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Bu ¢aligmada, Hidroksietilamonyum L-tartrate monohidrat, CoHgN".C4 HsO6 . H,0,
exo-endo-exo0-ex0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan, C;HgBrs, ve 7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-
metil-4,7-dihidropirazolo[1,5,c]-1H-pirimidin-2-on, C3H;9O3N3, kristallerinin yapisi
coziildi.

_ CoHgN™.C4HsO6 . H,O kristaline ait veriler: M;=229.19 ak.b., Monoklinik, P2;
(No:4), a=7.6031(6) A, b=7.5028 A, c=8.7984 A, B=92.96(2)°, V=501.23 A3, 7=2,
D=1.519 Mgm?, Dy=1.45 Mgm>, A(MoK)=0.71073 A, p=0.140 mm™', R;(F)=0.0634,
WR(F?)=0.1254, GooF=S=1.062, 1093 yansima ve 164 parametre aritild1. (A/G)max=0.086,
Apmax= 0.359¢A, Apmin=-0.357 eA™.

C;H;sBry, kristaline ait veriler: M{=411.77 a.k.b., Triklinik, PT(No:2), 2=6.280(2)A,
b=6.646(3)A, c=12.385(6)A, a=96.58(4)°, B=90.50(3)°, y=101.10(2)°, V=503.6(4)A>,
Z=2, =2.715Mgm™,  A(MoKa)=0.710734,  p=15 .92mm’!, R;1(F)=0.0476,
sz(F2)=O.O910, GooF=S=1.310, 2041 yansima ve 125 parametre aritildi, (A/G)ma=0.144,
ApPmax=0.807 €A, Apmin=-0.612 eA™.

CypHioO5N3, kristaline ait veriler: M,=373.40 akb., Triklinik, PT1(No:2),
a=8.310(10) A, b=9.890(10) A, c=12.007(10)A, a=92.17(4)°, p=97.32(3)°, v=106.72(2)°,
V=934.5(2)A%, Z=2, D,=1.327Mgm> , D,=1.33 Mgm>, A(MoKa) = 0.710734,
p=0.09mm”, R,(F)=0.0989, wR,(F?)=0.1160, GooF = S = 1.555, 3392 yansima ve 305
parametre aritildi, (A/6)pzx=0.052, Apmax= 0.223€A7, Apmin= -0.234 eA”.

Kristallere ait siddet verileri otomatik CAD-4 difraktometresinde toplandi. Lorentz
ve kutuplanma diizeltmeleri yapildiktan sonra y-scan yontemi ile ampirik sofurma
diizeltmesi uygulandi. CoHgN'.C4Hs506. HoO ve CxH19O3N3, kristalleri direk yontemlerle
SHELXS86 programu kullamlarak ¢oziildii. SHELX1.93 artim programm kullanilarak tam-
matris en kiigiik kareler arttimi uygulandi. C;HgBr3, kristali ise Patterson agir atom y6ntemi
ile, SHELXS86, programi kullamlarak ¢6ziildii. Kristale SHELXL93 antum programi
kullanilarak tam-matris en kigiik kareler aritimi uygulandi. Yapisi belirlenen kristallerin
molekiil gizimleri ORTEP ¢izim program: yardimi ile yapildi. Ayrica C,HgN".C4H506"
H,0 kristali film yontemi ile incelenmigtir. Buerger ve Weissenberg kameralan
kullanlarak, oda sicakliginda yapinin {ist ve alt tabaka filmleri gekildi. Kristal sistemi,
birim hiicre parametreleri saptandi. Tabaka filmleri incelenerek sistematik sonlim gartlari
belirlendi. Kristal yoguniugu ve hesaplanan birim hiicredeki molekiil sayis1 (Z) yardim ile
uzay grubu belirlendi.

Anabhtar Kkelimeler : X- Isim, Kirimim, Yap1 analizi.
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SUMMARY
Ph.D.Thesis

THE CRYSTAL STRUCTURE ANALYSIS OF
(CoHsN*.C4H506 H,0), (C7HsBrs) AND (CazHisO3N3)

fsmail CELIK

Cumhuriyet University,
Graduate School of Natural and Applied Sciences,
Department of Physics

Supervisor: Do¢.Dr. Mehmet AKKURT

In this work, the crystal structure of hydroxyethylammonium L-tartrate
monohydrate, C,HgN".C4HsOg . H,0,  Exo-endo-exo-ex0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan
C/HgBry and 7-acetyl-5-benzoyl-6-phenyl-8-metyl-4,7-dihydropirazolo  [1,5,c]-1H-
pyrimidin-2-one, C»H;903 N3 have been determined.

The data of CoHgN".C4HsOs H,O crystal: M;=229.19 a.m.u., Monoclinic, P2;
(No:4), a=7.6031(6) A, b=7.5028 A, c=8.7984 A, B=92.96(2)°, V=501.23 A, 7=2,
D,=1.519 Mgm?, Dy=1.45 Mgm™, A(MoK)=0.71073 A, p=0.140 mm™, R;(F)=0.0634,
wRy(F?)=0.1254, GooF=S=1.062, 1093 reflections and 164 parameters are refined.
(A/S)max= 0.086, Apmax=0.359 €A, Apmin=-0.357 eA”,

The data of C;HgBr4, crystal: M;=411.77 a.m.u., Triclinic, PI(No:2), a=6.280(2)A,
b=6.646(3)A, c=12.385(6)A, 0=96.58(4)°, B=90.50(3)°, y=101.10(2)°, =503.6(4)A%,
7=2, D=2.715Mgm?, A(MoKa)=0.71073 A, p=15.92mm™”, R;(F)=0.0476,
wR2(F3)=0.0910, GooF=S=1.310, 2041 reflections and 125 parameters, are refined.
(AO)ma=0.144, APmax=0.807 €A, Apmin=-0.612 eA>,

The data of CypHigO3Ns, crystal: M=373.40 am.u., Triclinic, PI(No:2),
a=8.310(10)A, b=9.890(10)A, c=12.007(10)A, 0=96.58(4)°, p=90.50(3)°, y=101.10(2)°,
V=934.5()A3, Z=2, D,=1.327Mgm>  Dy=1.33 Mgm>, A(MoKa)=0.710734,
p=0.09mm, R;(F)=0.0989, wRy(F*)=0.1160, GooF=8=1.555, 3392 reflections and 305
parameters are refined. (A/6)max=0.052, Apmu=0.223 €A™, Apmin= -0.234 eA”.

Data colection, cell refinement, Lorentz and polarization corrections were
performed by the use of CAD-4 diffractometer software. An empirical absorption
correction based on y-scan method was applied. SHELXS86, structure solution program,
was used to solve structure of CoHgN".C4Hs06".H,0 and CyHi9O3 Nj crystals by direct
methods. Refinement was carried out by full-matrix least-squares methods by the use of
SHELXL93. Besides SHELXS86 was used to solve structure of C;HgBrs crystal by
Patterson heavy atom methods. Refinement was carried out by full-matrix least-squares
methods by the use of SHELXL93. Molecular graphics were prepared by ORTEP, plotting
program. Besides C;HgN'.C4Hs04 H,O crystal was studied crystallographically by x-ray
diffraction technique at the room tempareture. The zero level and the upper level of the
structure were recorded by using Buerger and Weissenberg camera. The unit cell
parameters have been determined. Interpretation of x-ray diffraction patterns, the
extinctions have been defined. The space group were decided from using the crystal density
and calculated molecules numbers (Z) in the unit cell.

Key Words : X- Ray, Diffraction, Structure Analysis.
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BOLUM. 1 GIRIS

Katihal fiziginde ferroelektrik davramigh maddelerin yapiminda ve sarap
yapim teknolojisinde yaygin bir kullamm alan1 bulunan tartarik asit tuzlarinin
yapisi ve Ozellikleri bilim adamlari i¢in 6nem tagimaktadir (Aakerdy, 1994).

Yapis1 ¢6ziilen exo-endo-exo-exo0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan molekiilii,
norbornadien tlirevidir. Norbornadien tiirevleri, glines enerjisini depolama,
fotokimyasal reaksiyonlar, singlet oksijen dahil ¢esitli katilma reaksiyonlarinin
incelenmesi ince sterik ve elektronik etkilerin aragtiriimasi yo6niinden biiyiik
O6neme sahiptir. Norbornadien molekiiliiniin iskelet yapisinin birgok dogal tiriinde
bulunmasi, bu bilegige olan ilgiyi daha da artirmaktadir (Tutar, 1996).

Inceledigimiz tiglincti  kristal,  7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-metil-4,7-
dihidropirazolof1,5,c]-1H-pirimidin-2-on molekiilii, bir organik bilesik olup sivi
ve kat1 fazda farkli davramg gostermektedir. Sivi faz IR ve NMR ile agiklanmig
olup, kat1 kristal faz hakkinda herhangi bir bilgi mevcut degildir.

Bahsedilen 6énemleri dolayisiyla bu ¢aligmada, kristal yapilar1 bilinmeyen
bu bilesiklerin x-1ginlan ile yap1 ¢oziimlerinin ortaya konmasi hedeflenmigtir.



BOLUM.2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1. Kristallerin Elde Edilmesi

2.1.1. Hidroksietilamonyum L-tartarat monohidrat

Molar olarak esit miktardaki etanolamin (CoH,ON), L-tartarik asit
(CHeOs) ile kanstinlarak ¢ozildii ve oda sicaklifinda yavag buharlagmaya
birakildi. Yaklagik 15 giin iginde sarimtirak renkli prizmatik kristaller olugtu.
Molekiilin kimyasal diyagrami gekil 2.1’ de gosterilmistir.

ri— + et —— -
H H H
N H
0 H
H . H . ;0
H—O0 0 H

Sekil.2.1. Hidroksietilamonyum L-tartarat Monohidrat Kristalinin
Kimyasal Diyagrami

2.1.2. Exo-endo-exo-ex0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan

100 ml’ lik balonda 30 ml. destile CCl iginde, 3.2 g (34.73mmol)
norbornandien ¢ozildi. Cozelti balonu lizerine 2 boyunlu bir adaptorle (Claisen
adapt6rii) etkin bir geri sogutucu ve damlatma hunisi monte edildi. Cozeltiye CCly’
in kaynama sicaklifinda (77°C) 11.049g (69.14mmol) Br,’ un 10ml, destile CCly’
deki ¢ozeltisi ilave edildi. Elde edilen tiriin kangimmin CH,Cl,-petrol eterinde (1:1)
kristallenmeye tabi tutulmastyla olugan iriinlerden birisi izole edildi. Geride kalan
vakum destilasyonuna tabi tutularak karigimdaki dibromiir siklopropan yapisindaki



diizenlenmis  driinler, normal  katlma  {irinii  tetrabromnorbornan
steroizomerlerinden aynldi. Tetrabromnorbornan steroizomer {iriinlerin (1.78g
karigim) silikajel kolon kromatografisi vasitastyla ve hegzan ile ayngtinlarak
herbirinin saf olarak izolesi saglandi. Ana iriin olarak %32 (1200mg) verimle exo-
endo-exo0-ex0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan bilegigi CCl,-hegzan da kristallendirildi
(Erime noktasi: 67-68 °C). Molekiilin kimyasal diyagramn sekil.2.2. de

gosterilmigtir
Br
Br, |
. - Br "+ Diger lriinler
/ ccCl,, 77°C

Br

Sekil 2.2 Exo-endo-exo—exo-2,3,5,6—tetrabrofnnorbornan Kristalinin

Kimyasal Diyagrami

2.1.3. 7-asetil-S-benzoil-6-fenil-8-metil-4,7-dihidropirazolo[1,5,c]-1H-

pirimidin-2-on.

0.2 gram (1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-primidin-2-one) ve 1.5 ml asetil
aseton reaksiyon balonuna alindi, Uzerine 0.1 gram paratoluen siilfonik asit
katalizor olarak ilave edildi. CCl, kurutma baghg takilarak 110 dereceye ayarlanmus
etiivde 0.5 saat direkt reaksiyon yapildi. Daha sonra etiivden aliip, oda
sicakliginda sogutuldu. Asetil asetonun fazlasi rotavaporden atildi. Yagimsi madde
iizerine mutlak eter ilave edilip 3-4 saat magnetik kangtincida kangtinldi. Coéken
ham uriin siizillerek n-butanol ile kristallendirildi (Erime noktast: 240°C).

Molekiiliin kimyasal diyagram sekil 2.3’ de gosterilmigtir
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2.2. C;HN".C;H504.H,0 Kristalinin Film Yontemi ile Incelenmesi

2.2.1. Buerger Presesyon Yontemi

Buerger yonteminde ters oOrgli tabakalan, bir faktérle Dbiiyiitiilerek
(Biyiitme faktorit F=60 mm) film tzerine digiriliir. Bilyiitme faktorii, filmin
kristale olan uzakhidir. Bu yontemde film iizerindeki kiinim deseninde ters
orglniin geometrisi tam olarak goérilir. Bu nedenle Buerger presesyon yonteminde
desenlerin indislenmesi, birim hiicrenin se¢imi, boyutlarimn Olgiilmesi ve uzay
grubunun bulunmasi diger tek kristal yontemlerine gore daha basit ve kolaydir
(Buerger, 1964). ‘

Buerger yonteminde ters orgii tabakalarimin film lizerinde distorsiyonsuz
gorulmesinin sebebi ters 6rgii tabakalan gelen X-15m1 ¢evresinde presesyon hareketi
yaparken, hareketli bir baglant: aracilig: ile kristale baglh olan dizlemsel filminde
orgli dizlemlerine paralel olacak gekilde presesyon hareketi yapmasidir. Film
tizerinde kristalin donme eksenine paralel olan ters orgii tabakalarinin goriintiisii
olusur. Buerger presesyon yonteminde ters oOrgii tabakalarinin film tzerine

kaydedilisi Sekil 2.4’ de gorilmektedir.

Sekil 2.4 Buerger Presesyon Yoénteminin Geometrisi



Ters orguniin film tizerine kaydedilmesi igin ayar yapilarak | egim agisinin
sifir degerinde ters Orgii tabakalarindan birinin X-1igim1 demetine dik durumda
olmasi saglanir. Ters 6rgii tabakalarindan sadece birine ait olan kirinim deseninin
film iizerine disiiriilmesi i¢in dier tabakalardan gelen iginlarin ayrilmasi gerekir.
Buda kristalden s uzaklifina konulan ry yangaph tabaka segici ekran (screen) ile
yapilir. Boylece istenilen tabakanin filme ulagmast istenir. Sekil 2.4’ de goéruldiigu

gibi,
cotv= s/, 2.1)
n.d*=cospl~ cosv (2.2)
bu iki ifadeden,
s=r,cot v ve v=cos (cosp-nd*) 2.3)

s=r, cotcos™ (cos [ - nd¥)
bagintis: elde edilir (Woolfson, 1970). Burada,

s:tabaka segici ekranin kristale uzakhig

r;. tabaka secicinin ortasindaki agiklifin yarigapi

L: Presesyon (egim ) agisi

v=Yansima konisinin tepe yarim agist

d*=Md olup ters 6rgii birimidir

n: ters orgiliniin kaginci tabakaya ait oldugunu gosterir.

Yapilan gahigmada presesyon agisi tiim tabakalar i¢in u=25 derece alinarak
ve MCuKor) =1.54182 Angstrom(A) dalgaboylu 1gmlar kullanitmustir.

0.(stfinnct) tabaka filmi n=0, yangap r; =15 mm olan tabaka segici
kullanilmug, kristalin tabaka segiciye uzakhig s olmak iizere ,

s=r, cotcos™ (cosp-nd*) ifadesinden,

s=15 cotcos™ (cos25) = 32.2 mm elde edilir.

s uzaklif1 ayarlanarak ¢ekimler yapilir. Bu fotografik galismada CgH;sOsN
kristali incelenmistir. Sekil 2.5., 2.6., ve 2.7’ de 0.(stfirnci) tabaka filmleri, sekil 2.8
ve 2.9’ da st tabaka filmleri gorilmektedir.



Sekil 2.5.(h0¢) Tabakasinin Buerger Fotografi, 45 kV, 20 mA, p=25°,

CuKa, Filtresiz , Isinlama siiresi 5 saat.

Sekil 2.6.(0k/) Tabakasinin Buerger Fotografi, 45 kV , 20 mA , =252

CuKa, Filtresiz, Isinlama Stiresi 5 saat.



Sekil 2.7.(hk0) Tabakasinin Buerger Fotografi , 45 kV, 20 mA , p=25°,

CuKao, Filtresiz , Isinlama siiresi 5 saat.

Sira Aralik
No Sayisi(n) |xi(mm) |xx(mm) | Ax=x-x; |a*=Ax/n a=kF/:’1*sinB
(mm) (mm) (A)
1 5 75.30 128.00 52.70 10.54 8.79
2 6 74.00 1371 63.11 10.52 8.81
3 8 51.00 135.13 84.13 10.52 8.81
-+ 8 51.65 136.00 8435 10.54 8.79
5 8 89 46 136.49 84.35 10.54 8.79
6 8 53.58 137.83 84A'25 19758 8.80

a=880+001 A

Cizelge 2.1. Sekil 2.5 > deki (h0¢) Filminden Olgiilen Degerler ve a Birim

Hiicre Parametresinin Hesaplanmasi.




Sira | Aralik g
No |Sayisi(n) | yi(mm) | yo(mm) | Ay=y-yi| b*=Ay/n b=7\‘F./b*sinB
(mm) (mm) (A)
1 5 69.85 130.11 60.26 12.05 7.68
2 6 57.63 130.71 73.08 12.18 7.60
3 6 57.61 130.65 73.04 12.17 7.60
4 7 57.64 142.93 84.91 12.18 7:59
5 7 5713 142.64 84.91 12.13 7.63

b=7.62+0.04 A

Cizelge 2.2. Sekil 2.6’ daki (0k¢) Filminden Olgiilen Degerler ve b Birim

Hiicre Parametresinin Hesaplanmasi.

Sira | Aralik
No Sayisi(n) | z(mm) |z(mm) | Az=zy-zi| c*=Az/n| c= AF/c*
(mm) | (mm) @)
1 4 56.75 106.00 49.25 12311 7:52
2 4 56.79 106.05 49.26 12.32 792
3 5 56.77 118.45 61.68 12.34 751
4 6 44.59 118.53 73.94 125324 752
5 6 44.57 118.50 73.93 1232 152

¢=7.52+0.014A

Cizelge 2.3. Sekil.2.7 (hk0) Filminden Olgiilen Degerler ve ¢ Birim

Hiicre Parametresinin Hesaplanmasi.




Sekil 2.8 (1k?) st Tabaka Buerger Presesyon Fotografi, 45 kV, 20 mA,

p=25°, CuKa, Filtresiz, Isin siiresi 5 saat.

Sekil 2.9 (h1¢) Ust Tabaka Buerger Presesyon Fotografi , 45 kV , 20 mA,

p=25°, CuKa, Ni Filtre, Isinlama siiresi 5 saat.



2.2.2.Déner Kristal Yontemi

Kristal,gelen x-151m dogrultusuna dik bir eksen etrafinda déndurlirse
“Normal Demet Yontemi” olarak adlandinilir. Ters 6rgiiniin herbir noktas Ewald
kiiresini paralel daireler boyunca keser. Bir (hk¢) ters orgu noktasmin Ewald
kiiresini kestigi her durumda, kristalden yansiyan X-Isimi kiire tizerinde olusan bu
noktadan geger ve kristal, kiire merkezinde oldugundan dolay: ters 6rgii noktasina
kargilik gelen (hk¢) diizlemi igin Bragg sarti saglanir (Azaroff, 1968).

Normal demette ters orgii diizlemine dik, bir eksen etrafinda donen kristal,
aym eksenli bir seri koni yiizeyinde kirnim derﬁetleri olugturur, Sekil.2.10.
Maksimum sayida yansima kaydetmek igin film, kristalin donme ekseninin
gevresine silindirik olarak yerlestirilir. Boylece tek tek yansimalar tabaka ¢izgisi
denilen yatay dogrular boyunca, noktalar seklinde kaydedilir. Bu yatay dogrular

arasindaki uzaklik, ters orgi tabakalari arasindaki uzaklikla orantilidir.

=il

=0

eal

Sekil 2.10 Déner Kristal Yonteminde Ters 6rgti Tabakalarinin
Kaydedilmesi.
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Sekil:2.11. Doner Kristal Yénteminin Basit Bir Geometrisi.

Sekil 2.11° den,

tan v="Y,. /¢ 24
olur. Burada, Y. n. tabaka yansimalarinmn sifinnci tabaka yansimasina olan
uzakhgy, r¢ : film kamerasinin yarigapi (28.65mm) dir.

Bragg sartina uygun yansima olabilmesi igin A ve B’ den kinnima ugrayan
ignlar arasindaki yol farkinin, dalgaboyunun tam katlarina esit olmast gerekir.

ICl=nA

[Cl=d u sinv

dwe=n.A/sinv (2:5)
ve

v=tan" (Ya/1¢) (2.6)
ifadelerinden,

d e =nA/ sintan™ (Yo / 1) 217

bagintisi elde edilir. ( Buerger, 1964).
Gonyometre basligina takili kristalin ark ayarlart yapilarak, orgii tabakalari

18° osilasyonla 11 saat 1gmlama sonunda sekil 2.12 elde edilmistir. Bu fotografta



dénme dogrultusundaki a ekseninin boyutu gizelge 2.4 deki verilerle ve denk.2.5

yardimu ile hesaplanmugtir.

Sekil 2.12 Doner Kristal Yontemi ile Elde Edilen Fotograf, L = 18 °,

CuKo, Filtresiz, Isinlama siiresi 11 saat.

Sira | Aralik
No | Saysi(n) xi(mm) | xo(mm) | Ax=x,-x,/4 a=nM/ sinEan"(Ax/r,-)
(mm) (A
1 1 88.70 98.85 507 8.84
2 2 83.00 104.55 10.77 8.76
3 3 75.89° 111.33 17.82 8.76
4 4 6630 | 12150 27.60 8.89

a=8.81+0.06 A

Cizelge 2.4 Sekil 2.12° deki Doner Kristal Filminden Olgillen Degerler ve

a Birim Hiicre Parametresinin Hesabi.



b ekseninden takili kristal ile elde edilen doner filminden b eksenini bulmak igin

yapilan islemler ¢izelge 2.5” de verilmistir.

Sira | Aralik
No Sayisi(n) |y, (mm) |y,(mm) |Ay =y,-y; bzn?\,/sintan'l(Ay/rf)
(mm) @A)
1 1 91.66 | 103.67 | 12.01 752
2 2 84.82 | 111.00 | 26.18 7.42
3 3 75.59 | 120.84 | 45.25 7.46
4 4 57.26 | 141.30 | 84.04 7.46
b=7.47+0.04 A

Cizelge 2.5 Sekil 2.12° deki Doner Kristal Filminden Olgiilen Degerler ve

b Birim Hiicre Parametresinin Hesabu.



2.2.3. Weissenberg Yontemi

Bu yontemde kristal bir eksen etrafinda salinirken, kristalin etrafindaki
silindirik film kasetide kristalin salmm ekseni dogrultusunda salinim hareketi ile
eszamanli olarak, oteleme hareketi yapar. Gelen X-1gmi dogrultusu donme ekseni
dogrultusuna dik oldugu zaman “Normal Demet” Weissenberg yontemi olarak
adlandirilir. Bir tek tabakanin tiimiiyle tek bir film tizerine kaydedilmesi indislemeyi
ve hesaplamalari kolaylastrdigindan, film igerisine tabaka segici yerlestirilir. Sekil
2.13’de Bragg yansimalarmin normal demet Weissenberg yontemi ile tesbiti
goriilmektedir. Gelen X-igin1 demetinin dogrultusunun dik oldugu, normal demet
metodunda, herhangi bir iist tabaka civarinda kér bolge olusur. Bu kor bolge st
tabakalara gidildikge biiyiir. Bu nedenle iist tabaka filmlerinde tist tabakalarin orijini
civarindaki baz1 yansimalar film tizerine kaydedilmeyebilir. Bu yontemle elde edilen
diyagramlarda merkezi diziler dogrusal izgiler seklinde olmayip degisik sekiller

gosteren egriler seklindedir. Bu nedenle diyagramlarin indislenmesi oldukga zordur.

X-Isin

demeti
yansima
kiiresi
kristal
dénme
ekseni

Sekil 2.13 Normal Demet Weissenberg yontemi ile Bragg

Yansimalarinin Tesbiti.
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Buerger, herhangi bir tabakanin orijinini yansima kiiresi tizerine getirmekle
“Fs-Egimli” Weissenberg yontemini geligtirmistir. Bu yontemde yansimalarin tesbit

edilmesi sekil 2.14” de gosterilmistir.

X-Ism1
demeti

0. tabaka

yansnma
kiire51

ekseni

Sekil 2.14 Es-Egimli Weissenberg yontemi ile Bragg Yansimalarinin
Tesbiti

Bu yontemle yansimalar belirlenirken  p=-v egimli  x-1gnlar
kullanilmaktadir. Gelen ve yansiyan demet ters Orgli tabakalarna gore esit
egimlidir. Ust tabakalarin belirlenmesi igin | egim agisinin ve tabaka segicinin
donme eksenine paralel dogrultudaki ilk konumdan itibaren 6teleme miktarinin
bilinmesi gerekir.

Sekil 2.14’ den,

sinp=0,/2 » (2.8)
Burada (., n. ve sifinnci ters orgi tabakalar arasindaki uzakliktir. G, lin
maksimum degeri normal demet metodunda 1, es-egim metodunda ise 2 dir. )
2 olmast U’ niin 90 derece olmasini gerektirir. Oysa sistemin mekanik kisitlanmalar1
sistemin bu degeri almasini engeller. 1 egim agisinn alabilecegi en biiyiik deger su
sekilde hesaplanir.

Doner kristal limitinden (2.4) esitligi kullanilarak,

v=tan" (Ya/1¢) 2.9)



dir. Denk.(2.8) ifadesinden,

p=sin ' (G /2) (2.10)
sekil 2.13” den,

sinv="=,, (2.11)
dir. Denk.( 2.8 ), (2.9) ve (2.10) dan,

p=sin {(sintan™ [ Ya/1e] )/ 2} (2.12)

elde edilir. Pratikte n. tabakamin sifirnci tabakaya olan uzakligi olan Yy’ in
maksimum degeri sonsuzdur. Bu duruma Kkarsilik gelen p = 30° derecedir.
Weissenberg filminde ise Y,” nin maksimum degeri filmin boyu kadardir.
Maksimum salinim 200°, filmin 6telenmesi 100 mm ve Y, in maksimum degeri
50 mm dir. Buna karsihk p’ niin maksimum degeri 25°42’ civarindadir
(Glasser,1983).

Sifirinct tabakaya ait filmdeki parametreleri hesaplamak igin sekil 2.14” i
inceleyelim. Bragg sartindan 2dsin® =n A

2sin®@ =nA/d=nd* 2:18)
a* ters orgii ekseni boyunca

2sin@ =hA/a=ha* (2.14)
b* ters 6rgil ekseni boyunca

2sin® =kA/ b=k b* (2.15)
c* ters orgii ekseni boyunca ise,

2sin® = #A/c = fc* (2.16)
bagintilart kullamlir (Jeffery,1983).

Normal demet Weissenberg yontemi ile kristalin b ekseni boyunca elde
edilen fotograf sekil 2.15° de gosterilmistir. Cekilen fotograf degerlendirilerek a
ve ¢ eksenleri bulunur. Verilen son esitliklerden,

d=n\/2sin® =n / 2sin(Z N5 ) = nA / 2sin Y 2.17)
elde edilir. Buradan,

a=hA/2sinXy (2.18)

c=£A/2sinZ, (2.19)



bagmtilar elde edilir. Bu bagmtilar kullamlarak, sekil 2.15° den elde edilen

verilerden gizelge 2.6 ve gizelge 2.7 olusturulmustur.

Sekil 2.15. (h0¢) Tabakasinin Normal Demet Weissenberg Fotografi,
45kV, 20mA, CuKa, Filtresiz, Isinlama siiresi 5 saat.
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Sira | Aralik
No | Saysi(h) | xi(mm) | x(mm) [ xx=%Xz-X; a=h\ 2sin(x)(A)
(mm)
1 2 103.20 113.20 10.00 8.88
2 3 103.20 118.31 15.11 8.87
3 4 103.20 123.65 20.45 8.82
4 5 103.20 129.19 25.99 8.79
a=8.8470.04A

Cizelge 2.6 Sekil 2.15’ deki (h0£) Weissenberg Filminden Olgiilen

Degerler ve a Birim Hiicre Parametresinin Hesaplanmasi.

