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OZET

Amlodipin Besilat ve Pentoxifylline bilesiginin kristal yapisini ve birim hiicre parametrelerini
tespit etmek amaciyla, Bruker AXS D8 Advance Model XRD difraksiyon cihazi ve Cu
radyasyonu kullanilarak, 40 kV gerilim ve 40 mA akim ile 0.02°/sn tarama hizi ile toz kirinim
deseni elde edildi. Toz kirinim deseninden faydalanilarak analitik metot ve TREOR90
bilgisayar programi yardimiyla kristal sistemi, birim hiicre parametreleri belirlendi ve toz

kirmmim desenindeki piklerin indislenmesi yapildi.

Analitik metot ile Amlodipin Besilat’in kristal yapist ortorombik ve birim hiicre
parametreleri, a=20,2288 A, b=15,2540 A, ¢=9,20001 A seklinde bulundu. TREOR90
bilgisayar programi kullanilarak yapilan kristal yap1 arastirmasinda ise numunenin ortorombik
yapida oldugu tespit edildi. Birim hiicre parametreleri, TREOR90 programu ile a=20,22185 A,
b=15,2660 A, ¢=9,2017 A olarak bulundu.

Analitik metot ile Pentoxifylline’in kristal yapisi Triklinik olarak bulundu. TREOR90
programi kullanarak yapilan kristal yap1 arastirmasinda da numunenin Triklinik yapida
oldugu tespit edildi. Birim hiicre parametreleri a=7,181425 A, b=7,588871 A, c=13,648069 A
0=92,011734°, f=60,02428°, y=110,729874° olarak bulundu



ABSTRACT

In order to determine the crystal structure and unit cell parameters of Amlodipin Besilat and
Pentoxifylline compound, powder diffraction pattern is maintained with a 40 mA current and
0.02°/s scanning speed by using Bruker Axs D8 Advance Model XRD diffraction machine
and Cu radiation.By using powder diffraction pattern and with help of analytic method
, TREOR90 computer programs. Indication of crystal system and unit cell parameters and

indexing of diffraction pattern is done.

The ortorombic and unit cell parameters of Amlodipin Besilat crystal structure is found as
a=20,2288 10\, b=15,2540 10\, ¢=9,20001 A with analytic method. In the crystal structure
research that uses TREOR90, programs, it is also found that our sample is in ortorombic
crystal structure. Unit cell parameters is found as a=20,22185 A, b=15,2660 A, ¢=9,2017 A
with TREOR90.

Pentoxifylline crystal structure is found as triclinic with analytic method. In the crystal
structure research was used TREOR90 computer programs. it is also found that our sample is
in Triclinic crystal structure. Unit cell parameters is found as a=7,181425 A, b=7,588871 A,
c=13,648069 A 0=92,011734°, B=60,02428°, y=110,729874° with TREOR90.



1. GIRIS

Bir kristal yapinin analizi, birim hiicre parametreleri hangi kristal sisteme ait oldugu v.b.
islemler, ¢esitli metotlarla yapilir. Bunlardan en etkili ve yaygin olam1 X-151n1 toz kirmim
metodudur. Kristal yap1 hakkinda bilgi edinebilmek i¢in yapilacak ilk islem, X-1sinlar1 toz
kirimim deseninin ¢ekilmesidir. Kirinim deseninde elde edilen veriler analitik metot veya

bilgisayar programlar1 yardimiyla incelenir, kristal hakkinda istenilen bilgilere ulasilir.

X-1s1inlar1 toz kirinim metodu uygulanan madde mutlaka kristal yapida olmalidir. Maddenin

birim hiicre parametrelerinin ve kristal yapisinin bulunabilmesi icin tek fazli olmalidir.

Bilinmeyen toz kirinim deseni analizinde ilk olarak spektrumda gozlenen tiim pikleri
aciklayan bir kristal sistemi bulunmalidir. Ayrica indisleme isleminde kirinim desenine ait
diizlemler aras1 mesafe(d), yansima agis1( 26 ) ve siddet(I) bilgileri kullanilir, her pik degeri
icin Miller indisleri (kkl) bulunmaya ¢aligilir. Son olarak (a,b,c, &, 3, y) orgii sabitleri

hesaplanir.

Calismalarimizda kristal sistemini ve birim hiicre parametrelerini X-1ginlar1 toz kirmim
yontemiyle bulmay1 amagladigimiz Amlodipin Besilat ve Pentoxifylline maddeleri ilag
endiistrisinde yer alan oldukca 6nemli bazi ilaglarin etkin maddesidir. Yapilan literatiir
caligmalarinda bu maddelerin kristal yapilariyla ilgili herhangi bir ¢alisma bulunmamuistir.
Amlodipin Besilat ve Pentoxifylline’in kristal yapilarinin ve birim hiicre parametrelerinin
belirlenmesi bunlarin kimyasal, tibbi ve farmakolojik 6zelliklerinin anlasilmasinda kolaylik

saglayacaktir.
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2. GENEL BILGILER
X-ISINLARININ ELDE EDIiLMESIi ve OZELLIKLERI
2.1. Giris

X-Isinlar1 1895 yilinda Alman fizik¢i Wilhelm Rontgen tarafindan kesfedilmistir. Bu 1sinlar
oldukca kisa dalga boylu elektromanyetik dalgalardir. Rontgen 1sinlar1 tipta genis bir
uygulama alani bulmustur[1]. X-Isinlarin1 uygulamanin amaci onlarin maddeye niifuz
edebilme 6zelligine bagldir. insan koluna gonderilen bir ele etkiyerek elde bulunan
zedelenmeleri, kiriklar1 ekrana ya da filme koyu bir golge seklinde diisiirebilir. Bu koyu
golgenin derecesi tamamiyla maddenin X-151n1 gecirmesine baglidir. X-1s1nina uzun siire
maruz kalan bir viicut hiicresi zarar goriir fakat kanserli hiicrelerin tedavisinde oldukca

etkilidir[2].

1912 tarihine kadar X-1s1nlarinin 6nemi tam olarak anlagilmis degildi. Kisa zamanda tabiati
tam anlagilmadigi halde kullanim alan1 buldu. X-1s1nlar1 dogru cizgiler boyunca yayiliyor,
saydam olmayan cisimlerin icinden gecebiliyordu. Bu maddenin i¢yapisini incelemek isteyen
fizik¢iler ve miihendisler tarafindan da incelendi.1912’de X-1sinlarinin kristalden
difraksiyonunun kesfedilmesi ile hem X-1s1ninin dalga yapida oldugu ispatlandi; hem de
maddenin i¢yapisini tetkik icin yeni bir metot bulundu. Radyografinin kendisi ¢ok onemli
olup genis bir tatbik alan1 bulduysa da acgiklayabilecegi teferruat mertebesi 10 cm ile sinirhidir.
Oysa difraksiyon biiyiikliigii 10" cm mertebesinde olan icyapinin detaylarini bize sunar[3].
Max von Laune’nin bir kirinin aginin giines 1sinlarini kirinima ugratmasina benzer sekilde X-
1sinlarin1 kirimima ugrattigini bulmasi ile kristal yapi icerisindeki atomlarin incelenebilmesi

yolu bulundu[4].
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X-Isinlart bir kristalde kirtnima ugramis demetlerin siddetlerinden faydalanarak hiicre

icindeki atomlarin diizenlenmesi hakkinda bilgi edinmemizi saglar[5].

2.2. X-1ismlarmin Elde Edilmesi

X-1sinlart kisa dalga boylu (A=1A) elektromanyetik 1sinimlardir. Vakum icerisinde metal
hedeflerin hizl1 elektronlarla déviilmesi yolu ile elde edilirler[4]. Sekil 2.1’de frenleme X-

1sinlarinin olusum mekanizmasi goriilmektedir.

ﬂl’l,q X-151N1
b —
L » ——— %98 K1
E K1 (hizl T~ ’
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A Y
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e o0 me
%2 K1
{yavasg)

Sekil 2.1 Frenleme X-1sinlarinin olusum mekanizmasi

Herhangi bir X-1s1m tiipiinde bir elektron kaynagi, bir hizlandiric1 yiiksek voltaj, bir metal
hedef vardir. Ayrica elektronlarin kinetik enerjilerinin cogu hedefte 1s1 haline doniistiigtinden

hedefin su ile sogutulmas1 gerekmektedir.

X-15111 tiiplerinde iki elektrot olmalidir. Toprak potansiyelinde bir anot (metal hedef) ve
difraksiyon ¢alismalari icin normal olarak 30.000 ile 50.000 Volt mertebesinde olan bir
negatif yiiksek voltajli katot.

X-1g1inlart tiipleri elektronlarin elde edilmesi bakimindan ikiye ayrilir: elektron kaynagi sicak
filaman olan filamanl tiipler ve elektronlar tiipiin icindeki az miktardaki gazin
iyonlagmasindan elde edilen gazli tiipler. Gazl tiipler ilk X-1s1m tiipleridir, fakat giinlimiizde

kullanim alan1 yoktur.

Coolidge tarafindan kesfedilen ¢ok kullanilan filamanl tiipler havasi bosaltilmis ve bir
ucundaki anodu diger ucundaki katoddan izole eden cam ampullerdir. Katot bir tungsten
filamandir ve anot bir ucuna istenilen metal hedef yerlestirilmis su ile sogutulan bakir bloktur.

Sekil 2.2 tiipiin i¢yapisin1 gostermektedir.
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pencere xagmlari metal kutu
Sekil 2.2 Filamanli Kapali X-1g1n1 Tiipiiniin Kesiti

Yiiksek voltaj transformatdriiniin bir ucu topraga baghdir ve hedef kendi sogutucu su

baglantisi ile topraklanmistir. Filaman yaklasik 3 Amperlik filaman akimu ile 1sitilir ve

elektronlar1 yayar. Bu elektronlar tiip icinde mevcut yiiksek potansiyel farki ile hedefe cekilir.

Filamanin etrafinda filamanla ayn1 yiiksek voltajli meta bir kutu vardir. Bu kutu elektronlar:

iter ve hedefin odak noktas1 denilen dar bir bolgesinde toplanmasina yardim eder. X-1sinlari

odak noktasindan biitiin dogrultularda yayilir.

2.3. Elektromanyetik Spektrumda X-i1sinlarmin Yeri

X-Ismlari 151kla tamamen ayni 6zellikte fakat ¢ok daha kisa dalga boylu elektromanyetik

radyasyondur. X-1sinlar1 bolgesinde 6lcii birimi 10~ cm ye esit olan angstromdur.
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10°-10® ‘

MICROWAVE ULTRAVIOLET o H-RAY GAMMA RAYS §

10%10" || 10°-10" 10° 3107 | 107-10® | 10510 | 10-107*
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Sekil 2.3 Elektromanyetik Spektrum

Difraksiyonda kullanilan X-1s1nlarinin dalga boylar takriben 0,5-2,5 angstrom arasindadir.

Buna karsilik, gériinen 1s181n dalga boyu 6000 A mertebesindedir. Bunun i¢in X-1sinlart biitiin



13

elektromanyetik spektrum i¢inde morotesi 1sinlarla gamma 1sinlart arasindaki bolgeyi isgal

eder. Sekil2.3’ de X-1s1nlarinin elektromanyetik spektrumdaki yeri goriilmektedir[3].

X-Ismlar1 bolgesinde kendi i¢inde yumusak (az girici) ve sert(¢ok girici) X-151nlar1 olmak

tizere ikiye ayrilir[1].

2.4. Siirekli Spektrum

X-Isinlart; Karakteristik X-1sinlar1 ve Siirekli X-1s1nlar1 olmak iizere ikiye ayrilir. Siirekli X-
1sinlar bir ters fotoelektrik olay sonucu olusurlar. Yani elektron gelir foton ¢ikar. V
potansiyel altinda hizlanan elektronun ilk kinetik enerjisi Ki=Ev olacagindan tiim enerji X-

1s1n1na doniisiir ise Ks=0

ho =eV 2.1)
Vmax :C/ ﬂ’min
A =hc/leV

(hcle) 12400 .
.= = A 2.2
min V V ( ) ( )

Siirekli spektrum beyaz 1s1n1im olarak da tanimlanir ve enerjisi hedef metalin atom agirhig ile
kullanilan yiiksek gerilim biiytikliigiimiin karesi ile orantili olarak artar[4].
Bir atomda yapilan X-1s1n1 1s51masinda hem siirekli X-1sinlar1 hem de karakteristik X-11n1

vardir[6].

X-Ismlart bir elektron kaynagi ve iki elektrot ihtiva eden bir X-1s1m tiipiinde olusturulur
demistik. Bu elektrotlar arasinda olusturulan birkag¢ on bin voltluk yiiksek voltaj, elektronlar1
cabucak anot veya hedefe ¢eker ve elektronlar buraya ¢ok yiiksek hizlarla ¢arparlar. X-Isinlari
carpisma noktasinda hasil olur ve her dogrultuda yayilir. Hedefe ¢arpan elektronlarin kinetik

enerjilerinin cogu 1siya , % 1 den azida X-1sinlarina doniisiir.

Bu hedeften gelen 1sinlar incelendiginde 1sinlarin farkli dalga boylarinin bir karigimi oldugu
goriiliir, siddeti dalga boyu ile degisimin tiip voltajina bagli oldugu bulunur. Sekil 2.4’ te

hangi cins egriler elde edildigi gosteriliyor.
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Burada siddet en kisa dalga boylu sinir1 (A_, ) denilen belirli bir dala boyuna ¢ikincaya kadar

swl
sifirdir. Hizla maksimuma artar ve sonra uzun dalga boylarinda keskin bir sinir1 olmadan

azalir.

Sekil 2.4’deki molibden hedef halinde tatbik edilen voltajin, 20 kV ve daha az degerine
tekabiil eden diizgiin egrilerle temsil edilen radyasyonlara heterokromatik, siirekli ya da beyaz

1s1kta oldugu gibi pek ¢ok dalga boylarindan meydana geldiginden beyaz radyasyon denir.

Bir ¢arpismada durdurulan elektronlar maksimum enerjili fotonlar1 yani minumun dalga boylu
X-1s1nlarin1 meydana getirirler. Boyle elektronlar biitiin eV kinetik enerjilerini foton enerjisine

doniistiirtirler. Dalga hareketine gore bu sekilde hasil olan X-1g1nin1 frekanst v, ’dan daha

’den daha biiyiiktiir. A

swl

kii¢iik ve dalga boyu 4 "den baslayip yukariya dogru giden biitiin

swl

bu dalga boylarinin hepsi siirekli spektrumu teskil eder.

14,

Ro
//"

karekteristik
radyasyon

\

w7 ?\
. SWL /
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7

Sekil 2.4 Siirekli spektrumda siddet —dalgaboyu iligkisi
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Sekil 2.4 deki egrilerden biri altinda kalan alan ile orantili olan yayinlanan 1sinlarin toplam
enerjisi hedefin Z atom numarasina ve saniyede hedefe ¢arpan elektronlarin sayisinin bir
olgiisii olan / tiip akimina baglhidir. Toplam X-1sinlar siddeti;

I =AIZV" (2.3)

stirekli spektrum
ile verilmistir.
Burada A bir orant1 sabiti ve m degeri takriben 2 olan bir sabittir. Hedef siirekli spektrum

siddetine etki eder fakat dalga boyu dagilimina etki etmez.

K, Surekli radyasyonlar az miktarda bile olsa toz difraksiyon ¢aligmalarinda probleme yol

acabilir. Bunu minimize etmek i¢in filtreler kullanilir[7].

2.5. Karakteristik Spektrum

Karakteristik X-151m ¢izgileri W. H. Bragg tarafindan kesfedilmis ve H. G. Moseley

tarafindan sistematik hale konulmustur.

Bir X-1g1nlan tiipiinde voltaj hedef metal icin karakteristik alan belirli bir degerin iistiine
yiikseltilirse belirli baz1 dalga boylarinda siirekli spektruma ilave olarak keskin siddet
maksimumlar1 goriiliir. Bunlar ¢cok dar ve dalga boylar1 kullanilan hedef metalin karakteristigi
oldugundan bunlara karakteristik ¢izgiler denir. Bu ¢izgiler K, L, M gibi artan dalga boylari
sirasinda muhtelif takimlara ayrilir ve ¢izgilerin hepsi birden kullanilan hedef metalin

karakteristik spektrumu teskil ederler.

X-Isinlarinin difraksiyonunda daima K ¢izgilerinin kullanilmasi adettir, daha uzun dalga
boylu cizgiler kolayca absorbe edilirler. Normal bir difraksiyon ¢alismasinda yalniz ii¢ en

kuvvetli ¢izgi miisahede edilir. Bunlar K, , K, ve K; dir. Molibden i¢in bunlarin dalga

boylar1

K, :0.70926A
K, :0.71354A

K/,1 :0,63225A olur[3].
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Ka
e Karakteristik
=0} Spektrum
=
i KE‘
TF Siirekli

Spektrum
Ta

02 04 06 OB
Dalga Boyu

Sekil 2.5 X-1sinlarinin karakteristik spektrumu

Buradaki K, ve K cizgileri atomun karakteristik X-1g1n1 ¢izgileridir.

Karakteristik X-1ginlar1 aslinda « , £, v, ...seklinde bir seri olarak gézlenirler. Hatta bunlar

K-serisi, L-serisi... gibi adlandirilir. Bu serileri a¢iklamak {izere Sekil 2.6 y1 inceleyelim.

M 7 K-Serisi :
hvg, = Ex-Em

0! £, huyg = Ex—En
.ove
[ D=2 e, L- Serisi :
K"' h'UL(1 = F’L E’M
= E;-E
M 03 > hvyg = By BN
ﬁ | | g ho, = E1 -Eo
=4 : S
N T Bl mesoecl iR
L K
0 2:2 ’TN, M N f % : Eo olarak yazilirlar.
o NgM T T Ep

Sekil 2.6 X-Isinlarinda K, L, M ve N serilerinin olusumu.
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Karakteristik bir X-151m ¢izgilerinin olusabilmesi icin ilgili seviyede elektron boslugu olmali

ve yukaridaki ilk seviyeden oraya atlamalar (gecisler) olmalidir[6].

Hedefi bombardiman eden elektronlardan biri yeteri derecede kinetik enerjiye sahip ise K
kabugundan disartya bir elektron firlatilabilir ve atomu uyartilmis hale gecirir. Daha distaki
elektronlardan biri K kabugundaki bosluga diiser ve bu islemde enerji nesredilir. Atom bir
defa daha normal enerji durumuna gecer. K kabugu boslugu ya L ya da M kabugundan
doldurmak miimkiindiir. Boslugun L elektronu ile doldurulmasi bir M elektronu ile
doldurulmasindan daha kolaydir. K ¢izgisini diger ¢izgileri uyartmadan, uyarmaya imkan
yoktur.

Karakteristik radyasyon i¢in bir kritik uyartma potansiyeline ihtiya¢ vardir. K radyasyonu tiip
voltaji, bombardiman eden elektrona hedef atomun K kabugundaki bir elektronu disari

firlatacak kadar bir enerji temin edilmedik¢e uyartilamaz.

W, bir K elektronunu koparabilmek i¢in lazim olan is ise elektron i¢in lazim olan kinetik

enerji;

%sz =W, (2.4)

esitligi ile verilir.

Bir L elektronu koparabilmek icin bir K elektronunu koparmak icin lazim olandan daha az
enerji lazimdir. Ciinkii birinci ¢ekirdekten daha uzaktadir; bundan anlagilir ki L uyartma

voltaji K’ninkinden daha asagidir [3].

Dalga teorisiyle en siddetli pik olan K, 'nin ikiye ayrilarak ¢iftlenmesi agiklanamamustir.

Kuantum teorisiyle karakteristik X-1sinlarinin spektrumu acgiklanabilmektedir. Spin y0riinge

etkilesmesi(K kabugundan baska) kabuklarin enerji diizeylerini yarar. L kabugunda ¢ =0 olan

elektronun baglanma enerjisi en biiyiiktiir. /=1 ve /¢ :% olan ondan sonra gelir ve daha sonra

{=1ve :g olan gelir. Bu ii¢ diizey sirasiyla L, L,, L, olarak isaretlenir. Boylece ¢ #0
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olan her enerji diizeyi birbirine yakin iki degere ayrisir. J=0 icin ise J ancak 5 olabilir.

Bunlardan J =+71 yukari itilirken digeri asag itilir[8].

2.6. X-1s1mnlarmin Sogurulmasi

X-Isinlart maddenin herhangi bir sekli ile karsilaginca kismen gecirilir ve hemde absorbe
edilirler. Bir X-151n1 demeti homojen bir cisim i¢cinden gecerken, demetin I siddetindeki nisbi

azalma alinan x mesafesi ile orantilidir. Diferansiyel sekli ile

=k dx (2.5)

olur.

M orant1 sabitine cizgisel absorbsiyon katsayisi denir. Kullanilan cisme, cismin yogunluguna
ve X-1sinlarinin dalga boyuna baglidir. Bu denklemin integrali

[ =1 ™" (2.6)
Olur ki bu esitlikteki I gelen X-151nlar1 demetinin siddeti ve I, demetin x kadarlik bir

kalinlig1 gectikten sonraki siddetidir.

Sogurma katsayisinin dalga boyu ile degisimi X-1ginlari ile atomlarin karsilikl etkisi
hakkinda bilgi verir. Sekil 2.7° nin alttaki egrisi bu degisimi nikel sogurucu i¢in gosteriyor.
Biitiin cisimler icin egriler buna benzer. Egri sogurma kenar1 denilen keskin bir siireksizlikle

ayrilmis benzer iki koldan meydana gelmistir.

Kisa dalga boylu X-1sinlar1 ¢ok niifuz edicidir ve bunlara serttir denir. Uzun dalga boylu X-

1sinlar1 kolayca sogurulabilir ve bunlara yumusaktir denir.

Madde X-1simlarini iki farkli fazda absorbe eder. Sacarak ve sogurarak. Bu iki islem birlikte

bad miktari ile ol¢iilen toplam sogurmayi teskil eder. X-Isinlarin1 atomlar tarafindan sagilmasi
P

her dogrultuda olur ve sagilan demet gegirilen demet icerisinde bulunmadigindan gegirilen

demet diisiiniildiigii miiddetce sogurma edilmistir denir.
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Sekil 2.7 Bir X-1s1n1 kuantumu ve nikelin kiitle sogurma katsayisinin dalga boyu ile

degisimi[3].

Toplam sogurma, taneciklerin genel durumunun hi¢ dikkate alinmadig1 materyaller i¢in farkli
atom tiirlerinin 1s1ma siras1 dGnemsenmeden bulunur. Boylece ¢izgisel sogurma sabiti

materyalin yogunluk bilgisinden hesaplanabilir.

u=dY p, (%)a 2.7)

d materyalin yogunlugudur. P, Materyaldeki A elementinin agirlik kesridir. (ﬁ ), parcacigin
P

kendi kiitle sogurma katsayisidir. p ise yogunluktur[7]. Belli bir madde i¢in g’ niin dalga

boyu ile degisimi Sekil 2.8 de verilmistir[8].

Lineer absocbsiyon katsayist p

Dalgaboyu A ——

Sekil 2.8 Bir maddenin lineer sogurma katsayisin1 X-1s1n1 dalga boyuna bagl olarak gosteren

grafik.
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2.7. X-Ismlariin Siiziilmesi

Bir¢ok X-1sinlar difraksiyon deneyi monokromatik (tek dalga boylu) X-1sinlart ile yapilir.
Kritik voltajin (V) iistiindeki bir voltajda ¢alisan X-1s1m1 tiipii sadece kuvvetli K, ¢izgisini
degil ayni zamanda K, ¢izgisini ve siirekli spektrumu ihtiva eder. Bu istenmeyen bilesenlerin
siddetleri K, cizgisinin siddetine gore, demeti K sogurma kenar1 hedef

metalin K, ve K ; dalga boylar1 arasinda olan bir maddeden yapilmus siizgecten gegirilerek

azaltilabilir. Sogurma katsayisinin bu iki dalga boyu arasinda aniden de8ismesi sebebiyle

secilen sizge¢ K ; bilesenini K, "dan ¢ok daha fazla sogurur. Stizmenin etkisi Sekil 2.9” da

gosterilmistir.

