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X-ISINLARI TOZ KIRINIMI iLE KRiSTAL YAPILARIN INCELENMESI
Meryem TOPCU
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Yiiksek Lisans Tezi, Haziran 2019
Tez Damismam: Doc. Dr. Sevim TURTEKIN CELIKESIR
OZET

Bu tez caligmasinda Haloperido!’ un kirinim deseni Bruker AxsD8 Advence marka X-
1sinlar toz difraktometresinden alindi. Numunenin toz kirmim deseninden yararlanarak
analitik yontem ile kristal sistemi ve birim hiicre parametreleri belirlendi ve kirmim
deseninin indislemesi yapildi. Analitik yontem sonucunda kristal sistemi monoklinik ve
birim hiicre parametreleri, a = 9,5982 A, b = 19,4407 A, ¢ = 5,7435 A , p = 98,27 °
seklinde tespit edilmistir. Analitik yontem ile elimizdeki verilerden dort pik

indislenemedi.

Anahtar Kelimeler: X-1is1mn1, Toz kirinim teknigi, Haloperidol, Analitik yontem,

Indisleme.
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INVESTIGATION OF CRYSTAL STRUCTURES BY X-RAY POWDER
DIFFACTION

Meryem TOPCU
Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
M. Sc. Thesis, June 2019

Thesis Supervisor: Assoc. Prof. Sevim TURTEKIN CELIiKESIR

ABSTRACT

In this study, diffraction pattern of haloperidol were taken at Bruker AxsD8 Advance
type of X-ray powder diffractometer. Using powder diffraction pattern of the sample
were determined crystal lattice and unit cell parameters and were indexed of diffraction
pattern, Analytical method were monoclinic system and unit cell parameters; a = 9,5982
A, b = 19,4407 A, c=15,7435 A , p=98,27 ° Four peak couldn’t been indexed with our
data by analytical method.

Keywords: X-ray, Powder diffraction method, Haloperidol, Analytical method,

Indexing.
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GIRiS

X-1smnlar1 ile madde analizi ¢esitli metotlarla yapilabilir. X-1smlar1 toz kirinim metodu
uygulanacak olan maddenin mutlaka kristal yapida olmasi gerekir. X-1sinlar1 toz kirinim
deseni ¢ekilerek ve bu desenden elde edilen veriler kullanilarak maddenin hangi kristal
yaptya sahip oldugu ve birim hiicre parametreleri belirlenebilir. Bilinmeyen toz
deseninin analizinde ilk basamak spektrumda gozlenen tiim pikleri aciklayan bir kristal
sistemi bulmaktir. Analiz edilen materyal mutlaka tek fazli ve deneysel veriler olduk¢a
kaliteli olmalidir. Indisleme islemlerinde kirmim desenine ait diizlemler aras1 mesafe
(d), yansima agis1 (20), ve siddet (I) bilgileri kullanilir ve 6rgii sabitlerinin (a, b, c, a, f,
v) bir setini ve her pik icin Miller indisleri (h, k, 1) bulunmaya ¢aligilir.



1. BOLUM
X-ISINLARI VE ELDE EDILMESI

1.1. X-1sinlarimin Bulunusu ve Tarihcesi

Giiniimiiz goriintiileme yontemlerinin temelini olusturan ve tip biliminde yeni bir cag
acan X-ismlar1 1895 yilinda Alman Fizik Profesorii Wilhelm Conrad Rontgen
tarafindan kesfedilmistir. Rontgen; bir Crooks tiipiinii indiiksiyon bobinine baglayarak,
tiipten yiiksek gerilimli elektrik akimi gecirdiginde, tiipten oldukca uzakta durmakta
olan cam bir kavanoz icindeki baryumlu platin siyaniir kristallerinde bir takim
prriltilarin olustugunu gozlemis; bu tiir piriltilara neden olan 1sinlara, o ana kadar

bilinmemesinden dolay1 "X-1sinlar1" adin1 vermistir. [1]

Tiipten yiiksek gerilimli akim gecirildiginde karsisindaki ekranda parildamalar
olusturan 1smlarin degisik cisimleri, farkli derecelerde gegebildigi, kursun plaklar
tarafindan ise tutuldugunu gozleyen Rontgen, eliyle tuttugu kursun levhalarin ekrandaki
golgesini incelerken kendi parmak kemiklerinin golgelerini de fark etti. Bu olay iizerine,
icinde fotograf plagi bulunan bir kasetin iizerine karismin elini yerlestirerek parmak
kemiklerinin ve yiiziigiiniin goriintiisiinii elde etmistir. Hago ile Wind 1899’da bir X-
1511 demetini dar bir yariktan gecirmisler, boylece bir kirmim deseni elde etmeyi
basarmuslardir fakat gézlenen desen oldukga kiigiik oldugu i¢cin kabul gormemistir. X-
isinlarmin dalga karakterine sahip oldugu 1912’de Laue’nin kristallerdeki kirinim
deneyleri ile ortaya konulmustur. Charles Glover Barkla deneyi ile X-iginlarinin
polarize edilebilmesi, bunlarin 151k 1smlar1 gibi enine dalgalar oldugunu ortaya
koymustur. Charles Glover Barkla yaptig1 bu deneylerde, kati cisimlerden biiyiik ac1
altinda sa¢ilan X-1gmlarinin iki farkli dalga boyu gozlemlemistir. Bu dalga boylarindan
ilki, gelen elektromanyetik dalganin frekansi ile aymi digeri farkhidir. Klasik



elektromanyetik dalgalar teorisi ile bu ilk dalga boyu aciklanabilmektedir: Gelen
elektromanyetik dalganin elektrik alani, atomlara bagh elektronlar1 kendi frekansi ile
siirer. Salimim hareketi yapan bu elektronlar, her dogrultu boyunca aym frekansta
elektromanyetik dalgalar yayimlarlar. Bu yayimlanan elektromanyetik dalgalar gelen
elektromanyetik dalgalar ile ayni frekanshdir. Bu siirecte elektronlar atomlardan
sokiilmez, atomun durumu gecici olarak bozulur. Boyle bir sagilmay1 atomlara sikica
bagl elektronlar gerceklestirir. Charles Glover Barkla’nin deneyinde goézlenen diger
dalga boylu sacilan elektromanyetik dalgalar ise ancak Compton’un hipotezi ile

aciklanabilmistir.

1901 yilinda ilk kez verilmeye baslanan Nobel Fizik Odiiliine de layik goriilen W. C.
Rontgen 1923 yilinda 78 yasindayken Olmiistiir. Rontgen'in X-1gmlarim kesfi, bilim
cevresinde c¢ok biiyiik yankilar uyandirirken yeni gelismelere de onderlik etmistir. Bu
bulustan ¢ok kisa bir zaman sonra H. Antonie Becquerel X-isinlar1 iizerinde ¢alisirken
uranyumun radyoaktifligini; Curie’ler ise radyum elementini kesfederek "Radyoloji"

adinda yeni bir bilimin dogusunu gerceklestirmislerdir [2].

1.2. X-1smlan ve Ozellikleri

X-ismlar1  yiiksek enerjili  elektronlarin  yavaslatilmast  veya atomlarin i¢
yoriingelerindeki elektron gecisleri ile meydana gelen dalga boylar1 0,1-100 A arasinda
degisen elektromanyetik dalgalardir. Dalga boylar kiigiik, girginlik dereceleri fazla olan
X-1smma “sert X-151n1”, dalga boylar1 biiyiik, girginlik dereceleri az olan X-i1ginina
“yumusak X-1smn1” denir. Kristalografide 0.5-2.5 A (yumusak), radyolojide 0.5-1 A
(sert) dalga boylarindaki X-isinlar1 kullanilir. X-isinlarinin frekansi goriiniir 15181n
frekansindan ortalama 1000 defa daha biiyiiktiir ve X-151m1 fotonu (parcacigi) goriilen
151¢1n fotonundan daha yiiksek enerjiye sahiptir. Su halde bu ismlar1 belirleyen iki
ozellik kisa dalga boyu ve yiiksek enerjiye sahip olmalaridir. X-1ginlar1 hem dalga hem
tanecik Ozelligi gosterirler. Dolayisiyla cift karakterlidirler. Fotoelektrik sogurulma,
Compton sagilmasi (inkoherent sagilma) gaz iyonizasyonu ve sintilasyon tanecik
ozellikleri; hiz, polarizasyon ve Rayleigh sacilmasi (koherent sacilma) dalga

ozellikleridir. Tanecik karakteri gosteren elektromanyetik radyasyona foton denir [3].



Genel Ozellikler

. Siirekli spektrum verir.

. Cizgi spektrum verir.

= Isik hizi ile yayilir.

- Dogrular halinde yay1lir.

- Elektrik ve manyetik alandan etkilenmezler.

Etkilesme sonucu maddeden ¢ikan tanecik

. Iyon

. Foto elektron

. Geri tepme elektronu
- Elektron pozitron cifti

Yapabilecegi fiziksel olaylar

. Transmisyon

= Kirllma

. Yansima

= Polarizasyon

= Koherent sagilma

= Inkoherent sacilma

= Fotoelektrik olay

X-151m1 sogurmasinin kalici sonuglar
- Radyasyon tahribat1

. Sicaklik artmasi

- Fotoelektrik iyonizasyon

. Genetik degisme

= Hiicrenin 6liimii [3].



X-1smlar Sekil 1.1°de ki elektromanyetik spektrumda gama 1simlar ile mor otesi 1ginlar

arasinda yer alirlar [4].

« Enerji artar
Kisa dalgaboyu Uzun dalgaboyu
H
10 nm 103 nm 1nm 10°nm 10° nm m 10°m
| | | | | | |
Gama lsini X lgim Mordte Kizilote Mikrodalga Radyo Dalgalan
1 1 T 1 I T T T I T |
10%Hz  102Hz 10°Hz 10'%Hz 10'°Hz 10Hz  10"°Hz 10°Hz 10°Hz 10*Hz 10%Hz
Yiiksek frekans Diigik frekans

Gorunur Bolge

7% 10"Hz 4% 10" Hz

Sekil 1.1. Elektromanyetik spektrum [4].

1.2.1. X-1smlarmm Optik Ozellikleri

X-ismlar1 i¢in optik geometri olduk¢a basit bir durum gosterir, ciinkii bu isinlar
homojen veya homojen olmayan ortamlarda daima 15181n bosluktaki hizina ¢ok yakin
bir hizla yayilirlar. Bu 1sinlarin maruz kaldig: kirilma ihmal edilebilecek kadar azdir. Bu
durumda X-isinlarin1 mercekler vasitasiyla odaklastrmanin imkéni yoktur. Buna
ragmen X-1ginlarini tam yansimaya ugratma imkanlarindan yararlanilarak bir X-1sinlari
mikroskobu yapilabilmistir. Ancak, bu cihazin kullanilis1 olduk¢a zahmetlidir. Tam
yansima, X-iginlarinin olduk¢a yatay bir aciyla parlak ylizeyler {lizerine diismesiyle

gerceklesir. Bu amagla kullanilan aynalarin meridyen kesitleri elips seklindedir.

Normal 1sinlar gibi X-1gmlar1 da polarizasyona ugrarlar. Birbirine dik iki polarizérden
gecen bir X-1511 demeti tam olarak sondiiriilebilir. X-1smlarinin maddeyi gecisi polarize

151810 titresim diizlemi iizerine etki etmez [5].



1.3. X-isinlarmin Olusumu

X-1s1nlari, dogal X-1sinlar1 ve yapay X-1sinlar1 olmak iizere iki sekilde meydana gelir;

1.3.1. Dogal X-151nlan

Atom cekirdegi tarafindan K enerji kabugundan elektron yakalanmasi, alfa bozunumu,

i¢ doniisiim ve beta bozunumu olaylariyla meydana gelmektedir.

Bir atoma disaridan gelen veya disariya gonderilen yiiksek enerjili elektronlar o atomun
ilk halkalarindan elektronlar koparir. Atomdan kopan bu elektronun yerine daha yiiksek
seviyelerden (iist halkalardan) elektronlar atlayarak kopan elektronun yerindeki boslugu

doldurur. Bu sirada ortaya ¢ikan enerji fazlaligi X-1s1n1 seklinde disar1 salinmaktadir [6].

1.3.2. Yapay X-1sinlari

Maddenin; elektron, proton veya iyonlar gibi hizlandirilmis pargaciklarla
etkilesmesinden ya da X-151m1 tiipiinden veya bagka bir uygun radyoaktif kaynagimdan

cikan fotonlarla etkilesmesinden meydana gelmektedir.

Maddenin, fotonlarla ve elektronlarla etkilesmesinden karakteristik (¢izgi) X-1sinlari,
yiiklii parcaciklarla etkilesmesinden hem karakteristik hem de siirekli X-1sinlar1 elde

edilir [6].

1.4. X-151m Tupii

X-1sm1 tiipii yiiksek voltajli bir katot 1smi tiipiidiir. Tiip yliksek vakumda havasi
bosaltilmis cam bir kiliftan olusmustur. Bir ucunda anot (pozitif elektrot), diger ucunda
katot (negatif elektrot) bulunur ve bunlarin her ikisi de lehimle sikica miihiirlenmistir.
Katot, 1sitildiginda elektron salan tungsten materyalinden yapilmis bir flaman olup;
Anot, kalin bir cubuk ve bu ¢ubugun sonundaki metal hedeften olusur. Anot ve katot
arasma yiiksek voltaj uygulandiginda katot flamanda elektron yaymlanir ve bu
elektronlar yiiksek gerilim altinda anoda dogru hizlandirilir ve hedefe ¢arpmadan once

yiiksek hizlara ulagir. Yiiksek hizli elektronlar metal hedefe carptiklarinda enerjilerini



aktararak bir foton yayinlanir ve olusan X-1s1n1 demeti cam zarfin i¢indeki ince cam

pencereden gecer. Bazi tiiplerde tek dalga boylu X-1s1n1 elde etmek i¢in filtre kullanilir.

/]\ kilif
anot

\J
tungsten -+ |
hedef T
|
£l ' pencere
EXXE . X- Isinlari
AL R O | I
" B l
_‘/'. Il
]
elektronlar
|
metal filaman

\\ katod

Sekil 1.2. X-1511 Tiipiiniin Temel Yapis1 [7].

Hareketli bir elektronun kinetik enerjisi vardir. Yiiksek hiza sahip bir elektron tungstene
carpinca bir tungsten atomu ile carpisir. Elektron durdurulana kadar bir¢cok atomla
carpismak zorunda kalabilir. Elektronun durdurulmasi sirasinda kaybedilen kinetik
enerjinin yiizde biri veya daha az kismi X-151m1 1s1masia, geri kalan kismi ise 1s1
enerjisine doniisiir. Vakum tiiptindeki (Sekil 1.2 X-1s1n1 tiipiindeki) hedefin elektronlarla
bombardiman edilmesi sonucu elde edilen X-isinlarinin maddenin i¢ine isleyebilme
giiciine "sertlik" denir. Bu 1sinlarin sertligi baslica iki seye baglidir. Bunlardan birincisi,
lambadaki havanin ya da gazin ne derece bosaltilmis oldugudur. Tiipte kalan gaz
molekiillerinin sayis1 ne kadar azsa, bu molekiillerle carpisarak hedeften sapan
elektronlarin sayis1 da o kadar az olur. Ikinci etken tiipe uygulanan gerilimin siddeti,
yani elektrik basmcidir. Gerilim ne kadar yiiksekse, hedefe carpan elektron akiminin
darbe etkisi de o Olciide biiyiik olur. Bugiin kullanilmakta olan X-1sm1 lambalarinin

cogu Coolidge lambasidir. Bu lamba tiiriinii ABD'li bilim adami William David



Coolidge (1873-1975) gelistirmistir. Son derece yiiksek bir vakum diizeyine sahip olan
bu tiiplerde elektronlar, radyo lambalarinda oldugu gibi sicak bir filamandan (ince bir
telden) yayilwr. Katottan c¢ikan ve yiiksek bir gerilimle hizlandirilan elektronlar
tungstenden yapilmis agir bir cubuga carptirilir. Tungsten, elektron bombardimaninin
neden oldugu yiiksek sicakliklara erimeden dayanabilir. Tungsten cubugun flamana
yakin olan ucu belirli bir egimle kesilmistir; bu uca hedef denir. Hedeften X 1simnlari
yayilir, ama lamba belirli bir aciklik disinda kalin bir kursun katmaniyla sivanmig
oldugundan X-ismlar1 yalmizca bu acikliktan disar1 ¢ikar, bu yiizden de bir demet
halinde yol alir [8].

