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Historia Laboratorium Badan Strukturalnych

W 2003r. na mocy umowy o wspoOlpracy jednostek naukowo-badawczych
Kampusu Ochota: Uniwersytetu Warszawskiego (koordynator), Akademii Medycznej,
Instytutu Biologii Doswiadczalnej im. M. Nenckiego PAN, Instytutu Biochemii
1 Biofizyki  PAN, Instytutu = Medycyny Doswiadczalne; 1 Klinicznej
im. M. Mossakowskiego PAN, Migdzynarodowego Instytutu Biologii Molekularne;j 1
Komorkowej w Warszawie oraz Instytutu Farmaceutycznego powstalo Konsorcjum,
ktore w 2004r otrzymato od Ministerstwa Nauki i Informatyzacji status Centrum
Zaawansowanych Technologii (CZT BIM).

We wrzes$niu 2005r. nasze Konsorcjum otrzymato z funduszy unijnych w ramach
Sektorowego Programu Operacyjnego Wzrost Konkurencyjnosci Przedsigbiorstw
(SPO WKP) dofinansowanie wyposazenia Laboratorium Badan Strukturalnych (LBS) w
aparatur¢ badawczo-naukowa.

Decyzja Wiadz Dziekanskich Wydziatu Chemii UW takze spektrometr NMR
700MHz zakupiony w 2006r. z grantu inwestycyjnego FNiT zostal wlaczony do
zasoboéw LBSu.

Aparatura LBS obejmuje:

1. Dyfraktometr proszkowy z przystawka niskokatowa (uruchomiony)
2. Spektrofluorymetr z opcja TCSPC (uruchomiony)
3. Skaningowy mikroskop optyczny (NSOM) (ostatni przetarg)
4. HPLC sprze¢zony z kwadrupolowym spektrometrem masowym (uruchomiony)
5. Aparat do pomiaru wielkosci czastek (uruchomiony)
6. Spektrometr FTIR z modulem ramanowskim (uruchomiony)
7. Minispektrometr EPR (uruchomiony)
8. Rentgenowski spektrometr fluorescencyjny (czekamy na dostawe)
9. Dyfraktometr monokrystaliczny (czekamy na dostawe)

10. Spektrometr NMR 700MHz (uruchomiony)



Dyfraktometr proszkowy typu WAXS oraz niskokgtowy typu SAXS

Opiekun przyrzadow: Dr hab. Ewa Gorecka, Prof. UW
gorecka@chem.uw.edu.pl
Tel.: 022 8220211 w. 442

(a) Dyfraktometr proszkowy (WAXS), (b) dyfraktometr proszkowy niskokatowy (SAXS)
oraz (c) opiekun przyrzadu prof. Ewa Gorecka (Srodek pierwszy rzad) wraz ze swoja grupa.

Dyfraktometr proszkowy typu WAXS (D8 Discover) pracuje z lampa miedziowa (1.54A) w
geometrii wiazki zbieznej Bragga-Brentano lub wiazki rownoleglej (z lustrem Goebla).
Wyposazony jest w przystawki temperaturowe - umozliwiajace pomiary w zakresie od -180 do
350°C, licznik punktowy (scyntylacyjny) lub liniowy (VANTEC) - z mozliwo$cia swobodnej

orientacji probki (koto Eulera, stoliki przesuwne XYZ) - oraz w stolik do pomiaréw
reflektometrycznych. Mozliwe sa réwniez pomiary wysokorozdzielcze z uzyciem monochromatora
germanowego.

Dyfraktometr proszkowy niskokatowy typu SAXS (Nanostar) pracuje z lampa miedziowa
(1.54A) umozliwiajaca pomiary struktur o duzych periodach identycznoéci (lub rozmiarach) do
700A. Dyfraktometr ten pracuje w geometrii transmisyjnej. Optyka przyrzadu (skrzyzowane lustra
Goebla) pozwala na otrzymanie wiazki rownoleglej o $rednicy 500 mikronéw. Aparat wyposazony
jest w detektor dwuwymiarowy. Przystawka temperaturowa pozwala na prace w zakresie od
temperatury pokojowej do 350°C.

