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2-(3-Amino-2,4,4-trisiyano-bita-1,3-dienil)tiyofenin kristal verileri, CpiH¢N4S (*)

Zuha! PAYZE! , Mchmet AKKURT, Huseyin SOYLU2Z
Erciyes Oniversitesi , Fen-Edebiyat Faklltesi , Fizik Bolamfl , 38039 Kayseri

OZET .
Bu galymada 2-(3-amino-2,4,4 trisiyano-bilia-1,3 dienil) tiyofen kristalinin CuKa radyssyonu (A = 1.5418 &) kullandarak .

kristal yapui aragunlds, Buerger presesyon, Weissenberg ve ddner kristal teknikleri kullsmildi. Elde edilen sonuglara 3&3
Ioistal vesileri: Ortorombik, Pbes, & = 23.607 £ 0,036 &, b = 7.080 3 0.006 A, ¢ = 13.036 £ 0.006 Adepuy=90°Va
21788 A, M = 226861 akb, dg = 1.408 g.cm3, dp, = 1.383 g.om3, Z = 8, F(O00) = 928, T = 293 K, it = 24.07 em™3.

Crystal data of 2.(3-Amino-2,4,4-tircyano-buta-1,3-dienhyl)thiophene, Cj1HgN4S

SUMMARY
In this study, the crysial stucture of 2-(3-amino-2,4,4 wricysno-buts-1,3 dienhyl) thiophene, by using CuKat radistion (A =

1.5418 &), has been investigated. Buerger precession, Wg_inmbeu and oscillation techniques were used. The crysial data:
Ovthorhombic, Phea, & = 23.607 2 0.036 A, b = 7.080 £ 0.006 A, ¢ = 13.036 £ 0.006 A, a=mf=y= %O, V=21788 A, M=
226,861 akb, dpy = 1408 g.omd, dc = 1.383 g.om, Z = 8, F(000) = 928, T = 293 K, jt = 24.07 em”3,

GIRIS o

Organik madde bilegiklerinin, kristal yap: analizi ¢aligmalan, kristalografids. oldugu kadar biyofizik ve
biyokimyada da son yillarda izerinde en ok galipilan konulardan olmugtur. Hleri teknoloji sayesinde
bilgisayarlann geligmesi, kristalografik galigmalara hiz kazandimugtr.

Organik madde olan, 2-(3-aminc-2,4,4 wisiyano-bilto-1,3 dienil) tiyofen, bir boya maddesi olma
dzelligine sahiptir. Ana maddelerden biri olan tiyofen-2-aldehid tizerinde, kimyasal analiz gahgmasi
yapilmug ve syn, anti durumlanmin varlifa belirlenmigtir [1-3)

Bu galigmada, fotofrafik olarakX-1§inlan tek kristal difraksiyon metodlanindan, Buerger presesyon,
dner kristal ve eg-efim Weissenberg teknikleri kullamlarak elde edilen tabaka filmlerinden, kristal
sistemi, birim hiicre parametrelert, séniim ganlan, Slgiilen yogunluk ve hesaplanan birim hilcredeki
molekill sayisi yardimyla uzay grubunun belirlenmesi amaglnndl

{°) Bu galiyma Erciyes Oniversitesi Aragrma Fonu'nca desteklenmigtir.
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Z.PAYZE, MAKKURT, HSOYLU/2- (3-AMINO-2,4,4- TRISIYONA-BiTA-1,3-DIENIL) TIVOFENIN KRISTAL

DENEYSEL CALISMA

Kristalin Elde Ediligl

1.12 g tiyofen-2-aldehid 15 mi etanolde g¥zilliip, Uzerine 1.32 g 2-amino-1,1,3-wrisiyanopropen
(dimeric malononitrile)'nin 25 ml ctanoldeki ¢Bzeltisi kauldi. Geri sofutucu alunda 20 dakika
kaynatild. Sofumaya buakildifinda firlin ¢Okill.

Kristal yaps analizi galigmalanimin saflikli olabilmesi igin, iyi bilyiitiilmil ve kristal yap1 kusurlanndan
annng bir kristal ile galigmak gerekir. Bu nedenle dzerinde galigilan kristal, etanolde gbzillerek, oda
sicakhfinda yavag buﬁmlasmaya birakilds. 1ki hafia iginde yeterli biiyitkHikie saydam san renkli ek
kristaller elde edildi.

