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Bis (pirazinamid) dibenzoat kobalt (I1) dihidrat kompleksinin Kkristal yapisi

Necmi Dege!”
07/

Kompleksin kristal yapis1 (C24H24C0NsOs) 296 K’de tayin edildi. Tek kristal bilesigin yapist tek kristal X-1s1n1 kirinimi
yontemi kullanilarak belirlendi Molekiiler kristal yapmin birim hiicre parametreleri a=7.1823 A, b=18.2190 A,
c=10.4149 A, a=90°, p=109.879°, y=90° ve Z=2 olarak saptanmistir. Kompleks merkezi simetrik monoklinik yapida
kristallenmis olup uzay grubu P21/¢’dir. Kristal yapida anyonlar ve katyonlar O—H-O ve N—H-O etkilesimleriyle ii¢
boyutlu yapiy1 olustururlar. Pirazinamid (PZA), tiiberkiilozun 50 yildan beri tedavisinde baslangi¢ maddesi olarak
kullanilir [1]. Baz1 6zel bakteriler i¢in bakterisit gorevi yapip toplam iyilesme siiresini kisaltir. PZA ve tiirevleri
antimikrobiyal 6zelliklerinden dolay1 yaygin olarak kullanilir [1]. Ayrica kemoterapi siiresini azaltmak i¢inde kullanilir

[2].
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ABSTRACT

The crystal structure of the complex, (C24H24CoNsOs), was determined at 296 K. Structure of single crystal compound
were investigated using single crystal X-ray diffraction. The unit cell parameters of the crystal structure are a=7.1823
A, b=18.2190 A, c=10.4149 A, a=90°, p=109.879°, y=90° ve Z=2. The complex crystallizes in the centrosymmetric
monoclinic space group P21/c. In the crystal structure, the anions and cations are linked with three dimensions via O—
H---O and N—H:--O interactions. Pyrazinamide (PZA) is used as a first step drug in the treatment of tuberculosis for
over 50 years [1]. It shortens the total healing time as being bactericide for some specific bacteria. PZA and its
derivatives are widely used due to their antimicrobial properties [1]. It is also used to reduce the duration of
chemotherapy [2].
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1. MATERYAL VE METOD (MATERIALS AND

METHODS)
1.1. Bis (pirazinamid) dibenzoat kobalt (Il) dihidrat
bilesiginin sentezi (Synthesis of

bis(pyrazinamide) dibenzoat cobalt(ll) diaqua
complex

4 ml metanol’deki CoCl26H:0 (11 mg, 0.085 mmol)
¢ozeltisi, 10 ml metanol’deki benzoik asit (30 mg, 0.085
mmol) slispansiyonuna damlatilarak ilave edildi. Bir saat
karistirildiktan  sonra  ¢okeltiler filtre edildi. Sulu
pirazinamid ¢ozeltisi (0.49 g, 4 mmol) bu bilesigin igine
karistirilarak ilave edildi ve bu bilesigin karisimi oda
sicakliginda birakildi. Yaklasik iki hafta sonra X-151m1
caligmasti icin yeterli biiyiikliikte pembe renkli kristaller
elde edildi. Elde edilen kristallerden boyutlar1 mm
cinsinden 0.55 % 0.40 x 0.21 olan ve sekil 1 de goriilen
kristal tek kristal difraktometresinde veriler toplanirken
kullanildi.

Sekil 1Veri toplamada kullanilan kristal (Data is the crystal used in the
aggregate)

1.2. X-is1m kristalografisi (X-ray crystallography)

Tek kristal X- 1sm1 kirmmim ¢alismalarinda kullanilan
STOE IPDS-1I (Stoe Imaging Plate Difffraction System-
II) difraktometresi sekil 2 de gorilmektedir.
Difraktometre 34 cm capinda goriintii plakast ve iki
eksenli gonyometreye sahiptir.

Bu cihazin X-15mm1  kaynagindan ¢ikan 1gmlar,
monokramotor ve kollektérden gecerek kristale ulasur.
Kristalde Bragg sacilmasina ugrayan yansimalar goriinti
plakas1 iizerine diiser. Goriintii tabakasinda olusan
kirmim deseni bilgisayarli donanim tarafindan optik
yontemle okunarak sayisal verilere doniistiiriiliir. Elde
edilen bu verilerden X-AREA programi yardimi ile
kristale ait “hkl” miller indisleri dosyasi, ayrica cihaz,
kristale ait bilgiler ve ¢calisma ortami gibi bilgileri iceren
“crs” uzantili dosya olusturulur [3]. Elde edilen bu
dosyalar kullanilarak, X-RED isimli bilgisayar programi

Bis (pirazinamid) dibenzoat kobalt (IT) dihidrat kompleksinin kristal yapisi

yardimu ile yap1 ¢6ziimii icin gerekli olan “ins” uzantili
dosya olugturulur [3]. Kristalin yapisin1 ¢dzmek icin
WinGX [4] ve SHELXT [5] programlar: kullanildi. Yap1
aritiminda SHELXL [5] ve elde edilen yapmin yayma
hazirlanmasinda ORTEP-3 [4] ve PLATON [6]
programlar1 kullanildi.

