1- o¢-D- GLUKOPIRANOZ -2-B FRUKTOFURANOSID'IN
KRISTAL YAPISININ
X-1SINLARI DIFRAKSIYON YONTEMI ILE
ARAST IRILMAS!

SEMA 0zTURK

TEZ YONETICISi: YRD.DOG.DR.MEHMET AKKURT

ERCIYES UNIVERSITESI
FEN BILIMLERINI ENSTITUSU'NE

/S94S

FIZIK ANABILIM DALINDA YUKSEK LISANS TEZI OLARAK

SUNULMUSTUR.

1991



!

Erciyes Universitesi

Fen Bilimleri EnstitisU Muduriugu'ne,

Bu galisma, jurimiz tarafindan Fizik Anabilim Dalinda

YUksek Lisans tezi olarak kabul edilmistir.

27/ § /1991

Baskan : Prof.Dr.Necati Yalgin

Uye : Prof.Dr. Hiiseyin Soylu

Uye : Yrd.Dog.Dr.Mehmet Akkurt (fefe -
A _
2

ONAY :

Yukaridaki imzalarin, adi gegen 6gretim Uyelerine

ait oldugunu onaylarim.

2T /8 /1991

| AT
#’M*ﬁ Sy :ff&%‘ “
& e

¥ T
B e N

kS ’*‘f AT *
EnstisusMudira
R S B e R

S R

ke
1 PRy s L .t . g .o
Dog 7 Mehiner,Ciing
AN T A R




OZGEGMIS

Ad: ve Soyadt : Sema Oztirk
Baba Adi : Ahmet

Ana Adi : Hatice
Dogum Yeri : Kayseri
DoGum tarihi : 1967

ilk, Orta, Lise 83renimini Aydinlikevier |lkokulu, Ortaokulu,
Aydinlikevler Lisesi olmak Uzere Kayseri'de tamamladi. 1985
yilinda Erciyes Universitesi Fen Edebiyat Fakiltesi Fizik Bolu-
mine girdi. 1989 vyilinda Fizik Boluminden mezun oldu. Ayni
ytl "X_isinlari Toz Difraksiyon yodntemi ile Bobrek, Ureter ve
Mesane taslarinin Nitel Analizi" basglhiklt bitirme lisans
tezini hazirladi ve Ankara Universitesi Fen Fakiiltesi'nde
19-21 Eylll 1989 yilinda dizenlenen Xl. Ulusal Fizik Kongresin-
de "sozlU" teblig olarak sundu.

1989 vyilinda Erciyes Universitesi Fen Bilimleri Enstitisinde
Yiksek Lisans Editimine basladi. X _ Isinlart  arastirma
labaratuvarinda yaptig:r "Tetrabiitil Amonyum lyodat 'in kristal
yapisinin Arastirilmas:" Uzerine deneysel olarak c¢alisti. Soz
konusu c¢alismay!r 31 AJustos-2 Eylil 1990 tarihleri arasinda
Ege Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik Bolumince
dizenlenen Xlil. Ulusal Fizik Kongresinde '"Poster Bildiri'" olarak

sundu.



TESEKKUR

Bana Tez galisma konumu veren, calismalarim silresince yakin

ilgi ve vyardimlarint gordigum hocam Saytn Yrd. Dog. Dr.
Mehmet Akkurt'a Tesekklird bir borg bilirim. Ayrica g¢aligsmamin
her asamasinda ¢ok de8erli yardimlarini gordudgim Sayin Aras.

Gor. Zuhal Payze'ye de tesekkur ederim.



OZET

Bu tez ¢aligmasinda, sistematik adi 1- oc-D Glikopiranoz-2-B-
Fruktofuranosid'in X-lIsinlari difraksiyon tekniklerinden olan
Buerger Presesyon Teknigi ile tabaka filimleri gekildi. Tabaka
filimlerinden sonum sartlar), kristal sistemi, birim hlcre pa-
rametreleri, birim hicredeki molekll sayisi ve uzay gurubu

tayin edildi.

Kristal verileri

= + [} - + o
C,, Hyy 0,05 a 7.762 ¥ 0.023 A° , b 10.825 * 0.028 A°

c = 8.750 * 0.037 A° , oc=¥=90° , B = ( 103.30 * 0.03 )°,

3
Monoklinik, P21 (No: 4) , d>< = 1.5805 gr/cm™ , V = 717.272

A3 , Z =2, d, = 1.579 gr‘/cm3 , M = 342.30254 a.k.b , )

olc.

( MoKee ) = 0.7107 A° ,  a(Mo) = 1.465 em™ T = 273° K.

Kristalin acik formill asagidaki gibidir.

u HOCH, ,, " e, n n
o . . 1 0

OH CH,OH
H o oK H

Ayrica Debye-Scherrer Kamerasinda kristalin toz difraksiyon
deseni ¢ekildi ve buradaki yansimalar indislendi.

Birim hiicre parametrelerinin hassaslastirilmas) igin "Nelson-
Riley" ve "Erxreg" adli programiar gelistirildi ve bu gelisti-

rilen programlar kullanild:.



Ayrica toz difraksiyon deseninin indislenmesi igin '"X-Debye"

adli bir bilgisayar programi yazild.

Programlarin yazilmas: ve isletilmesinde Uiniversitemiz merkez

bilgisayar) Data General MV/4000 sistemi kullan:id:.

-Vi-



SUMMARY

In this study , layer photographies of 1- &~ D -glucopyranosyl
-2-B-fructofuranoside were taken by Buerger Precession method
which is one of the techniques of X-ray diffraction, systematic
absences. the crystal system, unit cell parameters, molecule
numbers in unit cell and space group were found from layer

lines .

Crystal Data

c H 0

1p Moy 04qp @ = 7.762 10.023 A° , b = 10.825 X 0.028 A° ,

c = 8.750 * 0.037 A° , oc=Y%=90° , B = ( 103.30 * 0.03 )°,

. 3
Monoclinic, P21 (No: 4) d>< = 1.5805 gr/cm , V = 717.272

A3 , 2 =2, d = 1.579 gr/cm3 , M = 342.30254 a.m.u , A
mea.

-1
( MoKoc ) = 0.7107 A° ,  fx(Mo) = 1.465 cm =, T = 273° K.

Open formula of crystal is given below.

HOCH, " HOCH,
.
0
i 0
ch,OH
o H

-Vil-



Besides, powder diffraction pattern of crystal were phoiogranhed
from Debye-Scherrer camera. Obtained reflections were indexed.
In order to precisely unit cel parameters computer programs

named as '"Nelson-Riley" and "Erxreg'" was improved. Moreovery
another one called as "X-Debye" for indexing of the powder

diffraction pattern of the sample was developed.

Data General MV/4000 system in our universijty computer center

was used for all calculations.