1.4.1. Siirekli Spektrum (Frenleme) X-1s1nlari

Elektron demeti, hedef atomun cekirdegine yaklastiginda, ivmeli hareket yapmaya
zorlanarak digariya fotonlar yayar. Siirekli bir enerji spektrumuna sahip bu fotonlara
stirekli x-1s1nlar1, bu olaya da bremsstrahlung veya frenleme radyasyonu (sekil 1.3 a,b,c)

ad1 verilir [9].

X-1sinlar1 Sirekli Radyasyonu

Siddet

1 f T T
02 04 06 08 10

Dalga Boyu (nm)

Sekil 1.3. a) X-1s1n1 siirekli spektrumu
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Sekil 1.3. ¢) Siirekli spektrum X 151n1 eldesi
1.4.2. Karakteristik X-1s1nlari

Hedef atom iizerine gonderilen elektronlarin, hedef atomun yoriingesindeki
elektronlarla etkilesimi sonrasinda, aldiklar1 enerjiyle iist enerji seviyelerine cikarlar.
Kararsiz durumdaki bu enerji seviyeleri geri bozundugunda disariya foton yayinlanir.
Enerjileri, seviyeleri arasindaki farka esit olan bu fotonlara karakteristik X-isinlari

(Sekil 1.4) adi verilir [10].
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Sekil 1.4. Karakteristik X-151m1

1.5. X-151m Sogurulmasi

X-ismlarmim en goéze carpan Ozelligi, az enerjik 1smimlar1 gecirmeyen cisimlerden
gecebilmeleridir. Mor Otesi, goriiniir ve kizil 6tesi 1sinlarin sogurulmalarinin temel
nedeni fotonun enerjisinin soguruldugu maddenin elektronik, titresim ve doniis
enerjileri hallerine doniigmesidir. X-151n1 fotonlar: i¢in, enerjilerinin fazla olmasi ve her
titresmenin az miktar enerjiyi fotondan koparmasi nedeni ile etkilesme art arda c¢ok
sayida olusur. Bir X-151n1 fotonunun enerjisini bu yolla tiikketmesi i¢in ¢ok sayida
etkilesme yapmasi gerekir. Bu ¢arpismada enerjisinin bilyiik bir kesrini kaybedebilmesi
icin X-15m1 fotonunun, en icteki K veya L tabakasmdaki bir elektronla etkilesmesi
gerekmektedir. Bir x-1g1n1 fotonunun bu tiir carpigma yapma ihtimaliyeti az oldugundan
yiiksek enerjili foton, madde icerisinde az enerjili (kisa dalga boylu veya sert) X-isinlari,

madde igerisinden dikkate deger bir gecis yetenegine sahiptirler [11].



2. BOLUM
X-ISINLARI KIRINIMI

2.1. X-1s1inlar1 Kirinimm

Kristal yapi, iic boyutlu uzayda diizgiin tekrarlanan bir deseni temel alan bir atomik
yapiya sahiptir. Bu nedenle, katilarin kristal yapisi, yapida bulunan atom gruplarinin ya
da molekiillerin katiya 6zgii olacak sekilde geometrik diizende bir araya gelmesi ile
olusur. Ik kez Max van Laue tarafindan kristal yap1 ve yap1 igerisindeki atomlarm
dizilisleri X-1s1m1 kirinim desenleri kullanilarak incelenmistir. Bir malzemenin atomik
yapisini  goriintiilemek, yiiksek c¢Oziiniirliige sahip cesitli elektron mikroskoplari
kullanilarak miimkiindiir. Fakat bilinmeyen yapilar1 belirtmek veya yapisal
parametreleri tayin etmek icin kirmim tekniklerini kullanmak gerekir. Katilarin kristal
yapilarini incelemek i¢in en cok kullanilan kirmim teknigi X-1smi1 kirmimidir. Bu

teknigin uygun olmasi, temelde iki nedenden dolayidir;

1. X-isinlarmin dalga boylari, kati malzemedeki atomik mesafeler Ol¢iisiindedir ve bu

ozellik, yapisal aragtirmalarda kullanilmalarini saglar.
2. X-15m1 sacilma teknikleri, yikici degildir ve incelenen numuneyi degistirmez.

Kat1 malzemelerin incelenmesinde kullanilan X-iginlarinin dalga boylari, atomlar arasi
mesafelerle kiyaslanabilir biiyiikliikte olup yaklagik olarak 0.5 A ile 2.5 A arasinda
degisir. Kristal ve molekiillerdeki atomlar aras1 mesafeler 0.15 - 0.4 nm arasindadir. Bu
mesafe 3 keV ve 8 keV arasinda foton enerjilerine sahip X-1smlarinin elektromagnetik
spektrum dalga boyuna karsilik gelir. Bundan dolayi, kristal ve molekiil yapilar1 X-
1s1nlarma maruz kaldiginda, yapici ve yikicr girisim gibi olgular gozlemlenebilmektedir.
X-1sinlar1 kristal yapr iizerine disiiriildiigiinde, 1sinlar kati ylizeyinden kiiciik gelis
acilartyla tam yansimaya ugrarlar ve 1sinlar kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri

tarafindan sacilirlar. Kristal yapidaki bu sa¢ilmalar kirinim olarak adlandirilir ve kirinim
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cok sayida atomu iceren sacilmalardan meydana gelir. X-1sinlarinin kristal yapida
kirinima (Sekil 2.1) Bragg Kanunu ile agiklanir ve Bragg kanunun en basit sekli (Formiil

2.1) asagidaki formiil ile verilir.

(2.1)

Sekil 2.1. Bir kristalde X-1s1n1 Kirmimi

Modern X-1smi cihazlarinda, kirmima ugrayan 1smin kirinim agismi ve siddetini 6lgecek
1s1n1m sayicilar bulunur. Boylece kirinim agis1 26’ nin, kirinima ugrayan 1smnin siddetine
gore degisimini veren kirmim deseni elde edilir. Desen iizerindeki pik genisliklerine ve

zemin siddetine bakilarak malzemenin kristallesmesi hakkinda bilgi edinilebilir [12].

2.2. Bragg Kanunu

W. L. Bragg bir kristal tarafindan kirinima ugratilan 151n demeti i¢in basit bir aciklama
yaptl. Buna gore tek renkli bir x-1511 demeti bir kristalin iizerine diistiigiinde x-1s1n1
kristaldeki atomlarm paralel diizlemleri tarafindan sagilirlar. Her diizlem x-1sminin
sadece kiiciikk bir oranmmi yansitir ve yansima sadece gelme acist uygun degerler
aldiginda meydana gelir. Bu degerler 1smnin dalga boyuna ve kristalin Orgii sabitine
baghdir. Atomlarin paralel diizlemleri tarafindan yansitilan i1sinlar kuvvetlendirici
girisim meydana getirebilecek sekilde iist iiste geldiklerinde ise kirmim olusur.
Kristallerde kirinim olayini fiziksel bir modelle anlatmamizi saglayan Bragg kanununu
aciklayabilmek icin bir kristal yapida yer alan paralel atomik diizlemleri diisiinelim.
Sekil 2,2’deki gibi tek dalga boylu x-151n1 demeti, kristal diizlemlerine bir 6 acis1 altinda
disiiriiliirse, gelen 1sinlarm gelis dogrultusuna dik bir dalga cephesi kristale ¢arptiginda
kristalin B noktasina carparak sacilan 1sini, kristalin z atomuna carparak sagilan 1sina

gore IABI+IBCI kadarlik bir yolu fazladan gider ve sag¢ilan bir dalga cephesi olusturur.
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Sekil 2.2. Kristal diizlemlerinden x-1ginlarmin sagilmasi

Yani bu iki 15mm arasinda |ABI+IBCl kadarlik bir yol farki vardwr. Isinlarin
kuvvetlendirici girisim yapabilmesi i¢in iki 151 arasindaki yol farki A dalga boyunun

tam kat1 olmalidir. Yani;
Yol Farki = |ABI+IBCl = nA
olmalidir. Sekil 2.2’ ye gore;
|AB|=d sin© ve |BC|=d sin©
yazabiliriz.
2d sinf = nA 2.1)

olur. Bu esitlige Bragg Kanunu ad1 verilir. Bu ifadede A kullanilan 1sinin dalga boyu, n
difraksiyon derecesi, d diizlemler aras1 mesafeler, O Bragg sacilma agis1 olup gelen ve

sacilan 1g1nm kristal diizlemi ile yaptig1 aciya denir [13].
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2.3. Kristaller

D1s goriiniislerinin diizenli olmasi, kristallerin 6zdes yap1 taslar1 olarak secilebilecek
birimlerin diizenli tekrar1 sonucu olustuklarini gostermektedir. Bir kristal kat1 disaridan
bakildiginda siirekli ve sert bir cisim olarak goriiliir. Deneyler ise, katilarin atomlar ve
atom gruplarimmn olusturdugu temel birimlerinin diizenli tekrar1 ile olustugunu

gostermektedir. Bu temel birimler kristal i¢inde rastgele dagilmamustir.

Atomlarm yerlesiminin geometrisine bagl olarak degisen bircok kristal yapi tipi vardir.
Katmin fiziksel 6zellikleri genellikle kristalin yapi tipine baglh oldugundan, bu yapilarin

bilinmesi bilim adamlar1 kadar miithendisleri de ilgilendirmektir [13].

2.3.1. Kristal Yapi

Kristal ii¢ boyutlu uzayda periyodik olarak tekrarlanan atomlardan olusur. Kristaller
gazlardan ve sivilardan ayrilirlar. Ciinkii sivi ve gazlarda atomlarin yerlesimi kisa
mesafelerde bir diizene sahip iken uzun mesafelerde bu diizen bozulur. Bununla birlikte
biitiin katilar kristal degildir. Cam gibi bazilar1 amorfdur. Amorf katilarda atomlarin

uzun mesafe diizeni olmayip, kisa mesafeli diizeni s6z konusudur.

Kristalin tiim 6zelliklerini tasiyan en kiigiik yap: tasmna birim hiicre denir. Bir birim
hiicrenin sekli ve biiyiikliigli, orijin olarak alinan kdseden ¢izilen a, b ve ¢ vektorleri ile
belirtilir. Bu vektorler hiicreyi temsil eder ve hiicrenin kristalografik eksenleri olarak
adlandirilir. Bu vektorler ve bu vektorler arasindaki acilar (o, P, y) birim hiicre

parametreleri olarak adlandirilir.

Kristal yapi, malzeme biliminde makroskopik olarak kristalli minerallerin yiizeyleri
arasinda, mikroskobik olarak ise cogu katinin atomlar1 arasinda goriilen tekrarli diizen.
Mineraloji ve kristalografide kristaller, yiizey diizlemlerinin birbirlerine gore yerlesimi

esas alinarak siniflandirilirlar.

Tablo 2.1 ve sekil 2.3’de yedi kristal sistemi, kristal birim hiicre parametreleri, ondort

bravais Orgiisii yer almaktadir.



Tablo 2.1. Yedi Kristal Sistemi ve Bravais Orgiileri
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Sistem Eksen Uzunluklan ve Acilar Bravais Orgiisii

Kiibik Birbirine dik ii¢ eksen Basit (P)
a=b=c oa=B=y=90" Cisim merkezli (I)

Yiizey merkezli (I)

Tetragonal Ikisi esit olan birbirine dik ii¢ eksen Basit (P)
a=b#c a=p=y=90" Cisim merkezli (I)

Ortorombik Birbirine dik esit olmayan ii¢ eksen Basit (P)
azb#c a=p=y=90" Taban merkezli (C)

Cisim merkezli (1)
Yiizey merkezli (I)

Rombohedral | Aralarindaki acilar birbirine esit li¢ esit | Basit (P)
eksen
a=b=c a=B=y=90

Hekzagonal Aralaridaki a¢1 120° olan iki esit eksen ve | Basit (P)
ticiincii eksen ilk ikisinin diizlemine dik
a=b#c o=p=90",y=120"

Monoklinik Birbirine esit olmayan ii¢ eksen, | Basit (P)
eksenlerden ikisi birbirine dik degil Taban merkezli (C)
azbzc o=y=90"#B

Triklinik Birbirine  esit olmayan ii¢ eksen | Basit (P)
aralarmndaki acilar farkli ve hi¢ biri
digerine dik degil
azbzc ozPzy=90°

Bu tabloda:

a) Basit orgii sadece koselerde 6rgii noktalarina,

b) Cisim merkezli orgiide, koselerdeki oOrgii noktalarma ilave olarak hiicrenin

merkezinde bir 6rgii noktasina

¢) Yiizey merkezli orgiide, koselerindeki orgii noktalarinin yaninda hiicrenin her yiizii-

niin merkezinde birer tane daha olmak iizere ek alt1 6rgii noktasina sahiptir.



Kiristal sistemi (7

Adet)
a, B,y #90°
1. Triklinik ,
Basit
a * 90°
2. Monoklinik B,y =90

Basit

atb#c

3. Ortorombik

b

a=f=y # 90°

a
Q

a

4. Rombohedral

Basit

a¥*c

5. Tetragonal

a

16

Bravais kafesi (14 Adet)

Basit, taban

merkezli

a #90°
B,y =90°

0

) ) . Yize
Taban merkezli Hacim merkezli Y )
merkezli
atb#c atb#c atb#c
C C C
a a a
b b b

Hacim merkezli

a¥*c

a
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[a]

6. Hegzagonal

Basit kiibik hacim merkezli |yiizey merkezli

(BK) (HCC) (FCC)

7. Kiibik

a a a

Sekil 2.3. Ondort Bravais Orgiisii

Uzay1 ii¢ takim diizleme boliince, bu diizlemleri se¢is seklimize gore cesitli sekilde
birim hiicreler elde edebiliriz. Birim hiicre parametrelerinin alabilecegi farkli degerlere
bagl olarak, dogada bulunan biitiin kristalleri temsil edebilmek i¢in birim hiicrelerin
yedi farkli sekil ve biiyiikliikte oldugu goriiliir. Bunlara yedi kristal sistemi denir.
Tabloda bu yedi kristal sistemi ve bunlarin Bravais orgiileri goriilmektedir. 1848’de
Fransiz bilim adami Bravais, noktalarin (atomlarin) birim hiicrelerin koselerinde
bulunmas: ile olusan yedi birim hiicrenin degisik konumlarinda (yiizeylerinde, hacim
merkezlerinde) da baska noktalarin bulunmasi ile en fazla on dort ¢esit nokta orgii

olabilecegini ispatlamistir. Bu on dort ¢esit nokta orgiiye Bravais orgiisii denir [14].