K sofurma kenan
A

a K sofurma kenan

SIDDET

Sekil 2.9 Bakir Radyasyonunun Bir Nikel Siizgecten;
a-) Siizgecten Gecmeden Once.

b-) Siizgecten Gegtikten Sonra.

Bu sekilde bakir hedefin (Z=29) verdigi demetin siiziilmiis ve siiziilmemis kismi spektrumu
nikel siizgecin (Z=28) kiitle sogurma katsayisinin iistiine ¢izilmis olarak goriiliiyor. Stizge¢ ne

kadar kalin olursa demetin gegirilen kismindaki K, nin siddetinin, K, siddetine orani o

kadar kiiciik olur. Stizme, siizge¢ ne kadar kalin olursa olsun hi¢ bir zaman mitkemmel
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olamaz. K, nin yok edilmesi ile K, nin siddetindeki zayiflama arasinda bir taviz ile

yetinilebilir[3].

2.8 Kristal Yapilar

Bir kat1 icerisinde atomlarin nasil diizenlendigi yaklasik 200 y1l 6nce mineraloglar elde
etmisglerdir. Verilen bir maddenin kristallerinin karakteristik sekiller sergilediklerini
gormiislerdir. Bu kesif, Fenchman Rene-Just Hau’ya kristallerin ayn1 yapi taslarindan
olustugunu ve bunlarin belli bir diizen icerisinde dizilmis oldugunu kesfetme imkani verdi.
Kristalin biitiin yiizeyleri yapi taglarinin sekline ve onlarin kristali olusturmak tizere dizilig

sekline baglidir [9].

Ideal bir kristal 6zdes yap1 taslarinin uzayda sonsuza kadar dizilisi ile olusur. Bakir, giimiis,
altin, demir gibi basit kristallerde en kii¢iik yapisal birim tek atomdur. Fakat en kiiciik yapisal

birim birka¢ atom veya molekiil olabilir.

Biitiin kristallerin yapis1 bir 6rgii ile tanimlanir. Bu 6rgiilerin her diigiim noktasinda bulunan

atomlar grubuna baz adi verilir. Bazin uzayda tekrarlanmasiyla kristal olusur[10].

Kristal koordinat eksenlerinin dogrultulari, baglangi¢ noktasindaki 6rgii noktasi bunun en
yakin {ic komsusuna birlestirerek tanimlanir. Sekil 2.10 Kristalografik x, y ve z eksenleri
boyunca olan en yakin 6rgii noktalarinin mesafeleri ve dogrultular ii¢ tane a, b, ¢ orgii

vektorii tarafindan belirlenir. Orgii a, b, ¢’nin uzunluklari ile bunlarin arasindaki ¢, Bvey

acilar verilerek belirlenir[11].

Sekil 2.10 Ug boyutlu bir kristal 6rgiisii i¢in Kristalografik eksenler ve birim hiicre
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Atomlarin ortaya c¢ikardig: diizeni bir nokta ile gosterecek olursak ii¢ boyutta olusan kristal,
noktalardan yapilmis bir kafes gibi diisiiniilebilir. Sekil 2.11°de bir kristal orgii 6rnegi

goriilmektedir.

Orgii olusturan her bir noktanin ¢evresinde nasil bir diizen varsa diger noktalarin ¢evresinde

de ayni diizenin bulundugu goriiliir[12].

Sekil 2.11 Bir kristal orgii 6rnegi

Gergek katilar cok seyrek olarak biiyiik ve kusursuz tek kristaller halinde bulunurlar. ideal

milkemmel kristal bulmak zordur[13].

2.9. Kristal Sistemleri

Uc boyutta atom veya atom gruplar1 arasindaki birbirinin ayn1 olan uzakliklar: a,b,c

vektorleri ile tanimladigimizda {i¢ boyutta herhangi bir nokta;

—_—

=ua+vb+wc telemesi ile belirlenir.a,b , ¢ vektorleri kristalin eksenlerini olustururlar

ve bu vektorler birbirlerine dik olabilecekleri gibi aralarinda birbirinden farkli agilarda
bulunabilirler. Bu vektorlerin uzunluklar ile aralarindaki agilar belirli bir kristalin
ozelliklerini ortaya koyarlar. Vektorlerin uzunluklari ile birbirine esit veya esit olmama
durumlar ve aralarindaki acilar diisiiniiliirse, birbirinden farkli 14 degisik sekil ortaya ¢ikar.
Kristallerdeki orgii kavramini belirleyen ilk gosterim Bravais tarafindan bulundugu icin 14

degisik orgii cesidine Bravais orgiileri ad1 verilmistir. Sonsuz sayida farkl: kristal yap1
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olmasina kars1 yalnizca 14 farkli 6rgii sekli vardir[12]. 14 Bravais orgii Sekil 2.12° de

gosterilmistir.
Kristal Sistemi Birim Orgiiler
Taban merkezli
=
Monaklinik
Taban merkezit  Cisim merkezit  Viizey merkezli
SE2BEL wEbEC
?
Ortorombik ¥
T ¥
Hekzagonal
Remhnhedeal

Rombohe
{rigonal)

Cistr merkezli
w7

i

Tefragonal

B
Y
Triklinik "'""?”;’
e
Basit Cisim merkezli  Yiizey merkezii
e s o
Kibik v i | Pt
{isometric) . é% e
= o #ANE

Sekil 2.12 14 Bravais Orgiisiine ait birim hiicreler

Ayrica 7 kristal sistemi ve 14 Bravais orgiisii Tablo 3.1° de topluca gosterilmistir. Bu tabloda
a) Basit orgii, sadece koselerinde orgii noktalarina, b) Cisim-merkezli orgii, koselerdekine
ilave olarak hiicrenin merkezinde bir 6rgii noktasina c) Yiiz-merkezli orgii, orgii
koselerindekine ilave olarak hiicrenin her yiiziiniin merkezinde bir tane olmak iizere alt1 ilave

orgii noktasina sahiptir[13].
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Tablo 3.1 Yedi Kristal Sistemi ve 14 Bravais Orgii

kristal ]%ravais birim hiicre tanitici simetri
sistemi Orgii Ozellikleri elemanlan
e . b#c
triklinik basit az k
] o#P#y#90 yo
monoklinik basit azb#c bir adet 2-kat

taban-merkezli | g = B=90 =y ddnme ekseni

basit

] taban-merkezli azxb#cC ti¢ adet kargilikls
ortorombik | ciim-merkezli | o= B=y=90 |dik2-katdonme
yitz-merkezli ekseni
basit a=b#c bir adet 4—kat
tetragonal cisim-merkezli | o= B == 90 donme ekseni
basit —b= kiib kiigegenleri
. cisim-merkezli| . . C boyunca dort
kiibik =B=v=
! yiiz-merkezli o=p=7v=90 adet 3-Kkat
dénme ekseni
trigonal basit a=b=c bir adet 3-kat
(rombohedral) ast o=B=v#90 donme ekseni
a=bzc bir adet 3-kat
hekzagonal basit o=B=90 donme ekseni
vy=120

2.10. Kristal Diizlemleri ve Miller indisleri

Kristallerde, kolaylik i¢cin dogrultular1 ve diizlemleri gostermek iizere bazi yol gosterimler

kullanilir[12].

Miller indisleri Ingiliz Kristalograf Miller tarafindan gelistirilmis bir yontemdir ve sembolik
olarak gosterilebilir. Bu yonteme gore kristal icerisindeki yiizeyler ve diizlemler herhangi bir
baslangic noktasi belirtmeden tanimlanabilir. Bu diizlemin Miller indislerini bulabilmek i¢in
oncelikle diizlemin birim hiicre eksenleri ile kesisme noktalar1 bulunur. Sonra bu noktalara ait
uzakligin birim hiicrenin koordinatlarina orani belirlenir. Bu oranin tersi alinir ve bulunan
sayilar hepsi kiigiik tamsayilar olacak sekilde ortak bir sayi ile carpilir. Bulunan sayilar ortak

parantez icerisinde toplanir[14].

Kristal diizlemlerinin tayinindeki genel olarak kaideler kisaca
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1-Birim vektorlerin a, b, ¢ diizlemler tarafindan hangi degerlerde kesildigini tespit ederiz.
2-Bulunan degerlerin tersini aliriz

3-Ayni orana sahip olmak iizere bu degerleri en kiiciik degerlere h, k, £ ye indirgeriz
4-h,k, € degerleri Miller indisleri olarak adlandirilir ve (hkl) seklinde gosterilir. Bazi

diizlemlerle ve bunlara ait Miller indisleri Sekil 2.13” de gosterilmistir.

[100) [010) [001) [101) 11[] 110

[110]

Sekil 2.13 Birim hiicre vektorlerini kullanarak bir kiibik orgiide bazi kristal diizlemleri ve

Miller indisleri

Eger diizlem verilen eksene paralel ise buna tekabiil eden Miller indisi sifirdir. Diizlem ekseni
negatif degerlerde keserse, bu indisin iizerine bir ¢izgi ¢izerek gosterilir. (111) gibi. Miller
indisleri aslinda tek bir diizlemi degil paralel diizlem takimlarini gosterir. Diizlem takimlari
{h, k, £} seklinde gosterilir. Ornegin {100} diizlemi kiibik sitemde (100), (010), (001)takim

diizlemlerini ifade eder [9].

2.11. Bragg Kanunu

Bragg, paralel orgii diizlemleri tarafindan sacilan X-1silarinin yapici girisimi i¢in gerekli olan
kosulu tiiretti. Sekil 3.5(a)’da gortildiigii gibi diizlem takiminin bir diizlemine @ agisi ile
gelen X-1sinlarin1 goz 6niine alalim. Bu sekil, AC ve DB uzakliklar esit ise diizlemdeki iki
ardisik A ve B orgii noktalarindan sagilan dalgalarin yapici bir girisimi olacagini aciklar.
Sacilan dalga, gelen dalga gibi, diizlemde ayn1 € agisin1 yaparsa durum belirtildigi gibi olur.
Boylece kirinima ugramis dalga diizlemden yansimis gibi bir izlenim birakir. Yansima sarti
X-151m1 demetinin 2 @ agis1 kadar sapmasini gerektirir.

Tek bir diizlemde gergeklesen koherent sacilma bir kirinim maksimumu elde etmek i¢in
yeterli degildir. Ayn1 zamanda ardisik diizlemlerden de ayni fazda sacilma gerceklesmelidir.
Iki ardisik diizlemde olan sag¢ilmalarda yol farki, dalga boyunun tam kat ise bu durum

gerceklesecektir. Sekil 2.14 (b)’ den
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2dsin@=nA (2.8)
Ise bu durumun gergeklestigi goriiliir. Burada d diizlemler aras1 uzaklik ve n bir tamsayidar.
Bu Bragg yasasidir.
Herhangi bir 6rgii diizlem takimindan kirinima ugramis demetler sadece Bragg yasasinin izin

verdigi belli acilarda gerceklesir.

() A B

il

'\51 drgl noktalarimn
.,/ 21 archzik dizlemleri

ey

Sekil 2.14 Bragg kanunun ispat1 a) Diizlemdeki A ve B ardisik orgii noktalarindan gecerken
X-1ginlarinin sagilmast AC=DB ise ayn1 fazda olur ve burada sacgilan demet, gelen demetin
yaptig1 gibi diizlemle ayn1 @ agisini yapar b) Ardisik diizlemlerden X-1sinlarinin

sacilmasi, 2d sin @ yol farki n A dalga boyunun tam kat1 ise ayn1 fazda olur. Son olarak kristal

yiizeyden elde edilen kirinim deseni Sekil 2.15 de goriiliir.

Dedekiwrden gozlenen
KIRINIM deseni

Sekil 2.15 Kiristal yiizeyden elde edilen kirinim deseni ve deneysel diizenegi[15].
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2.12. Kristallerde Ters Orgii

Her kristal yapisina bagl olarak iki orgii vardir. Kristal 6rgii ve ters orgii. Bir kristalden

olusan X-151m kirimim sagaklari, kristal ters orgiistiniin birer resmidir. Eger bir mikroskop

goriintiisiinii yeterince biiyiiltebilseydik kristal yapinin ger¢ek uzaydaki 6rgiisiinii gorecektik.

Bu iki orgii birbirine bagimlidir. Bir kristali dondiirdiigiimiizde hem gercek orgiiyli hem de

ters orgiiyli dondiirmiis oluruz.

Gercek orgiideki vektorlerin boyutu uzunluk, ters drgiidekilerin boyutu ise 1/uzunluk olur.

Ters orgii kristalin Fourier uzayindaki orgiisiidiir. Dalga vektorleri daima Fourier uzayinda

cizilir. Her noktanin dalgay1 tamamlayici bir 6zelligi vardir[10].

Bir kristalin her bir yiizeyi (hk{) i¢in normalin uzunlugu;

1
Opy=—o (2.9)

Ve kristal orgiiniin ii¢ a, b, ¢ ekseni olursa bu 6rgiideki bir birim hiicrenin hacmi b ve ¢

kenarlarinin olusturdugu alan ile yiiksekligin ¢arpimudir.

V =alan.d,,
1 _Alan (2.10)
le() V

Vektor gosteriminde ylizeyin normali birim vektor n ile temsil edilir, boylece denklem(2.9)

O'h,d=in 2.11)
hkl
olur
L b (2.12)
leO V
yazilir.

(2.11)ve(2.12) denklemi diizenlenirse
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(2.13)

elde edilir.

Benzer ifadeler o, ve 0,,, icinde yazilir. Bu ii¢ vektor 3 ters eksen olarak secilir.

4o = bxc
10 a(bxc)
g o XA
010 a(bxc)
, axb
€ =0y, = a(oxe) (2.14)

Ters eksenler ile kristal eksenleri arasinda basit bir iligki vardir:

a ,bve c’ye diktir.
b, ave c’ye diktir

c,ave b’ye diktir.

Buradan;
a .b=0 a .c=0 a .a=1
b .c=0 b .a=0 b b=1
¢ .a=0 ¢ .b=0 ¢ .c=1 (2.15)

Herhangi ters 6rgii noktast hk’ye ulasmak igin biri, @ boyunca h birim vektériine, b*

boyunca k birim vektoriine ve ¢ boyunca { birim vektoriine gider. Buna gore ters 6rgii
vektorii;

0,,=hd +kb +0c" (2.16)
olur[16].
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2.13. X-Isinlarimin Bir Elektron Tarafindan Sacilmasi

Bir X-151n1 demeti vasitasiyla salinima koyulmus olan bir elektron, hareketi esnasinda siirekli
olarak hizlanmakta ve yavaslamaktadir. Boylece elektromanyetik dalga yayinlar ve bir
elektron X-1s1nlarini sagtig1 ortaya ¢ikar. Sacilan demet gelen demetle ayni1 dalga boyuna
sahiptir ve onunla koherenttir. Ciinkii sag¢ilan demetle onu olusturan gelen demetin fazlari
arasinda belirli bir bagint1 vardur.

Thompson’un buldugu bir bagintiya gore yiikii e ve kiitlesi m olan bir tek elektronun sagtigi

demetin / siddetinin elektrondan r kadar mesafede

4
e

1=1, sin® & (2.17)

2.2 4
rmec

oldugu bulunmustur. /;, gelen demetin siddeti, c 151k h1z1 ve @ sagilma dogrultusu ile

elektronun ivime dogrultusu arasindaki acidir.

Bir X-151m1 tiipiinden ¢ikan radyasyon gibi polarize olmayan gelen demet, yz diizleminde

dogrultusu tesadiifi bir £ elektrik vektoriine sahiptir. Bu demet elektrik vektorleri £ ve E.

olan iki diizlem bilesene ayrilir ki;

E’=E.+E; (2.18)

E "nin dogrultusu keyfi oldugundan ortalama olarak E =E_ ve
=g =1ip 2.19
T=E= (2.19)
olacaktir.
Gelen demetin bu iki bileseninin siddetleri kendi elektrik vektorlerinin kareleri ile orantilidir.
Ciinkii £ dalganin genligidir ve bir dalganin siddeti genligin karesi ile orantilidir.
I =1 =—1 (2.20)

yazilabilir.
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Gelen demetin y bileseni elektrona O dogrultusunda ivme verir. Bu sebeple bu bilesen p

noktasindaki siddeti 1 denkleminden a’:yOP:% oldugundan

4

e
ly=lo, s 2.21)

Olarak bulunan bir sac¢ilmis demet verir. Benzer sekilde 2 bilesenini siddeti i¢in

a= % —26 oldugundan

4
e 2
l,.=1, Ry cos” 26 (2.22)

bulunur.

P’ deki toplam sacilmis siddet bu iki bileseni toplayarak bulunur.

1,=1,+1I, (2.23)
64
2
:m(loy"'loz cos @)
4
e I 1 )
= (—2+-—2cos° 0
r’m*c? ( 2 2 )
4 2
e 1+cos” 26
I, =1, ——( ) (2.24)
r'm-c 2

Bu denklem bir tek elektronun X-1sinlarin1 sagma denklemidir. Sekil 2.16’da X-1sinlarinin

elektron tarafindan sacilmasi gosterilmektedir.
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Sekil 2.16 X-Isinlarinin bir tek elektron tarafindan sagilmasi

Son denklemde e, r, m ve c sabitlerinin degerleri yerine koyulursa sagilan demetin siddetinin

gelen demetin siddetinin c¢ok kiiciik bir kesri oldugu goriiliir. Denklemdeki son ¢arpan disinda
digerleri sabittirler. %(l +cos” 20) carpanina polarizasyon faktorii denir. Polarizasyon faktorii

biitiin siddet hesaplarinda vardir [17].

2.14. X-Isinlarimin Bir Atom Tarafindan Sac¢ilmasi

Bir atom iizerine X-151n1 demeti yollandiginda atomun elektronlarinin her biri, radyasyonunun
bir kismin sacar. Cekirdegin de bir yiikii oldugundan gelen demetin etkisi altinda salinim
yapabilecegi i¢in koharent sacilmasinda rol oynayacagi diisiiniiliir. Ancak ¢ekirdek bir
elektrona nazaran cok biiyiik bir kiitleye sahiptir ve 6nemli bir titresim yapamaz. Buradan bir
atomun Koharent sagmasini sadece bu atomun elektronlart meydana getirir. Bir atomun
sactig1 dalga elektronlarinin sactigi dalgalarin basit bir toplami olur. Atom numarasi Z olan
bir atom yani Z tane elektronu olan bir atomun sactig1 dalganin genligi bir elektronun sactig1
dalganin Z katidir. Eger sagilma ileriye dogru ise 26 =0 atomun elektronlarinin hepsinin
sactig1 dalgalar aymi fazdadirlar ve sagilan dalgalarin genlikleri dogrudan dogruya

toplanabilir. Bu diger sec¢ilen dogrultulari icin gecerli degildir.

Merkezdeki cekirdek etrafinda diizenlenmis olan elektronlarin nokta halinde gosterildigi Sekil

2.17°yi incelersek;
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Sekil 2.17 Bir Atomun X-Isinlarin1 Sagmasi

A ve B elektronlarinin 6ne dogru sagtig1 dalgalarin XX’ gibi bir dalga cephesi lizerindeki
fazlar1 aynidir ¢ilinkii dalgalarin her biri sagilmadan 6nce ve sonra ayni yolu gitmistir. Oysa
sekilde gosterilmis olan diger sac¢ilmis dalgalarin (CB-AD) ye esit bir yol farki vardir. YY’
gibi bir dalga cephesi iizerinde yol fark: bir dalga boyundan az oldugu icin farkli fazlarda

bulunmaktadirlar.

Bir atomun verilen bir dogrultudaki sagcmasinin verimi f atomik sagma faktorii denilen bir

miktarla belirtilir. Bu miktar genliklerin oramidir
f=bir atomun sa¢tig1 dalganin genligi / bir elektronun sactig1 dalganin genligi (2.25)
Ileri yonde sacan bir atom igin f=Z oldugu aciktir. @ arttikca elektronlarin sagtig1 dalgalar

arasindaki faz farki artar ve f azalir[17].

sin 8

Atomik sacilim faktorii aginin bir fonksiyonu olarak genellikle olarak aciklanir. Sekil

2.18’de oksijen iyonu, Ne atomu ve Si** silisyum katyonu igin f- ¥ grafigi

goriilmektedir. Bunlar 10 elektron igerir. sin 0

=0 oldugunda f=10 dur. Ancak artan ac1 ile

birlikte f, 10 un altina diiser. Bu diisme atomlarin veya iyonlarin rolatif boyutlarina baghdir.
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Silikon katyonu kiigiiktiir. Bu yiizdende faz farklar1 kiigiiktiir ve sacilan dalgalar arasindaki

yikici girisim azdir. Oksijen iyonu i¢in olay bunun tam tersidir.

Monokromatik bir X-151m1 demeti bir atoma ¢arpinca iki sagilma olay1 olur. Siki bagh
elektronlar salinima koyulur ve gelen demetle ayni dalga boylu X-1sinlar1 yayinlar. Gevsek
bagh elektronlar gelen demetin bir kismini sacar ve sagarken dalga boyu biraz arttirilir.
Artmanin ne kadar oldugu sagilma agisina baglidir. Birinciye Koharent veya degismemis
sacilma sonuncuya ise Koharent olmayan degismis sacilma denir. Her ikisi de ayn1 zamanda

ve biitiin dogrultularda olur[17].

0
0 02 04 O0F 08 10
iR .
2 AY

Sekil 2.18 Farkli atom ve iyonlar tarafindan sagilan X-1sinlarinin atomik sagma faktorlerinin

sin 8

ile degisimi[18].

2.15. X-Isinlarimin Birim Hiicre Tarafindan Sacilmasi

Kristal temel birim hiicrenin bir tekrarindan olusmustur. Atomlarin bir tek birim hiicre
icindeki diizenlenmesinin difraksiyon siddetine nasil etki ettigini inceleyelim. Bir birim

hiicrenin atomlarinin her birinin sac¢tig1 dalgalar 6ne dogru olan yon disinda diger
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dogrultularda ayn1 fazda olmak zorunda degildir. Sekil 2.19°da gosterilen dik bir birim hiicre

ele alirsak,

7
le

L 3

Sekil 2.19 Atom mevkiinin difraksiyon 1sinlarinin fazlar1 farkina etkisi

A atomunu orijin kabul edersek hOO diizlemlerinden difraksiyon meydana gelirse Bragg

kanunu geregi 2 ile 1 1sinlar1 arasindaki yol farki,

52, , =MCN=2d,,, sin6 = A h0O ile ifade edilir. (2.26)

hoo

Miller indislerinden d

hoo

:AC:% olur. h00 (2.27)

3’ 1511 ile 17 1511 arasindaki 53, ; yol farkinin A dan kiiciik olacag goriiliir. Basit bir oranti

ile bu yol farki

AB X
0., =RBS=—— (A1)=——(A) olarak bulunur. 2.28
=) (2.28)

Yol farklar bir dalga boyu olan iki 1sinin fazlarinin 360° yahut 27 radyan oldugu ifade

edilir. Eger yol farki ¢ ise faz farki radyan cinsinden;
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0= %(27[) ile verilir. (2.29)

Bu durumda B atomunda sagilan dalga ile orijindeki A atomundan sagilan dalga arasindaki

faz farki;

5‘ 1 2
31 TThx
P = 1 (27) = » (2.30)
esitligi ile verilir. B atomunun mevkii bu atomun kesirsel koordinati olan u = 2 ile belirtilirse
a
faz farki
@, =27hu (2.31)
olur.

B atomunun koordinatlar1 x,y,z ve kesirsel koordinatlar1 u, v, w ye esit olan

Q| =

,1,5 dir. Bu
b c
suretle orijindeki A atomunun sactig1 ile B atomunun sagtig1 dalgalar arasindaki faz farki icin

hkl yansimasina ait bagintiya ulasiriz:

¢ =27(hu+kv+Iw) (2.32)

Bu bagint1 geneldir ve herhangi bir sekildeki bir birim hiicreye tatbik edilebilir. Orijindeki
atomda dahil olmak iizere birim hiicre i¢cindeki biitiin atomlarin sagtiklar1 dalgalar toplanir. Bu
toplama islemini yapmanin en uygun yolu dalgalarin her birini kompleks iistel bir fonksiyon

olarak ifade etmektir.
Ae” = Acos @+ Aisin ¢ (2.33)

Burada A dalganin genligidir. Bir dalganin siddeti, genliginin karesi ile orantili oldugundan

bu denklemin kompleks eslenigini alirsak;

|Ae? | *=Ae? A=A (2.34)

ifadesini elde ederiz. Sacilan herhangi bir dalgay1 kompleks iistel olarak;
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A eiaﬁ — fGZni(hu+kv+lW) (235)
Seklinde ifade ederiz.