Sira | Arahk
No | Sayisi(®) | zi(mm) | z(mm) | z~2z-z; c=£A/2sin(z,) (A)
(mm)
1 2 103.20 | 115.21 12.01 7.41
2 3 103.20 [ 121.11 17.91 7.52
3 4 103.20 | 127.40 24.20 7.52
4 6 103.20 | 141.17 37.97 7.52
c=7.49+0.06 A

Cizelge 2.7 Sekil 2.15” deki (h0£) Weissenberg Filminden Olgiilen

Degerler ve ¢ Birim Hiicre Parametresinin Hesaplanmasi

2.2.4. Birim Hiicre Parametrelerinin Belirlénmesi

Buerger presesyon, doner kristal ve normal demet Weissenberg yontemleri

ile elde edilen birim hiicre parametrelerinin ortalamasi alindiginda,
a=8.80(1) A, b=7.53(3) A, c=7.63(1) A,
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o =7=90° ve B =93.05(5)°,

sonuglar1 elde edilmigtir. Buna gére incelenen kristal monoklinik sistemdedir.
2.2.4.a. Kristal yogunlugu

Kristal yogunlugunun tesbiti ig¢in yluzdirme metodu kullandmugtir.
Yogunlugu 1.59 gem™ olan karbon tetra kloriir (CCl,) ile yogunlugu 0.87gem™
olan toluen (C;Hjg) kullambir.

2.2.4.b. Birim Hiicredeki Molekiil Sayisi

Kristalin molekiil agirligi (International Tables, Vol.A,1983)

M = 6(12.011) + 15(1.0080)+ 1(14.008)+ 8 (16.000)

M=229.194 ak.b.

M =(229.194) . (1.66.10%)

M =13.80.102 gr.

Kristal hacmi monoklinik sistem igin,

V = abg sinf3

V =501.90 A®
olarak bulunur. Birim hiicredeki molekiil sayisi,

Z=d:.VIM

Z =(1.514).(5.0190.10%) / 3.80.10%

Z=1.99 ~ 2 elde edilir.

Kristalin Uzay grubu

Birim hiicre parametrelerinden monoklinik sistemde oldugu belirlenen

kristalin séniim ve yansima sartlarm incelemek igin (0k#), (h0?¢), (bk0), (1k¢),

(hk1), ve (h1¢) diizlemlerinde soniimler aragtirilarak,

0kO i¢in k=2n
durumunda séniimler oldugu tesbit edilmigtir. Kristal sistemi, séniim sartlari ve
birim hiicredeki molekiil sayis1 dikkate alinarak incelenen kristalin uzay grubunun
prensip ekseni b olmak iizere P2, (No:4) oldugu gorilmiistiir. Sekil 2.16° da uzay
grubunun simetri elemanlar gosterilmigtir.
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2 . .
P 21 C 2 2 Monoclinic
No. 4 Pl 21 1 Parterson symmetry P12/m |
UNIQUE AXIS b
0‘ ‘ (I‘ - < c_'
J 7 J

-

Origin on 2,

Asymmetric unit 0<x<1; 0<y<1; 0<z<4
Symmetry operations

(H1 (2) 2(0,4.0) 0,y,0

Sekil 2.16 P2, Uzay Grubunun Simetri Elemanlar
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2.3. Bragg Yansimalarimin Siddeti

2.3.1. X-Isinlarmin Birim Hiicreden Sag¢ilmasi
Kesirsel koordinatlan, x; , y;, ve z (=1,2,.....,N) olan, N atomdan
olusmus bir yap1 g6zoniine alindiginda, N atomdan sagilan dalgalarin ist iiste

binmesi sonucunda,
N ege
F=> fe* (2.20)
=1

dalgas elde edilir. Bu dalga daha sade olarak,

F=|Fle* 2.21)
seklinde ifade edilebilir. Bu ifadede dalganin genligi

| Fl=(A%+B*)" (2.22)
olarak yazilabilir. A ve B sirastyla F’ in ger;;el ve sanal kisimlar olmak lizere,

N
A= Z;fjcosq)j

j=1
N
B= ) f;sing,
=1
seklinde verilir. ¢ ise net dalganin fazidir ve tang= B/A ile belirlenir.
j. atom tarafindan Bragg yansimasina ugrayan dalgalarin toplam yol farki §;,
Denk.2.23’ deki gibidir (Ladd and Palmer, 1977).

;= A (hx;+ky; + £z) (2.23)
Bu yol farkindan kaynaklanan faz farki ise,
$;=(2n/A) (2.24)

yada, ¢; = 2n(hx; + ky; + £z;)
seklinde ifade edilir. Buna gore yap: faktorii,
N o .
Free= £ €05 “’Jf (2.25)
j=1

bagntisi ile verilir.
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Denk.2.20” deki fj atomik sagilma faktdrii kavrami g6z6niine alinirsa, bu faktor
atomun cinsine, 1ginin sagilma dogrultusuna, atomun isisal titregimine ve x-
1s1minin dalga boyuna baglidir. Tanim olarak, bir atomun sagti1 dalga genliginin,
bir elektronun sagtifi dalga genligine orami anlamina gelmektedir. Saciima
agisinin biiylimesi, x-1smnimin dalgaboyunun azalmasi durumlarinda, girigim artar
ve sin® / A’ nin fonksiyonu olarak f azalir.

2.3.2. Yapr Faktorii

Denk.2.25” deki Fpy, kristallografide yap: faktorii olarak bilinmektedir.
Tanim olarak, birim hiicredeki biitiin atomlar tarafindan sagilan dalga genliginin,
bir tek elektronun sagtifn dalga genligine oramidir. Kristal yapinin birim
hiicresinde N atom bulunuyorsa, bu atomlarin her biri, dolayisiyle gevresindeki
elektron bulutu, birer sagict merkez olugturur. Yap: faktorii ifadesini, elektron
yogunluguna baglamak da miimkiindiir. p(x,y,z), X, y, z noktasindaki elektron
yogunlugu olmak iizere, her hangi bir dv hacmindeki elektron yogunlugu, .

p (x,y,z) dv (2.26)
olarak alinir. Bu hacim elemanindan sagilan net dalga, iistel formda,

p (x,y,z) e Zxrk+io) gy (2.27)
olur. Birim hiicre igindeki biitlin dv hacim elemanlan {izerinden toplam
alindiginda, yap1 faktorii elektron yogunlugu cinsinden,

Fue= [ p(x,y,2) €594 dy (2.28)

|

elde edilir. '

2.3.3. Fourier Sentezi

Fourier serileri, diizenli peryodik fonksiyonlar tanimlamak igin kullamlir.
Atomlar, dolayisiyla elektron yogunluklari, kristal yapi iginde, li¢ boyutta,
periyodik olarak dizildiklerinden, elektron yogunluklarim1 tanimlamada, Fourier
serileri kullanilabilir. Ug boyutlu elektron yogunlugu, Fourier serileri cinsinden
yazilip, Denk.2.28’ de yerine konularak, integral alinirsa sonugta,

p(%,3,2) =(1/V) Z X E Fygpe ittt | (2.29)
hk ¢ :
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denklemi elde edilir (Stout and Jensen, 1989).

Bu deklem ile denk.2.25 karsilastirildifinda aralarindaki benzerlik agikca
goriilmektedir. Bu benzerlige gore, “gercek uzaydaki elektron yogunluklari, ters
orgii uzayindaki yap: faktorlerine karsilik gelmektedir” seklinde ifade edilebilir.
Bu durumda p(x,y,z) elektron yogunlugu ile, Fu, yap: faktorii birbirinin Fourier
doniistimii olarak ele alimir. Fakat denk.2.29 bire bir déniisiimii saglamadig: igin

{i¢ boyutlu Fourier serisine bir alternatif agilim,
p(xy,2)=(1/V) ZZ X |Fu | cos2m(hx-+ky+Ez— Py ) (2.30)

h k£

ile verilir. (2.30) bagintistnda kirmmim desenlerinin simetri merkezli olma
Ozelligini ifade eden Friedel yasasi ve Fourier doniisiimiinde, Fourier
katsayilarinin igareti de g6zoniine alinmistir. (2.30) bagintisina gére herhangi bir
diizlem takimindan yansiyan gesitli mertebelerden yansimalarin siddetleri, bu
diizlemler arasinda bulunan atomlarin dagilimlarina baghdir.

Sonugta, bir kristale ait |Fhke | yap: faktorleri ile ¢, fazlan biliniyorsa,
p(x,y,z) degerleri, Denk.2.30.” daki bagintidan hesaplanarak, ti¢ boyutlu elektron
yogunlugu haritalar1 olugturulur. Bu haritalarda elde edilen piklerin yerleri atom
konumlarin belirlemede kullanlir.

2.3.4. Siddet ifadesi

Birim hiicreden sagilan dalganin siddeti ile yap1 faktSriiniin karesi arasinda
bir dogru orant1 s6z konusudur. Bu orantiy1, esitlife dontstiirmek i¢in deneysel
sartlara bagimli olan, bir takim geometrik ve fiziksel faktorleri gozoniine almak
gerekir. Bu faktorler, Lorentz (L), kutuplanma (P), sicalik (T), skala (K) ve
sogurma (A) faktorleridir (Bunn, 1961). Bu durumda yap: faktérii ile kristalin
(hkf) diizleminden yansiyan x-iginlarimin siddeti arasindaki baginti denk.2.31 ile
verilir.

I(hk¢) = LP.TK.A |F(hke)|* (2.31)
Deneysel ¢aligmalarda, kristalin, dénme hareketi siiresince agisal iz sabit

oldugundan, farkli ters orgii noktalar1 yansima kiiresini farkli siirelerde geger.
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Yani; yansima konumunda kalma stiiresi biitlin ters 6rgii noktalan i¢in aym
degildir. Bu diizeltme Lorentz fakt6riiile yapilir (Stout and Jensen, 1989).

Bilindigi tizere, kristal {izerine diigliriilen x-1g1m1 ile yansiyan 1sin arasinda
en belirgin fark, 15181n kutuplanmasidir. Kristale gonderilen x-1igin1 kismen
kutuplanmarnig, oysa yanstyan x-151m1 kismen kutuplanmugtir. Dolayisiyle, 1inin
kismen kutuplanmasi, siddetinde bir azalmaya yol agacaktir. Bu farkin giderilmesi
i¢in kutuplanma fakt6rii kullanitir (Marton, 1962).

Isil etkilenme sonucunda, kristali olusturan atomlar titresim hareketi
yaparlar. Bu titresim hareketi ii¢ boyutlu olup, bir elipsoid hacim iginde
gergeklesir. Bu elipsoidler her atom igin 6zdes degildir. Farkl1 biiyiikliiklerde ve
farkli yonelimlerde olabilirler. Isisal titresimin, siddet 6lgiimlerine etkisi sicaklik
faktorii ile diizeltilir ( Jeffery, 1971).

Skala faktorii ise, Olgillen siddetlerin mutlak skalaya getirilmesi
gerektiginden gozonline alimir. Sogurma faktorii, incelenen kristalin kalinlig: ile
dogrudan ilgilidir. x-151n1 demetinin kristal iizerine gonderildigi dogrultu boyunca,
demet, bir miktar sogurulacaktir. Dolayis: ile, kristal i¢inden 1ginin gegtigi yol
arttikca, sogurulma da artacaktir. Siddet verilerindeki sogurma etkisi, sogurma
faktorii ile diizeltilir (North, 1968).

2.4.Enraf-Nonius CAD-4 Difraktometresi

2.4.1.Difraktometre Geometrisi

Tek kristal kirinim verilerinin toplanmasinda kullanilan difraktometrenin
geométrisi hakkinda edinilen bilgi ne kadar iyi olursa, toplanan verilerin kaliteside
o denli artirilabilir. Enraf-Nonius CAD-4 difraktometresi dort g¢emberli bir
difraktometredir. Olduk¢a yaygin kullamima sahip olan dort ¢emberli
difraktometrelerin geometrisi, genel hatlar1 ile sekil 2.17° de gﬁrﬁlmektedir.
(Sayre, 1981; Inter. Tables, Vol.IV; McKie and McKie, 1986).

Incelenen kristallere ait veriler CAD-4 difraktometresinde toplanarak
Lorentz ve kutuplanma diizeltmeleri otomatik olarak yapilir (Enraf-Nonius, 1993).
Sekil 2.17° den goriildiigu gibi difraktometrenin hareketi dort (y,0,w,$) farkli ag1
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ile saglanir. Bu ylizden difraktometrenin adlandiritmasinda, ‘dért gemberli’ ifadesi
kullanilmaktadir.

i
D w
ay. !
AL o .
h X x
) ’
—%
1S 28
S (a) b (b)

Sekil:2.17. Dért Cemberli Tek Kristal Difraktometresinin Geometrisi
a) Gelen x-151m1 demeti ile kirinima ugramis demet xy
diizleminde bulunur. B halkasi, sabit konumlu A halkasi i¢inde
% acis1 yoniinde donebilmektedir.
b) Aletin temel eksenleri.

Aletin geometrisini tamma agisindan, bazi diizlemlerin, eksenlerin ve
agilarin tammlanmasinda yarar vardir. Oncelikle, x-151m kaynagi, kristal ve sayag
‘krrimim diizlemi’ olarak adlandirilan bir diizlemde bulunmalidir. Ayrica, kristalin
bulundugu noktadan gegen ve kirim diizlemine dik olan eksen, aletin ‘temel
eksem” olarak tanimlanir. Kaynak ve algi¢ arasindaki ag1 180-20 kadardir. 20 ,
Bragg yansima agisinin iki katidir ve 180-26 agisinin ag1 ortay: ‘kirinim vektdrii’
niin dogrultusunu tanimlamaktadir. Algig, sabit yarigaplt bir cember lizerinde, 20
ekseni olarak adlandirilan eksen etrafinda dénmektedir. .

y, ekseni, kinmim diizlemine paralel olup, kristalin bulundugu noktadan
gecen ve % agisiun taradign cembere dik eksendir. Ugtincli eksen, gonyometre
baghiginin, igne dogrultusuna karsilik gelen ‘¢ ekseni’ dir. ¢ ekseni olarak
adlandirilan bir cember lizerinde hareket eder. % degistikge, cember, % eksenine

dik kalmaktadir. Dérdiincii ag1, kirnim vektorii ve % ¢emberinin oldugu diizlem
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arasindaki agiya karsilik gelir. Bu ag1 ise, w olarak tanimlanmistir. Ug¢ ¢emberli
difraktometrelerde, w daima sifirdir. y c¢emberi ise kirtnim vektriinii igeren
diizleme daima diktir. 7y, 6, w ve ¢ acgilarindan bagka, birde, y agis1
tammlanmaktadir. Bu ag1, kinmim vektorii etrafindaki azimutal agidir. Dért
cemberli difraktometrelerde, y ekseni etrafindaki dénii hareketi, dier ag1
hareketlerinin  kombinasyonu ile saglanabilmektedir. Do6rt ¢emberli
difraktometrelerde, bir yansimamin go6zlenebilmesi igin, sekiz farkli ag1
durumunda miimkiin olabilir. Bu farkli a¢t durumlan g¢izelge 2.8°de
goriilmektedir. Cizelge 2.8’ deki sekiz ag1 grubunun her biri hk¢ yansimasinin
g6zlenebilmesi igindir. 20 *nin isareti degistirilerek ve w’ ye 180° ilave edilerek,
her ag1 grubunda hk? yansimas: da elde edilebilir. Enraf-Nonius CAD-4 (Kappa
Axis Diffractometer) difraktometresi, dort ¢emberli difraktometre olmasina
karsilik, geometrisi, buraya kadar anlatilan geometriden biraz farklidir. Bu fark, y
acis1 yerine, K ag¢isinin tamimli olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu durumda
difraktometre ‘Kappa Difraktometresi’ olarak adlandirilir.

Cizelge.2.8. Dort Cemberli Bir Difraktometrede Bir Yansimanin-
Gozlenmesi I¢in Gerekli Ag1 Gruplan.

16 2w w
2y n+y 20 T+W
3 om0 200w
A4 mey o omd 20 W
5 my w20 0 -w
6wy ) 20° TT-W
ST mad 20 W
'8 % ¢ -20 W

Iki difraktometre geometrisi arasindaki fark, kristali aym yansima
konumuna getirmek i¢in yapilan ag1 ayarlann ile birlikte sekil 2.18’de
goériilmektedir.
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W =+23.03

K =-64.97°

é =+23.03°

Sekil 2.18 Iki Farkl: Geometride Kristalin Hareketi
a) Dort gemberli difraktometre,
b) Kappa difraktometresi.

2.4.2. Kirinim Verilerinin Toplanmasi

Caligmanin bu asamasinda Enraf-Nonius CAD-4 tipi difraktometre ile
CHsON".CHsO6 H,O kristalinin kinmim verileri toplandi. Bu islem igin izlenen
yol ¢izelge 2.9’ da 6zetlenmigtir. .
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Cizelge 2.9. Enraf-Nonius CAD4 Difraktometresi Ile Veri Toplamada
Izlenen Asamalar.
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Ik agamada, kristalin takilt oldufu gonyometre baglig1 alete yerlestirilir ve
¢=0°- 180 ile 90°-270° degerlerinde kristal incelenerek, merkezlenmesi saglanur.

Ikinci agamada, bilgisayarda .CRYST, .DAT ve .HKL dosyalan a¢thr. .CRYST
dosyas1 kristal verisini ve veri toplama parametrelerini igerir. .DAT , siddet
verilerini, .HKL ise veri toplama iglemi yapilirken ‘file’ modunda kullanilacak olan
indislerin listesini kapsar.

Bundan sonraki agamalarda, SEARCH, SETANG, INDEX, TRANS,
OTPLOT, DATCIN, DATCOL, DATCON, ve DATAR komutlan kullanilarak
devam edilir. SEARCH ile birim hiicrenin belirlenmesinde kullanilacak 25
yansima toplanir. Toplanan yansimalarin siddetli olmalarina, 6zdes olmamalarina ve
farkh bolgelere ait olmalarina dikkat edilir. Bu agamada Cizelge 2.8’ deki ag
bilgilen gozoniine ahmr. Bu 25 Yansmayl. veren acilarin  yeniden
merkezlenebilmeleri igin ag1 statiileri degistirilir. Bu iglemin ardindan SETANG ile
merkezlenen agilarin antim iglemi baglatiir. INDEX ile kristalin yonelim matrisi ve
birim hiicre parametreleri hesaplanarak 25 yansima indislenir.

Bu iglemler sonucunda, kristal sistemi belirlenir. TRANS ile birim hiicrenin
déniigimii yapilarak yeni birim hiicrenin segilmesi sonucu, 25 yansima yeniden
indislenir. Indislenen yansimalar tekrar fek tek incelenir. Ayni indisli iki ya da
daha fazla yansimadan biri alinarak digerleri silinir. Bu eksik yansimalarin yerini
doldurmak iizere SEARCH iglemine geri donilir ve tutarli bir sonug elde
edilinceye kadar bu dongiiye devam edilir.

OTPLOT ile yansmmalarin profili ¢ikanlarak, yansima piklerinin
merkezlenmesinin ve simetrisinin iyi olup olmadig: incelenir. Ayrica, veri toplama
sartlarin1 olugturmada kullamlmak iizere, piklerin agisal genigligi tesbit edilir. TH

komutu ile yansimalarin 0 agisi aralift verilerek, h, k, £ indislerinin maksimum,

minumum degerleri ve toplam yansima sayilant elde edilir.
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Ayrica siddet 6lgiim, siddet kontrol, azimutal ag: parametreleri gibi bilgiler
de, sistemin otomatik veri toplama isleminin kontrol edilebilmesi i¢in bilgisayara
yiiklenir. Bu iglemlerin ardindan veri toplama sirasinda, siddet ve y®nelim
kontroliinde kullanilmak iizere, ii¢ adet siddetli ve farkli indisli yansima segilerek
OTPLOT isleminden sonra, elde edilen biitin bu bilgiler, DATCIN ile
olugturulur. DATCOL ile veri toplama baglatilir. Veri toplama stiresince siddet
ve yonelim kontrolii yapilir. Siddet verisi toplanan kristal yapisinda, agir atom
olup olmadigina bakilir ve varsa DATAR komutu ile sogurma diizeltmesi yapilir.
CELDIM ile birim hiicre artimi yapilarak, Cizelge 2.10° daki sonuglar elde
edilmisgtir.

Cizelge 2.10 Birim Hiicre Antimu Ile Belirlenen Parametre Degerleri

a=17.6031 F0.0006 A
b=7.5028 ;‘o 0002 A

Toplanan yansima verileri, yap1 ¢dziimiinde kullamlmak lizere disketlere
kopyalanir ve kristal aletten ¢ikarilir. Ayrica toplanan veriler SHELXS86 program
girisinde kullamlan formata uygun bigime MolEN programu (Fair,1990) yardim

ile getirilir. Veri toplama stireci incelenen her kristal i¢in tekrarlanir.
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BOLUM. 3. FAZ PROBLEMI
3.1. Faz Problemi Nedir?

Eger yap1 faktorleri ile fazlar biliniyorsa, birim hiicredeki elektron
yogunlugu, Es.3.1. yardimi ile hesaplanabilir.

1

P(x,y,2) =—— 222 [Fyyefcos2m(hx-+ky+Ez—Qpe ) G.1)
v hke

Bu ifadeye gore, p elektron yogunlugu; |Fpy,| genlikli , uzaysal dogrultuda
yayilan, h, k, £ ile belirlenen dalga boyuna sahip, ¢y, fazlar ile belirlenen
orijinde maksimum degere ulasan, kosiniis formlu, diizlemsel dalgalarin iist {iste
binmesi ile olusmusgtur.

p(x,y,z) elektron yogunlugunu, Fourier toplamlari ile ifade edebilmek i¢in,
|Frke | V& Onye degerlerinin bilinmesi gerekmektedir. Ancak bu verilerle, “6rnek
elektron yogunlugu” degerleri hesaplanabilir. Oysa, X-1ginlar1 kirnnim y6ntemi ile
deneysel olarak elde edilebilen veriler, Iy, , dolayist ile | Fyy, | > degerleridir. Yani,
Es.3.1° den elektron yogunlugu degerlerinin hesaplanabilmesi igin, ¢, faz bilgisi
eksik kalmaktadir. Deneysel yontemlerle lgiilemeyen bu faz degerlerinin, bazi
yollardan tiiretilmeleri gerekmektedir. Kristallografide “Faz sorunu” olarak
bilinen bu problem ¢oziilmeden, 6rnek yap: belirlenemez. Bu nedenle, bu sorunun

¢Oziimiinti temel alan pek ¢ok yontem gelistirilmistir.

3.2. Direkt Yontemler

Direkt yontemler, bazi faz bagmtilan yardumi ile, siddet verilerinden

“direkt” olarak, matematiksel yollarla, ¢y, fazlarim hesaplamaya galigir.
Yontemde, oncelikle giiclii yansimalarin, yap:r faktorleri arasinda

olusturulan bagmtilar yardimi ile faz farklar1 arasinda bazi bagintilar elde edilir.

Bu bagintilarin sayis1 ne kadar fazla olursa, sonuca o denli kolay ulagilir. Daha

sonraki adimda, birkag uygun yansima secilerek, bunlarin fazlan ile orijin sabit
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tutulur. Sonugta, elde edilen faz bagintilan kullanilarak, yeni fazlar hesaplanabilir.
Genelde, baglangig yansimalarinin sayis: artirilarak gok sayida faz setleri elde
edilir.

Bu yo6ntem Schenk’ in tanmimlamasi ile aynen bir kartopu geklinde
gelismektedir. Orijin belirleyen yansimalar, g¢ok iyi secildifinde, bilinmeyen
yansimalarin fazlan, segilenler Gizerine kurulu bir gekilde elde edilmektedir (Schenk,
1990).

3.2.1. Direkt yontemlerin tarihsel gelisimi ‘

Yontemin tarihsel gelisiminde onemli rol oynayan g¢ahigmalar, agagida
verilmeye caligtlmugtir..

Cizelge 3.1 Direkt Yontemlerin Tarihsel Geligimi

Patterson (1935)

Harker, Kasper (1948)

Karle, Hauptman (1950)

Sayre (1952)

Cochran (1952)




34

Cizelge 3.1 (Devam) Direkt Yontemlerin Tarihsel Gelisimi

1950 yilina kadar yapilan g¢aligmalarda yontemin temelleri atilarak,

elektron yogunlugunun kristalin her yerinde pozitif oldugu ve kristalin aym
sekilli kiiresel simetrik atomlardan meydana geldigi kabul edilmigtir.

.1:151 oldugu gozonuneralmdt :

Zachariasen (1952)

Hauptman, Karle (1953)

Faz: bagmtllan ile ilgili g¢alismalar
yaparak orijin se¢imi uzennde durdular
Boylece  fazlarm  tamaminin | ya
tarafindan kontrol edilmedigini, oriji
secimine de bagl oldugun ~s;;gosterd11er
Normalize ~ yapt  fakt - tar
kullane ak, »normahze yap aktorlennm
isaretleri arasindaki  bagmntilari, 3
bagmtilari ile 1fade ettiler.

Karle, Hauptman (1956)

Cochran, Woolfson (1955)

Karle, Karle (1963, 1964,1966)
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Cizelge 3.1 ( Devam) Direkt Yontemlerin Tarihsel Geligimi

Sembolik toplama  yonteminde
Schenk (1971, 1972, 1973) bilinmeyen sembollerin hizlt bir sekilde
behrlenmem lizerinde _ calist. -Ayrica

» mayan yapilar
Fm ullem'nr
nalar yapts.

Eldé édilen”\ie ’sayllarl oldukf;a fazla

behrlemek 1<;,m Fzgures of Merzt ler
aras mlmaya baglandl

Karle, Main, Woolfson (1970’ li yillar)

3.2.2. Orijin Belirleme

Kristal yapiy: biitiinii ile tanimlayabilmek i¢in bazi refarans noktalarina
gore, atom konumlarini, tammmlamak gerekmektedir. Bunun yapilabilmesi igin, bir
eksen takimini, birim hiicrede orijin olarak tanimlanan bir noktaya yerlestirmek
gerekir. Birim hiicreye bakildiginda, ayni ¢evreye sahip orijin olabilecek birden
fazla konum belirlemek mimkiindiir. Bu konumlar farkli uvzay gruplar igin
International tables, Vol.IV’de verilmistir. Ancak, bu konumlardan birinin orijin
olarak secilmesi gerekmektedir. Eger orijin, simetri merkezinde ise, yap:
faktorlerinin fazlarmin tamami, 0° ya da 180° olacaktir. Her fazi, bu iki degerden
birine siurlayarak, orijinin simetri merkezlerinden birinde bulunmas: saglanabilir.
Ayrica orijin konumunu, bir simetri merkezinden digerine kaydirdigimizda bu
durum yap:r faktérierinin fazlarim etkileyecektir. Buna gore, yapr faktorlerinin
fazlarinin hesaplanmasindaki dogruluk, tek bir orijinin iyi bir sekilde belirlenmesi
saglanir.

Bu durumda, olas1 konumlarin her birine orijin taginarak, yap: fakt6rlerinin

orijin 6telenmesinden nasil etkilendigine bakilir. Orijin degisiminden
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etkilenmeyen ve sadece yap: tarafindan kontrol edilen fazlara ve bu fazlar
arasindaki lineer kombinasyonlara ‘yap: degismezleri’ denir. Orijin segiminden
bagimsiz, fakat orijin Stelenmelerinden etkilenen fazlara ve bu fazlarin lineer

kombinasyonlarina ‘yap: yar: degismezi’ ad1 verilir.

3.2.3. Birimsel Yap1 Faktorii (U)

Sagilma agis1 sifir oldugunda, atomik sagilma faktSriinlin degeri
maksimuma ulasir ve Z atom numarasina esit olur. Boylece hi¢ bir sagilan
dalganin genligi, Z’den biiyiikk olamaz. Cauchy-Schwarz esitsizliginden yola
¢ikilarak elde edilen matematiksel ifade ile,

| Freel > < 22 (.1)
yazilabilir.