2.3.2. Kristal Sistemleri ve Miller indisleri

Kristal diizlemleri ad1 gecen diizlemin kristal eksenlerini kestigi noktalarin koordinat
baslangicia olan uzakliklar1 cinsinden ifade edilebilir. Bu durumda kristal eksenlerine
paralel olan 6nemli diizlemler kristal eksenlerini sonsuzda keserler. Sonsuzlukta islem
yapilamadigindan diizlemin kristal eksenini kestigi noktalar yerine bu uzunluklarin tersi
olan biiyiikliikler kullamlir. iste bu biiyiikliikler Miller Indisleri (Sekil 2.4) dedigimiz
gosterimlerdir. Genel olarak herhangi bir P diizleminin Miller indislerini tayin etmek

icin agagida siralanan islemler takip edilir.
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1) P diizleminin a, b ve ¢ eksenlerini kestigi noktalarin yerleri sirasiyla a, b ve ¢ orgiisii

sabitleri cinsinden bulunur. Bu kesim noktalarimna sirasiyla x, y ve z denir.
2) x/a, y/b, z/c oranlar1 hesaplanir.
3) Ikinci maddedeki oranlarin tersleri almarak yeni a/x, b/y, c/z oranlar1 olusturulur.

4) Uciincii maddedeki oranlarin ortak bir carpanla ¢arpimi sonucu en kiiciik tamsayilar
elde edilir. Bu tamsayilar P diizleminin Miller Indisleri’dir ve P diizlemi (hkl) seklinde
ifade edilir. (hkl) Miller indisleri, bir tek diizlemi temsil ettigi gibi, paralel diizlemlerin
biitiin takimmi da temsil eder. Bu gosterimi kullanmak icin iyi bir sebep vardir. X
1sinlarmin kristal tarafindan kirmima ugratildig: bilinmektedir. Kirmim x-1smlarinm ¢ok
biiylik sayidaki esdeger paralel diizlemler tarafindan sacilmasi sonucu olusur. Miller

indisleri boyle paralel diizlemlerin hepsini birden temsil eder [13].

\

a2

Sekil 2.4 Miller Indisleri

2.4. X-1simlar1 Kirmnimu ile Kristal Yapilarin Tayini

Kristallerde x-151n1 kirmimui ve diger kirinim (elektron ve ndtron kirmimi) teknikleri ile

saglanan bilgiler sunlardir:

- Kristalin yapisii belirleme
- Kristalin miikemmelligi veya fazin safligini belirleme
- Kristalin dogrultularimi belirleme

- Kristalin 6rgii sabitlerini belirleme
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Giiniimiizde kristallerde kirinim, kristal yapilarin hemen hemen hepsinin yapisinin
biliniyor olmasi1 sebebiyle, kristalin miikemmelligi ve dogrultularmin belirlenmesinde
kullanilmaktadir. Ayrica, yeni modeller gelistirmeye yonelik caligmalarda veya
endiistriyel degere sahip polimerler, biomolekiiller, zeolitler gibi yapilarm ve oOrgii
sabitlerinin belirlenmesi ¢aligmalar1 onemli bir yere sahiptir. Kristal yapilarin ortaya
cikarilmasi denince a, b, ¢ ve alfa, beta, gama (a, B, y) birim hiicre parametrelerini,
birim hiicrede ka¢ tane atom veya molekiil oldugunun ¢ikarilmasi anlasilir. Bunlarin
disinda atomlarin konumlar1 bag uzunluklari, kristal yiizlerinin indislenmesi, kristalin
mitkemmelligi de tespit edilebilir. Kristal yapiy:r tespit ederken atomlarm veya
molekiillerinin yerlerinin belirlenmesi spektroskopik yontemlerle gerceklestirilir. Bu
yontemlerden ilki x-1igmlaridir bunun disinda nétron kirmnimi ve elektron kirmimi da
kullanilir. Bir kirinim i¢in sagan ve sagilan x-1smlarmin dalga boylar1 esit ve sabit bir
faz farkma sahip olmalidir. Sagilan bir x-151m1 atomun elektron yogunlugunun ¢ok

oldugu kismuyla etkilesir. Sagilan x-1s1ninin enerjisi 10-50 KeV’tur.

Notron Kirinimi: Notronlarin enerjisi yaklasik olarak 0.08 eV’tur. Bir nétronun kiitlesi
yaklasik olarak elektronun kiitlesinin 2000 katidir. Notronlar kristal maddenin ¢ekirdegi
ile etkilesirler. Etkilesme esnek etkilesmedir ve dipol momenti olan molekiillerle

etkilesirler.

Elektron Kirinimi: Enerjileri yaklasik olarak 100 eV’tur. Elektronlar katinin
derinliklerine giremezler. Ciinkii enerjileri diisiiktiir. Bu nedenle elektron kirinimiyla

sadece katilarda yiizey arastirmasi yapilir.

X-1s1mlar ve Notron Kirininmu Karsilastirmasi:

1. X-smlar1 atom etrafindaki elektronlarla etkilesir. Elektronlarin sayis1 azsa x-
isinlarinin  etkilesimi  zordur. Elektron sayis1 az olan (atom numaras:t kiiciik)
elementlerin atomlarinin yerlerinin bulunmasinda ndétronlar avantaja sahiptir. X-

1s1nlartyla atomlarm yerlerinin belirlenmesi zordur.

2. Buna karsilik nétron kaynagimi yapmak oldukga pahalidir [15].
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2.5. X-1isinlarimin Kirinim Yontemleri

Bragg yasasinin gerceklesmesi i¢in A ve 6’nin birbirleri ile uyum i¢inde olmalari
gereklidir. Boylece kirmnim olusabilir. Verilen herhangi bir kristal icin i¢in A ve 0’nin
degerleri iizerinde smirlayici kosullar bulunur. U¢ boyutlu bir tek kristalin x-1ginlar1
demeti icine keyfi olarak konulmasi durumunda genel olarak hi¢bir kirinim deseni
olugsmaz. Kirinimin olusabilmesi i¢in deney boyunca ya A’y1 ya da 0’y1 siirekli olarak
degistirmek gereklidir. A ve 0’nin degistirme durumu i¢in {i¢ esas kirinim yontemi

vardir.
1. Laue yontemi: A degisken 0 sabit
2. Doner kristal yontemi: A sabit 6 degisken

3. Toz yontemi: A sabit 0 degisken [16].

2.5.1. Toz Kirinimi

Kristal yap1 hakkinda bilgi edinebilmek amaciyla en sik kullanilan deneysel metotlardan
birisi de toz kirmimi metodudur. Toz kirmim metodunun en biiyiik avantaji tek kristal
kullanmadan kirim desenlerini bulabilmektedir. Bu metotta, toz haline getirilmis kristal
numunelerinin {izerine belirli bir dogrultudan tek dalga boylu X-igmlar1 diisiiriiliir.
Boylece degisik acilarda toz numuneden Bragg kanununu saglayan yansimalarin
olusmasi gozlenecektir. Bragg kanunu kullanilarak kristal orgii diizlemleri ile orgii

parametreleri bulunabilecektir.

XRD (X-Ray Diffraction) spektroskopisi olarak bilinen ‘X-151m1 Difraksiyon
Spektroskopisi’ isminden anlagilacagi lizere, ultraviyole 1smindan daha kuvvetli fakat
gamma 1s1mnindan daha zayif enerjili, X-1s1nlar1 kullanilarak yapilan analizi temel alir.
Bu yontem ile kristal yapiya sahip olan madde gercekte bulundugu sekil ile incelenir.
Maddenin yapis1 incelenirken, optik yontemler bir yere kadar yardimci olurlar ama
atomik boyutlarda inceleme yapilmak istendiginde X-isinlarmin difraksiyonu
kullanilarak, madde hakkinda bilgi toplanmaya calisilir. Her maddenin kristal i¢erisinde
atomlarinin belirli bir dizilimi vardir ve X-igmlar1 bu atomlarin diziliminden olusan
diizlemlerden kirmima ugrayarak, o maddenin karakteristik Ozelliklerini anlamamizi
saglar. Bu yontemin kullanilabilmesi i¢in kristal yapiya sahip olan maddenin toz haline

getirilmesi gerekir [17].



3. BOLUM
3.1. Haloperidol

Haloperidol, yirmi yili agskin bir siiredir yaygin olarak kullanilan noroleptik bir ilagtir.
Noroleptik ilaglarin butirofenon yapisini tasiyan gurubuna dahildir. Bu grup ilaclar
icinde antipsikotik olarak en sik kullamlamdir. Ozellikle fenotiyazinlere direncli veya
alerjik olan psikoz olgulannin tedavisi i¢in tercih edilir. Kat1 halde iken stabildir. Ancak
15181 etkisi ile zamanla rengi sararir. Nem cekici degildir. Saklanildig1 kaplar 1giktan
korunakli olmalidir. Erime derecesi 147°-152° dir . Haloperidolun santral sinir sistemi
(SSS) iizerine secici etkide bulundugu, doparriin reseptorlerinin beyinde dopaminerjik
etkiyi azalttigi ve dopamin yikimmi cogalttig1 bilinmektedir. Haloperidoliin kapali
formiilii C,;H,3CIFNO; seklindedir [18].

Sekil 3.1. Haloperidol
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3.2. Haloperidol’un Kristal Yapisinin Analitik Olarak Incelenmesi
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Sekil 3.2. Haloperido!’un X-Isinlar1 Toz Kirinim Deseni



Tablo 3.1. Haloperidol I¢in Toz Kirinim Deseni Verileri

20° d(A°) %|/|o

1 110,34 8,55 2,00
2 |11,72 7,55 7,69
3 112,98 6,81 13,04
4 113,80 6,41 4,01
5 14,90 5,94 29,43
6 |15,32 5,78 4,01
7 116,32 5,43 7,36
8 (17,02 5,21 4,01
9 |17,86 4,96 3,01
10 | 18,96 4,68 7,36
11 119,82 4,48 100,00
12 121,80 4,07 3,34
13 122,74 3,91 10,03
14 123,76 3,74 3,68
15 124,82 3,58 9,03
16 25,74 3,46 3,34
17 26,18 3,40 23,08
18 126,60 3,35 3,68
19 128,04 3,18 8,70
20 129,70 3,01 6,35
21 129,92 2,98 3,68
22 130,26 2,95 4,01
23 130,40 2,94 4,01
24 130,96 2,89 3,68
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25 |31,82 2,81 8,70
26 |32,10 2,79 3,68
27 132,50 2,75 3,68
28 33,04 2,71 3,34
29 133,80 2,65 3,34
30 |34,50 2,60 4,01
31 |35,64 2,52 4,35
32 36,04 2,49 4,01
33 36,22 2,48 8,70
34 136,34 2,47 5,69
35 |38,04 2,36 4,01
36 |38,22 2,35 3,34
37 |38,82 2,32 4,01
38 140,00 2,25 3,34
39 140,14 2,25 3,34
40 140,40 2,23 7,02
41 142,36 2,13 3,34
42 142,58 2,12 11,04
43 144,96 2,02 5,02
44 146,40 1,96 4,35

3.2.1. Kiibik Test

24

Her toz kirmim desenini indislemek i¢in ilk adim simetrinin kiibik olup olmadigini

bulmaktir. Ciinkii en yiiksek simetriye sahip kristal sistemi, kiibik yapidir. Bir kiibik

kristalde ‘d’ diizlemler aras1 uzaklik ile ‘a’ birim hiicre parametresi arasindaki iligki,
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d=—=2 3.1

olarak verilir. Bragg kanununda dpy’yi yerine yazarsak,

2d Sil’lehkl =\
2

sin” 6, = ﬁ (3.2)
/12

sin® @, = F(h2 +k+17)
a

olur. Burada ™ ifadesi sabit oldugu i¢in, A ile ifade edersek,
a
Sin°Opa = A (W+K+1) (3.3)

formiilii elde ederiz. (h*+k*+I) terimi i¢in bazi degerler birim kiibik hiicresi primitif,

yiizey merkezli ve cisim merkezli olan ti¢ durum icin Tablo 3.2’de verilmistir.

Tablo 3.2. Kiibik Sistem i¢in h>+k*+1* nin Alabilecegi Degerler

Basit Kiibik 123456 891011 12 13 14 16 17 18

Cisim Merkezli Kiibik 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Yiizey Merkezli Kiibik 3 4 8 11 12 16

Yasak numaralar 7 15

Kiibik yap1 i¢in sin’0 degeri gozlenirse 1, 2, 3, 4, 5, 6 ve 8’in katlar1 seklinde oldugu
bulunur. Bu durumda hiicrenin primitif kiibik oldugu oldukca belirgindir. Genel faktor
A bulundugunda, buradan hiicre sabiti a hesaplanabilir. h*+k*+I* terimi 7,15,23....
degerlerine asla sahip olmaz. Ciinkii bu sayilar ii¢c tamsaymin karelerinin toplami
degildir.

Yiizey merkezli kiibik hiicre kolayca tanimlanabilir. Ornegin, ilk iki pik genellikle A
faktorii ise ve A’ya tiim gozlenen $in’0 degerleri boliindiigiinde 3,4,8,11,12,16....
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sayilar1 bulunursa, simetrinin yilizey merkezli kiibik oldugu oldukc¢a kesindir. Hiicre

sabiti a, A’dan hesaplanabilir.

Cisim merkezli kiibik hiicre de bir benzer yolla tanimlanabilir; Oranlar 2:4:6:8.... olur

(Tablo 3.2) [19].

Tablo 4.2. incelendiginde h*+k*+1* degerini karsilayabilecek say1 degerleri bazi drgiiler
icin bulunmaz. Ornegin cisim merkezli kiibik yap1 i¢in h*+k*+1’=1 olmas1 imkansizdur.
Ciinkii h*+k*+1*’nin 1 degerini alabilmesi i¢in hkl’nin ya (100), (010) ya da (001)
degerlerinden birini alabilmesi gereklidir. Ancak cisim merkezli kiibik yap1 ic¢in, bu
yiizeylerden meydana gelen yansimalar yapici girisim meydana getiremezler. Boylece

kirmim deseninde de bu indislere sahip yiizeylerin bulunmasi beklenemez [20].

Haloperidol maddesinin kiibik yapiya sahip olup olmadigini anlamak ve birim hiicre
parametresini tespit etmek icin 6ncelikle Tablo 3.2.°den yararlaniriz. Burada sin’0
degerleri Tablo 3.2.°de verilen sayilara boliinerek Tablo 3.3. olusturulmustur. (3.3)
ifadesine gore olusturdugumuz bu tablo aslinda A’nin katlarini iceren tablodur. Bu tablo

izerinde siitunlar arasinda eger ortak bir A degeri bulabilirsek Haloperidolun kiibik

= A ifadesinde de A’y1

yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz ve eger sahipse — =
a

bildigimize gore a’y1 yani birim hiicre parametresini tespit etmis oluruz. Ancak
Haloperidol icin kiibik test tablosu 3.3. incelendiginde boyle ortak bir A degerini
goremedigimiz i¢in numunenin kiibik kristal sistemine sahip olmadigr sonucunu

cikaririz.