-Vili-



iCINDEKILER
SAYFA NO
ONAY i itiiereneressnenesasnssasasssssoscesssoaasssnnnas 1
OZGEGCMIS  tiviiiiurinnsannnnnns C e eeeeseiii et eanenens 11
TESEKKUR  teivireenrnnennsanans tetereeteetaeecesesanannns v
OZET  tivreeenennns Ce e eeteseaeaentetetasaasensnaasntaannn v
SUMMARY  iiiittererconssocscanossssnssossssasssonssonans AR
ICINDEKTILER  tiiuieeieenesnennaresonsasoasonnsanasoannns X
BOLUM [.GIRIS ciiiiiiiiiiiiiiiiiantacncaennnans . - 1

BOLUM 11.Deneysel Metodlar Ve Elde Edilen Sonuglar ... 3
1.1, Kristalin Elde Edilmesi Ve Kristal Segimi .. 3
11.2. Ters Orgiinin Kirinimda Kullaniimasi ...... 4

I1.3. Buerger Presesyon Metodu lle Calismalar .. 7

I1.4. Debye-Scherrer Metodu lle Galismalar ..... 23

BOLUM 111. Sonuglarin Tartisiimast ...... Ceetrssesenenes 35
BOLUM V. Kaynaklar +eeeeeeeeeeeceeeeencscsnecacnanaans 43
BOLUM V. Ekler cicievereraocess Ceteseseecaenns ceceensas 47
Ek-1. Nelson-Riley Programi ..cececesccsssas 47

Ek-2. Erxreg Programil ....ccececescsecssscsss 49

Ek-3. X-Debye Programi .(.ccevecees crreesenas 51



BOLUM |

GIRIS
Organik bir madde olan C H

12 22 011’
sekeri (sucrose) olarak da adlandirilir. En taninmis disakkarit

Kamis sekeri yada pancar

olup, kristal formda kullanilan tek besin maddesidir [1] .
Sakkaroz ©n planda besin maddesi olarak kullanilmakla birlikte
sinaide de genis kullanim alani vardir. Meseld; A.B.D'de titin
terbiyesinde % 25 lik sakkaroz ¢ozeltisi kullaniimaktadir. Ayri-
ca bazi asitlerle olusturdugu esterier, lak sanayiinde oldukga
onemli bir yere sahiptir [2] . Bazi asitlerle muamelesi sonu-
cunda elde edilen Urlnde sertlik artmakta, fakat elastikiyeti
de azalmamaktadir. Buylk molekulli yag asitleri ile olusturdu-

gu esterleride ylUzey aktif maddeler olarak kullanilir [3—6] .

Bu cgalismada, x isinlar: tek kristal difraksiyon metodlarindan
doner kristal, Buerger presesyon ve Normal Demet Weissenberg
teknikleri kullanilarak elde ediien tabaka filimlerinden birim
hiicre parametreleri, sonum sartlari ve uzay gurubu tayin edil-
di. Ayrica maddenin toz difraksiyon yontemi kullanilarak Bragg
yansimalarinin indislemesi yapildi. Buradan bulunan sonuglarla}

daha onceki sonuglar karsilastirilid.

Bu galigsmada Delft Enraf-Nonius, Diffractis 583 model X-lsin-
tar1  jenaratori, Philips Marka siridci motora sahip, 45Kv ve
20 mA galisma sartlari altinda Fine - Focus Molibden tipiinden
elde edilen radyasyon kullanildi. Olgcuimler 1/100 mm hassasi-

yetindeki Enraf-Nonius, Delft Marka Mikrodensitometrede yapildi,



Banyo islemleri sirasinda filimlerde meydana gelen kisalmanin
% 0.1 oldudu bulundu, filimler lizerinde olciilen deJerlerde, bu-

na gore dgerekli dizeltmeler yapildi [7—9].



BOLUM 11

DENEYSEL METODLAR VE ELDE EDILEN
SONUGLAR

I1.1.Kristalin Elde Edilmesi Ve Kristal Segimi

Sakkaroz butin bitkilerde bulunmakla beraber, yeter konsant-
rasyonda seker kamisi ve seker pancarinda rastlanir.
Sakkarozun elde edilmesi ise su sekildedir :Seker pancari ytka-
nip, temizlendikten sonra dogranir. Daha sonra belli bir sicak-
liktaki suda, do8ranan pancarlar haslanir. Haslama esnasinda
depolanmis halde bulunan sakkaroz suya deger. Elde edilen
serbette birtakim aritma islemleri uygulanir. Daha sonra bu-
harlastirma yapilarak ¢ozelti asiri doygun hale getirilir. Bu
cozeltide soButularak kristallendirilir.

Bu calismadan Kayseri Seker Fabrikas: Labaratuvarindan alinan

rafine edilmis ornek kullanilmistir.

Uygun buylklikte kristal kusurlarindan arinmis bir tek (Sing-
le) kristal streo mikroskop altinda secildi. Polarizasyon mik~
roskobunda da incelenerek sistematik sonlm veren ve iginde
safsizlik olmayan bir kristal saptandi. Bu kristal cam fibere
takilip, gonyometre basli§ina monte edildi. Kristalin bir ekse-
ninin, gonyometre bas!i§inin ekseni ile g¢akisik olmasina ve
vuzlerden en az birinin de gonyometre arklarindan birine para-

lel gelmesine dikkat edildi.

Once Buerger Presesyon kamerasinda kristalin optik ayar: ya-
o
pildi. Daha sonra MoKy (A=0.7107A ) radyasyonu kullanilarak

kristal yonlendirildi.



11.2. Ters Orginun Kirinimda Kullanilmasi

Kristal orgd iginde, her bir rasyonel duzleme bir nokta
karstlik getirilerek olusturulan noktalar cimlesine "Ters Orgi"
denir [10] . X-lsinlari demeti, bir kristal Uzerine dusltri-
lince, tuim atomlar tarafindan sacgilmaya ugratilir. Bu sagilan
iIsinlardan ayni fazda olanlar kirinim yardimi ile girisim ola-
yini meydana getir‘ir‘lerl. Sactlan i1sinlarin yapict girisim mey-
dana getirebilmesi i¢in uygun vyansima konumunda ve faz
farklarinin dalga boyunun tam katlarina esit olmasi gerekli-
dir [ 11—12] . Sekil-11.2,1 den de gorlleceg@i gibi;

sacilan X-igini
gelen x-i1gim

-— —-—
- — t— —— o — — —— — — — — t— — — —

Sekil-11.2.1. X-Isintnin Kristalde Sagtlmasi.



( OA+ 0B ) - OC = nA

d d
sin8 " sing) - (0B cos® ) = nA
2d _ 2d
Sin® 06 - cos® = nA
2
2d ( 1 _ cos ® =
Sin® e | A
2d SinG = nA (11.2.1)

(11.1) denklemine Bragg vyasas: denir. Bu denklemde
N= Isinin dalga boyu,

n = Kiriminin mertebesini,

® = Bragg agisini gostermektedir.
Bu durumda;
1
= —, 11.2.2

dnh,nk,nl n Clhkl ( )
oldugundan;

sin® = A (11.2.3)

nhnknl 29
nhnknl

Seklinde gosterebiliriz.

Tz ters orgide (hkl) duzlemlerine ait noktalarin basglangig

noktasina olan uzakligint gostermek Uzere;

, 1/dhkl
sin = 1.2.4
8 k] YN = (1 )
2¢
dir.
)
Denklem (11.2.4) U geometrik olarak acgiklamak igin yar: gapi

[
‘i= 1/A olan bir kire gizelim. 0 noktasi kristal orginin ayni

zamanda ters orglnun baslangict olsun. $Sekil-11.2.2 den de go-



rilecedi gibi (hkl) dizlemine gelen X0 demetinin O merkez ol-

mak Uzere O yar: gapli bir gember gizeriz.

Sekil-11.2. Ewald Kiresinin Cizimi
Bunu yapmamizin nedeni demetin hangi dog@rultuda gittigini
bulmak ig¢indir. Cizdigimiz bu gember g yarigapli kireyi P
noktasinda kessin. MP dogrusu, 286 “lik  kirintm dogrultusunu

verir.,

Bragg vyasasinitn dogrulu8unu gostermek igin gizmis olduumuz

bu klreye "Ewald Kiiresi" denir [13—18] .

