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X-ISINLARI DiFRAKSIYONU iLE C,)H;00;N BiLESIGINiN KRiSTAL PARAMETRELERININ
BELIiRLENMESI
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Erciyes Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii, TR-38039 Kayseri

Ozet: Bu calismada kristal yapisi incelenen Dimetoksi Dibenzoin<>Asetikasit-N-Karboksimetil<>Amit (CoH;90;N) bilesigi
etanol ile ¢o6ziiliip oda sicakliginda yeniden kristallendirildi. Uygun biiyiikliik ve diizgiin geometriye sahip olan tek kristaller
polarizasyon mikroskobu ile se¢ilerek Buerger Presesyon ve Weissenberg kameralarinda sifirinct ve iist tabaka filmleri ¢ekildi.
Bu filmlerden kristal sistemi, birim hiicre parametreleri soniim sartlari, birim hiicredeki molekiil sayisi ve uzay grubu saptandi.

Kristal verileri: Co0H;40;N , M,=385,379akb, ortorombik, a=22,511+0,03A, b=23,065+0,01A, c=18,104+0,01A, a=B=y=90°,
V=9399,89 A*, Z=16, d=1,09gr/cm’, A(Cug,)=1,54182 A, Imma (No=74), u(Cu)=7,089cm™’, t=2,82mm, F(000)=3232, T=293
°K “dur.

Anahtar Kelimeler: X-1sm1 diffraksiyonu, Cy9 Hi9 O; N, Kristalstal sistemi

DETERMINATION OF THE CRYSTAL PARAMETERS OF CH;s0,N BY X-RAY DIFFRACTION
METHOD

Abstract: In this study, we have investigated the crystal structure of “ Dimethoxy Dibenzoine <> Aceticacide-Nitrogen-

Carboxymethyl <> Amide (C20H1907N). The substance was solved with ethanol and crystalized at room temperature. Single
crystals which have suitable size and smooth surfaces was chosen with an optical polarization microscope. The zeroth and upper
layer films were obtained by Buerger and Weissenberg cameras. From the layer films, crystal system, cell-parameters, systematic
absences, molecule numbers in unit cell and space group were determined.

Crystal data: C,0H;90;N , M,=385,379 amu , orthorhombic, a=22,511+0,03A, b=23,065+0,01A, c=18,1040,014A, a=B=y=90°,
V=9399.89 A3, Z=16, d:1,09gr/cm3, MCug,)=1,54182 A, Imma (No=74), p(Cu):7,089crn'l, t=2,82mm, F(000)=3232, T=293
°K “dir.

Keywords: X-ray diffraction, C20 H19 O7 N, Crystal system

1. Giris

Kristal yapisi tayin edilmeyen bir maddenin fiziksel 6zellikleri tam olarak belirlenemez. Elektronik sanayinde
kullanilan kristallerin yapilarinin belirlenebilmesi i¢in maddelerin sicaklik ile faz degisiklikleri arasindaki iligkilerin
ve polikristallerin 6zelliklerinin bilinmesi gerekir. Bunun yami sira kristallerin elektriksel, manyetik, iletkenlik,
kapasitif, elastikiyet ve benzeri 6zellikleri kristal yapisina ve anizotropik maddeler i¢in kristallerin dogrultularina
baglidir. Kristal yapi tayininde kullanilan teknikler elektron difraksiyonu, ndtron difraksiyonu ve X-isini

difraksiyonudir.

Bu ¢alismada Dimetoksi Dibenzoin<>Asetikasit-N-Karboksimetil<>Amit ’in kristal yapist X-iginlar1 kirmim
yontemiyle aragtirildi. Elde edilen deneysel verilerden hareketle birim hiicre parametreleri, kristal sistemi, uzay
grubu, kristalin yogunlugu ve birim hiicredeki molekiil sayisi hesaplandi. IUPAC (International Union of Pure and
Applied Chemistry) kurallarina gore adi Dimetoksi Dibenzoin<>Asetikasit-N-Karboksimetil<>Amit olan bilesigin
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acik formiild,

(¢} o (¢}
'l |l 1
CHy___ O___C¢Hy // \W| /\\N// \\ : . . L
OH, seklindedir. Kristal etanol igerisinde kaynatilarak
/\\ ' ¢oziilebilir. Suda ¢oziinmez ve havaya karsi hassas bir
CH;—0O — C4¢Hy 0] yapida degildir.