Zastosowania:

WAXS stuzy do wyznaczania struktury krystalicznej, analizy fazowej (ilosciowej 1 jakoSciowe;j),
analizy probek czg$ciowo orientowanych, badania cienkich warstw. Aparat umozliwia rowniez
analiz¢ grubosci rozktadu gestosci elektronowej w cienkich warstwach molekularnych (pomiary
reflektometryczne) jak 1 uporzadkowania w tych warstwach (pomiary 'grazing incidence')
SAXS umozliwia badania struktur o bardzo duzej periodycznosci, moze by¢ stosowany do badan
krysztatow molekularnych oraz materiatobw biologicznych. Analiza rozpraszania nisko-
katowego dostarcza rowniez informacji o wymiarach i geometrii obiektéw nanoczasteczkowych oraz
o wymiarach krystalitow.



Spektrofluorymetr z opcja TCSPC
oraz skaningowy mikroskop bliskiego pola (NSOM)

Opiekun przyrzadow: Prof. dr hab. Pawel Krysinski
pakrys@chem.uw.edu.pl
Tel.: 022 8220211 w. 286

Widok spektrofluorymetru (a) oraz (b)
prof. dr hab. Pawet Krysinski (w fartuchu)
wraz ze swoimi wspdtpracownikami, (c)
przyktadowy aparat NSOM (przetarg w
toku).

Spektrofluorymetr umozliwia badania proceséw emisji $wiatla przez wzbudzone molekuty w
zakresie od ultrafioletu do bliskiej podczerwieni. Spektrometr pozwala rejestrowaé widma emisyjne
z ekstremalnie wysoka czuto$cia oraz przebiegi czasowe z rozdzielczos$cia rzedu 100 pikosekund.

Zastosowania aparatu:

- badanie dynamiki biomolekul w roztworze oraz osadzonych na powierzchni,

- badanie procesow transportu energii i komunikacji w uktadach biologicznych oraz
biomimetycznych,

- detekcja molekul putapkowanych w nano- i mikrostrukturach.

Skaningowy mikroskop bliskiego pola NSOM umozliwia badanie wlasciwosci spektralnych oraz
morfologii uktadow o wielkosci rzgdu kilkudziesigciu nanometrow. NSOM przekracza limit
dyfrakcyjny §wiatta ograniczajacy rozdzielczo$¢ tradycyjnych mikroskopow optycznych do kilkuset
nanometrow.

Zastosowania aparatu:

- obrazowanie biomolekut unieruchomionych na powierzchniach statych (np. znakowanego DNA),
- badanie wtasnosci spektralnych pojedynczych molekut,

- $ledzenie procesow zachodzacych w uktadach biomimetycznych,

- testowanie elementow optoelektronicznych.



Tandemowy spektrometr mas 3200 QTRAP
sprze¢zony z chromatografem cieczcowym Shimadzu 20 (LC)
oraz
aparat do pomiaru wielkosci czastek

Opiekun przyrzadow: Dr hab. Tomasz Gierczak
gierczak@chem.uw.edu.pl
Tel.: 022 8220211 w. 416

Tytulowa aparatura: spektrometr mas (a), chromatograf cieczowy (b) i aparat do
pomiaru wielkosci czastek (c¢) oraz (d) jej uzytkownicy (prof. Tomasz Gierczak
plerwszy z prawej).

Tandemowy spektrometr mas 3200 QTRAP (MS/MS) sprzezony jest z chromatografem
cieczcowym Shimadzu 20 (LC). Spektrometr wyposazony jest w zrdédto pracujace pod ci$nieniem
atmosferycznym ESI (Electrospray) 1 APCI (Atmospheric Pressure Chemical Ionization) oraz w
hybrydowy analizator masy — potrdjny kwadrupol potaczony z liniowa putapka jonowa. Liniowa
pulapka jonowa jest trzeci kwadrupol (drugi analizator masy).

