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X-Iginlan Kirinimiyla C12H28P2S2’nin
Kristal Yapisinin Arastinimasi

Sedat AGAN™
OZET

Sistematik adi Tetra-n-propil -1.2- ditivoksodi - A% fosfan olan bilegigi, kim-
yacilar Grignard tepkimesiyle elde ettiler. Metanoldeki ¢ozeltisinin oda sicakhifinda
yavag buharlagtinimastyla, prizmatik tek kristaller elde edildi.

HgO’nun HCI cozeltisinde yiizdiirme yéntemiyle kristalin yogunlugu 1.135 g
cm™ olarak olgiildii. ENRAF-NONIUS Focus F x-isinlan difraktometresinde
CuKy (N = 1.54178 A) x-1ginlanyla ¢aligildi. Buerger presesyon, salimim, Weissen-
berg filmlerinden birim hiicre parametreleri 6lgiildii ve kristalin monoklinik sis-
temde oldugu belirlendi. Soniim kosullanndan uzay grubu P1121,q, olarak bulundu.
Birim hiicre parametrelerinden kristalin yogunlugu 1.142 g cm™ 3 ve birim hiicredeki
molekiil saynis1 2 olarak hesaplandi.

Debye-Scherrer kamerasiyla toz fotografi ¢ekildi ve yans:malar indislendi.
Toz fotograf verileri, en kiigiik kareler yontemine gore yazilnus QUASI-NEWTON

minimizer bilgisayar programu kullanilarak, birim hiicre parametrelerine ait hassas-
lagtinimig,

a=65F008A
b=1375F005A
c=1016 F0.02A
v = 106.60 F 0.05 A
a=p=9"°

degerleri elde edildi.

* Arag. Gor.; U.U. Necatibey Egitim Fakiiltesi, Fen Bilimleri Egitimi Boliimii,
Fizik Egitimi Anabilim Dal.
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ABSTRACT
The Study of Crystal Stracture of C12H23P2S; by X-Ray Diffraction

Chemists have obtained the crystalline substance whose systematic name is
Tetra-n-propyl -1,2- dithiooxodyl £ phosphan by Grignard Reaction method. It’s
crystalized by slow evaporation method in the methanol solution at room tempera-
ture and obtained the single crystals were prismatic. The crystal density was measu-
red as 1.135 g em™ by flotation tecnique in HgO solution in HCl. ENRAF-NO-
NIUS Focus F x-ray diffractometer and CuKq (\ = 1.54178 A) tube are used in
the experiments. The crystal lattice parameters were calculated and crystal system
was determined as monoclinic by using Buerger precession, ossilation and Weissen-
berg photographs. The space group was found P112,p from .systematlc extinctions.

According to this space group, density was calculated 1.142 g cm™ 3. So, there are
two molecules per unit cell.

The powder photograph was taken by Debye-Scherrer camera and these re-
flections were indiced with the parameters which were determined from photo-
graphs above. By using the QUASI-NEWTON minimizer computer program, the
unit cell parameters were found as,

a=65F008A
b=1375F005A
c=1016TF002A
v = 106.60 ¥ 0.05 A
a=B=9%°

by the least squares refined method.

GIRIS

C12H28P5S; organik tek kristalleri parlak yiizli, agk san renginde, kolay-
ca kirilabilen ozelliklere sahiptir. Sistematik adi Tetra-n-propil-1,2-ditiyoksodi-
15-fosfan olan bu madde olagandis: Grignard tepkimesiyle elde edilmistir.

Bu ¢alismada Enraf-Nonius Focus-F x-iginlar: difraktometresinde 44 kV-
20 mA kosullarinda CuKy (A = 1.54178 A) iginlariyla yapilmigtir. Kirmmm leke-
leri Buerger presesyon, salimim ve Weissenberg fotograflariyla kaydedilmistir.
Bilesigin metanoldeki ¢bzeltisinin oda sicakbginda yavas buharlagtinlmasiyla
elde edilen 1.5%0.5%0.25 mm boyutlarinda prizmatik tek kristaller kullamlmgtir.
Ayrica toz haline getirilen numuneden de Debye-Scherrer kamerasiyla toz fotog-

raflar1 gekilmistir. Fotograflardaki lekeler arasi mesafeler mikrodensitometreyle
olgiilmiistiir.
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MATERYAL VE YONTEM

A- Buerger Presesyon Yontemi!

Buerger presesyon kamerasinda hem kristal hem de film hareketli durum-
dadur. Kristal yaklagik F 5-10° lik salinimlar yaparken film iki kat1 kadarlik bir
agiyla presesyon hareketi yapar. Yontemin en onemli 6zelligi karsit drgiiniin bo-
zulmadan sadece bir tabakasmin film iizerinde elde edilmesidir. Boylece bir
filmden iki karsit orgii boyutu ve boyutlar arasindaki aci olmak iizere ii¢ para-
metre olgiliir. Sistematik soniimlerden de uzay grubu belirlenir.