Ewald Kiresindeki butun karsit latis noktalar: kristali tam ma-
nasiyla tanimlar ve bu yalnizca kristal grgiintiin birim hicre-
sinin seklini ve bluyukitgiune baglidir. Atomlarin bu hiicre

igindeki siralanmalarina kesinlikle bagl: degildir [19].
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I1.3. Buerger Presesyon Metodu lle Calismalar

Buerger tarafindan bulunup gelistirilen bu metod ile ters orgl
tabakalar: bir faktorle buyltilerek, filim Uzerine kaydedilir.
Boyle bir filim Uzerindeki difraksiyon deseninde, ters orglniin
geometrisi tam olarak gorultir. Bu nedenle birim hiicrenin segi-
mi ve boyutlarinin odlglimesi, uzay gurubunun tayini, yansima-—
larin indislenmesi difer metodlara kiyasia "Buerger Presesyon"

metodunda daha kolay olur {19«29].

Kristalden vyansiyan X-lsinlarinin Buerger Presesyon metodu ile

filim (zerine kaydedilisi Sekil-11.3.1 de gérilmektedir,

x-1§1m1
demeti

Ewald
ki resi

n. tabaka

0. tabaka

Sekil-11.3.1 Buerger Presesyon Metodu lle Bragg Yansimalari-
nin kaydedilisi.



Sekil_11.3.1 den goriilecedi gibi;
s=r_. cotg.wy (11.3.1.)
nd™= coslq -cos¥ (r1.3.2.)

olmaktadir. Burada;
sz Perdenin kristale olan uzaklig:,
r = Perdenin ortasindaki acikli1§in yarigapi,

s

)\4 = Presesyon agisi,

Y = Yansima konisinin tepe yarim agisi,
3
d

= A/d Ters orgiu birimi

Sifirinci tabaka fotografinda kristalin filime olan uzakliGina
"Buyltme Faktord" denir. Bu calismada blylutme faktori F= 60
mm olan bir kamera kullanildi [ 30 ].Presesyon agis1 butln
tabakalar igin (r(= 200) alindi ve (MoKx ) = 0.7107 Ao dal-

ga boylu X-lsinlar: kullaniids,

Buerger Presesyon teknigi ile alinmis (h0l) ve (hk0) tabaka
X-Isinlar: filimleri Sekil -11.3.2 ve Sekil-11.3.3 de gobsteriimis-
tir.

hol

Sekil_11.3.2 (hOl) Buerger Presesyon Fotografi.

45 kV, 20 mA, MoKy , filitresiz, (olgek: 3/4).



. hko

Sekil-11.3.3 (hkO) Buerger Presesyon Fotodrafi.
45 kV, 20 mA, MoKoe , filitresiz, (dlcek : 3/4 ),

Mikrodensitometre ile olgiilen (hOl) filiminde a* ters orgi ek-
seni dogrultusunda ve buna paralel dogrultularda degisik
araliklar igin dlgllen wuzakliklardan bu parametreye ait asa-
gidaki de8erler bulundu, esitligin solundaki de8erler filim
Uzerinden dlglulen iki ters Orgld noktasinin mikrodensitometrede
okunan dederini ve aralarindaki o6rgu arali8i sayisini goster-

mektedir.

a* dederleri (mm)

1) a* ( 156.30 ~ 43.16 ) / 20 = 5.657

1

2) a*2 (156.80 - 56.78 ) / 20 = 5.001

3) a* ( 148.74 -~ 61.9 ) / 16 = 4,990

3

It
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4) a* = ( 144.62 65.54 ) / 14 = 5,648

5) a* = ( 142.05 72.106 ) / 14 = 4,996

6) a* = ( 139.71 94,43 ) / 8 = 5,659

7) a* = ( 125.04 102.42 ) / 4 = 5.653

8) a* ( 124.0 - 10401 ) / 4 = 5.0

Buradan ortalama degeri hesaplarsak;
a* = ( 5.657 x 20 + 5.001 x 20 + 4,990 x 16 + ... ) / ( 20 +
16 + 14 + ... )
a* = 5.325 mm

Eam = % % 2 3 % )2
Standart sapma deZeri = ( ( ( a* - a* ) + ( a* - ay YT+ L)

/n (et ) ) /2

Aa* = 0.039 mm

£

Yine ayni filimde c¢* ekseni dogrultusunda olglilen deJerlerde

soyledir ;

c* degerleri ( mm )

1) cﬁ = ( 128.43 - 88.23 ) / 8 = 5.024
2) cg = ( 127.23 - 91.46 ) / 8 = 4.4701
3) cg = ( 121.09 - 90.95 ) / 6 = 5.023
4) cz = ( 120.36 - 93.48 ) / 6 = 4.480
5) c§ = ( 113.21 - 93.11 ) / 4 = 5,023
6) c* = ( 112.26 - 94.36 ) / 4 = 4.4730
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7) cg = ( 100.31 - 90.26 ) / 2 = 5.025
8) cg = ( 98.91 - 89.94 ) / 2 = 4,482

Buradan ortalama dederi hesaplarsak;

c*¥ = 4,750 mm
standart sapma degerleri ise;

Ac* = 0,008 mm

( Okl ) filiminde b* ekseni dodrultusunda &Glcilen dederlerde
b* ekseni dofrultusundaki vansimalarin sistematik olarak so-
numlud oldugu gorildii. Bu nedenle hesaplanan de3erler ikiye

bollinerek alinmistir.

b* degerleri ( mm )

1) bﬁ = ( 157.02 - 78.46 ) / 2.10 = 3.928
2) b; = ( 155.24 - 85.38 ) / 2.10 = 3.493
3) b§ = ( 145.45 -~ 82.69 ) / 2.8 = 3.922
4) bz = ( 135.71 - 79.87 ) / 2.8 = 3.490
5) b§ = ( 126.80 - 95.39 ) / 2.4 = 3,926
6) bz = ( 124.66 - 96.724 ) / 2.4 = 3,492

Buradan b* = 3,708 mm

standart sapma deJeri ise;

Ab* = 0.041 mm dir.
Ayrica orgu eksenleri arasindaki agilar olglilip su dederler el-
de edildi. oL = ¥* = g90° , B* = 103.30° Bu parametreler,
kristalin Monoklinik yapida oldudunu gdstermektedir. Monoklinik
sistemde Buerger Presesyon yodntemi ile orgl parametreleri asa-

didaki gibi hesaplanir.



a = AF
a* Sin(180-B*)

b = AF
B*
T = AF

c*sin(180-pB*)

ve agilarda;

A= K *
B = 180-B*

P P
Buna gore;

o
7.762 ¥ 0.056 A

a =
o
b = 10.825% 0.036 A
o]
c = 8.750 *t 0.018 A

agilar ise;
o

K= 90
B =(103.30 * 0.03 )°
PARET
dir.
Hata hesabi ise;
AT = AF A3
(5*f sin B

~-12-

AF Cos B

(3*)%sin%p



Ab = _AF_ AbB*
(5%)°

AT = __AF
(?")Zsmp

seklinde yapildi.

Sonum sartlarini

incelenmesi

filme alindr,

Sekil —11.3.4

~13-

AT . _AF Cos B AB
(£*)%sin’p

belirlemek i¢in, (hkl) genel durumununda

gerekir. Bu sebeple (1kl) tabakasinin X-isinlari

Sekil=11.3.4

{(1ktl)

Buerger Presesyon Fotografi. 45 kV,20 mA,
MoKy , 8 saat, ( Olgek: 3/4 ).



.

Buerger Presesyon metodu ile alinan (h0l) ve (Okl), (1ki),

(h11) tabakalarina ait filimleri c¢ekildi, Sekit- 11.3.5, Sekil-

I1.3.6.

Sekil-11.3.5

Sekil_11.3.6

\ g ¥ h!

.\'.‘

.i . X
v . ‘s_}‘ .
e s e . \\, . . B
oioc-\..i"/.-....‘.