Wysokosprawny chromatograf cieczowy jest uktadem modulowym skladajacym si¢ z szesciu
czesci. W sklad zestawu wchodza: dwie pompy gradientowe, mikser analityczny, degazer prozniowy
pigciokanatowy, automatyczny podajnik probek z chlodzeniem, termostat do kolumn, detektor
spektrofotometryczny.

Przeznaczenie aparatu HPLC/MS:

- badania strukturalne zwigzkow chemicznych,

- identyfikacja 1 iloSciowe oznaczanie zanieczyszczen w substancjach farmaceutycznych na poziomie
sladowym,

- oznaczanie ilosci sladowych zanieczyszczen organicznych w §rodowisku,

- badanie profilu zanieczyszczen substancji aktywnej po poddaniu jej badaniom stabilno$ciowym i
stresowym,

- walidacja metod oznaczania zgodnie z wymogami emea i fda.



Laserowy analizator wielkosci czastek proszkow, zawiesin i emulsji umozliwia badanie substancji
farmaceutycznych, granulatow 1 produktow farmaceutycznych. Jest to aparat o wysokiej
rozdzielczosci wykonujacy pomiary z wykorzystaniem, w calym zakresie pomiarowym, techniki
dyfrakcji wiazki laserowej w oparciu o zasadg rozpraszania fal elektromagnetycznych przez czastki
(teoria Mie), w pelnej zgodnosci z ISO 13320-1. Aparat ten znajduje rowniez szerokie zastosowanie
w energetyce, przemys$le materialow budowlanych i mineralnych, przemysle spozywczym i w
badaniach naukowych. Kompletny uklad pomiarowy obejmuje analizator, automatyczne jednostki,
sterowane przez oprogramowanie komputerowe, pracujace w system pomiaréw na mokro 1 na sucho.
Dzigki rozwiazaniom technologicznym wykorzystujacym dwie wiazki promieniowania laserowego
(laser czerwony A = 633 nm oraz laser niebieski A = 466 nm) aparat umozliwia wykonywanie
pomiaréw w zakresie od 0.02 do 2000 pm.

Spektrometr FTIR z modulem FT-Raman

Opiekun przyrzadu: Prof. dr hab. Wojciech Gadomski
gado@chem.uw.edu.pl
Tel.: 022 8220211 w. 478

Widok aparatu (a) oraz (b) prof. dr hab. Wojciech Gadomski demonstrujacy przyrzad.

Spektrometr FTIR z modulem FT-Raman umozliwia rejestracje widm podczerwieni w zakresie
spektralnym 350-7800 c¢cm!' oraz rejestracje widm Ramana (w obszarze pasm stokesowskich) w
zakresie spektralnym 50-3500 cm™'. Modut ramanowski zawiera laser 1064 nm, filtr promieniowania
rayleighowskiego oraz detektor germanowy chtodzony cieklym azotem. Uklad zawiera przystawke
odbiciowa typu ,diffuse reflectance” umozliwiajaca pomiary IR w kontrolowanych warunkach
temperatury (od temperatury pokojowej do 900°C) 1 kontrolowanej atmosferze gazowej oraz prozni
(zakres ci$nien, w ktorym przystawka moze pracowa¢ wynosi od 1 do 107> bara).

Spektrometr IR z modutem ramanowskim przeznaczony jest do badan farmaceutycznych,

medycznych i chemicznych, w tym:

- polimorfizmu krysztatow substancji leczniczych,

- struktury tkanek i materiatbw medycznych (np. polimery i materialy kompozytowe do celow
protetycznych),

- struktury komplekséw makromolekularnych z udziatem molekut substancji leczniczych,

- do rozwiazywania innych probleméw chemicznych i fizykochemicznych.



Mini Spektrometr Elektronowego Rezonansu Paramagnetycznego
Magnettech MiniScope MS200

Opiekun przyrzadu: Prof. Iwona Wawer, dr Katarzyna Zawada
wawer@farm.amwaw.edu.pl
Tel.: 022 5720950

(a) Mini Spektrometr EPR zlokalizowany na Wydziale Farmacji AM w Warszawie,
(b) Prof. Iwona Wawer (z prawej), dr Katarzyna Zawada (w $rodku).

