
Por-röntgendiffrakciós fáziselemzés 

a) Por-röntgendiffrakciós kristályosfázis-elemzés/ 
(kristályosfázis-azonosítás) :  

főleg minőségi elemzés szerkezetleképezésen  
(diffrakciós képen) keresztül (SzAKT, XRD-labor) 

 
b) Egykristály-röntgendiffrakciós szerkezetmeghatározás: 

abszolút térbeli (3D-s ) kristály- és molekulaszerkezet 
(pontos atomkoordináták,  ill. elektroneloszlás 

megkeresése, megadása) (ABÉT, BioStruct-labor) 

„Demonstrációs  ‚komplex’ laborgyakorlat” 



A por-röntgendiffrakciós szerkezeti leképezés eredménye: 
diffrakciós kép, profil, mintázat vagy diffraktogram 
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KRISTÁLYOS ANYAG

SZEMIKRISTÁLYOS POLIMER

AMORF, ÚVEGES, RENDEZETLEN

Y3Al5O12:Ce3+ - kristályos gránátszerkezet + 

Polikarbonát (FTIR-rel azonosítva, zöld) 

Amorf háttér, pl. mikroszkóp tárgylemez, üveglap (fekete) 



Röntgendiffrakció (XRD)  
alapjelensége 

(l állandó) 

l 



Röntgensugár (Å): röntgencső, csőspektrum, b-szűrő fólia:  
   kvázi-monokromatikus sugárzás(l); (szinkrotron). 
Kristály, kristályos, kristályrácsos, kristályrács szerkezettel bíró 
anyag:    (3D, hosszútávú, periodikusan ismétlődő). 
Diffrakció mint hullámjelenség: elhajlás, résen (réssorozaton, 
optikai rácson),  drés  ≈  l, + interferencia, interferencia kép. 
Röntgendiffrakció  kristályos anyagon , ha drács  ≈  lX 



Röntgendiffrakció (XRD) alapösszefüggése 

Röntgensugárforrás Röntgensugár-detektor 



• Diffrakció (hullámok elhajlása és interferenciája résen, réssorozaton, optikai rácson) 
alapfeltétele:  (általában l ≈ drés, rács),  lrtg ≈ dkristályrács 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

• A periodikusan ismétlődő, hosszú távú rendet mutató kristályrácson elhajlás, eltérülés csak 
kitűntetett (ún. reflexiós) irányokban jelentkezik, akkor és csak akkor, amikor maximális 
interferenciális erősítés valósul meg, míg egyéb irányokban semmi sem, azaz teljes kioltás 
tapasztalható. Az elhajlás geometriai feltételét a maximális erősítés feltételének teljesülése 
adja meg: az interferáló hullámok útkülönbsége egyezzen meg azok hullámhosszának 
egészszámú többszörösével: (Bragg-egyenlet) 

•  Ds=(n) l  =  2 d sin q  (=  Ds) 

–  l, a diffraktálódó röntgensugarak hullámhossza (Å), 
–  n = 1 vagy kis egészszám (ált. n=1-nek tekintjük), az eltérülés rendje, 
–  d,  az elhajlást okozó rácsíksereg jellegzetes rácssíktávolsága (Å), 
–  q, a diffraktáló sík és a röntgensugár szöge, a beesési szög pótszöge. 

A röntgensugárzás speciális kölcsönhatása kristályrácsos anyagokkal:  

Röntgensugarak diffrakciója kristályos anyagokon 

l 

( ) 2 sins n dD l q= =

Bragg-egyenlet: 

(hkl) 



• Egykristályokon, l = állandó, ismert hullámhosszúságú monokromatikus 
sugárzással 
– Adott kristályra jellemző szubmikroszkópikus rácssíktávolságok di 

meghatározhatók az egyes qi,n-k mérésén keresztül: 
 

 
 
 
 

• Az összes lehetséges eltérülési irányt, ill. az abban az irányban mérhető eltérülési 
intenzitást kimérve, matematikai módszerekkel igen pontosan 
visszakövetkeztethetünk a kristály kristálytani elemi cellájára, sőt szerencsés 
esetben az abban jelenlévő atomok minőségére és geometriai elhelyezkedésére  
rács-, ill. molekulaszerkezet (atomtávolságok, kötésszögek megadása) megoldása = 
egykristálydiffrakciós szerkezetmeghatározás 
– Az eltérülési irányok csak a kristálytani elemi cella méreteitől (a, b, c, a, b, g) és a kristály 

külső és belső szimmetriáitól (tércsoportjától) függnek; 
– míg az adott eltérülési irányban észlelhető röntgensugár-intenzitás a jelenlevő atomok 

minőségétől (fj ~ Ze) és a kristályrácson (elemi cellán) belül elfoglalt helyétől (az egyes 
x,y,z atomi helykoordinátáktól) függ : fj (cos y + i sin y) fg. szerint, ahol y=2[hx+ky+lz]) 

 

 
Röntgendiffrakció egykristályokon 
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• Azok az atomok, amelyek pontosan egy-egy adott rácssíkon fekszenek maximálisan 
hozzájárulnak a diffraktált sugárzás intenzitásához.  

• Azok az atomok, amelyek pontosan félúton vannak a párhuzamos rácssíkok között 
maximális csökkentő hatást fejtenek ki az interferenciára,  

• Azok pedig, amelyek valamely köztes pozícióban foglalnak helyett konstruktívan 
vagy destruktívan járulnak hozzá az interferenciához a pontos elhelyezkedésüktől 
függően, de mindenképpen kisebb mértékben, mint amekkora a maximális 
hatásuk. 

• Továbbá, az egyes atomok röntgensugár-szóróképessége (elemi szórási tényezője) 
azzal arányos, hogy hány elektront tartalmaznak.  