Direkt yontemlerle ilgili matematiksel ifadelerin gelistirildigi donemlerde
kristal yapimin, birbiri ile 6zdey atomlardan meydana gelmesi kabiilii gibi
kolayliklar kullanilmamigtir. Ama gercekte bunun bdyle olmadifi hesaba
katildifinda, yap: faktorii ile ilgili matematiksel bagintilar, daha karmagsik hale
gelmistir (Stout and Jensen, 1989). Bu karmagikhig1 daha yalin hale getirerek,

yapilan hesaplamalari kolaylagtirmak amaci ile birimsel yap: faktorii

tanimlanmgtir.
Fie
Upke = (3.2)
Z
esitlik 3.8° den yararlanarak,
| Upeel 25 1 (3.3)

yazilabilir. Ayrica, birimsel yap: faktorii, Fy,, yap: faktorliniin bilinen formili
seklinde de yazilabilmektedir.
Uy = ; n; exp 2niH.X; (3.4)
=

Bu ifadedeki n;, birimsel sagilma faktdrii olarak tanimlanarak,
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N
=g/ 2§ 35)

ifadesi ile verilir. Simetri merkezli yapilar i¢in Cauchy esitsizligi Es.3.4’¢
uygulandiginda,

| Uped 2 < 172 (1 + Uyppar ) (3.6)
elde edilir.

3.2.4. Normalize Yap1 Faktorii (E)

Teorik ¢aligmalarin uygulanma stirecinde, baz1 dagilim fonksiyonlarini
basitlestirmek amaci1 ile, normalize yap1 faktori tammlanmistir (Karle,
Hauptmann, 1956)

| Fy |2
g (3.7)
N
e f?
=1

Es.3.7.’de ‘normalize yap: faktori’ olarak tanimlanan E; , yap: faktoriiniin igerdigi
fizigi bozmadan biitiin yansima sumuflarimin normalizasyonuna izin vererek, 0 ya
bagimlilifin ortadan kaldirilmasim saglar. €, uzay grubu séntimleri igin diizeltme
faktoriine karsilik gelmektedir. Biitiin nokta gruplari i¢in bu degerler, Ivasaki, ve
Ito tarafindan verilen tablolar yardim ile belirlenebilir (Ivasaki, Ito, 1977).
Normalize yap: faktérlerinin dagilimi, simetri merkezli ve simetri merkezi

olmayan kristaller igin farkl: sekillerdedir. Bu yiizden kristalin simetri merkezinin
olup olmadidi, E degerlerinin dagilimi incelenerek de belirlenebilir. Normalize
yap: faktoriiniin dagilim: simetri merkezli kristaller igin,

Pi(E)= (2m) 2 exp( - E*/2) (3.8)
simetri merkezi olmayan kristaller i¢in ise,

P,dE=2E| exp (-1E[?) (3.9)
fonksiyonlar seklinde verilmektedir.
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3.2.5. 2; Bagmtilan

Karle ve Hauptman, 1953 yilinda, normalize yapi faktorlerinin, simetri
merkezli ve simetri merkezli olmayan kristaller icin tammlanan dagilim
fonksiyonlarindan yararlanarak, tamamen istatistiksel yollarla sigma-1, sigma-2,
sigma-3,... vb. sekilde adlandirilan sigma bagmntilarini olusturmuslardir.

3.2.6. Faz belirlemede kullamilan bagintilar

Simetri merkezli olan ve olmayan kristaller i¢in yap: degismezleri arasinda

en 6nemli bagints,

¢Il = ¢hl + ¢h2 + .............. +¢hn (3.10)
formundadir. Bu bagintida,
h) +hytenas +h, = 0=(0,0,0) (3.11)

olmalidir. Diger bir ifade ile, indislerin toplam: sifira egit olan, n yansimanin
fazlarinin toplami, orijin segimine bakilmaksizin, verilen bir yap: i¢in sabittir.
Dikkate alinabilecek ilk érnek, fazlarin tiglii durumudur.

b3=0n1 + 02 9 pie 12 ' (3.12)
Normalize yap: faktorlerinin biiyiikliikleri dikkate alinmadan, orijin segiminden
bagimsiz, bu fazlarin toplami ¢; sabit degerine esittir. Simetri merkezli uzay
gruplan i¢in E§.3.12, normalize yap1 faktdrlerinin igaretlerinin garpimi olarak
yeniden yazilabilir.

S (Bnke)-S Eree) SEny kksee) = +1 (3.13)
Denk.3.13° de “x” isareti bu ifadenin bir yaklagikhk ifadesi oldugunu
gostermektedir. Simetri merkezli kristaller i¢in, bu bagmtinin pozitif olma
olasilig1 ise Cochran ve Woolfson tarafindan,

P, =1/2 +1/2 tanh{ N | By, Eyer Bppis 2] } (3.14)
bagintisi ile verilmigtir. Bu bagintinin  elde edilmesinde, atomlar birbiri ile 6zdes
kabul edilmiglerdir (Cochran and Woolfson, 1955).

Denk.3.14’ e gore birim hiicredeki atom sayis1i N biiyiirse, olasilik
ifadesinin degeri azalacaktir. Bu yiizden, ¢ok sayida atom igeren yapilarda, direkt

yontemler basarisizlifa ugramaktadir. Aym zamanda, Epy 4, Epw e > Ens ks e
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degerlerinin biiylik olmasi ise olasilik ifadesinin dogrulugunu giiglendirecektir.
Kisaca direkt ydntemlerin, yap1 ¢6ziimiinde bagarili olabilmesi, faz belirlemede
gliclii yansimalarin segilmesine ve yapinin ¢ok fazla biiyiik olmamasina baglidir.

Simetri merkezli olmayan kristaller igin denk.3.12,

$(h) = ¢(h) + ¢(h-h) (3.15)
ya da,

oCh) +¢(h) +¢( h+ W)= ¢;~ 0 (3.16)
ile verilir. Bu esitligin olastlik dagilimi ise,

P{¢(h)}=exp[K(h,h) cos{$p(m)-[o(h )+ (h-h)]}]/ 2nlo[K(hh )]  (3.17)
ile verilmektedir. burada,

K(bh)=2(N""%)] EME()E(h+h) (3.18)
olup, I, modifiye edilmis Bessel fonksiyonuna karsilik gelmektedir. Karle ve
Karle, 1966’ da denk. 3.17°deki olasilik dagilimini kullanarak, fazlarin varyansini
hesaplamiglar ve aymi zamanda ¢(h) fazinin gegerliliginin bir 6lglisii olarak,
denk.3.18’ deki K niceligini kapsayan, bir c(h) ifadesi tanimlamislardir. Sonugta
o degerinin bilylik olmasi, varyans: kiigiiltmektedir. Dolayisi ile faz ne kadar
dogrulukla hesaplanirsa a(h)’in degeri de o kadar biiyilk olacaktir. Simetri

merkezli kristaller igin gegerli olan ve Y, bagintisi olarak da adlandirilan

S(h,k,0) = Y. S(h'k £) S(h-h k-k,¢-) : (3.19)
hk'e

bagmntisinin, simetri merkezi olmayan yapilardaki karsiligi “tanjant formilii”

olarak bilinen,
D K(h,h)sin(¢(h') + ¢(h-h'))
h

tan [¢()] = (3.20)
> Kb, b )cos(¢(h') + ¢(h - b)) '
h

bagintisidir (Karle, Hauptmann, 1956). Ayrica, simetri merkezi olmayan yapilar

icin Es.3.16, triplet faz bafintisinin ya da 2, bagmntisinin genel hali olarak
bilinmektedir. Bu triplet faz bagntisina gore elektron yogunluklari, h ve I

diizlemlerinin ara kesitlerine yakin yerlerde bulunmaktadur.
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Triplet faz bagintisindan bagka, yap1 ¢6ziimiinde X's bagmtis1 olarak da
bilinen, ii¢ boyutlu, kuartet faz bagintis1 da kullamilmaktadir. Kuartet faz bagintisi,
triplet faz bagintisinin benzeri olarak,

o(h)+ o) +o(h") +¢(h+h'+h'") =9, (3.21)
seklinde yazilir. ¢, sifira yakin degerler alirsa, bagint1 pozitif kuartet; n’ ye yakin
degerler alirsa, negatif kuartet olarak adlandirilir. Negatif kuartetlerin sayisi, 2,
tﬁpletlerinin sayisina kiyasla oldukg¢a azdir. Ayrica Es.3.21° in giivenirligi,
N'[E(h) E®) EG®") E(h+h'+h")] ifadesi ile verilir. Es.3.18° deki triplet faz
bagmtisinin giivenirliginin bir 6l¢iisii olan, N2 garpani daima N ¢arpanindan
biiyiik olacag: igin, triplet faz bagintisi, kuartet bagintidan daha giivenilir bir
sonug verecektir. Ancak bazi uzay gruplarinda, ¢oklu ¢6ziim yéntemi ile elde
edilen faz setlerinden, dogru olan seti segmede negatif kuartetler kullanilabilir
(Schenk, 1974).

3.2.7. Sembolik toplama yontemi

Uygulamada, ¢ok basarili bir yontem olan sembolik toplama yéntemi
(Karle ve Karle, 1963), fazlarin g6steriminde, harfleri sembol olarak kullanir.
Bu yontemle fazlarin belirlenebilmesi i¢in dncelikle orijin belirlenir. Daha sonra,
2., ve 2, bagntilari kullamlarak, belirlenebilen fazlar elde edilir. Sonugta sayist
5 ile 10 adet civarinda olan ilk fazlar saptanir. Ayrica biitiin olasi, giiclii triplet
bagintilar sinamr. Boylece, elde edilen yansimalardan biri segilerek, bu segilen
yansimaya, Ornegin, A sembolii verilir. Bu sembolii kullanarak, 2, bagntisi
yardimu ile yeni fazlar iiretilir. Eger giligli yansimalarm tamamuna bu yolla
ulagilamazsa, bir difer yansima secilerek, onun fazi da B sembolii ile
gosterilebilir. Bu islem, gerektigi durumda, C ve D gibi semboller kullanilarak da
devam ettirilebilir. Faz iiretiminin sonunda, biitlin giicli yansimalarin fazlan,
semboller cinsinden elde edilir.

Yontemin son agamasinda, sembolik fazlar, 6rnegin, ¥ (n/4) +(3/4) n
a¢1 degerlerinin biitiin permiitasyonlar1 kullanilarak sayisal degerlere dontistiirtiliir.

Pratikte, kullanilan semboller arasinda bir bagintida bﬁlunabilir. Ornegin, bir
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triplet bagmntidan bir yansimamn fazi A olarak belirlenmisse A=B alinarak,
olas1 ¢bziimlerin sayisi azaltilabilir. Bundan bagka, >3 bagmtilar1 ya da, biitiin
fazlarin sifira esit olamayacafi gibi Ozellikler ¢6ziimlerin sayisim azaltmada
kullanilir. Boylece, pek ¢ok faz seti elde edilebilir. Dolayis: ile, birden fazla
¢6ziim ortaya ¢ikar. Bu durumda Fourier sentezleri sonunda, hangi setin anlamlh
sonuca ulagtirdii, elektron yogunlugu haritalart incelenerek belirlenebilir.
Sembolik toplama yontemi hem simetri merkezli, hem de simetri merkezli
olmayan yapilarda iyi sonuglar vermektedir. Daha ¢abuk sonuca ulagmada,
bilinmeyen sembollerin daha hizli belirlenmesi iizerine yapilan ¢alismalar 1970’1i
yillarda baglamigtir (Schenk, 1971).
3.2.8. Sihirli Tamsayilar

Baglangigta belirlenen fazlarin, sayilarmin  artinlmasinda, — sihirli
tamsayilarin kullamilmasina, 1975 yilinda, White, Woolfson, Declercq, Germain
ve Taylor tarafindan, ¢esitli galigmalarda baglanmustir. Sihirli tamsayilarla,
fazlarin artirilmasinda, genel olarak,

$i=m;x mod (1) =1, ,n (3.22)
bagintis1 kullanilmaktadir (Declercq, et. al., 1975). Burada fazlar ¢; ile, sihirli tam
sayilar ise m; ile gosterilmektedir. x, sihirli tam say1 degiskeni olarak tamimlanr.
Faz agilar1 ve degiskenler agagidaki sartlar1 saglamalidir.

0<d<1

0<x<l1 (3.23)
Main, 1978 yilinda, E.3.22’ yi n boyutlu faz uzaymnda bir diizgiin ¢izginin
denklemi olarak ele almig. En basit durumda n =1 alnirsa, ¢; = x olacak ve tek
boyutlu faz uzayr ¢;=x ¢izgileri ile tamamen dolacaktir. Sonugta, herhangi bir
hata olmaksizin faz, x degerine esit olacaktir. n =2 olarak almrsa, iki boyutlu
faz uzayindaki cizgiler ¢;= m; x ve ¢, = my x denklemleri ile verilecektir. m1
ve m2 sihirli tam sayilarinin degerleri, sirasi ile, 3 ve 4 olarak alimrsa mod (1) ’e

gore iki boyutlu faz uzaymndaki gizgiler sekil 3.1 deki gibi olacaktir.
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e r

Sekil 3.1. P’ ye en yakin nokta Q olmak tiizere, ¢; =3x , ¢, =4x’in

grafiginin mod (1)’e gére faz uzayinda gosterimi (0 <x < 1).

Sekil 3.1°den de goriildiigii gibi faz uzayindaki herhangi bir P =(¢;, ¢,)
noktasi, herhangi bir ¢izginin, P’ye en yakin noktasi anlamina gelen, 3 ve 4 sihirli
tamsayilan cinsinden tanimlanabilir. Uzaklik ne kadar biiyiikse faz belirlemedeki
hata da o kadar artar. Bu durumda, degeri daha biiyiik olan m; sihirli tamsayzilari,
faz uzaym daha sik 6rten diizgiin gizgileri olugturarak, hata miktarim azaltir. Bu
aciklamalar, daha genel anlamda soyle ifade edilebilir. n boyutlu faz uzayinda,
herhangi bir P = (¢, §5 ,ceveeeeee ¢n) noktasinin sihirli tam sayilarla ifadesi, P’ ye en
yakin ¢izginin tizerinde bulunan Q noktasi ile belirlenir. QP uzaklifinin karesi, faz
hatalarinin karesinin toplamina esittir. '

Bu asamada, orijini ve enantimorfu belirleyen, onceden bilinen ya da
sihirli tamsayilar cinsinden tanimlanabilen fazlarin setine ‘birincil set’, birincil
setten iki faz iceren ve ., baZmtisi ile belirlenen diger sete de ‘ikincil set’
tammlamas: getirilir. Oncelikle, fazlar arasmnda bilinen biitlin tripletler
kullanilarak fazlarin birincil ve ikincil setleri elde edilir. Kullamlan tripletlerin
genel formu,

mx+ny +pz+b=0 mod (1) (3.24)
seklindedir. Burada b, simetri Otelenmesinden elde edilen faz sabitidir.
Bilinmeyen X, y, z degiskenlerinin en iyi degerleri asagida belirtilen y(x,y,z)
fonksiyonunu maksimum yapan degerlerdir (White and Woolfson, 1975).

W(x,y,2) = 2. | E| E; B3 | cos2n (mx-+ny+ pz +b) (3.25)

0<x,y,z<1
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Es.3.25 aym zamanda, }, bagmtisi ile uyum i¢inde olan, x, y, z gibi az sayida
degisken cinsinden tanimlanabilen ¢ok sayida faz i¢in gegerli bir FOM dur. y
haritas1 yardimu ile x, y, z degiskenleri i¢in g¢esitli ¢6ziimleri veren bazi pikler elde
edilir. En uygun ¢6zlimii belirlemek igin y haritalart en az {i¢ kez hesaplanarak,
sihirli tamsayilarin degeri biiyilk oldugunda hata azalirken, kiigiik oldugunda,
fonksiyonun boyutu azalacak ve hesaplamalar kolaylasacaktir. Bu durumda, sihirli
tam sayilarin, sayisi ve degerleri olduk¢a 6nem kazanmaktadir. Fibonacci serileri,
kuadrant permiitasyon (QP) ve sihirli tamsay1 permiitasyonu gibi tamimlamalara
ve bunlarin uygulamalarina gesitli yayinlarda rastlamak miimkiindiir (Lessinger
and Margulis, 1978; Giacovazzo, 1980; Main, 1978).

3.2.9. Figures of merit (FOM) ler

Elde edilen ve sayilar1 oldukg¢a fazla olan faz setlerinden en olasi ¢oztimii
bulmak i¢in uygun kriterin (Figures of merit (FOM) lerin) aragtirilmasi genel bir
ihtiyagtan dogmugtur. FOM’ larin tiiretilmesindeki teorinin, faz bagintilarinin elde

edilmesindeki teori ile, aym olasilik teorisine dayanmasi isi bir miktar

kolaylagtirmaktadir. En olasi ¢, fazini belirlemede en uygun ¢oziim, Zah nin
h

maksimum oldugu duruma karsilik gelir (Giacovazzo, 1980). Burada,
an=2030;"%E () || ), EQ@)E(-h)] (3.26)
m
dir. o, ve o, terimleri Es.3.27° deki bagintilar ile tanimlanir.

N . N
oy = anz , O3= an (3.27)
=1

=1

Zoc w2 ‘nin maksimum oldugu duruma karsihik gelen pek cok ifade tiiretilerek
h

¢esitli FOM lar elde edilmigtir. Bunlardan ilki, 1966 yilinda Karle ve Karle
tarafindan tanimlanan ‘Rgaqe’ kriteridir. Bu kritere gére

AN

Rkarte = _ZT (3.28)
h



dir. Rgare’ nin biiyiik degerleri icin ¢éziimler gegersizdir. Diger taraftan, 0.2-0.3
arasindaki Ryaie degerleri igin ¢6ziim dogru kabul edilir. Diger bir kriter ‘ty’
kriteridir (Schenk, 1971; Riche, 1973; Hasek, 1974 ).

An= Z‘ Ek,l_l Eh-k,' cos (¢k, + ¢h-kj)
j

By= Z[Ekjl—lEh_kjlsin(;»kj ) (3.29)
J
olmak iizere, tp,
172
ty = %l—‘z’éj—z%, 0< t <1 (3.30)
J

bagntisi ile verilir. Dogru ¢dziim i¢in < ty >, maksimum olmalidir. < t; >, =0.7-0.8
degerleri i¢in ¢ozlim, dogru olarak kabul edilebilir. Simetri merkezli uzay gruplari
i¢in kullanilan bir diger FOM, ‘Q,’ dir.

ZEh ZEkEh-k
S EEw

Eger k degistiginde, her h i¢in biitlin Ey Ej terimlerinin isaretleri sabitse Q.= 1
olacaktir. Dogru ¢dziim ise Q. nin biiyikk degerlerine karsihik gelmektedir.

Q. =

(3.31)

Karmagik istatistik bilgilerinin ustaca kullanimi sonucunda Germain, Woolfson ve
Main, 1971 yilinda, FOM olarak M kriterini belirlemislerdir.

- Zl’ antisa.
M= L Lrostaned (3.32)
Zbeklenen —Z

rastlantisal

Burada Z, Z = Zah s Lo = Z(ai)m , geligiglizel fazlarn oy
h h

12 .
degerlerinin toplami, Z, pen = z<a’§> beklenen , Olp ‘mun beklenen degerlerinin
h

toplamudir. Eger ¢6ziim dogru ise, Z & Zpekienen 0lacagindan, M = 1 olacaktir.



42

Pratikte, M = 1.3 + 0.3 oldugunda ¢6ziim dogrudur. Gelisigiizel fazlar igin ise, M
= 0 dir. Bir diger FOM olarak , R(a) residiisii tanimlanmigtir. R(a) degeri,

{Zk-dze5.,
R(a) ==" a 3.33
bagintisi ile verilir. Burada skala sabiti olarak bilinen k degeri,
k= {Z[Ehl} / {Z > E,Euy } (3.39)
h h | i

esitligi ile ifade edilir (Glusker and Trueblood, 1985). Es.3.28°deki oy’ lar
cinsinden, R(a),

R(@) = Zh: ’ah (% )yt I / ey 4 (3.35)

seklinde yazilabilir (Cascarano et al., 1992).
M (abs) , ¥(0), N(QUAL) gibi diger énemli FOM lar asagidaki sekilde
tanimlanmugtir.

M(abs) = zh:ah /g R (3.36)

P(0) = ;ah /Z \A (3.37)
Burada,

a, = [(Z;;Aj cosejj2 +(Z;Aj sinejjzr (3.38)

V, = éAf (3.39)

A= ’Ekj ~E,,, [/NI’2 (3.40)

2 [ 2(E*Ez )*2( Es*E4*Es )]
NQUAL = (3.41)
2 [ Z(EEr) [*] X (Bs* E4*Es ) []
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Burada dis toplamlar, artilmis yansimalar {izerinden, i¢ toplamlar ise negatif
kuartet bagmntilarla tripletler tizerinden alinmaktadir. Dogru ¢6ziim i¢cin NQUAL,
-1’e yaklagmalidir. Gelisigiizel fazlar igin, bu deger sifira esittir.

Farkli gekillerde tanimlanmig bu FOM ° larin ayn ayn etkinligi, tek basina
yeterli olamadi1 i¢in, birden fazla FOM , agirhikli baélntllmla biraraya getirilerek,
CFOM ad: altinda Combined Figures of Merit ler olusturulmustur. Her bir FOM
gibi, CFOM lerde farkli bagmntilar halinde, bir ¢ok tamimlamaya sahiptir. Dogru
¢6ziim daima CFOM ile elde edilir. Dogru ve yanlis ¢6ziim arasindaki fark, cogu
durumda, ayrim yapilabilecek kadar belirgin olmaktadir.

3.3. SHELXS86 ve Direkt Yontemlerle Yap: Analizi
Bu ¢alismada, SHELXS86 (Sheldrick, 1985) program: kapsaminda
bulunan direkt yontemlerle ¢aligilmigtir. Programda, deneysel olarak elde edilen h,

k, ¢, F, o(F) yada h, k, ¢, F?, c(Fz) verileri girdi olarak kullamilir. Fazlarin elde
edilmesinde, program, ¢oklu deneme tek ¢6ziim prensibine dayanarak ¢alisir. Yani
gelisigiizel baglangigla goklu ¢6ziim denemeleri yapilir ve bu ¢oziimlerden en
dogru olam, gesitli kriterler kullanilarak segilir. Direkt yontemler kullanilarak
¢6ziime ulagmada izlenen yol, ana hatlar1 ile gizelge.3.2’de verilmigtir.

Program girisinde, h, k, £, F, o(F) yadah, k, £, ¥*, o(F) verilerinin
yanisira TITLE, CELL, LATT, SYMM, SFAC, UNIT, TREF, HKLF ve END
komutlari da kullamilmigtir. Cizelge 3.3’den goriildiigii gibi , TITLE’ dan UNIT’
e kadar olan giris komutlar ile, programa birim hiicre ile ilgili bilgiler verilerek,
uzay grubu tamimlamr. Bu agamada dikkat edilecek 6nemli komutlardan biri,
SFAC komutudur. SFAC ile, bilesigi olusturan atomlar 'tammlanmakta ve
program bu atomlar igin belleginde bulunan elementlerin tiimi, bellekte
tanimlanmamis oldugundan, tanimli olmayan elmentlere ait, sagilma faktrleri,
lineer sopurma katsayilari, atomik yarigap ve atomik agulik gibi bigilerin,
disardan, programa yiiklenmesi gerekir. Bu bilgiler bazi yayinlarda toplu halde
verilmektedir (Mann and Cramer, 1968; Doyle and Tgrner, 1968).
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Cizelge 3.2. SHELXS86 Programi Ile Direkt Yontemler Coziime
Ulagmak I¢in Izlenen Yol

~ Programin kullanacag veriler ve komutlarin girisi

: Segllen yansunalarda, fazlarin gec;erhhglmn bir dlgiisii olan ¢ ocest degerinin
e e negatlf kuartetlerin saylsmm behrlenmes1

Slddeth yansunalar kullamlarak negatlf kuartetlenn .
e edllmem L T

EIde edilen negatif kuartetler ile en iyl faz -
permutasyonlarmm saptanma51

- Tnplet ve negatif kuartet bagintilar kuIlamlarak
yem fazlarm hesapIanmaSI '

yapmm a@lkhga kavusturulmam
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Cizelge 3.3. Incelenen I. Kristal Igin Program Ciktismin 1. Kesimi (1).

+-+--+ -

+ +
+ SHELXS-86 - CRYSTAL STRUCTURE SOLUTION +
+ +

++-—++++ -

TITLE ak (C;HsON'.C;H;06 H;0) P2; Z=2 (x,y,Z ; -X, 0.5+, -2)
CELL .71073 7.6031 7.5028 8.7984 90. 92.962 90.

LATT -1

SYMM -X, 0.5+Y, - Z

SFACCHNO

UNIT 12302 16

V=1501.23 AT VOL = 16.7 F(000) = 2440 MU= (.13 MM-1
MAX SINGLE PATTERSON VECTOR =40.4 CELLWT=458.37 RHO=1 .519

TREF 50
HKLF 3

TREF komutu kullanilarak programmn direkt yontemlerle g¢aligmas:
saglanmigtir. Yapmin biiyik olmasi, ya da yeterli sayida negatif kuartetin
bulunamamasi gibi durumlarda, degisik TREF komutlanmn kullamlabilmesi,
programin ¢oklu ¢6ziim felsefesine bir 6rnek olusturmaktadir. Bu komut ile birlikte
kullanilan 50 sayisi ise baglangicta kullanilacak en iyi faz setlerinin sayisini belirler.
Program deneysel verileri, ya dogrudan olgiilen siddetler yada yap: faktorlerinin
genlikleri seklinde kabul eder ve kullamlir. Deneysel verilerin hangi sekilde
verilecegi, HKLF komutu ile belirlenir HKLF 3 komutu, h, k, ¢, F, o(F)
verilerinin, HKLF 4 komutu, h, k, £, I, o(I) verilerinin kullamlacagim gésterir. Bu
veriler, (3L,2F8.2) formatina uygun olarak kullamlmiglardir. Cizelge 3.4’ den
kolayca takip edildigi gibi, incelenen kristal igin, 1093 bagimsiz yansima verisi ile
programa giris yapilmig, bu yansimalardan F> 4o(F) sartim saglayan 1042 adet
yansima ile yap1 ¢oziilmiigtiir. Incelenen kristallerin yapr ¢oziimii SHELXS86
(Sheldrick, 1990) program: yardin ile yapildi.

(1) Program ¢iktis1 uzun oldugu i¢in, ¢esitli kesimlere aynlarak agiklanmaya
caliglmgtir.
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Cizelge 3.4. Incelenen 1. Kristal igin Prograrﬁ Ciktisinin II. Kesimi.

1093 REFLECTIONS READ, OF WHICH 0 REJECTED
MAXIMUM H, K, L AND 2-THETA = 9. 9. 10. 52.57
1093 TUNIQUE REFLECTIONS, OF WHICH 1042 OBSERVED

R(INT) = 0.0000 R(SIGMA) = 0.0155 FRIEDEL OPPOSITES MERGED
NUMBER OF UNIQUE DATA AS A FUNCTION OF RESOLUTION IN A

ANGSTROMS
RESOLUTION INF5.0 3.50 2.50 2.00 1.70 1.50 1.40 1.30 1.20 1.10

1.00 0.900
N{(OBSERVED) 6. 9. 27. 38. 44. 49. 47. 46. 66. 95. 40. 201. 274.
N(MEASURED) 6. 9. 27. 38. 44. 49. 48. 47. 71. 97. 143. 208. 306.
N(THEORY) 6. 9. 27. 38. 44. 49. 48. 47. 71. 97. 143. 208. 315.
TWO-THETA 0.0 8.2 11.7 16.3 20.5 24.1 27.4 29.4 31.7 34.5 37.7

41 46.5 52.7
OBSERVED E GT.1.200 1.300 1.400 1.500 1.600 1.700 1.800 1.900

2.00 2.100 :
NUMBER 314 252 210 173 135 95 77 62 49 35
CENTRIC ACENTRIC OKL HOL HKO REST
MEAN ABS(E*E-1) 0.968 0.736 0.788 0.917 0.805 0.733

HIGHEST MEMORY FOR DATA REDUCTION = 1401 + 1045 + 5465

Ayrica, kinmm verilerinin iyi kalitede olup olmadiginin bir gostergesi
olan R(int) ve R(sigma) degerleri incelenerek, kristal verisinin kaliteli oldugu
sonucuna ulagilmistir. Bu degerler,

R@int) =X F? -(F2)ou | / T F (3.42.2)

R(sigma) = Yo(F*) /3. F? (3.42.b)

bi¢iminde ifade edilir.



50

20 agisinin aldifi maksimum ve minumum degerlere kargilik ayirma giicii
saptanmig ve ayirma giicinin fonksiyonu olarak, bagimsiz ver sayilan ¢iktida
belirlenmigtir. Ciktiin bu béliimi incelenerek aywrma gilciiniin zayif oldugu
saptanirsa, kirmmim verileri yeniden daha biyiik bir kristalle, CuKo 1sm
kullanilarak, daha uzun 6l¢iim siiresinde ve diigiik sicaklikta toplanir.