2. Deneysel Calismalar, Veriler ve Hesaplamalar

2.1 Buerger Presesyon Yontemi

Kare prizma sekline sahip beyaz renkli C,yH;9O;N kristallerinden uygun biiyiikliikte olanlar stereo mikroskop
altinda (Euromex-Arnhem, Model KTD-2) se¢ildi ve polarizasyon mikroskobunda (Hertel & Reus, Optic Kassel
CN-hF) tek kristaller tespit edildi. Segilen bu kristaller iyi bir yapistirici ile fiber ¢gubugun ucuna yapistirilarak
gonyometre basligina yerlestirildi. Bu islem yapilirken kristallerin biiylime dogrultusunun fiber ¢ubuga ve
yiizeylerinin de gonyometre arklarina paralel olmasma 6zen gosterildi. Bakir tiipten 40kV-20mA sartlarinda elde
edilen Acuka=1,54182 A dalga boylu X-151m1 ile Buerger presesyon ve Weissenberg kameralarinda deneme filmleri
cekilerek kristalin takildigr dogrultunun X-igmlarma dik olmasi hassasiyetle saglandi. Kristal takildigi eksen
dogrultusunda 10 derecelik araliklarla dondiiriilerek X-1sinlarina dik olan ikinci eksen bulundu. Bu iki eksen a’ ve b’
olarak adlandirildi. ¢” ekseni de kristal yeniden déndiiriilerek elde edildi.

2.1.1 Tabaka Filmlerinin Cekilmesi ve Orgii Parametrelerinin Hesaplanmasi

Eksenler adlandirildiktan sonra tabaka filmlerini ¢ekmek i¢in film ile kristal arasina ortasi bos tabaka segici (screen)
yerlestirildi. Eger tabaka segici kullanilmazsa film {iizerine kristalin biitiin tabakalarindan yansimalar kaydedilir.
Kristal ile tabaka segici arasindaki s mesafesi;

S=r,[cot cos” (cosp-nd")]

M

* * 2’
r,; tabaka segicinin yarigapi, |; presesyon agisi, n; ters orgii tabaka sayisi olmak iizere d ters orgii birimine d ; H

(1) ifadesi ile ilistirilir. Sifirinci tabaka i¢in n=0 oldugundan
S=r,cotp
2

olur. r&=15 mm, p=200 icin s=41,2 mm alind1 ve sifirinci tabaka filmleri cekildi. Kristal ¢ ekseni boyunca takilt
iken ¢ekilen (h0/) ve (0k/) tabaka filmleri sirasiyla sekil 1 ve sekil 2°de gosterilmistir.
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Sekil 1. (h0¢) Buerger presesyon sifirinci tabaka filmi Sekil 2. (0k¢) Buerger presesyon sifirinci tabaka filmi

0,01 mm duyarlikli Enraf-Nonius marka mikrodensitometre ile (h0¢) ve (0k/) filmlerinden a“, b* ve ¢ ters orgii
eksen uzunluklar ve ters karsit 6rgii eksenleri arasindaki agilar1 da oc*,[?)*, vey" ol¢iildii. Bu parametrelerden kristalin

ortorombik yapida oldugu anlagild1.
Ortorombik yapi i¢in ters drgii parametreleri ile gercek orgii parametreleri
a=a=90°, B'=p=90", y'=y=90
3

AF AF AF
a= ——, b= , c=

a"’ b*

“4)

bagmtilar ile birbirine ilistirilir. Burada F biyiitme faktorii olup filmin kristale olan uzakligidir ve bu deger 60
mm’dir [16]. A, F, a", b" ve ¢~ degerleri yerine yazilarak a=22,51140,03 A, b=23,065+0,01 A, c=18,104+0,01 A
seklinde hesaplandi.

Bu hesaplamalardan sonra iist tabakalarin filmlerinin ¢ekimine gecildi. Once (h0/) ile (h1/) ve sonrada (0k/) ile
(1kf¢) arasinda ara tabaka filmleri g¢ekildi ve ara tabaka olmadigi goriildii. Daha sonra (h1/) ve (1k/) 1. tabaka
filmleri cekimine baslandi. (h1l) 1. tabaka filmi i¢in s=20[cotcos™(c0s20-1.0,0719)] ifadesinden s=34,9 mm olarak

* * ﬂ/ *
hesaplandi. Kameranin kristale yaklasma miktar1 Fnd seklinde verilir. Burada d =E=0,0719 ’dur. Fnd =4,3 mm

seklinde hesaplandi 0,1 mm hassasiyetle ayarland1 (Sekil 3).