" H H H

AY s '-CN \C___c,

GG 5+ Noc=ctis N A P
c—c NCT N £ fpocm=d—g=c

ave” b H s’ NH, CH

$ekil 1. Reaksiyon denklemi

Kristallerin polarizasyon mikroskobu ile yapt aragtirmasi yapilabilecek dzellikie olup olmadigs tesbit
edildi. Stereo mikroskobu altinda uygun bir tek kristal segilip, gonyometre baghgina yerlegtirildi Ve
yapt analizi gahigmalarina baglands.

Buerger Presesyon ve Weissenberg Kameralarnda Yapilan Incelemeler

Buerger Presesyon metodu ile birim hiicre parametrelerini ve stnlim gartlarint belirlemek igin hOl,
0kl sifirinca ve hkl, h1l, 1id Uist tabaka filmleri gekildi .

' Filmlerin incelenmesi sonucunda kristal sisteminin ortorombik oldufu, film fizerinde
mikrodensitometreyle 8lgiilen ters 8rgil parametreleri kullanilarak, baBintisi yardimiyla birim hiicre
parametrelerinin ortalama deferleri a =23.40 A, b="7.10A,¢ = 13.04 A, @ = p = y=90° bulundu.
Stnlim gartlannin cksenler boyunca h = 2n, k = 20, 1=2nile Okl igin k = 2n, hOl igin 1 = 2n, hkO igin
k = 2n oldufu saptand,
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a ekseninden takili kristal igin gekilen déner filmi Uizerinde yapilan SlgUmler sonucu da a-cksen
uzunlufunun ortalama degeri a = 23,52 A olarak bulundu.

Ej - efim Weissenberg teknifii ile a ekseninden takih kristalin Okl, 1kl tabaka filmleri gekildi.
Mikrodensimetre kullamilarak Okl tabaka filmi tizerinde eksenler boyunca merkeze gore simetrik
lekeler arasindaki z uzakliklan Glgiilidp,

dggr=2 sin (z5) = Ic* ay

baginusiyla, b= 7.06 A, ¢ = 13.03 A olarak bulundu [4), eksenler arasindaki ag1 a* = 900 blgiildi ve
o = 90° butundu. Buerger tabaka filmiyle elde edilen séniim garilan bu metodla da dofrulands,

Birim Iliicre Boyutlanimin En lyi Deperlerinin Bulunmasi, Birim Hicredeki Molekil
Sayist ve Uzay Grubunun Buluamasi

Buerger presesyon ySniemi ile elde edilen kinmm desenlerinden yararlanarak, gesitli 8 deBerleri igin

tnce "Nelson-Riley” programu ile Netson-Riley katsayilan hesapland: ve "Erxreg" programi ile
lincer regresyon analizi yapilarak en iyi birim hiicre boyutlan; a = 23.607 1 0.036 A,b=7080%
0.006 A, ¢ = 13.036 + 0.006 A olarak bulundu [5). Kristalin yogunlugu yilzdilrme metodu ile, dg =
1.408 g.cm-3 olarak bulundu. Buna gore birim hileredeki molekiil sayis1 8 olarak hesaplandi.

Birim hiicredeki molekll sayis: sekiz alinarak, yoBunluk hesaplanirsa, dp = 1.383 g.cm3 bulunur,
Bu veriler ve sistematik séniimler aragtinhip kristalin uzay grubunun, (No:61) Pbca oldugu tesbit

edildi (6).
SONUC

Buerger presesyon, doner kristal ve eg-egim Weissenberg teknii ile kristalin kristal sistemi, birim
hiicre parametreleri, sdniim gartlan, uzay grubu belirlendi. Bu metodlarda elde edilen sonuglanin
birbiriyle gok iyi uyusum iginde olduBun goziendi.

E!de edilen birim hlicre parametrelerinin hassaslasunlmasi igin Nelson-Riley ve Erxreg bilgisayar
programlan kullanildi. Yilzdiirme ytintemiyle 8lgiilen yoBunluk {dy = 1.408 g.cmi3) deeri hesapla
bulunan yopunluk degeriyle (dy = 1.383 g.cm-3) uyugmugtur. Bu younluk deferiyle hesaplanan
birim hiicredeki molekiil sayis1 Z = 8 olarak bulundu. S8niim garlarina uyan Pbca (No:61) uzay
grubunda da B egdeger konum bulunmaktadir. Bylece kristalin, kristal sistemi, séntim garilan, uzay
grubu, yogunluk degeri, birim hiicredeki molekiil sayis1, lincer absorbsiyon katsayis: tayin edildi.
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