T

:.‘?t\ -~—-‘_,‘i_’/
Sekil 2 Stoe IPDS-11 Tek Kristal X-1g1n1 kirmimmetresi (Stoe IPDS-I1
Single Cryastal Difractometer)

2. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS
AND DISCUSSION)

Bis (pirazinamid) dibenzoat kobalt (1) dihidrat
kompleksinin, (C2:H24CoNgOsg), kimyasal agik formiili
sekil 3 de goriilmektedir. Literatiire gore, daha dnce tek
kristali elde edilip yapis1 ¢oziilmemis olan bu bilesik i¢in
elde edilen kristallerden en uygun olam se¢ildi. Segilen
kristal Ondokuz Mayis Universitesi Kristalografi
Laboratuvarinda X-isinlar1 difraktometresine takildi.
Kristalden elde edilen datalar kullanilarak kristalin yapisi
¢ozildi. Kristalin yapisinin ¢oziimiinden elde edilen
Ortep sekli sekil 4 de goriilmektedir.
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Sekil 3 Kompleksin semasi (Scheme of compound)
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Sekil 4 Kompleksin atomlart numaralandirilmig goriinimi. Tim
yerlesim elipsoidleri %30 olasilikdadir [simetri kodu: (i) -x+1, -y+1, -
z+1] (View of compound, with the atom numbering scheme. The all
thermal ellipsoids are drawn at the 30% probability level.

Kristal parametreleri, veri toplama ve aritim esnasindaki
ayrintilar tablo 1 de goriilmektedir. Kompleksin tek
kristali monoklinik P 21/c uzay grubunda kristallenmistir.
Kristalin molekiiler yapisi diizlemsel degildir, birim
hiicrede 2 molekiil igermektedir. Kompleksin kristali
prizma seklinde ve pembe renktedir.

Molekiiler yapt; bir merkez Coll metal atomu, iki tane
benzoat ligandi, iki tane pirazinamid ligand1 ve iki su
molekiilinden olusmaktadir. Kompleks ¢oziiciiye ait
molekiil igermemektedir. Coll iyonu; her iki pirazinamid
ligandinin pirazin halkalarindaki N atomlart, yine her iki
benzoat ligandinin O anyonu ve iki su molekiiliiniin O
atomu ile olmak iizere altili koordinasyona sahiptir (Sekil
4). Coll iyonu etrafindaki koordinasyon geometrisi
oktahedrondur (Sekil 5). Oktahedron yapinin ekvatoral
diizlemi, iki su molekiiliniin O atomlar1 ve her iki
benzoat anyonunun O atomlarindan olugmaktadir.
Oktahedrondaki aksiyal konumlar ise iki pirazinamid
ligandinin N atomlar1 (N1 ve Nla) tarafindan
doldurulmaktadir. Aksiyal konumdaki pirazinamid
ligandlarinin N atomlar1 arasindaki (N1—Co01—N1a) a¢1
180° dir ve tam bir dogrusallik vardir. Bu deger
literatiirdeki [7, 8, 9] kaynaklarla da uyum igindedir.

Kompleks molekiillerinin kristal yapiy1 olusturabilmesi
icin molekiilleri birbirine baglayan istiflenmeyi olusturan
iki adet molekiiller aras1 O4—H4B:--O3 ve N3—
H3A---O3 hidrojen bagi mevcuttur. Ayrica bir adet
molekiil ici O4—H4A---O2 hidrojen bagi vardir (Tablo
2). Birim hiicreyle birlikte istiflenme sekil 5 de
goriilmektedir.

Bis (pirazinamid) dibenzoat kobalt (1) dihidrat kompleksinin
kristal yapis1

Tablo 1. Bilesigin kristalografik verileri (Crystallographic data for
compound)

Kristal Verileri

Molekiiler Formiil C24H24C0oNgOs

Formiil Agirlig (akb) 583.42

Kristal ~sistemi, uzay | Monoclinic, P2:/c

grubu

Sicaklik (K) 293

a,b,c(A) 7.1823 (4), 18.2190 (9),
10.4149 (6)

B(® 109.879 (4)

V (A3) 1281.63 (12)

Z 2

X-1g1n1 tipi Mo Ka

i sogurma  katsayist | 0.73

(mm—1)
Kristal boyutlar1 (mm)
Veri Toplama

0.55 x0.40 x 0.21

Difraktometre STOE IPDS 2
Sogurma Diizeltmesi Integration

Tmin, Tmax 0.555, 0.684
Olgiilen yansima, | 18979, 2648, 2128

bagimsiz yansima

gozlenen [I > 20(D)]
yansima

Rint 0.086
(sin 8/))max (A™) 0.628
Aritma

R[F2 > 20(F2)], wR(F2), | 0.035, 0.087, 1.01
S

Apmax, Apmin (e A7) 0.45, —0.46

Tablo 2. Hidrojen bag geometrisi (Hydrogen-bond geometries; A,°)

D—H-A D—H | DA |H-A D—H A
O4—H4A—-02" | 0.831(9) | 2.567(2) | 1.761(11) | 163(2)
N3—H3A-—-03" | 0.86 3.0022) | 2.18 159.2
O4—H4B-—03" | 0.819(9) | 2.852(2) | 2.075(13) | 158.3(19)

Simetriler: (i) —x+1, —y+1, —z+1; (ii) —x—1, —y+1, —z; (iii) —x, —y+1, —z+1.
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Sekil 5 Bilesiéin O—H---O ve N—H---O hidrojen baglariyla yaptig1
paket yapinin goriiniimii (Perspective view of crystal packing of
compound with O—H---O and N—H:-O hydrogen bonds.)
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3. VERIi KAYNAGI (SUPLEMENTARY DATA)
Bu makaledeki kristalografik veriler “Cambridge
Crystallographic Data Centre” da  CCDC 1540327
numarasi ile sakli tutulmaktadir. Istenildiginde verilerin
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kopyalar1 ticretsiz olarak; “Union Road, Cambridge,
CB12 1EZ, UK, fax: +44 1223 366 033, or e-
mail:deposit@ccdc.cam.ac.uk”  adresinden  temin
edilebilir.
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