Bir birim hiicrenin biitiin atomlar1 tarafindan sagilan dalgalarin bileskesine Yap1 Faktorii denir

ve F sembolii ile gosterilir. Atomlarin sa¢ti1 dalgalar toplayarak bulunur.

F: fleZ1ti(hu1 +kv, +lw) + f2627ri(hu2 +kv, +lw, ) + f3eZTri(hu3 +kvs +Hlwy) +... ve

N
27i(hit, kv, +1w,)
Fhkl — zfne mi(hit, +kv, +lw, (236)
1

seklinde temsil edilir.
Toplam birim hiicrenin biitiin atomlarina uygulanir. F bilegske dalganin hem genligini hem de

fazini ifade eder. | F | genlikleri orani olarak tarif edilir.

| F | =birim hiicredeki biitiin atomlarin sa¢ti1 dalgalarin genligi / bir elektronun

sactig1 dalganin genligi (2.37)

Bir birim hiicrenin biitiin atomlarinin Bragg kanununa uygun bir dogrultuda difraksiyona
ugrattig1 demetin siddeti demetin genliginin karesi olan | F | ? ile orantilidir. Ayrica (3.30)

ifadesi X-1s1nlar1 kristalografisinde 6nemli bir bagintidir. Herhangi bir hkl yansimasinin

siddetini atomlarin konumuna ait bilgiden yola ¢ikarak hesaplama imkan sunar[17].

2.16. Yap1 Carpani Hesaplari

En basit hal orijininde sadece bir atom bulundugu haldir. Atom koordinatlar1 (000)’dir.

F = fe’™? =f olarak bulunur. Her iki tarafin karesi alinarak F* = £~ ifadesi bulunur. Buna

gore F*’ nin degeri hkl’den bagimsiz ve her yansima icin aymdir.

Taban merkezli hiicreyi goz oniine alirsak bu hiicrenin 000 ve % % 0 konumlarinda olmak

izere ayni cins iki atomu vardir. Yukaridaki ifadeyi kullanarak

h k
2mi(—+—
1(2 2)

F=f 04 fo
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F =f[1+e™"] (2.38)
sonucu bulunur. Burada h ve k tamsay1 degerleri alirlar. h ve k’ nin her ikisi de ¢ift yada her

Zi(h+k) »

ikisi de tek ise yani karisik degilse toplamlar1 daima c¢ifttir ve e nin degeri 1’dir. Buna

gore;

2 h—k: karisik
F=( f artst ] (2.39)

0  h—k;karisikdegil
Her iki halde /’nin yap1 faktoriine etkisi yoktur.

Cisim merkezli orgiiye bakarsak cisim merkezli 6rgiiniin birim hiicresinde iki 6rgii noktas1

bulunur. (0,0,0) ve (% , % , 0) kesirsel koordinatlarda ayni1 cins atom oldugu diisiiniiliirse yap1

carpant;
F=[ e 4¢ ) 2)]:f[1+em'(h+k+l)]

2 h+k+1=cift
o2 ¢if (2.40)
0 h+k+l=tek

olur.

Son olarak ylizey merkezli drgiiye bakarsak bu orgiide dort tane orgii noktasi vardir. (0,0,0),

(l , 1 ,0), (l ,O,l ), (0, 1 ,l ) kesirsel koordinatlarda ayni cins dort atom bulundugu
2 2 22 2°2
diisiiniiliirse;
271'1'(&-%—5) eri(ﬁ-#l) eri(k+i)

F=[e™P4e 224 224 22
F=[1+em'(h+k)+eﬂ'i(h+l)+em(k+l)]

_(0 h,k,l = karisik j

. (2.41)
Af  h,k,l=karisikdegil

Sekilde elde edilir. Buradan goriildiigii gibi yap1 faktorii birim hiicrenin sekli ve

biiytikliiglinden bagimsizdir[17].
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3. GEREC VE YONTEM

TOZ KRiSTAL KIRINIM CALISMALARI

3.1.Giris

Toz kirinim metodu, kristal yapr ile ilgili bilgi edinmek iizere kullanilan en uygun metotlardan
biridir. Diger metotlardan iistiinligii tek kristal kullanmadan kirinim desenlerini bulmay1
saglamasidir. Bu metotta toz yapidaki kristal 6rnekleri bir arada toplanir ve {izerlerine belirli
bir dogrultudan tek dalga boylu X-1sinlar1 diisiiriiliir[19].

Toz yapidaki tanelerin yonlenmesi rast gele olsa da orgii diizlemlerinin herhangi bir takimi
icin tanelerin bazilar1 gelen X-151n1 ile @ Bragg acis1 yapacak sekilde yonlenirler. Sekil 3.1°
de gelen 151n1n eksen kabul edilmesi halinde yar1 tepe agis1 26 olan bir koni olacaktir; X-151n1
konisinin film ile kesismesi fotograf iizerinde bir ¢izgi olusturur. Toz fotografinin bir 6rnegi
Sekil 3.2° de gosterilmistir. Her ¢izgi 6rgii diizlemlerinin fakli takimlarindan olusan kirmimi

temsil eder. Yapi ol¢giilen @ degerlerinden ve yansimalarin bagil siddetlerinden belirlenir[20].

Bragg yasasini saglayan
x-1s1n1 konisi

Monokromatik
X-lsinlan

Sekil 3.1Toz fotografi i¢in deneysel geometri
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Sekil 3.2 Co K, 1sinimiyla alinan molibdenin toz fotografi

Kristal yapinin kirinim deseninden faydalanarak birim hiicre parametrelerini ve kristal sistemi
bulunabilir.Bunun i¢in bilgisayar programi ve matematiksel islemler kullanilir. Amlodipin
Besilat ve Pentoxifyllin’in kristal yapisinin tayin edilmesinde ve toz kirinim deseninin

indislenmesinde analitik metot ve bilgisayar programi kullanilmustir.

Analitik metotta, numunenin toz kirinim deseni verileri ile hangi siteme ait oldugu tespit
edilir. Yedi kristal sistemi i¢in d diizlemler aras1 mesafe ile ikl Miller indisleri arasindaki
bagintilar birbirinden farklidir. Bu bagintilar1 Bragg kanununda yerine koyarsak her bir kristal
sistemi i¢in, sin @ degerleri ile ikl Miller indislerini birbirine baglayan karakteristik
baglantilar elde edilir. Amag toz kirinim deseni verilerini simetrisi en yiiksek olan kristal
sistemine uydurabilmektir. Islemlere kiibik kristal sisteminden baslanir ve simetri derecesine

gore elimizdeki veriler her bir kristal sistemine gore test edilir[21].

Genel olarak toz kirinim desenindeki tiim yansima piklerinin en az agikta kalacak sekilde
indislenmesini saglayacagiz. Bundan yararlanarak sistemin birim hiicre paremetresini tespit

edecegiz.

3.2. Amlodipin Besilat’in Kullamim Alanlari

Amlodipin Besilat, hipertansiyonlu hastalarda kan basincini 24 saat boyunca klinik olarak
anlaml olarak azaltir. Amlodipin’in etki mekanizmasi ayrica damar diiz kasi iizerindeki
dogrudan gevsetici etkisine baglidir. Amlodipin kullanan hastalarda fazla yan etki yaratmaz.
Viicutta iyi tolere edilir. Kan sekeri, iirik asit ve potasyum iizerinde herhangi bir olumsuz etki
yoktur. Bunun i¢in astim ve diyabet hastalarinda kullanilmasinda sakinca yoktur. Amlodipin
Besilat ticari olarak pek ¢ok firma tarafindan yaklasik 30 tane ilacin etken maddesi olarak
kullanilmaktadir. Bu ilaclar 5 ve 10mg lik tabletler halinde 20-30 drajelik ambalajlarda

satilmaktadir. Bu etkin maddeyi iceren ilaglar ve firmalardan bazilar1 sunlardir.

Amlodis Smg 20 tabl. Ecz. Sanayi
Amlodis 10mg 30 tabl. Ecz. Zentiva
Amlohex Smg 20 tabl. Sandoz

Amlokard 10mg 30 tabl. Sanovel
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Dilopin Smg 30 tabl Miinir Sahin
Nipidol 10mg 20 tabl. Biofarma
Norlopin 10mg 30 tabl. Saba

Norvadin 10mg 20 tabl. Abdi Ibrahim
Monoyas 10mg 20 tabl. Mustafa Nevzat

Bir dihidropiridin tiirevi olan amlodipin etkisini kan dolasim sistemindeki diiz kas hiicre
alaninda kalsiyum iyonunun yavas kanal yolu ile hiicre i¢ine gegmesini dnleyerek gosterir.
Kalsiyum iyonlarinin akiminin énlenmesi kalbin yiikiinii hafifletir, koroner kan akigini
hizlandirir. Normal olmayan kalp atim hizim1 diizenler. Egzersiz kapasitesini diizeltir. Orta

siddette Hipertansiyon hastalarinda kullanimi1 son derece gerekli ve énemlidir.

3.3. Kristal Yap1 Arastirmasi

Amlodipin Besilat adli numunemizin kirinim kirinim desenini elde edebilmek icin agat

havaninda 6giitiilerek toz haline getirildi. X-1sinlar1 toz kirinim metodunda 0° ve 90° ye kadar
yonlendirilmis monokromatik X-1sinlari iireten bir X-11n1 tiipii igeren alet kullanilir. X-

1sinlarinin 1s1nlayabilecegi bir sekilde ornek tutucuya toz haline getirilmis numuneye

yerlestirilir. X-151m tiipii de detektorde 0° ve 90°ye kadar olan agilara ayarlanir. Toz haline

gelmis kristal tizerine belirli bir dogrultudan X-1s1nlan diisiiriiliir.

Sekil 3.3 Agat Havan Sekil 3.4. Kullanilan X-1s1n1 Toz
Difraktometresinin Fotografi
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Amlodipin Besilat’in kirinim deseni Bruker AxsD8 Advance marka X-151nlar toz

difraktometresinde Sekil 3.3 ¢ekildi. Nikel filtre kullanarak jenerator gerilimi 40kV’da
jenerator akimi1 40mA de tutuldu. Bakir anot kullanildigindan 4 (K, )=1,54060 A,

A(K,,)=1,54439 A° ve A(K,;)=1,39222 A° oldu. Baslangic ac1s1 (26)5° ve bitis agis

(26)90° olarak ayarlandi. Kirinim desenindeki Bragg yansimalarinin agisal konum ve bagil
siddetleri belirlendi. Kirinim deseni Sekil 3.5 ve toz kirinim deseni verileri Tablo 3.8 de

verilmistir.

200 —
100 — ‘A
B il ot e 2, A Jo, dan
0 ] ‘ T T ‘ T T T ‘ T 1T =TT T ‘ =TT T T T ‘
0

10 20 3 40 50 60 70

Sekil 3.5. Amlodipin Besilat’in X-1sinlar1 Toz Kirinim Deseni
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SO;H

Sekil 3.6. Amlodipine Besilat’in agik formiili
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Tablo4.1.. Amlodipin Besilat'in Toz Kirimim Deseni Verileri

sin® @| 2-Theta ° d value Intensity |Intensity %
Angstrom Count %
0.00833 10.478 8,43645 159,0 8,1
0.00960 11.256 7,85493 116,0 6
0.01020 11.599 7,62285 1956,0 100
0.01274 12.966 6,82285 264,0 13,5
0.01320 13.231 6,68611 69,7 3,6
0.01530 14.219 6,22375 132,0 6,7
0.01580 14.489 6,10862 59,0 3
0.01708 15.027 5,89078 48,4 2,5
0.01776 15.327 5,77390 46,7 2,4
0.02310 17.497 5,06455 85,3 4.4
0.02553 18.402 4,81739 65,3 3,3
0.02850 19.469 4,55640 77,1 3,9
0.03020 20.044 4,42638 118,0 6
0.03182 20.565 4,31536 34,4 1,8
0.03270 20.864 4,25412 26,2 1,3
0.03382 21.200 4,18752 53,4 2,7
0.03570 21.800 4,07360 62,0 3,2
0.03840 22.617 3,92833 137,0 7
0.03968 22.990 3,86542 143,0 7,3
0.04076 23.306 3,81361 726,0 37,1
0.04410 24.257 3,66630 276,0 14,1
0.04791 25.275 3,52085 163,0 8,3
0.04995 25.833 3,44599 32,0 1,6
0.05308 26.652 3,34199 33,5 1,7
0.05607 27.404 3,25191 39,7 2
0.05880 28.078 3,17542 21,3 1,1
0.06165 28.764 3,10126 23,8 1,2
0.06390 29.273 3,04842 73,1 3,7
0.06550 29.669 3,00862 15,3 0,8
0.06901 30.473 2,93105 30,3 1,6
0.07070 30.852 2,89590 134,0 6,8
0.07469 31.731 2,81773 22,1 1,1
0.07645 32.106 2,78561 51,0 2,6
0.08579 34.071 2,62933 29,3 1,5
0.09048 35.023 2,55998 22,1 1,1
0.09174 35.273 2,54242 56,1 2,9
0.09850 36.604 2,45299 29,8 1,5
0.10250 37.369 2,40448 18,2 0,9
0.11490 39.635 2,27208 37,2 1,9
0.11999 40.537 2,22359 14,2 0,7
0.13608 43.306 2,08763 43,0 2,2
0.13756 43.554 2,07632 20,7 1,1
0.16297 47.623 1,90795 18,2 0,9
0.17123 48.895 1,86128 9,5 0,5
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3.4. Amlodipin Besilat’in Kristal Yapisinin Analitik Olarak incelenmesi

3.4.1. Kiibik Test

Her numunenin toz kirmnim deseni incelenirken yapilmasi gereken ilk adim sistemin kiibik
olup olmadigina bakmaktir. Simetrisi en yiiksek olan kristal sistemi kiibik yapidir. Eger kiibik
degilse diger sistemlerde olup olmadigina bakilir.

Kiibik sistem icin diizlemler arasi uzaklik ile hiicre kenar1 arasindaki iliski;

d=—no% (3.1)

Bragg kanununda bu ifadeyi yerine koyarsak

2dsin@,,=4 (3.2)
A
sin* @, =———
hkl 4d2
< 2 ﬂ’ 2 2 2
sin“ @, =—(h"+k” +1°) (3.3)
4a
A . . . o o
olur. Burada yv ifadesi sabit oldugu icin, A ile ifade edilir.
a
sin” 8, = A(h* +k” +17) (3.4)

elde edilir. (h* +k>+1?) icin baz1 degerler birim kiibik hiicresi primitif, yiizey merkezli ve

cisim merkezli olan ii¢c durum i¢in Tablo 3.2’ de verilmistir.

Tablo 3.2 Kiibik Sistem I¢in h*> +k* +[* nin Alabilecegi Degerler
Kristal yapi (h2 + k2 + [2) degerleri toplam
Basit Kiibik 1,2,3,4,5,6,8,9,10, 11, 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 Sayilar 7,15

sin® @ degerleri gozlenirse 1:2:3:4:5:6:8... oranlarda oldugu bulunur. Bu durumda hiicrenin

primitif oldugunu soyleyebiliriz. Genel faktor A’y1r buldugumuzda buradan hiicre sabiti a
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hesaplanir. h* +k>+1° terimi 7, 15, 23... gibi degerlere asla sahip olamaz. Ciinkii bu sayilar

tic tamsayinin karelerinin toplami degildir.

Yiizey merkezli kiibik hiicre kolayca tanimlanabilir. Ornegin ilk iki pik genellikle A faktorii
ise ve A’ya tiim gozlenen sin® @ degerleri boliindiigiinde 3.4.8.11.12.16... sayilar1 bulunursa,

simetrinin ylizey merkezli oldugu anlagilir. Hiicre sabiti a, A’dan hesaplanir.

Cisim merkezli kiibik hiicrede benzer yolla tanimlanir; Oranlar 2:4:6:8... olur [21].

Tablo 3.2 incelendiginde h”>+k”>+1° Karsilayabilecek sayr degerleri bazi orgiiler icin

bulunmaz. Ornegin cisim merkezli kiibik yapida A°+k*+[> mn 1 degerini alabilmesi

icin hkl’ nin ya (100), (010) ya da (001) degerlerinden birini alabilmesi gereklidir. Ancak
cisim merkezli kiibik yapr icin, bu ylizeylerde meydana gelen yansimalar yapici girisim
meydana getirmez. Bunun i¢in kirinim deseninde de bu indislere sahip yiizeylerin bulunmasi

beklenmez[22].

Amlodipin Besilat’in kiibik yapiya sahip olup olmadigim anlamak i¢in Oncelikle Tablo 3.3

den yararlaniriz. Basit kiibik kristal sistemi halinde 4, k,[ 'nin alabilecegi tamsay1 degerlerine

bakalim. Numunemizin kirinim deseninde de sin’#,, degerleri vardir. Biitin bu sin’8,,

degerlerini h° +k”+/[*nin alabilecegi degerlere bolersek, A sabitini bulabiliriz. A:4—/12
a

ifadesinden de A y1 bildigimize gore a’y1 tespit edebiliriz.

Yaptigimiz bu islemler Tablo 3.3’ te Amlodipin Besilat i¢in Kiibik Test Tablosunda

gosterilmistir.
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Tablo 3.3 Amlodipin Besilat icin Kiibik Test Tablosu

INO 0 260 sin@ | sin®@ |sin’0/2|sin>@/3|sin@/4 |sin@/5 |sin0/6 | sin@/8 |sin’> 8/9|sin>6/10sin>@/11sin>6/12 |sin>6/13 | sin’ 6 /14
1 10.478 5.239 0.0913 0.00833 0.00416 0.00277 0.00208 0.00166 0.00138 0.00104 0.00092 0.00083 0.00075 0.00069 0.00064 0.00059
2 11.256 5.628 0.0980 0.00960 0.00480 0.00320 0.00240 0.00192 0.00160 0.00116 0.00106 0.00096 0.00087 0.00080 0.00073 0.00068
11.599 5.799 0.1010 0.01020 0.00510 0.00340 0.00255 0.00204 0.00170 0.00127 0.00113 0.00102 0.00092 0.00085 0.00078 0.00072
K 12.966 6.483 0.1129 0.01274 0.00637 0.00424 0.00318 0.00254 0.00212 0.00159 0.00141 0.00127 0.00115 0.00106 0.00098 0.00091
5 13.231 6.615 0.1151 0.01322 0.00661 0.00440 0.00330 0.00264 0.00220 0.00165 0.00146 0.00132 0.00120 0.00110 0.00101 0.00094
6 14.219 7.109 0.1237 0.01530 0.00765 0.00510 0.00382 0.00306 0.00255 0.00191 0.00170 0.00153 0.00139 0.00127 0.00117 0.00109
17 14.489 7.244 0.1260 0.01580 0.00790 0.00526 0.00395 0.00316 0.00263 0.00197 0.00175 0.00158 0.00143 0.00131 0.00121 0.00112
8 15.027 7513 0.1307 0.01708 0.00845 0.00569 0.00427 0.00341 0.00284 0.00213 0.00189 0.00170 0.00155 0.00142 0.00131 0.00122
9 15.327 7.663 0.1333 0.01776 0.00884 0.00592 0.00444 0.00355 0.00296 0.00222 0.00197 0.00177 0.00161 0.00148 0.00136 0.00126
10 17.497 8.748 0.1520 0.02310 0.01155 0.00770 0.00577 0.00462 0.00385 0.00288 0.00256 0.00231 0.00210 0.00192 0.00177 0.00165
11 18.402 9.201 0.1598 0.02553 0.01276 0.00851 0.00638 0.00510 0.00425 0.00319 0.00283 0.00255 0.00232 0.00212 0.00196 0.00182
12 19.469 9.734 0.1690 0.02850 0.01420 0.00950 0.00712 0.00570 0.00475 0.00356 0.00316 0.00285 0.00259 0.00237 0.00219 0.00203
13 20.044 10.022 0.1740 0.03020 0.01510 0.01006 0.00755 0.00604 0.00503 0.00377 0.00335 0.00302 0.00274 0.00251 0.00232 0.00215
14 20.565 10.282 0.1784 0.03182 0.02584 0.01060 0.00795 0.00636 0.00530 0.00397 0.00353 0.00318 0.00289 0.00265 0.00244 0.00227
15 20.864 10.432 0.1810 0.03270 0.01638 0.01090 0.00817 0.00654 0.00545 0.00408 0.00363 0.00327 0.00297 0.00272 0.00251 0.00233
16 21.200 10.600 0.1839 0.03381 0.01690 0.01127 0.00845 0.00676 0.00563 0.00422 0.00375 0.00338 0.00307 0.00281 0.00260 0.00241
17 21.800 10.900 0.1890 0.03570 0.01780 0.01190 0.00892 0.00714 0.00595 0.00446 0.00396 0.00357 0.00324 0.00297 0.00274 0.00255
18 22.617 11.308 0.1960 0.03840 0.01920 0.01280 0.00960 0.00768 0.00640 0.00480 0.00426 0.00384 0.00349 0.00320 0.00295 0.00274
19 22.990 11.495 0.1992 0.03968 0.01984 0.01322 0.00992 0.00793 0.00661 0.00496 0.00440 0.00396 0.00360 0.00330 0.00305 0.00283
20 23.306 11.653 0.2019 0.04076 0.02038 0.01358 0.01019 0.00815 0.00679 0.00509 0.00452 0.00407 0.00370 0.00339 0.00313 0.00291
21 24.257 12.128 0.2100 0.04410 0.02205 0.01470 0.01102 0.00882 0.00735 0.00551 0.00490 0.00441 0.00400 0.00367 0.00339 0.00315
22 25.275 12.657 0.2189 0.04791 0.02379 0.01597 0.01197 0.00958 0.00798 0.00598 0.00532 0.00479 0.00435 0.00399 0.00368 0.00342
23 25.833 12.916 0.2235 0.04995 0.02497 0.01665 0.01248 0.00999 0.00832 0.00624 0.00555 0.00499 0.00454 0.00416 0.00384 0.00356
24 26.652 13.326 0.2304 0.05308 0.02645 0.01769 0.01327 0.01061 0.00884 0.00663 0.00589 0.00530 0.00482 0.00442 0.00408 0.00379
25 27.404 13.702 0.2368 0.05607 0.02805 0.01869 0.01401 0.01121 0.00934 0.00700 0.00623 0.00560 0.00509 0.00467 0.00431 0.00400
6 20,078 14,039 0,2425 0,0588 0,02940 0,01960 0,01470 0,01121 0,00980 0,00735 0,00653 0,00588 0,00534 0,00490 0,00452 0,00420
27 28,844 14,382 0,2483 0,06165 0,03082 0,02055 0,01541 0,01176 0,01027 0,00770 0,00685 0,00616 0,00560 0,00513 0,00474 0,00440
28 29,273 14,636 0,2526 0,06380 0,03190 0,02126 0,01595 0,01276 0,01063 0,00797 0,00708 0,00638 0,00580 0,00531 0,00490 0,00455
29 29,669 14,834 0,2560 0,06550 0,03276 0,02183 0,01637 0,01310 0,01091 0,00818 0,00727 0,00655 0,00590 0,00545 0,00503 0,00467
30 30,473 15,236 0,2627 0,06901 0,03450 0,02300 0,01725 0,01380 0,01150 0,00862 0,00766 0,00690 0,00627 0,00575 0,00530 0,00492
31 30,852 15,426 0,2659 0,07070 0,03535 0,02356 0,01767 0,01414 0,01178 0,00883 0,00785 0,00707 0,00642 0,00589 0,00543 0,00505
2 31,731 15,865 0,2733 0,07469 0,03734 0,02489 0,01867 0,01493 0,01244 0,00933 0,00829 0,00746 0,00679 0,00622 0,00574 0,00533
3 32.106 16.053 0.2765 0.07645 0.03822 0.02548 0.01911 0.01529 0.01274 0.00955 0.00849 0.00764 0.00695 0.00637 0.00588 0.00546
34 34,071 17,035 0,2929 0,08579 0,04289 0,02859 0,02144 0,01715 0,01429 0,01072 0,00953 0,00857 0,00779 0,00714 0,00659 0,00612
35 35,023 17,511 0,3008 0,09048 0,04524 0,03016 0,02262 0,01809 0,01508 0,01131 0,01005 0,00904 0,00822 0,00754 0,00696 0,00646
36 35,273 17,636 0,3029 0,09174 0,04587 0,03058 0,02293 0,01834 0,01529 0,01146 0,01019 0,00917 0,00834 0,00764 0,00705 0,00655
7 36,604 18,302 0,3140 0,09850 0,04925 0,03283 0,02462 0,01970 0,01641 0,01231 0,01094 0,00985 0,00895 0,00820 0,00757 0,00703
8 37,369 18,684 0,3203 0,10259 0,05129 0,03418 0,02564 0,02051 0,01709 0,01282 0,01139 0,01025 0,00932 0,00854 0,00789 0,00732
39 39,635 19,817 0,3390 0,11490 0,05746 0,03830 0,02872 0,02298 0,01915 0,01436 0,01276 0,01149 0,01044 0,00957 0,00883 0,00820
Ko 40,537 20,268 0,3464 0,11999 0,05999 0,03999 0,02999 0,02399 0,01999 0,01499 0,01333 0,01199 0,01090 0,00999 0,00923 0,00857
48} 43,306 21,653 0,3689 0,13608 0,06804 0,04536 0,03402 0,02721 0,02268 0,01701 0,01512 0,01360 0,01237 0,01135 0,01046 0,00972
U2 43,554 21,777 0,3709 0,13756 0,06878 0,04585 0,03439 0,02751 0,02292 0,01719 0,01528 0,01375 0,01250 0,01146 0,01058 0,00982
U3 47,623 23,811 0,4037 0,16297 0,08148 0,05432 0,04074 0,03259 0,02716 0,02037 0,01810 0,01629 0,01481 0,01358 0,01253 0,01164
U4 48,895 24,447 0,4138 0,17123 0,08561 0,05707 0,04280 0,03424 0,02853 0,02140 0,01902 0,01712 0,01556 0,01426 0,01317 0,01223
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Bu tablo iizerinde siitunlar arasinda ortak bir A degeri bulabilirsek numunemizin kiibik

yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz. A degerini formiil (3.3)’te yerine koyarak
h,k,lye gesitli degerler vererek kirnim desenindeki sin® 6,,, degerleri en az agikta

kalacak sekilde indisleyebilirsek numunenin kiibik kristal sisteme sahip oldugunu

soyleriz.

