, amely a Bragg-
reprezentáci alapján j elleme zve 320,2_0,21 nm peri dust ávol -

ság-tartománynak felel meg. Az intenzitás t bb mint B nagyság-
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4' áfia'Az eziist-behenát (Ag-beh) porának sz rása és diÍÍrakci ja a CREDo berendezés teljes sz rási tartományának felhasználásával.

A kissziigíi sz rás és diÍfrakci , valamint a pordiÍÍrakci jelenségei egytittesen megÍigyelhet k. A ba| oldali kép mutatja a kétdimenzi s

é2 rási és difÍrakci s képet, amit kissztigíí sz rási tartomány Íelvételére szolgál szokásos geometriai elrendezés esetén a detektoron

kiizvetleniil megfigyelhet nk. A jobb oldali ábrán a detektor sugárirányri intenzitás"leÍutása, a sz rási/difÍrakci s g rbe láthat

-3 -2-1 0 1 2 3

q, (nm-l)

rendet viíltozik. Az eztist-behenát sz rása pé|dája a hierarchikus

fe|építésíí kolloidrendszerek sz rásának, amelyben a kisszogíí

sz rás és diffrakci átlapol dik az atomi felépítésíí struktriráb l

ered na1yszogíí diffrakci val. Az átfedés je11 8e, mértéke az ak_

tuális minta sajátságait l ftigg. Kozelebbr l szemtigyre véve a

sz rási gorbéjét, aztlátjuk, hogy az ezist-behenát nm-es dimen-

zi jn rétegszerkezetéb l ered Bragg_reflexi k .gy folytonosan

csÓkken ,,alapvona1on'' tilnek . Ez aZ ,,alapvonaf' a polidiszperz

Ag_behenát krisztallitok kisszog í sz rása, demonstrálva a kis-

szÓg sz rás és diffrakci egytrttes el fordulását. A kisszÓg 8Ór-

be kezdeti tartományának ismerete a kris ztallritok méreteloszlá-

sának meghat ározását biztos ítja.Ilyen esetekben Van sztikség az

rin. ultrakisszogíí sz rás (ultra small angle X-ray scatteri'g,
USAXS) mérésére. A CREDO berendezés optikai és kollimáci s

rendszere laborat riumi ber endezésnél szokatlan ultrakisszogíí

tartomány,a kb. q( 0,06 Vnm tartományba es sz rás mérését

is |ehet vé tes zi. A kisszÓgíí tartomány hozzávet legesen a 9 : 10

Vnm sz rásváltoz értékéig tart, ezalatt a periodikus Bragg-ref-

lexi k tíz (I) rendje figyelhet meg. A q > 10 Vnm sz rásválnoz _

tartományban további Bragg_csricsok jelennek meg' amelyek az

eztist -behenát s atomi szerke zetének kovetke zmény ei-

Szilika- n an or é s z e c skék s zus zp en zi j a
A gÓmb alakri szilikarészecskék a nanotechnol gia tipikus és j l
ismert anya1ai, amelyek széles koríí felhasználást nyertek, és

'lo-1 100

g (nm_l)

* , 57,9 nm
.: 34,6 nm

i r .: =1OO

10-1
g (nm-t)

már az éIe\miszerekben, gy gyszerk észítményekben is megjelen-

tek. Rogzített kortilmények mellett el állított formáik sok méré_

si m d szer számára méret-standardként is szolgálnak [6]. Az 5.

ábtán szemtigyre vehetjtik a szabáIyos gombszer(i alakzatok ti-

pikus kisszog í sz rását. A minták méreteloszlása szíík, ezért a

sz rási gorbéken a monoton lecseng gorbén tÓbb lokális maxi-

mum figyelhet me$, amelyek a gomb alakti objektumok sz rá_

sának jelLegzetes ségei.