Bu ¢alismada, E > 1.2 olan yansimalar gézéniine alinmus, E degerleri ve

onlara kargiik gelen yansima sayilan belirlenmistir. Inceledigimiz I. kristale ait
veriler ¢izelge 3.5° de goriilmektedir.

Cizelge 3.5. Program Ciktisinun III. Kesimi.

SUMMARY OF PARAMETERS FOR (C,H,ON".C,H;O. .H,0)

ESEL EMIN 1.200 EMAX 5.000 DELU 0.005 RENORM 0.700 AXIS 0
OMIT S 4.00 2THETA (MAX) 180.0

TREF NP 50. NE 234 NTAN -7 TW 0.100 WN -0.800
SUBS TYPE 4 NS -137

FMAP CODE 7

PLAN NPEAKS 22 DEL1 0.500 DEL2 1.500

TIME T 999999.

137 SUBSET REFLECTIONS AND 873. UNIQUE TPR FOR FILTER

234 LARGE E-VALUES REFINED USING 3999. UNIQUE TPR
314 REFLECTIONS AND 7015. UNIQUE TPR FOR R (ALPHA)

892 NEGATIVE QUARTETS FOUND, 892 USED

HIGHEST MEMORY USED TO DERIVE PHASE RELATIONS = 20280

Enn degeri, biiyik E degerlerinin listelenmesi igin program tarafindan
hafizada saklamir. Ey.y, OU, renorm ve axis ise E degerlerinin normalizasyonunu
kontrol eden parametrelerdir. omit komutu, “gdzlenmeyen yansimalar” olarak
yansimalarin igaretlenmesinde bir sinir olusturur. Omit girisi verilmezse, F< 40 (F)
sart1 saglayan bitiin yansimalar (gozlenmeyen yansimalar olarak) isaretlenir.
Toplam 234 (NE) yansima ve 7(NTAN) tanjant artim1 daha kullamilarak, 50 (NP)
adet en iyi faz seti antilmgtr. 137 (NS) alt yansima diginda
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kalan yansimalar i¢in 0.100 (TW), digerleri igin 1 degeri baslangi¢ agirlig olarak
alinmigtir. -0.800 (WN) degeri ise program kapsarﬁmdaki CFOM bagintisinda
kullanilan bir degerdir.
CFOM =R, +[ 0 ya da (NQUAL-WN) I’ (3.43)

Esitlik 3.43° de 0 ya da (NQUAL- WN) degerlerinden hangisi daha biiyiikse, o
kullanilir. NQUAL degerleri denk. 3.41." de oldugu gibi hesaplanir. 137 adet
yansimanin olusturdugu alt yansima kiimesinde bulunan yansima fazlarinin
permiitasyonlar1 saptanarak bunlarm  %10’u en iyi ¢6ziim olarak belirlenir. Bu
¢6ziimii belirlemek i¢in R, ve NQUEST FOM’ larin igeren bir filtre’ kullanulir.
NQUEST FOM denk.3.43. ile verilir.

> |ELELE E,|cos(d, +¢, +0,+b,,)

NQUEST = I 4
Q SE, +E, +E, + E,| (344)
h

Dogru ¢oziim, NQUEST’ in -1 oldugu duruma karsilik gelir. Programda
kullanilan filtre,

Filtre =R+ [0 yada (0.25 + NQUEST) I’ (3.45)
bagintist ile hesaplamr. Bu bagintida, 0 ile (0.25 + NQUEST) terimlerinden
hangisi biiyiikse, koseli parantez iginde sadece o terimin varhigir kabul edilir.
Inceledigimiz kristal igin, yap1 ¢6ziimiinde, 137 alt yansima ve 873 ftriplet faz
bagintist kullamlarak filtre degerleri hesaplanmistir. 3999 triplet faz bafmntisi
yardimi ile 234 biiyiik E degerleri antilmistir. Esitlik 3.45° de kullamlan R, , ise
314 yansima ve 7015 triplet faz bagintisi ile hesaplanmugstir. Ayrica 892 negatif
kuartet bulunarak, hepsi yapi ¢6ziimiinde kullanilmigstir. 14 adet yapir yar
degismezi ile bunlara uygulanan faz permiitasyonlar1 sonucu elde edilen 23 adet
faz seti, cizelge 3.6’ da sunulmugstur. Bu ¢izelge de TRY, yansima koduqu
gdstermektedir. Sonugta belirlenen 23 faz setinden en iyi olam, CFOM ‘un en
kiicik degerine karsilik gelen 353245 kodlu settir. En iyi ¢oziimii veren set,
hesaplanan CFOM degerinin yanma bir yildiz-igareti konularak belirlenmisgtir
(bkz. gizelge 3.6).
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Sonuglarin daha iyi izlenebilmesi igin CFOM degerleri belli bélgelere
ayrilarak, bu bolgelere diigen faz setlerinin frekanslari program tarafindan

belirlenir. Bu sonug ise ¢izelge 3.7’ de goriilmektedir.

Cizelge 3.6. Incelenen I. Kristal I¢in Program Ciktisimin IV, Kesimi.

100/50 PARALLEL REFINEMENTS, HIGHEST MEMORY = 34803
STRUCTURE SOLUTION FOR ak
ONE-PHASE SEMINVARIANTS
TRY FILTER RALPHA NQUAL M(ABS) CFOM
SEMINVARIANTS
H K L E
889169. 0.066 0.090 -0.619 0.820 0.123---=4~-4+--++
2001.79 1704301. 0.048 0.039 -0.880 0.874 0.039----~-~ LEEE TS
2 0 2 1.623 846109. 0.085 0.139 -0.279 0.751 0.411l-+--+~+++--+++
796837. 0.084 0.080 0.141 0.933 0.967-++~~+-—+++~—--
-4 0 2 1.650 837089. 0.071 0.078 0.100 0.926 0.888-++~-+-=-++-~-
4 06 1.91 335145. 0.109 0.102 -0.058 0.822 0.652-+~--+-~+++-+++
-4 0 8 1.673 340469. 0.054 0.039 -0.877 0.873 0.039--~-~ R e
736117. 0.084 0.114 -0.486 0.792 0.213--~~4~—-++~=-++
4 0 4 1.57 1214929. 0.080 0.076 0.107 0.925 0.899-4+4--+-=+++~--
6 0 4 1.59 1869689. 0.057 0.116 -0.329 0.811 0.337-4+-~~+-t+-~—~
8 0 0 1.72 1331289. 0.046 0.039 -0.878 0.874 0.039----~- Fo-ttt-tt
6 0 6 1.55 1932061. 0.057 0.040 ~0.878 0.874 0.040------- ++4 =t
-2 0 8 1.293 418477. 0.021 0.040 -0.877 0.873 0.040----- Fo =ttt
66289. 0.082 0.075 0.102 0.925 0.889-++=~4-—4+=-~-
-2 0 4 1.305 106916. 0.094 0.117 -0.087 0.828 0.625~++-~~4-++-~~
2 0 10 1.617 63222. 0.021 0.040 -0.875 0.875 0.040----- e S T
-6 0 2 1.286 819217. 0.0192 0.040 -0.877 0.872 0.040----- EEEE T
-6 0 6 1.284 46741. 0.102 0.114 -0.041 0.833 0.691----~-~ +tttt-tt
1030465. 0.094 0.115 -0.124 0.818 0.572~++-=~+—~++-~~
274277. 0.096 0.122 0.094 0.789 0.921-++4-++-++-+~++
287225. 0.078 0.080 0.157 0.935 0.997-++4-~4-~+4+~-=-
1411501. 0.105 0.038 -0.880 0.874 0.038----+-—-+++-++
353245. 0.105 0.038 -0.878 0.874 0.038%--——-q—wttt~-+t+
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Cizelge 3.7. Incelenen I. Kristal I¢in Program Ciktisinin V. Kesimi

CFOM RANGE FREQUENCY
0.000 - 0.020 0
0.020 - 0.040 15
0.040 - 0.060 2
0.060 - 0.080 1
0.080 - 0.100 0 FMAP AND GRID SET BY PROGRAM
0.100 - 0.120 0
0.120 - 0.140 1 FMAP 7 2 15
0.140 - 0.160 0 GRID -4.167 -2 =~2 4.167 2 2
0.160 - 0.180 0
0.180 - 0.200 0 FOURIER FOR ak P21 2Z=2 (X,¥,Z ;
0.200 - 0.220 2 MAXIMUM= 377.60, MINIMUM = -113.54
HIGHEST MEMORY USED = 13141
0.220 - 0.240 1
0.240 - 0.260 1 PEAK LIST OPTIMISATION
0.260 - 0.280 1 RE = 0.198 FOR 14 SURVIVING ATOMS
AND 314 E-VALUES
0.280 - 0.300 2 HIGHEST MEMORY USED = 1539 + 2826
0.300 - 0.320 2 ;
0.320 - 0.340 1 FOURIER FOR ak P21 Z=2 (X,¥,%Z ;
0.340 - 0.360 0 MAXIMUM= 349.10, MINIMUM= -92.57
HIGHEST MEMORY USED = 13141
0.360 - 0.380 0
0.380 - 0.400 0
0.400 - 0.420 1
0.420 - 0.440 0
0.440 - 0.460 0
0.460 - 0.480 1
0.480 - 0.500 0
0.500 - 0.520 0
0.520 - 0.540 0
0.540 - 0.560 1
0.560 - 0.580 3
0.580 - 0.600 0
0.600 - 9.999 15
50. PHASE SETS REFINED-BEST SOLUTION IS CODE 353245. WITH
CFOM = 0.0381
TANGENT EXPANDED TO 14 OUT OF 314 E GREATER THAN 1.200
HIGHEST MEMORY USED = 3112

Program ¢iktisindan da goriildiigii gibi 30 faz setinden 15 tanesi 0.02- 0.04
CFOM degeri araligindaki degerlere sahiptir. Bunlardan dogru ¢6ziimil veren
353245 kodlu set igin CFOM degeri, 0.0381 olarak belirlenmistir.
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Daha sonra en iyi ¢6zlim, ileri tanjant agilimi ile genisletilir. Yeni fazlarin
hesaplanmasinda, simetri merkezli yapilar i¢in ,

¢=[ 2. (E1 * E2)) — wg*t* 3, ( E3*E4*E5 )] (3.46)
ifadesi kullamlmistir. Bu bagintida bulunan ilk toplam, triplet faz bagntilan
tizerinden alinir. t, yaklagik degeri 2/4N olan, wq ise kullanilan negatif kuartet
sayisina gore 1 ile 4 arasinda deZerler alabilen sabitlerdir.

Dogru fazlarla elektron yogunlugu haritast olusturulur. Bu haritadaki en
yiiksek pikler atom konumlarina karsilik gelecegi igin, incelenerek yap: taslag
elde edilir. Cizelge 3.8.” de elektron yogunlugu haritasinda belirlenen piklerin
yiiksekligi incelendiginde, ilk 20 pikten sonra pik yiiksekliinde belirgin bir
azalma goriilmektedir. ilk olarak, ger¢ek molekiiler yapidaki atomlarin konumlar
biiyiik bir olasilikla bu 20 pik tarafindan belirlenir. daha sonra, atomlar arasi
anlamh bag uzunluklart ve bag agilari gézden gegirilir. Sonugta, program
¢iktisindan elde edilen molekiiler taslak tizerinde, molekiiler yapi g¢izilerek,
¢oziimiin dogrulugunu goésteren Rg degeri incelenen kristal i¢in 0.198 olarak
bulunur. R; degeri, denk.3.46’ daki bagint: ve atomlar, nokta atom olarak kabul

edildiginde, hesaplanan degerdir.
ol -[Ee]
2.[Eol

SHELXS86, Uzay grubu dogru belirlenmigse, yap1 fazla biiyiik degilse ve

Ry= (3.47)

difraksiyon verileri zayif yansimalar1 da igeren kaliteli verilerse, molekiiler yapiy:

agikliga kavusturmada ¢ok etkin bir programdir (Sheldrick, 1990).
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Cizelge 3.8. Incelenen I. Kristal I¢in Program Ciktisinin VI. Kesimi

MOLECULE 1 SCALE 1.000 INCHES = 2.540 CM PER ANGSTROM

19

1

18 13

18 0 M5 o)

20

22
22

11

ATOM PEAK X Y Z SOF HEIGHT DISTANCES AND ANGLES

1 349. 0.4373 0.1590 0.7816 1.00 2.54

o

13 1.399
0 19 1.994 145.6

2 315.0.3366 -0.1762 0.8415 1.00 3.01 0 9 1.217

' 0 17 1.966 28.8
3 304. 0.2218 -0.2084 0.6037 1.00 3.56 .287
.142 52.0
.223 115.6 117.3
.957 165.1 122.152.4

bl
3
SRR R R

4 303, 0.743 0.327 0.699 1.00 3.94 0 19 1.498
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Cizelge 3.9. (Devam) Incelenen I. Kristal I¢in Program Ciktisinin VII, Kesimi

5 299.

7 261.

8 251.

9 247.

11 240.

6

12

13

17

18

19

20

22

22

225,

196.

78.

73.

7L.

70.

68.

0.1562

0.0638

0.3013

0.3015

0.168

0.4723 0.6683 1.000 0.31

0.1591 0.7512 1.000 0.63

0.3879 0.4708 1.000 2.31

-0.1218 0.7132 1.000 3.18

0.1716 0.6290 1.000 1.70

2.036 79.8 102.9 138.9

0.2113 0.3549 0.5848 1.000 1.43

0.3454 0.0700 0.6624 1.000 2.91

0.1655

0.1852

0.6543

0.3979

0.0706

-0.1008 0.6790 1.000 2.51

-0.3632 0.6318 1.000 3.83

0.2952 0.8442 1.000 2.93

0.5709 0.3833 1.000 2.53

-0.369 0.4808 1.000 3.90

o

[=]

o 00

12 1.234
18 1.297 117.7

11 1.373

12 1.268
20 1.754 139.1

3 1.287 126.6
13 1.548 122.7 110.7
17 1.074 118.1 57.0 20.1

7 1.373
12 1.471 114.6
13 1.563 110.3 107.7

5 1.234
8 1.268 123.1
11 1.471 115.0 121.9

1 1.399

9 1.548 109.5

11 1.563 107.5 108.1

17 1.886 127.0 34.77 4.0
2.012 72.3 106.6 142.8 137.1

2 1.966

3 1.142 88.0

9 1.074 33.1 71.0
13+1.886 78.3 98.1 55.2

0 18 2.020 79.4 32.6 80.4 125.8

= O O o

[N a)

3 1.223

17 2.020 30.2

22 1.551 88.9 99.4

5 1.297 175.9 149.5 95.0

1 1.994
4 1.498 104.4

8 1.754
13 2.012 121.2

3 1.957
18 1.551 38.7
11 2.036 130.6 148.1
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Cizelge 3.10 (Devam) Incelenen I. Kristal I¢in Program Ciktisinin VIII. Kesimi

MOLECULE 2 SCALE 1.000 INCHES = 2.540 CM PER ANGSTROM
14
/
10 21
15—6
16

ATOM PEAK X Y A SOF HEIGHT DISTANCES AND ANGLES

6 268. 0.3637 0.4519 0.9767 1.000 0.00 0 15 1.502

0 16 2.032 30.9

0 21 1.157 92.6 108.4
10 240. 0.3088 0.1713 1.2147 1.000 0.47 0 14 1.463

14 176. 0.1648 0.2367 1.1128 1.000 1.40 O 10 1.463
0 15 1.516 110.1
0 16 2.009 87.9 31.6
15 167. 0.2014 0.4265 1.0645 1.000 1.33 0 6 1.502
0 14 1.516 115.5
0 16 1.071 103.0 100.4
0 21 1.937 36.6 133.2 119.6

16 90. 0.2374 0.4855 1.1726 1.000 1.40 6 2.032

i4 2.009 78.4

21 9. 0.2875 0.5296 0.8807 1.000 0.47

0
0
0 15.1.071 46.0 47.92
0 6 1.157

0

15 1.937 50.8
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Bir kristal yap:1 analizi ¢aligmasinda, ilk agsama direkt metotlar yardimi ile
molekiiler yapidaki atomlarin tamaminin olmasa bile gogunun konumlan yaklagik
olarak belirlenerek 6rnek yapi olusturulur. Daha sonra yapi ¢oziiminde aritim
agamasina gegilir. Antim igleminde, hidrojen diginda, yapida konumlan
belirlenmeyen atomlar varsa, 6ncelikle bu atomlar belirlenmeye galigiir. Arttima
devam edilir. Antim isleminde en yaygin kullanilan “en kiigiik kareler yontemi” den
bagka, Fourier sentezleri de bu amagla kullamlmaktadir.

Inceledigimiz II. kristal, Exo-endo-exo-exo-2,3,5,6-tetrabromnorbornan
kristalidir. Bu kristal Triklinik P1 (No:2) uzay grubuna sahiptir. Kristalde Brom
agir atomu bulundugundan, kristal yapt SHELXS86 programu yardimu ile Patterson
agir atom yontemi kullanilarak, hidrojen atomlan digindaki, 11 atomun konumlan
belirlenerek deneme yapisi elde edildi.

Ugiincii  kristal ~ {7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-metil-4, 7-dihidropirazolo
[1,5,c] -1H-pirimidin-2-on} olup, kristal Triklinik P1(No:2) uzay grubuna sahiptir.
Bu kristalde de Azot ve oksijen gibi agir atom olmasma ragmen, kristal yapi
SHELXS86 programi kullanilarak, hidrojen atomlann digindaki, 28 atomun

konumlar belirlenerek deneme yapisi elde edildi.
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BOLUM.4. ARITIM

4.1. Aritim Yontemleri

Bir kristal yapi analizi ¢aligmasinda, ilk asamada, molekiler yapidaki
atomlarin tamamimin olmasa bile ¢ogunun konumlan yaklagik olarak
belirlenerek 6rmek yap: olusturulur. Elde edilen 6rnek yapi ile gergek yapinin
birbiri ile uyusumu, ¢aligmanin dogrulugunu gosterir. Bu durumda, 6rnek yapi
i¢in hesaplanan yap:1 faktorii genlikleri ile gergek yapiya karstlik gozlenen yap:
faktori genliklerinin, miimkin olan en iyl uyugumu gostermesi gerekir. Bu
durumun saglanabilmesi i¢in atomik parametrelerin sistematik bir gekilde
degistirilerek, gergek degerlerine ulagtinlmalan yoluna gidilir. Yap: ¢6ziimiinde,
bu asama ‘aritim’ agamasi olarak bilinir. Faz belirlemede oldugu gibi, aritim
isleminde de pek ¢ok farkh yontem kullanulabilmektedir. En yaygin kullanima
sahip olan ‘en kiigiik kareler yontemi’ nden bagka, Fourier sentezleri de bu
amagla kullaniimaktadir.

Antim igleminde, hidrojen diginda, yapida konumlart belirlenemeyen
atomlar varsa, Oncelikle bu atomlar belirlenmeye ¢alisthr. Bu atomlarin
konumlant belirlendikten sonra yapr antihr. Daha sonra hidrojen atomlarinn
konumlar1 belirlenerek tekrar antim islemi uygulamr. Yapt ¢oziiminde
belirlenemeyen, hidrojen gibi hafif atomlarin konumlarini belirlemede, AF, ‘Fark
Fourier’ sentezi oldukga etkin bir yontemdir. Bu yontemde, gergek yapi ile
ornek yapiya ait elektron yogunlugu haritalar arasindaki fark incelenir. Bu
incelefnenin yapilabilmesi igin fark Fourier haritasi olusturulur. Eger 6rnek yapi,
gergek yapi ile tamamen uyusum iginde ise AF haritasinda hig bir pik
gozlenmeyecektir. Ancak, bazi pikler bulunursa, yapida bu piklere kargilik,
belirlenmemis atomlarin varligindan giiphe edilir. Bu pikler incelenerek, yapida
olmast miimkiin olan atom konumlarn belirlenebilir. Ayrica bu yontemle yaklagik
konumlan belirlenen atomlar ig¢in arntim iglemi de yapilabilir. Bunun igin

oncelikle, AF = Fo-Fc degerleri hesaplanir. Bu degerler yardimi ile fark Fourier

haritasim olugturmak tizere denk.4.1’ den yararlamlir.
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1 —2m(hx+ky+£z
PrPe” G 22 2 A @

Burada p,, gozlenen; p., hesaplanan elektron yogunluklanna kargiik
gelmektedir. Eger bir atomun yaklagik konumu, x, y, z, olarak belirlenmigse, bu
konum dogru konum yakinlarinda bir yerde olacaktir. Bu durumda, AF
haritasinda negatif bolgede bulunan yanlis konum, dogru konuma kargihk gelen
pozitif bolgeye dogru kayacaktir. Atomu bu dogru konuma hareket ettirme
miktari,

oAp/dx _ dAp/dy _ dAp/oz
el T ey plar

4.2)

olarak verilmektedir. ‘En kiigiik kareler > yonteminde ise, 6rnek yapinin Fe
degerleri ile gergek yapinin Fo degerleri arasmdaﬁ farki belirleyen bir fonksiyon
tammlanir. Bu fonksiyonun degerini minumum yapan, dofru parametre
degerleri aragtirilir. X-15in1 kirniminda, yapi faktoriiniin fonksiyonel formu fazla

karmagik oldugundan, Taylor serileri yardimu ile bu yontemde,

D= Wy, (

hke
bagmtist kullamhr. Bu esitlikteki toplam, butiin gozlenen yansimalar tizerinden
almr. W, Fo(hk¢) igin aguhk faktoriine; k ise skala faktoriine karsihk

FO

~ [kE,)? 4.3)

gelmektedir. Bu durumda, denk.4.3’ i minimum yapan, parametre degerlerinin
belirlenebilmesi i¢in, bu ifadenin degisken parametrelere gore tiirevinin alinip,

sifira egitlenmesi gerekir. Bu iglem yapildiginda, agagidaki denklemler elde edilir.

anXitanXotn.... A Xn = Vi
ari X1 + ax Xz Fornn, asn Xn = Vz
4.4)

an X1 tapXot....... ann Xo= Va
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Burada;
m  O|KF,,| JkF
= W c,r c.r 4‘5.
A S @59
X;= AP, (4.5.b)
JkF, .
V=)W, (AF,)—%I;'— (4.5.c)
r=1 i

olarak ifade edilir. m indisi 6lgim sayisii, n indisi ise parametre sayisini
belirtmektedir. P ile tanimlanan skala, sicaklik ve konum parametreleridir.
Denk.4.4’ deki ifadelerin daha kolay ve hizhi g¢o6zilebilmeleri i¢in matris
gosterimi kullamlmaktadir. Bu denklemler matris formunda,

an AfZecense ain X V]
ay) F: 1% T aon X2 V,
= . 4.6)
ani Andeceses am Xn Va

seklinde yazilabilir. a; elemanlarindan olusan matris simetrik (a; =a;; ) ve kare

matrisdir. Matris gésterimi ile,
Ax=V 4.7)

elde edilir. Bulunmas: istenen degerler x degerleri, dolayisi ile P degerleri oldugu
igin,
ATAx=A"V
x=A'vV , : (4.8)

islemi bizi sonuca gotiiriir. A matrisi, A matrisinin &zelliklerine sahip olup,
elemanlann genelde by sembolii ile gosterilir. Bilgisayar programlarinda, bu
yontem kullanildifinda, matris hesabt hem uzun zaman alir hem de bilgisayar
belleginde fazla yer tutar. Bu sorunlarin oniine gegebilmek igin, A™ matrisinin
kogegen terimlerin diginda kalan eleman degerleri, kosegen terimlere gére thmal

edilebildiginde ‘kdosegen en kiiciik kareler matrisi’ yaklagimi yapilir.
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Bunun diginda bir bagka yaklastm yontemi olarak, ‘blok kdsegen en kiicitk
kareler matrisi’ de kullanilmaktadir. Bu yontemde, aynt atoma ait skala, sicaklik
ve konum parametrelerini kapsayan kogegen bloklar hesaplama islemine katihr.
Matris bloklar, diginda kalan elemanlarin degeri sifir almr. Sonucun
guvenilirligini artirmak igin bir den fazla antim déngiisiine ihtiyag duyulur. Her
antim dongisiinde, sonucun dogrulugunun bir 6lgiisii olan R residii degerleri

hesaplanir, X-ginlann kirniminda, yapt antimi sonucunda belirlenen residii

degerleri;
E|-[F.
2 W) (E,|~[E.)
R, =~ S W) (4.10)

sekinde tanimlanir. Denk.4.10.’daki Ry degeri, agurlikli residii degeri olarak
bilinir.
4.2, Kristal yapilarimin Aritim

4.2.1. Hidroksietilamonyum L-tartarat monohidrat

CHgN'.CiHsOs HyO kristalinin  deneme yapisiin  antilmasi  islemine
baglamadan once glivenirlik indisi degeri hesaplandi, Rg=0.198. Bu degerin
simetri merkezli olmayan kristallerde artim iglemine baglanmast igin yeterli
oldugu sonucuna vanldi (Wilson, 1950).

Direkt yontemlerle elde edilen molekiil modeli kullanilarak izotropik anflm
iglemine baslandi. Fark Fourier sentezi ile sekiz hidrojen atomunun yerleri
belirlendi Bu hidrojen atomlan da dikkate alinarak yapilan arttim sonucunda,
R;=0.0653 degerine inildi. Hidrojen disindaki atomlar igin anizotropik sicaklik
parametreleri dikkate alinarak yapilan antim sonucunda, fark Fourier
haritasindan geriye kalan hidrojen atomlarindan iki tanesi daha tesbit edildi.
Antim iglemi sonucunda en iyi R;=0.0648 degeri elde edildi. H2, H5A, H5B,
H6A, H6B, hidrojen atomlan i¢in belirgin pikler elde edilemedi. Bu atomlar



63

geometrik olarak yerlestirilerek aritima devam edildifinde (A/G)mas=0.000,
(A/6)cx=0.000 iken R;=0.0634 degerine ulagild:.
4.2.2. Exo-endo-cxo0-ex0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan

Patterson yontemi ile bulunan Br ve diger hidrojen harici atomlarin
konumlar kullanilarak fark Fourier analizi ile izotropik aritim iglemine gegildi.
Sonugta 8 hidrojen atomunun yeri belirlendi. Bu hidrojen atomlan da dikkate
alinmadiginda yapilan anizotropik artim sonucunda R;=0.0495 degerine
ulagildi. Hidrojen atomlan da isleme katildiginda R;=0.0476 degeri elde edildi.

4.2.3. 7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-metil-4,7-dihidropirazolo[1,5,c]-1H-
pirimidin-2-on,

(C2H1003N3) bilesiginin kristaline ait deneme yapisi direkt yontemle tayin
edildi. Fark Fourier yontemi ile izotropik artim islemine baglandi. Bunun
sonucunda 7 hidrojen atomunun yeri belirlendi. Bu hidrojen atomlart da dikkate
alinarak yapian izotropik aritim sonucunda, wR=0.1423 degerine ulagiidi
Antima devam edildi. Daha sonra fark Fourier haritasindan H21, H22, H23,
H24, H25, H32, H33, H34, H35 ve H36 hidrojen atomlannin yerleri de
belirlendi. Bu hidrojen atomlanida dikkate alinarak yapilan izotropik aritim
agamasinda, wR=0.1335 degerine ulagildi. H4 ve H9 hidrojen atomlan igin
belirgin pikler elde edilemedi. Bu atomlar geometrik olarak yerlegtirilerek,
anizotropik antima devam edildi. Sonugta wR=0.1160 degeri elde edildiginde
(A/O)mas=0.000, (A/G)ex=0.000 ve R;=0.0989 degerine ulagildi. Yap1 ¢oziimii
igin SHELXS86 (Sheldrick,1986), yapt artimu igin SHELXI.93 (Sheldrick,
1993) programlan ve molekiil ¢izimleri igin ORTEP II (Johnson, 1976) ¢izim
programi kullanild1.

4.3.Kristallere Ait Deneysel Sonuglar

Difraktometrenin galiyma sartlari ve aritim iglemi sonucunda kristaller igin

elde edilen degerler Cizelge 4.1., 4.2 ve 4.3’ de gosterilmistir.
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Cizelge 4.1 C2H8N+.C4H506'.H20 Kristaline Ait Deneysel Sonuglar.