Tablo 3.3 incelendigi zaman en cok tekrar eden en kiiciikk saymin 0,0013 oldugu

goriiliir. Buna gore A degerini 0,0013 olarak kabul edelim,



Tablo 3.3. Haloperidol I¢in Kiibik Test Tablosu

NO O 20 sin[J sin?[] sin?[] (][] 2 | sin? 3 sin* 4 sin* 5 sin* 6 sin* 8 sin* 9 | sin? 10 | sin? 11 | sin? 12 | sin? 13 | sin? 14
1 517 10,34 0,0901 0,0081 0,0041 0,0027 0,0020 0,0016 0,0014 0,0010 0,0009 0,0008 0,0007 0,0007 0,0006 0,0006
2 5,86 11,72 0,1021 0,0104 0,0052 0,0035 0,0026 0,0021 0,0017 0,0013 0,0012 0,0010 0,0010 0,0009 0,0008 0,0008
3 6,49 12,98 0,1130 0,0128 0,0064 0,0043 0,0032 0,0026 0,0021 0,0016 0,0014 0,0013 0,0012 0,0011 0,0010 0,0009
4 6,9 13,8 0,1201 0,0144 0,0072 0,0048 0,0036 0,0029 0,0024 0,0018 0,0016 0,0014 0,0013 0,0012 0,0011 0,0010
5 745 14,9 0,1297 0,0168 0,0084 0,0056 0,0042 0,0034 0,0028 0,0021 0,0019 0,0017 0,0015 0,0014 0,0013 0,0012
6 7,66 15,32 0,1333 0,0178 0,0089 0,0059 0,0044 0,0036 0,0030 0,0022 0,0020 0,0018 0,0016 0,0015 0,0014 0,0013
7 8,16 16,32 0,1419 0,0202 0,0101 0,0067 0,0050 0,0040 0,0034 0,0025 0,0022 0,0020 0,0018 0,0017 0,0016 0,0014
8 8,51 17,02 0,1480 0,0219 0,0110 0,0073 0,0055 0,0044 0,0037 0,0027 0,0024 0,0022 0,0020 0,0018 0,0017 0,0016
9 8,93 17,86 0,1552 0,0241 0,0121 0,0080 0,0060 0,0048 0,0040 0,0030 0,0027 0,0024 0,0022 0,0020 0,0019 0,0017
10 9,48 18,96 0,1647 0,0271 0,0136 0,0090 0,0068 0,0054 0,0045 0,0034 0,0030 0,0027 0,0025 0,0023 0,0021 0,0019
11 9,91 19,82 0,1721 0,0296 0,0148 0,0099 0,0074 0,0059 0,0049 0,0037 0,0033 0,0030 0,0027 0,0025 0,0023 0,0021
12 10,9 21,8 0,1891 0,0358 0,0179 0,0119 0,0089 0,0072 0,0060 0,0045 0,0040 0,0036 0,0033 0,0030 0,0028 0,0026
13 11,37 22,74 0,1971 0,0389 0,0194 0,0130 0,0097 0,0078 0,0065 0,0049 0,0043 0,0039 0,0035 0,0032 0,0030 0,0028
14 11,88 23,76 0,2059 0,0424 0,0212 0,0141 0,0106 0,0085 0,0071 0,0053 0,0047 0,0042 0,0039 0,0035 0,0033 0,0030
15 12,41 24,82 0,2149 0,0462 0,0234 0,0156 0,0117 0,0094 0,0078 0,0059 0,0052 0,0047 0,0043 0,0039 0,0036 0,0033
16 12,87 25,74 0,2227 0,0496 0,0248 0,0165 0,0124 0,0099 0,0083 0,0062 0,0055 0,0050 0,0045 0,0041 0,0038 0,0035
17 13,09 26,18 0,2265 0,0513 0,0257 0,0171 0,0128 0,0103 0,0086 0,0064 0,0057 0,0051 0,0047 0,0043 0,0040 0,0037
18 13,30 26,6 0,2301 0,0529 0,0265 0,0176 0,0132 0,0106 0,0088 0,0066 0,0059 0,0053 0,0048 0,0044 0,0041 0,0038
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19 14,02 28,04 0,2423 0,0587 0,0294 0,019563 0,0147 0,0117 0,0098 0,0073 0,0065 0,0059 0,0053 0,0049 0,0045 0,0042
20 14,85 29,7 0,2563 0,0657 0,0328 0,021895 0,0164 0,0131 0,0110 0,0082 0,0073 0,0066 0,0060 0,0055 0,0051 0,0047
21 14,96 29,92 0,2582 0,0666 0,0333 0,022213 0,0167 0,0133 0,0111 0,0083 0,0074 0,0067 0,0061 0,0056 0,0051 0,0048
22 15,13 30,26 0,2610 0,0681 0,0341 0,022709 0,0170 0,0136 0,0114 0,0085 0,0076 0,0068 0,0062 0,0057 0,0052 0,0049
23 15,2 30,4 0,2622 0,0687 0,0344 0,022914 0,0172 0,0138 0,0115 0,0086 0,0076 0,0069 0,0063 0,0057 0,0053 0,0049
24 15,48 30,96 0,2669 0,0712 0,0356 0,023746 0,0178 0,0143 0,0119 0,0089 0,0079 0,0071 0,0065 0,0059 0,0055 0,0051
25 15,91 31,82 0,2741 0,0752 0,0376 0,025049 0,0188 0,0150 0,0125 0,0094 0,0084 0,0075 0,0068 0,0063 0,0058 0,0054
26 16,05 32,1 0,2765 0,0764 0,0382 0,02548 0,0191 0,0153 0,0127 0,0096 0,0085 0,0076 0,0070 0,0064 0,0059 0,0055
27 16,25 32,5 0,2798 0,0783 0,0392 0,026101 0,0196 0,0157 0,0131 0,0098 0,0087 0,0078 0,0071 0,0065 0,0060 0,0056
28 16,52 33,04 0,2844 0,0809 0,0404 0,026952 0,0202 0,0162 0,0135 0,0101 0,0090 0,0081 0,0074 0,0067 0,0062 0,0058
29 16,9 33,8 0,2907 0,0845 0,0423 0,028169 0,0211 0,0169 0,0141 0,0106 0,0094 0,0085 0,0077 0,0070 0,0065 0,0060
30 17,25 34,5 0,2965 0,0879 0,0440 0,029312 0,0220 0,0176 0,0147 0,0110 0,0098 0,0088 0,0080 0,0073 0,0068 0,0063
31 17,82 35,64 0,3060 0,0937 0,0468 0,031218 0,0234 0,0187 0,0157 0,0117 0,0104 0,0094 0,0085 0,0078 0,0072 0,0067
32 18,02 36,04 0,3094 0,0957 0,0479 0,031899 0,0239 0,0191 0,0160 0,0120 0,0106 0,0096 0,0087 0,0080 0,0074 0,0068
33 18,11 36,22 0,3108 0,0966 0,0483 0,032208 0,0242 0,0193 0,0161 0,0121 0,0107 0,0097 0,0088 0,0081 0,0074 0,0069
34 18,17 36,34 03118 0,0972 0,0486 0,032414 0,0243 0,0195 0,0162 0,0122 0,0108 0,0097 0,0088 0,0081 0,0075 0,0070
35 19,02 38,04 0,3259 0,1062 0,0531 0,035403 0,0266 0,0212 0,0177 0,0133 0,0118 0,0106 0,0097 0,0089 0,0082 0,0076
36 19,11 38,22 0,3274 0,1072 0,0536 0,035726 0,0268 0,0214 0,0179 0,0134 0,0119 0,0107 0,0097 0,0089 0,0083 0,0077
37 19,41 38,82 0,3323 0,1104 0,0552 0,036813 0,0276 0,0221 0,0184 0,0138 0,0123 0,0110 0,0100 0,0092 0,0085 0,0079
38 20 40 0,3420 0,1170 0,0585 0,038993 0,0293 0,0234 0,0195 0,0146 0,0130 0,0117 0,0106 0,0098 0,0090 0,0084
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39 20,07 40,14 0,3432 0,1178 0,0589 0,0393 0,0294 0,0236 0,0196 0,0147 0,0131 0,0118 0,0107 0,0098 0,0091 0,0084
40 20,2 40,4 0,3453 0,1192 0,0596 0,0397 0,0298 0,0239 0,0199 0,0149 0,0133 0,0119 0,0108 0,0099 0,0092 0,0085
41 21,18 42,36 0,3613 0,1305 0,0653 0,0435 0,0326 0,0261 0,0218 0,0163 0,0145 0,0131 0,0119 0,0109 0,0100 0,0093
42 21,29 42,58 0,3631 0,1318 0,0659 0,0439 0,0330 0,0264 0,0220 0,0165 0,0147 0,0132 0,0120 0,0110 0,0101 0,0094
43 22,48 44,96 0,3824 0,1462 0,0731 0,0487 0,0366 0,0292 0,0244 0,0183 0,0162 0,0146 0,0133 0,0122 0,0113 0,0104
44 23,2 46,4 0,3939 0,15519 0,0776 0,0517 0,03880 0,0310 0,0259 0,0194 0,0172 0,0155 0,0141 0,0129 0,0119 0,0111
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h, k, 1 degerleri 6ncelikle (100) diizlemini inceleyerek baslayalim;

sin’0100 = A(140+0) = A = 0,0013
sin’0;1; = A(1+1+1) = 3A = 0,0039
sin’021; = A(4+1+1) = 6A = 0,0078
sin*0300 = A(9+0+0) = 9A = 0,0117
$in*0,, =A(4+4+4) = 12A = 0,0156
sin®0114 = A(1+1+16) = 18A = 0,0234
$in*0124 = A(1+4+16) = 21A = 0,0273
sin“0427 = A(16+4+4) = 24A = 0,0312
sin*0333 = A(9+9+9) = 27A = 0,0351
sin’0s12 = A(25+1+4) = 30A = 0,039
sin’0s2; = A(25+4+4) = 33A = 0,0429
sin*0g00 = A(36+0+0) = 36A = 0,0468
$in*0g2 = A(36+4+4) = 44A = 0,0572
sin*0g32 = A(36+9+4) = 49A = 0,0637
sin’0710 = A(49+1+0) = 50A = 0,065
sin*0g41 = A(36+16+1) = 53A = 0,0689
sin*Bgs0 = A(36+25+0) = 61A = 0,0793
sin*0740 = A(49+16+0) = 65A = 0,0845
sin*0750 = A(49+25+0) = 74A = 0,0962
sin“0g1s = A(64+1+25) = 90A = 0,117
sin®0sq; = A(25+16+1) = 42A = 0,0546

sin“Bes1 = A(36+36+1) = 73A = 0,0949

Elde edilen 22 tane kirmnim verisinin 13 tanesi indislenmistir. Haloperidol’un kiibik

yapida olmadigina bu arastirma ile karar verilir.

Bu deger var
Bu deger var
Bu deger var
Bu deger var
Bu deger var
Bu deger var
Bu deger yok
Bu deger var
Bu deger yok
Bu deger var
Bu deger yok
Bu deger var
Bu deger yok
Bu deger yok
Bu deger var
Bu deger var
Bu deger yok
Bu deger var
Bu deger yok
Bu deger var
Bu deger yok

Bu deger yok



Tablo 3.4. Haloperidol Oran Tablosu

NO sin?

1 0,0081

2 0,0104 1,2837

3 0,0128 1,5734 1,2256

4 0,0144 1,7775 1,3846 1,1297

5 0,0168 2,0704 1,6128 1,3159 1,1651

6 0,0178 2,1881 1,7044 1,3907 1,2313 1,0568

7 0,0202 2,4810 1,9327 1,5769 1,3961 1,1983 1,1339

8 0,0219 2,6969 2,1008 1,7141 1,5176 1.3026 1,2326 1,0870

9 0,0241 2,9675 23116 1,8660 1,6699 1,4333 1,3562 1,1961 1,1003

10 | 0,0271 3,3408 2,6024 2,1233 1,8799 1,6136 1,5268 1,3465 1,2387 1,1258

11 0,0296 3,6477 2,8414 2,3183 2,0526 1,7618 1,6671 1,4702 1,3525 1,2292 1,0919

12| 0,0358 4,4036 3,4303 2,7988 2,4780 2,1269 2,0126 1,7749 1,6328 1,4840 1,3181 1,2072

13 0,0389 4,7865 3,7285 3,0421 2,6934 23118 2,1875 1,9292 1,7748 1,6130 1,4327 1,3122 1,0870

14 0,0424 52191 4,0655 33171 2,9369 2,5208 2,3853 2,1036 1,9352 1,7588 1,5622 1,4308 1,1852 1,0904

15 0,0462 5,6877 4,4306 3,6149 3,2006 2,7471 2,5994 2,2925 2,1090 19167 1,7025 1,5593 1,2916 1,1883 1,0898

16 0,0496 6,1100 4,7595 3,8833 3,4382 29511 2,7924 2,4627 2,2655 2,0590 1,8289 1,6750 1,3875 1,2765 1,1707 1,0743

17 0,0513 6,3170 4,9208 4,0149 3,5547 3,0510 2,8870 2,5461 2,3423 2,1287 1,8909 1,7318 1,4345 1,3198 1,2104 1,1106 1,0339
18 0,0529 6,5176 5,0770 4,1424 3,6676 3,1479 2,9787 2,6270 2,4167 2,1963 1,9509 1,7868 1,4801 1,3617 1,2488 1,1459 1,0667
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19 | 0,0587 7,2278 5,6303 4,5938 4,0672 3,4910 3,3033 29132 2,6800 24357 2,1635 1,9815 1,6414 1,5100 1,3849 1,2708 1,1830
20 | 0,0657 8,0892 6,3012 5,1412 4,5519 3,9070 3,6970 3,2604 3 2,7259 24214 2,2176 1,8370 1,6900 1,5499 1,4222 1,3239
21 0,0666 8,2068 6,3928 5,2160 4,6181 3,9638 3,7507 3,3078 3,0430 2,7656 2,4566 2,2499 1,8637 1,7146 1,5725 1,4429 1,3432
22 | 0,0681 8,3899 6,5355 53323 47211 4,0522 3,8344 3,3816 3,1109 2,8273 2,5114 2,3001 1,9053 1,7528 1,6075 14751 1,3732
23 | 0,0687 8,4659 6,5947 5,3806 4,7639 4,0889 3,8693 34122 3,1391 2,8529 2,5341 2,3209 1,9225 1,7687 1,6221 1,4885 1,3856
24 10,0712 8,7730 6,8340 5,5759 49367 42373 4 3,5360 3,2530 2,9564 2,6261 2,4051 1,9923 1,8329 1,6810 1,5425 1,4359
25 0,0752 9,2544 7,2089 5,8818 5,2076 4,4698 4,2295 3,7301 34315 3,1186 2,7702 2,5371 2,1016 1,9335 1,7732 1,6271 1,5146
26 | 0,0764 94237 7,3330 5,9830 5,2972 4,5467 4,3023 3,7943 3,4905 3,1723 2,8178 2,5807 2,1377 1,9667 1,80370 1,6551 1,5407
27 10,0783 9,6434 75119 6,1290 54265 4,6576 4,4073 3,8868 3,5757 3,2497 2,8866 2,6437 2,1899 2,0147 1,8477 1,6955 1,5783
28 | 0,0809 9,9575 7,7566 6,3287 5,6033 4,8094 4,5509 4,0135 3,6922 3,3555 2,9806 2,7298 2,2612 2,0804 1,9079 1,7507 1,6297
29 | 0,0845 10,4074 8,1071 6,6146 5,8564 5,0267 4,7565 4,1948 3,8590 3,5071 3,1153 2,8532 2,3634 2,1743 1,9941 1,8298 1,7033
30 | 0,0879 10,8297 8,4360 6,8830 6,0940 5,2306 4,9495 4,3650 4,0156 3,6494 3,2417 2,9689 2,4593 2,2626 2,0750 1,9041 1,7725
31 0,0937 11,5336 8,9844 7,3304 6,4902 5,5706 52712 4,6487 4,2766 3,8867 34524 3,1619 2,6191 2,4096 2,2099 2,0278 1,8877
32 10,0957 11,7854 9,1805 7,4904 6,6318 5,6922 5,3862 4,7502 4,3699 39715 3,5277 3,2309 2,6763 2,4622 2,2581 2,0721 1,9289
33 | 0,0966 11,8994 9,2693 7,5629 6,6960 5,7473 54383 4,7961 4,4122 4 3,5619 3,2622 2,7022 2,4861 2,2800 2,0921 1,9475
34 10,0972 11,9758 9,3288 76114 6,7390 5,7841 54732 4,8269 4,4405 4.0357 3,5847 3,2831 2,7196 2,5020 2,2946 2,1056 1,9600
35 0,1062 13,0799 10,1889 83132 7,3603 6,3175 59779 5,2720 4,8500 4,4077 39153 3,5858 2,9703 2,7327 2,5062 2,29969 2,1408
36 | 0,1072 13,1994 10,2820 8,3891 7.4260 6,3752 6,0325 5,3201 4,8942 4,4480 3,9510 3,6186 2,9974 2,7577 2,5291 2,3207 2,160