Szt érikus an st abiliz ált ve zikuldk
A sztérikusan stabiliz áIt vezkulák polimer héjat tartalmaz uni_

lamellás liposz mák, amelyek hat a nya1 szállítására alkalmas

nanohordoz ként orvosi felhasználást nyertek [7]. E rendszerek

kisszogíí rontgensz rással val mérése _ ktilonosen a felhaszná-

lásnak megfelel kon centráci ban és kozegben _ nagy kihívást
j elent. Hagyományos laborat riumi kisszogíí rontgenberen dezés -

ben méréstik nem oldhat meg. A CREDO berendezés ákal nyert

sz rási gorbét aZ 6. ábrán mutatjuk be. A bemutatott sz rási
gorbe a polim er Iánccal deko ráIt lipid kett sr éteg radiális irány

elektronsíírííségének a megh atározását teszi lehet vé, amellyel a

sztérikus stab lizáIás szerkezeti részletei tárhat k fel. A bemuta-

tott eset vezikulás rendszerek és ezen tul a sejtmembrán-kutatás

kisszogíí rontge nsz ráshoz kothet lehet ségeit villantja fel' egy_

ben a CREDO berendezés n. lágy anyagok, polimer rendszerek

tanulm ányozásában rejl lehet s égeit mutatja.

5. ábra. A szilikarészecskék etanolos Íázisban készÍtett szuszpenzi jának kissztig sz rása. Az ábrán Hartlen és munkatársainak

m dszere alapján, két méretosztályban szintetizált részecskék sz rását mutatjuk be. Vegyiik észre, hogy a nagyobb méret részecskék

sz rásg rbéie hasonl alakot mutat, mint a kisebb méret é, de a kisebb sz rási változ k tartományába van eltol dva. Egy másik Íaita

szilika (Klebosol) t ményebb szuszpenzi jában az aggregátumok kimutatására, az ultrakissz g tartomány mérése vált szíikségessé'

amelyben az els pup a részecskék aggregáci jának ktivetkezményét, a korreláci s csticsot (a szomszédos részecskék párkorrelá-

ci ját) mutatja
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ol d atftÍ zis ti fehérj ék
A BSA @ovine Serum albumine) mérése kapcsán a fehérjék o1-

datfázisrí mérésének lehet s égét demonstráljuk. A fehérjék nagy
része - ktilonosen a membránfehérjék _ nem kristályosíthat ,

ezért a fehérjekriszt a|Iográfia atomi pontossága helyett az ennéI

kisebb feloldásrí kissz og sz rástechnika adta lehet ségeket kell
kihasználni. Az ín. durvaszemcsés modellezés keretein beltil le-

het ség Van a fehérjék kiss zÓg sz rásgorbéjének értelmezés ére,

a sz rásgorbe illesztése alap ján az oldatbeli átlagos fehérjealak
meghatározására. A fehérjék kisszo1 sz rásgorbéje alapján a fe-

hérjék átlagos méretének jellemzését az tin. gtráci s (forgási ekvi-
valens) sugárral adják meg' amely tetsz leges alakra meghatá-
rozhat . A sz rásgorb e egészének figyelembevételével az el bb
említett durvaszemcsés modellel a fehérje alakját gombokb l _
mint fiktív szerkezeti egységekb I _ rakják ki. A modellezés fi_
nomságát ezen gombegységek mérete jellemzi. A 7. ábrán lát-
hatjuk, hogy a BSA minta sz rása gyenge, ezért ktilonosen fontos

a feloldás nÓvelése érdekében, hogy a na1yobb sz rási változ tar_

tományában is tolerálhat mértékíí hibával torténjen a mérés. A
CREDO berendezés detektorának érzékenysége, nulla zaja ezt a
feltételt biztosítja, de a rendelkezésre áII sugárforrás intenzitása
nem vezet ésszeríí id korlátokon beltili kisebb mérési hibához.