Filmlerden kargit orgii parametreleri a,b,c vea, B‘, 'y' olgiilditkten
sonra kristalin hangi kristal sisteminde oldugu bulunur. A kullamlan x-1gmnmin
dalga boyu. F kristal ile film arasi mesafe olmak iizere 6rgii parametreleri mono-
klinik yapida su bagintilardan hesaplamr.

AF AF AF

S =, o= — @
a Sin(180—y )

a =
b Sin(180—y ") C
B- Salimm Yontemi?

Birim hiicre boyutlarim ve nokta grup simetrisini hesaplamak amaciyla bu
yonteme bagvurulur. Bu yontemde Weissenberg kameras: kullanilir. Film hare-
ketsizdir ve kristale segilen eksen etrafinda F 5-15° lik salimimlar yaptirilir,

Her tabakaya ait yansimalar aym eksenli farkli tepe acih koniler olugtu-
rurlar. Yansima konileri ile silindirik filmin arakesiti olan daireler film a¢ildifin-
da birer diiz gizgi olarak goriiniirler. Bu ¢izgilere tabaka cizgileri denir. Kristalin
birim hiicre boyutu t olan orgii ekseni dogrultusunda takildiginda bu dogrul-
tudaki birim hiicre boyutu

~

RV I‘f2 + Ynz

t=n\| — 2
Ya
bagintisiyla bulunur.

Burada,

n: Tabaka numaras:

A: Kullanilan x-1gininin dalga boyu (A)

rr : Silindirik filmin yarigap1 (mm)

Yn: n. tabaka cizgisi ile filmin merkezi arasindaki uzaklik (mm) dir.

*  Caligilan bilesik Ege Universitesi Fen Fakiiltesi Kimya Bliimiinde Sedat CELEBI tarafindan
temin edilmistir.
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olarak dlciilmiig ve uzay grubu dogrulanmistir.

Kristalin gekilen toz kristal fotografindan 31 tane yansima mikrodensito-
metrede okunmug ve diki (A) diizlemler arasi uzakhiklar hesaplanmigtir. Diger
yontemlerden bulunan birim hiicre parametreleri kullamlarak dni bagintisindan
film deseni indislenmistir.

Daha sonra en kigiik kareler yontemine gore yazilmig Quasi-Newton Mi-
nimizer bilgisayar programiyla toz fotograf verilerinden elde edilen her (hkl) ye
ait dnx degerleri kullamlarak yeniden hesaplanan hassaslagtirilmig birim hiicre
parametrelerinin (a, b, c, y) degerleri asafida verilmistir.

a =65 TF008A
b=1375F005A
c=1016F 0.02A
a=p=9%ry= 1066

SONUC VE TARTISMA

Buerger presesyon yontemiyle birer defa birim hiicre parametreleri olgil-
mils ve uzay grubu belirlenmigtir. Aym parametrelerden biri sahmm diger tcii
Wiessenberg yontemiyle de olgiilmiis ve bu iki grup dlgim arasindaki farkin ol-
iimlerdeki hata mertebesinde oldugu goriilmistiir. Toz film yonteminden elde
edilen verilerle hassaslastinlan parametre degerlerinin de yine yukanda belirt-
tigimiz yontemlerle elde edilen degerlerle hata simirlan igerisinde oldukga iyi
uyustugu gozlenmistir.

Yiizdiirme yontemiyle olgiilen yogunlugun (1.135 g.cm™) birim hiicre pa-
rametrelerinden hesaplanan yogunluk ile (1.142 gem™) iyl uyusmasi bulunan
parametre degerlerinin dogruluk derecesi hakkindaki kanaatlerimizi destek-
lemektedir.

Numune ile ilgili NM.R. gahgmalarindan molekiiliin simetri merkezine
sahip oldugu diisiinilmiitiir’. Bu gahsmada belirlenen uzay grubuna gore birim
hiicre igerisinde 4 asimetrik bolge ve 2 molekiil oldugu bulunmustur. Py
uzay grubunun da simetri merkezi oldugu digiiniilirse iki molekiilin dort asi-
metrik bolgede yerlesebilmesi icin molekiiliin simetri merkezine sahip olma zo-
runlulugu ortaya gikar. Boylece N.M.R. calismasimn ongoriisii dogrulanmistir.
Bu molekiiliin ayrica x-1ginlariyla kristal yap: analizi gahgmas yapilacaktir.
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