37 10,1104 13,6010 10,5948 8,6443 7,6519 6,5691 6,2160 5,4820 5,0432 4,5833 4,0712 3,7287 3,0886 2,8416 2,6060 2,3913 2,2260
38 10,1170 14,4062 11,2220 9,1561 8,1049 6,9580 6,5840 5,8065 53417 4,8547 43122 3,9494 3,2715 3 2,7603 2,5329 2,3578

(43



39 10,1178 14,5030 11,2974 9,2176 8,1594 7 6,6282 5,8455 53776 4,8873 43412 3,9760 3,2935 3,03 2,7788 2,5499 2,3737
40 10,1192 14,6836 11,4381 9,3324 8,2610 7,0920 6,7108 59184 5.4446 4,9482 4,3953 4,0255 3,3345 3,0678 2,8135 2,5817 2,4032
41 0,1305 16,0760 12,5227 10,2174 9,0443 7,7645 7,3472 6,4796 5,9609 54174 48121 4,4072 3,6507 3,3586 3,0802 2,8265 2,6311
42 10,1318 16,2356 12,6471 10,3188 9,1341 7.8416 74201 6,54388 6 54712 4,8598 44510 3,6869 3,3920 3,1108 2,8545 2,6572
43 10,1462 18 14 11,4433 10,1295 8,6961 8,2287 7,2570 6,6761 6,0674 5,3894 4,9360 4,0887 3,7616 3,4498 3,1656 2,9468
44 10,1552 19,1121 14,8878 12,1470 10,7524 9,2309 8,7347 7,7033 7,0867 6,4405 5,7209 5,2395 4,3401 3,9930 3,6620 3,3603 3,1280

€




Tablo 3.4 (Devami) Haloperidol Oran Tablosu

NO sin?

1 0,0081
2 0,0104
3 0,0128
4 0,0144
5 0,0168
6 0,0178
7 0,0202
8 0,0219
9 0,0241
10 0,0271
11 0,0296
12| 0,0358
13| 0,0389
14 0,0424
15 0,0462
16 0,0496
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17 0,0513

18 0,0529 1,0318

19 0,0587 1,1442 1,1090

20 | 0,0657 1,2805 1,2411 1,1192

21 0,0666 1,2992 1,2592 1,1354 1,0145

22 | 0,0681 1,3282 1,2873 1,1608 1,0372 1,0223

23 0,0687 1,3402 1,2989 1,1713 1,0466 1,0316 1

24 | 0,07124 1,3888 1,3461 1,2138 1,0845 1,0690 1,0457 1,0362

25 0,0752 1,4650 1,4199 1,2804 1,1441 1,1277 1,1030 1,0931 1,0549

26 | 0,0764 1,4902 1,4443 1,3024 1,1637 1,1471 1,1220 1,1120 1,0730 1,0172

27 0,0783 1,5266 1,4796 1,3342 1,1921 1,1751 1,1494 1,1391 1,0992 1,0420 1,0244

28 0,0809 1,5763 1,5278 1,3777 1,2310 1,2133 1,1869 1,1762 1,1350 1,0760 1,0578 1,0326

29 0,0845 1,6475 1,5968 1,4399 1,2866 1,2682 1,2405 1,2293 1,1863 1,1246 1,1056 1,0792 1,0452

30 | 0,0879 1,7144 1,6616 1,4983 1,3388 1,3196 1,2908 1,2792 1,2344 1,1702 1,1504 1,1230 1,0876 1,0406

31 0,0937 1,8258 1,7691 1,5957 1,4258 1,4054 1,3747 1,3624 1,3147 1,2463 1,2252 1,1960 1,1583 1,1082 1,0650

32 | 0,0957 1,8657 1,8082 1,6306 1,4569 1,4361 1,4047 1,3921 1,3434 1,2735 1,2519 1,2221 1,1836 1,1324 1,0883 1,0218

33 0,0966 1,8837 1,8257 1,6463 1,4710 1,4500 1,4183 1,4056 1,3564 1,2858 1,2641 1,2340 1,1950 1,1434 1,0988 1,0317 1

34 10,0972 1,8958 1,8374 1,6569 1,4805 1,4593 1,4274 1,4146 1,3651 1,2941 1,2722 1,2419 1,2027 1,1507 1,1058 1,0383 1,0162 1

35 0,1062 2,0706 2 1,8097 1,6170 1,5938 1,5590 1,5450 1,4909 1,4134 1,3895 1,3654 1,3136 1,2568 1,2078 1,1341 1,1099 1,099
36 | 0,1072 2,0895 2,0252 1,8262 1,6317 1,6084 1,5733 1,5591 1,5055 1,4263 1,4022 1,3688 1,3256 1,2683 1,2188 1,1444 1,1200 1,1093

93



37 10,1104 2,1531 2,0868 1,8818 1,6814 1,6573 1,6211 1,6066 1,5503 1,4967 1,4448 1,4104 1,3659 1,3069 1,2559 1,1793 1,1541 1,1430
38 10,1170 2,2805 2,2103 1,9932 1,7809 1,7554 1,7171 1,7017 1,6421 1,5567 1,5303 1,4939 1,4468 1,3842 1,3303 1,2491 1,2224 1,2107
39 (01178 2,2959 2,2252 2 1,7929 1,7672 1,7286 1,7131 1,6531 1,5671 1,5406 1,5039 1,4565 1,3935 1,3392 1,2575 1,2306 1,2188
40 | 0,1192 2,3245 2,2529 2,0315 1,8152 1,7392 1,7502 1,7345 1,6737 1,5867 1,5598 1,5227 1,4746 1,4109 1,3559 1,2731 1,2459 1,2340
41 0,1305 2,5449 2,4666 2,2242 1,9874 1,9589 1,9161 1,8989 1,8324 1,7371 1,7077 1,6671 1,6145 1,5447 1,4844 1,3938 1,3641 1,3510
42 10,1318 2,5702 2,4910 2,2463 2 1,9783 1,9351 1,9178 1,8506 1,7544 1,7247 1,6836 1,6305 1,5600 1,4992 1,4077 1,3776 1,3644
43 10,1462 2,8502 2,7625 2,4910 2,2258 2,1939 2,1460 2,1268 2,0523 1,9455 1,9126 1,8671 1,8082 1,7300 1,6625 1,5611 1,5277 1,5131
44 10,1552 3,0255 2,9324 2,6442 2,3627 2,3288 2,2780 2,2575 2,1785 2,0652 2,0303 1,9819 1,9194 1,8364 1,7648 1,6571 1,6218 1,6061

9¢
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3.2.2. Tetragonal Test

Tetragonal sistem icin diizlemler arasi uzaklik

d? = !
otk 1 (3.4)

2 2
a C

seklinde verilmistir [14}. Bu ifadeyi Bragg kanununda yerine koyarsak,

2d sin Ohklzk
/12
s 2
sin“ 8, =——
hki 4d2
/1 2
sin” @, =47!2(h2 +k2)+4—C212 (3.5)
/12 =A ve iz= C
da 4c

olarak tanimlanirsa (3.5) esitligi,

sin®Ou = A(h*+k?)+C1° (3.6)

olur. Numunenin tetragonal sistemde olup olmadigini anlamak i¢in yapilacak islem h, k
ve I’nin tamsay1 degerleriyle gézlenen sin”0 degerlerini kullanarak A ve C degerlerini

bulmaktir. /’nin sifir oldugu /&0 diizlemleri i¢in yukaridaki (3.6) esitligi,

sin’ Oro = A(h” + k) (3.7
ifadesine indirgenir. Boylece,

q1 = sin®0100 =A

Q@ = sin’0110 = 2A

Q3 = sin’000 = 4A

Q4 = sin"050 =8A

Qs = sin*0400 = 16A

6 = sin"Ospp = 25A
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q7 = sin’0s10= 26A
qs = sin’0sz0 = 29A
Jqo = Sil’l29530 =34A

{10 = sin*0ssp = 50A (3.8)

bu ifadelerden sin’® deger ciftleri arasinda iki oraninda tekrar eden bir say1 oldugunu

goriiyoruz. Ornegin 2% T 35 — A0 — 7 Bu iki oram degisiklikler diginda
q1 qz qs3 q4 de

kiibik veya tetragonal sistemlerden baska herhangi bir sistemde olmayabilir. Burada /&0
diizlemlerinden meydana gelen yansimalar i¢in q degerleri arasinda, belli oranlarin
oldugunu gormekteyiz. Kirmnim deseni verilerinden yararlanarak, $inOp degerlerinin
birbirlerine oranlarindan olusan bir tablo hazirlayabiliriz. Eger, bu tabloda tamsay1
degerleri bulabilirsek sistemin tetragonal oldugunu diisiinebiliriz. Tetragonal testte iki
¢izgi q2/qi=2 oranina sahipse, bu ¢izgilerin q;=100 ve q,=110 veya q;=110 ve q,=200
varsayimi ile indisleme isleminin yapilmasi miimkiindiir. q; icin 100 diizlemi oldugu ilk
varsayimdir ve A hesaplanir. Eger ki hesaplanan sin*Opa=A(h*+k%) yansimalar1
difraksiyon deseni iizerinde bulunursa, bu tahminin dogru olma ihtimali yiiksektir.
Bunun boyle olacagi varsayildiginda difraksiyon numune iizerinde kalan yansimalar
indislenmelidir ve C bulunmalidir. C i¢in deger bulunamadigi veya belirli cizgiler
indislenemedigi zaman A i¢in yapilan ilk tahminin yanhs oldugu ve q;=100 diizleminde
olmadig1 olasidir. q;=110 diizleminde oldugu ikinci adimda varsayilirsa, A yeniden

hesaplanir ve C’yi hesaplamak i¢in daha fazla girisimde bulunulur [21].

Tablo 3.4. Haloperidol’un kirmim desenindeki sin’0y degerleri arasindaki oranlar:
vermektir. Tabloya bakildig1 zaman Haloperidol i¢in kirmim desenleri arasinda belli
bazi oranlarin olmadig: goriilmektedir bu durumda da Haloperidol’un tetragonal yapiya

sahip olmadig1 sonucuna variriz.
3.2.3. Hekzagonal Test

Hekzagonal sistem icin diizlemler aras1 uzaklik,

1 4 WP +hk+1> I?
230 e G2
hkl
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ifadesiyle verilir. Bragg kanununda yerine konulursa,

2d sin O = A (3.10)
sing,, = 24

sin’ 0, = %22

sin” @, :’%%(W{—i)] (3.11)
sin® @, :%Z(h2 +hk+lz)+4L;lz (3.12)

olur ki burada

olarak alir ve (3.12) ifadesinde yerine koyarsak,

sin’0 = A(h*+hk+k*)+CI’ (3.13)
esitligi elde edilir.
Bu ifadeyi bir numunenin toz kirmim desenine uygulayarak o numunenin hekzagonal
yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz.
(3.13) esitliginde eger 1 indisi sifir segilirse,

Sin®Opko = A(h*+hk+k?) (3.14)

olur. Boylece cesitli yiizeylerden meydana gelen yansimalar i¢in sin®0 degerleri soyle

olur.
qi = sin’0100 = A qs = sin’0300 = 9A
Q@ = sin’0110 = 3A Q6 = sin"0220 = 12A
Qs = sin’00 = 4A q7 = sin®0310 = 13A
Q4 = sin’010 = TA qs = sin*0400 = 16A (3.15)

Burada ii¢ orani1 tekrar eden say1 olarak goriiniir:

qQ2/q1 =qs/q2 = qe/q3 =3
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Bu oran bagka herhangi bir sistem i¢in bir ihtimal disinda olusmaz. Kiibik birim hiicre
diisiiniilmezse ve pikler arasinda iic oran1 mevcut ise, simetrinin hekzagonal oldugu
oldukca aciktir. Maddenin hekzagonal olup olmadigina denemeyle karar verildiginde,
her yansima i¢in indisleme yaparak A ve C degerlerini bulmak gelecek adimdir. qi/q»
oraninda ise q; ve qz piklerinin 100 ve 110 diizlemleri veya 110 ve 300 diizlemlerinde
oldugu varsayilabilir. Ik diisiince q; pikinin 100 diizlemi olabilmesidir. A degeri ve
sin*Ono=A(h*+hk+k?®) degerleri hesaplanabilir, bazen bu degerlerin hicbiri difraksiyon
deseninde bulunmaz, boyle oldugunda tetragonal sistem i¢in tanimlanan benzer
yontemle C belirlenecektir. Bu amag icin A, 3A, 4A... degerleri gozlenen her sin’0
degerinden cikariir ve C sabit degeri, tablonun her kolonunda aranir. Eger bir sabit
deger goriilemezse veya bazi cizgiler A ve C i¢in bulunan deger kullanilarak
indislenemezse, o zaman A icin yapilan ilk tahmin yanhstir ve q; yansimasi 100
diizlemine karsilik gelmez. Bu durumda ikinci tahmin 110 diizlemi varsayilirsa, daha
fazla girisimde bulunarak, C bulunur. Bu yontem tiim piklerin basarili bir sekilde

indislenmesine kadar devam eder [21].

Haloperidol’'un oran tablosuna (Tablo 3.4) baktigimizda ise bu oranlardan hicbirinin
olmadig1 goriiriiz. Boylece Haloperidol’'un hekzagonal yapiya sahip olmadigini

sOyleyebiliriz.

3.2.4. Rombohedral Test

Rombohedral kristal sisteminde, birim hiicre eksenleri a=b=c seklindedir. Ancak bu
tic eksen arasindaki acgilar doksan dereceden farklidir. Rombohedral sistem igin

diuzlemler arasi uzaklik

1 _ (h* +k> +1?)sin® @+ 2(hk + kl + hl)(cos® & — cos @)

a a*(1-3cos”> a+2cos’ a) (3-16)
esitligiyle verilir.
Rombohedral Miller indisleri ve hekzagonal indisler arasindaki iligkiler,

3p = h-k+1,3q = h+2k+1 ,3r = -2h-k+I (3.17)

ve rombohedral hiicre sabitleri ve hekzagonal hiicre sabitleri arasinda,
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Y
2 B+
a

bagintilar1 mevcuttur [15]. Bu bagntilar1 gbz Oniine alarak rombohedral sistem i¢in d

diizlemler aras1 uzaklik ifadesi Bragg kanununda yerine konulursa,

. A cos’ a2
sin® @, == ]
" 2 & qin 3
4 o sm% sin %
{(p2+q2+r2) - [(1- tanz(x/Z) (pg+qr+pr)] } (3.18)

ifadesi elde edilir.