Tablo 3.3 incelendigi zaman en ¢ok tekrar eden en kiiciik sayinin 0.0014 oldugunu

goriiriiz. Buna gore A degerini 0.0014 olarak kabul edelim. A, k,[ degeri i¢in oncelikle
(100) diizlemini diistinerek incelemeye baslayim,
sin® 8,,,=A(1” + 0% + 07 )=0,0014 diger pikleri de A degerinin katlar1 olarak indislemeye

calisacagiz.

sin® 8, =A(4+1+1)=6A=0,0084

bu deger var

sin” 8,,,=A(3> + 0% +0°)=9A=0,0126 var
sin® 8,,=A(3” +1° +1°)=11A=0,0154 var
sin® 8,,, =A(2° +2° +2°)=12A=0,0168 var

sin” 0, =A(3” + 3> + 07 )=18A=0,0252 var

sin” 6, = A(4” +2% +2%)=24A=0,0336 bu deger yok
sin” 6,,, = A(5” +27 + 07 )=29A=0,0406 var

sin” 6, = A(5° +3% +07)=34A=0,0476 var

sin” @, = A(5% +3% +2%)=38A=0,0532 var

sin® 6,,,= A(6” +2° +0°)=40A=0,0560 var

sin® 8,,, = A(6° +2° +27)=44A=0,0616 var

sin® 8,,, = A(6” +3” +2*)=49A=0,0686 var

sin” @,,,= A(7° +1> + 0% )=50A=0,0700 bu deger yok
sin® @,,, =A(6° +4° +17 )=53A=0,0742 bu deger yok
sin” 6,,,= A(6” +5° +0°)=61A=0,0854 var

sin” 8,,,= A(7% +4° +0°)=65A=0,0910 bu deger yok
sin” 6, = A(8” +0” +0%)=64A=0,0896 bu deger yok
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sin® @, = A(5° +4° +17)=42A=0,0588 var

sin” @,,,= A(6” +6” +17)=73A=0,1022 var

sin” 6,,= A(9” +1° +0°)=82A=0,1148 var

sin® 8,,,= A(3* +2° +0*)=13A=0,0182 bu deger yok

sin® 6,,,= A(4° +2% +0)=20A=0,0280 bu deger yok

sin” 6, = A(5” +0” +0°)=25A=0,0350 bu deger yok

sin” 6, = A(5” +3% +17)=35A=0,0490 bu deger yok
sin® 6,,, = A(9° +2° +0°)=85A=0,1190 bu deger yok

sin” @,,,= A(4” +1* +0*)=17A=0,0238 bu deger yok

sin” @,,,= A(3* +3% +3%)=27A=0,0378 bu deger yok

Yaptigimiz bu se¢imle kirmnim deseni verilerinden ancak 15 tane pik indislenebilmistir.

Bu aragtirmalar sonucunda Amlodipin Besilat’in kiibik yapida olmadigina karar verdik.

3.4.2. Tetragonal Test

Tetragonal sistem icin diizlemler aras1 uzaklik,

1
dyy = PR (3.5)
i

Seklinde verilir [23]. Bu ifade Bragg kanununda yerine yazilirsa,

2dsing,, =4 (3.6)
A
. 2 0 -
s G, 4d>
A A
in’ 6, =——(h*+k*)+—1 3.7
S G 4a2( ) 402 (.7

izzA ve izzC olarak tanimlanirsa (3.7) esitligi;
4a 4c
sin” @, = A(h> +k*) +cl’ (3.8)

olur.
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Numunenin Tetragonal sistemde olup olmadigini anlamak i¢in 4, k,[ nin tamsay1

degerleriyle, gozlenen sin® @ degerlerini kullanarak A ve C degerlerini bulmaktir. / nin

sifir oldugu /4k0O diizlemleri icin (3.8) esitligi

sin” @, = A(h* + k%) (3.9)
olur. Boylece
g, =sin’ G, =A gs =sin’ 6,,, =8A
g, =sin’ g, =2A g, =sin’ 6, =9A
g, =sin’ 8, =4A g, =sin’ @, =10A
g, =sin’ 6,,, =5A g, =sin’ 8,,, =13A (3.10)

Ifadelerden sin” @ deger ciftleri arasinda iki oraninda tekrar eden bir say1 oldugu

L% 9 % 9 By iki oram degisiklikler diginda kiibik veya
4 49, 49 4,

goriiliir. Ornegin

Tetragonal sistemlerden bagka herhangi bir sistemde olmayabilir.

Burada hkQ diizlemlerinden meydana gelen yansimalar icin g degerleri arasinda, belli
oranlarin oldugunu gérmekteyiz. Kirinim deseni verilerinden yararlanarak, sin’ 6,

degerlerinin birbirlerine oranlarindan olusan bir tablo hazirlayabiliriz. Eger bu tabloda

tamsay1 degerleri bulabilirsek sistemin Tetragonal oldugunu diisiinebiliriz. Tetragonal

testte iki ¢izgi %2 9 oranma sahip ise, bu ¢izgilerin g, =100 ve ¢,=110 veya ¢,=110 ve
q,

q,=200 varsayimu ile indisleme isleminin yapilmas1 miimkiindiir. g, i¢in 100 diizlemi
oldugu ilk varsayimdir ve A hesaplanir. Eger hesaplanan sin’ 8,, = A(h’ + k%)

yansimalari difraksiyon deseni iizerinde bulunursa, bu tahminin dogru olma ihtimali
yiiksektir. Bu sekilde varsayildiginda difraksiyon numune iizerinde kalan yansimalar

indislenmelidir ve C bulunmalidir. C icin deger bulunamadigi zaman veya belirli
cizgiler indislenmedigi zaman A i¢in yapilan ilk tahminin yanls oldugu ve g,=100
diizleminde olmadig1 olasi olur. g, =110 diizleminde oldugu ikinci adimda varsayilirsa,

A yeniden hesaplanir ve C’yi hesaplamak icin daha fazla girisimde bulunulur[21].
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Tablo 3.4 Amlodipin Besilat’m kirmim desenindeki sin” 8,,, degerleri arasindaki

oranlar1 vermektedir. Tabloyu inceledigimiz zaman kirinim desenleri arasindaki belli
bazi oranlarin olmadiginmi gordiik. 5. ve 6. siitunda bazi tamsay1 degerlerine rastladik
fakat bunlar 6nemsizdir. Amlodipin Besilat’in kirinim deseni verileri Tetragonal yapiya

gore indislenememektedir.



51

Tablo 3.4.Amlodipin Besilat Icin Tetragonal Test Tablosu(oran)

[¢] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22

1 .00833 1

2 .00960 0.17073 1

3 .01020 1,22891 1,06250 1,00000

H .01274 1,53493  1,32708 1,24901 1,00000

5 .01322 1,59277 1,37700 1,29607 1,03767 1,00000

6 .01530 1,84337 1,59375 1,49010 1,21600 1,15733 1,00000

17 .01580 1,90361 1,64583 1,59900 1,26400 1,19515 1,03267 1,00000

8 .01708  2,05421 1,77916 1,67450 1,34065 1,29198 1,11633 1,08101 1,00000

9 .01776  2,13975 1,85000 1,74117 1,39403 1,34341 1,16078 1,12405 1,03981 1,00000

10 .02310  2,78313 2,40625 2,26470 1,84800 1,74735 1,50980 1,46202 1,35245 1,30067 1,00000

11 .02553  3,07590 2,65937 2,50394 2,00392 1,93116 1,66862 1,61582 1,49473 1,43750 1,10519 1,00000

12 .02850  3,43373 2,96875 2,79410 2,28000 1,95158 1,86274 1,80379 1,66861 1,60472 1,23376 1,11633 1,00000

13 .03020  3,63855 3,14580 2,96070 2,96070 2,28441 1,97385 1,91139 1,76814 1,70045 1,30735 1,18292 1,05964 1,00000

14 .03182  3,83373 3,31458 3,11960 2,49764 2,40695 2,07973 2,01392 1,86299 1,79166 1,37748 1,24637 1,11649 1,05364 1,00000

15 .03270  3,93975 3,40620 3,20580 2,61600 2,47428 2,13725 2,06962 1,91451 1,84121 1,41558 1,28084 1,14736 1,08278 1,02765 1,00000

16 .03381 4,07349 3,52187 3,31470 2,65384 2,55748 2,20980 2,11398 1,97950 1,90371 1,46363 1,32432 1,18631 1,11953 1,06253 1,03394 1,00000

17 .03570  4,30120 3,71870 3,50000 2,85600 2,70045 2,33333 2,25949 2,09016 2,01013 1,54545 1,39835 1,25263 1,18211 1,12193 1,09174 1,05590 1,00000

18 .03840  4,62650 4,00000 3,76470 3,07200 2,90468 2,50980 2,43037 2,24824 2,16216 1,66233 1,50411 1,34736 1,27152 1,20678 1,17431 1,13575 1,07563 1,00000

19 .03968  4,78072 4,13208 3,88234 3,11459 3,00606 2,59346 2,51139 2,32318 2,23423 1,71774 1,55424 1,39228 1,31390 1,24701 1,21345 1,17361 1,11148 1,03333 1,00000

20 .04076  4,91084 4,24583 3,99607 3,19937 3,08787 2,66405 2,57974 2,38641 2,29504 1,76450 1,59655 1,43017 1,34966 1,28095 1,24648 1,20556 1,14173 1,06145 1,02721 1,00000

21 .04410  5,31325 4,59370 4,32350 346153 3,34090 2,88235 2,79110 2,58196 2,48310 1,90909 1,72737 1,54736 1,46026 1,38592 1,34862 1,30434 1,23249 1,14843 1,01839 1,08194 1,00000

22 .04791 577228 4,99062 4,69705 3,76059 3,62954 3,13137 3,03227 2,80503 2,69763 2,07402 1,87661 1,68105 1,58642 1,50565 1,46513 1,41703 1,34201 1,24765 1,20488 1,17541 1,08639 1,00000

23 .04995  6,01807 5,20312 4,89705 3,92072 3,78409 3,26470 3,16139 2,92447 2,81250 2,16233 1,95652 1,75263 1,65397 1,56976 1,52752 1,47737 1,39915 1,30078 1,25882 1,22546 1,13265 1,04257

24 .05308  6,38433 551979 5,19509 4,15934 4,01439 3,46339 3,35379 3,10245 2,98367 2,29393 2,07555 1,85929 1,75463 1,66530 1,62048 1,56728 1,48431 1,37994 1,33543 1,30004 1,20158 1,10603

25 .05607  6,75542 5,84062 5,49705 4,40109 4,24772 3,66470 3,54873 3,28856 3,15709 2,42270 2,19623 1,96736 1,85662 1,76052 1,71467 1,65838 1,57058 1,46015 1,41305 1,37561 1,27142 1,17031

26 .05880  7,08433 6,12500 5,76470 4,68000 4,45454 3,84313 3,72151 3,44262 3,31081 2,54545 2,30317 2,06315 1,94701 1,84789 1,79816 1,73913 1,64705 1,53125 1,48185 1,44259 1,33333 1,22730

27 .06165  7,42771 6,42187 6,04411 4,83908 4,67045 4,02941 3,90189 3,60948 347128 2,66883 2,41480 2,16315 2,04139 1,93746 1,88532 1,82342 1,72689 1,60546 1,55367 1,51251 1,39795 1,28678

28 .06380  7,68674 6,64583 6,25490 5,16483 4,83333 4,16993 4,03797 3,73536 3,59234 2,76190 2,49902 2,23859 2,11258 2,00502 1,95107 1,88701 1,78711 1,66145 1,60786 1,56526 1,44671 1,33166

29 .06550  7,89156 6,82290 6,42150 5,24000 4,96221 4,28104 4,14556 3,83489 3,68806 2,83549 2,56560 2,29824 2,16887 2,05845 2,00305 1,93729 1,83473 1,70572 1,65070 1,60696 1,48526 1,36714

30 .06901 8,31445 7,18854 6,76568 541679 5,22803 4,51045 4,36772 4,04398 3,88569 2,98744 2,70309 2,42140 2,28509 2,16876 2,11039 2,04111 1,93305 1,79713 1,73916 1,69308 1,56485 1,44040

31 .07070  8,51807 7.36458 6,93137 5.54945 5,35606 4,62091 4,47468 4,13934 3,98085 3,06060 2,76929 2,48078 2,32105 2,22187 2,16207 2,09109 1,98039 1,84114 1,78175 1,73454 1,60317 1,47568

32 .07469  8,99879 7,78020 7.32254 5.86263 5,86263 4,88169 4,72721 4,37295 4,20551 3,23333 2,92557 2,62070 247317 2,34726 2,28409 2,20910 2,09215 1,94505 1,88230 1,83243 1,69365 1,55896
3 .07645  9,21084 7.96354 7,49509 6,00078 6,00078 4,99673 4,83860 4,47599 4,30461 3,30952 2,99451 2,68245 2,53145 2,40257 2,33792 2,26116 2,14145 1,99088 1,92666 1,87561 1,73356 1,59570
4 .08579 10,33614  8,93645 8,41078 6,73390 6,73390 5,60718 542974 5,02283 4,83051 3,71385 3,36036 3,01017 2,84072 2,69610 2,62354 2,53741 2,40308 2,23411 2,16204 2,10475 1,94535 1,76064
5 .09048 10,90120  9,42500 8,87058 3,10204 7,10204 591372 5,72658 529742 5,09459 3,91688 3,54406 3,17473 2,99602 2,84349 2,76697 2,67613 2,53445 2,35625 2,28024 2,21982 2,05170 1,88854
6 .09174 11,05301  9,55625 8,99411 7,20094 7,20094 5,99607 5,80632 537119 5,16554 397142 3,59341 3,21894 3,03774 2,88309 2,80550 2,71339 2,56974 2,38906 2,31199 2,25073 2,08027 1,91484
7 .09850 11,86747  10,26040  9,65680 7,73155 7,73155 6,43790 6,23417 5,76697 5,54617 4,26406 3,85820 3,45614 3,26158 3,09553 3,01223 2,91333 2,75910 2,56510 2,48235 2,41658 2,23356 2,05593
8 .10256 12,36024  10,68645  10,05784  8,05259 8,05259 6,70522 6,49303 6,00644 5,77646 444112 4,01840 3,59964 3,39602 3,22407 3,13730 3,03430 2,87366 2,67161 2,58543 2,51692 2,32630 2,14130
9 .11490 13,84337  11,96800  11,26400  9,01883 9,01883 7.50980 7.27215 6,72716 6,46959 4,97402 4,50058 4,03157 3,80463 3,61093 3,51376 3,39840 3,21848 2,99218 2,89566 2,81894 2,60544 2,39824

4o .11999 14,45662  12,49895  11,74411  9,41836 9,41836 7,84248 7.59430 7,02517 6,75616 5,19437 4,69996 4,21017 397317 3,77089 3,66941 3,54895 3,36106 3,12473 3,0239%4 2,94381 2,72086 2,50448

41 .13608 16,39518  14,17500  13,34117  10,68131  10,68131  8,89411 8,61265 7,96721 7,66216 5,89090 5,33019 4,77473 4,50596 4,27655 4,16146 4,02484 3,81176 3,40625 3,42943 3,33856 3,08571 2,84032

42 .13756 16,57349  14,32916  13,48627  10,79748  10,79748  8,99084 8,70632 8,05386 7,74549 5,95497 5,38817 4,82666 4,55496 4,33220 4,20672 4,06861 3,85322 3,58229 3,46673 3,37487 3,11927 2,87121

43 .16297 19,63494  16,97604 1597740  12,79199  12,79199  10,65163 1031450  9,54156 9,17623 7,05497 6,38347 571824 5,39635 5,12162 4,98379 4,82017 4,56498 4,24401 4,10710 3,99828 3,69546 3,40158

44 117123 20,63012  17,83664  16,78725  13,44030  13,44030  11,19150  10,83734  10,02517  9,64132 7,41255 6,70701 6,00807 5,66986 5,38120 5,23639 5,06447 4,79635 4,45911 4,31527 4,20093 3,88276 3,57399
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Tablo 3.4.Amlodipin Besilat icin Tetragonal Test Tablosu(devam)

[¢) 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44
1 .00833
2 00960
3 .01020
-+ 01274
5 01322
6 .01530
7 .01580
8 .01708
01776
10 Jo.02310
11 Jo.02553
12 Jo.02850
13 J0.03020
14 Jo.03182
15 Jo.03270
16 |0.03381
17 Jo.03570
18  Jo.03840
19 Jo.03968
20 Jo.04076
21 Jo.o4410
22 Jo.04791
23 J0.04995
24 f.0s308 106086 1
RS fose07 102252 1,0812 1
26 [0.05880  1,17717  1,10964  1,04868 1
27 f.06165 123423  1,16342  1,09951 104846 1
28 f.o6380 127727 1,202 1,13786  1,08503  1,03487 1
29 [0.06550 131131 123818  1,16818  1,11394 106244 102664 1
30 Jo.os901 138158 1530232 123078  1,17363  1,11938  1,08166  1,05358 1
31 007070 141541 133421 126092 120238  1,14679  1,10815  1,07938 102448 1
32 007460 149520 140951 133208 127023 121151  1,17068  1,1403 1,0823 1,05643 1
33 007645  1,59059 144272 136347  1,30017 124006  1,19827  1,16717  1,10781 108132 102356 1
34 008579  1,71751 161898 1553005 145901  1,39159  1,34467 130977 124315 121343 114861  1,12217 1
35 [0.09048 181141  1,70749 161369  1,53877 146763 141818 138137 131111 127977 12114 1,18351  1,05466 1
36 [0.09174  1.83663  1,73127 163616  1,5602 148807 143793 140061 132937 129759  1,22827 12 1,06935 101392 1
37 J0o.09850 197197 185884 175673  1,67517  1,50772  1,54388  1,50381 142732 139321  1,31878 128842  1,14815  1,08863 107368 1
38 [0.10256 205385 193602 182067 174472 1,66407  1,60799  1,56625 148659 145106  1,37354 134192 1,19582  1,13384 111826 104152 1
39 Jo.11490 23003 2,16833 204922 195408  1,86374  1,80094  1,75419 166497 162517  1,53835  1,50204  1,33931 126989 125245 116649  1,11999 1
K0 011999 24022 226438 2,14 2,04064 19463 1,88072  1,8319  1,73873  1,69717 16065 156952 1,39864  1,32614  1,30793 121817  1,1696 104429 1
A1 013608 272432 2,56803 242696 231428 220729 213291  2,07755  1,97188 192475 182193  1,77998  1,58619  1,54719 148332 138152 132644 118433 113409 1
B2 (013756 275395  2,59596 245336 233945 22133 215611  2,10015  1,99333 194568 184174 179934 162111  1,56033  1,49945 139654 134087 119721  1,14642 101087 1
M3 016297 326266  3,07548 290654 277159 264347 255438 248800 236154 230509 218195 213172 1,89963  1,80117  1,77643  1,65451 1558855 141836 135819  1,1976  1,18471 1
A4 017123 342802 323136 3,04842 291207 27774 268385 261419 248123 242192 229254 223976 199592  1,89246 186647 173837  1,66907 149025 142703  1,2583 124476 1,05068 1
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3.4.3 Hekzagonal Test

Hekzagonal sistem icin diizlemler aras1 uzaklik,

1 4 W+hk+k* P
= :5( = )+? (3.11)
hkl

Ifadesiyle verilir. Bragg kanununda yerine konulursa,

2dsin@,,=1 (3.12)
sin@, , =—
hkl 2d
ﬂ, 2
sin® @, =— 3.13
hkl 4d2 ( )
. AP 4 R +hk+k? P
o= G A
. A’ A’
sin” 6,,, =§(h2+hk+k2)+?lz (3.14)
2 2
Olur ki burada 37 =A ve F=C olarak alinir ve (3.14) ifadesinde yerine koyarsak;
a c
sin® @ =A(h> +hk+k*)+CI? (3.15)
esitligi elde edilir.

Bu ifade bir numunenin toz kirinim desenine uygulanarak o numunenin hekzagonal

yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz. (3.13) esitliginde eger /indisi O secilirse,
sin® @, = (h* + hk +k*) (3.16)

olur. Boylece gesitli yiizeylerden meydana gelen yansimalar i¢in sin® 8,,, degerleri

sOyle olacaktir:

g, =sin’ 6, = A gs =sin’ 6, =9A
q,=sin’ 0, =3A g, =sin’ 6,,, =12A
g, =sin” 6, =4A g, =sin’ 8,,, =13A

g, =sin’6,,=7A g, =sin’ 8,,, =16A (3.17)
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Burada ii¢ oran1 tekrar eden say1 olarak goriiniir;

9 _ 4 _ 45 _4

4 49 4;
Bu oran herhangi bagka bir sistem i¢in bir ihtimal disinda olugsmaz. Kiibik birim hiicre
diistiniilmezse ve pikler arasinda ii¢ oran1 mevcut ise, simetrinin hekzagonal oldugu

oldukg¢a aciktir.

Maddenin hekzagonal olup olmadigina denemeyle karar verildiginde, her yansima i¢in

indisleme yaparak A ve C degerlerini bulmak gerekir. % 3 oranindaysa ¢, ve g,
q,

piklerinin 100 ve 110 diizlemleri veya 110 ve 300 diizlemlerinde oldugu varsayilabilir.

