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ÖZET 

Sistemalik adı Tetra-n-propi/-1.2- ditiyoksodi- >..5- fosfon olan bileşiği, kim

yacı/ar Grignard tepkimesiyle elde ettiler. Metanoldeki çözeltisinin oda sıcaklıgtnda 

yavaş buharlaştınlmasryla, prizmatik tek kristaller elde edildi. 

HgO'nun HCl çözeltisinde yüzdiimıe yöntemiyle kristalin yoğunluğu 1.135 g 
cm-3 olarak ölçüldü. ENRAF-NONIUS Focus F x-ışınlan difraktometresinde 

CuKa (>.. = 1.54178 A) x-ışınlanyla çalışıldı. Buerger presesyon, salınım, Weissen
berg filmlerinden birim hücre parametreleri ölçüldü ve luista/in monoklinik sis

temde olduğu belirlendi. Sönüm koşullanndan uzay grubu Pııı11b olarak bulundu. 
Birim hücre parametrelerinden luista/in yoğunluğu 1.142 g cm-3 ve birim hücredeki 

molekü/ sayısı 2 olarak hesaplandı. 

Debye-Scherrer kamerasıyla toz fototrafı çekildi ve yansımalar indislendi. 
Toz fotDgraf verileri, en küçük kareler yöntemine göre yazılmış QUASI-NEWFON 

minimizer bilgisayar programı kullanılarak, birim hücre parametrelerine ait hassas

laştınlmış, 

degerieri elde edildi. 

a = 6.56 T0.08 A 
b = 13.75 T 0.05 A 
c = 10.16 T 0.02 A 
'Y = 106.60 T 0.05 A 
a=~=90° 

• Araş. Gör.; U.Ü. Necatibey Eğitim Fakültesi, Fen Bilimleri Eğitimi Bölümü, 
Fizik Eğitimi Anabilim Dalı. 
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ABSTRACf 

The Study of Crystal Stracture of CııHısPzSı by X-Ray DiiTraction 

Chemists have obtained the crystalline substance whose systematic name is 

Tetra-n-propyl -1,2- dithiooxodyl -A.5- phosphan by Grignard Reaction method. It's 
crystalized by slow evaparation method in the methanol solution at room tempera
ture and obtained the single crystals were prismatic. The crystal density was measu
red as 1.135 g cm-3 by flotation tecnique in HgO solution in HCl. ENRAF-NO
NIUS Focus F x-ray diffractometer and CuKa (A. = 1.54178 A) tube are used in 
the experiments. The crystal /attice parometers were calculated and crysta/ system 
was determined as monoclinic by using Buerger precession, assilation and Weissen
berg photographs. The space group was found Pııı11b from systematic extinctions. 
According to this space group, density was calculated 1.142 g cm-3. So, there are 
two mo/ecu/es per unit eel/. 

The powder photograph was taken by Debye-Schen-er comera and these re
flections were indiced with the parometers which were determined from photo
graphs above. By using the QUASI-NEWTON minimizer computer program, the 
unit eel/ parometers were found as, 

a ·= 6.56 T 0.08 A 
b = 13.75 T 0.05 A 
c = 10.16 T 0.02 A 
"( = 106.60 T 0.05 A 
rı.=j3=900 

by the /east squares refined method. 

GİRİŞ 

CııHısPıSı organik tek kristalleri parlak yüzlü, açık san renginde, kolay
ca kırılabilen özelliklere sahiptir. Sistematik adı Tetra-n-propil-1,2-ditiyoksodi-

15-fosfan olan bu madde olağandışı Grignard tepkimesiyle elde edilmiştir. 

Bu çalışmada Enraf-Nonius Focus-F x-ışınları difraktometresinde 44 kV-
20 mA koşullarında Cu.Ka (A. = 1.54178 A) ışınlarıyla yapılmıştır. Kınrum leke

leri Buerger presesyon, salınım ve Weissenberg fotoğraflanyla kaydedilmiştir. 

Bileşiğin metanoldeki çözeltisinin oda sıcaklığında yavaş bubarlaştırılmasıyla 

elde edilen 1.5x0.5x0.25 mm boyutlarında prizrnatik tek kristaller kullanılmıştır. 

Ayrıca toz haline getirilen numuneden de Debye-Scherrer kamerasıyla toz fotoğ
rafları çekilmiştir. Fotoğraflardaki lekeler arası mesafeler mikrodensitometreyle 
ölçülmüştür. 
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MATERYAL VE YÖNTEM 

A- Buerger Presesyon Yöntemi1 

Buerger presesyon kamerasında hem kristal hem de film hareketli durum
dadır. Kristal yaklaşık + 5-10" lik salınımlar yaparken film iki katı kadarlık bir 
açıyla presesyon hareketi yapar. Yöntemin en önemli özelliği karşıtörgünün bo
zulınadan sadece bir tabakasının film üzerinde elde edilmesidir. Böylece bir 
fılmden iki karşıt örgü boyutu ve boyutlar arasındaki açı olmak üzere üç para
metre ölçülür. Sistematik sönümlerden de uzay grubu belirlenir. 