Kristal Verileri Verilerin Toplanmasi Aritim Islemi
C,HN".C,H;0, . H,0 Enraf-Nonius CAD- F ’ye gore antim yapild:
Difraktometresi Rg =0.198
M, = 229.19 ©/20 R, (F)=0.0634
Monoklinik Sogurma diizeltmesi wR, (F%)=0.1254
P2, (No4) Ampirik ( y-scan)

a=17.6031(6)A

Toin= 0.839, T,.,=0.999

GooF=S8=1.062

b=7.5028(2) A

Olgtilen yansima: 1093

Arntilan yansima sayis1: 1063

c= 8.7984(6) A

Bagimsiz yansima: 1068

Aritilan parametre sayisi:164

V=501.23(5)A’
$=92.962(6) °

Gozlenen yansima :1017

o = 1/[ 6* (Fo® }+(0.000P)>
+1.6318P]

Z=2 [1>20(D] Burada, P={Fo*+2Fc?} / 3
D= 1.519 gem™ Ry,= 0.000 (AP)ma= 0.359 eA™
D= 1.45 gem™ Ome= 26.28° (AP)min=-0.357 eA”
MMoK)=0.71073 A h=0—9 (A/G)ax =0.086
Birim hiicre parametreleri | k=-9—0
25 yansimadan hesaplandi.| ¢=-10 —10
p=0.14 mm" 3 Standart yansima
T=293(2) °K Her 120 dakikada bir 6lgtildii
0.60x0.40x0.28 mm Siddetdeki degigim % -1.8

Sarmmtrak
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Cizelge 4.2 C7H;Br4 Kristaline Ait Deneysel Sonuglar.

Kristal Verileri Verilerin Toplanmasi | Arittim islemi
C,HgBr, Enraf-Nonius CAD- F? *ye gore aritim yapildi
Difraktometresi Rg=0.197
M,=411.77 /26 R; (F)=0.0476
Triklinik Sogurma diizeltmesi wR, (F%)=0.0910
P-1 (No:2) Ampirik ( y- scan )
a=6.280(2)A Tin= 43.07, Tpa= 99.82 GooF=5§=1.310
b= 6.646(3)A Olgtilen yansima: 2141 Arntilan yansima sayis1:2041

c=12.385(6)A

Bagimsiz yansima: 2041

Arntilan parametre sayisi:125

V=503.65(4) A’

Gozlenen yansima : 1542

o = 1/[ 6* (Fo? }+(0.0100P)
+4.17P]

zZ=2 [1>20()] Burada, P={Fo*+2Fc?} / 3
a=96.58(4)° Ri= 0.000 (AP)max= 0.807 eA”
$=90.50(3)° Ope= 26.29° (AP)min= -0.612 eA”
¥=101.10(2)° h=0—7 (A/O)max =0.144
D,=2.715 gem™ k=88

AMoKa)=0.71073 8 | 2= .15 15

Birim hiicre parametreleri

3 Standart yansima

25 yansimadan hesaplandi

Her 120 dakikada bir 8lgtildy

1 =15.92 mm™

Siddetdeki degisim % -0.859

T=293(2) °K

0.40x0.30x0.18mm

Saydam
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Cizelge 4.3 C;,H,90;Nj; Kristaline Ait Deneysel Sonuglar.

Kristal Verileri Verilerin Toplanmasi Antim islemi
C,,H;50;N;3 Enraf-Nonius CAD-4 F? *ye gore aritim yapildi
Difraktometresi Rg=10.196
M, =746.80 /20 R, (F)=0.0989
Triklinik Sogurma diizeltmesi wR; (F9)=0.1160
PT (No:2) Ampirik (- scan )
a=8.3102)A Olgiilen yansima: 3442 GooF=S8=1.555
b=9.890(3)A Bagimsiz yansima: 1868 Aritilan yansima sayis1:3392
c=12.007(6)A Gozlenen yansima : 1564 Antilan parametre say1s1:305
V=934.49(5) A3 [I>20(D)] o = 1/[ 6*>(Fo?)
Z=2 Ry= 0.0408 (AP)max = 0.223 €A
a=92.17(4) ° Bma= 25.49° (A P)in= - 0.234 €A™
$=97.32(3)° h=-10—-0 (A/G)max = 0.052
¥=106.72(2) ° k=-11-11
D,= 1.327gem™ 1=-14 >14
D= 1.3056 gem™ 3 Standart yansima
A(MoKa)=0.71073 A Her 120 dakikada bir 6lgtildit
Birim hiicre parametreleri | Siddetdeki degisim % -1.312
25 yansimadan hesaplandi.
p = 0.090 mm™
T=293(2) °K
0.50x0.40x0.22mm
Saydam

4.4.Atomik Konumlar, Isisal ve Geometrik Parametreler

CoHsN'.C4Hs06 . HyO kristaline ait atomlarin kesirsel koordinatlari ve
esdeger izotropik sicaklik parametreleri gizelge 4.4’ de, kristale ait atomlarin
anizotrop sicaklik parametreleri ¢izelge 4.5’ de, Ortep ¢izimi sekil 4.1° de,
birim hiicre stereo goriiniigii sekil 4.2° de, hacim doldurma modeli gekil 4.3 de

verilmisgtir.
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Cizelge 4.4 C,HsN'.C, Hs05" H,O Kristaline Ait Atomlarin Kesirsel
Koordinatlar ve Esdeger Izotropik Sicaklik Parametreleri (Az).

Us= (1S3 Uyaiaiaa
i ]

Atom X y z Ues
N1 0.8637(8) 0.1116(8) -0.0238(6) 0.031(1)
o1 0.7256(7) 0.7723(6) 0.6059(5) 0.035(1)
02 0.8338(6) 0.7329(7) 0.8426(5) 0.036(1)
03 0.9435(5) 0.4011(6) 0.7809(5) 0.028(1)
04 0.5690(6) 0.4049(7) 0.7493(5) 0.036(1)
05 0.6582(7) 0.0819(6) 0.6694(55 0.035(1)
06 0.7966(7) 0.1674(7) 0.4665(5) 0.042(1)
07 0.8038(7) 0.3856(8) 0.2144(6) 0.052(2)
ow 0.7631(7) 0.7381(8) 0.3011(6) 0.038(1)
C1 0.7993(7) 0.6803(8) 0.7127(7) 0.026(1)
C2 0.8440(8) 0.4909(9) 0.6643(7) 0.025(1)
C3 0.6732(7) 0.3911(8) 0.6237(7) 0.024(1)
C4 0.7132(7) 0.2000(9) 0.5802(6) 0.028(1)
Cs 0.7005(9) 0.1299(1) 0.0600(8) 0.042(2)
(03 0.6701(1) 0.3193(1) 0.1113(9) 0.052(2)
HO3 1.0288(2) 0.3482(1) 0.7454(8) 0.050
HO4 0.4879(2) 0.3212(1).  0.7308(8) 0.050
HC2 0.9065(1) 0.4936(1) 0.5772(8) 0.050
HC3 0.6249(1) 0.4466(1) 0.5371(9) 0.050
H2 0.8018(6) 0.8367(7) 0.8504(5) 0.050
H7 0.8099(7) 0.3231(8) 0.2909(6)- 0.050
H5A 0.7078(9) 0.0524(1) 0.1483(8) - 0.050
H5B 0.6008(9) 0.0916(1) -0.0052(8) 0.050
H6A 0.6619(1) 0.3960(1) 0.0225(9) 0.050
H6B 0.5582(1) 0.3249(1) 0.1593(9) 0.050
HN1 0.8725(1) 0.0024(1) -0.0656(9) 0.050.
HN2 0.8881(9) 0.2095(1) -0.1009(9) 0.050
HN3 0.9678(1) 0.1151(1) 0.0411(8) 0.050
HOW1  0.7623(9) 0.7141(1) 0.3907(9) 0.050

HOW2  0.7434(1) 0.6437(1) 0.2611(9) 0.050



68

Cizelge 4.5 C;HN".C,H;O4 H,0 Kristaline Ait Atomlarin Anizotropik

Atom

N1
01
02
03
04
05
06
o7
ow
C1
C2
C3
C4
Cs
C6

Sicaklik Parametreleri (AZ).
Ul1 U22 U33
0.042(3)  0.023(3) 0.028(3)
0.056(3)  0.0202) 0.031(2)
0.0452)  0.026(2) 0.036(2)
0.0272) 0.0272) 0.032(2)
0.030(2) 0.031(3)  0.049(3)
0.051(3)  0.022(2) 0.034(2)
0.062(3)  0.031(3)  0.036(2)
0.065(3)  0.047(3)  0.044(3)
0.041(3)  0.0383) 0.036(3)
0.0293)  00173) 0.031(3)
0.0293)  0.022(3)  0.025(3)
0.0253) 021(3)  0.028(3)
0.0283) 0.0293)  0.027(3)
0.039(4)  0.041(4)  0.047(4)

0.046(4)

0.066(6)

0.044(4)

U23
0.001(2)
0.002(2)

-0.007(2)
0.004(2)
-0.015(2)
0.006(2)
-0.007(2)
-0.004(3)
0.003(2)
-0.001(2)
0.005(2)
0.000(3)
0.002(3)
0.012(3)
0.005(4)

U13
-0.003(2)
-0.005(2)
-0.008(2)

0.001(2)
0.0102)
0.009(2)
0.014(2)
0.003(2)
0.000(2)
-0.001(2)
0.001(2)
0.005(2)
-0.004(2)
0.002(3)
0.004(3)

Ul12
-0.005(2)
0.006(2)
0.006(2)
0.006(2)
-0.007(2)
0.002(2)
0.008(2)
0.002(3)
-0.003(2)
-0.003(2)
0.008(3)
0.006(2)
0.003(3)
-0.012(3)
0.010(4)
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Sekil 4.1 C,HN".C, H;O4 H,0 Molekiiliiniin %30 Olasilikli Isssal
Elipsoidlerle Elde Edilen ORTEP Cizimi.
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C7HgBr, kristaline ait atomlarin kesirsel koordinatlan ve egdeger izotropik
sicaklik parametreleri gizelge 4.6° da, kristale ait atomlarin anizotropik sicaklik
parametreleri ¢izelge 4.7’ de, Ortep ¢izimi gekil 4.4’ de, birim hiicrenin stereo

gorindsi sekil 4.5” de, hacim doldurma modeli gekil 4.6 da verilmigtir.

Cizelge 4.6.  C;H;Br, Kristaline Ait Atomlarin Kesirsel Koordinatlan ve
Esdeger Izotropik Sicaklik Parametreleri (A%).

1 L I
vs=(Jr 3 u,eaza
i

Atom X y z Ues
Br2 0.1779(2) 0.16836(1) 0.39004(8) 0.0421(3).
Br3 0.3362(2) 0.7355(2) 0.43068(9) 0.0520(3)
Br5 -0.3339(2)  -0.6575(2) 0.24172(8) 0.0455(3).
Br6 -0.2852(2) -0.2391(2) 0.00942(8) 0.0502(3)
Cl -0.0102(1)  -0.0947(1) 0.2009(7) 0.029(2)
2 -0.0071(1)  -0.0888(1) 0.3262(6) 0.028(2)
C3 0.0696(1)  0.7088(1) 0.3450(7) 0.032(2)
c4 .0.0979(1)  0.6113(1) 0.2285(7) 0.034(2).
C5 -0.1258(1) -0.4634(1) 0.1686(7) 0.035(2)
C6 0.2051(1)  -0.2632(1) 0.1595(7) 0.0302).
C7 0.1826(1) -0.2000(1) 0.1703(8) 0.036(2)
HC2 -0.1424(1) -0.0866(1) 0.3550(7) 0.050
HC3 -0.0250(1) 0.6318(1) 0.3684(8) 0.050
HC7A 0.3324(1) -0.1192(1) 0.2040(7) 0.050
HC7B  0.1803(1)  -0.2296(1) 0.0956(8) 0.050
HC5  -0.1203(1)  -0.5215(1) 0.0964(8) 0.050
HC6  -0.3337(1)  -0.2632(1) 0.2029(7) 0.050
HC4 0.1708(1) 0.5122(1) 0.2330(8) 0.050

HC1  -0.0094(1)  0.0453(1) 0.1754(7) 0.050
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Cizelge 4.7 C;H;Br, Kristaline Ait Atomlarin Anizotropik Sicaklik
Parametreleri (A%).

Atom Ul1 U22 U33 U23 U13 Ui2
Br2  0.0537(6)  0.0297(5) 0.0396(6) -0.0031(4) -0.0046(4) 0.0043(4)
Br3  0.0541(6)  0.0453(6) 0.0557(7) -0.0034(5) -0.0276(5) 0.0144(5)
Br5  0.0429(6) 0.0391(6) 0.0510(6) 0.0085(4) -0.0044(5) -0.0022(4)
Br6  0.0572(7) 0.0616(7)  0.0318(6)  0.0096(5) -0.0104(5)  0.0096(5)
cl 0.030(5)  0.037(5)  0.024(4)  0.005(4)  0.007(3)  0.014(4)
C2 0.031(5)  0.031(5)  0.0201@4) -0.0043)  0.0033)  0.008(4)
c3 0.028(5)  0.035(5) 0.032(5)  0.0054)  -0.008(4)  0.004(4)
c4 0.031(5)  0.034(5)  0.039(5) 0.000(4)  -0.002(4)  0.012(4)
cs 0.038(5)  0.037(5)  0.027(5) 0.000(4)  -0.002(4)  0.006(4)
c6 0.036(5)  0.035(5)  0.022(4) 0.006(4)  0.002(4)  0.010(4)
C7 0.034(5)  0.040(5)  0.032(5) 0.000(4)  -0.002(4)  0.004(4)
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Bré

Sekil 4.4 C,HgBr, Molekiiliiniin %30 Olasilikli Isisal  Elipsoidlerle Elde
Edilen ORTEP Cizimi.
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CxHoO3N3 kristaline ait atomlarin kesirsel koordinatlari ve esdeger
izotropik sicaklik parametreleri gizelge 4.8’de, kristale ait atomlarnin anizotropik
sicaklik parametreleri gizelge 4.9’ da, Ortep ¢izimi gekil 4.7’ de, birim hiicre

stereo goriintgi gekil 4.8’ de, hacim doldurma modeli sekil 4.9’ da verilmigtir.

Cizelge 4.8 Cy,H;50;N; Kristaline Ait Atomlarin Kesirsel Koordinatlar

ve Esdeger Izotropik Sicaklik Parametreleri (Az).

Us=(3 |2 S Usaiaias,
i

Atom X y z Ues
06 0.2992(3) 0.8986(2) 0.0113(2) 0.0471(7)
010  -0.2496(4) 0.7857(3) -0.3918(2) 0.0609(9)
030  -0.0506(3) 1.1394(2) -0.3957(2) 0.0583(8)
N1 0.3587(3) 1.0460(3) -0.1312(2) 0.0392(8)
NS5 0.0880(4) 0.9165(3) -0.1223(2) 0.0401(8)
N7 -0.0473(4) 0.8276(3) -0.0766(2) 0.0425(8)
C2 0.3069(5) 1.1382(4) -0.2036(3) 0.0352(9)
C3 0.1425(5) 1.1069(3) -0.2480(3) 0.0338(9)
C4 0.0308(4) 0.9619(4) -0.2332(3) 0.0352(9)

C6 0.2475(5) 0.9484(4) -0.0732(3) 0.0384(1)
C8  -0.1845(5) 0.8364(4) 0.13423)  0.0380(1)
C9  -0.1555(4) 0.9404(4) 022523)  0.0371(1)
Ci10 -0.2727(5) 0.8792(4) -0.3358(3) 0.0429(1)
Cll  -0.4156(6) 0.9376(5) 0.3642(4)  0.0732(1)
C20  0.4500(4) 1.2549(3) 023193)  0.0356(1)
C21 0.5838(5) 1.3301(4) -0.1516(3) 0.0456(1)
22 0.7179(5) 1.4339(4) <0.1813(4)  0.0544(1)
C23 0.7197(6) 1.4650(5) ~0.2917(4) 0.0627(1)
C24  0.5888(6) 1.3937(5) 0.37254)  0.0597(1)
C25  0.4540(5) 1.2889(4) 0.34373)  0.0462(1)
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Cizelge 4.8 (Devam) C»H9O3N; Kristaline Ait Atomlarin Kesirsel
Koordinatlar: ve Esdeger Izotropik Sicakltk Parametreleri (A?).

Atom x y z Ues
C30 0.0677(4) 1.1973(4) -0.3213(3) 0.0391(1)
C31 0.1241(4) 1.3534(4) -0.2985(3) 0.0386(1)
C32  0.1502(5) 1.4161(5) -0.1904(4) 0.0479(1)
C33 0.1881(6) 1.5615(5) -0.1727(4) 0.0613(1)
C34 0.2057(6) 1.6456(5) -0.2634(5) 0.0596(1)
C35 0.1806(6) 1.5825(5) -0.3701(4) 0.0604(1)
C36 0.1386(5) 1.4381(4) -0.3892(3) 0.0469(1)
C80 ~0.3530(5 0.7532(4) -0.1111(3) 0.0490(1)
HN1 0.4657(4) 1.0679(3) -0.1043(24) 0.050

H4 0.0402(4) 0.8956(4) -0.2930(3) 0.050

H9 -0.1729(4) 1.0297(4) -0.1995(3) 0.050
H80A -0.4145(4) 0.6756(3) -0.1723(2) 0.050
H80B -0.4141(4) 0.8184(3) -0.0958(2) 0.050
H80C  -0.3502(4) 0.7005(3) -0.0498(2) 0.050
HI11A -0.3619(4) 1.0347(3) -0.3885(2) 0.050
H11B  -0.4842(4) 0.8863(3) -0.4248(3) 0.050
HIIC  -0.4886(4) 0.9286(3) -0.3093(3) 0.050
HC21 0.5763(4) 1.3013(3) -0.0800(3) 0.050
HC22 0.8128(4) 1.4829(3) -0.1252(3) 0.050
HC23  0.8096(4) 1.5363(3) -0.3097(3) 0.050
HC24  0.5835(4) 1.4147(3) -0.4454(3) 0.050
HC25 0.3785(4) 1.2381(3) -0.3981(3) 0.050
HC32 0.1292(4) 1.3532(3) -0.1294(3) 0.050
HC33  0.2006(4) 1.6072(3) -0.1007(3) 0.050
HC34 0.2312(4) 1.7530(4) -0.2455(3) 0.050
HC35  0.1928(4) 1.6404(4) -0.4282(3) 0.050

HC36 0.1044(4) 1.3839(3) -0.4640(3) 0.050



Cizelge 4.9 CH;003N; Kiristaline Ait Atomlarin Anizotropik
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Sicaklik Parametreleri (A%).

Atom Ull

06
o10
030
N1
N5
N7
C2
C3
C4
Cé
C8
C9
C10
C11
C20
C21
C22
C23
C24
C25
C30
C31
C32
C33
C34
C35
C36
C80

0.043(2)
0.070(2)
0.057(2)
0.026(2)
0.033(2)
0.041(2)
0.041(3)
0.035(2)
0.036(2)
0.031(2)
0.041(3)
0.036(2)
0.035(3)
0.052(3)
0.034(2)
0.046(3)
0.041(3)
0.047(3)
0.054(3)
0.047(3)
0.035(2)
0.033(2)
0.042(3)
0.063(3)
0.054(3)
0.065(3)
0.052(3)
0.049(3)

U22

0.051(2)
0.059(2)
0.056(2)
0.048(2)
0.048(2)
0.048(2)
0.038(2)
0.034(2)
0.045(2)
0.041(2)
0.042(2)
0.038(2)
0.050(3)
0.105(4)
0.038(2)
0.044(2)
0.054(3)
0.062(3)
0.083(3)
0.059(3)
0.048(2)
0.044(2)
0.056(3)
0.065(4)
0.044(3)
0.053(3)
0.049(3)
0.049(2)

U33

0.046(2)
0.049(2)
0.049(2)
0.042(2)
0.034(2)
0.036(2)
0.028(2)
0.031(2)
0.026(2)
0.043(2)
0.029(2)
0.035(2)
0.044(3)
0.062(3)
0.033(2)
0.045(3)
0.061(3)
0.079(4)
0.050(3)
0.035(3)
0.034(2)
0.039(2)
0.049(3)
0.054(3)
0.083(4)
0.068(4)
0.040(3)
0.048(3)

U23

0.0213(1)
-0.003(2)
0.0165(1)
0.0152)
0.016(2)
0.013(2)
0.004(2)
0.006(2)
0.003(2)
0.004(2)
0.002(2)
0.002(2)
0.014(2)
0.024(3)
0.003(2)
0.014(2)
0.010(2)
0.033(3)
0.036(3) .
0.008(2)
0.014(2)
0.008(2)
0.010(2)
-0.015(3)
0.001(3)
0.023(3)
0.008(2)
0.012(2)

U13

-0.0070(1)
-0.008(2)
-0.0172(1)
-0.002(2)
-0.002(2)

0.005(2)
0.003(2)
0.000(2)
-0.002(2)
0.003(2)
0.000(2)
-0.003(2)
0.000(2)

-0.003(3)
0.002(2)
0.007(2)

-0.001(2)
0.023(3)
0.024(3)
0.003(2)

0.006(2)
0.001(2)
0.002(2)

-0.009(3)
0.002(3)
0.015(3)
0.006(2)
0.012(2) .

Ul12

0.0152(1)
0.019(2)
0.0064(1)
0.011(2)
0.005(2)
0.008(2)
0.015(2)
0.011(2)
0.016(2)
0.012(2)
0.012(2)
0.011(2)
0.012(2)
0.024(3)
0.009(2)
0.008(2)
0.006(2)
0.008(3)
0.022(3)
0.019(2)
0.010(2)
0.013(2)
0.021(2)
0.026(3)
0.020(2) -
0.020(3)
0.014(2)
0.010(2)
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Q C24

9 —&) c23
I
y—C
c22

Sekil 4.7 C,,H,,0,N; Molekiiliiniin %30 Olasilikli Isisal Elipsoidlerle
Elde Edilen ORTEP Cizimi.
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Sekil 4.9 C,,H,,0,
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BOLUM.5 SONUCLAR VE TARTISMA

Bu c¢alismada, hidroksietilamonyum L-tartarat monohidrat kristali,
(C,HgN".C,H;04"H,0), exo - endo - exo - exo - 2,3,5,6 - tetrabromnorbornan,
(C;H;Bry), kristali ve 7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-metil-4,7-dihidropirazolo[1,5,c]-
1H-pirimidin-2-on , (C5,H;9O;N3;) kristallerinin molekiiler ve kristal yapilari, X-
isinlart kirmumu yontemi ile  aydimnlatilmugtir. C,HgN'.C,H;O4 . H,O bilesigi
monoklinik sistemde ve P2; uzay grubunda, C;HgBr, ve C,,H;9O;Nj; bilesikleri
ise triklinik sistemde ve P -1 uzay grubunda kristallesmiglerdir.

Ilk olarak ele alinan hidroksietilamonyum ve tartarat asitin tuzu olan
hidroksietilamonyum L-tartarat monohidrat bilegigin kristali, fotografik olarak
incelendi. Buerger ve Weissenberg teknikleri ile alinan tabaka filmlerinin
incelenmesi ile kristal sistemi monoklinik, birim hiicre parametreleri a=8.80(1)4,
b=7.53(3) A, ¢ =7.63 (1) A, B = 93.05(5)°, olarak bulundu. S6niim sartlari, tabaka
filmlerinin incelenmesi ile 0kZ:/=2n oldugu goriildii. Olgtilen kristal yogunlugu
(ds=1.45 gcm'3 ) yardimi ile bulunan birim hiicredeki molekiil sayis1 (Z=2) ve
sonlim sartlar1 uzay grubunun P2; (No:4) oldugunu gosterdi. Kristal yapiy1 tam
olarak ¢6zmek i¢in kristalin difraktometrik Bragg yansima siddetleri topland: ve
bunlar lizerinde gerekli geometrik ve fiziksel diizeltmeler yapilarak direkt
metodlarla yap1 ¢6ziiliip, en kiigiik kareler yontemi ile arztildi.

Hidroksietilamonyum L-tartarat monohidrat kristali, iyonik yapidadir.
Hidroksietilamonyum katyonu L-tartarat anyonuna kuvvetli bir hidrojen bag: ile
baglanmugtir [ N1...01" = 2.006(8) &, HN3...01' = 1.39(8) A, N1 - HN3...01' =
117(7)° (i)= %, y, z-1]. Bag uzunluklar1 ve bag agilarinda benzer ¢aligmalardan
farkli bir durum goriilmedi. Tartarat anyonunda, C-C-C-C zincirinin torsiyon agis1
-178.2(4)° dir. Bu nedenle tartarat anyonunda C1, C2, C3, C4 atomlan yaklagik
ayni diizlemdedir. C1, C2, O1, 02, 03 ve C3, C4, O4, 05, O6 atomlarindan gegen
diizlemler aras1 ag1 53.6(2)° dir, (sekil. 5.1.).
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o1 03

/ 53.6(2)° C3 05
~.
; (46

Sekil 5.1 Tartarat Anyonunun Diizlemsel yapis1

Bu a1 degeri, tartarat anyonunun degisik bilesimleri igin verilen
degerlerden kiigtiktiir. Tartarik asit igeren bilesikler i¢in ortalama 60° olan bu ag1
degerinin kiiciik olmasi tartarat anyonu ile hidroksietilamonyum katyonu
arasindaki siddetli hidrojen bag sebebiyledir. Cizelge 5.1° de tartarat anyonundaki
atomlarin olusturduklari, diizlem denklemleri, dﬁ;lemleraram acgilar atomlarin

diizlemden sapma miktar1 verilmistir.

Cizelge. 5.1. Tartarat Anyonundaki Atomlarin Olusturdugu;
a) Diizlemler, Diizlem Denklemleri,

Diizlem |Diizlemdeki Atomlar{ Diizlem Denklemleri

1 | c1,02,C3C4 -726(0.05)x-2.196(0.018)y+8.4003(0.005)z=3.905(0.034)

2 C1,C2,01,02,03 | 6.797(0.006)x+2.593(0.013)y-2.912(0.024)z=5.131(0.025)

3 C3,C4,04, 05,06 | 6.243(0.010)x-+0.450(0.020)y+4.615(0.019)z=7.221(0.005)

b) Diizlemleraras1 Agilar (°).

Diizlemler Ac1 (®)
1.Diizlem / 2.Diizlem 62.8(4)
2. Diizlem / 3.Diizlem 53.6(2)
1.Diizlem / 3.Diizlem 63.6(4)
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¢) Atomlarin Diizlemden Sapma Miktar1 (A).

Atomlar 1.Diizlem 2.Diizlem 3.Diizlem

Cl 0.011(3) -0.010(5)

c2 0.011(3) -0.057(3)

C3 U.012(3) 0.03603)
Cc4 0.011(3) 0.003(4)

Ol 0.037(3)

02 0.017(2)

03 0.046(3)

04 0.028(3)

(0F) U.01402)

06 0.019(3)

d) 2.Diizlem/3.Diizlem Agisinin Cesitli Yapilardaki Degerleri

Calismanin Ad1 Ag1 (°).
Bu galisma 53.64
Aminoethylamonyum tartrate(Glines, 1995) 32.16
Manganese(II) L-Tartrate (Soylu, 1985) 4].
D-Tataric Acid (Okaya,1987) 54.6
Meso tartaric Acid (Bootsma,1967) 57.
Potassium Hydrogen L(+)-Tartrate (Akkurt,1987) 57.3
(-)-Adrenaline Hydrogen L(+)-Tartrate(Carlstrém,1973) 58.9
Ammonium tartrate (Yadava, 1973) 63.
Sodium D- Tartrate Dihydrate(Ambady,1968) 69.
Strontium Tartrate Trihydrate(Ambady,1968) 90.

Cizelge 5.2° de tartarat anyonundaki bag uzunluklarinin ve bag agilarinin
diger c¢aligmalarla Kkarsilagtirilmasi, ¢izelge 5.3’ de hidroksietilamonyum
katyonundaki bag uzunluklarnmin ve bag agilarimin diger g¢aligmalarla
kargilagtirilmas1 verilmistir. Bu ¢izelgeler incelendiginde tiim degerler, diger

yapilardaki degerlerle uyum igindedir.
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Cizelge. 5.2.Tartarat Anyonundaki Bag Uzunluklarinin ve Bag agilarinin

Diger Calismalarla Kargilagtirilmasi (A,°).