[k diisiince ¢, pikinin 100 diizlemi olabilmesidir. A degeri ve

sin® 6,,, = (h* + hk + k) degerleri hesaplanabilir. Bazen bu degerlerin higbiri
difraksiyon numune iizerinde bulunmaz. Boyle oldugunda tetragonal sistem i¢in
tanimlanan benzer yontemle C belirlenecektir. Bu amag i¢in A, 3A, 4A....degerleri
gozlenen her sin” @ degerinden cikarilir ve C sabit degeri tablonun her kolonunda
aranir. Eger bir sabit deger goriilmezse veya bazi ¢izgiler A ve C i¢in bulunan deger
kullanilarak indislenmezse, o zaman A i¢in yapilan ilk tahmin yanlistir ve g, yansimasi
100 diizlemine karsilik gelmez. Bu durumda ikinci tahmin 110 diizlemi varsayilirsa,

daha fazla girisimde bulunarak C bulunur. Bu yontem tiim piklerin indislenmesine

kadar devam eder[21].

Amlodipin Besilat’in oran tablosuna Tablo 3.4 bakildiginda bu oranlardan olmadigi

goriildii. Boylece numunenin hekzagonal yapiya sahip olmadigin soyleriz.

3.4.4 Rombohedral Test

Bu kristal sistemde, birim hiicre eksenleri a = b = c seklindedir. Fakat bu ii¢ eksen
arasindaki agilar doksan dereceden farklidir. Rombohedral sistem i¢in diizlemler arasi

uzaklik;
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1 _ (B +k* +1%)sin® @+ 2(hk + ki + hl)(cos® &= cos @) (3.18)
d? a*(1-3cos” ar+2cos’ ) '

esitligi ile verilir. Rombohedral Miller indisleri ve hekzagonal indisler asindaki iligkiler

3p=h—-k+I1, 3g=h+2k+1, 3r==2h—k+lI (3.19)

ve hiicre sabitleri rombohedral,

2 2
a = %+% (3.20)
hekzagonal;
sm%:§;1 (3.21)
B+ )P

bagintilar1 mevcuttur[21]. Bu bagintilardan yararlanarak rombohedral sistem i¢in
d diizlemler aras1 uzaklik ifadesi Bragg kanununda yerine koyulursa,
cos* ¢

) _A 2 20 2, N a2 &
sin,,, =2 —— 2 (0 + )=l tan* S)(pg+gr+ prl) 3:22)
a SmESln?

ifadesi elde edilir.

Amlodipin Besilat icin yukarida yaptigimiz islemlerde hekzagonal yapiya uyan bir
orana rastlanmamistir. Bu durumda numuneye uygun sistemin rombohedral olmadigini

soyleriz.

3.4.5 Ortorombik Test

Ortorombik sistemde diizlemler arasi uzaklik,
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1L n kP

hkl
dir. Ote yandan, Bragg esitligi (3.25) olarak yazilabilir.
di _2sinby S“/llahk’ (3.24)
hkl
Bu iki esitligin kareleri alimip birlestirilirse,
4sin’ 6,,, _ 1
2’2 dhzkl
1 1 1
=h2?+k2b—2+lzc—2
veya
. A A’ A’
sin® 8, = h* A +k° yTE +1° 22
sin” @, = "A>+k’B* +1°C? (3.25)
Burada
A’ A A’
A=—7:, B=—, C=— 3.26
4a* 4° 4c? (-20)

(3.26) ifadesinden faydalanarak bazi ifadeler elde edebiliririz.

sin” 6,,, = h*A’
sin® 6,,, = k*B’
sin® g, =1°C
Bunlardan yola ¢ikarak
sin’ @, , +sin’ 6,,,=h’A>+k’B’ (3.27)
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(3.27) ifadesi asagidaki ifadeyle aynidir.
sin” 6, = h’A>+k’B’

Bu ifadeleri takiben asagidaki ifadeler yazilabilir.

.2 a2 e 2

sin” g, , = sin 0111 o Fsin 9% 0’

.2 ) < 2

sin” 6, ., =sin 00011 +sin 9/1] e (3.28)
.2 a2 c 2

sin” 6, ,, = sin 49}1l o T8I0 00011 ,

ya da

.2 2 .2
sin” 6, , =sin" 6 -sin" 6,

Ik, O 00 °
.2 2 Cwin2
sin” 6, = sin 6’]1]](l , ~Sin 6’]1] (o0
.2 2 il
sin” €, = sin 0/12](21[ sin 6’th20

[3]. Eger bu degerleri belirleyebilirsek A, B ve C ’yi buradan birim hiicre parametrelerini
bulmus oluruz. h,k,l degerlerini degistirerek yukaridaki ifadeleri cogaltmak

miimkiindiir. Hesse-Lipson metodunda toz kirmim desenindeki verilerden ve yukaridaki

denklemlerden yararlanarak olabilecek biitiin farklar bir tablo haline getirilmistir. Bu
farklarin igerisinde mutlaka (3.28) bagintisina gore sin” 8, , sin’ 8,,, ve sin’ 8,

degerleri olusacaktir.

Farklar Asin® 8 =0,0004 deneysel hata icinde alinarak siddetleri belirlenir.



59

Tablo( 3.5). Amlodipin Besilat icin Fark Tablosu

INO 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22
1 .00833

2 .00960 0,00127

3 .01020  0,00187 0,00060

H .01274 0,00441 0,00314  0,00254

5 .01322  0,00489 0,00362  0,00302 0,00480

6 .01530  0,00697 0,00570  0,00510  0,00256  0,00208

7 .01580  0,00747 0,00620  0,00560  0,00306  0,00258 0,00050

8 .01708  0,00875 0,00748 0,00688 0,00434  0,00386 0,00178 0,00128

9 .01776  0,00943 0,00816  0,00756 0,00502  0,00454 0,00246  0,00196 0,00068

10 .02310  0,01477 0,01350  0,01290  0,01036  0,00988 0,00780  0,00730  0,00602  0,00534

11 .02553  0,01720  0,01593 0,01533 0,01279  0,01231 0,01023 0,00973 0,00845 0,00777 0,00243

12 .02850  0,02017 0,01890  0,01830  0,01576  0,01528 0,01320  0,01270  0,01142  0,01074 0,00540  0,00297

13 .03020  0,02187 0,02060  0,02000  0,01746  0,01698 0,01490  0,01440  0,01312  0,01244 0,00710  0,00467 0,00170

14 .03182  0,02349 0,02222  0,02161 0,01908 0,01860  0,01652  0,01602 0,01474  0,01406 0,00872  0,00629 0,00332  0,00162

15 .03270  0,02437 0,02310  0,02250  0,01996  0,01948 0,01740  0,01690  0,01562  0,00149 0,00960  0,00717 0,00420  0,00250  0,00088

16 .03381  0,02548 0,02421 0,02361 0,02107 0,02059 0,01851 0,01801 0,01673 0,01605 0,01071 0,00828 0,00531 0,00361 0,00199  0,00111

17 .03570  0,02737 0,02610  0,02550  0,02296  0,02248 0,02040  0,01990  0,01862  0,01794 0,01260  0,01017 0,00720  0,00550  0,00388 0,00300  0,00189

18 .03840  0,03007 0,02880  0,02820  0,02566  0,02518 0,02310  0,02260  0,02132  0,02064 0,01530  0,01287 0,00990  0,00820  0,00658 0,00570  0,00459  0,00270

19 .03968  0,03135 0,03008 0,02948 0,02694  0,02646 0,02438 0,02388 0,02260  0,02192 0,01658 0,01415 0,01118 0,00948 0,00786  0,06980  0,00587 0,00398 0,00128

20 .04076  0,03243 0,03116  0,03056 0,02802  0,02754 0,02546  0,02496 0,02368 0,02300  0,01766  0,01523 0,01226  0,01056 0,00894  0,00806 0,00695 0,00506 0,00236  0,00108

21 .04410  0,03577 0,06450  0,03390  0,03136  0,03088 0,02880  0,02830  0,02702  0,02634 0,02100  0,01857 0,01560  0,01390  0,01228 0,01140  0,01029  0,00840  0,00570  0,00442 0,00334

22 .04791  0,03958 0,03831 0,03771 0,03517 0,03469 0,03261 0,03211 0,03083 0,03015 0,02481 0,02238 0,01941 0,01771 0,01609  0,01521 0,01410  0,01221 0,00951 0,00823 0,00715 0,00381

23 .04995  0,04162 0,04035 0,03975 0,03721 0,03673 0,03465 0,03415 0,03287 0,03219 0,02685 0,02442 0,02145 0,01975 0,01813 0,01725 0,01614  0,01425 0,01155 0,01027 0,00919  0,00585 0,00204
24 .05308  0,04375 0,04248 0,04288 0,04034  0,03986 0,03778 0,03728 0,03600  0,03532 0,02998 0,02755 0,02458 0,02288 0,02126  0,02038 0,01927 0,01738 0,01468 0,01340  0,01237 0,00898 0,00517
25 .05607  0,04774 0,04647 0,04587 0,04333 0,04285 0,04077 0,04027 0,03899  0,03831 0,03297 0,03054 0,02757 0,02587 0,02425 0,02337 0,02226  0,02037 0,01767 0,01639 0,01531 0,01197 0,00816
26 .05880  0,05047 0,04920  0,04860  0,04606  0,04556 0,04350  0,04300  0,04172  0,04104 0,03570  0,03327 0,03030  0,02860  0,02698 0,02610  0,02499  0,02310  0,02040  0,01912 0,01804  0,01470  0,01089
27 .06165  0,05332 0,05205 0,05145 0,04891 0,04843 0,04635 0,04585 0,04457 0,04389 0,03855 0,03612 0,03315 0,03145 0,02983 0,02895 0,02784  0,02595 0,02325 0,02197 0,02089  0,01755 0,01374
28 .06380  0,05547 0,05420  0,05360  0,05106  0,05058 0,04850  0,04800  0,04672  0,04604 0,04070  0,03827 0,03530  0,03360  0,03198 0,03110  0,02999  0,02810  0,02540  0,02412 0,02304  0,01970  0,01589
29 .06550  0,05717 0,05590  0,05530  0,05276  0,05228 0,05020  0,04970  0,04842  0,04774 0,04240  0,03997 0,03700  0,03530  0,03368 0,03280  0,03169  0,02980  0,02710  0,02582 0,02474  0,02140  0,01759
30 .06901  0,06068 0,05941 0,05881 0,05627 0,05579 0,05371 0,05321 0,05193 0,05125 0,04591 0,04348 0,04051 0,03881 0,03719  0,03631 0,03520  0,03331 0,03061 0,02933 0,02825 0,02491 0,02110
31 .07070  0,62370  0,06110  0,06050  0,05796  0,05748 0,05540  0,05490  0,05362  0,05294 0,04760  0,04517 0,04220  0,04050  0,03888 0,03800  0,03689  0,03500  0,03230  0,03102 0,02994  0,02660  0,02279
32 .07469  0,06636 0,06509  0,06449 0,06195 0,06147 0,05939  0,05889 0,05761 0,05693 0,05159  0,04916 0,04619  0,04449 0,04287 0,04199 0,04088 0,03899 0,03629  0,03501 0,03393 0,03059 0,02678
33 .07645  0,06812 0,06685 0,06625 0,06371 0,06323 0,06115 0,06065 0,05937 0,05869 0,05335 0,05092 0,04795 0,04625 0,04463 0,04375 0,04264  0,04075 0,03805 0,03677 0,03593 0,03235 0,02854
34 .08579  0,07746 0,07619  0,07559 0,07305 0,07257 0,07049  0,06999 0,06871 0,06803 0,06269  0,06026 0,05729  0,05559 0,05397 0,05309 0,05198 0,05009 0,04739  0,04611 0,04503 0,04169 0,03788
35 .09048  0,08215 0,08088 0,08028 0,07774  0,07726 0,07518 0,07468 0,07340  0,07272 0,06738 0,06495 0,06198 0,06028 0,05866  0,05778 0,05667 0,05478 0,05208 0,05080  0,04972  0,04638 0,04257
36 .09174  0,08341 0,08214  0,08154 0,07900  0,07852 0,07644  0,07594 0,07466  0,07398 0,06864  0,06621 0,06324  0,06154 0,05992  0,05904 0,05793 0,05604 0,05334  0,05206 0,05098 0,04764 0,04383
37 .09850  0,09017 0,08890  0,08830  0,08576  0,08528 0,08320  0,08270  0,08142  0,08074 0,07540  0,07297 0,07000  0,06830  0,06668 0,06580  0,06469  0,06280  0,06010  0,05882 0,05774  0,05440  0,05059
38 110256 0,09426 0,09299  0,09230  0,08985 0,08937 0,08729  0,08679 0,08551 0,08483 0,07949  0,07706 0,07409  0,07239 0,07077 0,06989 0,06878 0,06689 0,06419  0,06291 0,06183 0,05849 0,05468
39 111490 0,10657 0,10530  0,10470  0,10216  0,10168 0,09960  0,09910  0,09782  0,09714 0,09180  0,08937 0,08640  0,08470  0,08308 0,08220  0,08109  0,07920  0,07650  0,07522 0,07414  0,07080  0,06699
4o 111999  0,11166 0,11039  0,10979 0,10725 0,10677 0,10469  0,10419 0,10291 0,10223 0,09689  0,09449 0,09149  0,08979 0,08817 0,08729 0,08618 0,08429 0,08159  0,08031 0,07923 0,07589 0,07208
@1 113608 0,12775 0,12648 0,12588 0,12334  0,12286 0,12078 0,12028 0,11900  0,11832 0,11289  0,11055 0,10758 0,10588 0,10426  0,10338 0,10227 0,10038 0,09768 0,09640  0,09532  0,09198 0,08817
42 113756 0,12923 0,12796  0,12736 0,12482  0,12434 0,12226  0,12176 0,12048 0,11980  0,11446  0,11203 0,10906  0,10736 0,10574  0,10486 0,10375 0,10186 0,09916  0,09788 0,09680  0,09346 0,08965
143 116297 0,15464 0,15337 0,15277 0,15023 0,14975 0,14767 0,14714 0,14589  0,14521 0,13987 0,13744 0,13447 0,13277 0,13115 0,13027 0,12916  0,12727 0,12457 0,12329 0,12221 0,11887 0,11506
-+ 117123 0,16290  0,16163 0,16103 0,15849  0,15801 0,15593 0,15543 0,15415 0,15347 0,14813 0,14570  0,14273 0,14103 0,13941 0,13853 0,13742  0,13553 0,13283 0,13155 0,13047 0,12713 0,12332
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Tablo( 3.5). Amlodipin Besilat Icin Fark Tablosu(devam)

NO 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44
1 0.00833

2 0.00960

3 0.01020

4 0.01274

5 0.01322

6 0.01530

7 0.01580

8 0.01708

9 0.01776

10 {0.02310

11 ]0.02553

12 ]0.02850

13 {0.03020

14 ]0.03182

15 ]0.03270

16 {0.03381

17 10.03570

18 ]0.03840

19 {0.03968

20 {0.04076

21 {0.04410

22 {0.04791

23 10.04995

24 10.05308 0,00313

25 [0.05607 0,00612 0,00299

26 [0.05880 0,00885 0,00572 0,00273

27 [0,06165 0,01170 0,00657 0,00558 0,00285

28 [0,06360 0,01365 0,01072 0,00773 0,00500  0,00215

29 10.06550 0,01555 0,01242  0,00973  0.00670  0.00385 0,00170

30 {0.06901 0,01906 0,01593 0,01294  0.01021 0.00736 0,00521  0,00351

31 {0.07070 0,02075 0,01762 0,01463  0.01190  0.00905  0,00690 0,00520 0,00169

32 10.07469 0,02474  0,02161 0,01862  0.01589 0.01304 0,01089 0,00919 0,00568 0,00399

33 10.07645 0,02650 0,02256 0,02038  0.01765 0.01480 0,01265 0,01095 0,00956 0,00575 0,00176

34 10.08579 0,03584  0,03271  0,02972  0.02699 0.02414  0,02199 0,02029 0,01678 0,01509 0,01100 0,00934

35 10.09048 0,04053  0,03740 0,03441 0.063168 0.02883 0,02668 0,02498 0,02147 0,01978 0,01579 0,01403  0,00469

36 [0.09174 0,04179  0,03866 0,03567  0.03294 0.03009 0,02794 0,02624 0,02273 0,02104 0,01705 0,01529 0,00595 0,00126

37 10.09850 0,04855 0,04542  0,04243  0.03970  0.03685 0,03470  0,03300 0,02949 0,02780 0,02381 0,02205 0,01271  0,00802 0,00676

38 [0.10256 0,05264 0,04951 0,04652  0.04379  0.04094 0,03879 0,03709 0,03358 0,03189 0,02790 0,02615 0,01680 0,01211 0,01085 0,00409

39 ]0.11490 0,06495 0,06182 0,05883  0.05610 0.05325 0,05110 0,04940 0,04589 0,04420 0,04021 0,03845 0,02911 0,02442 0,02316 0,01640 0,01231

40 10.11999 0,07004  0,06691 0,06392  0.06119 0.05834 0,05619 0,05449 0,05098 0,04929 0,04530 0,04354 0,03420 0,02951 0,02825 0,02149 0,01740  0,00509

41 ]0.13608 0,08613  0,08448 0,08001  0.07728 0.07443 0,07228 0,07058 0,06707 0,06538 0,06139 0,05963 0,05029 0,04560 0,04434 0,03758 0,02582 0,02118 0,01609
42 0.13756 0,08761  0,08654 0,08149  0.07876 0.07591 0,07376 0,07206 0,06855 0,06686 0,06287 0,06111 0,05177 0,04708 0,04582 0,03906 0,03497 0,02266 0,01757 0,00148
43 0.16297 0,11302  0,10989 0,10690  0.10417 0.10132  0,09917 0,09747 0,09396 0,09227 0,08828 0,08652 0,07718 0,07249 0,07123 0,06447 0,06038 0,04807 0,04298 0,02689 0,02541
44 10.17123 0,12128 0,11815 0,11516  0.11243  0.10958 0,10743  0,10573  0,10220  0,10053  0,09654 0,09478 0,08544 0,08075 0,07949 0,07273  0,06864 0,05633 0,05923 0,03515 0,03367  0,00826
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Amlodipin Besilat icin olusturdugumuz fark tablosundan faydalanarak ¢alismalarimizda

kolaylik saglamasi icin Tablo 3.6 farklar frekansi tablosu hazirlandi.

Tablo 4.6. Amlodipin Besilat igin Farklarin Frekansi

0.0024+0.0004 16 tane 0.0553+0.0004 6
0.0302+0.0004 8 0.0080+0.0004 7
0.0018+0.0004 14 0.0600+0.0004 7
0.0401+0.0004 10 0.0101+0.0004 6
0.0011+0.0004 8 0.0663+0.0004 3
0.0322+0.0004 6 0.0133+0.0004 7
0.0050+0.0004 8 0.0816+0.0004 4
0.0433+0.0004 5 0.0153+0.0004 8
0.0043+0.0004 8 0.0750+0.0004 4
0.0460+0.0004 5 0.0171+0.0004 8
0.0070+0.0004 8 0.0613+0.0004 3
0.0503+0.0004 5 0.0204+0.0004 8
0.0073+0.0004 8 0.0220+0.0004 6
0,00145+0,0004 12 0,00701+0,0004 13
0,00255+0,0004 9

Tablo 3.6. incelendigi zaman 0,0024 £ 0,0004 degerinin frekansinin en yiiksek oldugunu
goriiriiz. Bunun icin, (3.27) ifadesinden faydalanarak;

sin’ @, = h*A

h00 —

sin” 8,,, = A =0,0024 olarak yazariz.

sin’ 6,,, = 44 =4.0,0024=0,0096 degeri ile kirimim deseninde en fazla
pik yapan 2. siradaki deger indislenebilmistir(hatasiz). Bu durumda se¢imimiz dogrudur
diyebiliriz.
Simdi yine frekans yiiksek olan fakat bu degerden daha kii¢iik olan 2. sayisal deger olan

0,0018 i sin’ §,,, olarak secelim.

sin® G, =k°B
sin” 6,,, = 9B =9.0,0018=0,0162 7.Pik indislendi
sin” 8,,, =168 =0.0288 degeri de indislendi. Bu da

secimimizin dogru oldugunu gosterir.
Simdi tabloda 0.0011 degerini sin” 6, olarak segerek islemlerimize devam edelim.

sin® 8,, =1°C
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sin® 8,,=C =0.0011 ve (4.27) den yararlanarak;

sin” 8, = A+ B+4C =0.0086

sin® 6,,,=16A+4B+9C=0.1357 Bu Deger Var
sin® 6,,,=4A+4B=0.0168 Var

sin’ 6,,,=A+16B=0.0312 Var

sin’ 8,,,=4A16B=0.0384 Var

sin” 6, =A+25B=0.0474 Var
sin” 6,,,=25A+B=0.0618 Var
sin” 6,,, =25A+9B=0.0762 Var

sin® 6,,, =9A+B=0.0234 Var

sin® 6,,, =4A+36B=0.0744 Var

sin® 6,,,=36A+16B=0.1152 Var

sin” @, , =49A+B=0.1194 Var
sin” 6,,, =A+49B=0.0906 Var
sin” 8,,,=16A+B=0.0402 Var
sin” 6,,,=A+9B=0.0258 Var

sin” 6, =9A+64B+C=0.1379 Var
sin” 6,,, =A+16B+36C=0.0708 Var
sin” 6,,, =4A+49B+C=0.1022 Var
sin’ 6, =64A+9C=0.1635 Var

sin” 6,,, =64 A+9B+C=0.1709 Var
sin® 8,,, =4A+C=0.0107 Var

sin® 8,,,=16B+C=0.0299 Var
sin® 8,,, =4A+4B+C=0.0179 Var

sin” 8,,, =A+16B+C=0.0323 Var

sin® 6,,,=4A+16B+C=0.0395 Var
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sin” 8,,,=9A+B+9C=0.0333 Var
sin” 6,,, =A+49B+C=0.0917 Var
sin’ 6, =4B+C=0.0083 Var
sin” 6,,, =A+9C=0.0123 Var
sin” 6,,, =4A+B+4C=0.0158 Var
sin” 8,,, =16A+B+4C=0.0446 Var
sin” 6,,, =16A+B+9C=0.0501 Var
sin” 8,,, =16A+16B+25C=0.0659 Var
sin® 6,,;=A+16B+25C=0.0587 Var
sin” @), =4A+9B+25C=0.0533 Var
sin” 6,,, =16A+4B+9C=0.0557 Var
sin® 8, =A+16B+4C=0.0356 Var

Yaptigimiz islemler sonucunda sadece 4 pik indisleyemedik. Boylece Amlodipin Besilat’in
“ortorombik” olabilir diyebiliriz.

(3.26) ifadesinden faydalanarak a,b,c birim hiicre degerlerini bulmaya calisalim;

A2 A2 A2
A= B=2_ c=-_,
4q*’ 4p*° 4¢?
Buradan
2 2
az,fﬂ b:,/l— c:1//1— olur.
A 4B 4C

2
L |L54067° (5406 [(1.5406)°
4.0,0024 4.0,0018 4.0,0011
[2.3734 L [2:3734 o [23734
0.0096 0.0072 0,0044

a=15.723A° b=18.155A" c=23.224A"

4
2

a=
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Yaptigimiz bu kabulle yeterince pik indisleyebildik. Fakat birim hiicre paremetreleriyle
TREORY0 bilgisayar programi sonucunda ¢ikan birim hiicre paremetreleri birbiriyle uyumlu
olmadigi icin farklar frekansi tablosundan yararlanarak tekrar A, B, C degeri secerek Analitik

caligmalara devam edelim,
sin® 6,,,=A=0.00145
sin” 6,,,=B=0,00255
sin” 6, =C=0,00701

olarak pikleri yeniden indisleyecegiz.

sin® 6,,,=4A+B=0,00835
sin” 6, =B+C=0,00956

sin” 6,,,=4B=0,0102

sin” 6,,, =4A+C=0,01281

sin” 6,,,=4A+B+C=0,01536
sin® 6,,,=4A+4B=0,0160
sin” 6,,,=4B+C=0,01721

sin” 8,,,=16A=0,0232

sin® 6,,,=16A+B=0,02575
sin® 6,,, =4A+9B=0,02875
sin” ,,, =9A+4B+C=0,03023
sin® 8, =A+B+4C=0,03204
sin® 8,,,=16A+B+C=0,03256
sin® 8, =4A+4C=0,03384
sin” @, =4A+9B+C=0,03570
sin” 6,,,=A+4B+4C=0,03969
sin® 6,,, =16B=0,0408

sin” 6,,, =4A+4B+4C=0,04404

sin” 6, =16B+C=0,04781
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sin” 6,,,=16A+9B+C=0,05316
sin” 6,,, =25A+9B=0,0592

sin” 6,,,=36A+B+C=0,6176

sin” 8,,,=16A+16B=0,064

sin” 6, =B+9C=0,06564

sin” @, =4A+9C=0,06889

sin® 6, =25B+C=0,07076

sin” 6,,,=A+4B+9C=0,07474
sin® 8, =4A+25B+C=0,07656
sin’ 6,,, =9B+9C=0,08559

sin” 6,,, =36 A+4B+4C=0,09044
sin” 6,,, =4A+9B+9C=0,09184
sin” 6,,,=36B+C=0,09881

sin” 6,,, =64A+B+C=0,10236
sin” 6,5, =16A+25B+4C=0,11499
sin” 6,,, =81 A+B=0,1200

sin” @,,, =49A+B+9C=0,13669
sin” 6,,, =4A+49B+C=0,13776
sin” 6,,,=25A+25B+9C=0,16334

sin® 6,,, =25A+9B+16C=0,17136
Yaptigimiz secimle 39 pik basariyla indislendi. Simdi;

2 2 2

A :—, = — s
44* 4p* 4¢?