T v e e “"".,zﬂ;. A’.“ . *
N . U P h
e .’,;J Bre. ¢ & W R

’/‘/ /,” -\\‘.....
R INY

.
I3 Y

(h11) Buerger Presesyon fotodrafi, 45 kV, 20 mA,

MoKo , 8 saaty ( olgek : 3/4 ),

b* Rk

(hk1) Buerger Presesyon fotografi, 45 kV, 20 mA,

MoKet. , 8 saaty (olgek : 3/4 ),



-15-

Tabaka filimlerinin incelenmesi sonucunda Monoklinik sistemde,
yalnizca (0kO) ters orgl ekseni boyunca, sistemik olarak k'nin

cift deferleri igin yansimalarin oldudu tesbit edildi.

Buerger Presesyon kamerasi ile elde edilen sifirinct tabaka fi-
limlerinden ©&lgllen ters orgl parametreleri ile gercek orglyl
e ) 5° igin birim hiicre parametresi ile lineer olarak degi-
sen ve 8 nin bir fonksiyonu olan Nelson - Riley badintisi

( 1/2 ( cosze / sin® + c0529 / © ))' nin de3eri “Nelson - Riley"
adli program ile hesaplandi [ Ek - 1 ] . Daha sonra
bu programin c¢ikti kutlUgunid veri kiUtUgdu olarak alan "Erxreg"
adh [ Ek-2 ], en klgiUk kareler metoduna gore calisan
ve bir do3ru bulan, bu dogrunun ® = 90°'ye karsi gelen birim
hiicre parametresinin en iyi dederini ve bu noktadaki standart
sapmasin! bulan program Universitemiz merkezi bilgisayar:
Data General MV/4000 sisteminde galistirildi. Elde edilen Nelson-

Riley sonuglari Tablo-11.3.1,2,3' dedir.

] |
}9 ( derece ) ; ( ;::):269 + co:ze ) a (A°) }
| |
;56.700 1.679 7.718 :
[39.541 2.768 7.747 |
{22.642 5.240 7.731 }
[11.310 10.789 7.738 |
{50.010 2.026 7.785 l
}34.972 : 3.215 7.793 }

Tablo-11.3.1 a Ekseni lIgin Yansima Acgisi Ve Nelson-Riley
Fonksiyvonunun Dederleri



~16~

| l
l @ ( derece ) 1 c0529 cosze I
+ o
’ 2 ( sin@ o ) b (A°) }
i |
I 39.280 ‘ 2.702 10.855 l
} 31.381 3.541 10.870 ;
l 15.705 3.121 10.861 I
; 34.930 4,046 10.870 ’
[ [

Tablo-11.3.2 b Ekseni I¢cin Yansima Agisi Ve Nelson-Riley

Fonksiyonunun Dederleri

2 |

l

l 6 ( derece ) ; :?::9 + C;S ] ) ¢ (A%)

I

l 20.100 5.958 8.719 |
| 15.070 8.050 8.722 }
| 10.050 6.737 8.718 |
} 17.885 9.056 8.701 {
| |

Tablo-11.3.3 ¢ Ekseni igin Yansima Agisi Ve Nelson-Riley

Fonksiyonunun degerleri

Tablo-11.3.1,2,3 deki Nelson-Riley ve birim hilicre parametrele-
rinin karstlikli degisimleri Lotus123 programi ile I1BM PC-40
tipi bilgisayarda c¢izdirildi. Asa8idaki $%ekil-11.3.7,8,9 elde

edildi.
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Bu verilere gbre birim hicre parametrelerinin en iyi dederleri
ve nokta standart sapma de8erleri asagidaki gibidir.

7.762 T 0.023%'

o)}
1}

10.825 * 0.0284%°

o)
1]

c = 8.750 * 0.037%
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Birim Hicredeki Molekil Sayisinin Bulunmasi

Birim hicredeki molekil sayisi, (Z) asagidaki gibi hesaplandi.
3
Sakkaroz kristalinin yoSunlugu d = 1.5805 gr/cm” dur [31 ]
Z = d.V/M

M = Molekulin Formul Katlesi

= 12 x 12.011+ 22 x 1.0080 +11 x 15,9994
= 342.3014 a.k.b.

—24
= 568.2222 x 10 gr/mol

V = Birim Hucrenin Hacmi

= a x b x ¢ x sin (180-B)

3
= 717.272 A

Z = 2.10

Z =2

Bu verilerin ve elde edilen sonUm sartlarina gore incelenen

kristalin uzay gurubunun P21 (No:4) oldudu tesbit edildi. Adi

gegen uzay gurubunun simetri elemanlari Sekil_11.3.10' da gos~-

terilmistir [32—33].
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sz MONOKLINIK No:4

Prensip Ekseni : b

O -0

F L r

! { "'{ ;*O/ / §*O/
O

+ O¢

Asimetrik Birim : 0£x4£1; 04y 1 ; 0£z4£1/2

Genel konumlar : (1) x, v, z  (2) X , vy +1/2,%

Yansima sart1 : 0 k 0 , k = 2n

§ek32~li;3.]0 Uzay Gurubunun Simetri Elemanlar:
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I1.4. Debye-Scherrer Metodu lle Galismalar

Bir miktar madde agat havanda toz haline gitirilip Culg

radyasyonu kullanilarak 114.6 mm gapli Debye-Scherrer kamera-

sinda 1sinlandi. Sekil ~11.4.1' de bodyle bir kamere gorilmekte-
dir,
merkezleme merkieieme
mesi
ik
A i §eGirmeE
SIS kepale

7/

////////

Aumune . Yl
Azndieitei) DANNNINNNNNS 2
SUrikaa

mokar

‘.eg\nn*-\s\

Sekil_11.4.1. Debye-Scherrer Kamerasi

Bu kamera; gelen demeti kameranin igine almaya yarayan bir
kolimator, gegirilen demeti durdurmak igin bir demet durdurucu
bulundurur. Ayrica kameranin i¢ cevresine filmi sikica bastir-
mak icin bir dizenek ve bir numune tutucudan ibarettir. Kame-
ranin en onemli 6zelliklerinden biri de 15tk sizdirmaz silindirik

bir odaya sahip olmasidir.

Kameranin i¢ c¢eperini tam olarak saracak filims geridi filim

seklinde bukilir. Hazirlanan silindirik numune silindir ekseni
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Uzerine yerlestirilir ve gelen -X-i1sint demeti sagilmalar: goézie-

nir.
I
%
(, PR
|
Sekil_Il.4.2. Debye-Sceherer Kamerasinda Yansima Konileri
Sekil _1l.4,2.' de de gorilecedi gibi duzlemlerin meydana ge-~

tirdigi sagilmalar, tepe yarim agléi 20 olan bir koni meydana
3

getirir. Difraksiyon olusturan bu radyasyon konileri silindirik

filim seridini g¢izgiler boyunca keserek sekil-l1.£4.3' de de go-

rilecegi gibi filim Uzerinde simetrik yerler olustururlar

[34 ].

Sekil-11.4.3. Debye-Scherrer Kamerasiyla Elde Edilen Bir Filim

Bu yaylar: birbirinden ayirma kabiliyeti spekiroskopi de, bir-
birine ¢ok yakin dalga boylu iki radyasyon bilesenini ayira-
bitme gucudur [ 9] .

Verilen difraksiyon gizgilerini filim lizerinde konumlarindan 6
agist bulunabilir. A dalga boyu bilindigine gore cizgiyi olus-
turan kristal dizlemlerinin d mesafesi bulunabilir ki buradaen
kiglik 20 .deJeri latis mesafeleri en biiyik olan diizlemlerden

yansiyarak meydana gelir,
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40 = S/R (1l. 4. 1)
rad.

oldugu goriilmektedir. Buradan derece olarak;

e = (57.295.5/4.R) (11.4.2)
der.

seklinde elde edilir. GCap1 114.6 mm olan kamerada

28 = 5/2 (tt . 4. 3)
der:

olmas: gerekir.

