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ÖZET 

EU İÇEREN MALZEMENİN ELDE EDİLMESİ VE TEK KRİSTAL 

YAPISININ İNCELENMESİ 

YÜKSEK LİSANS TEZİ 

ORHAN ORÇUN İNAN 

BALIKESİR ÜNİVERSİTESİ FEN BİLİMLERİ ENSTİTÜSÜ 

FİZİK ANABİLİM DALI 

(TEZ DANIŞMANI:PROF. DR. HÜLYA KARA SUBAŞAT) 

BALIKESİR,  EYLÜL - 2017 

 

 

Deneysel olarak yapılan bu tez çalışmasında 5-Sülfosalisilik asit dihydrate 

ve Eu(III) tuzu kullanılarak 3 boyutlu özelliklere sahip metal organik çerçeveler 

içeren O1 kompleksi (C7H7EuO8S) hidrotermal yöntem kullanılarak 

sentezlenmiştir. O1 kompleksinin yapısal analizi ise tek kristal X-ışını kırınımı 

yöntemi ile yapılmıştır. Yapı analizi sonucunda, atomların konum ve sıcaklık 

parametreleri, atomlar arası bağ uzunlukları, bağ açıları, düzlem oluşturan atom 

grupları ve bu düzlemler arası bükülme açıları bulunarak kristal yapı duyarlı bir 

şekilde tanımlanmıştır. 

Elde edilen Eu(III) tabanlı malzeme manyetik ve fotolüminesans gibi 

dikkat çekici özelliklere sahip olduğu için sahip olduğu için optik haberleşme, 

medikal teşhis ve diğer birçok teknolojik alanda potansiyel uygulama alanına 

sahip olabilir. 

 

 

 

ANAHTAR KELİMELER: Hidrotermal yöntem, Kristal yapı, Eu, O1 

kompleksi. 
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ABSTRACT 

OBTAINING MATERIAL WITH EU AND INVESTIGATION OF THE 

SINGLE CRYSTAL STRUCTURE 

MSC THESIS 

ORHAN ORÇUN İNAN 

BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE 

PHYSICS 

 

(SUPERVISOR:PROF.DR. HÜLYA KARA SUBAŞAT) 

BALIKESİR, SEPTEMBER 2017 

 

In this experimental study, 3-dimensional complex (C7H7EuO8S), O1 

containing metal organic frameworks was synthesized using 5-Sulfosalicylic acid 

dihydrate and Eu(III) salt by hydrothermal method. Structural analysis of the O1 

complex was performed using a single crystal X-ray diffraction method. As a 

result of the structural analysis, the position and temperature parameters of atoms, 

bond lengths, bond angles, groups of plane forming atoms and dihedral angles 

between these planes have been found. Thus, the crystal structure has been 

determined with great precision. 

Since the obtained Eu(III) based material possesses remarkable properties 

such as magnetism and photoluminescence, it can have potential application areas 

of optical communication, medical diagnosis and many other technological fields. 

 

KEYWORDS: Hydrothermal method, Crystal structure, Eu, O1 complex. 
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1. GİRİŞ 

Yapılan yüksek lisans tez çalışması içerisinde; 5-Sulfosalicylic acid dihydrate 

(5-SSA) çok dişli ligandı ve Eu(III) nadir toprak elementi kullanılması ile Europium 

Metal Organik Çerçeve içeren O1 (C7H7EuO8S)  kompleksinin elde edilmesi ve 

yapısal olarak analizi amaçlanmıştır. 

Son yıllarda koordinasyon polimerleri, yalnız ilgi çekici topolojileri ve çeşitli 

yapıları için değil aynı zamanda manyetizma, parlaklık, gaz depolama, ayırma, 

kataliz, doğrusal olmayan optik özellikler, vb. gibi ilgi çekici kimyasal ve fiziksel 

özellikleri için hızlı büyüyen bir alan olmuştur [1-5]. Özellikle yeni yapılar ve ilginç 

fotolüminesans ve manyetik özellikler gösteren çok sayıda koordinasyon polimerleri 

yoğun şekilde araştırılmıştır [6-9]. 

