av chemie, Prirodovédecka fakulta MU






RTG strukturni analyza

difrakc¢ni obraz

l reseni struktury
mapa elektronoveé hustoty
l upresnovani struk

atomove pozice, vazebné délky, uhly.



RTG strukturni analyza poskytne...

® parametry zakladni bunky = mrizkové parametry
a9 b’ c9 a’ B’ y

B souradnice atomu v zakladni bunce



Co potrebuji k urceni struktury?

m Krystal



Vznik krystali

odparovani roztoku srazedlo

ochlazovani roztoku

roztok

srazeni

difuzni techniky







Krystaly v polarizovanem svetle










Krystalova struktura a zakladni bunka I




Krystalova struktura a zakladni bunka Il
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Interference a difrakce

. konstruktivni int.
B interference

pri setkani dvou nebo vice vin z
ruznych zdroju se viny ,,skladaji‘

m difrakce

interference vin pri interakei s
mrizkou (napr. krystalem)

destruktiving



Difrakcni obrazce
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~107%A

Wavelength (m)

|«<—1—5Z\—>

-

10~ 10~ 107 10-2 10-3 10~ 10! 10°
3 Ul '—4
samma tra- [= ; S
R X ravs ’: 7 Infrared Microwaves! Radio frequency
ays . violet |= [ | :
b =~ ;

1020 1018 1016 1014 1012 10 108 10° 104 a
) eeoo
- Frequency (s N

elektromagnetick
spektrum

Visible region

ETR")] SN

AN TiN) T80 vy



Analogie s mikroskopem

crystallographer

eyepiece lens
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[::-1} (b) electron density map




Krystalove roviny a Millerovy indexy.

VA




Generovani RTG zareni

Characleristic Lines
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Bragguy zdakon
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1901
1914
1915
1937
1962
1964
1985
1996

Hrdinove...

W. C. Rontgen

M. von Laue

W. H. Bragg a W. L. Bragg

C. J. Davisson, G. P. Thomson
F. Crick, J. Watson, M. Wilkins
D. Hodgkin

H. Hauptmann, J. Karle

R. Curl, H. Kroto




RTG strukturni analyza dnes

struktura makromolekul

zvy$ovani rozliSeni a rychlosti méfeni
zvysovani presnosti méreni

snizovani teploty experimentu >
zvysovani rychlosti vypoctu )

detailni struktura malych



Proteinova
krystalografie
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Deformacni mapa fenylu
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Archivace a trideni krystalografickych dat

®m Strukturni databaze
CSD - Cambridge Structural Database
ICSD - Inorganic Crystal Structure Database
PDB - Protein Data Bank

NDB — Nucleic Acid Database




CSD (www.ccdc.cam.ac.uk)

H 366.886 sloucenin (01/2006)

OdliSné slouceniny 332.674
Organické struktury 158.507 43.2 %
Obsahujici d-kovy 191.805 52.3 %
Obsahujici s-kovy 19.400 5.3 %
Obsahujici p-kovy 23.737

m prirustek cca 30.000 sloucenin ro¢né




2.12.2003
30.11.2004
15.11.2005
12.12.2006

7 T

PDB (www.rcsb.org/pdb)

PR R]
28.508
33.585
40.628 struktur

37.237 proteiny
1.686 nukleové kyseliny
1.670 Kkomplexy proteinu/nukleovych kyselin
35 ostatni




Praskova difrakce

Frecrision
siit

'f Countfer




Praskovy difraktogram

STOE Powder Diffraction System 20-Oct-08

100 areckal s (pagmatil] Dolnd Borg {Range 1)
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Fazova analyza

m srovnani s databazi JCPDF

m karty standardu