Haloperidol i¢in yukarda yapilan islemlerde hekzagonal yapiya uyan bir orana

rastlanamamistir. Buna gore sistem rombohedral de olamaz.

3.2.5. Ortorombik Test

Ortorombik sistemde diizlemler aras1 uzaklik,

1 hZ 2 2
L= Lo /%+,/l—2 (3.19)
hkd a c

Diger yandan, Bragg esitligi (3.20) formunda yazilabilir.

1 2sing,,
dhkl l

(3.20)

(3.19) ve (3.20) esitlikleri kareleri alinip birlestirilirse asagidaki ifade elde edilir:

4sin’ 6, 1
j’z dhzkl
1 1 1
=h?—+k*—=+1*— 3.21
a’ b? c? ( )
veya
2 2 2
sin’ 9:h2’1—2+k2’1—2+12’1—2
4a b 4c

= WPA+I°B+IPC (3.22)
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burada

2 2 2
A o A oo A

A= , B=2_ =
4a’ 4b 4c?

b

(3.22) ifadesinden yararlanarak sin’0 degerleri icin indislemeye yardimci olarak bazi

ifadeler yazilabilir.
sin*Onoo = W°A
sin°Opo = K°B
bu ifadeyi takiben,
sin° oo + sin*Ooro = WA+K'B (3.23)
(3.23) esitligi asagidaki ifadeyle tam olarak ayni degerdir.
sin°Omo = WA+K'B (3.24)
Son olarak, yukaridaki ifadeleri takiben iliskiler asagidaki gibi yazilabilir:
Si° Opuao = SinOoo + Sin’Ooio
Sin° Ot = $in“Boon, + Sin°Opuao,
Sin*Onon = Sin°Onoo+sin’ Ooon (3.25)
Ifadelerin farklar1 almarak, Ornegin,
Sin* Qoo = Sin“Opiao — Sin°Orao,
Sin*Ooon = SN Ot — Sin° Oputao
sin*Ooon = Sin* Onaian - Sin“Onowzo (3.26)

Burada eger bu degerleri belirleyebilirsek A, B ve C’yi dolayisiyla birim hiicre
parametrelerini bulmus oluruz. h, k ve 1 degerlerini degistirerek yukaridaki bu ifadeleri
cogaltmak miimkiindiir. Hesse-Lipson metodunda toz kirinim desenindeki verilerden ve
yukaridaki denklemlerden yararlanilarak olabilecek tiim farklar bir tablo haline
getirilmistir. Bu farklarin icerisinde mutlaka (3.26) bagmtisina gore sin®0100,sin’0o10 ve
sin’0go; degerleri olusacaktir. Bu ilkeden yola cikarak, yukarda bahsedilen islemleri
once ortorombik kristal sistemine sahip olan bir numunenin toz kirmim deseni

verilerine, daha sonra da Haloperidol’in toz kirinim deseni verilerine uygulayacagiz.
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Ortorombik bir numune icin elde edilen 28 adet sin’® degeri Tablo 3.5’da

listelendi. Tablo 3.5 tablo 3.4’deki sin® degerleri arasindaki farklarin listesini igerir.

Tablo 3.5. Ortorombik Kristal Sistemine Sahip Bir Numuneye Ait Toz Kirimnim Deseni

Verileri
NO Sin’Op NO Sin’Op
1 0,0865 15 0,4956
2 0,1396 16 0,5208
3 0,1406 17 0,5472
4 0,1765 18 0,5624
5 0,1912 19 0,5973
6 0,2413 20 0,6930
7 0,2804 21 0,7020
8 0,3308 22 0,7748
9 0,3460 23 0,8538
10 0,3564 24 0,8675
11 0,3658 25 0,8875
12 0,4031 26 0,9241
13 0,4350 27 0,9616
14 0,4507 28 1,0131

Sistematik siralamada 1.siradaki sin® degeri diger tiim sin°0 degerlerinden cikarilarak,
cikarildig: sin® degerinin karsisina sonug yazilarak 1.siitun olusturulur. Tiim olabilecek
farklar elde edilene kadar bu islem devam edilir. Boylece fark tablosu hazirlanir ve
farklarin sikligimi belirlemek i¢in incelenir. En cok tekrar eden fark degeri en uzun
cizgiyle gosterilmistir. Diger farlar da tekrar edilme sikligina gore grafigin iizerinde

gosterilir ( Sekil 3.3 ).
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PPN | PPPRPINT P PR ST TP P

0 0.020 0.040 0.060 0.080 0.10 0.12 0.14 0.16 0.18 0.20

Sekil 3.3. Farklarin Frekansini Gosteren Bir Bar Grafik

Bu c¢izgiler isaretlenirken deneysel hatanin paylar1 da géz 6niinde bulundurulmalidir, bu

durumda deneysel hata Asin20:0,0004 olarak belirlenir.

Alternatif olarak Lipson, farklarin frekansmi belirlemek icin bu grafigi baska bir
yontemle cizmistir. Yine deneysel hata paylari g6z Oniinde bulundurularak, belli bir
farkin itizerindeki isaretlenen noktalar diisey bir cizgiyle birlestirilir ve bu c¢izgiler
tizerindeki sayilar o farka ait frekansi1 verir. Tablo 3.6.’daki farklarin frekansi

incelendigi zaman su sonuglar bulunmustur.

0.1045 5 defa
0.0890 4 defa
0.1548 4 defa
0.1396 3 defa
0.0350 3 defa
0.0505 3 defa
0.0516 2 defa

Simdi problem bu sayilardan hangisinin (3.26) denklemine gore sin®01q9 , sin’0o10 ya da
sin’0go1 oldugunu tespit etmektir. Burada secim yaparken iki noktayr géz oniinde
bulundurmaliy1z. Birincisi en yiiksek oranda olan farki sin’0100 olarak belirleriz. Daha
sonra (3.22) ifadesine gore gozlenmis $in%0py degerleri arasinda, $in®0,00 , sin“300 ,
sin0400 , ... gibi degerlerin olup olmadigina bakariz. Eger bdyle bir deger mevcutsa bu
secimimizin dogru olabilecegine dair bir isarettir. Ama bu tiir yansimalarin mutlaka
meydana gelmesi de beklenemez. Ikinci dikkat etmemiz gereken nokta ise sectigimiz
sin’0100 degerinin, gozlenmis sin’Onq degerinin en kiiciigii olan degerden cok biiyiik

olmamasi gerektigidir.
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Tablo 3.6’da ortorombik bir numuneye ait olan kirmim deseni verilerinden yeni sin’0
degerlerinden yararlanarak fark tablosu olusturulmustur. Bu verilere gore; Eger 0.0890,
sin0100 olarak secilirse, 0 zaman sin®0a0 = 2°sin*0100 = 0.3560 Tablo 3.4. incelendigi
zaman bu secimi kabul edilebilir yapan deger sin’0;00 = 0.3564 olarak goriiliir. ikinci
nokta diger yansimalardan en az biri (Tablo 3.4. sin®0 1.swradaki smif degeri) 0.0865
den daha kiiciik sin’0 olmali oldugu durumlar yukarida belirlidir. Eger 0.0350 (3 defa)
sin’0o;o olarak secilirse, o zaman sin’0py = 0.1400 olur. 0.1396 bu listede 5 defa
goriildiigii icin (sin’0, = 0.139 Tablo 3.4.’de), bu se¢im de kabul edilebilir goriinir.
Simdi farklarm frekansi icin bulunan sonuclar kullanilarak h ve k’nin farkli degerleri

icin sin’0po degerleri hesaplamada kullanilabilir. Boylece,
sin’0109 = 0,0890
sin*0200 = sin’0 ;9 Tablo 3.4’de = 0.3560
sin*g10 = 0,0350
sin*0ga0 = sin’0, Tablo 3.4’de = 0.1400

Tablodaki en kiiciik deger olan 0.865’i sin“0go; olarak segebiliriz. Ancak bu durumda
kirmim desenindeki diger degerleri bu se¢imle indisleyemeyiz. Bazi yansimalar agikta
kalir. Ancak, drnegin, sin®0go; oldugunu kabul edebiliriz. Eger bu varsayim yapilirsa, o

zaman sin’0go; degerini kolayca hesaplayabiliriz soyle ki,
sin001 = sin’0go1 — in“Oo1o
=0,0865 — 0,0350
=0,0515
Olarak sin’0go;’i tespit etmis oluruz [22].

Ortorombik sistem icin belirlenmis bu kurallar1 g6z oniinde bulundurarak ayni islemleri
Haloperidol i¢in yapalim. Haloperidol i¢in fark tablosu Tablo 3.7°de verilmistir. Fark
tablosundan yararlanarak Sekil 3.4.’de Lipson frekans grafigi cizilmistir. Bu grafikte
yatay eksen Tablo 3.7.’de meydana gelen farklari, diisey eksen de bu farklarin Tablo
3.7°de kaginci sirada oldugunu gostermektedir. En ¢ok tekrar eden farklar Tablo 3.8°de

verilmistir.



Tablo 3.6. Ortorombik Bir Numune Icin Ornek Fark Tablosu

No sin? 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

1 0,0865

2 0,1396 0,0531

3 0,1406 0,0541 0,0010

4 0,1755 0,0890 0,0359 0,0349

5 0,1912 0,1047 0,0516 0,0506 0,0157

6 0,2413 0,1548 0,1017 0,1007 0,0658 0,0501

7 0,2804 0,1939 0,1408 0,1398 0,1049 0,0892 0,0391

8 0,3308 0,2443 0,1912 0,1902 0,1553 0,1396 0,0895 0,0504

9 0,3460 0,2595 0,2064 0,2054 0,1705 0,1548 0,1047 0,0656 0,0152

10 0,3564 0,2699 0,2168 0,2158 0,1809 0,1652 0,1151 0,0760 0,0256 0,0104

11 0,3658 0,2793 0,2262 0,2252 0,1903 0,1746 0,1245 0,0854 0,0350 0,0198 0,0094

12 0,4031 0,3166 0,2635 0,2625 0,2276 0,2119 0,1618 0,1227 0,0723 0,0571 0,0467 0,0373

13 0,4350 0,3485 0,2954 0,2944 0,2595 0,2438 0,1937 0,1546 0,1042 0,0890 0,0786 0,0692 0,0319

14 0,4507 0,3642 03111 0,3101 0,2752 0,2595 0,2094 0,1703 0,1199 0,1047 0,0943 0,0849 0,0476 0,0157

15 0,4956 0,4091 0,3560 0,3550 0,3201 0,3044 0,2543 0,2152 0,1648 0,1496 0,1392 0,1298 0,0925 0,0606 0,0449

16 0,5208 0,4343 0,3812 0,3802 0,3453 0,3296 0,2795 0,2404 0,1900 0,1748 0,1644 0,1550 0,1177 0,0858 0,0701 0,0252
17 0,5472 0,4607 0,4076 0,4066 0,3717 0,3560 0,3059 0,2668 0,2164 0,2012 0,1908 0,1814 0,1441 0,1122 0,0965 0,0516
18 0,5624 0,4759 0,4228 04218 0,3869 0,3712 0,3211 0,2820 0,2316 0,2164 0,2060 0,1966 0,1593 0,1274 0,1117 0,0668

o1



Tablo 3.7. Haloperidol Fark Tablosu

NO sin?(]

1 0,0081

2 0,0104 | 0,0023

3 0,0128 | 0,0047 0,0024

4 0,0144 | 0,0063 0,0040 | 0,0017

5 0,0168 | 0,0087 0,0064 | 0,0040 0,0024

6 0,0178 | 0,0097 0,0073 0,0050 0,0033 0,0010

7 0,0202 | 0,0120 0,0097 0,0074 0,0057 0,0033 0,0024

8 0,0219 | 0,0138 0,0115 0,0091 0,0075 0,0051 0,0041 0,0018

9 0,0241 | 0,0160 0,0137 0,0113 0,0097 0,0073 0,0063 0,0040 0,0022

10 | 0,0271 | 0,0190 0,0167 0,0144 0,0127 0,0103 0,0094 0,0070 0,0052 0,0030

11 0,0296 | 0,0215 0,0192 0,0168 0,0152 0,0128 0,0119 0,0095 0,0077 0,0055 0,0025

12 0,0358 | 0,0277 0,0253 0,0230 0,0213 0,0190 0,0180 0,0156 0,0139 0,0117 0,0086 0,0061

13 0,0389 | 0,0308 0,0284 | 0,0261 0,0244 0,0221 0,0211 0,0187 0,0170 0,0148 0,0117 0,0093 0,0031

14 | 0,0424 | 0,0343 0,0320 | 0,0296 0,0280 0,0256 0,0246 0,0222 0,0205 0,0183 0,0153 0,0128 0,0066 0,0035

15 0,0462 | 0,0381 0,0358 0,0334 0,0318 0,0294 0,0284 0,0260 0,0243 0,0221 0,0191 0,0166 0,0104 0,0073 0,0038
16 0,0496 | 0,0415 0,0392 0,3684 0,0352 0,0328 0,0319 0,0295 0,0277 0,0255 0,0225 0,0200 0,0139 0,0108 0,0072 0,0034

Ly




17 0,0513 | 0,0432 0,0409 0,0385 0,0369 0,0345 0,0335 0,0312 0,0294 0,0272 0,0242 0,0217 0,0155 0,0124 0,0089 0,0051 0,0017