Bragg vansima sartindan herbir 8 degerine karsilik gelen dhkl
diizlemler arasi mesafeler bulunur. Diger ydntemlerle hesapla-
nan birim hiicre parametreleri kullantlarak (11.4.4.) bagdinti-
sindan, (hkl) ye tam sayi! dederler verilerek bragg yansima

sartindan bulunan d dederlerinin karsilastirilmas: sonucunda

hkl
yansimalar indislenir £ Burada monoklinik sistemde dhkl denk-
lemi (11.4.4 ) seklinde verilir.
2, 2 2,2 2 2, 2. .1/2
dhkl =(1/(h"/a”~ + 1"/c” - 2hlcosB/ae.sin B + k /b)) / (11.4.4)

Numune agat havanda dovilerek toz haline getirildi. Tozun

4 -5 . - -
- 10 gm civarinda) ogutultmus

mimkin oldugu kadar ince (10
olmasina dikkat edildi [9] . Toz haline gelen madde bir
miktar yapistirici ile karistirilip ¢apt 0.5 mm. ve boyu da 1
cm olan ince bir silindirik gubuk sekline getirildi. Bir sire
kurutulduktan sonra, numune tutucuya yerlestirildi. Numune tu-
tucu dondiridldidu zaman, numune tam olarak kamera eksenine
cakisik sekilde donebilecek bigimde monte edildi. Bu sekilde
osilasyon ayarinin vyapilmasinin sebebi, yansitici durumdaki
toz taneciklerinin sayisini arttirarak difraksiyon cgizgilerini
siirekli olarak elde etmek igindir. Numune bu sekilde hazirian-

di ve kameraya yerlestirildi. Elde edilen filim $ekil

11.4.4 “ de gbsterilmistir.
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Sekit-I1.4.4. Debye-Scherrer Filmi, 40 kV, 20 mA, filitresiz,

Cukgk ( olcek : 4/10)

Debye-Scherrer kamerasinda isinlanan numuneye ait Sekil-11.4.4 de

verilen filim Uzerindeki yansimalarin konumlart Enraf-Nonius mik-

rodensitometrede ©olglldu. Bu s ( mm ) degerlerini kullanip Bragg

vyansima sartindan délgijm dederi hesaplayan ve h , k , | igin
mumkin olabilecek degerleri tarayip, belli bir delta (A )
hata arali181 iginde monoklinik kristal sistemine ait duzlem

ifadesinden 5 degerini bulup kiyaslayan ve sonucu

d
hesap
, h, k, | bigiminde listeleyen bir "X-Debye'" adli

olgim ’ cjhesap
program gelistirildi [ Ek-3 ] . Program daha once belli bir
isim altinda acgilar ve birim hicre parametrelerini, veri sayisini
daha sonrakilerde de mm olarak s degderlerini igerir. Program ga-
hisip giris ve c¢ikis kutik adlarint, h, k ve | nin minimum ve

maksimum degerleri ile delta (A ) hata aralig: de3erini ekrandan

okur , daha sonra calisir ve sonuglar:i g¢iktr kitigiline kaydeder.

Asagidaki veri kiutuglnde;

h . =-20, k ., =-20, | _ ==20
min. min min

h =20, k =20, |
max. max. maXe.

20

Delta (A) = 0.0010 icin program galistirtldiginda verilen g¢ikti

i
kutligu elde edilir.
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Veri Kutligunun Listesi

7.745600 8,720000 10.855900103.300000
041
142.820
139.470
138.480
138.000
135,670
134,810
134,370
132,940
132,330
131,580
130,840
130.320
129,130
128.620
137,660
126,420
125.900
124,720
123.760
122,490
120,150
119.260
118,540
117.800
116.340
114,990
113.830
112,820
111.380
110,770
110,050
109.680
107.490
102.060
100,440
099.020 ¢
097.050 ‘
095.330
083.330
087.580
072.030
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Giktr Kitugunin Listesi

§(am) TETA(deq)  Sind  D{mea.)  D(cal.) bk k 1
141.820 Ti.410 948 413 A4 -§ 0 11
-4 -8 8

-4 8 g

-1 -6 1

-1 -1 13

-1 1 13

-1 6 11

0 0 13

3 - 9

3 6 ]

[} -6 8

4 ] 8

139.470 69.735 .98 811 811 -9 -1 0
-9 i )]

-6 -8 4

-8 8 ¢

-1 -10 4

-3 10 [}

1 -8 3

3 8 8

§ -1 9

] 1 3

6 0 8

1 -1 [

7 1 6

$ -1 0

9 3 0

138.488 89,249 .93% 834 Vx| -5 -8 0
o] 8 0

-3 -10 [

-3 -10 1

-3 10 0

-3 10 )

3 -10 0

k! 10 0

[ -8 0

6 8 0

138.060 89,000 934 816 415 -3 -10 1
-3 10 1

4 -8 5

4 8 3

8 -4 1

8 { 1

135,870 67.833 916 831 43 -9 -1 3
-9 3 5

-6 -8 3

-6 8 )

-3 0 13

1 -6 10

{ 6 1t

1 -10 1

2 10 1

134,310 67.403 ) X] 8335 835 -9 -1 1
-9 0 ]

-9 1 1

-8 0 9

-7 -4 9

-1 4 9

-5 -8 [

1

[}
(v}
U
-
—
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12
6
8
]
3

13

13

1
3
3

§7.183 91 .836 .838

134,370

66.470 917 .841 841

122,940

TTT

[-]

4222
1

o o~ -
[ T

66.163 9138 843 642

132,330

-10
10

]

e

o

-

DD e O WD o
[ [ ' *

W U O O D O W W
[ A I R

65.790 1 643 844

131.580

65.420 .909 848 848

130.840
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Veri kutlginde delta = 0.0001 igin s = 99.20 mm de3erine
ait bir uyusum elde edilemedi. Bu nedenle;

h . =-20 k _ =-20 1 = -20,
min. min. min.

h = 20 k = 20 I =20

max. max. max. ?

delta 0.0020 igin galistirtlip asagdidaki sonug elde edildi,
delta arali§1 bu s de8eri igin en kiglk 0.0020 oldu. Daha kigiik

degerlerde sonuc¢ alinamad:,

h

?

. , h R k . ;
min. max. min. max.

[ . R | icin daha buUylk verilen degerler igin sonuca
min. max.

vartlamadi. Crkti kGtugdunin listesi asadidadir.

S(am}  TETA(deg) §inQ  D(mea.)  Dfcal.) h k 1

99.010  49.510 761 1.014 1.012 -4 -4 9
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SONUGLARIN TARTISILMASI

Bu g¢alismada incelenen sakkaroz kristali Kayseri Seker Fabrika-
sindan altnan rafine sekerdir.

Yap! analizi igin kristal kusurlarindan arinmis bir tek-kristal
segildi. X-lsinlari difraksiyonu ile tek kristal galigmasi

icin Buerger Presesyon teknigi kullanildr.