* Z *
Bunlardan sonra (1kl) tabaka filminin ¢ekimi i¢in; d =— ifadesinden d =0,072 mm, kameranin kristale yaklasma
a
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miktar1 Fnd'=4,32 mm ve s=20[cotcos'(c0s20-1.0,0720)]=20 mm olarak hesaplandi. Diger film ¢ekimlerinde
oldugu gibi r; ve p degerleri kamera hareketi dikkate alinarak en uygun bigimde segildi ve gekil 4 deki (1k¢) filmi
¢ekildi.

Sekil 3. (h1/) Buerger presesyon birinci tabaka filmi Sekil 4. (1k?) Buerger presesyon birinci tabaka filmi

(hk0) ve (hkl1) filmlerinin ¢ekilmesi i¢in kristalin a yada b eksenlerinden biri boyunca takilmasi gerekir. a, b ve ¢
orgii parametrelerinin hepsi birbirlerine dik oldugundan kristalin a yada b ekseni boyunca takilmasi farketmez.
Kristal b ekseni boyunca yeniden takilarak (hk0) ve (hk1) filmleri ¢ekildi (Sekil 5 ve 6). (hkO) ve (hk1) arasinda ara
tabaka olmadig: tespit edildi. b* ekseninde takili olan kristalden (hk0) tabakasinin yam sira (0k/) filmi yeniden
¢ekildi ve daha 6nce ¢ekilen (0k/) filmiyle ayni oldugu goriildii. Cekilen (h0/), (0k?), (hk0), (1k¢), (h1/) ve (hk1)

tabaka filmleri incelenerek yansima sartlariin asagidaki gibi oldugu goriildii.

Sekil 5. (hk0) Buerger Presesyon Birinci Tabaka Filmi Sekil 6. (hk1) Buerger presesyon birinci tabaka filmi
(h00) : h=2n, (0kO):k=2n, (00¢):¢=2n
(0k?) : k+¢=2n, (h0¢) : h+¢=2n, (hkO) : h,k=2n
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(hk?) : h+k+/=2n. Bu yansima sartlar1 ve birim hiicredeki molekiil sayis1 Z=16 dikkate alinarak incelenen

kristalin uzay grubunun Imma (No:74) oldugu tayin edildi [8,9].

2.1.2 Déner Kristal Metodu Ile Inceleme

Buerger Presesyon kamerasinda b ve c¢ eksenlerinden takili olan kristaller Weissenberg kamerasina alinarak diisey
ve yatay ark ayarlar1 yapildi. Daha sonra her iki kristalin 40kV-20mA sartlari altinda +40%lik salimmm verilerek 10
saat siireyle filtresiz olarak filmleri ¢ekildi (Sekil 7,8).

L - L Y L

Sekil 7. b Ekseni Dogrultusunda Cekilen Déner Kristal Filmi  Sekil 8. ¢” Ekseni Dogrultusunda Cekilen Déner Kristal Filmi

Filmlerden mikrodensitometre ile karsit 6rgii tabakalari arasi (film merkezinden itibaren) dik uzaklik 6l¢iildii. Bu
uzakliklar b" ekseninden takil kristal i¢in Yn VE ¢" ekseninden takili kristal icin de z, alnarak r; kamera yarigapini

gostermek tizere (r= 28,65 mm) b ve ¢ eksen uzunluklar1 n’inci tabaka igin sirastyla

nA nA
b=——«———— , =

. 4, Z; . L
sintan ' (—-) sintan ™' (—)
r, r,

bagintilarindan hesaplandi. b ve ¢ eksen uzunluklari ig¢in bulunan

degerler Tablo 1 verildi. b ve ¢ eksen uzunluklarmin ayri ayri agirhkl ortalamasi alinarak — b=23,043+0,04 A,
c=18,108+0,03 A olarak hesaplandi.

Tablo 1. b ve ¢ birim hiicre parametresinin hesabt Tablo 2. a ve b birim hiicre parametresinin hesabi

yi (mm) b (A) z(mm) | c(A) no| Xmm) | a) | Yumm) | b(A)
1,92 23,012 2,45 18,139 4 17,6 22508 | 17,18 | 23,098
3,86 23,012 4,95 18,139

6 | 2651 | 22508 | 2587 | 23,070
5,88 23,012 7,59 18,068
795 23,095 10375 | 18.086 8 | 3551 | 22,549 | 34,68 | 23,055
10.16 23081 | | o 10 | 4478 | 22,508 | 43,66 | 23,081
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2.1.3 Weissenberg Yontemi ile inceleme

Normal demet Weissenberg metodu kullanilarak, 40kV-20mA sartlarinda +110 lik osilasyonla 13 saat siireyle ¢

ekseni boyunca gonyometre basligina takil kristalden elde edilen kirinim deseni filmi asagida verilmistir (Sekil 9).