18 0,0529 | 0,0448 0,0425 0,0402 0,0385 0,0361 0,0352 0,0328 0,0310 0,0288 0,0258 0,0233 0,0172 0,0141 0,0105 0,0067 0,0033 0,0016
19 0,0587 | 0,0506 0,0483 0,0459 0,0443 0,0419 0,0409 0,0385 0,0368 0,0346 0,0316 0,0291 0,0230 0,0198 0,0163 0,0125 0,0091 0,0074
20 0,0657 | 0,0576 0,0553 0,0529 0,0513 0,0489 0,0479 0,0455 0,0438 0,0416 0,0386 0,0361 0,0299 0,0268 0,0233 0,0195 0,0161 0,0144
21 0,0666 | 0,0585 0,0562 0,0539 0,0522 0,0498 0,0489 0,0465 0,0447 0,0425 0,0395 0,0370 0,0309 0,0278 0,0243 0,0205 0,0170 0,0154
22 0,0681 | 0,0600 0,0577 0,0554 0,0537 0,0513 0,0504 0,0480 0,0462 0,0440 0,0410 0,0385 0,0324 0,0293 0,0258 0,0219 0,0185 0,0168
23 0,0687 | 0,0606 0,0583 0,0560 0,0543 0,0519 0,0510 0,0486 0,0468 0,0447 0,0416 0,0391 0,0330 0,0299 0,0264 0,0226 0,0191 0,0175
24 0,0712 | 0,0631 0,0608 0,0585 0,0568 0,0544 0,0535 0,0511 0,0493 0,0471 0,0441 0,0416 0,0355 0,0324 0,0289 0,0251 0,0216 0,0199
25 0,0752 | 0,0670 0,0647 0,0624 0,0607 0,0583 0,0574 0,055 0,0532 0,0511 0,0480 0,0455 0,0394 0,0363 0,0328 0,0290 0,0255 0,0239
26 0,0764 | 0,0683 0,0660 0,0637 0,0620 0,0596 0,0588 0,0563 0,0545 0,0523 0,0493 0,0468 0,0407 0,0376 0,0340 0,0303 0,0268 0,0253
27 0,0783 | 0,0702 0,0679 0,0655 0,0639 0,0615 0,0605 0,0582 0,0565 0,0542 0,0512 0,0487 0,0426 0,0394 0,0359 0,0321 0,0287 0,0270
28 0,0809 | 0,0727 0,0704 0,0681 0,0664 0,0640 0,0631 0,0607 0,0590 0,0568 0,0537 0,0512 0,0451 0,0420 0,0385 0,0347 0,0312 0,0296
29 0,0845 | 0,0764 0,0741 0,0717 0,0701 0,0677 0,0667 0,0644 0,0626 0,0604 0,0574 0,0549 0,0488 0,0456 0,0421 0,0383 0,0349 0,0332
30 0,0879 | 0,0798 0,0775 0,0752 0,0735 0,0711 0,0702 0,0678 0,0660 0,0638 0,0608 0,0583 0,0522 0,0491 0,0456 0,0418 0,0383 0,0366
31 0,0937 | 0,0855 0,0832 0,0809 0,0792 0,0768 0,0759 0,0734 0,0718 0,0696 0,0665 0,0640 0,0579 0,0548 0,0513 0,0475 0,0440 0,0424
32 0,0957 | 0,0876 0,0853 0,0830 0,0813 0,0789 0,0780 0,0756 0,0738 0,0716 0,0686 0,0661 0,0599 0,0568 0,0533 0,0495 0,0461 0,0444
33 0,0966 | 0,0885 0,0862 0,0839 0,0821 0,0798 0,0789 0,0765 0,0747 0,0725 0,0695 0,0670 0,0609 0,0578 0,0542 0,0504 0,0470 0,0453
34 0,0972 | 0,0891 0,0869 0,0845 0,0828 0,0804 0,0795 0,0771 0,0753 0,0732 0,0701 0,0676 0,0615 0,0584 0,0549 0,0511 0,0476 0,0460
35 0,1062 | 0,0981 0,0958 0,0934 0,0918 0,0894 0,0884 0,0861 0,0843 0,0821 0,0791 0,0766 0,0705 0,0673 0,0638 0,0600 0,0566 0,0549

1%



36 0,1072 | 0,0991 0,0968 0,0944 0,0928 0,0904 0,0894 0,0870 0,0853 0,0831 0,0801 0,0776 0,0714 0,0683 0,0648 0,0610 0,0576 0,0559
37 0,1104 | 0,1023 0,1000 0,0977 0,0960 0,0936 0,0927 0,0903 0,0885 0,0863 0,0833 0,0808 0,0747 0,0716 0,0681 0,0643 0,0608 0,0592
38 0,1170 | 0,1089 0,1066 0,1042 0,1026 0,1002 0,0992 0,0968 0,0951 0,0929 0,0899 0,0874 0,0812 0,0781 0,0746 0,0708 0,0674 0,0657
39 0,1178 | 0,1096 0,1073 0,1050 0,1033 0,1010 0,0999 0,0976 0,0959 0,0937 0,0906 0,0881 0,0820 0,0789 0,0754 0,0716 0,0681 0,0665
40 0,1192 | 0,1111 0,1088 0,1065 0,1048 0,1024 0,1015 0,0991 0,0973 0,0951 0,0921 0,0896 0,0835 0,0804 0,0769 0,0730 0,0696 0,0679
41 0,1305 | 0,1224 0,1201 0,1178 0,1161 0,1137 0,1128 0,1104 0,1086 0,1064 0,1034 0,1009 0,0948 0,0917 0,0882 0,0844 0,0809 0,0792
42 0,1318 | 0,1237 0,1214 0,1191 0,1174 0,1150 0,1141 0,1117 0,1099 0,1077 0,1047 0,1022 0,0961 0,0930 0,0895 0,0857 0,0822 0,0805
43 0,1462 | 0,1381 0,1358 0,1334 0,1318 0,1294 0,1284 0,1261 0,1243 0,1221 0,1191 0,1166 0,1104 0,1073 0,1038 0,1000 0,0966 0,0949
44 0,1552 | 0,1471 0,1448 0,1424 0,1408 0,1384 0,1374 0,1350 0,1333 0,1311 0,1280 0,1256 0,1194 0,1163 0,1128 0,1090 0,1056 0,1039

61




NO

sin?[

1 0,0081

2 0,0104

3 0,0128

4 0,0144

5 0,0168

6 0,0178

7 0,022

8 0,0219

9 0,0241

10 0,0271

11 0,0296

12 0,0358

13 0,0389

14 0,0424

15 0,0462

16 0,0496

17 0,0513

18 0,0529

19 0,0587 0,0058
20 0,0657 0,0128 0,0070
21 0,0666 0,0137 0,0080 0,0010

0S




22 0,0681 0,0152 0,0094 0,0024 0,0015

23 0,0687 0,0158 0,0101 0,0031 0,0021 0,0006

24 0,0712 0,0183 0,0126 0,0056 0,0046 0,0031 0,0025

25 0,0752 0,0222 0,0165 0,0095 0,0085 0,0070 0,0064 0,0039

26 0,0764 0,0235 0,0178 0,0108 0,0098 0,0083 0,0077 0,0052 0,0013

27 0,0783 0,0254 0,0196 0,0126 0,0117 0,0102 0,0096 0,0071 0,0032 0,0019

28 0,0809 0,0279 0,0222 0,0152 0,0142 0,0127 0,0121 0,0096 0,0057 0,0044 0,0026

29 0,0845 0,0316 0,0258 0,0188 0,0179 0,0164 0,0158 0,0132 0,0094 0,0081 0,0062 0,0037

30 0,0879 0,0350 0,0293 0,0223 0,0213 0,0198 0,0192 0,0167 0,0128 0,0115 0,0096 0,0071 0,0034

31 0,0937 0,0407 0,0350 0,0280 0,0270 0,0255 0,0249 0,0224 0,0185 0,0172 0,0154 0,0128 0,0092 0,0057

32 0,0957 0,0428 0,0370 0,0300 0,0291 0,0276 0,0270 0,0245 0,0206 0,0193 0,0174 0,0148 0,0112 0,0078 0,0020

33 0,0966 0,0437 0,0379 0,0309 0,0300 0,0285 0,0279 0,0254 0,0215 0,0202 0,0183 0,0158 0,0121 0,0087 0,0030 0,0009

34 0,0972 0,0443 0,0386 0,0316 0,0306 0,0291 0,0285 0,0260 0,0221 0,0208 0,0189 0,0164 0,0127 0,0093 0,0036 0,0016 0,0006

35 0,1062 0,0533 0,0475 0,0405 0,0396 0,0381 0,0375 0,0350 0,0311 0,0298 0,0279 0,0254 0,0217 0,0183 0,0126 0,0105 0,0096 0,0090
36 0,1072 0,0543 0,0485 0,0415 0,0405 0,0391 0,0384 0,0359 0,0320 0,0307 0,0289 0,0263 0,0227 0,0192 0,0136 0,0115 0,0106 0,0099
37 0,1104 0,0575 0,0518 0,0448 0,0438 0,0423 0,0417 0,0392 0,0353 0,0340 0,0321 0,0296 0,0259 0,0225 0,0168 0,0147 0,0138 0,0132
38 0,1170 0,0641 0,0583 0,0513 0,0503 0,0489 0,0482 0,0457 0,0418 0,0405 0,0387 0,0361 0,0325 0,0290 0,0233 0,0213 0,0204 0,0197
39 0,1178 0,0648 0,0591 0,0521 0,0511 0,0496 0,0490 0,0465 0,0426 0,0413 0,0395 0,0369 0,0333 0,0298 0,0241 0,0221 0,0211 0,0205
40 0,1192 0,0663 0,0605 0,0536 0,0526 0,0511 0,0505 0,0480 0,0441 0,0428 0,0409 0,0384 0,0347 0,0313 0,0256 0,0235 0,0226 0,0220
41 0,1305 0,0776 0,0719 0,0649 0,0639 0,0624 0,0618 0,0593 0,0554 0,0541 0,0522 0,0497 0,0460 0,0426 0,0369 0,0348 0,0339 0,0333
42 0,1318 0,0789 0,0731 0,0662 0,0652 0,0637 0,0631 0,0606 0,0567 0,0554 0,0533 0,0510 0,0473 0,0439 0,0382 0,0361 0,0352 0,0346
43 0,1462 0,0933 0,0875 0,0805 0,0796 0,0781 0,0775 0,0750 0,0711 0,0698 0,0679 0,0653 0,0617 0,0583 0,0526 0,0505 0,0496 0,0490
44 0,1552 0,1023 0,0965 0,0895 0,0886 0,0871 0,0866 0,0840 0,0800 0,0788 0,0769 0,0743 0,0707 0,0673 0,0615 0,0595 0,0586 0,0580

[5Y
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Tablo 3.8. Haloperidol I¢in Farklarin Frekansi

Sin®Bpy

0,06040,0004 12 defa
0,038540,0004 8 defa
0,076+0,0004 7 defa
0,007340,0004 4 defa
0,002340,0004 4 defa
0,00160,0004 3 defa
0,003340,0004 3 defa
0,0990+ 0,0004 3 defa

Tablo 3.8 incelendigi zaman 0,060+0,0004 degerinin frekansinin en yiiksek oldugu

goriilmektedir. Boylece,
sin’0100 = 0,060
olarak kabul edersek,
sin*0200 = 4x0,060
=0,240

degeriyle pik indisleyemedik. Bu durumda yine frekansi yiiksek olan ancak 0,060

degerinden kiiciik ikinci saysal deger olan 0,0385 degerini sin’0g;o olarak belirleyelim.
sin*0020 = 4x0,0385 = 0,154

elde edildi. Bu kabulle de piklerimizi indisleyemedik. Yaptigimiz islemlerle pikleri

indisleyemedigimiz i¢in numunemizin ortorombik yapida olmadigini soyleyebiliriz.
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3.2.6. Monoklinik Test

Monoklinik kristal sistemine sahip sistemler i¢in d diizlemler aras1 mesafe ifadesi,

1
dyyy = (3.27)
h—+l—+%cosﬁ
a’> ¢ ac k*
sin® 3 b*

olarak verilir. Bu sistemi belirlemek icin a, b, ¢, B olmak iizere dort bilinmeyen

parametre vardir [22].

Bundan dolay1r yiiksek simetrili sistemlere gore, monoklinik simetrili maddeleri

indisleme islemi daha zordur. hkl ve hkl[] diizlemleri i¢in esitlikler:
$in*Op = qua = Ah*+Bk*+CI°-Dhl (3.28)

sinOm = qua = Ah*+Bk>+CI>+Dhl
(3.29)

Burada A, B, C, D sabitlerinin denklemleri asagidaki gibidir.

A s
= 2 =2 C = 2 .2
4a”sin” B 4c”sin” S
2
= A - D= M (3.30)
4b 2acsin”
(3.29) ve (3.28) esitlikleri taraf tarafa ¢ikarilirsa,
qnki — qnk = 2Dhl (3.31)

esitligi elde edilir. Burada D=A’cosp/2acsin’p. D, numunedeki hkl ve hkl[]
diizlemlerinin farkli mesafesinin sonucudur ve § 9071 ye yakin oldugunda kiigiik bir
degerde olacaktir. Boylece difraksiyon numune kiibik, tetragonal, hekzagonal ve
ortorombik simetri terimleri ile indislenemedigi ve numunenin ucunda en kii¢iik acida

cizgiler boliindiigli zaman simetri olasilikla monokliniktir.

Gelecek adim 1:2:3:4:5 vs. oranlarinda tekrar eden farkliliklar i¢in, ortorombik sistem
icin hazirlanan fark tablosu gibi bir tablo hazirlamaktir. Bu oranlarin 6nemi hl 1, 2, 3, 4,
5 vs. degerleri oldugunda quq: — qua  nin fark degerleri genel ifadeden goriilecek.

Farkli diziler bu oranlarda bulunursa, 2D icin bir deger miimkiindiir ve bunun sonucu D
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bulunabilir. Cogu olasilikla 2D nin biiyiikliigiiniin fark: 1kl ve lkI[J diizlemlerinden
gelir. Ilk diizlem k=0 olarak varsayilmalidir. Béylece 101 ve 1011 diizlemleri icin sin*0
degerleri bilindiginde ve D bilindiginde, A ve C nin hesaplanmasi1 miimkiin olacaktir.

Eger bu basarisiz olursa, o zaman k=1 i¢in ugrasilmalidir.

Problem icin baska yaklasimlar hk0, 00I[J ve hkl[] diizlemleri igin esitlikler

diistiniilmelidir.

Qnko = AR*+BK’, qoo1 = CI°
ifadeler birlestirilirse,

qnoo + qoxt = Ah*+BK*+CI?

qua = Ah*+Bk*+CI>-Dhl

Qui 1 = Ah*+Bk*+CI*+Dhl
gosterilebilir. Ilave olarak,

Qut + Quia = 2(Ah*+BK*+CIP)
bu yazilabilir,

ghki + gukic = 2(qnko + oo ) = 2(qnoo + qok1)

Bundan dolay: sin’0 degerlerinin bir dizisi arastirildiginda iki q degerinin toplami bagka
iki q degerinin toplammin iki katina esittir. Bu iliski eger boyle bulunursa o zaman hk0,
001, (veya h0O, Okl) cesidinin diizlemleri miimkiindiir veya hkl ve hkl[] diizlemleri
aynidir. k=0 ve h=I=1 oldugu ilk varsayimdir. O zaman diizlemler 100, 001, 101 ve
10101  indislerine sahip olacak. Buradan A ve C i¢in degerler verilir ve o zaman D,
simdi hazirda (qio11 — qi01)/2 ye indirgenir olan D=(qm~ - qu)/2hl iligkisinden
hesaplanabilir. A, C ve D bilindiginde sin®0 degerleri diisiiniildiigiinde ve deney ve hata

ile B nin tiiretilmesi mumkiin olacaktir.

Eger tiim ¢izgiler indislenemez ise, o zaman B i¢in alinan deger yanlistir veya indisler
hakkinda ilk varsayim hatali diyebiliriz. B i¢cin daha fazla deger se¢ildiginde indislenme
diizeltilemez ise, yansimalarin 100, 001, 101 ve 101[] indislerine sahip olmadig1
varsayllmahidir. Bu dort cizgi gelecek adimdaki varsayimda 200, 001, 201 ve 201[]
indislerine sahip olmalidir. Tekrar B bulunur ve yukarida tanimlandig: gibi test edilir.

Bu islem yansimalar h0O, 001, hOl ve hOl[] cesidinde alindiginda basarisizsa, o zaman
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yansimalarin  hkO, 00l, hkl ve hkl[l c¢esidinde oldugu varsayilmalhdir. h=k=I=1
varsayildiginda A, C, D ve B belirlenir ve test edilir. Bu dogru degilse h, k ve 1 icin
diger degerlerle ugrasilir [19].