Mini Spektrometr EPR umozliwia pomiar zawarto$ci centrow paramagnetycznych w badanej
probce. Moga to by¢ zaré6wno atomy lub jony metali, jak 1 wolne rodniki. Mozliwe jest badanie
probek ciektych (rowniez roztworéw wodnych) lub statych (bezpostaciowych). Okienko radiacyjne
pozwala na naswietlanie probki np. §wiattem laserowym w cyklu pomiarowym, a wigc na badanie
procesOw zaleznych od napromieniowania. Pomiary moga by¢ wykonywane w temperaturze
pokojowej lub w temperaturze cieklego azotu.

Wykonywane pomiary:

- pojemnos$¢ antyoksydacyjna (badania zywnosci, zywnos$ci funkcjonalnej 1 suplementoéw diety: soki,
ekstrakty roslinne, herbaty, oleje),

- kosmetykoéw (kremy, mleczka) i ich sktadnikow,

- pltynéw biologicznych (krew, $lina),

- aktywnos$¢ antyoksydacyjna czystych zwiazkow,

- poziom stezenia wolnych rodnikow (ptyny biologiczne, popidt papierosowy),

- poziom stgzenia paramagnetycznych jondw metali w standardowych prébkach.



Spektrometr rentgenowski WD XRF

ARL ADVANT’XP
Opiekun przyrzadu: Prof. dr hab. Waclaw Kolodziejski
waclaw@farm.amwaw.edu.pl
tel.: 022 5720784

(a) Wyglad spektrometru oraz (b) grupa prof. dr hab. Wactawa Kotodziejskiego (drugi z
lewej). Sprzet zlokalizowany jest na Wydziale Farmacji Akademii Medyczne;.

Falowodyspersyjny rentgenowski spektrometr fluorescencyjny (WD-XRF) jest uniwersalnym
przyrzadem analitycznym do elementarnej analizy jakos$ciowej 1 iloSciowej (od Be do U, zakres
stezen od sub ppm do 100 %), w tym takze bezwzorcowe] analizy wigkszosci materialow przy
minimalnych wymaganiach kalibracji. Jest to nowoczesny, sekwencyjny spektrometr fluorescencji
rentgenowskiej dziatajacy na zasadzie dyspersji dlugosci fali, zapewnianej przez specjalny typ
analizatora krystalicznego. Zaletami tego typu spektrometru sa: wysoka czuto$¢ i rozdzielczosé
spektralna oraz szybko$¢ wykonywania analiz.

Planowane wykorzystanie spektrometru WD-XRF:

- analiza lekow, preparatow ziotowych, ekstraktow z owocow 1 ziot,

- analiza Zywnosci,

- analiza sktadu chemicznego ludzkiej tkanki kostnej zdrowej 1 patologicznie zmienionej (zmiany
osteoporotyczne i inne),

- badania wplywu czynnikow srodowiskowych na sklad pierwiastkowy tkanek zmineralizowanych
z¢bOw oraz wlosow,

- badania z zakresu inZynierii materiatowe] (okreslanie sktadu pierwiastkowego materialow
kos$ciozastgpczych i polimerow biomedycznych).



Monokrystaliczny dyfraktometr rentgenowski z wirujaca anodg

Kappa Apex I1 4K CCD
Opiekun przyrzadu: Prof. dr hab. Krzysztof Wozniak
kwozniak@chem.uw.edu.pl
Tel.: 022 8220211 w. 212
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(a) Przykladowy rentgenowski dyfraktometr monokrystaliczny, (b) prof. Krzysztof
Wozniak (trzeci od prawej) w otoczeniu swoich wspotpracownikow.

Monokrystaliczny dyfraktometr rentgenowski z wirujaca anoda (Kappa Apex II 4K CCD) oraz
optyka monokapilarng to aktualnie najmocniejszy laboratoryjny przyrzad do rentgenowskich badan
strukturalnych monokrysztalow w Polsce. Dyfraktometr ten uzupelniaja przystawki temperaturowe
pozwalajace wykonywac pomiary w szerokim zakresie temperatur (od ca. 8K do ok. 400K).