Kristal ¢* ekseni boyunca takili oldugundan a ve b
eksenleri hesaplanmustir. Sifirinci tabaka Weissenberg
filminden birim hiicre parametrelerini hesaplamak icin

nA=2dsin® Bragg sartindan yararlanilir. Bragg sartindan

2’ * * *
2sin9=na=nd yazilabilir. Bu ifadeyi a ve b ters orgii

parametreleri icin diizenlersek sirasiyla 2sinf=h — =ha"
a

X

A .
ve 2sinB=k—=kb bulunur. Ayrica sin9h=sin—h ve

V5
Y

e : sink=sin—k bagintilarindan 6, ve 0, degerleri
Sekil 9. (hk0) Normal demet Weissenberg filmi \/g

hesaplanabilir [4]. Yukarida verilen son ifadeleri

diizenlersek a ve b icin sirastyla ,

Ah AK

a=—x , b=—Y ifadeleri elde edilir. 0,01 mm duyarlikli Enraf-Nonius marka
2sin(—2) 2sin(—%)

V5 V5

mikrodensitometre ile alinan 6lgiimler ve a ve b eksen uzunluklar i¢in bu ifadelerden hesaplanan degerler Tablo 2

de veridi. Sonug olarak a=22,518+0,02 A, b =23,076+0,02 A degerleri bulundu.

3. Sonu¢ ve Tartisma

Dimetoksi Dibenzoin<>Asetikasit-N-Karboksimetil<>Amit (C,H;9O;N) tek kristali X-1g1m1 kirmimi teknigi ile
incelendi. Buerger Presesyon ve Weissenberg yontemleri kullanilarak kristalin kirmim deseni filmleri elde edildi.
BuergerPresesyon yontemi ile (hk0), (h0¢), (0k?) sifirinct tabaka ve (hk1), (h1¢) ve (1k¢) birinci tabaka filmleri
¢ekilerek birim hiicre parametreleri, kristal sistemi ve yansima sartlari tespit edildi. Ayrica Doner Kristal ve Normal
Demet Weissenberg filmlerinden de birim hiicre parametreleri tayin edildi. Bulunan sonuglarin Buerger filmlerinden
elde edilen sonuglarla iyi bir uyum i¢inde oldugu goriildii. Tablo 3 de farkli metotlarla elde edilen birim hiicre
parametreleri toplu olarak gosterilmistir. Kristalin deneysel olarak dlgiilen yogunlugu d=1,09gr/cm® “tiir. Kristalin
birim hiicresinde mevcut molekiil sayis1 Z=16 olarak hesaplandi. Bu veriler ve yansima sartlar1 g6z 6niine alinarak
kristalin uzay grubunun Imma  (No:74) oldugu sonucuna varildi. Kristalin lineer absorbsiyon katsayisi
1(Cu)=7,089 cm™ ve optimum kristal kalnligi da t=2,82 mm olarak hesaplandi.

Mikrodensitometre ile a, B, ve y agilar1 90° olarak 6lgiildii. Kristalle ileri asama inceleme icin yiiksek ve diisiik

sicakliklarda caligilabilir. Kristal sistemi ve birim hiicre parametrelerinin degisip degismedigi arastirilabilir.



Tablo 3. Farkli Metotlarla Elde Edilen Birim Hiicre Parametreleri
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Kullanilan Metot Cekilen Film a(A) b(A) c(A)
Buerger Presesyon (0k?) 23,065 £ 0,01 18,104 £ 0,01
Buerger Presesyon (h07) 22,511 +0,03 18,107 £ 0,03
Buerger Presesyon ( hk0) 22,516 + 0,03 23,059 + 0,03
Doner Kristal b ekseni 23,043 £ 0,04
Doner Kristal ¢ ekseni 18,108 + 0,03
Weissenberg (hk0) 22,518 £ 0,02 23,076 £ 0,02
Weissenberg (h0?) 22,512+ 0,03 18,106 + 0,03
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