Buerger Presesyon kamerasinda kristalin (h0l) , (Okl), (hkO)
... gibi sifirinct tabaka filimleri gekildi. Buradan eksen
uzunluklar: ve eksenler arasindaki acg¢i bulundu. Buna gore sak-

karozun kristal sisteminin monoklinik yapida oidugu bulundu. Da-
ha sonra sistematik sonUmlerin incelenmesi igin (1kl), (hkt), (k1)
gibi st tabaka filimleri cekildi. Ust tabaka filimlerinin
incelenmesi sonucunda 0OkO0 igcin k = 2n yansima sart! oldudu tes-

bit edildi. Ylzdirme metodu ile kristalin 0Olglilen yodunludu bu-
lundu. YoSunluk deSeri ile birim hicredeki molekiil sayist Z he-
saplandi. Bulunan kristal sisteminde, bu yansima sartina

uyan uzay gurubunun P2 (No:4) oldugu tayin edildi. Elde edi-

1
len birim hicrelerinin dederi asagidaki gibidir.

a=7.762 * 0.023%
b = 10.825 * 0.028 A

c = 8.750. ¥ 0.037 4
o= "= 90°, B =(103.30 * 0.03 )°
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Buerger filminden o6igllen yansimalarin konumlari kullanilarak ha-
zirfanan "Nelson-Ritey" programi ve onun  ¢ikti kutugunu
veri katligld olarak kullanan ve vyine (gelistirdidimiz en
kiglik kareler metoduna gore Nelson-Riley ve birim hicre ilis-
kisini bulup birim hlicre parametrelerinin en iyi degerleri yu-
karidaki gibi bulundu. Yapilan galismada bulunan sonucglar ile

daha onceki yapilan g¢alismalar Tablo-11l.1 de siralanmistir.

Ayrica kristal sistemi, sonum sartlart, kristal yo3unludu ve
uzay gurubu bulundu. Bu verilerde kullanilarak Debye-Scherrer
kamerasinda kristalin cekilen toz filminden elde edilen yansi-
malar indislendi. Bunun igin '"X-Debye" programi Fortran dilin-
de ve Data General MV/4000 sisteminde hazirland: ve kullanil-

di.

1973 yilinda - Yaptlan ve en son galisma olan J.C. Hanson, L.C.
Sieker ve L.H.Jensen'in yapti§1 X-lsini -galismasindan elde edilen
atom koordinatlarinin verileri Tablo I111.2 de gosterilmistir. Bu

tez galismasinda Sucrose'un kristal yapis: arastirildi. Kristal sis-

temi, birim hlcre parametreleri, sonlim sartlari ve uzay gurubu
tayin edildi. "Ball & Stick" adli program ile Tablo- lll.2 de
verilen koordinatlar kullanitip molekilin mumkin en glzel go-

rinidst cizdirildi. . Ball And Stick, tel, uzay doldurma ve bunla-
rin stereo goruntsleri Machintoch Plus tipi bilgisayarda c¢izdirildi,

Sekil-111.1, 2, 3, & [35].
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Atom X Y z .
izo.
Cci 2998 3579 4852 155
c2 3126 4747 6354 170
c3 2855 6365 5644 187
Ca4 3739 6709 4422 230
C5 3591 5518 2955 186
C6 4572 5708 1643 292
c10 1032 1310 5434 270
c20 1244 1924 3690 181
C30 72 1905 2144 164
C40 649 1666 548 202
C50 1762 611 1284 247
c60 2892 816 467 271
01 1712 3468 3909 151
02 2287 4356 7472 275
03 3090 7480 7028 332
04 3488 8138 3552 628
05 3773 3988 3685 185
06 5815 5457 2859 232
010 299 2356 6207 282
020 2122 944 3160 255
030 -743 3177 2049 195
040 -217 971 -892 298
060 3265 2386 398 323
H1 3274 2621 5306 8
H2 3967 4718 7060 17
H3 2001 6409 4985 18
H4 4606 6671 5157 19
HS 2754 5651 2178 15
H6 4511 6744 1367 23
H10 4391 4999 779 28
H20 600 317 5218 17
H30 1855 1140 6206 19
H40 -434 1036 2269 13
H50 -886 2585 209 16
H60 1462 -439 1117 21
H70 3627 209 1155 21
H7 2690 507 -870 24
H8 2645 3776 8251 55
H9 2517 7659 7394 43
H10 3430 8680 4078 63
H11 5951 3535 2783 69
H12 778 3111 6541 40
H13 -423 3922 1817 37
H14 -155 1376 -170 60
H15 3488 2694 1453 54

5
Tablo-111.2 Kesirsel Koordinatlar (x 100 ) lzotropik Sicaklik
Faktorleri (x 104 A°2)
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Sekil-111.3 012 sz 0” Moleklil Uzay Doldurma Modeli
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EK-1

cttititﬁklktxkt*!*kt*klkllﬂk NELSON-RII'EYQIkk*!l!kt*kﬁklkkktkktﬁ**ttklklk

PROGRAM TERS URGU PARAMETRELERI NDEN GERCEX OURGY PARAMETRELER? Nt
HESAPLAR , BU PARAMETRELER! KULLANARAK TETA AGCISINI HESAPLAR
HESAPLANAN BU ACI YARDIMIYLA NELSON-RILEY BAGINTISI

1/2(COS(TETA)**2/SIN(TETA) + COS(TETA)**2/(TETA))

'NIN DEGER! BULUNUR. GERCEK ORGY VE BUNUN NELSON-RILEY
KARSILIGI 1 STENILEN 1SiM ALTINDA CIKTI KUTUGUNE KAYDEDtLIR.
BU CIKTI XKUTUGU ERXREG PROGRAMININ GiRiS VERLI St OLARAK
KULLANILIR. DATA GENERAL MV400C B:LGISAYAR SISTEM! 1CiN

FORTRAN-77 DtLINDE HAZIRLANIP CALIS TIRILDI.
M. AKKURT, S. UZTURK, E.t}. FEN-ED. FAK. FtZtK BOLUMY ,
X-ISINLARI ARAS TIRMA LABORATUVARI , (1991) , KAYSER?L .

aaQaaaaoaaooaaoaoaQaaQn

CHARACTER*1 EKSEN,RTUR(20)
CHARACTER*4 RAD
CHARACTER*S INPFI,OUTFI
DIMENSION RNL1(20) RNL2(20),IXYZ(20),TET(20),RN(20),GORG1(20)
DIMENSION TORG(20),GORG(20),TETA(20),SINT(20),COS2T(20),RNL(20)
WRITE(*,*)'VERI KUTUGUNUZUN ADI (AS) : '
READ(*,100) INPFI
100 FORMAT(AS)
WRITE(*,*)'CIKTI KUTUGU ADI (A5)
READ(*,100) OUTFI1
OPEN(1,FILE=INPFI,STATUS='OLD')
OPEN(2,FILE=OUTFI,STATUS ='UNKNOWN')
WRITE(*,*)'DALGA BOYU TURUNU (A4) [ CU VEYA MO ] ¢
READ(*,200) RAD
200 FORMAT(A2)
IF(RAD.EQ."'MO') GO TO 101
DALKA = 1.5418
DALKB = 1.3922
GO TO 102
101 DALKA = 0.7107
DALKB = 0.6323
102 WRITE(*,*)' BETA DEGERINI GIRINIZ (F5.1) '
READ(*,300) BETA
300 FORMAT(FS.1)
BETA=BETA/(57.2955)
READ(1,400) N,EKSEN

[ Il (1

400 FORMAT(I2,2X,Al)
C
c TERS ORGU VE ONUN EKSENINE AIT MILLER INDISI OKUNUR.
C
DO 111 I=1,N
READ(1,500) TORG(I),IXYZ(I),RTUR(I)
500 FORMAT(F8.4,15,A1)
111 CONTINUE
999 SINBET=SIN(BETA)
C
C GERCEK ORGU , TETA VE NELSON-RILEY BAGINTISININ DEGERLERI
C HESAPLANIR.
C

PRINT»,! !
PRINT*,'HESAPLANAN TETA ACI DEGERLERI (DERECE) : '
DO 222 J=1,N ‘
IF(EKSEN.EQ.'B') SINBET=1.0
IF(RTUR(J).NE.'A') GO TO 103
DALGA = DALKA
GO TO 104
103 DALGA = DALKB



104

222

333

600

700
444
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GORG(J)=(60*DALGAXIXYZ(J))/(TORG(J)*SINBET)
TETA(J)=ASIN((0.5*DALGA/SINBET)*
SQRT((IXYZ(J)**2*(SINBET**2))/GORG(J)**2))
SINT(J)=SIN(TETA(J))
COS2T(J)=(COS(TETA(J)))*(COS(TETA(J)))
RNL1(J)=COS2T(J)/SINT(J)
RNL2(J)=COS2T(J)/TETA(J)
RNL(J)=0.5*(RNL1(J) + RNL2(J))
TET(J)=TETA(J)*57.2955

PRINT*,TET(J)

CONTINUE

CIKTI KUTUGUNE NELSON-RILEY VE GERCEK ORGU DEGERLERI YAZILIR.