Ilyen esetekben már szinkrotron-forráshoz kell fordulnunk.

osszefoglalás

A CRE'DO laborat riumi nagyberendezés széles mérettarto_
mánybanbtztosítja a ktilonblz anyagi rendszerek - ezek kozott
is kiemelked m don a nanorendszerek _ szerkezetvizsg áIatát. A
bemutatott példríkon kívril számos, a gyakorlati élet számára fon-
tos anyag jellemzésében szolgálhat hasznos informáci kkal. El-
s ként említhetjtik a ktilonblz gy gys Zer- és kozmetikai készít-
mények vizsgálatát. Ki kell emelntink azt a tényt, hogy a beren-

dezés által szolgáltatott adatok min sége megkozelíti a szinkrot-
ro nok mér (j áIlo más a inál nyerhe t t. E nnek kÓvetke ztéb en olyan,

kis koncentráci jlJvizes oldatok és iíltalában gyengén sz r rend-

szerek is mérhet k, amelyek mérés laborat riumi berendezések-

ben korábban kivitelezhetetlen volt. A CREDO berendezés aZ

MTA Wigner Fizikai Kutat kozpont és az MTA Energia Kutat -

kozpont által kozosen tizemeltetett, Budapesti Neutron Centrum
kisszogíí neutronsz rási berendezéseivel (',Yellow Submarine'' és

F SANS ) st rat égia i j elent s ég íí kut at ás i infra st rukt rir a _há| zato t

(SKI) képez, a HIINSAS-t (Magyar Kisszogií Sz rási M dszerek
HáI zata). Ennek keretében a mér eszkozokhoz ktils felhaszná-
l k is hozzáférhetnek a http:llcredo.ttk.mta.hu weboldalon leír-
taknak megfelel en.

K sz netnyilvánítás. A berendezés az MTA Természettudományi Kutat koz-
pontja, valamint a Richter Gedeon Vegyészeti Gyár Nyrt. egyrittmííkodésével val -

sult meg. A szerz k ez ton is koszonetet mondanak ktilcinosen Dr. Demeter Ádám-
nak, Dr. Szombathelyi Zsoltnak és Dr. Thaler Gyorgynek. A projektet ezenkívril a
I.{emzeti Innováci s Hivatal áItalkezelt CNK B1052-es számu oTKA-pályázata, vala-
mint a I.I.2-0711-2008-0002 szám , Kozép-magyarországi operatív Program (KMOP)
páIyázat támogatta. A szerz k ktilon koszonik Pálmai Marcellnek a Sio' részecskék

eI áIlítását; Gert Roebbennek (Institute of Reference Materials and Measurements,

|oint Research Centre of the European Commission, Geel, Belgium) a Klebosol min-
táért, Laufer Ferencnek (FeriTex Kft.) a finommechanikai munkáért és tervezésért,
Dr. Jan Ilavskynak (Advanced Photon Source' Argonne, USA) a kalibriílt tiveges szén-
mintáért; végtil, de nem utols sorban pedig Dr. LTlla Vainionak, Dr. Gtinter Goe-
rigknek, Dr. Armin Hoellnek, Dr. Michael Krumreynak és Dr. Christian Gollwitzer-
nek a DESY és BE'SSY szinkrotronok SAXS mér helyein szerzett tapasztalatokért
mondanak koszonetet.
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6' ábra. A hidratált, sztérikusan
stabilizált vezikula 1 tome gszáza-
lékos rendszerének kisszogti
szorása. A szorási intenzitás
a gom bhéj_rendszer ÍormaÍaktorá-
nak négyzete. Utobbi a polimer
lánccal dekorált, gombhéj formáju
llpld kettcÍsréteg radiális irányu
elektronstÍ rtÍségének Fou rier-

transzformáltja, Az ábrán bemu-
tatott részlet a kettcÍsréteg belscí
szerkezetével van kapcsolatban

7. ábra. A BsA (bovine serum
al bu m ine) puÍferoldatban
( 1 tomeg%) késziilt szorási képe
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