C1-C2| C2-C3] C3-C4|C1-01 | C1-02 | C2-03 | C3-04 | C4-05 | C4-06
Bu ¢ahisma 1.529 | 1.524 | 1.519 | 1.274 | 1.225 | 1.411 | 1.399 | 1.273 1.232
Aakerdy, (1994) | 1.528 | 1.523 | 1.526 | 1.297 | 1.201 1.405 | 1.416 | 1.249 1.263
Akkurt, (1987) 1.521 1.526 | 1.520 | 1.331 | 1.209 | 1.437 | 1423 | 1.254 1.265
Soylu, (1985) 1.577 | 1.539 | 1.569 [ 1.277 | 1.249 | 1.449 | 1.456 | 1.228 1.298
Perez, (1977) 1.509 | 1.529 | 1.526 | 1.322 |1.209 | 1421 1.417 | 1.242 1.249
Perez, (1976) 1.513 | 1.538 | 1.522 | 1.259 |1.238 | 1.405 | 1.401 1.239 1.255
Carlstrém, (1973)| 1.52 1.53 1.52 1.30 1.21 1.42 1.42 1.23 1.27
Hwnazumi, (1972) | 1.522 | 1.530 | 1.525 | 1.253 | 1.251 1.415 | 1.419 | 1.253 1.257
Ambady, (1968) | 1.540 | 1.533 | 1.526 | 1.249 | 1.240 | 1.414 | 1.420 | 1.248 | 1.251
Ambady, (1968) | 1.56 1.54 1.54 1.27 1.27 | 1.42 1.45 1.23 1.25
Bootsma, (1967) | 1.517 | 1.536 | 1.517 | 1.203 | 1.321 1409 | 1.418 | 1.206 | 1.323
Okaya, (1966) | 1.527 | 1.542 { 1.519 | 1.315 |1202 {1400 | 1.408 | 1.198 | 1.319
Stern, (1950) 1.49 1.47 1.58 1.21 1.25 1.48 1.49 1.17 1.20
Giines, (1995) 1.534 | 1.541 1.520 | 1.251 | 1.248 | 1.420 | 1.409 [ 1.228 1.287

01-C1-02 | 01-C1-C2 | 02-C1-C2 | C3-C4-05 C3-C4-06 | 05-C4-06
Bu Cahsma 125.4 1133 121.3 115.1 120.7 124.2
Aakerdy, (1994) 125.4 114.0 120.6 116.4 112.6 124.9
Akkurt, (1987) 124.7 123.9 111.4 118.3 118.9 122.8
Soylu, (1985) 126.4 118.3 115.3 1214 106.3 125.2
Perez, (1977) 123.3 124.8 111.9 117.9 117.6 124.5
Perez, (1976) 124.5 116.3 119.2 118.8 116.1 125.1
Carlstrom, (1973) 125 123 112 119 117 125
Hmazumi, (1972) 125.4 118.1 116.5 116.4 117.7 125.9
Ambady, (1968) 127.5 116.9 115.5 118.3 115.8 125.7
Ambady, (1968) 124 116 120 121 113 125
Bootsma, (1967) 124.5 124.2 111.3 123.9 1114 124.6
Okaya, (1966) 125.5 123.6 110.9 125.2 108.9 125.9
Stern, (1950) 124 128 108 125 112 123
Giiney, (1995) 126.6 116.0 1174 121.7 113.0 125.3

Cizelge. 5.3. Hidroksietilamonyum katyonundaki Bag Uzunluklarimn ve

Bag Agilarimn diger ¢alismalarla kargilagtirilmasi (A,°).

C5-C6 N1-C5 N1-C5-C6
Bu ¢alisma 1.512 1.483 112.1
Giines, (1995) 1.504 1.487 110.7
Tahirov, (1994) 1.49 1.476 108.4
Gracia, (1984) 1.528 1.473 108.7
Averpbuch, (1987) 1.507 1.469 112.1
Perez, (1977) 1.502 1.486 113.1
Perez, (1976) 1.515 1.490 108.6
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Cizelge 5.4’ de hidroksietilamonyum L-tartarat monohidrat bilesiginin bag
uzunluklan, Cizelge 5.5’ de bag agilan, torsiyon agilari ise Cizelge 5.6’ da
verilmigtir. Su molekiiline ait OW-HOW1 bag uzunlugu 0.805(8)A, OW-HOW2
bag uzunlugu ise 0.792(9)A olup, HOW1-OW-HOW2 bag agist 106.2(9)°dir.
Protonlanmig etenolamin katyonu ve tartarat anyonlani su molektllerinin oksijen
atomlaninin olugturdugu yaklagik dértgen hidrojen baglan iizerinden birbirlerine
baglanmuglardir [O1-HOWI1= 2.012(3)A, OW-HO4" =2.040(3)A, OW-HO3*
=1.928(3)A, O7-HOW2"=2.066(5)A; (ii)= x, -0.5+y, 1-z, (iii)=x, -1+y, z, (iv)=1-
X, -0.5+y, 1-z].

Cizelge 5.4. C;HgN'.C,Hs06 H,0 Kristalinde Atomlararast

Bag Uzunluklan(A).
Cl-C2 1.527 (8) 04 -HO4 0.889 (9
C2-C3 1.525 (8) O7-H7 0.820
C3-C4 1.519 (8) OW -HOW1 0.809 (8)
C5-C6 1.512 (1) OW -HOW2 0.801 (1)
01-C1  1272(7 C2-HC2 0923 (6)
02-Cl1 1.225 (7) C3 -HC3 0.928 4)
03-C2 1.414 (7) C5-H5A 0.970
04-C3 1.396 (7) C5-H5B 0.970
05-C4 1.269 (8) C6 - H6A 0.970
06-C4 1236 (7) C6-H6B  0.970
07-C6  1417(1) NI-HN1  0.902 (9)
N1-C5 1.482 (9) N1- HN2 1.023 (8)
02-H2 0.820 N1- HN3 0.952 (8)

03-HO3 0.834(8)
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Cizelge 5.5 C,HgN'.C,Hs0¢ H;O Kristalinde Atomlararas: Bag Agilan (°).

01 Cl1 C2 113305 C4 C3 HC3 107.0(5
02 Cl1 Ol 1254(6) C2 C3 HC3 105.5(5)
02 Cl C2 121305 C6 O7 HT  109.5(4)
03 C2 Cl 11L15) C5 NI HN1 11L7(5)
03 C2 C3 110.7(5) C5 NI HN2 116.6(4)
04 C3 C4 113505 HNI NI HN2 111.2(6)
04 C3 C2 1068(5) C5 NI HN3 113.04)
05 C4 €3 11525 HNI N1 HN3 10L.1(7)
06 C4 05 1242(6) HN2 N1 HN3 101.8(6)
06 C4 C3 120.6(6) 07 C6 H6A 108.8(4)
07 C6 C5 113.9(7) C5 C6 H6A 108.8(4)
Cl C2 C3 108.8(5 07 C6 H6B 108.8(4)
C4 3 2 110105 C5 C6 H6B 108.8(4)
Nl C5 C6 112.4(6) H6A C6 H6B  107.7
Cl 02 H2 109.5(4) N1 C5 HSA 109.1(4)
C2 03 HO3 110.6(5) C6 C5 H5A 109.1(4)
C3 04 HO4 102.6(5 N1 C5 HSB 109.1(4)
03 C2 HC2 109.5(5) C6 C5 HS5B 109.1(4)
Cl C2 HC2 110.0(6) H5A C5 HSB 107.9
C3 C2 HC2 106.6(5) HOW1 OW HOW2 102.8(9)

04 C3 HC3 113.6(4)
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Cizelge 5.6 C;HsN".C, Hs0" H,O Kristalinde Atomlararast Torsiyon

Agilarn (°).
0O1-C1-C2-03 173.13(5) 04-C3-C4-05 -4.9(7
O1-C1-C2-C3 -64.72(6) Cl1-C2-C3-04- 5447 (6)
02-Ci1-C2-03 -6.67 (7) Cl1-C2-C3-C4 -178.13(5)
02-C1-C2-C3 11547(6) C2-C3-C4-06 -6401(7)
03-C2-C3-04 67.92 (6) C2-C3-C4-05 11474 (6)
03-C2-C3-C4  -55.73(6) 07-C6-C5-N1 -62.20(8)

04-C3-C4-06 176.35(5)

Incelenen ikinci bilesik, exo-endo-exo-ex0-2,3,5,6-tetrabromnorbornan
(C7H¢Br,), kristali anti simetrik bir yapiya sahiptir.

Norbornadienin yiiksek sicaklikta bromlanmasi ile sentezlenen normal
katilma tiriinleri exo konumdaki brom atomlarmin képri hidrojen ve karbonun
kimyasal kaymalarim 6nemli derecede etkiledigi NMR spektroskopisi (‘"H-NMR
ve BC-NMR) ile agiga gikarimistr (Tutar, 1995). Bu toplamsal ve bisiklik
sistemlerin yapisini belirlemede énemli bir kriterdir. Norbornadienin 77°C’ deki
bromlanmasindan 5 adet iiriin elde edilmektedir. Bunlardan tigii diizenlenmemis
normal katilma uriinleri, diZer ikisi ise diizenlenme sonucu olugan triinlerdir.
Diigiik sicaklikta tamamen diizenlenme iriinleri olugurken, yitksek sicaklhiklarda
.diizenlenmemis normal katilma triinleri olugsmaktadir. Bisiklik sistemlerde exo
segici, trans ve endo katilmalar olabilmektedir. X-1ginlari ile yapilan bu ¢galigmada
incelenen kristalin exo-endo-exo-exo katilma iiriinii oldugu ortaya ¢ikardd1.

Bag uzunluklani ve bag agilarinda benzer galigmalardan farkli bir durum
goriilmedi., tetrabromnorbornan C2-C1-C6-C5 zincirinin torsiyon agist -
76.6(8)°, C2-C3-C4-C5 zincirinin torstyon agis1 -69.2(9)° dir. Molekiildeki C1,
C2, C3, C4; C4, C5, C6, C1 ve C1,C7, C4 diuzlemleri arasindaki agilar sirastyla



74.3(7)°,

34.7(5)° dir. Cizelge 5.7’
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de tetrabromnorbornan atomlarin

olusturduklari, diizlem denklemleri, diizlemler arasi1 agilar ve atomlarin

diizlemden sapma miktarlar1 verilmistir. ¢izelge 5.8’ de exo-endo-exo-exo-

2,3,5,6-tetrabromnorbornan bilegiginin bag uzunluklari, ¢izelge 5.9’ da bag

agilari, torsiyon agilari ise ¢izelge 5.10° da verilmistir.

Cizelge 5.7 Tetrabromnorbornan Atomlarinin olugturdugu;

a) Diizlemler, Diizlem Denklemleri,

Diizlem| Diizlemdeki Atomlar | Diizlem Denklemleri
1 C1, C2, C3, C4, 6.235(0.005)x-0.784(0.012)y+0.936(0.072)2z=0.269(0.020)
2 | c1,c4,05,C6 -2.215(0.06)x-0.173(0.022)y+11.625(0.048)z=2.345(0.008)
3 |c1,c4,07 1.515(0.060)x-0.701(0.015)y+11.973(0.033)z=2.456(0.006)
b) Diizlemleraras1 Agilar (°).
Diiziemler Ag1 ()
1.Diizlem / 2.Diizlem 74.3(4)
2.Diizlem /3.Dilzlem 34.7(5)
1.Diizlem /3.Diizlem 70.9(7)
¢) Atomlarin Diizlemden Sapma Miktar1 (A).
Atomlar 1.Diizlem 2.Diizlem 3.Diizlem
Ci -0.071(4) 0.029(6) 0.000
c2 -0.061(4) 0.000
C3 0.067(4)
c4 0.076(5) -0.012(2)
Cs -0.026(6)
Cé6 0.009(2)
Cc7 0.000
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Cizelge 5.8 C;H;Br, Kristalinde Atomlararasi Bag Uzunluklarl(A).

Br2 C2 1.951(8) C3 HC3  0.7909)
Br5 C5 1.957(9) C4 C7  1.527(1)
Br3 C3 1.942(8) C4 C5  1.549(1)
Bré C6 1.954(8) C4 HC4  0.88(D)
Cl C6 1.531(1) C5 C6 1.523()
Cl C7 1.540(1) C5 C4  1.549(1)
Cl C2 1.547(1) C5 HC5 0.94(1)
Cl HC1 1.02(1) C6 HC6  0.9709)
C2 C3 1.5550) C7 C4 15271
C2 HC2 0.9309) C7 HCIA 1.05Q)
C3 C4 1.539(1) C7 HCTB 0.92(1)

c3 C2 1.555(1)
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Cizelge 5.9 C;H;Br, Kristalinde Atomlararas: Bag Agilart. (°).

Cl
Cl
C1
2
C3
C3
C4
c4
C4
C4
cs
cs
c6
c6
c6
C6
c7
c7
c7
C6
c7

Cé6
C2
C2
C3
Cc2
C4
C3
C3
Cs
67)
C6
Cé
C5
Cs5
C1
C1
C1
C4
C4
C1
C1

Br6
C3
Br2
Br3
Br2
C5
C2
Br3
Br5
C1
Cl
Br16
C4
Br5
C7
C2
C2
C3
C5
HC1
HC1

110.9(6)
103.2(7)
108.9(6)
117.3(6)
116.2(6)
110.4(7)
102.7(7)
109.9(6)
114.9(6)
94.3(7)
103.8(7)
111.6(6)
103.1(7)
111.8(6)
102.2(7)
105.5(7)
101.8(7)
102.4(7)
99.4(7)
114.9(5)
117.5(5)

C2
C1
C3
Br2
C4
C2
Br3
c7
C3°
C5
C6
C4
Br5
C5
Cl
Br6
C4
Cl
C4
Cl

HC7A C7 HCTB

Cl
Q2
C2
C2
C3
C3
c3
C4
c4
C4
C5
Cs
Cs
C6
c6
c6
c7
c7
c7
c7

HC1
HC2
HC2
HC2
HC3
HC3
HC3
HC4
HC4
HC4
HCS5
HCS
HCS
HCe
HCe6
HCe6
HC7A
HC7A
HC7B
HC7B

113.2(5)
112.7(6)
110.8(6)
105.1(6)
105.3(7)
110.2(7)
110.5(7)
122.7(6)
107.6(6)
113.5(6)
104.1(6)
114.9(5)
107.4(5)
108.4(5)
114.1(5)
108.1(5)
111.3(5)
114.3(5)
113.3(6)
108.1(6)
114.1(7)
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Cizelge.5.10. CsHgBry4 Kristalinde Atomlararast Torsiyon Agilari (°).

C2 C3 C4 Cs5 -69209 Cé6e C1 C7 C4 -541(7)
C2 ClI Cé6 Br6 163.5(5 c7 Cl 2 C3  -34.2(8)
C2 CI C7 4 54.8(8) C7 C1 C2 Br2 8997
C2 ClI C6 Cs5 -76.6(8) C7 C1 C6 C5 29.5(8)
c2 C3 Cc4 C7 35.8(8) C7 Cl1 C6 Br6 -904(7)
C4 C5 C6 Br6 126.56) Br3 C3 C4 C(C7 -89.7(7)
C4 C5 Co6 C1 7.0(9) Br3 C3 C4 C5 165.2(6)
C6 ClI C2 (3 72.2(8) Br5 C5 C6 Cl 131.0(6)
C6 Cl1 C2 Brz -163.7(6) Br5 C5 C6 Br6 -109.5(6)

Incelenen bilesikte Br-C ortalama bag uzunlugu 1.951(9)A, Br-C-C
ortalama bag agis1 112.7(6)° dir. Norbornadien halkasindaki képrii C1-C7-C4
agis1 94.3(7)° dir. Norbornadien deki altili halkanin ortalama kose agilar
103.2(7)° dir. Endo,ex0-9,11-dibromotricyclo[6.3.1.0%”] dodeca-2(7),3,5-trien-10-
one yapisinda koprii C1-C8-C5 = 101.0(9)° dir (Biiyiikgiingér, 1989).
Exo,endo,endo-9,9,10,11,12-pentabromotricyclo[6.2.2.0>7] dodeca-2(7),3,5-triene
yapisinda <Br-C>= 1.960(14)A, <Br-C-C>= 111.2(4)° dir (Hokelek, 1990).
Goriildigt gibi benzer yapilarla oldukga iyi bir uyusum stzkonusudur. Bazi
degerlerdeki kiiglik sapmalar norbornadien halkasina bagli substituentlerin farkl:
olusu ve Br sayisinin az veya ¢ok olmasina baglhdir,

Incelenen 3.kristal (CyHoN3O3) 7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-metil-4,7-
dihidropirazolo[1,5,c]-1H-pirimidin-2-on , halkal1 yapida bir organik bilegiktir.

Bilesigin N7-N5-C6-N1 zincirinin torsiyon agisi -176.2(3)°, C2-C3-C4-C9

un ise 149.4(3)° dir. Molekiildeki A diizlemi, { N1, C2, C3, C4, N5, C6}; B
diizlemi, {N7, N5, C4, C8, C9}; C diizlemi, {C20, C21, C22, C23, C24, C25};
ve D diizlemleri, {C30, C31, C32, C33, C34, C35, C36} arasindaki agilar

sirasiyla 16.6(2), 33.3(2), 65.3(1)° dir.
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Cizelge 5.11° de (C22H;9N303) molekiiliinti igeren atomlarin olusturduklari
diizlem denklemleri, diizlemler arasi agilar atomlarin diizlemden sapma

miktarlar verilmigtir.

Cizelge 5.11 (C;H;9N;03) Molekiiliinii Igeren Atomlarmnin Olusturdugu;

a) Diizlemler, Diizlem Denklemleri,

Diizlem| Diizlemdeki Atomlar

Diizlem Denklemleri

1 N1,C2,C3,C4,N5,C6

4.109(0.011)x+6.699(0.010)y+8.139(0.012)z=4.654(0.012)

2 N5,C4,C9,C8,N7

[2.419(0.010)x+7.932(0.009)y+6.797(0.015)2=6.150(0.011)

3 C20,C21,C22,C23,C24,C25

-6.039(0.009)x-8.412(0.008)y-2.295(0.020)2=7.311(0.017)

4 C30,C31,C32,C33,C34,C35,

-8.278(0.002)x-2.410(0.011)y-0.664(0.021)z=2.072(0.018)

C36
b) Diizlemlerarasi Agilar (°).
Diizlemler Ac1 ()
1.Diizlem / 2.Dilzlem 16.6(2)
1.Diizlem /3.Diizlem 33.3(2)
1.Diizlem /4.Diizlem 65.4(1)
3.Diizlem / 4.Diizlem 47.0(1)
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¢) Atomlarin Diizlemden Sapma Miktan1 (A).

Atomlar 1.Diizlem 2.Diizlem 3.Diizlem 4.Diizlem

N1 -0.189 (2)
c2 0.052 (2)
C3 0.157 (2)
c4 -0.235 (2) -0.180 (2)
N5 0.128 (2) 0.075(2)
Cé 0.086 (2)
N7 0.009 (2)
C8 0.018 (3)
9 0.154 (2)
C20 -0.004 (2)
c21 0.004 (3)

c22 0.000 (3)

C23 -0.003 (3)

C24 0.003 (3)

C25 10.001 (3)

C30 0.040 (2)

C31 -0.036 (3)

Cc32 -0.029 (3)

C33 0.019 (3)

C34 0.016 (4)

C35 1 0.001 (3)

C36 -0.012 (3)

Ayrica  ¢izelge 5.12° de  7-asetil-5-benzoil-6-fenil-8-metil-4,7-
dihidropirazolo [1,5,c]-1H-pirimidin-2-on bilesiginin bag uzunluklar ¢izelge
5.12. de , gizelge 5.13” de bag agllan; torsiyon agilar1 ise gizelge 5.15° de
verilmisgtir.
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Cizelge 5.12 CxH;9O3N; Kristalinde Atomlararast Bag Uzunluklari(A).

06 C6 1.227(4) C20 C25 1.399(4)
010 C10  1.197(4) c21 €2 1.375(5)
030 C30  1227(3) C21  HC21  091(3)
Nl C2 1.401(4) c2 C23 1.374(6)
Nl  Cé6 1.403(4) C22 HC22  0.96(3)
N1 HNI 0.87(3) C23  C24 1.365(6)
N5 Cé6 1.324(4) C23 HC23 0.92(3)
N5 N7 1.401(4) C24 €25 1.380(5)
N5 C4 1.488(4) C24 HC24  0.90(3)
N7 C8 1.283(4) C25 HC25 0.87(3)
c2 3 1.343(4) c30 C31 1.483(5)
C2 C20  1.486(5) Cc31  C32 1.381(5)
Cc3 €30 1.483(3) C31 C36 1.396(5)
c3 c4 1.497(4) Cc32 33 1.384(5)
c4 9 1.516(5) C32 HC32 0.98(3)
C4 H4 0.98 C33 C34 1.391(6)
c8  C80 1.472(5) C33 HC33 0.93(3)
c8  C9 1.523(4) C34 C35 1.366(6)
c9 Cl10 1.532(5) C34 HC34 1.03(3)
c9 HY 0.98 C35 C36 1.372(5)
Ci0 Cl1 1.471(5) C35 HC35 0.92(3)
Cll HIIA  1.01(3) C36 HC36 0.99(3)

Cll HIIB  0.90(3) C80 H80A 1.02(3)

Cll HIIC  0.94(3) C80 HS80B 0.95(3)

C20 C21 1.383(4) C80 HB80C 0.92(3)



97

Cizelge 5.13 C;H9O;3N; Kristalinde Atomlararas1 Bag Agilari (°).

C2
c2
C2
C2
C3
C3
C3
C3
C4
C4
N1
N5
N5
NS5
NS5
N7
N7
N7
Cé
Cé
Cé
C8
C8
C8
C8
C8
C8
C9
06
06
010
o10

N1
N1
C3
C3
C2
Cc2
C4
Cc4
C9
Cc9
167]
C4
C4
C4
Cé
C8
C8
N5
N5
N5
N1
N7
c9
C9
C80
C80
C80
C4
6]
Cé
C10
C10

Cé6
HN1
C30
C4
N1
C20
c9
H4
C8
H9
C20
C3
C9
H4
N1
C80
Cc9
C4
N7
C4
HNI1
N5
C10
HY9
H80A
H80B
H80C
H4
NS5
N1
Cll1
Cc9

123.5(3)
117.4Q2)
125.3(3)
116.93)
119.2(3)
127.0(3)
119.5(3)
109.02)
101.6(3)
110.1(2)
113.5(3)
109.3(3)
100.4(3)
109.0(2)
112.2(3)
121.7(3)
113.93)
112.0(3)
122.7(3)
125.23)
116.1(2)
106.9(3)
111.6(3)
110.12)
112.8(2)
108.0(2)
114.12)
109.02)
126.1(4)
121.7(3)
123.6(4)
120.1(4)

Cll
C10
C10
C10
C10
C21
C21
C25
C22
C22
C20
C23
C23
C21
C24
C24
C22
C23
C23
C25
C24
C24
C20
030
C30
C80
H11A
H11A
H11B
H80A
H80A
H80B

C10
C9
Cl1
Cl1
Ci1t
C20
C20
C20
C21
C21
C21
C22
Cc22
C22
C23
C23
C23
C24
C24
C24
C25
C25
C25
C30
C3
C8
C11
Cl11
Ccl1
C80
C80
C80

c9
HY
H11A
H11B
H11C
C25
c2
c2
C20
HC21
HC21
c21
HC22
HC22
c22
HC23
HC23
C25
HC24
HC24
C20
HC25
HC25
C3
c4
C9
H11B
H11C
H11C
H80B
H80C
H80C

116.2(4)
110.12)
104.3(2)
109.2(2)
114.8(2)
118.1(2)
122.3(3)
119.5(3)
120.9(3)
124.42)
114.6(2)
120.1(4)
119.42)
120.5(2)
120.3(4)
120.8(2)
118.9(2)
120.1(4)
122.5(2)
117.32)
120.5(4)
117.92)
121.2(2)
118.5(3)
117.3(3)
124.3(3)
106.1(2)
118.9(2)
103.02)
113.82)
100.7(2)
107.4(2)



98

Cizelge 5.14 (Devam) CxH;9O3N; Kristalinde Atomlararas: Bag Agilar1 (°).

C3
C4
030
C31
C31
C31
C32
C32
C32
C32
C33

C30
Cc9
C30
C32
C32
C36
C33
C33
C31
C31
C32

C31
C10
C31
C33
HC32
HC36
C34
HC33
C36
C30
HC32

120.6(3)
113.4(3)
120.7(3)
120.0(4)
117.52)
114.1Q2)
120.2(4)
121.8(2)
119.4(4)
121.4(3)
122.2(2)

C33
C34
C34
C34
C35
C35
C35
C35
C36
C36

C34
C35
C35
C33
C34
C34
C36
C36
C31
C35

HC34
C36
HC35
HC33
C33

HC34 ..

C31
HC36

C30
HC35

116.4(2)
121.2(4)
117.5(2)
118.0(2)
119.3(4)
124.2(2)
119.8(4)
125.7(2)
119.0(3)
121.2(2)



99

Cizelge 5.15 Cy,H;9O;3N; Kristalinde Atomlararasi Torsiyon Agilari (°).

c2
c2
c2
c2
c2
2
c2
c2
C3
C3
c3
c3
c4
Cc4
c4
Cc4
c6
C6
c6
C6
c6
N1
N1

N1 -

N1
N5
NS
N5
NS5
N7
N7
N7

C3
C3
N1
N1
C20

C20

C3
C3
C2
C2
C30
C30
C3
C3
NS

NS
N1
N1
N5
NS5
C2
C2
C2
C2
N7
N7
C4

NS
NS
N5

C4
C4
Cé
Cé
C21
C25
C30
C30
C20
C20
C31
C31
C30
C30
Cé
N7
N7
Cc2
C2
C4
C4
C3
C3
C20
C20
C8
C8
c9
C9
C4
C4
Ceé

NS
C9
06

NS5

C22

C24

030
C31
C21
C25
C32
C36
030
C31

06

C20
C3
c9
C4
C30
C21
C25
C80
C9
C8
C10
Cc9
C3
06

34.7(4)
149.4(3)
-159.1(3)
22.6(5)
177.4(3)
-177.1(3)
146.4(3)
-39.1(4)
143.1(3)
-38.7(5)
-42.6(5)
142.3(3)
25.8(4)
148.7(2)
-170.8(3)
-13.1(4)
170.1(3)
21.0(5)
165.2(3)
-34.8(5)
161.3(3)
-10.8(5)
176.9(3)
-43.7(4)
134.5(3)
178.3(3)
-2.4(4)
-20.7(3)
-140.6(3)
22.0(4)
148.5(3)
5.6(6)

N7
N7
N7
C80
C80

NS
C8
C8

C8
Cs8
C4
C4
NS

C9
C9
c9
c9

C23
C24
C20
C30
C30
C3
C3
C31
C32
C33
C34
C35
C31
C31
C31

Cé
Cc9
c9
Cc9

(6

C9

c9

Cé6

Cl10

C10
C10
C10

C32
C33
C34
C35
C36
C36
C36
C32

N1 -1762(3)
C4  15.8(4)
Cl0  137.0(4)
C10 -43.7(5)
C4  -1649(3)
C8  -140.0(3)
C10  100.1(4)
N1 74(5
010 42.4(5)
Cl1 -140.3(3)
Cll 105.6(4)
010 -71.6(5)
C30 -10.3(6)
C23  0.5(6)
C4  162.003)
Cc24  02(7)
C24 0505
Cc25  -0.5(7)
C20  0.1(7)
c22  -0.8(5
C32  131.94)
C36 -43.2(5)
N5  -152.4(3)
co  -37.7(4)
C33 -174.3(4)
C34  -2.1(7)
C35  1.8(7)
C36 -0.1(7)
C31  -12(7)
C35  0.9(6)
C35  176.1(4)
C33  0.8(6)
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Bilesigin ana grubunda <C-N>, <N-N>, <C-C>, <C=N>, bag uzunluklar1
sirastyla 1.404(4)A, 1.401(4)A, 1.469(4)A, 1.283(4)A dur. Fenil grubunda <C-
C> = 1.380(5)A, <C-C-C>= 120.4(4)° dir. 5-Benzoil-1-metil-4-fenilpirimidin-
2-tion bilesiginde, <C-N>= 1.397(4)A, Fenil grubunda <C-C>=1.377(6)A, <C-
C-C>= 120.0(4)° (Ozbey, 1991). Goriildiigii gibi bag uzunluk ve ag1 degerleri
fonksiyonel gruplarmn olusturdugu kii¢iik sapmalar diginda olduk¢a uyumtudur.
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EKLER

Ek.1. C,HgN".C, H;O,"H,0 Kristaline Ait Atomlarin gézlenen ve hesaplanan yap1
faktorii degerleri.