M=1

DO 333 K=1,N
IF(TET(K).LE.5) GO TQ 333
RN(M)=RNL(K}
GORG1(M)=GORG{K)

M=M+1

CONTINUE

MM=M-1
WRITE(2,600)MM,EKSEN
FORMAT(I2,2X,Al)

DO 444 L=1MM
WRITE(2,700) RN(L),GORGL(L)
FORMAT(2F8.4)

CONTINUE

STOP

END
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EK-2

Cttﬁtttttitt**ittttx**ﬁ*tii*ﬁtt! ERXREG ok K sk oA gk ok K ok A N ok ok ok R Kok R ok KO ok e ok ok R K K K K R

EN KUCUK XARELER METODU !LE KR1STALOGRAFIX BiRiM HUCRE
EKSEN BOYLARININ EN 1Yl DEGERLERINt VE STANDART SAPMALARINI
HESAPLAYAN
FORTRAN-77
DILINDE BtR PROGRAMDIR.
M. AXKURT , SEMA UZTURK , E. U. FEN-ED. FAK. F1ZiK BOLUMY
X-ISINLARI LABORATUVARI , (1991) , KAYSER? .
(VERILER KUTUKLERDEN OKUNUR , SONUCLAR EKRANA VE CIKTI KUTUGUNE
YAZILIR. PROGRAM DATA GENERAL MV4000 B1LG1SAYAR S1STEMINDE
HAZIRLANIP CALIS TIRILMIS TIR.)
REF.:OKYAY ALPAUT,'K1 MYACILAR 1CiIN PRATIK HESAP'H.4. YAYINLARI
A 49 , (1984) , ANKARA , PAGE:148-159 .

aaaaaaaaaaaaaaa

CHARACTER*1 EKSEN
CHARACTER*S IFILE , OFILE
DIMENSION X(20) , Y(20)

PROGRAMA VERI VE CIKTI KUTUGU ADLARI GIRILIR.

aaa

WRITE(*,*)'VERI XUTUGUNUZUN ADINI GIRINIZ (AS5) @
READ(*,100) IFILE

100 FORMAT(AS)
WRITE(*,*)'CIKTI XUTUGUNUZUN ADINI GIRINIZ (AS5) :'

) READ(*,200) OFILE

200 FORMAT(AS)
OPEN(1,FILE=IFILE,STATUS='OLD')
OPEN(2,FILE=OFILE,STATUS="UNKNOWN')

VERI KUTUGUNDEN VERI SAYISI VE ISLEM YAPILAN EXSEN ADI OKUNUR.
VERI KUTUGUNDEN X (NELSON-RILEY BAGINTISI SONUCLARI) VE

BUNLARA KARSI GELEN Y (EKSEN UZUNLUK DEGERLERI) OKUNUR ,
VEKTORLERE ATANIR.

aaoaaoaaaaaan

READ(1,300) N ,EKSEN
FORMAT(I2,2X,A1)
DO 111 J=1,N
READ(1,400) X(J),Y(J)
400 FORMAT(2F8.4)
111 CONTINUE

T1=0.0

T2=0.0

T3=0.0

T4=0.0

T5=0.0

w
[o]
o

OKUNAN X VE Y DEGERLERI ILE ILGILI DEGGISKENLER HESAPLANIR.

aaa

DO 222 J=1,N

T1=T1 + X(J)

T2=T2 + Y(J)

T3=T3 + X(J)*Y(J)

T4=T4 + X(J)**2

T5=T5 + Y{J)**2
222 CONTINUE

EN KUCUK KARELER METODUNA GORE ELDE EDILEN DOGRUNUN
(Y = A*X + B) A VE B TERIMLERI HESAPLANIR.

aaaa

A=(T1*T2 - N*T3)/(T1**2 - N*T4)
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B=(T2/N - A*T1/N)
WRITE(2,450)

450 FORMAT(/,1X,48('="),/)
WRITE(2,500) A,B

500 FORMAT(' DOGRU DENKLEMI : Y = ', F8.4,*X + ', F8.4)
WRITE(2,450)
C
Cc B' DEKI STANDART SAPMA DEGERI VE YAPILAN ISLEMIN DOGRULUGUNU
C GOSTEREN KORELASYON KATSAYISI HESAPLANIR.
c

SXY= T3 - T1*T2/N

SX = T4 - T1*T1/N
SY = T5 - T2*T2/N
R2 = SXY*SXY / SX*SY
SB = SQRT(ABS((SY*(1-R2)*T4)/(SX*(N-2)*N)))
CO = SXY/((SQRT(ABS(SX)))*(SQRT(ABS(SY))))
WRITE(*,*)! [
WRITE(*,*)* KORELASYON KATSAYISI = ',CO
WRITE(2,600)CO
600 FORMAT(//. KORELASYON KATSAYISI =',F8.4,//)

WRITE(*,700) EKSEN,B,SB

EXSENIN EN IYI DEGERI VE STANDART SAPMASI YAZDIRILIR.

Saaa
8

FORMAT(//,15X,' EKSENIN EN IYI DEGERI VE STANDART SAPMASI ', /
* ,15X,43('=")./,18%,Al,'-ekseni = ', F10.4, +/- 'F10.4,//)