Haloperidol i¢in yapilan fark tablosunu (Tablo 3.7) inceledigimiz zaman 0,0063 fark
degerinin 1, 2, 3, 4, 5 katinin oldugu bulundu. Buna gore numunemiz monoklinik kristal

sistemine sahip olabilir. (3.31) ifadesini kullanarak indisleyelim.
k = 0 i¢in bir ¢6ziim bulmaya calisalim,
qio1 — qio1 = 2Dhl = 0,0063
denklemi kurabiliriz. Bu ifadeye gore
D=0,00315
degerine karsilik gelir. Ilk yanstmamiz g4, olarak kabul edelim
qio0 = A =0,0081
dersek, bu durumda,ikinci yansimamiz q¢; kabul edersek,
qio1 = A+C-D
0,0104 = 0,0081+C-0,00315
C=0,00545

Bulunan bu degerle A ve B dogru elde edilememistir ve pikler indislenmedigi icin
yaptigimiz kabuller yanhstir. k=1 diizlemleri i¢cin C, A, B sabit degerlerini bulmaya

calisalim.
Qi1 —qinn = 2Dhl =0,0063
denklemini kurarsak, burada D degeri yine 0.00315 olacaktur.
qi1o = A+B = 0,0081
oldugunu kabul edelim,
qiiic = A+B+C+D
0,0296 = 0,0081+C+0,00315
C=0,01835

Buldugumuz bu degerlerden yararlanarak,
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qi21 = A+4B+C-D
qi20 = A+4B
qi21 — 120 = A+4B+C-D-A-4B
=C-D
=0,01835-0,00315
qi21— qi20 = 0,0152
bu fark degeri 11. pikde tam olarak, 28. pikde 0.000015 hatayla vardir. O zaman,
qi20 = 0,0128
d120 Ve 110 yansimalarim kullanirsak,
qi20 = A+4B =0,0128
qii0 = A+B =0,0081

yukaridaki denklemlerde yaptigimiz islemler sonucunda A=0,00653 degerine ve
B=0,00157 degerine karsilik geldigi bulundu. Bulunan bu sonug¢lar kullanilarak,

Qo0 = 4A = (4x0,00653) = 0,0261

qo20 = 4B = (4x0,00157) =0,0063

qioio = A+C+D = 0,00653+0,01835+0,00315= 0,0280

qi210 = A+4B+C+D = 0,00653+(4x0,00157)+0,01835+0,00315= 0,0343
qo10 = 4A+B = (4x0,00653)+0,00157= 0,0277

qoso = 25B = 25x%0,00157 = 0,0392

qis50 = A+25B = 0,00653+(25x0,00157) = 0,0457

qoso = 36B = 36x0,00157 = 0,0565

qooz2 = 4C =4x0,01835 = 0,0734

qi11 = A+B+C-D = 0,00653+0,00157+0,01835-0,00315 = 0,0233

Q3210 = 9A+4B+C+3D = (9x0,00653)+(4x0,00157)+0,01835+(3%0,00315) = 0,0929
Q41 = 4A+16B+C-2D = (4x0,00653)+(16x0,00157)+(2x0,00315) = 0,0575

qo40 = 4A+36B = (4x0,00653)+(16x0,00157) = 0,0512
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qos1 = 25B+C = (25x%0,00157)+0,01835=0,0576
q262=4A+36B+4C—-4D=(4x0,00653)+(36x0,00157)+(4x0,01835)—(4x0,00315)= 0,1434
220 = 4A+4B = (4x0,00653)+(4x0,00157) = 0,0324

qo11 = B+C =0,00157+0,01835 = 0,0199

320 = 9A+4B = (9x0,00653)+(4x0,00157) = 0,0651

qi70 = A+49B = 0,00653+(49x0,00157) = 0,0835

qis10 = A+25B+C+D = 0,00653+(25x0,00157)+0,01835+0,00315 = 0,0673

qooz = 3C = (3x0,01835) = 0,0550
4332=9A+9B+4C—-6D=(9x0,00653)+(9x0,00157)+(4x0,01835)—(6x0,00315) = 0,1274
qi30 = 25A+9B = 0,00653+(9x0,00157) = 0,0206
qs12=16A+B+4C-8D=(16x%0,00653)+0,00157+(4x0,01835)-(8x0,00315)=0,1543
qi60 = A+36B = 0,00653+(36x0,00157)=0,0631

do7o = 49B = 49x0,00157=0,0769

q230 = 4A+9B = (4x0,00653)+(9x0,00157)=0,0402

gozo = 9B = 9x0,00157=0,0141

qi21 = A+4B+C-D = 0,00653+(4x0,00157)+0,01835-0,00315=0,0280

Qo100 = 9A+C+3D = (9x0,00653)+0,01835+(3%0,00315)=0,0866

qo21= 4B+C-2D= (4x0,00157)+0,01835-(2x0,00315)=0,0183
q231=4A+9B+C-2D=(4x0,00653)+(9x0,00157)+0,01835—-(2x0,00315)=0,0523
qi410 =A+16B+C+D=0,00653+(16x0,00157)+0,01835+0,00315=0,0532

qo4o = 16B=16x0,00157=0,0251

qi12 = A+B+4C-2D = 0,00653+0,00157+(4x0,01835)-(2x0,00315)=0,0752
q411=16A+B+C—4D= (16x0,00653)+0,00157+0,01835-(4x0,00315)=0,1118
300 = 9A = 9x0,00653= 0,0588

doio = B =0,00157=0,0015



58

Piklerin cogu indislendigi i¢in numunemizin monoklinik kristal yapida oldugunu
sOyleyebiliriz. Analitik islemler sonucunda piklerden 4 tanesini iindisleyemedik.

Haloperidol monoklinik yapida oldugunu soyleyebiliriz.

(3.30) denklemlerini kullanarak a, b, ¢ ve  birim hiicre parametrelerini bulabiliriz. B

ifadesini bulmak i¢in,

/12
T 4p?

(3.32)

b ifadesini yukaridaki denklem de yalniz birakacak olursak,

A
b :1/— )
4B (3.33)

ifadesi elde edilir. A ve B degerlerini (3.33) denkleminde yerine yazarsak,

b = /(1,5406)> /(4x0,00157)

b=19,4407 A

olarak bulunur. (3.30) denklemlerindeki A ifadesini asagidaki gibi diizenledigimizde,
2

a*sin’ B :Z—A (3.34)

ifadesi elde edilir. Benzer sekilde C ifadesini de diizenlersek,

2

¢?sin f="— 3.35
B 1C (3.35)

esitligine ulasilir. D ifadesinin karesi alinirsa,

D? = A cos’ B

= m (3.36)
(3.35) ve (3.34) denklemlerini (3.36) ifadesinde yerine yazarsak,
D> =4ACcos’ 3 (3.37)
Esitliginde cosp ifadesi yalniz birakilirsa,
D (3.38)

cosp =
d 2VAC
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ifadesine ulasilir. (3.38) esitliginde D, A ve C degerleri yerlerine konursa,

_ 0,00315
2,/0,00653%0,01835

cosf3

Cosp = 0,1437901

p=81,73°
degeri elde edilir. Buldugumuz [ degerinin 180° ye tamamlayan 98,27° yi [ agis1

olarak almamiz sistemimizde bir degisiklik olusturmaz. (3.34) denklemini kullanirsak,

12
2 = Tr (3.39)
Sin

(3.39) denkleminin karekokiinii alirsak,

a= ﬁ (3.40)
ifadesini elde ederiz. (3.40) denkleminde 3 ve A degerlerini yerine yazarsak,
0= 1,5406
25in98,/0,0653
a=9,5982 A

degeri elde edilir. Benzer iglemleri ¢ i¢in yaparsak,

12
o oy (3.41)
S1in

buradan da,
A
c= - (3.42)
2sin SV C

esitligini elde ederiz. (3.42) denkleminde B ve C degerleri yerine yazilirsa,

o 15406
25in98,/0,01835

c=57435 A

olarak bulunur.
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3.2.7 Triklinik Sistem

Triklinik kristal sistemi simetrisi en diisiik olan yapidir. Hem birim hiicre eksen
uzunluklar1 birbirinden farklidir hem de bu eksenler arasindaki acilar birbirinden ve
doksan dereceden farklidir. Yani triklinik bir sistemin birim hiicre parametrelerini toz
kirinim deseninden ¢ikarabilmek icin alti bilinmeyen tespit edilmesi gereklidir. Bu
islemi sadece toz kirinim deseninden yararlanarak yapmak hemen hemen imkansizdir.

Triklinik bir sistem i¢in diizlemler aras1 uzaklik,

% = %(th2 +8,,k? +83,0° + 28, hk + 28 .kl + 28, hl) (3.43)

Burada V birim hiicrenin hacmidir ve

S11=b’c’sin’a S nzabcz(cosacosB-cosy)
Sy=a’c’sin’B S,3=a’bc(cosPcosy-cosa)
Sggzazbzsinzy Slgzabzc(cosycosa-cosﬁ) (3.44)
V= abc\/l —cosa@ —cos” S —cos” y+2cosacos fcosy (3.45)

bagintilar1 mevcuttur [21].



4. BOLUM
SONUC VE TARTISMA

Kristal yap1 hakkinda bilgi edinebilmek amaciyla en sik kullanilan deneysel metotlardan
biriside toz kirmimi metodudur. Toz kirmmim metodunun en biiyiik avantaji tek kristal
kullanmadan kirim desenlerini bulabilmektedir. Bu metotta, toz haline getirilmis kristal
numunelerinin iizerine belirli bir dogrultudan tek dalga boylu X-ismnlar1 diisiiriiliir.
Boylece degisik acilarda toz numuneden Bragg kanununu saglayan yansimalarin
olusmasi gozlenmistir. Bragg kanunu kullanilarak kristal orgii diizlemleri ile orgii

parametreleri bulunmugtur.

X-igmlar1 toz kirmim yontemi ile kristal yapisimi analitik olarak yaptigimiz
calismamizda kullandigimiz haloperidol, psikotik bozukluklar1 tedavi etmek icin
kullanilir (gergcek olan seyler veya fikirler ile gercek olmayan seyler arasindaki farki
soylemekte zorluk ¢ceken durumlar). Haloperidol ayrica Tourette bozuklugu olan (motor
veya sozlii tik ile karakterize edilen durum) yetigkinlerde ve motor tikleri (belirli viicut
hareketlerini tekrarlamak i¢in kontrol edilemez ihtiyac1) ve sozlii tikleri (sesleri veya
kelimeleri tekrarlamak i¢in kontrol edilemez ihtiyaci) kontrol etmek icin kullanilir.
Haloperidol ayrica, psikoterapi veya diger ilaclar ile tedavi edilemeyen cocuklarda
patlayici, agresif davranig veya hiperaktivite gibi ciddi davranis problemlerini tedavi
etmek icin kullanilir. Haloperidol, geleneksel antipsikotik ad1 verilen bir ila¢ grubudur.

Beyindeki anormal heyecani azaltarak caligir.[23]

Haleperidol’'un x-1gmnlar1 toz kirmmim yontemi ile kristal yapisini analitik olarak
yaptigimiz ¢alismamizda kirinim deseni verilerini kullandik. Bu verilerle numunemizin
hangi kristal sisteme ait oldugunu ve birim hiicre parametrelerini hesapladik.
Haleperidol i¢in analitik metotla monoklinik kristal yap1 ve birim hiicre parametreleri
a=9,5982A b=19,4407A c=5,7435A B=98,27° olarak bulundu. Analitik ydntem ile

elimizdeki verilerden dort pik indislenemedi. Haloperidol monoklinik kristal yapidadar.



66

KAYNAKLAR

1. https;//hasansecen.files.wordpress.com/2011/06/sunum.1.pptx/slayt2  (E.T.
16.03.2019)

2. www.gazi.edu.tr/mkaradag/tezler/tugcearslan.pdf (E.T. 17.04.2019)

3. https:/neu.edu.tr/wp-content/uploads/2015/11/BMT/sayfa5(E.T. 16.05.2018)

4. https;//hasansecen.files.wordpress.com/2011/06/sunum.1.pptx/slayt5  E.T.
16.05.2019)

5. https://neu.edu.tr/wp-content/uploads/2015/11/BMT/sayfa6 E.T. 12.05.2018)

6. AYGUN, E. , ZENGIN, M. (1998). “Atom ve Molekiil Fizigi”. Ankara

Universitesi, Ankara
7. https://neu.edu.tr/wp-content/uploads/2015/11/BMT/sayfa8 E.T. 16.04.2018)

8. CULLITY B.D. (1996). X ismlarmin Difraksiyonu, (Cev. A. Siimer), Istanbul
Teknik Universitesi Yayinlari, IstanbullsayfaZS

9. CULLITY B.D. (1996). X ismlarinin Difraksiyonu, (Cev. A. Siimer), Istanbul

Teknik Universitesi Yayinlari, Istanbulsayfal2

10. GUNDUZ, EROL. (1989). “Modern Fizige Giris”. Ege Universitesi Fen

Fakiiltesi, [zmir

11. Optik ve Modern Fizik/Richards-Sears-Wehr-Zemansky/Prof. Dr. F.

Domani¢/Ankara Universitesi
12.  http://tr.wikipedia.org/wiki/x_isin1_Kkristalografisi (E.T. 11.05.2018)
13.  http://www.dersyerimiz.com/index.php/kristaller.html (E.T. 11.12.2018)

14. Callister, Jr., Willam D. (2007) (Ingilizce). Material Science and Engineering:
An Introduction. ABD: John Wiley & Sons, Inc.. 978-0-471-73696-7.

15. http://kutuphane.ksu.edu.tr (E.T. 15.05.2018)

16. CULLITY B.D. (1996). X 1gmlarmin Difraksiyonu, (Cev. A. Siimer), Istanbul

Teknik Universitesi Yayinlari, Istanbul/sayfa95

17. Sodyum Bikarbonat’m Kristal Yapisinin X-Ismlar1 Toz Kirmim Yontemi Ile
Arastirilmas/Z.BAKTIR



67

18. dergi.fabad.org.tr/pdf/ (E.T. 12.05.2018)

19. D’Eye, RW.M., Wait, E., X-ray Powder Photography in Inorganic Chemisty,

Butterworths Scientific Publication, 1960.

20. CULLITY B.D. (1996). X isinlarinin Difraksiyonu, (Cev. A. Siimer), Istanbul

Teknik Universitesi Yayinlari, Istanbul/sayfad4
21.  Runge, C.Z., Phys. 18, 509, 1917.

22. Azaroff L.V., Buerger, M. J., The Powder Method in X-ray Crystaography,
McGraw —Hill book Company , New York, 1958.

23. https://medlineplus.gov/druginfo/a68218.html (E.T. 17.08.2018)



KIiSISEL BiLGILER
Ad1 Soyada

Uyrugu

Dogum Tarihi ve Yeri
Medeni Durumu
Telefon

E-mail

Yazisma Adresi

OZGECMIS

Meryem TOPCU

Tiirkiye Cumhuriyeti (TC)
07.10.1974/ Adana

Evli

0505 266 12 74

mmavilitopcu@ gmail.com

Mevlana Mah. Karasu Cad. Altinoran Apt. No:43 Kat:5

Daire no:18 Talas/KAYSERI

EGITIM

Derece Kurum

Yiiksek Lisans Erciyes Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisti Fizik Bolimii

Lisans Erciyes Universitesi Fen Fakiiltesi
Fizik Bolimii

Lise Mersin Atatiirk Lisesi

IS DENEYIMLERI

Yil Kurum

1998-2001 Meksa Yatirim Menkul Deg.A.S.

1995-1997 Tiffany Tomato

YABANCI DiL

Mezuniyet Tarihi

2019

2013

1992

Gorev

Dlear

Midiir Yardimcisi

68