Zastosowania:

- badan strukturalnych krysztatow organicznych i nieorganicznych,

- badan polimorfizmu substancji, w tym polimorfizmu farmaceutykow,

- wyznaczania struktur nowych materiatow,

- badan strukturalnych materiatéw laserowych i innych materiatéw waznych w optoelektronice,

- badan przejs$¢ fazowych w krysztatach,

- badan reakcji w ciele statym,

- badan strukturalnych zwiazkéw chemii supramolekularne;,

- a przede wszystkim do ilosciowych badan gestosci tadunku w krysztatach. Duza moc generatora

z wirujaca anoda pozwala uzyskiwa¢ doktadny i1 precyzyjny obraz rozktadu elektronow, i na tej
podstawie moga by¢ wyznaczone wszystkie jednoelektronowe wiasciwosci krysztatow,
- eksperymentalnych badan wtasciwosci wieloelektronowych.



Spektrometr NMR (Jadrowego Rezonansu Magnetycznego) 700 MHz

Opiekun przyrzadu: dr hab. Wiktor Kozminski, Prof. UW
kozmin@chem.uw.edu.pl
Tel.: 022 8220211 w. 219

(a) Spektrometr NMR oraz (b) prof. Wiktor Kozminski
(pierwszy z prawej) 1 jego grupa.

Jadrowy rezonans magnetyczny jest technika oparta na
oddziatywaniu momentdw magnetycznych niektorych jader
atomowych z polem magnetycznym. Umozliwia wglad w
strukture 1 dynamike czasteczek chemicznych, waznych
zwiazkow o znaczeniu biologicznym, a takze badania
materiatowe.

Zastosowania i tematyka badawcza:

-prace w dziedzinie metodologii NMR prowadzace do nowych technik pomiarowych,
przeznaczonych zaréwno do badania matych czasteczek organicznych jak i makromolekut o
znaczeniu biologicznym. Celem konstruowania nowych metod eksperymentalnych jest
umozliwienie pomiaru parametrow wczesniej niedostepnych, poprawa precyzji i doktadnosci
wynikow, a takze rejestracja widm wielowymiarowych w krotszym czasie 1 wigksza
rozdzielczoscia.

-badania strukturalne biatek 1 kwaséw nukleinowych idace w kierunku utatwien metodologicznych,
poprawy doktadnosci uzyskiwanych struktur, a takze poszukiwania nowych parametrow
strukturalnych.

-badania dynamiki 1 funkcji czasteczek aktywnych biologicznie oraz ich oddziatywan zarowno
wzajemnych (np. enzym-receptor) jak i np. z membranami (btonami komoérkowymi),
najwazniejszym celem tego kierunku beda badania nowych lekow i ich oddzialtywan.

-zastosowania nowoczesnych technik NMR do badan zwiazkéw enancjomerycznych, w tym
rozpoznania chiralnego. Podobnie jak powyzej badania czystosci enancjomerycznej maja charakter
aplikacyjny 1 maja wielkie znaczenie na przyktad w chemii lekow.

-$ledzenie oddziatywan gosé-gospodarz w organicznych kompleksach molekularnych, np. z
udziatem cyklodekstryn, majace zastosowania w chemii supramolekularnej i chemii lekow.

-zastosowanie resztkowych sprzezen dipol-dipol i kwadrupolowych w fazach zorientowanych do
badan strukturalnych zwiazkow organicznych.

-badania pochodzenia zwiazkow naturalnych za pomoca rezonansu jader 2H i okre$lenia rozktadu
zawarto$ci deuteru w czasteczkach. Prace te maja praktyczne zastosowania w chemii produktéw
spozywczych i kosmetykow.

- badania probek proszkowych w wysokich polach magnetycznych: identyfikacja odmian
polimorficznych istotnych z punktu widzenia farmaceutycznego, wyznaczanie tensora ekranowania,
badania strukturalne.