HKL Fc
190 2225
2-90 1090
0-80 4350
180 1161
280 5.23
380 9.93
4-80 1670
170 6.94
270 1290
370 6185
4.7 0 2008
5-70 7.89
6-70 6.79
0-6 0 24145
160 9.43
260 429
3-6 0 4362
460 1.36
56 0 2497
660 9.10
76 0 1198
1-5 0 35178
250 6651
3-50 10126
450 2011
5-5 0 155.60
6-50 3.14
750 0.52
0-4 0 59936
140 9765
240 103.02
340 25111
440 06818
540 6702
640 6.08
740 1014
840 6786
1-3 0 4018.66
2-30 4955
330 1974
4-30 7.07
530 4.58
630 5729
730 2884
8§-3 0 2985
02 0 114688
120 63.09
2-2 0 223022
320 9674
4-2 0 309.81
520 7.55
620 2759
720 342
8§20 2293
920 0.69
1-1 0 53166
2-1 0 50758
3-10 65373
4-1 0 294.60
5-1 0 8084
6-10 3355
7-10 7427
8§-10 0.28
9-1 0 1076
1 00 12552
2 0 0 565579
300 6115
400 228
500 6.26

Fo
3.93
2.13

38.43
14.25
5.80
13.33
17.26
5.98
11.24
68.69
21.79
10.45
1.08
233.72
11.92
3.86
41.19
391
25.46
10.97
1.29
318.66
61.67
103.24
14.57
161.04
2.53
0.58
565.45
87.48
116.24
22491
67.58
60.14
848
13.72
85.97

3545.71

42.47
15.90
843

3.98

5822
27.49
41.20

950.39

7133

2101.87

118.39
291.99
443
2647
3.13
26.96
0.56
501.99
508.35
629.80

 307.38

78.45
34.13
65.02
0.00

11.38
96.64

5297.56

49.03
1.09
4.13

N bAWN—=O

101
QN
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N
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—

1

W~

1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1

HKL Fc
1

5.28
14.50
18.56
25.73

1.86
20.31

2.56

0.65
31.05
10.60
2733
37.31

5.65

2.62
23.45
10.19
3853
57.81
76.22
80.94
82.62
53.84
25.99
13.09
10.80
26.30
13.56
6.37
30.97
50.32
7.49
56.47

140.77
3047
11.13
86.05
376.13
60.74
28.15

7.99
18.08

8.10

164.69
48.34
78.79
72.96
79.52
48.36
7157
266.01
119.37
292.54

8.54
91.37
7.93
25.92
13.31
2532

L.13
15.63
100.22
185.28

410.62
9.34
27894
75.23
54.97
76.26
21.20

Fo
0.63
1.83
346
333
420
1827
1.31
1.03
30.15
14.07
36.74
49.31
720
0.22
24.69
15.05
46.36
55.68
80.62
81.47
87.33
60.30
28.26

-13.67

19.71
3.18
1.84
5.15
2751
45.52
5.62
53.77
120.22
26.67
11.74
85.91
370.24
60.45
34.42
6.93
221
9.17
168.01
50.41
71.24
65.09
63.78
42,77
68.84
257.93
118.88
290.18
7.72
93.76
8.22
28.57
17.12
24.41
1.10
15.07
90.24
160.97
363.32
1241
262.41
72.54
51.31
76.23
24.10
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HKL Fc
<73 18.18
-6 -3 3732
53 301
-4 -3 42.77
-3 -3 53.14
-2 -3 57.31
-1 -3 22481
0-3 906.16
1-3 236.94
2.3 893.48
33 255.34
43 253.01
53 33.22
6 -3 0.62
7-3 895
8 -3 491
-9 2 2.02
-8 2 241
-7 -2 37.51
-6 -2 42.03
-5 -2 416:23
-4 -2 408.15
-3 2 255.05
<22 591.74
-1 2 160.83
0 -2 101.96
1-2 60.05
2-2 37.34
32 232.17
4 -2 128.26
52 52.78
6 -2 79.86
7 -2 23.18
8 -2 23.92
92 9.22
9 -1 0.63
-8 -1 7.60
-7 -1 14.04
-6 -1 109.47
-5 -1 101.58
-4 -1 32.43
<3 -1 325.50
<2 -1 1431.27
-1 -1 471.05
0-1 326.27
1-1 10.79
2-1 386.06
3.1 420.97
4 -1 112.44
5-1 3112
6 -1 143.55
7 -1 18.56
8 -1 40.42
9 -1 9.54
90 397
-8 0 21.70
70 99.23
6 0 0.25
S50 45.24
4 0 86.61
30 480.10
20 605.10
10 1642.55
00 158.51
10 232.77
20 598.20
30 1155.13
40 350.80
50 3.49

Fo
20.48
34,18
2.83
47.16
52.65
33.05
217.86
87445
245.41
922.13
230.28
252.11
28.76
1.04
8.67
5.63
041
2.44
37.29
44.06
395.52
439.53
272.57
608.93
160.59
96.52
82.10
46.54
242.20
127.76
49.58
72.34
22.21

23.52
7.58
0.00
10.98
13.31
105.90

89.43
35.57
304.31

1491.21

467.93
323.53
2027
393.31
424.26
107.53
35.03
138.02
17.19
45.25
1.00
349
25.87
99.29
0.31
47.68
83.01
514.59
583.09

1766.96

222.51
240.56
648.51

1175.04

345.40
3.74

HKL

0-9
19
-4 -8
-3 -8
2 -8
-1 -8
0-8

1
2
3
4
6
-5
4
-3
2
-1
0
1
27
3
4
5
-7
-6
-5
4
-3
2
-1
0
1

26
36
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Cizelge E.1. L. Kristal i¢in, yansimalarm gozlenen ve hesaplanan yap: faktorli degerleri

Fc
6.87
1146
4.78
9.84
30.93
14.59
4.52
6.44
14.97
4.31
0.06
5.78
17.25
1.74
8.53
52.50
20.11
140.70
22.50
59.90
2.16
2.92
56.55
3.61
5.50
6.02
36.65
6.71
108.78
5.53
296.43
39.92
71.59
31.63
92.47
11.46
3.53
23.61
2.08
92.46
21.88
202.70
67.33
0.78
23.90
72.14
28.89
190.98
32.30
23.07
8.37
7.79
50.25
0.57
33.69
22.67
4.59
38.25
106.24
30.36
51.69
27228
207.15
98.81
12.97
42.00
29.95
30.51

10.35

Fo
0.82
223
0.74
10.90
33.17
12.00
6.71
8.13
25.73
8.85
0.13
0.95
20.33
292
9.65
53.74
26.18
147.39
24.84
71.90
2.94
441
93.00
0.30
6.65
6.78
37.77
7.03
101.96
4.63
292.76
34.81
70.98
2527
8.61
13.39
5.03
29.31
1.74
92.68
26.01
205.12
58.64
1.23
27.36
75.52
30.26
184.23
3495
21.19
9.30
10.39
75.34
0.05
36.47
22.86
3.55
37.95
101.53
25.12
41.52
271.02
213.46
105.43
12.15
39.21
32.95
35.96
1.35
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Cizelge E.1. (Devam) L. Kristal igin, yansimalarin gdzlenen ve hesaplanan yapi faktorit degerleri

200.85
104.34
1951.59
70.99
510.11
156.91
31221
88.22
51.86
101.99
2234
6.08
1.31
42.19
39.99
38.61
111.30
273.57
340.89
510.40
42117
1932.95
207.83
126.63
56.39
171.35
54.57
16.22
7.50
7.18
11.63
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Cizelge E.1. (Devam) I. Kristal i¢in, yansimalarin gozlenen ve hesaplanan yap1 faktdrii degerleri
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Ek.2. C,H;Br, Kristaline Ait Atomlarin gézlenen ve hesaplanan yapi
faktorii degerleri. ’
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Cizelge E.2. II. Kristal i¢in, yansimalarm gbzlenen ve hesaplanan yap: faktorii degerleri
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776.39
5911.24
200.09
4485.08
107.18
92.10
153.19
422.19
34040
54.25
420.69
2690.94
824432
19757.92
24002.59
3314.18
9074.72
1368.80
5.37
1478.28
493.63
2524
4.87
189.54
2233.96
80.77
10675.37
4.05
3073.04
1.34
1046.61
244 .01
1675.76
93.04
62.44
425
69.57
39.90
20.47
18.11
1173.31
327.92
7956.78
318.27
1888.79
659.52
111.26
182.22
797.60
23.79
267.80
302.38
662.02
1526.49

HKL Fc

250 16288
350 30086
450 46510
550 173

660 2484
560 14173
460 1934
360 107128
260 21490
-1 60 17383
060 738
160 441

260 1322
360 14729
460 15688
570 6333
470 21963
370 2411

270 14756
-1 70 163.06
070 204

170 207

270 15548
380 11229
280 428

180 403

080 49

081 132

1-8 1 173.02
281 2249
3-8 1 43830
271 9468
-7 1 151513
071 6753

1-7 1 173439
271 16778
371 6790
471 13678
57 1 401.89
461 62746
361 47040
2-6 1 133045
s1-6 1 23744
061 741

1-61 23402
261 30382
361 105223
461 89.06
561 5604
661 356

551 201

451 1711
351 12205
251 135113
s1-5 1 138879
0-5 1 2607.70
1-5 1 180546
251 051

351 6041
451 122075
551 34585
6-5 1 57110
751 11364
541 15926
44 1 135706
341 7127
241 509297
141 24651
0-4 1 209.64

Fo
158.06
288.96
490.39
7.13
0.77
36.58
48.65
971.47
207.05
183.21
107.94
18.95
27.62
177.64
239.46
71.09
235.70
1.77
188.87
114.63
40.52
18.01
102.44
19.27
49.16
58.09
8.78
204.25
45.64
61.48
424,70
51.41
1414.29
100.23
1797.70
141.94
22.73
78.59
395.08
730.87
463.23

1330.28 -

216.99
14.85
226.43
308.77
902.80
89.54
24.75
135.62
7.59
13.21
120.71
1287.05
1300.20
2538.80
1793.57
30.25
78.59
1163.30
326.15
581.78
159.29
137.90
1395.09
50.71
4795.70
240.97
192.91

HKL Fc
541 22112
641 15.90
741 8653
-6 -3 1 0.08
53 1 73240
4 -3 1 23361
331 57645
2 -3 1 2645.68
-131 7.78
0-3 1 101981
131 52977
231 5.07
331 11517
4-3 1 307053
531 2173
6-3 1 72208
731 0.15
721 2.62
6 -2 1 12.83
521 15126
4 -2 1 1092.24
-3 -2 1 404048
221 350.02
-1-2 1 258047
0-21 10.09
1-21 25950
221 12870
321 271535
4-2 1 72829
5§21 70571
6-2 1 17.43
721 24847
-7-1 1 2898
-6 -1 1 50057
S5-1 1 77888
<4 -1 1 3994.49
311 97552
2 -1 1 208235
-1 -1 1 3568.10
0-1 1 18352
-1 1 31076
2 -1 1 914846
311 2.85
4 -1 1 3527.63
5-1 1 22275
6-11 3611
7-11 7788
<701 8181
6 01 29263
-5 0 1 244.09
401 0.33
<301 23961
2 0 1 2305.80
-1 01 8.82
101 8748
2 01 495288
301 8497
4 01 487092
501 61417
6 01 78015
701 20202
<711 6004
6 1 1 967.55
S5 1 1 46145
4 11 6433.74
311 12.67
-2 1 1 370325
-1 11 1476322
011 97547

Fo
230.12
21.70
78.16
17.09
677.17
184.20
534.55
2656.89
9.75
912.35
592.42
7.53
136.47
3071.68
17.60
719.05
8.85
25.61
247
184.20
1118.82
4044.06
329.24
2567.15
50.20
283.18
231.23
2442.65
669.58
737.48
16.99
299.84
22.62
52221
748.78
3838.90
993.64
2042.30
3463.25
203.21
369.34
9542.94
8.93
353538
206.70
4747
1.49
188.53
234.20
316.10
537
211.28
2201.80
15.80
75.59
4846.51
65.36
4967.80
663.91
772.32
251.69
1.52
968.43
441.96
6230.46
7.00
3823.81
15549.64
915.30

HKL Fc
511 5142
611 3128
711 2815
721 49087
62 1 47006
521 39602
421 721
321 254836
221 93960
-2 1 731914
021 128092
121 33878
2 21 305726
321 321541
421 314209
521 17044
621 106545
721 139
731 15390
631 1664
53 1 2446.50
431 82821
331 19072
2 3 1 5342.00
-1 3 1 741977
031 4624
13 1 23988.10
231 161626
331 411603
431 100595
531 7966
631 06l
741 71769
641 467
541 5722
4 4 1 1603.67
3 41 1698.84
241 162232
-1 41 6181.00
041 31677
141 522
241 7032
3.4 1 176345
441 11891
541 89075
6 51 25687
551 7311
451 9177
351 4318
251 74405
-1 5 1 2817.61
051 38887
151 648279
251 65207
351 161881
451 8657
551 1792
661 297
561 9458
4 6 1 1048.94
361 624
2 6 1 253507
-1 6 1 44807
061 78390
161 529
261 15945
361 22025
46 1 30184
571 110

Fo
59.58
144.56
43.04
533.42
416.70
402.38
64.58
2620.56
996.72
7559.41
1211.20
324.83
2890.61
3111.01
3085.21
184.87
1181.68
33.55
129.16
69.68
2474.09
822.59
191.56
5505.92
7413.80
58.27
23753.85
1404.22
3968.42
1116.37
102.19
54.43
689.28
57.34
58.83
1553.29
1794.60
1660.82
6508.78
339.50
11.08
84.99
1810.13
152.59
843.00
226.07
770.29
64.38
453.31
748.11
3265.23
4218.04
5999.70
637.78
1735.18
31.60
65.76
40.67
122.87
1050.55
53.80
2583.24
516.65
845.13
5247
165.19
236.07
385.92
18.32
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Cizelge E.2. (Devam) IL. Kristal i¢in, yansimalarin gbzlenen ve hesaplanan yap: faktorii degerleri

1757.98
99.68
509.30
518.07
143.95
122
508.30
15.93
565.38
48.38
672.01
31.09
117.66
5.99
439.33
0.07
415.37
119.64
54322
108.18
22.83
1771.60
2754.00
2019.09
1874.03
0.83
157.46
155.13
97.32
261.24
131.93
1831.95
535.79
1914.06
208.96
194.93
346.16
779.63
1086.90
55.35
1.44
1199.65
41091
138.45
407.06
15432.21
3.38
10422.89
2779.09
448.83
896.93
670.88
2.85
332.98
485.98
7.64
4195.61
4495.58
3520.58
5041.06
6.43
620.19
412.66
3166.50
20.84
72.68
102.66
43.79
18.95
2 42595

1960.47
64.97
537.93
555.04
208.81
105.42
539.07
23.20
538.50
24.87
613.38
18.32
83.64
93.98
345.37
151.99
367.46
169.93
608.56
130.55
32.57
1813.25
2813.76
2034.59
1630.15
20.91
215.56
216.99
7151
27747
94.22
1853.98
552.17
1808.06
206.35
167.71
331.01
843.71
1023.85
29.84
25.00
1178.33
379.24
147.22
368.87
15007.04
18.32
9879.40
2768.66
448.65
866.53
706.68
2.83
357.71
518.87
6.19
4022.37
4550.65
3515.11
4829.54
18.74
58591
430.75
2912.94
2297
32.01
12.33
113.33
66.55
474.85

0 -2
1-2
2 -2
32
4 -2
5-2
6 -2
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-5

-5
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16334.85
7902.29
14745.70
289.09
1630.61
1468.89
567.65
517.90
229.68
106.06
670.86
1004.34
10994.86
55.42
19871.01
392.76
802.22
0.65
2206.90
323.67
1103.08
22.50
21.30
824
258.73
191.86
546.26
3.14
2969.71
19218.77
42.53
7327.31
2047.03
7.73
501.22

1497.78 -

9.10
567.88
2.50
72.14
192.07
1144.59
6495.80
6831.27
8827.95
3164.44
1296.16
222.22
1530.03
1754.51
62.40

398.06 .
0.45
26.25
259.65
519.52
1246.50
4225.12
398.07
4088.13
90.19
341.59
35.54
832.17
1.94
604.59
50.49
43.91
52.70
745.00

15671.52
8388.88
14671.33
282.77
1634.09
1400.56
615.80
517.76
327.92
168.98
742.79
1064.04
10484.72
41.93
20157.58
397.51
949.55
6.94
2192.66
296.47
1110.68
17.29
13.74
21.81
289.37
'235.70
535.11
23.20
2874.89
19967.59
44.82
7536.10
2215.56
15.23
490.93
1499.93
15.42
616.40
55.51
76.02
142.52
1167.47
6562.01
7065.21
9242.76
3130.08
1274.83
27991
1464.25
1791.50
58.27
490.93
13.56
13.56
256.74
486.08
1217.15
4316.82
375.93
4369.86
76.66
349.00
6.56

- 752.79

20.14
574.75
435
14.01
51.06
703.44

PO NN YgI YNNI D D DD DD R R RS DD D WWWWWWW
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700.44
31245
18.13
244.52
428.02
515.61
215.94
12.34
0.06
930.27
29.46
4761.43
0.31
2540.79
202.27
766.77
319.53
2837.58
114.98
259.80
299.46
352.46
493.77
1.15
267.59
538.89
52841
518.69
19.00
193.30
70.59
58.15
100.29
966.81
524.41
240.64
794.65
408.60
110.78
1837.42
418.12
0.02
91.87
34.08
644.21
36.45
1189.11
6.01
441
192.40
55.98
155.55
1.94
22.60
239
11.02
67.89
158.39
0.74
45.26
118.43
250.10
38.19
49.94
279.33

19.09
493.70
3.31
33.44
26.53

671.47
313.50
4.50
245.54
43227
563.69
257.53
7.80
232
914.56
18.11
4720.00
28.79
2649.35
261.06
748.11
331.90
2784.08
106.93
358.17
310.92
340.40
463.76
22.50
254.02
584.73
562.53
503.44
10.60
180.25
33.27
66.35
111.00
843.71
578.85
200.78
937.57
468.50
118.31
1826.77
439.91
12.16
100.23
4.50
689.92
144.27
1323.17
21.81
15.13
210.57
29.18
194.61
69.37
50.02
41.77
118.85
45.15
14427
28.40
131.95
291
211.64
28.79
3.85
224.97
69.98
451.24
26.61
88.62
55.15

-5

-5
-5
-5
-5
-5
-5

LI L0 L0 L9 L0 LY WD W) W) L) L W L W) L) L) W WD) L L)L WL ) W W WL W W W WL LWL W W LW W LW W W LW WL UL WL W)W W W WW W LW L W W W

161.23
682.11
606.66
893.03
484.86
21.19
6.97
1970.93
75.38
2280.87
9.98
206.07
18.22
278.46
160.55
584.69
0.18
2403.00
129.12
259.51
186.18
852.29
239.27
942.79
141.17
170.22
194.07
2377.23
36.50
4559.88
1985.13
254.10
377330
9907.96
2770.60
6342.20
2.34
459.13
108.36
44326
478.91
1433.58
561.54
155.72
107.10
10730.14
2119.89
5957.58
410.51
142.36
77291
21521
1970.53
545
0.11
5.64
1417.49
670.89
3739.05
6115.71
146.44
927.85
31446.82
2903.20
20430.86
3711.50
294.47
845.59
465.59
837.63

242.11
656.39
590.64
860.08
490.93
37.17
435
1891.97
92.57
2096.66
32.71
214.48
9.52
282.717
175.70
585.32
1.07
2266.36
100.96
237.95
177.32
771.64
207.40
930.86
29.71
24.63
245.15
2253.60
4.55
4361.80
2058.87
26541
3587.78
9763.38
2830.60
6054.61
3.00
482.86
74.12
535.11
391.69
1492.38
523.89
190.88
112.81
11100.34
1946.46
6278.68
417.69
130.27
698.27
209.16
2128.05
313
16.29
17.49
1569.67
631.02
3416.04
6234.31
179.93
1030.89
31397.83
3020.53
20557.75
3714.51
335.02
911.61
593.61
860.08
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Cizelge E.2. (Devam) II. Kristal i¢in, yansimalarin gozlenen ve hésaplanan yap1 faktorlt degerleri

5999.20 6077.40
15786.77 16660.59
1597.99 1659.82
13714.86 13746.98
362.84 44453
5.10 5.71
242 10.60
1813.96 1861.33
278.19 29145
239.28 27221
6.64  10.68
62.84  28.53
840.28 881.67
1086.42 1049.76
267172 2740.50
145.12  184.20
303.59 34991
8127.14 8142.77
19807.62 20265.07
3721.11 405647
14254.16 13553.22
190.79  185.53
89420 948.80
825.63 862.94
137.76  153.19
175.76  218.79
492.66  532.29
1192.53 1246.25
603.15 568.91
813.21 836.64
12103.20 12211.16
1875.82 1881.38
16175.78 15763.25
1922.81 1790.47
12135 113.59
53.68  66.95
932.81 840.88
296.50  273.02
210.58 234.58
413 1225
37.82 3837
9.57 3355
1090.26 1076.80
1.02 0.77
8891  76.66
286.35 310.06
4878.78 4807.53
1511.81 143454
5073.70 4971.24
1794.58 1759.65
368.77 37545
163.69  98.04
27890  306.63
44.61 7.66
3126 1811
21757 242.87
234.64 239.46
1177.71  1170.80
4418.30 432323
1407.61  1523.63
4412.31 464491
22825 20147
127.96  140.20
3223 3853
416.83  424.20
122.87  96.12
10.88  50.54
180.51 199.40
1642  28.01

827.25 819.79

25
35
45
-5 6
-4 6
36
2 6
-1 6
06
16
26
36
4 7
37
7
7
7
7

L

7
-8
-8
-8
-8
-7
-7
-1
-7
-7
-7
-7
-7
-6
6
-6
-6
¥
;
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478.97
42,96
3.57
44.25
165.19
372.17
445.70
1188.84
6.63
532.77
156.49
34.20
224.25
3.69
725.03
25.16
180.53
10.06
20.17
156.20
291
931.55
166.09
268.62
522.25
1343.05
180.35
204.61
27.62
162.57
9.73
79.38
450.54
39.04
1.47
456.75
486.56
2044.16
3235
921.65
138.42
10.01
4751
105.12
422.87
4.74
4291.85
503.69
2834.60
99.82
69.04
21.26
401.08
17.63
52.85
530.28
312.19
977.97
128.13
320.94
756.90
890.20
189.61
335.96
202.33
18.40
407.45
59.04
241

1.68

460.09
15.80
83.87
32.85
182.55
407.78
531.73
1223.11
11.41
495.80
188.87
5533
196.65
13.83
681.62
3747
256.35
54.07
101.95
173.44
71.21
1020.73
191.22
294.37
57124
1423.47
195.97
256.35
16.19
186.53
46.97
73.28
45591
21.36
7.80
477.51
491.47
1757.60
40.67
874.44
126.13
13.38
46.80
116.99
479.65
1.34
4394.08
477.51
2636.81
195.29
82.75
5.09
502.89
50.54
16.39
514.44
324.83
957.84
135.05
308.34
700.86
856.51
22827
331.46
206.70
55.51
378.29
17.60
30.51
8.49

-3
-3
-3
-3
-3
-3
-3
2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
<2
-2
-2
-2
-2
-1
-1
-1
-1
-1
-1

-1

-1

-1

-1

-1

-1

-1

-1

-1
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1852.33 197345
5696 61.86
132.92  141.65
580.55 609.76
3790 3822
164.48 144.56
0.14 9327
13.83  47.13
201.68 204.60
1233.08 1204.42
126922  1282.67
3483.81 3263.83
2649.69 255234
1786.19  1693.78
438.61 453.83
143.20 154.71
68896 669.58
67.06 21.81
1917.29 2061.08
257  96.12
42229 503.44
66.91  54.61
1672 11.74
68598  706.03
23038  270.60
1197.16 1134.37
734.60 77435
22248  219.87
648.26 707.33
606.05 643.33
4.37 4.61
8245 7859
301.01 316.53
37029 381.15
25169 345.82
195.30  12.68
832 5247
0.74  82.09
625.12 62491
567 17.09
836495 8158.18
5941  41.77
13103.84 14019.97
1081.58 1153.34
368 14.75
3221.98 3407.50
5829.99 5624.18
595.71 537.37
3847.14 3986.88
596  29.58
205.18 254.79
22,55  51.59
887.77 871.56
1071.77  988.27
2538.92 2535.12
1453.16  1450.28
1390 18.74
129.67 14194
4911.96 4810.92
3102.14 323741
3101.79 3233.25
188.31 157.14
883 1938
854.07 797.60
7593 3133
49491 63839
240 3747
920 1044 -
4297 L15

1225.17 1193.44

1
2
3
4
5

6
-7
-6
-5
-4

NN NNNNGASA AN TN NN NNV RBRRRDNDLAARNMARARLALLLWLWLWLWWLWWWWWWWRNNNNDN

4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
5
S
5
5
5
)
5
5
5
5
S

500.86
7729.25
2171.99
4307.00
2156.88

153.17

22.49
1850.56
17.55
3576.40

311.97

199.50
1833.72
8019.69

79.51
4477.25

90.42

0.71

46.81

407.50
24.27
5.10
4231
795.72
61.77
4102.29
31.10
16.11

918.89
4695.98
349.25
2878.94

70.34
426.70

519.67

914.82

61.43

16.72
2766.91
1386.66
1705.49
1659.45

106.10

0.81

73.83

26.63

706.17

156.58

195.35

7.85

584.54
354.88

821.25

9.32

48.87

102.37

916.58

34.03

72231

5.34
173.67
650.35

3.99

226.61

189.51

373.21

414.93

951.99

30.84
101.14

47591
7561.53
2204.09
4243.42
2200.66
107.94
2113
1882.44
29.45
3464.68
31221
239.08
1977.79
8122.97
80.99
4280.04
79.24
38.22
48.65
332.79
29.71
64.19
11.16
742.12
24.39
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Cizelge E.2. (Devam) I Kristal i¢in, yansimalarin gézlenen ve hesaplanan yap1 faktorii degerleri
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11.38 8.93 5-5 8 121.04 5551 418 1547 1.23
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Cizelge E.2. (Devam) II. Kristal igin, yansimalarin gézlenen ve hesaplanan yapi faktorii degerleri

1628.87
665.22
461.12
216.14

35.84
5.09
1925
106.83
45735
17119

3046.84
736.69
1407.45
270.93

1.58
148
169.16
48.41
288.14
4.13
208.67
857.35
43.51
1570.62
3248
528.71
3171
0.01
190.60
160.41

1236.49
811.48

1110.52
150.53
28.77

14.07
1.48
60,76
131.21
507.33
119.05
16.77
408.88
248
121.56
171.45
531.83
2.10
189.72
0.29
0.23
0.10
2521
27391
649.92
390.47
495.58
349.92
36.47
78.65
180.19
279.88
1721.14
314.88
1942.21
20.64
223.17
561.91
178.63
286.08

1581.29
635.93
436.34
187.20
8.28
21.36
26.86
60.72
453.31
174.73
3450.34
725.60
1385.09
269.80
35.70
43.68
16.69
25.98
237.95
6.43
203.21
013.82
53.71
1324.06
44.82
550.45
6.07
23.91
179.60
30.78
1254.88
921.21
1115.56
121.25
64.58
29.18
69.98
29.05
130.00
483.93
136.19
37.17
457.48
13.47
65.56
179.93
663.91
45.80
136.76
84.99
31.46
6.56
22.16
296.05
606.15
379.24
493.63
308.34
29.84
76.23
195.29
23833
1638.03
333.68
2104.49
92.80
196.65
511.13
175.05
280.32

0
1
2
3
4
5
6
5
4
-3
-2
-1

2

-1 -3

-3
-3
-3
-3
-3
-3
-3
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
2
-2
-1
-1
-1
-1
-1
-1

-1

-1

-1

-1

-1

-1

-1

NNV DNONNNNND e s e et s b = OO COOOCODOCOCOOC

9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9

65.28
2014.89
354.55
1749.54
11.10
141.77
431.75
354.95
248.07
0.53
2683.12
869.41
4531.79
2440.52
0.95
1847.45
2146.88
124.19
2486.75
134.69
212.97
360.70
74.24
1286.74
110.10
209.33
1.37
2134.99
250.84
259.25
195.39
881.39
0.25
0.02
77.55
93.16
4058.73
731.06
5254.38
760.09
530.41
2728.00
3126.38
1064.49
2538.64
2.12
360.03
94.16
1115.76
479.89
97.99

0.08.
1171.86
897.01
1023.75
29.74
107.61
321.61
7.60
79.40
447.74
437.25
1420.97
1016.08
34.32
566.89
1981.88
422.18
1963.91
553.98