Formiiliinden yararlanip birim hiicre parametrelerini hesaplayalim.

12 12 12
a=,|— b=,— C=4|——=
V44 V4B Vac
. (1.5406) b |(1.5406)° (1.5406)°
= _— = _— Cc= _—
4.0,00145 4.0,00255 4.0,00701
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} /2.3734 b /2.3734 2,3734
= —_— = —_— Cc= [ —

0.0058 0.0102 0,02804
a=20.2288A" b=15.2540A" ¢=9.20001A°

Buldugumuz parametrelerle TREOR90 bilgisayar programui verileri birbiriyle uyumlu
oldugundan bu se¢imimizi dogru kabul ederiz. Bu kabullerle yaptigimiz analitik caligma

sonuclar1 Tablo 3.7’de toplu olarak gosterdik. Numunemiz “Ortorombik” yapidadir.

Tablo 3.7. Amlodipin Besilat icin Analitik Sonug Tablosu

Toplam Pik Sayisi=44

Indislenen Pik Sayisi=39

a=20,2288A" b=15.2540A c=9,20001A

ALFA=90.000° 'BETA=90.000 GAM A=90.000"°
h kI sin® 8,4, sin’ @, A sin? @
210 0.00833 0,00835 0.00002
o1 1 0.00960 0,00956 0.00004
020 0.01020 0,01020 0.00000
2 0 1 0.01274 0,01281 0.00007
21 1 0.01530 0,01536 0.00006
220 0.01580 0,01600 0.0002
021 0.01708 0,01721 0.00013
4 00 0.02310 0,02320 0.0001
410 0.02553 0,02575 0.0002
230 0.02850 0,02875 0.0002
321 0.03020 0,03023 0.00003
11 2 0.03182 0,03204 0.00022
4 1 1 0.03270 0,03256 0.0002
2 0 2 0.03381 0,03384 0.00003
2 3 1 0.03570 0,03570 0.0000
12 2 0.03968 0,03969 0.00001
040 0.04076 0,04080 0.0001
2 2 2 0.04410 0,04404 0.0001
0 4 1 0.04791 0,04781 0.0001
4 3 1 0.05308 0,05316 0.0001
530 0.05880 0,05920 0.0016
6 1 1 0.06165 0,06176 0.0001
4 4 0 0.06400 0,06400 0.0000
013 0.06550 0,06564 0.0001
2 0 3 0.06901 0,06889 0.0001
05 1 0.07070 0,07076 0.00006
123 0.07469 0,07474 0.0001
2 5 1 0.07645 0,07656 0.0001
03 3 0.08579 0,08559 0.0002
6 2 2 0.09048 0,09044 0.00004
2 3 3 0.09174 0,09184 0.0001
0 6 1 0.09850 0,09881 0.0003
8 1 1 0.10236 0,10236 0.0000
4 5 2 0.11490 0,11499 0.00009
910 0.11999 0,12000 0.00001
7 13 0.13608 0,13669 0.0006
2 7 1 0.13756 0,13776 0.0002
55 3 0.16297 0,16334 0.0003
5 3 4 0.17123 0,17136 0.0001
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Tablo 3.8 Amlodipin Besilat icin TREOR90 Programi Giris Kiitiigii

Amlodopine Besilat
8.43645
.85493
.62285
.82217
.68611
.22375
.10862
.89078
.77639
.06455
.81739
.55564
.42638
.31536
.25412
.18752
.07360
.92833
.86542
.81361
.66630
.52085
.44599
.34199
.25191
.17542
.10126
.04842
.00862
.93105
.89590
.81773
.78561
.62933
.55998
.54242
.45299
.40448
.27208
.22359
.08263
.07632
.90795
.86128

PR NDDNDNDNDNDNDNDNDNDNDNNDNDNDOWLWWWWWWWWWWWRESDDSDDDO OTOTOO OO J

CHOICE=4,
VOL=6500,
END*

0.00
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Tablo 3.9 Amlodipin Besilat’in TREOR90 bilgisayar programi verileri

A = 20.221851 .018492 A ALFA = 90.000000 .000000 DEG

B = 15.266051 .007493 A BETA = 90.000000 .000000 DEG

C = 9.201794 .005015 A GAMMA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME = 2840.67 A**3

H K L SST-OBS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D-OBS
2 1 0 .008304 .008350 -.000046 10.457 10.486 8.4532
1 0 1 .008459 10.554

0 1 1 .009613 .009554 .000059 11.253 11.218 7.8567
0 2 0 .010187 .010184 .000003 11.586 11.584 7.6318
2 0 1 .012771 .012812 -.000041 12.978 12.998 ©6.8162
2 1 1 .015293 .015358 -.000065 14.207 14.238 6.2290
2 2 0 .015963 .015988 -.000025 14.517 14.528 6.0968
0 2 1 .017099 .0171%92 -.000093 15.027 15.068 5.8908
2 2 1 .022996 17.444

4 0 0 .023133 .023217 -.000083 17.497 17.529 5.0645
3 2 0 .023243 17.539

4 1 0 .025568 .025763 -.000195 18.402 18.473 4.8174
2 3 0 .028590 .028718 -.000128 19.469 19.513 4.5556
4 0 1 .030224 20.024

3 2 1 .030285 .030251 .000033 20.044 20.033 4.4264
1 1 2 .031863 .032028 -.000165 20.565 20.619 4.3154
4 1 1 .032787 .032770 .000017 20.864 20.859 4.2541
2 0 2 .033838 .033835 .000003 21.200 21.199 4.1875
2 3 1 .035757 .035726 .000031 21.800 21.790 4.0736
1 2 2 .039712 .039666 .000046 22.990 22.976 3.8654
0 4 0 .040799 .040737 .000062 23.306 23.288 3.8136
2 2 2 .044143 .044019 .000124 24.257 24.222 3.6663
0 4 1 .047866 .047744 .000121 25.275 25.242 3.5209
4 3 1 .053126 .053139 -.000012 26.652 26.655 3.3420
5 2 1 .053468 26.739

5 3 0 .058846 .059190 -.000344 28.078 28.162 3.1754
6 0 1 .059245 28.175

4 2 2 .061431 28.701

6 1 1 .061694 .061791 -.000097 28.764 28.787 3.1013
0 5 0 .063651 29.226

4 4 0 .063851 .063953 -.000102 29.273 29.297 3.0484
3 3 2 .064004 29.309

0 1 3 .065552 .065615 -.000063 29.669 29.684 3.0086
0 4 2 .068767 30.405

2 0 3 .069067 .068873 .000194 30.473 30.429 2.9310
6 2 1 .069429 30.555

2 5 0 .069455 30.561

0 5 1 .070754 .070659 .000095 30.852 30.831 2.8959
4 4 1 .070961 30.898

7 0 0 .071101 30.930

5 2 2 .074491 31.677

2 4 2 .074571 31.695

1 2 3 .074734 .074704 .000030 31.730 31.724 2.8177
3 0 3 .076128 32.033

2 5 1 .076468 .076463 .000005 32.106 32.105 2.7856
3 5 0 .076710 32.158

0 3 3 .085828 .085983 -.000155 34.071 34.103 2.6293
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4 5 2 .114940 .114898 .000042 39.635 39.628 2.2721
6 0 3 .115306 39.701
0 6 2 .119688 40.481
9 1 0 .120008 .120080 -.000072 40.537 40.550 2.2236
1 3 4 .136488 43.363
7 1 3 .136803 .136716 .000087 43.415 43.400 2.0826
2 7 1 .137635 .137568 .000068 43.554 43.542 2.0763
3 7 0 .137815 43.584
4 1 4 .137885 43.595
7 6 0 .162758 47.586
7 5 2 .162782 47.590
0 8 0 .162947 47.615
5 5 3 .162999 .162996 .000003 47.623 47.623 1.9080
5 3 4 .171276 .171313 -.000037 48.894 48.900 1.8613
1 8 1 .171405 48.914

3.4.6. Monoklinik Test

Monoklinik sistemin birim hiicre uzunluklari1 birbirinden farkli, iki acis1 doksan derece ve
ticlincii acis1 da doksan derecen farklidir. Bu sisteme sahip bir numunenin toz kirinim desenini

indislemek digerlerini indislemekten daha zordur. Ciinkii sistemin a,b,c, f olacak sekilde

dort bilinmeyen paremetre ile belirlenmistir.

Monoklinik sisteme sahip ylizeyler arasi iliski,

- (3.29)

D h—2+£+2—hlcosﬁ
a® ¢t ac k?

sin” 3 b

olarak verilir[23].

Sistem i¢in olusturulan quadratik form gozlenen sin” @ degerlerine bakarak baz iliskilerin
kurulmasina izin verilir. sin® @ degerleri paremetrelerin ikisini veya iiciinii belirlemede
yardimci oldugu gibi piklerin bazilarini indislemede gorevlidir.(3.29) esitligi Bragg
kanununda yerine koyarsak,

sin” 8, =q,,, = Ah’ + Bk + CI> — Dhl (3.30)

esitligine ulasiriz. Burada A, B,C, D sabit,
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A= 4a2§;2,3’ b= i; » €= 4c2j;2/3’ D:% ©31)
dir. (3.30) esitligini hkl yiizeyi icin tekrar yazarsak,

sin®@ . =gq, . =Ah’>+Bk*+CI* + Dhl (3.32)
esitligi elde edilir. (3.30) ve (3.32) esitlikleri taraf tarafa ¢ikarilirsa,

4,; — 9w = 2Dhl (3.33)

Esitligine ulagilir. Bu son ifadede goriildiigii gibi sin® 8,,, degerleri arasindaki fark D

degerinin katlar1 seklindedir. (3.34) esitliginde belirtilen D degerlerine gore 3, 90°’ye yakin

oldugu zaman D Kkiiciik bir degerde olacaktir. Boylece bir difraksiyon deseni kiibik,
tetragonal, hekzagonal veya Ortorombik simetriye gore indislenemedigi ve desenin ucundaki

kiiciik agilardaki pikler boliindiigii zaman simetri monokliniktir dinilebilir.

Sonraki adimda, 1:2:3:4:5 gibi oranlarda tekrar eden farklar1 bulmak i¢in ortorombik sistemi
arastirirken yapilan fark tablosundan yararlanilir. Farklar arasinda belli bir oranin olup
olmadigina bakilir. Boyle bir oran varsa sistemin monoklinik kristal sistemine sahip oldugu

sOylenebilir.

2D degeri genelde 1kl ve 1kl yiizeylerinden bulunur. D degerini bulmak i¢in baslangigta
k =0 olan ilk yiizey diisiiniiliir. Boylelikle 101 ve 101 yiizeyleri igin sin® @ degerleri ve D
degerleri bulunabilir. A, Bve C sbt. ve bu degerlerin yardimiyla hesaplanabilir. Bulunan
A,Bve C degerleriyle pikleri indislemede basarisiz olursak k =1 yiizeyleri i¢in benzer

islemler yapilarak pikler indislenmeye ¢alisiimalidir[21].
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Amlodipin Besilat icin yapilan fark tablosu Tablo 3.5 incelendigi zaman 0,0022 fark

degerinin 1,2,3,4,5 katinin oldugu bulundu. (3.33) ifadesinden yararlanarak islemlere

baslayalim.
k=0 icin,
4,5i — 9101 =0-0022 denklemi kurulur. D=0.0011 degerine karsilik gelir. A sabitinin degeri i¢in,
q,00 =A=0.0083 secelim. Bu durumda
q,0,=0.0096 olur.
4,0, =0.0096=A+C+-D

0.0096=0.0083+C-0.0011
C=0.0024

Yaptigimiz bu kabulle pikleri indisleyemedik. Siradaki adim k=1 degeri icin C, A, B

sabitlerini tahmin edecegiz.
4,; — % =2D,,=0.0022
D =0.0011 olur.
q,,0 =A+B=0.0083 oldugunu varsayarak
q,;=A+B+C+D

0.0102=0.0083+C+0.0
C=0.0008

Degerine ulastik. Buldugumuz bu degerden pikleri indisleyemedik. Kirinim desenindeki

verilerden 4. siradaki 0.0125 sin® 8,,, degerini q,;=olarak secelim,
q,;=A+B+C+D

0.0125=0.0083+C+0.0011+C=0.0032 olur.
q,,,=A+4B+C-D

Gip =A+4B
bu iki esitligin farkindan,

G121 - G120 =A+4B+C-D-A-4B
=C-D olur.
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G121~ G120 =C-D
=0.0032-0.0011
=0.0021

Bu deger 11. satir, 10. siitunda hatasiz bulunmaktadir. O halde,

q,,,=0.0231 kabuliinii yapariz.
412 V€ q,,, yansimalarin kullanirsak,

0.0231=A+4B
0.0083=A+B

Islemleri sonrast A=0.0033 ve B=0.0045 degerlerine karsilik gelir. Bulunan bu sonuclar
kullanarak

Gr00=4A=0.0132
G400=16A=0.0528

G030 =9B=0.0441 .

Qo =4C=0.0128

Qs =9C=0.0288

Goos =36C=0.1152

4,,; =4A+9B+4C+4D=0.0745
q,,; =4A+4B+C+2D=0.0399 .
4,5, =A+9B+C-D=0.0495

G309, =9A+4C-6D=0.0359

4,2, =A+4B+4C-2D=0.0335
G531, =9A+B+4C-6D=0.0408
G505 =4A+4C+4D=0.0304

4y; =9A+4B+4C+6D=0.0687
4y, =4B+C=0.0228

Gy =25A+4B=0.1021 .
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G0 =4A+4B=0.0328
q,50=4A+4B=0.1357

4o, =B+C=0.0081 .
q,,,=A+B+C-D=0.0103

4,4, =A+16B+C+D=0.0860
G5, =9A+16B+C+3D=0.1146
q.,,=16A+B+4C-8D=0.0617 .
G50, =4A+16C-8D=0.0556

q,;=16A+B+C+4D=0.0653

Yaptigimiz bu secimlerle pek ¢cok denemelerden sonra 25 pik indisleyebildik, fakat bu yeterli

degildir. Amlodipin Besilat’in monoklinik yapida olmadigina karar verdik.

3.4.7. Triklinik Sistem

Triklinik sistem, simetrisi en az olan kristal yapidir. Birim hiicre eksen uzunluklar1 birbirinden
farkli oldugu gibi eksenler arasindaki agilarda birbirinden farklidir. Ayni zamanda 90 den de
farklidir. Bunun i¢in triklinik bir sistemin birim hiicre parametrelerini toz kirinim deseninden
cikarabilmek icin alt1 bilinmeyen tespit edilmesi gerekmektedir. Bu islemi sadece toz kirinim
deseninden faydalanarak yapmak hemen hemen imkansizdir. Numunenin kristal sistemini
belirlemek i¢in bilgisayar programlarindan faydalaniriz. Triklinik bir sistem i¢in diizlemler

arasi1 uzaklik,

1

i % (S,,h* + S,,k” + S,1° + 28, hk +28,kl + 28, ,hl) (3.34)

Burada V birim hiicrenin hacmidir ve

S, =b’c’sin’ S,, = abc®(cos @ cos f—cos Y)
S,, =a’c’sin’ B S,, =a’bc(cos fcos y—cos )
S,,=a’b’sin’ y S,, = ab*c(cos ycos & —cos f3) (3.35)

V= abc\/l—cos2 a—cos’ B—cos® y+2cos acos fcos ¥ (3.36)
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bagintilar1 bulunmaktadir.[21]

3.5 Pentoxifyline’nin Kullanim Alanlari

Pentoxifyline kan dolagimi ve dokularin oksijenlenmesini arttirir. Kullanim alanlari icinde
periferik vaskiiler hastaliklar (damarla ilgili) vardir. Kan’in viskozitesini diisiiren bir etkiye
sahiptir, ayn1 zamanda kanin akigkanligim arttirir. Fibrinojen (kanin pthtilagsmasini saglayan
madde) derisimini azaltir. Yapilan arastirmalarda periferik damar hastaligi olanlarda
kansizliga bagh egzersiz sirasinda gelisen, istirahatle gecen bacak agris1 olugsma siiresini

belirgin sekilde uzattig1 anlasilmistir.

Vaskiiler hastalig1 olan hastalarda klinik semptomlarin diizenli kullanim sonrasi %60 ile

%100 oraninda iyilestigi saptanmistir. En etkin diizelme yiiriime mesafesinin artmasidir.
Cesitli duyma bozukluklarinda goze ait vaskiiler dejeneraatif siire¢ ile seyreden dolasim
bozukluklarinin tedavisinde kullanilmaktadir. Ayrica yapilan ¢alismalar sonunda

Pentoxifylinin erken donemde kirik iyilesmesini hizlandirdigi goriilmiistiir.

Piyasada bu etkin maddeyi iceren ilaglar sunlardir;

Hemopene 100mg 5ml, 10 ampul LE. Ulagay

Penfixteva 400mg 30 tablet Med Ilag

Pentox Fort Sr 600mg 20 kapsill ~ Abdi Ibrahim

Trental 400mg 60 draje Abdi Ibrahim

Trental 100mg 5 ampul Aventis

Trental 300mg 5 ampul Aventis
Vasoplan 100mg 5 ampul Mustafa Nevzat
Vasoplan 400mg 20 Tablet  Mustafa Nevzat

3.6.Pentoxifyline’in Kristal Yapisimin Analitik Olarak incelenmesi
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Sekil 3.7. Pentoxifylline’in X-1s1nlar1 Toz kirinim Deseni
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Sekil4.8 Pentoxifylline’nin Acik Formiilii

Tablo 3.10 Pentoxifylline’nin Kirinim Deseni Verileri
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sin? @| 2-Theta° | d value Intensity |Intensity %
Angstrom Count Yo
0.00433 7,5500 1.169.984 866 15,4
0.01218 12.677 6.97717 1105 19.7
0.01313 13.160 6.72220 266 4.7
0.01396 13.569 6.52037 1055 18.8
0.01744 15.179 5.83247 5607 100.0
0.01864 15.697 5.64090 202 3.6
0.02952 19.790 4.48254 13.4 0.2
0.03171 20.516 4.32548 147 26
0.03559 21.772 4.07878 51.6 0.9
0.03802 22.490 3.95017 58.0 1.0
0.03936 22.888 3.88237 119 2.1
0.04175 23.587 3.76894 49.0 0.9
0.04351 24.082 3.69256 190 34
0.04909 25.604 3.47632 121 22
0.05267 26.539 3.35596 73.5 1.3
0.05809 27.894 3.19596 170 3.0
0.06132 28.676 3.11055 89.7 1.6
0.06657 29.907 2.98529 45.1 0.8
0.07006 30.700 2.90995 41.3 0.7
0.07471 31.730 2.81778 67.5 1.2
0.07807 32454 2.75651 40.2 0.7
0.08213 33.320 2.68686 25.9 0.5
0.08773 34.460 2.60052 303 5.4
0.09132 35.180 2.54804 78.6 1.4
0.09452 35.817 2.50509 37.9 0.7
0.11143 39.002 2.30753 33.4 0.6
0.11370 39.413 2.28439 17.7 0.3
0.11669 39.950 225.491 30,6 0,5
0.125330 41.570 217.070 24,7 04
0.12840 41.999 214.952 70.9 1,3
0.13699 43783 206.596 772 14
0.15049 45.657 198.544 13,8 0,4
0.15327 46.097 196.750 21,6 0.2
0.15635 46.587 194.793 25,8 0,5
0.16437 47.841 189.976 37,8 0,7
0.18846 51.462 177.429 19.5 0.3
0.19965 53.085 172.380 21,2 04
0.21961 55.895 164.362 16,8 0,3
0.22433 56.548 162.617 27,3 0,7
0.26364 61.790 150.020 21,5 04
0.44517 83.706 115.449 9,31 0.2
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No | 6 20 sin @ sin@  sin*@/2 sin®@/3 sin’O/4 sin’@/5 sin’6/6 sin’0/8 sin60/9 sin’0/10 sin?@/11 sin’@/12 sin8/13 sin’9/14

