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1. Bevezetés

A kisszögű röntgenszórás (small-angle X-ray scattering, SAXS)
az anyagszerkezet nanométeres skálán történő jellemzésének sok-
oldalú módszere. Sok különféle tudományterületen alkalmazható,
az anyagtudománytól egészen az élettudományokig. Hagyomá-
nyos felhasználási területeihez tartozik a nanorészecskék méret-
meghatározása, fraktál-tulajdonságok, szupramolekuláris önren-
deződési jelenségek, polimerek és polielektrolitok láncon belüli és
láncközi kölcsönhatásai, biológiai makromolekulák alacsony fel-
oldású szerkezetének valamint kölcsönhatásaiknak vizsgálata. A
SAXS egy indirekt mérési módszer, ugyanis segítségével nem kép-
szerű, intuitív eredményekhez jutunk: ezek értelmezéséhez gyak-
ran szükség van előzetes, más mérési módszerekkel nyert ismere-
tekre. A kísérleti módszer előnye viszont nagy megbízhatósága
és az eredmények reprodukálhatósága, mely abból fakad, hogy
a szóráskísérletek sokaság-módszerek, azaz nagyszámú objektum
átlagos paramétereit szolgáltatják. Ezen felül a kisszögű röntgen-
szórás nem invazív: a legtöbb minta natív állapotban, különösebb
mintaelőkészítés nélkül vizsgálható.

Míg napjaink nagy intenzitású szinkrotron sugárforrásai a
SAXS méréseknek ideális teret biztosítanak, a világon sok he-
lyen használnak laboratóriumi röntgengenerátorokhoz telepített
eszközöket. Bár a piacon több helyen is kaphatóak már komp-
lett, „kulcsrakész” SAXS berendezések, a legelső SAXS berendezé-
seket hagyományosan házon belül, saját meggondolások alapján
készítették, a helyi kutatási igényeknek megfelelően. A helyi inf-
rastruktúra nagy előnye az azonnali elérhetőség és rugalmasság,
mely az alacsony nyalábintenzitást is ellensúlyozza. Sok tudo-
mányos kérdés ezekkel a berendezésekkel is megválaszolható, más
esetekben pedig a szinkrotronos mérések tervezéséhez és kivite-
lezéséhez hasznos előméréseket lehet végezni. Ezen kívül lassú
folyamatok in situ ill. in operando vizsgálata hosszú mérési időt
igényel, mely szintén csak házon belüli berendezések esetében le-
hetséges.
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Az itt bemutatott tudományos munkámat dr. Bóta Attila ku-
tatócsoportjában végeztem, ahol a kisszögű röntgenszórás a kez-
detektől fogva fontos kísérleti módszer volt. A kutatócsoport ál-
tal vizsgált anyagcsaládok (aktív szenek, foszfolipid vezikulák, ön-
szerveződő nanorendszerek, stb.) e módszer által mind jól vizsgál-
hatóak voltak, és a szükséges műszerezettség szintén rendelkezés-
re állt egy saját fejlesztésű kompakt Kratky-kamera formájában.
Sajnos, a kísérleti technika világszintű fejlődésével a SAXS méré-
sek elvárt publikációs minőségi követelményei hamar felülmúlták
e berendezés teljesítőképességét. Az eszköz továbbfejlesztése is a
lehetőségek határáig jutott.

Ezzel párhuzamosan a kutatócsoport sűrűn (1999-től 2012-ig
átlagosan 2-3 hét/év) kapott mérési időt a hamburgi szinkrotron-
nál működő B1-es (korábban JUSIFA) mérőhelynél (Deutsches
Elektronen-Synchrotron, Hamburg, Németország). 2006 óta gya-
kori vendégek voltunk a 7T-MPW-SAXS mérőhelynél (BESSYII
szinktrotron, Berlin, Németország), és ez a lehetőségünk – kicsit
más formában – mai napig fennáll. 2011-ben mérési időt nyer-
tünk az ESRF ID02-es mérőhelyénél (Grenoble, Franciaország),
amely a világ legjobb SAXS berendezésének számít.

2012-ben, a Richter Gedeon Vegyészeti Gyár NyRt és az MTA
Természettudományi Kutatóközpont közös projektje keretében si-
került anyagi támogatást szereznünk egy új, saját SAXS berende-
zés megépítésére, a fent említett szinkrotron-mérőhelyeknél szer-
zett tapasztalatainkra alapozva. A berendezés megtervezésében
és elkészítésében, valamint a szükséges számítógépes infrastruk-
túra kifejlesztésében vezető szerepet vállaltam.