69.57
2096.66
327.47
1841.40
7.00
85.89
369.34
326.15
233.83
33.83
2502.07
847.96
4653.22
2591.92
1.83
1807.02
2156.27
117.78
2521.76
201.13
258.70
380.19
95.64
1378.74
102.44
216.99
19.81
2085.51
289.37
220.24
161.76
951.81
64.97
19.70
54.61
8143
3881.33
693.13
5367.46
754.80
441.96
2665.69
2983.12
1062.45
2565.91
68.76
365.60
20.80
1069.61
52221
100.23
12.08
1125.36
916.04
1034.80
32.01
125.86
340.40
16.29
7.26
383.53
403.36
1286.17
1147.55
17.19
620.65
1957.24
479.65
2032.39
492.55

-1
0
1
2
3
4

5

4

-3

-2

-1
0
1

2
3

4

-3

2

-1

0
1
2

-2

-1

2

-1

0
1
2
3
3
2
-1
0
1
2
3
4
4
3
2
-1
0
1
2
3
4
5
5
-4
3
2
-1
0
1
2
3
4
5
5
4
3

2
-1
0
1
2
3
4
5

3
3
3
3
3
3
4
4
4
4
4
4
4
4
4
S
5
5
5
5
5
5
6

6
-6
-6
-6
-6
-6
-6
-5
=5
-5

N NN N N N N N N

LLLLLLLLLLLLLG

-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2
-2

OO O \D OO \WOO\OO O WO \OWOWOWWYWWOWOWOWVY

230.67
1036.39
325.00
632.82
221.25
108.40
4491
187.14
20.52
129.65
741
23.51
17.37
1140.46
102.83
1.32
0.29
0.65
114.90
70.42
529.07
13.54
43.38
0.09
23.38
101.46
19.81
522.15
5.14
192.00
131.08
4.77
94.41
1.10
334.20
66.45
1464.77
138.22
164.85
114.26
61.61
1.71
405.08
729.54
904.82
150.27
344.97
10.02
8.00
1.44
16.50
88.47
200.75
270.56
2031.05
6.30
1136.84
5525
206.19
12.00
86.80
3.28
59.00
44.69
1074.68
187.75
1349.08
209.38
563.19
46.74

277.06
1096.90
347.64
625.52
174.41
139.91
94.22
160.52
130.83
179.27
8.93
77.09
17.60
1204.42
42.24

44.65
232

38.83

51.94

79.46
535.11
9.90
3944

2047

3.85
105.42
27.11
604.95
5.89
5335
110.75
6.13
66.35
17.39
358.17
115.68
1551.36
154.40
165.19
134.20
17.60
11.49
413.71
712.53
842.29
197.00
350.83
8.21
1.73
114.11
21.59
86.34
245.54
276.25
2021.41
571
1155.83
4.82
224.60
14.57
32.01
2427
56.98
16.59
1002.12
217.71
1366.09
215.56
547.59
23.44

3166.34
100.54
4675.17
64.97
634.23
179.74
4.12
42.63
248.27
15.40
271.08
18.12
172.31
941.85
30.08
1463.10
44.90
167.04
50.08
193.89
14.03
1782.49
1917.66
3632.18
2034.33
14.56
859.45
732.72
4.37
69.37
547.40
14.10
1349.98
140.95
50.85
123.02
933.48
429.95
301.13
14.23
59.30
72.16
2078.34
5022
2889.05
281.00
194.12
47797
729.01
211.57
594.74
232.04
21.45
19.72
205.72
509.51
65.11
244.12
351.52
702.16
396.20
37.03
480.23
437.58
178.48
451.89
115.76
1.01
204.74
35.02

3319.80
84.76
4521.08
51.06
611.57
150.49
18.74
493
242.49
24.39
304.93
41.14
182.22
938.31
22.73
1360.69
2091
166.13
100.47
99.50
221
1753.51
2184.67
3600.94
2055.55
29.84
741.46
690.56
16.99
4145
615.80
49.33
1456.79
131.95
29.31
116.73
876.61
374.04
284.42
29.71
36.88
82.31
2131.42
0.00
2835.80
278.28
187.86
492.01
788.67
182.88
663.28
267.80
57.16
32.43
203.90
422.19
33.13
263.83
277.47
734.17
453.31
62.05
470.08
505.08
191.22
440.42
99.74
45.64
221.69
26.73
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Cizelge E.2. (Devam) II. Kristal igin, yansimalarin gozlenen ve

160.81 118.05
5321 1571
0.71 3.44
186.07 203.90
20097 179.27
89.29 97.56
1123.67 1077.60
48.85  59.39
854.56  808.66
736.35 807.97
18739 223.14
633.44 62247
481.66  525.56
35115 296.89
628.65  605.55
21811 211.64
286.24 253.24
149  19.92
117447 119429
30.85 12.59
62.00 51.59
1292 87.02
12.19 5588
1.06 4145
60.25 3.17
27434 21699
402.87 389.76
9435 4272
59991 57943
42998 49255
186.05  169.29
2156.82 222820
538.61 554.46
7234 76.23
779.53  777.07
119.05 102.44
51791  500.70
153.81 6.68
21895 190.88
823.15 750.78
121048 1151.69
37799 360.95
157.55 189.54
62.69  33.69
204.13  230.49
40.77 3898
455  28.66
56.12 1.18
20.87 4.45
953 48.14
13.73 2262
1284.69 1275.70
1.37 3133
1529.03 1492.38
6.00  36.58
14535 148.10
87.66 1.46
27623 27342
3199  17.90
947 4433
138.51 10542
1260.71 112699
50.81  88.85
852.30 83593
531  23.67
3775 80.33
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11 5.95
11 521.10
11 33.02
11 1213
11 70.67
12 128.89
12 600.54
12 41443
12 1.53
12 3.67
12 997.16
11 197.11
11 6.65
11 276.27
11 17192
1T— 38.78
11 111.16
11 6.35
11 3734
11 153.06
11 83113
11 60143
11 64043
11 3.26
11 280.65
12 1.45
12 533.78
12 2.80
12 1134.90
12 0.83
12 508.73
12 6216
12 15824
12 13751
12 32249
12 7.83
12 161.70
12 44795
12 0.40
12 2.06
12 262.23
12 560.53
12 1163.48
12 1747.07
12 241.06
12 1542.30
12 117.17
12 282.81
12 2673
12 1346.05
12 L12
12 905.58
12 0.01
12 1471
12 9347
12 298.76
12 30.08
12 3.82
12 57639
12 4.68
12 3189.94
12 221.50
12 1165.19
12 115291
12 9575
12 7847

28.012 -3 012 633.56

540.77 2 012 110482
6.87 -1 012 394.59
84.09 0 012 1096.93
143.98 1012 1194
116.20 2 012 2509
631.63 3 012 26058
458.00 4 012 324.68
85.21 4 112 2234
55.51 3112 0.03
985.97 2 112 260.02
134.20 -1 112 36776
20.58 0 112 103112
235.70 2 212 2.56
188.87 -1 212 55240
4.55 0212 14154
215.20 1 212 15449
63.60 2 212 12241
20.14 3 212 60085
63.41 4 312 5887
877.33 3312 0.62
541.33 2 312 5992
523.89 -1 312 24799
0.00 0312 2644
310.49 1 312 18115
41.77 2 312 0.42
488.77 2 412 125.07
184.20 -1 412 9.19
115832 0 4 12 29.08
0.84 1 412 6371
467.44 0513 3374
128.06 1-513 15245
155.01 2513 84.69
126.41 2 413 3069
288.96 -1 413 2.12
32.99 0413 1232
98.29 1413 2000
448.13 2413 12513
81.21 3413 2380
32.29 -3 313 7517

24249 2313 2885
50782 -1 -313 393
118503 0 -3 13 0.04
189834 1 -3 13 33531
268.60 2-313 985
144194 3 3 13 29896
68.35 -3 213 156.27
234.95 2213 0.47
29.58 -1 213 1562
133740 0 -2 13 446.80

4.61 1213 1233
910.88 2 -2 13 1468.79
2391 3213 0.54
26.86 4 -2 13 898.99
114.63 4 -1 13 8.35

281.95 3113 1150
86.11 2 -113 3L30

29.84 -1 -1 13 239.66
531.73 0-113 2079
28.40 1-113 31059
2967.16 2-113 1.89
260.27 3-113 19532
115832 4 -113 70.18
108321 -4 013 184.68
104.92 -3 013 7.62
10.92 -1 013 22311

hesaplanan yapi1 fakttrd degerleri
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1194.29
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1009.85
348
28.92
261.85
301.95
46.47
10.05
240.21
408.28
1193.44
59.39
580.61
192.91
102.44
7.59
547.02
76.23
24.87
57.34
222.78
27.88
141.36
101.21
147.22
16.59
67.55
25.49
73.70
168.34
97.32
27.24
4.82
82.98
32.15
102.44
40.36
14.11
48.14
13.47
50.89
28236
45.15
286.48
220.24
59.96
59.39
528.92
54.43
1386.91
181.89
880.95
36.44
7.80
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309.20
98.04
243.63
34.12
205.65
112.55
194.27
59.39
240.59
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640.81
1826.81
301.82
15.93
201.54
0.02
1198.48
4.05
774.90
27.33
8.46
3343
0.92
250.91
34.72
1150.19
401.05
279.90
804.67
178.39
365.23
716.48
76.14
24.38
18.39
327.23
57.37
361.25
10.83
923.26
137.88
83.19
246.46
23297
127.72
319.26
0.52
66.08
44.88
13.56
23.97
217.87
58.77
413.19
6.51
12.74
154.46
1.11
258.69
17.83
2.82
70.81
4.14
55.32
9.13
56.13
5.27
12.51
7.32
284.06
421.48
182.34
1110.39
13.89
2.72

686.08
1793.57
259.88
18.01
189.87
127.51
1303.72
7.20
661.40
420
44.17
2.59
20.14
339.95
131.39
1118.00
388.32
177.64
963.13
190.88
407.29
742.12
25.61
56.98
40.21
384.96
117.26
385.92
109.47
874.44
137.90
66.75
232.34
204.25
21843
356.79
61.29
55.69
86.11
1.61
73.70
196.31
45.64
410.25
151.09
48.31
74.12
2297
263.43
85.44
9.44
126.41
93.75
29.98
6.68
8544
44.65
10.21
84.54 .
243.63
388.80
176.99
1131.09
38.83
23.55
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Ek.3. C,;H;gO;N; Kristaline Ait Atomlarin gézlenen ve hesaplanan
faktori degerleri.
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Cizelge E.3.1I1. Kristal i¢in, yansimalarin gézlenen ve hesaplanan yapi faktorii degerleri

HKUL Fe Fo HKL Fc Fo HKL Fe Fo HKL Fc Fo

10 0 57458 508.87 640 5220 4832 -5 80 5334 5033 391 5092 7145
2 00 129483 117868 -5 4 0 4851 46.60 4 80 5.14 7.38 491 0.34 7.57
300 813 9178 4 4 0 8801 85.04 380 3284 1290 591 14.36 5.31
400 429 4932 <340 8007 7921 -2 8 0 3871 3394 69 1 1.34 0.00
500 1.05 6.26 2 4 0 17556 15525 -1 80 331  16.89 791 2330 9.89
6 00 2272 3089 -1 4 0 112022 1172.30 080 5225 50.66 8§91 6.36 7.28
700 9168 7699 04 0 1093.78 109221 180 7033 7574 581 0.08 8.07
8§ 00 2769 2.82 1 40 28173 303.26 2 80 2466 1058 4 -8 1 0.67  30.09
9 00 3015 5.31 2 40 45418 47523 380 7.92 4.68 381 1838 1342
910 2603 4324 340 2933 1129 48090 1.83  15.04 281 0.15 797
810 2.19 2.70 4 40 19747 20293 580 1.61 2.94 -1-81 4935 5741
710 7.58 225 540 16061 15473 890 3.02 1.43 0-8 1 2532 3736
6 1 0 12357 113.08 6 40 215 3584 790 1277 6.17 1-81 22395 20345
510 19735 21222 740 2163 4024 69 0 4384 5714 281 0.10 1046
-4 10 2987 2951 950 0.16 6.81 5 9 0 12807 148.12 381 015 1277
31 0 342277 317023 -8 5 0 1673 12.39 490 1.62 12.52 481 2954 9.23
2210 67776 55424 -7 5 0 4065 7.57 390 .98 7.28 581 3.15 6.71
-1 1 0 266450 229334 -6 5 0 2832 14.08 2 9 0 22027 249.08 6 -8 1 0.02 5.48
110 42425 367.84 -5 50 4686 49.57 <190 8.78 5.07 7-8 1 53.08 1839
2 10 26134 24824 4 5 0 30606 31643 090 335 34.66 881 17.14  44.19
310 42394 42457 350 23695 23252 190 6.03 8.48 6 -7 1 3175 48.07
410 6602 6155 2 50 44993 46135 290 011 23.62 571 5104 2345
510 1103 1177 -1 50 9138 9522 390 0.01 3.39 471 12.87 0.00
610 3126 3889 050 1.02 9.25 490 033 1855 371 13.61 0.00
710 8164 7055 150 26732 27523 710 0 1320 5135 271 1432 9.01
810 1.68 5.31 250 10443 124.77 -6 10 0 5067 6.53 171 0.90 4.01
910 5360 9520 350 3048 32213 -5 10 0 4632 56.60 0-71 1.85 8.44
9 20 8644 9141 4 50 10425 100.16 410 0 1527 8.59 1-71 5367 4832
-8 20 12899 72.67 55 0 14747 13412 310 0 2337 3691 271 14.00  12.52
72 0 9328 104.86 650 2.87 8.80 210 0 1.84 8.69 3-71 19881 208.06
6 2 0 28300 243.54 750 2455 29790 -110 0 1.20 294 4-71 084 17.63
520 0.16 7.87 960 237 1631 010 0 6015 7261 571 3.38 4.30
-4 2 0 124035 114983 -8 6 0 9.39 6.71 110 0 026 11.89 6-71 337 2.94
32 0 44742 385.84 76 0 6924 7205 2100 4.73 0.00 771 169.70 169.75
2 2 0 321074 291135 -6 6 0 022 4115 611 0 0.00 1239 8§71 095 1517
-1 2 0 586260 545631 -5 6 0 11.00 0.00 5110 2.06 3331 971 052  48.07
0 2 0 44786 407.65 4 6 0 31077 332.50 411 0 0.57 16.89 6 -6 1 10.37 6.62
120 62461 56982 36 0 13692 11770 311 0 4182 3779 56 1 11497 104.86
220 1232 1395 2 6 0 13491 13331 2110 443 2259 4 -6 1 1.99 4.99
320 10172 10635 -1 6 0 21011 19941 1110 4.66 4.52 -3 -6 1 0.84 437
4 2 0 17060 177.80 060 29121 298.89 011 0 271 10.70 2-6 1 18378 17494
520 1.99 5.15 160 1.31 5.07 -1-11 1 049  16.60 161 1917 21.09
620 0.19 4.75 26 0 5036 5687 0-11 1 1.66 10.33 0-6 1 24577 24832
720 6.48 4.83 360 358 17.19 1-11 1 2.18 0.00 161 4.75 0.00
8§20 018 12.02 460 6.99 4.15 2-11 1 2649 2345 2-6 1 28517 27940
9 30 17967 19935 560 2334 1734 3-11 1 5814 83.06 361 21529 201.94
-8 30 14869 9245 6 6 0 1135 10.00 4-11 1 0.79 3.39 4 -6 1 24051 23031
730 1318 4.75 9 70 6482 6.81 5-11 1 8.05 0.00 56 1 0.76 3.86
6.3 0 6652 72.66 870 6559 5059 6-11 1 2081 3934 6 -6 1 1255 1734
-5 3 0 29168 29332 <770 5379 3436 -2-10 1 355 1531 761 64.65 2.82
4 3 0 97695 1007.45 6 70 19919 18793 ~1-10 1 488 1117 861 9.86 5.73
-3 30 5349 59.88 -5 70 1680 2.15 0-10 1 3630 4191 9-6 1 479 19.80
2 3 0 120816 115439 -4 7 0 5085 4857 1-10 1 4.05 0.00 751 0.02 1.39
-1 3 0 4801.07 459213 3 7 0 3347 3352 2-10 1 3403 4783 6 -5 1 1.20 9.78
6 30 27167 270.02 270 3679 3890 3-10 1 4027  26.86 551 11986 126.77
130 0.46 1.00 -1 70 1.96 1252 4-10 1 23.05 3128 -4 -5 1 272 1.89 .
230 1.13 548 070 0.00 440 5-10 1 46.80 6.26 351 0.43 0.00
330 2668 26758 170 0.29 0.00 6-10 1 3.00 0.00 2 -5 1 45002 439.94
430 540 5.31 270 1265 4.52 7-10 1 6.33 9.56 -1 -5 1 38638 41042
530 102754 979.28 370 1071 253 49 1 0.05 17.63 0-51 2548 1999
6 30 1401 7.18 470 0.04 8.59 391 9.36 1.94 151 9270 103.05
730 9.24 8.48 570 335 22.09 291 2721 38.01 2-51 4973 53.69
8§30 172 10.00 9 80 243 18.70 -1 9 1 5322 4636 351 1.66 8.59
9 4 0 2927 1023 880 6.34 6.35 09 1 3222 1749 451 18.63  19.80
8§ 4 0 1590 1932 -7 80 4149 2836 191 1.98  22.09 5-5 1 10076 106.70
7 40 3562 17.79 6 80 2.69 6.35 291 13020 123.17 6-51 2573 3270
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Cizelge E.3. (Devam) III. Kristal i¢in, yansimalarm gozlenen ve hesaplanan yapr faktorii degerleri
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0.45
6.30
0.78
7.72
0.02

33.92
59.87
0.95
19.60
487.64
1373.46
166.54
81.64
68.82
133.27
8.89
19.63
1.15
7.95
1.64
0.13
2.85
50.70
230.77
1.06
191.37
2143
5138
24.01
56.24
150.49
1018.75
329.54
79.25
352.03
1.31

21.67
57.13
26.88
10.17
773.31
445
13.96
420.91
860.03
4744
2523.21
46.71
433.49
136.60
236.75
526.86
59.40
219.35
37.62
2544
343
8.24
118.82
34.84
12.45
368.03
172.16
163.11

1815.14

472.26
9.49

28.74
13.16
38.45
294
45.62
16.89
53.68
345
27.98
457.53

1470.47

160.40
83.74
73.28
136.64
1.39
1.89
2345
1.66
17.04
14.08
13.42
8.59
229.19
8.07
183.08
9.78
45.15
15.46
52.40
137.53
973.16
317.22
75.13
367.34
15.17
6.44
19.01
20.28
9.45
.77
756.69
4.83
5.91
42521
829.28
44.68

2387.06

34.16
400.23
114.26
209.17
553.06
64.38
198.87
44.19
53.94
0.71
4.60
98.38
4.08
11.65
391.10
155.69
152.18
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225
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7627.24
351.76
1389.58
57.80
255.52
37.62
332
0.52
15.96
62.40
96.71
81.13
50.52
2.55
10.11
5454.53
286.73
108.05
1030.50
1521.03
114.30
226.65
12.96
5.80
107.40
15.54
14.11
0.03
366.93
137.11

1316.01

2283.12
21593
4770.71
170.40
3311.72
93.93
43421
86.92
21.74
0.06
120.70
11.29
2.80
223
231
6.23
52.23
0.03
14.30
62.88
647.95
614.82
43.89
690.50
900.20
412.62
68.02
199.62
40.66
76.31
256.72
4.20

5.99
28.98
182.11
13.78
7.11

6552.93

364.85

1494.92

5527
258.24
30.89
15.88
8.69
13.16
69.35
97.67
75.12
48.33
5.73
16.17

5386.12

287.46
103.51
1008.57
1488.13
109.69
23632
18.86
17.04
11155
26.85
15.88
10.69
34433
144.68
1263.47
2262.80
221.82
4702.15
181.42
3171.57
93.88
463.28
7177
15.60
345
118.46
2.59
12.14
49.07
3.07
10.58
39.34
1.84
2.94
47.34
635.10
583.48
45.88
581.76
840.73
406.37
72.06
192.40
45.87
6239
249.09
326
10.69
9.89
167.90
11.29
5.48
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417.42
777.72

1909.40
1520.74
1573.70

14.81
717.76
91.14
10.15
25.89
0.73
394
0.54
4741

1.73
48.64
1.85
163.61
1.61
183.25
44.54
1062.82
727.29
76.08
127.10
344.59
42.90
110.84
31.53
767.82
37.25
1.76
0.70
3393
28.16
4.54
36.78
72.69
7.19
349.04
536.87
354.05
0.00
263.80
13.07
66.55
64.93
29.74
0.32
1.61
091
424
24.24
11.17
532.34
64.22
140.20
4.83
319.69
74.67
21.52

422.84
759.50
1789.41
1407.72
1560.07
10.14
714.25
84.39
9.56
3229
10.35
17.04
17.48
58.77
3.59
48.32
31.68
164.21
20.93
174.48
41.85
1079.76
712.15
62.12
12334
370.18
52.12
104.51
26.86
748.78
44.43
9.45
56.33
8.28
26.12
4.01
2932
81.45
6.71
35115
539.05
352.65
14.49
257.12
19.80
58.50
69.95
26.67
17.19
10.35
14.22
499
17.34
30.10
514.17
50.34
145.12
0.00
313.15
79.52
3.93
142.10
6.71
83.39
5.40
10.81
11.89
49.32
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Cizelge E.3. (Devam) III. Kristal i¢in, yansimalarin gozlenen ve hesaplanan yap: faktoril degerleri

2
-2
-2
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1
-1

B N N N N N N N i il T S N R Ttk ol B S BN L SN S NN N - N N N N N N N N N N NG N

0.01
1533
4.60
4.53
10.19
194.04
115.82
4827
164.78
261.82
1411.37
175.35
315.25
73.23
702.94
359.99
152.67
6.74
86.20
137.88
2.65
3.62
231
16.65
22425
92.08
374.38
399.39
47.13
319.19
270.12
3278.75
17.29
4.04
292
18.33
6.27
111.93
9.99
8.05
10.84
292
72.92
2.76
20.40
0.23
1.63
219.21
287.83
122.07
914.64
16.46
1599.23
85.67
10.13
207.46
67.48
3.90
4.54
20.05
6.45
0.02
0.00
38.47
88.55
1078.39
10.71
19.54

25.75
5.99
3.79
12.64
3.86
203.93
115.37
47.83
193.87
256.60
1648.77
188.02
332.87
74.52
742.93
368.80
173.99
8.07
93.13
134.12
9.89
11.41
6.62
15.74
239.58
104.13
378.39
428.76
39.35
337.97
273.62
3207.85
5.99
6.35
8.48
18.39
10.93
109.30
20.60
6.35
5341
32.90
69.65
13.68
34.77
6.26
12.90
249.79
295.96
100.74
937.71
18.24
1683.47
74.20
12.77
185.49
55.53
10.46
9.45
9.56
1.7
13.68
3.19
30.10
78.58
1061.72
6.53
14.01

2
2
2
2
2
2
2
2
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
3
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
4
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
6
6
6
6
6
6
6
6
6
6

O T O O O N N N U U S N N N N N N N N N N N N Ut O G N N N~ N N N N N N S U S N N N N T U U ST S AT S W U P G T W W O O N

120.62
1137.61
116.98
1.47
19.50
26.35
3.95
1.02
1.81
44.00
65.87
340.67
24.79
3.84
7.58
682.90
519.98
13.12
750.21
180.32
132.43
2.50
53.67
0.46
3.72
1.43
25.76
4.29
2.14
5.69
4141
28.64
2215.95
158.71
12.94
97.06
21.32
7239
26.02
2.62
3.51
43.34
5.25
57.73
541
6.13
0.03
154.44
70.40
1254.90
10.67
63.28
86.53
1.89
37.58
234.60
4.05
3.54
3.84
19.16
13.59
79.56
338
0.35
2.96
53.15
0.08
31.46

107.10
1183.15
135.37
3.19
18.24
22.59
6.26
14.08
46.84
52.90
85.69
370.70
14.62
15.60
131
691.92
499.21
13.88
757.37
181.15
128.39
3.13
60.71
27.98
10.12
40.92
12.14
236
037
13.81
32.09
30.69
2239.76
142.56
18.03
98.03
0.00
56.07
11.65
8.17
4538
50.08
19.32
74.81
13.03
11.29
3.19
156.08
64.39
1295.15
13.42
64.63
92.10
5.82
4047
249.65
9.01
332
2648
18.55
1035
63.24
45.62
5.91
0.00
43.72
3.66
20.30

]

1
[}
WOOWOOOOOOOOO0RNWOEEEOEWON O~~~ IN~T QI J QW QDI JRNDNDRN

B U P T U PO U U O S W N QU G S T T R R R R R R

-2 10
-1 10

-5 11
4 11
-3 11
-2 11
11
1-11
2-11
3-11
4-11
-2-10
-1-10
0-10
1-10
2-10
3-10
4-10

0.27
105.16
21.89
25.51

0.34

3.00

16.13
54.44
74.28

7.35

11.04

0.67

3.05

1.36
81.75

0.22
76.10

2.74

0.41

5.38

6.78
28.91
11933

5.35

325.83
34.21

577

3.13
93.54
5642
10.97

7.80

3.39

1.44
16.75

1.77
39.51
27.67

0.88

1.19

0.97

1.29

0.00

23.69

2.67
0.40
42.22
0.29
5.67
5.21
7.61
0.00
3.07
0.47
0.98
0.30
11.42
37.86
5.79
6.38"
5.65
12.89
0.84
1.47
47.14
4.95
5.69
9.56

231
101.23
50.33
26.49
18.09
9.67
18.86
64.09
75.43
15.04
8.48
6.08
2.15
13.12
89.37
7.87
67.28
13.16
0.00
29.51
6.17
24.68
154.72
483
325.96
36.91
9.89
11.51
117.28
64.95
15.17
4.37
24.68
3.32
15.45
2.82
5.56
27.98
7.47
6:81
12.68
6.35
9.89
26.85
531
0.00
51.86
15.04
27.79
31.28
19.04
3.45
3.66
3.59
7.09
7.18
18.55
59.59
2.76
1.39
45.62
8.38
7.18
7.12
59.87
18.55
6.17
22.09

5-10 5
6-10 5

-3 -9
-2 -9
-1 -9
0-9
19
29
39
49
59
6 -9
7-9
-4 -8
-3 -8
2 -8
-1 -8
0-8
1-8
2-8
3-8
4 -8
5-8
6 -8
7 -8
-5 -7
4 -7
=37
2 -7
-1 -7
0.7
17
27
37
4 -7
57
6 -7
7 -7
8 -7
-6 -6
-5 -6
-4 -6
=3 -6
2 -6
-1 -6
0 -6
1-6
2 -6
3 -6
4 -6
5 -6
6 -6
7 -6
8 -6
<7 -5
-6 -5
-5 -5
-4 -5
-3 -5
-2 -5
-1 -5
0 -5
I -5
25
35
4 -5
55
6 -5

A A AU UUMUUNLULUTLULLUANUALUNULUUNULUUVLURUULUUUUUVLULLULLUUBVRUUQR UMLUUDOUBR AR AN RN AN U DL UNWUNWD WL WL DWW WL L h

53.05
3.29
8.85
0.27
1.27
2597
44.47
159.66
5.25
8.87
10.11
7.44
1.58
9.18
26.28
14.41
11.23
65.72
40.52
138.62
212.52
15.72
239.14
178.38
0.90
6.51
88.65
64.71
49.70
38.51
981.71
202.89
9.30
30.48
19.28
129.60
34.66
6.64
8.52
8.96
0.58
40.54
290.38
52.45
13.32
141
142.54
70.62
0.17
45.32
1.84
6.42
44.09
16.28
23.51
4348
52.38
1.89
92.13
47825
291
18.99
101.41
5.22
1.10
0.39
91.96

%
=
o

7.28
4.67
1.99
3.32
9.45
19.67

62.39
155.62
548
11.41
23.97
0.00
9.12
8.48
19.32
13.55
220
63.54
48.82
135.36
204.96
8.59
239.58
214.77
22.93
13.68
75.43
72.05
46.36
9.67
941.98
212.20
1.00
37.79
0.00
138.29
32.29
3.66
45.62
26.48
945
33.73
307.49
49.57
0.00
8.85
149.88
78.89
1.7
36.27
2.70
771
79.20
30.69
46.11
46.84
25.22
747
81.77
462.70
8.17
-5.38
108.56
491
1.75
225
92.79
12.39



127

Cizelge E.3. (Devam) III. Kristal igin, yansimalarm gozlenen ve hesaplanan yapi faktdril degerleri
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Cizelge E.3. (Devam) I11. Kristal igin, yansimalarin gozlenen ve hesaplanan yapi faktorii degerleri
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