1 7.550 3.775 0,06583 0,00433 0,00216 0,00144 0,00108 0,00086 0,00072 0,00054 0,00048 0,00043 0,00039 0,00035 0,00033 0,00030
2 12.677 6,3385 0,11040 0,01218 0,00609 0,00406 0,00304 0,00243 0,00203 0,00152 0,00135 0,00121 0,00110 0,00101 0,00093 0,00087
3 13.160 6,5800 0,11459 0,01313 0,00656 0,00437 0,00328 0,00262 0,00218 0,00164 0,00145 0,00131 0,00119 0,00109 0,00101 0,00093
4 13.569 6,7845 0,11813 0,01395 0,00697 0,00465 0,00348 0,00279 0,00232 0,00174 0,00155 0,00139 0,00126 0,00116 0,00107 0,00099
5 13.179 7,5895 0,13207 0,01744 0,00872 0,00581 0,00436 0,00348 0,02900 0,00218 0,00193 0,00174 0,00158 0,00145 0,00134 0,00124
6 15.179 7,8485 0,13655 0,01864 0,00932 0,00621 0,00466 0,00372 0,03100 0,00233 0,00207 0,00186 0,00169 0,00155 0,00143 0,00133
7 15.697 9,8950 0,17184 0,02952 0,01476 0,00984 0,00466 0,00590 0,04920 0,00369 0,00328 0,00295 0,00268 0,00246 0,00227 0,00210
8 19.790 10,2580 0,17808 0,03171 0,01585 0,01057 0,00738 0,00634 0,00528 0,00396 0,00352 0,00317 0,00288 0,00264 0,00243 0,00226
9 20.516 10,8860 0,18850 0,03559 0,01779 0,01186 0,00792 0,00711 0,00593 0,00444 0,00395 0,00355 0,00323 0,00296 0,00273 0,00254
10 21.772 11,2450 0,19500 0,03802 0,01901 0,01267 0,00897 0,00760 0,00633 0,00475 0,00422 0,00380 0,00345 0,00316 0,00292 0,00271
11 22.490 11,4440 0,19841 0,03936 0,01968 0,01312 0,00950 0,00787 0,00656 0,00492 0,00437 0,00393 0,00357 0,00328 0,00302 0,00281
12 22.888 11,7935 0,20430 0,04175 0,02087 0,01391 0,00984 0,00835 0,00695 0,00521 0,00463 0,00417 0,00379 0,00347 0,00321 0,00298
13 23.587 12,0410 0,20861 0,04351 0,02175 0,01450 0,01043 0,00870 0,00725 0,00543 0,00483 0,00435 0,00395 0,00362 0,00334 0,00310
14 24.082 12,8020 0,22158 0,04909 0,02454 0,01636 0,01087 0,00981 0,00818 0,00613 0,00545 0,00490 0,00446 0,00409 0,00377 0,00350
15 25.604 13,2695 0,22950 0,05267 0,02633 0,01755 0,01227 0,01053 0,00877 0,00658 0,00585 0,00526 0,00478 0,00438 0,00402 0,00376
16 26.539 13,9470 0,24102 0,05809 0,02904 0,01936 0,01316 0,01161 0,00968 0,00726 0,00645 0,00580 0,00528 0,00484 0,00446 0,00414
17 27.894 14,3380 0,24764 0,06132 0,03066 0,20440 0,01452 0,01226 0,01022 0,00766 0,00681 0,00613 0,00557 0,00511 0,00471 0,00438
18 28.676 14,9535 0,25800 0,06657 0,03328 0,02219 0,01533 0,01331 0,01109 0,00832 0,00739 0,00665 0,00605 0,00554 0,00512 0,00475
19 29.907 15,3500 0,26470 0,07006 0,03503 0,02335 0,01664 0,01401 0,01167 0,00875 0,00778 0,00700 0,00636 0,00583 0,00538 0,00500
20 30.700 15,8650 0,27330 0,07471 0,03735 0,02490 0,01751 0,01494 0,01245 0,00933 0,00830 0,00747 0,00679 0,00622 0,00574 0,00533
21 31.730 16,2270 0,27940 0,07807 0,03903 0,02602 0,01867 0,01561 0,01301 0,00975 0,00867 0,00780 0,00709 0,00650 0,00600 0,00557
22 32.454 16,6600 0,28660 0,08213 0,04106 0,02737 0,01951 0,01642 0,01368 0,01026 0,00912 0,00821 0,00746 0,00684 0,00631 0,00586
23 33.320 17,2300 0,29620 0,08773 0,04386 0,02924 0,02053 0,01754 0,01462 0,01096 0,00974 0,00877 0,00797 0,00731 0,00674 0,00626
24 34.460 17,5900 0,30220 0,09132 0,04566 0,03044 0,02193 0,01826 0,01522 0,01141 0,01014 0,00913 0,00830 0,00761 0,00702 0,00652
25 35.180 17,9080 0,30740 0,09452 0,04726 0,03150 0,02283 0,01890 0,01575 0,01181 0,01050 0,00945 0,00859 0,00787 0,00727 0,00675
26 35.817 19,5010 0,33380 0,11143 0,05571 0,03714 0,02363 0,02228 0,01857 0,01392 0,01238 0,01114 0,01013 0,00928 0,00857 0,00795
27 39.002 19,7060 0,33720 0,11370 0,05685 0,03790 0,02785 0,02274 0,01895 0,01421 0,01263 0,01137 0,01033 0,00947 0,00874 0,00812
28 39.413 19,9750 0,34160 0,11669 0,05834 0,03889 0,02842 0,02333 0,01944 0,01458 0,01296 0,01166 0,01060 0,00972 0,00897 0,00833
29 39.950 20,7350 0,35400 0,12533 0,06334 0,04177 0,02917 0,02506 0,02088 0,01566 0,01392 0,01253 0,01139 0,01044 0,00964 0,00895
30 41.470 20,9990 0,35830 0,12840 0,06266 0,04280 0,03133 0,02568 0,02140 0,01605 0,01426 0,01284 0,01167 0,01070 0,00987 0,00917
31 41.499 21,8915 0,37280 0,13899 0,06949 0,04633 0,03210 0,02779 0,02316 0,01737 0,01544 0,01389 0,01263 0,01158 0,01069 0,00992
32 43.783 22,8280 0,38790 0,15049 0,07524 0,05016 0,03474 0,03009 0,02508 0,01881 0,01672 0,01504 0,01368 0,01254 0,01157 0,01074
33 55.895 23,0480 0,39150 0,15327 0,07663 0,05109 0,03762 0,03065 0,02555 0,01915 0,01693 0,01532 0,01393 0,01277 0,01179 0,01094
34 56.548 23,2930 0,39540 0,15635 0,07817 0,05211 0,03831 0,02127 0,02605 0,01954 0,01737 0,01563 0,01421 0,01302 0,01202 0,01116
35 47,841 23,9200 0,40540 0,16437 0,08218 0,05479 0,03908 0,03287 0,02739 0,02739 0,01826 0,01643 0,01494 0,01369 0,01264 0,01174
36 51,462 25,7310 0,43410 0,18846 0,09423 0,06282 0,04109 0,03769 0,03141 0,02355 0,02094 0,01884 0,01713 0,01449 0,01449 0,01346
37 53,085 26,5420 0,44680 0,19965 0,09982 0,06655 0,04991 0,03993 0,03327 0,02495 0,02218 0,01996 0,01815 0,01663 0,01535 0,01426
38 55,895 27,9470 0,46860 0,21961 0,10980 0,07320 0,05490 0,43920 0,03660 0,02745 0,02440 0,02196 0,01996 0,01830 0,01689 0,01568
39 56,548 28,2740 0,47360 0,22433 0,11216 0,07477 0,05608 0,04486 0,03738 0,02804 0,02492 0,02243 0,02039 0,01869 0,01725 0,01602
40 61,760 30,8950 0,51346 0,26364 0,13182 0,08788 0,06591 0,05272 0,04394 0,03295 0,02929 0,02636 0,02396 0,02197 0,02028 0,01883
41 83,706 41,8530 0,66720 0,44517 0,22258 0,07419 0,05564 0,04451 0,03709 0,02782 0,02473 0,02250 0,04047 0,03709 0,03424 0,03179
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3.6.1. Kiibik Test

Her toz desenini indislemek icin ilk adim simetrinin kiibik olup olmadigina bakmaktir.
Pentoxfylline maddesinin kiibik yapiya sahip olup olmadigini bulmak icin dncelikle
hazirladigimiz Kiibik Tablo 3,9’a bakariz. Tabloyu inceledikten sonra yapacagimiz
islemlerde kolaylik saglamasi amaciyla ortak degerler ve bunlarin frekansini igeren bir

tablo daha olusturduk. Kiibik test tekrar tablosu

Tablo 3.12 Kiibik Test Tekrar Tablosu

sin® 6, |Tekrar Sayisi
0,0058
0,0083
0,0139
0,0021
0,0039
0,0060
0,0306

NWA MO OO

Yukaridaki tablo en ¢ok tekrar eden sayilar dikkate alinarak hazirlanmistir.
Tabloyu inceledigimizde en ¢ok tekrar eden sayinin 0,0058 oldugunu
goriiriiz. Once bu degerle piklerimizi indisleme islemine baslayalim.

A=0,0058 i¢in sin degerlerini inceleyelim,

sin” 8, = A(h’ +k*> +1°) =1A=0,0058 Yok
sin® @, = A(h* +k* +1) =4A=0,0232 Yok
sin” 8,,, = A(h> +k* +1°)=9A =0,0522 Var
sin” @, = A(h* +k* +1*) =164 =0,0928 Yok
sin” @, = A(h* +k* +1*) =254 =0,1450 Yok
sin’ @, = A(h* +k* +1*)=36A=0,2088 Yok
sin” @, = A(h* +k> +1*) =494 =0,2842 Yok
sin® 6, = A(W* +k* +1°)=2A4=0,0116 Yok
sin” 6,,, = A(h* +k> +1*) =84 =0,0464 Yok
sin” @, = A(h* +k> +1°)=18A=0,1044 Yok

sin” 8,,, = A(h* +k* +1*)=32A=0,1856 Yok
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sin® O, = A(h> +k> +17) =50A = 0,2900 Yok
sin” 8, = A(h* +k* +1°)=3A=0,0174 Yok
sin® 8,,, = A(h* +k* +1°) =124 =0,0696 Yok
sin” 8,,, = A(h> +k* +1°)=27A=0,1566 Var
sin® @,,, = A(h* +k> +1°)=48A =0,2784 Yok
sin® 8,,, = A(h* +k> +1°)=5A=0,0290 Yok
sin® 8,,, = A(W> +k* +1*) =6A =0,0348 Yok
sin® 8, = A(h* +k* +1°)=14A=0,0812 Yok
sin® 8, = A(h* +k* +1°) =11A=0,0628 Yok
sin® 8, = A(h* +k> +1°) =9A =0,0522 Var
sin” @,,, = A(h> +k> +1°)=14A=0,0812 Yok
sin® @, = A(h*> +k* +1°) =19A=0,1102 Yok
sin” 8,,, = A(W* +k> +17)=22A=0,1276 Yok
sin” 8,,, = A(h* +k> +17)=17A =0,0986 Yok
sin” 8,,, = A(h* +k* +17) =20A =0,1160 Yok

A degeri olabilecegini varsaydigimiz 0,0058 sayisi ile ancak birkag pik indisleyebildik.
Simdi tablodaki diger degerlerle denememize devam edelim.

A=0,0021 olarak secersek;

sin” 6,,, = A(h* +k> +1*) = 4A =0,0084 Yok
sin’ @, = A(h> +k*>+1*)=9A=0,0189 Var
sin’ @, = A(h* +k* +1*)=16A =0,0336 Yok
sin® 6, = A(h* +k> +17)=25A=0,0525 Var
sin” 8, = A(h> +k> +17)=36A=0,0756 Yok
sin® @, = A(h* +k> +1°) =494 =0,1029 Yok
sin” 8,,, = A(h’ +k*> +1°)=2A=0,0042 Var
sin” 8,,, = A(h* +k* +1°) =8A=0,0168 Yok

sin” 8,,, = A(h* +k> +1°)=18A=0,0378 Var



80

sin” 8,,, = A(h* +k* +17) =32A=0,0672 Yok
sin® O, = A(h* +k> +17) =504 =0,1050 Yok
sin” 8, = A(h* +k* +1) =3A=0,0063 Yok
sin” 8,,, = A(h* +k* +1*) =12A =0,0252 Yok
sin’ @, = A(h®> +k* +17) =27A=0,0567 Yok
sin® @,,, = A(h* +k> +1°) = 48A =0,1008 Yok
sin® 8,,, = A(h* +k> +1°)=5A=0,0105 Yok
sin® 8,,, = A(W* +k> +1*) =6A=0,0126 Yok
sin® 8, = A(h* +k* +17) =14A = 10,0294 Var
sin® 8, = A(h* +k* +17) =11A=0,0231 Yok
sin® 8, = A(h* +k* +1°)=9A=0,0189 Var
sin® 8, = A(h* +k* +1°) =14A =0,0294 Var
sin® 8,,, = A(h*> +k* +17) =19A=0,0399 Yok
sin” 8,,, = A(h> +k> +17) =22A=0,0462 Yok
sin” 8,,, = A(h* +k* +1) =17A=0,0357 Var
sin® 8,,, = A(h* +k> +17)=20A =0,0420 Yok

Yaptigimiz denemeler sonucunda sadece yedi pik indisleyebildik. Diger degerlerinde a
degeri olmadigina karar verdik. Ciinkii yeterince pik indislenemedi. Bu durumda

Pentoxfylline maddesinin kiibik yapida olmadigi goriildii.

3.6.2. Tetragonal Test

Numunenein Tetragonal sisteme ait olup olmadigini incelerken izledigimiz yol bolim
3.4.2’ de Amlodipin Besilat i¢in izledigimiz yol ile aynidir.
Pentoxfylline icin hazirladigimiz Oran Tablosundan 3.11 faydalanarak islemlere

baslayalim. Bu tablo numunenin kirimim desenindeki sin® ,,, degerleri arasindaki

orandir.
Tabloyu inceledigimizde belli baz1 oranlarin olmadig1 goriilmektedir. Bu durumda

Pentoxfylline’1n tetragonal yapida olmadig1 sonucuna varilir.
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NO Sln2 o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22

1 0.00433

2 0,01218 2,83255

3 0,01313 3,05340 1,07799

4 0,01395 3,24416 1,14532 1,06245

5 0,01744 4,05581 1,43185 1,32825 1,25017

6 0,01864 4,33488 1,53037 1,41964 1,33620 1,06880

7 0,02952 6,86511 2,42364 2,24828 2,11612 1,69266 1,58369

8 0,03171 7,37440 2,60344 2,41507 227311 1,81823 1,70118 1,07418

9 0,03559 8,27674 2,92200 2,71058 2,55125 2,04071 1,90933 1,20562 1,12235

10 0,03802 8,84186 3,12151 2,89565 2,72544 2,18004 2,03969 1,28794 1,19899 1,06827

11 0,03936 9,15348 3,23152 2,99771 2,82150 2,25688 2,11158 1,33333 1,24124 1,10592 1,03524

12 0,04175 9,70930 3,42775 3.17974 2,99283 2,39392 2,23980 1,41429 1,31661 1,17308 1,09810 1,06072

13 0,04351 10,11860  3,57224 3.31378 3,10759 2,49483 2,33422 1,47391 1,37212 1,22253 1,14439 1,10543 1,04215

14 0,04909 11,41620  4,03037 3,73876 3,51899 2,81479 2,63358 1,66294 1,54809 1,37937 1,29916 1,24720 1,17580 1,12824

15 0,05267 12,24883  4,32430 4,01142 3.77562 3.02006 2,82564 1,78421 1,66099 1,47991 1,38532 1,33816 1,26155 1,21052 1,07292

16 0,05809 13,50930  4,76929 4,42421 4,16415 3,33084 3,11641 1,96781 1,83191 1,63220 1,52788 1,47586 1,39137 1,33509 1,18333 1,10290

17 0,06132 14,26046  5,03448 4,67022 4,39569 3,51605 3,28969 2,07723 1,93377 1,72295 1,61283 1,55792 1,46874 1,40933 1,24913 1,16423 1,05560

18 0,06657 1548139  5.46551 5.,07006 4,77204 3.81708 3,57135 2,25508 2,09933 1,87046 1,75092 1,69131 1,59449 1,52999 1,35608 1,26390 1,14598 1,08561

19 0,07006 16,29302  5,75205 5,33587 5,02222 4,01720 3,75858 2,37330 2,20939 1,96853 1,84271 1,77997 1,67808 1,61020 1,42717 1,33016 1,20605 1,14253 1,05242

20 0,07471 17,37441 6,13382 5.,69002 5,35555 4,28383 4,00804 2,53082 2,35603 2,09918 1,96501 1,89811 1,78946 1,71707 1,52189 1,41845 1,28610 1,21836 1,12227 1,06637

21 0,07807 18,15581 6,40968 5,94592 5,59641 4,47649 4,18830 2,64464 2,46199 2,19359 2,05339 1,98348 1,86994 1,79430 1,59034 1,48224 1,34394 1,27315 1,17275 1,11433 1,04497

22 0,08213 19,10000  6,74302 6,25514 5,88745 4,70928 4,40611 2,78218 2,59003 2,30767 2,16017 2,08663 1,96718 1,88761 1,67304 1,55933 1,41384 1,33936 1,23373 1,17228 1,09931 1,05200

23 0,08773 20,40232  7,20279 6,68164 6,28888 5,03038 4,70654 2,97188 2,76663 2,46501 2,30746 2,22891 2,10131 2,01631 1,78712 1,66565 1,51024 1,43069 1,31786 1,25221 1,17427 1,12373 1,06818
24 0,09132 21,23720  7,49753 6,95506 6,54623 523623 4,89914 3,09349 2,87984 2,56588 2,40189 2,32012 2,18730 2,09882 1,86025 1,73381 1,57204 1,48923 1,37178 1,30345 1,22232 1,16971 1,11189
25 0,09452 21,98139  7,76026 7,19878 6,77562 541972 5,07081 3,20189 2,98076 2,65580 2,48605 240142 2,26395 2,17237 1,92544 1,79456 1,62713 1,54142 1,41985 1,34912 1,26515 1,21070 1,15085
26 0,11143 25,91395  9,14860 8,48667 7.98781 6,38933 5,97800 3,77470 3,51403 3,13093 2,93082 2.83104 2,66898 2,56102 2,26991 2,11562 1,91823 1,81718 1,67387 1,59049 1,49150 1,42730 1,35675
27 0.11370 26,44186  9,33497 8,65955 8,15053 6,51949 6,09978 3,85162 3,58561 3,19471 2,99053 2,88871 2,72335 2,61319 2,31615 2,15872 1,95730 1,85420 1,70797 1,62289 1,52188 1,45638 1,38439
28 0,11669 27,13720  9,58045 8,88728 8,36487 6,69094 6,26019 3,95291 3,67991 3.27872 3.,06917 2,96468 2,79497 2,68191 2,37706 221549 2,00877 1,90296 1,75289 1,66557 1,56190 1,49468 1,42079
29 0,12533 29,14651  10,28981 9,54531 8,98422 7,18635 6,72371 4,24559 3,95238 3.52149 3.29642 3,18419 3,00191 2,88048 2,55306 2,37953 2,15751 2,04386 1,88267 1,78889 1,67755 1,60535 1,52599
30 0,12840 29,86046 10,54187  9,77913 9,20430 7,36238 6,88841 4,34959 4,04919 3,60775 3,37716 3,26219 3,07544 2,95104 2,61560 2,43782 2,21036 2,09393 1,92879 1,83271 1,71864 1,64467 1,56337
31 0,13899 32,32325 11,41133  10,58568  9,96344 7.96961 7,45654 4,70833 4,38315 3.,90531 3.65570 3.53125 3,32910 3,19443 2,83133 2,63888 2.39266 2,26663 2,08787 1,98387 1,86039 1,78032 1,69231
32 0,15049 3499767 12,35550 11,46153 10,78781  8,62901 8,07349 5,09789 4,74582 4,22843 3,66575 3,82342 3,60455 3,45874 3,06559 2,85722 2,59063 245417 2,26062 2,14801 2,01432 1,92762 1,83233
33 0,15327 35,64418 12,58374  11,67326  10,98709  8,78841 8,22263 5,19207 4,83349 4,30654 4,03129 3,89405 3,67113 3,52263 3,12222 2,91000 2,63849 2,49951 2,30238 2,18769 2,05153 1,96323 1,86618
34 0,15635 36,36046 12,83661 11,90784 11,20788  8,96502 8,38787 5,29640 4,93062 4,39308 4,11230 3.97230 3,74491 3,59342 3,18496 2,96848 2,69151 2,54973 2,34865 2,23165 2,10799 2,00268 1,90368
35 0,16437 38,22558 13,49507 12,51865 11,78270  9,42488 8,92902 5,56808 5,18353 4,61843 4,32325 4,17606 3,93700 377775 3,34833 3,12007 2,82957 2,68052 2,46913 2,34613 2,20010 2,10541 2,00133
36 0,18846 43,82790  15,47290 14,35338 13,50960 10.,80619 10,11051 6,38414 5,94323 5,29530 4,95686 4,78810 4,51401 433141 3,83907 3.57812 3.24427 3,07338 2,83100 2,68998 2,52255 2,41398 2,29465
37 0,19965 46,43023  16,39162  15,20563 14,31182 11,44780 10,71083  6,76321 6,29612 5.60972 5,25118 5,07240 4,78203 4,58860 4,06701 3.,79058 3.43690 3.25587 2,99909 2,84970 2,67233 2,55732 2,43090
38 0,21961 51,07209 18,03037  16,72581  15,74260 12,59230 11,78165  7,43936 6,92557 6,17055 577617 5,57952 5,26011 5,04734 4,47361 4,16954 3,78051 3,58137 3,29893 3,13459 2,93949 2,81298 2,67393
39 0,22433 52,16976  18,41789 17,08530 16,08100 12,86295 12,03487  7,59925 7,07442 6,30317 5,90031 5.,69944 537317 5,15582 4,56976 4,25916 3.86176 3.65834 3,36983 3,20196 3,00260 2.87344 2,73140
40 0,26364 61,31162  21,64532  20,07920 18,89890 15,11690 14,14370  8,93089 8,31409 7,40769 6,93424 6,69817 6,31473 6,05929 5,37054 5,00550 4,53847 4,29941 3,96034 3,76300 3,52884 3,37696 3,21003
41 0,44517 103,5270  36,54920 33,90470 31,91180 25,52580 23,88250 15,08020 14,03878 12,50820 11,70880 11,31021 10,66270 10,23140  9,06844 8,45205 7,66345 7,25978 6,068724 6,35412 5,95864 5,70219 5,42030
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Tablo3.13 Pentoxfylline i¢cin Oran Tablosu(Devam)

NO 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44
1 0.00433

2 0,01218

3 0,01313

4 0,01395

S5 0,01744

6 0,01864

7 0,02952

8 0,03171

9 0,03559

10 0,03802

11 0,03936

12 0,04175

13 0,04351

14 0,04909

15 0,05267

16 0,05809

17 0,06132

18 0,06657

19 0,07006

20 0,07471

21 0,07807

22 0,08213

23 0,08773

24 0,09132  1,04092

25 0,09452  1,07739  1,03504

26 0,11143 1,27014  1,22021 1,1789

27 0,11370  1,29602  1,24507  1,20292 1,02037

28 0,11669  1,3301 1,27781 1,23455 1,0472 1,02629

29 0,12533 1,42858  1,37242  1,32596 1,12474  1,10228 1,07404

30 0,12840  1,46358  1,40604  1,35844 1,15229  1,12928 1,10035 1,02449

31 0,13899  1,58429  1,52201 1,47048 1,24733 1,22242 11,1911 1,10899  1,08247

32 0,15049  1,71537  1,64794 159214 1,35053 1,32357 1,28965 1,20075  1,17204  1,08273

33 0,15327 1,74706  1,67838  1,62156 1,37548 1,34802  1,31348 1,22293  1,19369  1,10274 1,01847

34 0,15635 1,78217  1,71211 1,65414 1,40312  1,3751 1,33987 1,2475 1,21767  1,1249 1,03893 1,02009

35 0,16437 1,87358  1,79993  1,73899 1,47509  1,4456 1,4086 1,31149  1,28014  1,1826 1,09223 1,07242  1,05129

36 0,18846  2,14818  2,06373  1,99386 1,69128 1,64881 1,61504  1,50371 1,46775 1,35592 1,2523 1,22959  1,20537 1,14655

37 0,19965  2,27573  2,18626  2,11225 1,7917 1,74671 1,71094  1,59299  1,5549 1,43643 1,32666  1,3026 1,27694  1,21463  1,05937

38 0,21961 2,50324  2,40484  2,32342 1,97083 1,92134  1,88199  1,75225  1,71035  1,58004 1,45929  1,43283 1,4046 1,33607  1,16528  1,09997
39 022433 2,55705 245652  2,37336  2,01319 196264 192244  1,78991 1,74711 1,614 1,49066  1,46362  1,43479  1,36478  1,19033  1,12361 1,02149
40 026364  3,00512  2,88699  2,78925  2,36596  2,30656  2,25931 2,10356  2,05327  1,89682 1,75187 1,7201 1,68621 1,60394  1,39891 1,32051 1,20049  1,17523
41 044517 5,07431  4,87483 470979  3,99506  3,89475  3,81497  3,55198  3,46705  3,20289  2,95813 290448  2,84726  2,70842 236214  2,22975  2,02709 198444  1,6788
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3.6.3. Hekzagonal Test
Numunenin hekzagonal sisteme ait olup olmadigini incelerken izlenen yol Boliim 3.4.3
de izlenen yol ile aynidir. Burada da kiibik birim hiicre olmamal1 ve pikler arasinda

4 _4s
q9 4,

=3 gibi oran olugursa, simetrinin hekzagonal olma ihtimali vardir.

Tekrar oran tablosuna baktigimizda Tablo 3.11 boyle bir oranin olmadigini goriiriiz. Bu

durumda Pentoxfylline maddesinin hekzagonal sisteme ait olmadig1 anlagilir.

3.6.4. Rombohedral Test

Pentoxfylline numunesi icin yapilan islemler Boliim 3.4.4° de izlenen yol ile aynidir.
Yapilan islemler sonucunda hekzagonal yapiya uyan bir orana rastlamadigimiz i¢in

rombohedral yapiya uygun olmadigina karar verdik.