WRITE(2,750) EKSEN,B,SB
750 FORMAT(10X,Al,'-ekseni = ' ,F8.4," +/- ' F6.4)
END
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EK-3
C ikﬂRtliktix**ﬂ‘t!ikltkttx_DEBYE PROGRAMI!A&k‘ﬁitttlt*tﬁktklﬁtlk*xtt
(o] BU PROGRAM DEBYE-SCHERRER TOZ Di FRAKS! YON FOTOGRAFLARINI
C 1 NDt SLEMEKTE KULLANILMAKTADIR. MONOKLINtK P 21 (No:4) UZAY GRUBU
c 1 CiN DATA GENERAL MV4000 BI LGISAYAR SiSTEMINDE HAZIRLANIP
(o] CALIS TIRILMIS TIR.
C M. AKXURT, S. BZTURK ; Erclyes tniversitesli,
Lo} Fen-Ed. Fak. , Fizik Bslumi , X-Isinlar1 Arastirma Laboratuvan,
o] 38039-Kayseri,(1991).
c
DIMENSION IYH(1000),IYK(1000),IYL(1000),DYHKL(1000)
DIMENSION IIH(1000),IIK(1000),IIL(1000),DIHKL(1000)
DIMENSION YSAY(1000),YTET(1000),YSIN(1000),YDIS(1000)
DIMENSION SYAY(1000),TETA(1000),SINT(1000),DIS(90)
DIMENSION DISO(1000),S(90),SINT1(90),TETA2(90),DISAC(90)
CHARACTER*S AB,BC
PRINT* , 'VERI KUTUGUNUZUN ADINI GIRINIZ (A5) '
READ(*,100) AB
100 FORMAT(AS)
PRINT* , ' '
PRINT* , 'CIKTI KUTUGUNUZUN ADINI GIRINIZ (AS5) :'°
READ(*,100) BC
OPEN(1,FILE=AB,STATUS='0OLD' FORM='FORMATTED')
OPEN(2,FILE=BC,STATUS='UNKNOWN")
OPEN(3,FILE='SONUC")
OPEN(4,FILE='ARA’)
PRINT* o
c
C VERI KUTUGUNDEN VERI SAYISININ OKUNMASI
Cc
READ(1,200) A,B,C,BETA
200 FORMAT(4F10.6)
READ(1,300) IDONGU
300 FORMAT(13)
DO 10 M=1,IDONGU
C
C FILIM UZERINDE OLCULEN S DEGERLERININ OKUNMASI (MM)
(o]
READ(1,400) S(M)
400 FORMAT(F8.3)
(o]
C TETA ACISININ HESAPLANMASI (DERECE)
C
TETA(M)=(S(M))/(2.0)
TETA2(M)=(TETA(M))/(57.2955)
C
(o] CuKalpha RADYASYONU DALGABOYU (ANGSTROM)
C SINUS TETANIN HESAPLANMASI
C
SINT(M)=SIN(TETA2(M))
SINT1(M)=(SINT(M))*(2.0)
(o
C D DUZLEMLER ARASI UZAXLIGININ HESAPLANMASI
(o
DISAO(M)=(1.54178)/(SINT1(M))
PRINT *,'DISAO *, DISAO(M)
10 CONTINUE
WRITE(2,500)
500 FORMAT(' S({mm) TETA(deg) SinQ D(mea.) D(cal.)
* h k 1
* ,/.80("-')

WRITE(3,600)
600 FORMAT(' h k 1 D(cal.) v/,32('-"))
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BETA=BETA*(0.017453292)

PRINT*,! !

PRINT*,' ' :

WRITE(*,*)' H ICIN BASLANGIC DEGERI ! (-) tek/cift SAYI veya 1 (IBH=) '
READ(*,*) IBH

WRITE(*,*)' K ICIN BASLANGIC DEGERI ! (-) cift SAYI wveya 2 (IBK=) '
READ(*,*) IBK

WRITE(*,*)* L. ICIN BASLANGIC DEGERI ! (-) tek/cift SAYI veya 1 (IBL=) '
READ(*,*) IBH

WRITE(*,*)' H ICIN DONGU UST SINIRINI GIRINIZ (IH =) '
READ(*,*) IVH

WRITE(*,*)' X ICIN DONGU UST SINIRINI cift sayi GIRIN (IK =) '
READ(*,*) IVK

WRITE(*,*)' L ICIN DONGU UST SINIRINI GIRINIZ (L =)
READ(*,*) IVL
M=0

PRINT*,'DELTA ARALIK DEGERINI GIRINIZ (Fé6.4) 0.0000 gibi :'
READ(*,700) DELTA

700 FORMAT(F6.4)

c

c KRR R R KRR oK ok ok ok K o R Kk kKRR K R ok R ok ok ko R R K R ok ok ok K
C

DO 20 IH=IBH,IVH,1
DO 30 IX=IBK,IVK,2
DO 40 IL=IBL,IVL,1

MONOXLINIK P 21 (No:4) UZAY GRUBUNDA k=2n OLAN YANSIMALAR
MEVCUT OLUP , BASKA YANSIMA SARTI YOKTUR.

H=0 , XK=0 , L=0 ISLEME XATILMAZ .

aaaaaaaqQ

1F((IH.EQ.0).AND.(IX.EQ.0).AND.(IL.EQ.0)) GO TO 40
A2=A**2

B2=B**2

C2=C**2

TH2=TH**2

IK2=IK**2

IL2=IL**2

SIN2B=(SIN(BETA))**2
D1=IH2/(A2*SIN2B)

D2=IL2/(C2*SIN2B)
D3=(2*IH*IL*(COS(BETA)))/(A*C*(SIN2B))
D4=TK2/B2

DSQ=SQRT(D1+D2-D3+D4)

D DUZLEM UZAKLIGI HESAPLANIR. ('X-RAY CRYSTALLOGRAPHY' ,
M. J. BUERGER , ROBERT E. KRIEGER PUBLISHING COMP., NEW YORK ,
(1980), CHAPTER 5 , PAGE 103 .

aaaQaaan

DHKL=1/DSQ
PRINT *IH,IK,IL,DSQ,DHKL

MUMKUN BUTUN YANSIMALAR 'SONUC' ADLI KUTUGE H,X,L ve D(hes)
BASLIGI ALTINDA KAYDEDILIR.

aaaan

WRITE(3,800) IH,IK,IL,DHKL
00 FORMAT(31I4,3X,F15.5)
DO 50 N=1,IDONGU

=4

AGIRLIKLI CuKalpha RADYASYONU DALGA BOYUNA GORE HESAPLANAN
D DUZLEM MESAFESI (DISAO) BELLI BIR DELTA HATA ARALIGI EKLENIP
CIKARILARAK OLCULEN DEGERLE KIYASLANIR

aaaa



C
FARK1=DISAOQO(N)-DELTA
FARK2=DISAO(N)+DELTA
C
C DELTA HATA ARALIGINA DUSEN YANSIMA SECILIR VE KUTUGE YAZILIR.
C
IF((DHKL.LT.FARK1).OR.(DHKL.GT.FARK2)) GO TO 50
M=M+1
WRITE(4,900)M,S(N), TETA(N),SINT(N),IH,IK,IL DISAO(N), DHKL
900 FORMAT(13,3X,3F8.4,315,2F8.4)
GO TO 40
50 CONTINUE
40 CONTINUE
30 CONTINUE
20 CONTINUE
REWIND 4
K=1
PRINT*,' '
PRINT*,'ARA KUTUKTEN VERILERI OKUYUP VEKTORLERE ATIYOR VE'
PRINT*,'VERILERI KENDI ICINDE KARSILASTIRIP CIKTI KUTUGUNE'
PRINT*,'YAZIYORUM, LUTFEN BEKLEYINIZ !
PRINT>,' '
pRINTt'i ]
111 READ(4,1000,END=222) SYAY(K),TETA(X),SINT(K),ITH(K),ITK(KX),

* IIL(K),DISO(K),DIHKL(KX)
1000 FORMAT(6X,3F8.4,315,2F8.4)

K=K+1
GO TO 111

222 DO 60 N=1,IDONGU
M=0

DO 70  J=1,X-1
IF(S(N).NE.SYAY(J)) GO TO 70
M=M+1
YSAY(M)=SYAY(J)
YTET(M)=TETA(J)
YSIN(M)=SINT(J)
YDIS(M)=DISO(J)
DYHKL(M)=DIHKL(J)
IYH(M)=ITH(J)
IYK(M)=IIK(J)
IYL(M)=IIL(J)
70 CONTINUE
DO 80 IJ=1,M
IF(1J.EQ.1) GO TO 333
GO TO 444
333 WRITE(2,1100) YSAY(1J),YTET(IJ),YSIN(IJ),YDIS(1J),DYHKL(LJ),
= IYH(IJ),IYK(IJ),IYL(LJ)
1100  FORMAT(5F10.3,7X,317)
GO TO 80
444 WRITE(2,1200) IYH(IJ),IYK(1J),IYL(1J)
1200 FORMAT(57X,317)
80 CONTINUE
60 CONTINUE
PRINT *, * '

'CIKTINIZ ', BC ,' ADLI KUTUKTEDIR '
PRINT *,' - !
PRINT *.! '

PRINT *, ' !
’

7. G
Yiksekogretim Kurula
Doktmantasyon Merkes)