Podzi¢gkowania

Witadze Wydziatu Chemii, Konsorcjum CZT BIM oraz Kierownictwo
LBSu serdecznie dzigkuja Ministerstwu Gospodarki i Pracy oraz Ministerstwu
Nauki 1 Szkolnictwa Wyzszego za przyznanie funduszy w ramach Sektorowego
Programu Operacyjnego Wzrost Konkurencyjnosci Przedsigbiorstw (SPO WKP)
w celu dofinansowania wyposazenia Laboratorium Badan Strukturalnych w
aparatur¢ badawczo-naukowa.

Serdecznie dzigkujemy wszystkim instytucjom oraz osobom czynnie
popierajacym nasza aplikacje, w szczegdlnosci: Wiadzom Rektorskim Akademii
Medycznej w Warszawie oraz Wltadzom Dziekanskim Wydzialu Farmacji AM,
Dyrekceji Instytutu  Farmaceutycznego w Warszawie, oraz Dyrekcji
Interdyscyplinarnego Centrum Modelowania UW, a takze wtadzom pozostatych
instytucji wchodzacych w sktad konsorcjum CZT BIM.

Nasze specjalne podzigkowania kierujemy do tych instytucji, ktoére wsparly
nasze dotychczasowe wysitki remontowe w budynku Radiochemii Wydzialu
Chemii UW, w szczegodlnosci dzigkujemy Ministerstwu Nauki 1 Szkolnictwa
Wyzszego, Fundacji na Rzecz Nauki Polskiej oraz Wiladzom Rektorskim
Uniwersytetu Warszawskiego.

Wiladzom Uniwersytetu Warszawskiego naleza si¢ rowniez szczegdlne
podzigkowania za skuteczna pomoc w trakcie realizacji kilkunastu przetargéw
zwiazanych z LBSem.

Kierownictwo LBSu dzigkuje Wtadzom Dziekanskim i Administracyjnym
Wydziatu Chemii za bardzo dobra atmosferg zrozumienia 1 wspotpracy w trakcie
realizacji projektoéw zwiazanych z LBSem, a takze tym wszystkim osobom, ktore
szczeg6lnie przyczynity si¢ do dotychczasowego powodzenia projektu, w
szczegdlnosci  wydzialowemu Pelnomocnikowi d/s Zamowien, pracownikom
Biura Zamowien Publicznych UW oraz opiekunom przyrzadow.

Jako Kierownik LBSu serdecznie dzickuj¢ Paniom: Paulinie
Matuszewskiej, Joannie Olczak, Marioli Kubiak (Biuro Zamowien Publicznych),
Elzbiecie Piotrowskiej, Ewie Goreckiej, Wioletcie Maruszak, Elzbiecie
Stolarczyk, Iwonie Wawer, Agacie Klinskiej, Paulinie Dominiak oraz Panom:
Damianowi Pociesze, Pawlowi Krysinskiemu, Tomaszowi Gierczakowi,
Maciejowi Mazurowi, Wiktorowi Kozminskiemu, Wojciechowi Gadomskiemu,
Andrzejowi Kudelskiemu, Wactawowi Kolodziejskiemu, Piotrowi Kleinowi i
pozostatym osobom zwiazanym z poszczegélnymi aparatami, oraz tym osobom,
ktore braty udziat w komisjach przetargowych lub w inny sposob przyczynity sig
do realizacji tego projektu.

Szczegolnie serdecznie dzigkujemy Prof. Markowi Niezgddce oraz Pani
Dyr. Ewie Jastrzgbskiej oraz Prof. Renacie Bilewicz za pomoc i mobilizacje w
przygotowaniu aplikacji.

Bardzo serdecznie dzigkuje cztonkom mojej grupy: Ani Makal, Lukaszowi
Dobrzyckiemu, Stawkowi Domagale, Ani Hoser oraz Joasi Bak za ich
bezinteresowna pomoc w szeregu spraw zwiazanych z LBSem.