3.6.5. Ortorombik Test

Pentoxfylline numunesinin Ortorombik sisteme ait olup olmadigini incelerken 3.4.5’ te

Amlodipin i¢in izledigimimz yol izlenir.
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Tablo3.14 Pentoxfylline Icin Fark Tablosu

Z
o

sin® @

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

20

21

22

00N WA W=

0.00433
0,01218
0,01313
0,01395
0,01744
0,01864
0,02952
0,03171
0,03559
0,03802
0,03936
0,04175
0,04351
0,04909
0,05267
0,05809
0,06132
0,06657
0,07006
0,07471
0,07807
0,08213
0,08773
0,09132
0,09452
0,11143
0,11370
0,11669
0,12533
0,12840
0,13899
0,15049
0,15327
0,15635
0,16437
0,18846
0,19965
0,21961
0,22433
0,26364
0,44517

0,00785
0,00883
0,00965
0,01311
0,00143
0,02519
0,02738
0,03126
0,03369
0,03503
0,03742
0,03918
0,04476
0,04834
0,05376
0,05699
0,06224
0,06573
0,07038
0,07374
0,07780
0,08344
0,08699
0,09015
0,10710
0,10937
0,11236
0,12100
0,12407
0,13466
0,14616
0,14894
0,15202
0,16004
0,18413
0,19532
0,21528
0,22000
0,25931
0,44084

0,00095
0,00177
0,00526
0,00646
0,01734
0,01953
0,02341
0,02584
0,02718
0,02957
0,03133
0,03691
0,04049
0,04591
0,04914
0,05439
0,05788
0,06253
0,06589
0,06995
0,07555
0,07914
0,08234
0,09925
0,10152
0,10451
0,11315
0,11622
0,12681
0,13831
0,14109
0,14417
0,15219
0,17628
0,18747
0,20743
0,21215
0,25146
0,43295

0,00082
0,00431
0,00551
0,01639
0,01858
0,02246
0,02489
0,02623
0,02862
0,03038
0,03596
0,03954
0,04496
0,04819
0,05344
0,05693
0,06158
0,06494
0,06900
0,07460
0,07819
0,08139
0,09830
0,10057
0,10356
0,11220
0,11527
0,12586
0,13736
0,14014
0,14322
0,15124
0,17533
0,18652
0,20648
0,21120
0,25051
0,43204

0,00349
0,00469
0,01557
0,01776
0,02164
0,02407
0,02541
0,02780
0,02956
0,03514
0,03872
0,04414
0,04737
0,05262
0,05611
0,06076
0,06412
0,06812
0,07378
0,07737
0,08057
0,09748
0,09975
0,10274
0,11138
0,11445
0,12504
0,13654
0,13932
0,14240
0,15042
0,17451
0,18570
0,20566
0,21038
0,24969
0,43122

0,00120
0,01208
0,01427
0,01815
0,02058
0,02192
0,02431
0,02607
0,03165
0,03523
0,04065
0,04388
0,04913
0,05262
0,05727
0,06063
0,06469
0,07029
0,07388
0,07708
0,09395
0,09626
0,09925
0,10789
0,11096
0,12155
0,13305
0,13583
0,13891
0,14693
0,17102
0,18221
0,20217
0,20689
0,24620
0,42773

0,01088
0,01307
0,01695
0,01938
0,02072
0,02311
0,02487
0,03045
0,03403
0,03945
0,04268
0,04793
0,05142
0,05607
0,05943
0,06349
0,06909
0,07268
0,07588
0,09279
0,09506
0.09805
0.10669
0.10976
0.12035
0.13185
0.13463
0.13771
0.14573
0.16982
0.18101
0.20097
0.20569
0.24500
0.42653

0,00219
0,00607
0,00850
0,00984
0,01223
0,01399
0,01957
0,02315
0,02857
0,03180
0,03705
0,04054
0,04519
0,04855
0,05261
0,05821
0,06180
0,06500
0,08191
0,08418
0,87170
0,09581
0,09888
0,10947
0,12097
0,12375
0,12683
0,13483
0,15894
0,17013
0,19009
0,19481
0,23412
0,41565

0,00388
0,00631
0,00765
0,01004
0,01180
0,01738
0,02096
0,02638
0,02961
0,03486
0,03855
0,04300
0,04636
0,05042
0,05602
0,05961
0,06281
0,07972
0,08199
0,08498
0,09362
0,09669
0,10728
0,11878
0,12156
0,12464
0,13266
0,15675
0,16794
0,18790
0,19262
0,23193
0,41364

0,00243
0,00377
0,00616
0,00792
0,01350
0,01708
0,02250
0,02573
0,03098
0,03447
0,03912
0,04248
0,04654
0,05214
0,05573
0,05893
0,07584
0,07811
0,08110
0,08974
0,09281
0,10340
0,11490
0,11768
0,12076
0,12878
0,15287
0,16406
0,18402
0,18874
0,22805
0,40958

0,00134
0,00373
0,00549
0,01107
0,01464
0,02007
0,02330
0,02855
0,03204
0,03669
0,04005
0,04411
0,04971
0,05330
0,05650
0,07341
0,07568
0,07867
0,08731
0,09038
0,10097
0,03802
0,11525
0,11833
0,12635
0,15044
0,16163
0,18159
0,18631
0,22562
0,40715

0,00239
0,00415
0,00973
0,01331
0,01873
0,02196
0,02721
0,03070
0,03535
0,03871
0,04277
0,04837
0,05196
0,05516
0,07207
0,07434
0,07733
0,08597
0,08904
0,09963
0,11113
0,11391
0,11699
0,12501
0,14910
0,16029
0,18028
0,18497
0,22428
0,40581

0,00176
0,00734
0,01092
0,01634
0,01957
0,02482
0,02831
0,03296
0,03632
0,04038
0,04598
0,04957
0,05277
0,06966
0,07195
0,07524
0,08358
0,08665
0,09724
0,10874
0,11152
0,11460
0,12262
0,14671
0,15790
0,17786
0,18258
0,22189
0,40342

0,00558
0,00916
0,01458
0,01782
0,02306
0,02655
0,03120
0,03456
0,03862
0,04422
0,04781
0,05101
0,06792
0,07019
0,07318
0,08182
0,08489
0,09548
0,10698
0,10976
0,11286
0,12086
0,14495
0,15614
0,17610
0,18082
0,22013
0,40166

0,00358
0,00900
0,01223
0,01743
0,02097
0,02562
0,02898
0,03304
0,03864
0,04223
0,04543
0,06234
0,06461
0,06760
0,07624
0,07931
0,08981
0,10140
0,10418
0,10726
0,11528
0,13937
0,15056
0,17052
0,17524
0,21455
0,39608

0,00542
0,00865
0,01390
0,01739
0,02204
0,02540
0,02946
0,03506
0,03865
0,04185
0,05876
0,06103
0,06402
0,07266
0,07573
0,08632
0,09782
0,10060
0,10368
0,11170
0,13579
0,14698
0,16694
0,17166
0,21097
0,39250

0,00323
0,00848
0,01197
0,01662
0,01998
0,02404
0,02964
0,03323
0,03643
0,05334
0,05561
0,05860
0,06724
0,07031
0,08090
0,09240
0,09518
0,09826
0,10628
0,13037
0,14156
0,16152
0,16624
0,20555
0,38708

0,00525
0,00875
0,01339
0,01675
0,02081
0,02641
0,03000
0,03320
0,05011
0,05238
0,05537
0,06401
0,06708
0,07767
0,08917
0,09195
0,09503
0,10305
0,12714
0,13833
0,15829
0,16301
0,20232
0,38385

0,00349
0,00814
0,01150
0,01562
0,02116
0,02475
0,02795
0,04486
0,04713
0,05012
0,05876
0,06183
0,07242
0,08392
0,08670
0,08978
0,09780
0,12189
0,13308
0,15304
0,15776
0,19707
0,37806

0,00465
0,00801
0,01207
0,01767
0,02126
0,02446
0,04137
0,04364
0,04663
0,05527
0,05834
0,06893
0,08043
0,08321
0,08629
0,09431
0,11840
0,12959
0,14955
0,15427
0,19358
0,37511

0,00336
0,00742
0,01302
0,01661
0,01981
0,03672
0,03899
0,04198
0,05062
0,05369
0,06428
0,07578
0,07856
0,08164
0,08966
0,11375
0,12494
0,14490
0,14962
0,18893
0,37046

0,00406
0,00966
0,01325
0,01645
0,03336
0,03563
0,03862
0,04726
0,05033
0,06092
0,07242
0,07520
0,07828
0,08630
0,11039
0,12158
0,14154
0,14626
0,18557
0,36710

0,00560
0,00919
0,01239
0,02930
0,03157
0,03456
0,04320
0,04627
0,05686
0,06836
0,07114
0,07422
0,08224
0,10633
0,11752
0,13748
0,14220
0,18151
0,36304
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NO | sin’4 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44
1 0.00433

2 0,01218

3 0,01313

4 0,01395

5 0,01744

6 0,01864

7 0,02952

8 0,03171

9 0,03559

10 | 003802

11 | 003936

12 | 004175

13 | 004351

14 | 004909

15 | 005267

16 | 005809

17 | 006132

18 | 006657

19 | 0.07006

20 | 007471

21 | 007807

22 | 008213

23 | 008773

24 | 009132 0,00359

25 | 009452 000679  0,00320

26 | 011143 002370 002011  0,01691

27 | 011370 002597 002238 001918  0,00227

28 | 011669 00289 002537 002217  0,0526  0,00299

29 | 012533 003760 003401 003081 00139 001163  0,00864

30 | 012840 004067 003708 003308 001697 001470  0,01171  0,00307

31 | 013899 005126 004767 004470 002756 002559 002230 001366  0,01059

32 | 015049 006276  0,05917  0,05597  0,3906 003679  0,03380 002516  0,02209  0,01150

33 | 015327 006554 006195 005875 004184 003957 003658 002794 002487 001428  0,00278

34 | 015635 006862 006503 006183 004492 004265 003966 003102 002795 001736  0,00586  0,00308

35 | 016437 007664 007305 006985 005294 005067 004768  0,03904 003597 002538 0,01388 001110  0,00802

36 | 018846 0,10073  0,10971  0,0939%4 007703 007476 007177 006313  0,06006 004947  0,03797 003519 003211  0,02409

37 | 019965 011192  0,10833  0,10513 008822 008595 008296 007432 007125 006066 004916 004638 004330 003528  0,01119

38 | 021961 013188 0,12829  0,12509  0,10818  0,10591  0,10292  0,09428 009121  0,08062 006912  0,06634 006326 005524 003115  0,0199%
39 | 022433 013660 0,13301  0,12981  0,11290  0,11063  0,10764  0,09900  0,09593  0,08534  0,07384 007106 0006798 00599 003587  0,02468  0,00472
40 | 026364 017591 017232 0,16912  0,15221  0,14994  0,14695  0,13831  0,13524  0,12465  0,11315  0,11037  0,10729 009927  0,07518  0,06399  0,04403  0,03931
41 | 044517 035744 035385 035065 033374 033147 032848 031984 031677 030618  0,29468 029190  0,28882  0,28080  0,25671 _ 0,24552  0,22556 _ 0,22084 _ 0,18153
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Pentoxfylline i¢in Fark tablosuna 3.14 baktigimizda, burada tekrarlanan farklar oldugu tespit
edilir. Bunlara Tablo3.15’de Farklarin Frekansi olarak gruplandi. Tablo+ 0,0004 hata payi ile

olusturuldu.

Tablo3.15 Farklarin Frekansi

sin’ 0 i1 |Tekrar Sayisi
0,03563
0,03860
0,02540
0,00540
0,00320
0,02850
0,00850
0,01160
0,10660
0,00220
0,00750
0,04410
0,12150
0,02070
0,08190
0,06460
0,08480
0,00270

NWWAAMDMAEBAMAEDMOOOOOOOOO®O N O ©

Bu degerleri kullanarak numunenin ortorombik yapida olup olmadigi analitik yontemle

inceleyelim.

En ¢ok tekrar eden say1 0,03563 diir. Bu sayiy1 sin” 8, =0,03563 olarak indislersek
sin” 8, = Ah’ + Bk” + CI’

Ortorombik kristal yapi icin Bragg yasasi olmak iizere; 200, 300, 400 gibi diizlemleri

indislemeye caligirsak;

sin” 6, = Ah* + Bk® + CI> =1A=0,03563 Yok
sin” 6,,, = Ah” + Bk* + CI* =4A=0,14252 Yok
sin” 6,,, = Ah* + Bk + CI* =9A=0,32067 Yok
sin® 8,,, = Ah’ + Bk* + CI’ =16A=0,57008 Yok

Higbir diizlemi indisleyemedik. Diger en ¢ok tekrar eden fark degeri 0,0386 y1 A olarak kabul
ettigimizde yine pikleri indisleyemedik. Bir bagka deger olan 0,0254 ii A olarak kabul ederek

islemlere devam edelim.

sin” 8,,, = Ah® + Bk” + CI” =1A=0,0254 Yok
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sin® 8,,, = Ah® + Bk” + CI* =4A=0,1016 Yok
sin” 8,,, = Ah® + Bk* + CI> =9A=0,2286 Yok
sin’ 8,,, = Ah® + Bk® + CI> =16A=0,4064 Yok

Sectigimiz bu degerlerde hi¢bir pik indislenemedi.
A degeri olarak 0,0054 1 sectigimizde de herhangi bir pik indislenememistir. 0,0032 ve
farklar frekansi tablosundaki diger degerlerle yaptigimiz islemler sonucu pikler

indislenemediginden Pentoxfylline numunesinin ortorombik yapida olmadigini séyleriz.

3.6.6. Monoklinik Test

Birinci numunemizin Monoklinik olup olmadigini incelerken, monoklinik simetrikli bir
maddeyi indislemenin zorlugundan s6z ettik. Monoklinik sistem i¢in yiizeyler arasi iligki:

1 1

D h—2+£+2—hlcos,b’
2t ac k?

a K
sin” 3 b’

olarak tanimlanmisti. Buradaki Pentoxfylline maddesini incelerken Boliim 3.6.6° da takip
ettigimiz yolu takip edecegiz.
Pentoxfylline numunesi i¢in yapilan Farklar Tablosu 3.14 incelendigi zaman 1,2,3,4,5 kat1
oldugu gozlendi.
k=0 i¢in
4,5 — %o = 2D, =0,00551
Yukaridaki ifadeye gore D=0,00275 degerini alir, A degeri icin
q100 =A=0,00433 kabulii yapilirsa

¢ =A+C—-D

0,01218=0,00433+C-0,00275
C=0,01055
Buldugumuz bu degerle herhangi bir pik indisleyemedik. Yaptigimiz kabullerin yanls

oldugunu gorerek k=1 diizlemleri icin C,A,B sabitlerini bulmaya calisalim.

9y~ 9 = 2D,,=0,00551
G0 =A+B=0,00433

q,; =A+B+C+D
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0,01218=0,00433+C+0,0027
C=0,00518

Bu degerde herhangi bir pik indisleyemedik.

Qo =4C =0,02072

Goos =9C =0,04662
Degerleride herhangi bir pik’e karsilik gelmediginden islemlerimize son verdik.
Pentoxfylline i¢in hazirlanan fark tablosunda 0,00349 fark degerininde 1,2,3,4,5 kat1
olduguna rastlandi.
k=0 icin

4, — % =2D,,=0,00349

D =0,00174

G100 = A =0,00433 kabulii yapilirsa

G =A+C—-D

0,01218=0,00433+C-0,00174
C=0,0095 degeri bulunur.
Bulunan degerle herhangi bir pik indislenemediginden k=1 diizlemleri i¢in yeni kabuller

yapariz.

g0 =A+B=0,00433
q,; =A+B+C+D

0,01313=0,0043+C+0,00174
C=0,0073
Bu degerlerde herhangi bir pik indislenemedi. Bu sonuglar dogrultusunda numunenin

monoklinik yapida olmadig1 sonucuna varildi.

4.6.7 Triklinik Test

Triklinik sistem simetrisi en diisiik olan kristal yapidir. Burada birim hiicre eksen uzunluklari
farkli oldugu gibi eksenler arasindaki agilarda birbirinden ve doksan derece farklidir. Bu

durumda alt1 bilinmeyen parametreyi belirlemek i¢in toz kirinim deseni verileri yetersiz kalir.

Pentoxifyline’in diger kristal sistemlere uymadig1 anlasildigindan Triklinik yapida olduguna

karar verdik. Bilgisayar verileriyle de bu sonucumuz dogrulanmistir. TREOR90 programi
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sonucunda elde ettigimiz birim hiicre parametreleri ve diger sonuglar Tablo 3.16’de

gosterilmistir. Tablo 3.17°de de pentoxifylline icin TREOR90 programi giris kiitiigii

goriilmektedir.
Tablo.3.16 TREOR90 Bilgisayar Programi Verileri
A = 7.181425 _00B210 A ALFA = 92.011734 .047716 DEG
B = T7.58E871 .00223% A BETA = £0.024284 .081831 DEG
C = 13.64B06% .012520 A GAMMA =110.729874 .024103 DEG
UNIT CELL VOLUME =  533.30 A**3
H K L 33T-0BS S89T-CALC DELTA ITH-OBS ZTH-CALC D-OBS
@ 0 1 .004380 .00437%  _000000 2 7.58%  7.58% 11_6£338
@ 1 0 .01218% .012151 .000038 12.677 12.657 69772
1 0 1 .013171 .013168 .000003 13.180 13.17% &.7119
@ 1 1 .0l3ggz .013977  _000014 13.587 13.57% 6.5121
-1 1 0 .01B€B3 .018697 -.000015 15.712 15.718 5.6356
1 0 3 .029530 .029660 -_00012% 13.790 19.834 4_4825
-1 o0 1 .031714 .021711 _000003 20.516 20.515 4.3255
1 1 2 _.03566€ .035594 _000072 21.772 21.750 4.0788
1 -1 3 .03B027 .037955 000072 22.490 22.468 3.9502
@ 0 3 .03gaE€ .039414 -_000047 22.888 22.902 3_BE24
1 1 0 .041772 041725 000047 23.587 23.573 3_7T6E9
-1 2 0 .043517 .04363€ -—_000113 =24.082 24.115 3. 6926
.048100 25._£04 3.47&3
2 0 2 _.052685 .052673 .000012 26.53% 2E6.536 3_3560
- R .052808 26_571
1 -2 3z .052821 26_574
e . R | .057928 27._854
2 b 1 .058078 27_890
o -2 1 _05B092 .058087 000005 27.894 27.8%3 3. 1960
-2 1 0 .06132€ _061365 -—_000033 2B.€76€ 2B.€85 3.1105
.0EESED 29907 2_9853
@ 0 4 070072 .0TO0ES 000004 30.700 30.6%% 2.9100
-2 2 0 .074732 .0747%0 -—.0000S8 31.730 31.743 Z_B17H
-1 1 3 .078091 _0TH2EE —._000177 32.454 232.4%2 2_75E5
i = 3 .078455 22_53z
.0Bz18z2 23.3z20 2_ €563
087740 34_4E0 2_ €005
2 -2 4 .091327 .091108  _00021% 35.180 35.136 2_5489
1 -1 5 .094552 .09458€ -—_000034 35.81€ 35.823 2.5051
2 1 5 _.11143€ .111425 _000010 39.002 39.000 23075
g @ .111558 3g.024
a -2 3 .113a51 393439
-1 3 2 .113705 .113621 _0000B4 39.413 39.398 2.2844
-1 -1 3 .116€97 .11€610 _000087 39.950 39.934 2._2549
2 -2 5 .117084 40.019
@ 3 3 .125927 .125797 _000130 41.570 41.548 2.1707
1 1 & .128421 .12843€ -_000015 41.99% 42.001 2._1435
2 -3 4 .13901% .13%045 -_000026 43.783 43.78E 2_0&60
B -2 4 .133082 £3.785
- S TR | .139108 53._738
1 3 3 _.150524 .150584 -_000060 45.657 45.667 1_9854
2 0 € .153281 .153313 -.000032 46.097 4€.102 1_9675
1 -3 4 _.15€377 .15€4%0 -_000114 4£.587 4€.€05 1.9479
T S .164018 47_781
1 3 4 .1€4407 .1€4310 _000097 47.841 47.82€ 1.8938
@ 4 1 _18B4BZ .1BB581 -_00009% 51.462 51.476 1.7743
.189€85 53.085 1.7238
.218E82 55.835 16436
4 0 & _224107 5&.510
1 0 B .224381 .224165 _000217 56.548 56.518 1_6262
.2E3E4E 5&.548 1.5002

445183 £1_780 1.1545
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Tablo.3.17 Pentoxifyline TREOR90 Programi Giris Kiitiigii

pentoxifyline
11,69984
697.717
672.220
652.037
583.247
564.090
448.254
432.548
407.878
395.017
388.237
376.894
369.256
347.632
335.596
319.596
311.055
298.529
290.995
281.778
275.651
268.686
260.052
254.894
250.509
230.753
228.439
225.491
217.070
214.952
206.596
198.544
196.750
194.793
189.976
177.429
172.380
164.362
162.617
150.020
115.449

CHOICE=4,
VOL=-600,
END*
0.00
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4.SONUC VE TARTISMA

Calismalarimizin analitik ve bilgisayar programlari sonug¢larinin uyumlulugunu géstermek
icin Amlodipin Besilat ve Pentoxifylline’in kirinim deseni verileri kullanildi. Bu verilerden
yararlanarak numunelerimizin hangi kristal sistemine ait oldugu ve birim hiicre paremetreleri
hem analitik hem de TREORO90 bilgisayar programi ile hesaplandi. Amlodipin Besilat i¢in
analitik metotla ortorombik kristal yap1 ve birim hiicre parametreleri a=20,228 810%, b=15,2540
A, ¢=9,20001 A olarak bulundu. Bu paremetre degerleri TREOR90 programinda
=20,22185A, b=15,2660A, ¢=9,2017A olarak bulundu. Burada da numunenin ortorombik
yapida oldugu tespit edildi. Sonuglarin birbiriyle uyumlu oldugu goriilmektedir.

Pentoxifylline i¢in analitik metotla ¢calismamiz esnasinda bu numunenin kirinim deseni
verilerinden faydalanarak sirasiyla kiibik, tetragonal, hekzagonal, rombohedral, ortorombik ve
monoklinik test asamalar1 denendi. Bu basamaklardaki kristal yapiya uymayan
Pentoxifylline’in triklinik yapida olduguna karar verdik. TREORO90 bilgisayar programi
sonuglart da 6ngoriimiizii dogruladi ve numunenin Triklinik yapida oldugunu gosterdi.
Buradan ¢ikan sonuclarda Pentoxifylline icin birim hiicre paremetreleri a=7,181425A,

b=7,588871A, c=13,648069A 0:=92,011734°, B=60,02428°, y=110,729874° olarak bulundu

Calismamizda kristal sistemini ve birim hiicre parametlerini tespit ettigimiz Amlodipin
Besilat ve Pentoxifylline ila¢ sanayinde ticari olarak kullanilmakta olan iki ilag etken
maddesidir. Amlodipin Besilat hipertansiyon ilaclarinda, Pentoxifylline ise damar tikanikligi
ile ilgili hastaliklarda etkin olarak kullanilmaktadir. Bu maddelerin kristal sisteminin ve birim
hiicre parametrelerinin tespit edilmesi kristalografi ve farmokoloji ile ilgili daha ileriki

caligmalarda alt bir basamak teskil edecektir.
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X-ISINLARI TOZ KIRINIM YONTEMIiYLE AMLODOPIN
BESILAT’IN KRISTAL PARAMETRELERININ
INCELENMESI
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Bu ¢aligmada X-Ismnlar toz kinmim yéntemi kullamilarak Amlodipin Besilat’in
kristal sistemi ve birim hiicre parametreleri bulunmaya calisilmistir. Amlodipin
Besilat hipertansiyonlu hastalarda kan basincini diizenlemek amaciyla kullanilan bir
ilag etken maddesidir. Amlodipin Besilat’in toz kirmim deseni Bruker AxsDR
Advance marka X-Isinlart toz difraktometresinde cekildi. Kinmim deseni
verilerinden elde edilen sin’@ ve dalgaboyu A(1.5406 A) degerleri kullamilarak once
analitik yontemle daha sonra da TREOR90 bilgisayar program  kullamilarak
Amlodipin Besilat’in kristal sistemi ve birim hiicre parametreleri bulundu. Analitik
yontemle bulunan sonuglar: Kristal sistemi: Ortorombik. Birim hiicre parametreleri:
a=20.2288A, b=15.25404, ¢=9.2000A, «=90°, B=90°, y=90°. TREOR90 bilgisayar
programi kullanilarak bulunan sonuglar: Kristal sistemi: Ortorombik. Birim hiicre
parametreleri: a=20.2218+0.0185 A, b=15.2660+0.0075 A, ¢=9.2018£0.0050 A,
a=90°, B=90°, y=90°,
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