2. Célok

Kutatásaim fő célja egy korszerű, világszínvonalú, közel
szinkrotron-minőségű eredményeket szolgáltató kisszögű röntgen-
szórási infrastruktúra Magyarországon történő létrehozása volt.
A feladat kétrétű volt. Egyrészt magát a kísérleti eszközt kellett



4

megtervezni és fölépíteni. A legfőbb cél itt a szerkezeti egysze-
rűség és a fejleszthetőség biztosítása volt, valamint hogy a lehe-
tő legnagyobb nyalábintenzitást érjük el a lehető legkisebb inst-
rumentális háttér mellett. Ezáltal más laboratóriumi berende-
zésekhez képest szokatlanul jó jel-zaj viszonyt és rugalmasságot
sikerült elérni. Másrészt a számítógépes infrastruktúrát is ki kel-
lett fejleszteni. Meg kellett írni a berendezést vezérlő, adatgyűj-
tő, -kezelő és -tároló programokat. A SAXS mérések végzésének
gyakorlati szabályait, eljárásait is ki kellett dolgozni ennél az új
berendezésnél. Mindhárom tekintetben a fent említett szinkrot-
ronberendezéseknél szerzett tapasztalataim különösen hasznos-
nak bizonyultak. A nagy intenzitás, alacsony háttér és mind a
berendezés, mind a szoftver extrém flexibilitása az új berendezést
egyedülállóvá teszik az átlagos laborberendezések között. Az új
eszközt CREDO (Creative Research Equipment for DiffractiOn)
névre kereszteltük.

A berendezés kalibrálásához kezdetben más helyeken hitelesí-
tett mintákat használtam. Később ezeket a CREDO berendezé-
sen, a korábbi, más forrásból származó adatoktól független mód-
szerrel sikerült újrakalibrálnom.

A berendezés validálása, teljesítőképességének és az általa
szolgáltatott eredmények jóságának, megbízhatóságának bizonyí-
tása szintén fontos volt, részint az ipari szféra érdeklődése miatt.
Ennek elérése érdekében egy laboratóriumközi vizsgálatban vet-
tünk részt, melyet az Európai Bizottság Közös Kutatóközpont-
jának Referenciaanyagok és Mérések Intézete (IRMM-JRC, Geel,
Belgium) szervezett. E vizsgálat célja SiO2 nanorészecskék mé-
reteloszlásának kisszögű röntgenszórással történő meghatározása
volt, különböző független (szinkrotron és laboratóriumi) beren-
dezések részvételével. Ennek az akciónak számunkra leginkább
hasznos mellékterméke a fent nevezett intézet által a CREDO-ról
kiállított minőségi bizonyítvány volt.

A CREDO egy nagyberendezés, mely nem csak egy kutató-
csoportot vagy egy intézetet képes kiszolgálni. A Budapesti Neut-
ronközpont (BNC) kisszögű neutronszórási (SANS) berendezése-
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ivel együtt megalapítottuk a Magyar Kisszögű Szórási Hálózatot
(HUNSAS) abból a célból, hogy a résztvevő infrastruktúrához
magyar és külföldi vendégkutatók egyaránt könnyen hozzáférhes-
senek, így a berendezések kihasználtságát is növeljük. Ez a kon-
zorcium egy – szinkrotron és neutron központokéhoz hasonló –
mérésidő pályázati rendszert is üzemeltet, melyen keresztül külső
felhasználók mérési lehetőséghez juthatnak a CREDOn illetve a
résztvevő SANS berendezéseken egyenként, vagy egyszerre.

Egy házon belül fejlesztett laborberendezés sohasem tekinthe-
tő befejezettnek. Annak érdekében, hogy az adottságokból a le-
hető legtöbbet kihozhassuk, az eszköz több fejlesztésen is átesett.
Egyrészt kifejlesztettem egy új módszert a nyaláb formálásáért
felelős ún. kollimációs rendszer optimalizálására (mely általáno-
sabb, más kisszögű berendezéseknél is alkalmazható eredmények-
kel is járt), létrehoztunk többféle új mintakörnyezetet, teljesen
újraírtam a mérőprogramot, valamint gyakran felülvizsgálom a
kísérleti rutint és mérési eredmények minőségellenőrzéséhez és ér-
telmezéséhez használt standard eljárásokat.