Atomi hozzájárulások a diffraktált sugarak elhajló        
intenzitásához (komplex!): 

( ) 2 sins n dD l q= =

Az eltérülés szöge az eredeti  

iránytól éppen 2q nagyságú: 

hozzájárulás a 

diffraktálódó 

intenzitáshoz: 

valósrész: 

 cos y  szerint 

Bragg-egyenlet: 



Atomok röntgenfotonszórási tényezői: fz 

• Röntgenfotonok szóródása az atomok 
elektronfelhőjén  

– az atomok elemi röntgenszórási tényezője fz  

– fZ ~ Z (pontosabban az aktuális elektronszámmal) 

Hozzájárulás a diffraktálódó 

intenzitáshoz: 

Abszolútérték: fz , 
Képzetesrész:  i sin y  

e y = cos y + i sin y szerint, ahol 
y=2·x·n= =2 [h x+k y+l z]) 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Röntgensugarak diffrakciója egykristályokon 
Az összes atom eredő komplex hozzájárulása adott (hkl)-síksereg által eltérített 

intenzitáshoz: szerkezeti tényező (‚struktur-faktor’): F(hkl) 
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• Diffrakció véletlenszerűen rendezetlen orientációban elhelyezkedő kristályporon, 
ill., polikristályos anyagok krisztallitjain adott (l = állandó, ismert) 
hullámhosszúságú (monokromatikus) sugárnyalábbal: 
– A sok kristályka kristálytanilag azonos (és forgásszimmetrikusan álló) 

síkseregeinek bekövetkező reflexiói sugárkúpokba rendeződnek, amelyek 
félkúpszögei éppen 2qi nagyságúak lesznek, segítségükkel az egyes di jellemző 
rácstávolságok meghatározhatók az egyes 2qi -k mérésén keresztül (n=1, 
feltételezésével): 
 

 
 
 

• Pordiffrakciós „kép”: di (2qi) - Irel (= 100 Ii/I100%) adatpár-sorozat 
– A pordiffrakciós kép (leképezés) minden kristályos fázisra egyedileg jellemző 

(bár hasonló szerkezeteknél lehetnek elég hasonlóak is) 
• Az egyes kristályos anyagok (vegyületek, elemek) szerkezeti minőségük szerint 

azonosíthatók (kristályos fázisok, pl. polimorf módosulatok, eltérő oxidációs fokú 
oxidok, eltérő savanyúságú sók, vesekövek azonosítása); 

• Még kristályaik keverékében is megtartják önálló diffrakciós képüket  
röntgendiffrakciós fázisanalízis (XRD), azonosítás szilárd keverékeikben; 
 

 

 
 

 
Röntgendiffrakció kristályok finom porán 

( ) 2 sins n dD l q= =
i i

( )

2sin

n
d

l

q
=i

i





X’Pert Pro MPD (PANalytical Bv., The Netherlands) 
X’celerator detektorral (SzAKT) 

 







Csőparaméterek, megvilágított maximális terület, pásztázási 
tartomány és mérési idő/sebesség beállítása 



A röntgensugárzást sötétben láthatóvá tévő varázslemezke  
sárga bevonatának kémiai minéműsége (?) 
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Diffrakciós eltérülési szög 2q (°) 

Diffrakciós eltérülési szög 2q (°) 

I, eltérült  
intenzitás:  
beütésszám, 
(count)  ill. 
időegységre 
eső 
beütésszám: 
cps (count/s) 

Relatív 
intenzitás:  
Irel=I/I100 (%) 





PDF-4+ adatbázis közvetlen elérése , 
egykristálykoordináták, 3D-szerkezet 

 



Az én kedves kis „Meloxicam”! 

 



Kínai hatóanyagminta, az-e ami? S, ha igen melyik 
polimorf, egyneműen vagy keverékként? 
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Search-Match-keresés és találati listája a PDF-4+ 
nemzetközi pordiffrakciós adatbázisból 

 



Meloxicam meglumin salt hydrate (?) 

 



Meloxicam vs. Meloxicam meglumine salt hydrate?! 

 

10 20 30 40

Counts

0

10000

20000

30000  Meloxicam-B130662-010001700597

 Peak List
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 00-058-1132; Meloxicam meglumin salt hydrate; C21 H30 N4 O9 S2 · H2 O



CSD: Crystal Structure Database (Conquest keresőprogram) 
 (CCDC, Cambridge Crystallographic Data Centre) 



Két egykristálytalálat (SEDZOQ és SEDZOQ01) 

 



Egykristály-szerkezeti paramétereik 

 



(Egy)Krisztallográfiai
és 

gyógyszervegyészeti
-formulázási 

szakirodalmi cikkek 



CSD-Mercury 
program: 

 
Meloxicam: 

 
- hidrogénhidak 

 
 
 

- elemicellán belüli 
elhelyezkedés 



Atomkoordinátákból kalkulált, generált vagy szimulált pordiffrakciós felvétel 



Position [°2Theta] (Copper (Cu))
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 Peak List

 C21 H30 N4 O9 S2 · H2 O; 00-058-1132; Meloxicam meglumin salt hydrate

 H4 C6 S O2 N C H3 C ( C O N H C S C C H3 C H N ) C O H; 00-065-1368; Meloxicam



PDF-4, mint szakirodalmi  és szabadalmi  kivonatolt forrásmutató,  
pl. US 6,869,948 B1  



A tisztítás és kristályosítás 
nehézsége! 



Super Nova (Agilent)  
Fehérje-egykristály-röntgendiffraktométer  

(ABÉT, BioStruct Labor) 

 



 



 



High Throughput Screenning: Vis/UV, 
XRD 



 