Filmlerden karşıt örgü parametreleri a •, b •, c • ve a. •, ~ •, 'Y • ölçüldükten 

sonra kristalin hangi kristal sisteminde olduğu bulunur . .A kullanılan x-ışınının 

dalga boyu. F kristal ile fılm arası mesafe olmak üzere örgü parametreleri mono

klinik yapıda şu bağıntılardan hesaplanır. 

a=-----
a ·sin{IBO--y ") 

'b = • • ' 
b Sin{180--y ) 

B- Sahmm Yöntemi2 

AF 
c=-

• 
C, 

{1) 

Birim hücre boyutlarint ve nokta grup simetrisini hesaplamak amacıyla bu 
yönteme başvurulur. Bu yöntemde Weissenberg kamerası kullanılır. Filın hare
ketsizdir ve kristale seçilen eksen etrafında + S-lS0 lik salınımlar yaptırılır. 

Her tabakaya ait yansımalar aynı eksenli farklı tepe açılı koniler oluştu
rurlar. Yansıma konileri ile silindirik fılmin arakesiti olan daireler fılm açıldığın
da birer düz çizgi olarak görünürler. Bu çizgilere tabaka çizgileri denir. Kristalin 

birim hücre boyutu t olan örgü ekseni doğrultusunda taktidığında bu doğrul

tudaki birim hücre boyutu 

bağintısıyla bulunur. 

Burada, 

n: Tabaka numarası 

.A: Kullanılan x-ışınının dalga boyu (A) 

rr : Silindirik tilmin yarıçapı (nırlı) 

(2) 

Yn: n. tabaka çizgisi ile tilmin merkezi arasındaki uzaklık (mm) dır. 

Çalışılan bileşik Ege Ünive~itesi Fen Fakültesi Kimya Bölümünde Sedat ÇELEBİ tarafından 
temin edilmiştir. 
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olarak ölçülmüş ve uzay grubu doğrulanmıştır. 

Kristalin çekilen toz kristal fotoğrafından 31 tane yansıma mikrodensito

metrede okunmuş ve dııltl (A) düzlemler arası uzaklıklan hesaplanmıştır. Diğer 
yöntemlerden bulunan birim hücre parametreleri kullanılarak dhltl ba~ntısından 
film deseni indislenmiştir. 

Daha sonra en küçük kareler yöntemine göre yazılmış Quasi-Newton Mi
nimizer bilgisayar programıyla toz fotoğraf verilerinden elde edilen her (hkl) ye 
ait dııkı değerleri kullanılarak yeniden hesaplanan hassaslaştınlm.ış birim hücre 

parametrelerinin (a, b, c, -y) değerleri aşa~da verilmiştir. 

a = 6.56 T 0.08 A 

b = 13.75 + o.o5 A 
c = 10.16 T 0.02 A 

(l = 13 = CXf, 'Y = 106.6° 

SONVÇ VE TARTIŞMA 

Buerger presesyon yöntemiyle birer defa birim hücre parametreleri ölçül
müş ve uzay grubu belirlenmiştir. Aynı parametrelerden biri salınım diğer üçü 

Wiessenberg yöntemiyle de ölçülmüş ve bu iki grup ölçüm arasındaki farkın öl

çümlerdeki hata mertchesinde oldu~ görülmüştür. Toz film yönteminden elde 

edilen verilerle hassaslaştırılan parametre değerlerinin de yine yukanda belirt
tiğimiz yöntemlerle elde edilen değerlerle hata sınırlan içerisinde oldukça iyi 

uyuştuğu gözlenmiştir. 

Yüzdürme yöntemiyle ölçülen yoğunl• (1.135 g.cm-~ birim hücre pa

rametrelerinden hesaplanan yoğunluk ile (1.142 g.cm-
3
) iyi uyuşması bulunan 

parametre değerlerinin doğruluk derecesi hakkın~ kanaatlerimizi destek

lemektedir. 

Numune ile ilgili N.M.R. çalışmalarından molekülün simetri merkezine 

sahip olduğu düşünülmüştür7• Bu çalışmada belirlenen uzay grubuna göre birim 

hücre içerisinde 4 asimetrik bölge ve 2 molekül oldu~ bulunmuştur. P112111> 

uzay grubunun da simetri merkezi olduğu düşünülürse iki molekülün dört asi

metrik bölgede yerieşebilmesi için molekülün simetri merkezine sahip olma zo
runluluğu ortaya çıkar. Böylece N.M.R. çalışmasının öngörüsü doğrulanmıştır. 
Bu molekülün ayrıca x-ışınlarıyla kristal yapı analizi çalışması yapılacaktır. 
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