A CREDO berendezés, illetve a SAXS, mint mérési módszer
lehetőségeit dolgozatomban több tudományos problémán illuszt-
rálom:

• aktív szenek anizotrop pórusszerkezetének jellemzése a pre-
parációs eljárás során,

• egy fotolumineszcens arany-cisztein nanorendszer önszerve-
ződési folyamatának in situ követése időfeloldásos kisszögű
röntgenszórási mérésekkel,

• két fehérje (tojásfehérjéből kinyert lizozim és humán kalmo-
dulin) alacsonyfeloldású szerkezetének és kompaktságának
meghatározása.
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3. Új tudományos eredmények

Doktori munkám eredményeit a következő tézispontokba fogla-
lom:

1. Megterveztem és felépítettem a CREDO-t, egy sokoldalú la-
boratóriumi kisszögű röntgenszórási berendezést, mely kö-
zel szinkrotron-minőségű mérési adatokat képes szolgáltat-
ni. A szórási változó (q = 4π sin θ/λ) elérhető folytonos
tartománya 0.014-29.9 nm−1-ig terjed, mely 400-0.2 nm pe-
riódustávolságoknak felel meg. Kifejlesztettem a berende-
zéshez tartozó mérésvezérlő programot, valamint a hozzá
kapcsolódó, web-böngésző alapú adatfeldolgozó rendszert,
mely még nagyberendezéseknél sem található meg. A mé-
rőberendezést SiO2 nanorészecskék méreteloszlásának pon-
tos meghatározásával validáltam, melynek eredményeként a
CREDO minősítést nyert az Európai Bizottság Közös Ku-
tatóközpontjának Referenciaanyagok és Mérések Intézeté-
től. A magas jel/zaj viszony és az alacsony instrumentá-
lis háttér olyan, tipikusan biológiai eredetű, gyengén szó-
ró minták vizsgálatát teszi lehetővé melyek hagyományos
laboratóriumi SAXS berendezésekkel nem kivitelezhetőek.
Ezt dolgozatomban két fehérje, lizozim és humán kalmo-
dulin méretének és alakjának oldatfázisban végzett SAXS
mérésekkel való meghatározásával bizonyítottam. A beren-
dezés tervezésének újdonságait, valamint egyéb jellemzőit
az [S1] publikációban közöltem. A laboratórium honlapja a
http://credo.ttk.mta.hu címen található. [S1, S2]

2. Kifejlesztettem egy új, algebrai eredményeken alapuló opti-
malizációs módszert a háromapertúrás kollimációs sémára.
Ennek segítségével meghatározható az az elrendezés, mely
a minta és a primernyaláb-fogó méretére adott kritériumok
teljesítése mellett a legnagyobb nyalábintenzitást eredmé-
nyezi a minta pozíciójában, elhanyagolható instrumentális

http://credo.ttk.mta.hu
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háttérrel. Az eredményeket egy Python nyelvű programban
implementáltam. Ez a proof-of-concept szkript grafikus fel-
használói felülettel is rendelkezik, mely megkönnyíti napi
használatát a CREDO, és más, hasonló kollimációs sémára
épülő SAXS berendezések beállítására. [S3]

3. In situ időfüggő kisszögű röntgenszórási mérésekkel követ-
tem egy arany-cisztein nanokomplex önszerveződési folya-
matát, és az így létrejött nagy mennyiségű mérési adat ér-
telmezésére automatikus modellillesztő algoritmusokat fej-
lesztettem. Kimutattam és számszerűen jellemeztem lamel-
lás rendszerek kialakulását, melyek jelenlétét transzmissziós
elektronmikroszkóp-felvételek is kimutatták. Ezek az átla-
gosan néhány nanométer vastagságú lamellák periodikusan
egymásra rétegződő vékony síkokból állnak. A modellillesz-
tésből meghatározott paraméterek időbeli alakulása alapján
jellemeztem az egy lamellát alkotó síkok periódustávolságát
és átlagos számát, valamint az önszerveződés karakteriszti-
kus sebességnek az inkubációs hőmérséklettől való függését.
[S4]

4. Két különböző szinkrotron-mérőhelynél végzett kisszögű
röntgenszórási mérésekből nyert adatok alapján vizsgáltam
aktív szenek anizotrópiájának függését a prekurzoranyag
választásától és alakulását az aktivációs folyamat során.
Azimutális szórási görbék segítségével számszerűen megad-
tam az anizotrópia időbeli (az aktivációs folyamat során) és
térbeli (a szénváz hierarchikus szerkezetében) kiterjedését.
Ezen felül leírtam a pórusformálódás folyamatát és félem-
pírikus matematikai modell segítségével meghatároztam a
pórusosztályok tipikus méretét. Létrehoztam továbbá egy
egyszerű számítógépes modellt, az anizotrópia változásának
és a pórusok kialakulásának könnyebb megértéséhez az ak-
tivációs eljárás során. [S5, S6]
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