4f elektronlardan kaynaklanan güçlü lüminesans yapan bu iyonlar, teknolojik 

cihazların geliştirilmesi için ilgi çekici ve dikkat çekici özelliktedir Buna ilaveten, 

Eu(III) bileşikleri, görünür bölgede güçlü kırmızı ışıma yaparlar, bundan dolayı 

biyolojik problar için iyi adaydırlar.  
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2. KURAMSAL TEMELLER 

2.1 Metal Organik Çerçeveler 

90’lı yılların sonuna doğru ortaya çıkarılan yeni gözenekli bileşenler ile 

organik, inorganik çerçeveler gözenekli malzeme yapısını alanı etkisine almış 

bulunmaktadır. Ortaya çıkarılan bu tür yapılara genellikle gözenekli koordinasyon 

polimerleri ya da metal organik çerçeveler adı verilmiştir [10]. Şekil 2.1’ de MOÇ’ 

lerin oluşumu şematik olarak gösterilmiştir. 

 

Şekil 2.1: Metal organik çerçeveler bileşenleri ve 1-boyutlu, 2-boyutlu ve 3-boyutlu metal organik 

çerçevelerin oluşumunun gösterimi. 

Metal organik çerçeveler gözenek yapılarının oluşumuna göre 1-D, 2-D ve 3-

D olmak üzere birçok yapı motiflerine sahiptir [11]. Günümüzde baktığımız zaman 

metal organik çerçeveler ile yapılan çalışmaların büyük bir kısmı geçiş metalleri ile 

yapılmıştır. Metal organik çerçevelerin yapı tasarımında çokça kullanılan organik 

bağlayıcı molekülleri bipiridil veya karboksilat tabanlı türlerdir [12]. 
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Metal Organik Çerçevelerin bazı potansiyel uygulama alanları şöyledir; 

 Optik, 

 Manyetik ve Elektronik, 

 İyon değişimi, 

 Gaz depolama[13] ve ayırma, 

 Kimyasal sensör olabilme[14], 

 Polimerleştirme, 

 İlaç dağıtmadır[15]. 

2.2 Lantanitler 

Nadir toprak elementleri sahip olduğu belirli özelliklerden dolayı toprakta az 

miktarda bulunurlar. Geçiş metallerinin art arda oluşan serisini oluşturmaktadır. Bu 

oluşum genel olarak 14 elementle isimlendirilir. (Şekil 2.2). Kimyasal olarak çok 

sayıda benzerliği bulunan bu elementlerin atom numaraları 57 ile 71 aralığında 

değişmektedir. Lantanitlerin önemli olan özellikleri, elektronların belirli bir düzende 

değişiminin sağlanması için sadece 4f orbitaline elektronların katılım göstermesiyle 

gerçekleşmektedir.  

 

Şekil 2.2: Periyodik cetvel ve kullanılan lantanit elementinin gösterimi. 
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2.3 X-Işınları 

 X-ışınlarının dalga boyu 0.1100 Å aralığında olup γ-ışınları ile ultraviole 

(mor ötesi) bölge arasında kalırlar (Şekil 2.3)[16]. 

 

Şekil 2.3: Elektromanyetik spektrum diyagramında x-ışınlarının gösterimi. 

Hızlandırılmış elektronların ağır atom çekirdekleri yanından geçerken ani 

yavaşlama eğilimi göstermesi ve enerjisinin büyük bir kısmını x-ışınına 

dönüştürmesi ile elde edilir (Şekil 2.4). Flamaya gönderilen akımlar elektron 

yaymaya başlar ve bu elektronlar hedef olarak bulunan metale doğru hızlandırılır. 

Metal hedefe çarpan elektronlar ise x-ışını yaymaya başlar. 

Şekil 2.4: X-ışını oluşumunun şematik gösterimi. 

 



5 

 

Gelişen olaylar neticesinde yüksek hızda elektron çekirdeğin yakınından 

geçtiğinde, çekirdeğin sahip olduğu çekim kuvveti etkisiyle elektron saptırılarak bir 

ivmelenmeye neden olur. Hızlandırılan yük de elektromanyetik ışıma yaparak bir 

foton salınır. Elde edilen bu ışınım Bremsstrahlung X-ışını (Frenleme ışınım) olarak 

bilinir. Bu da sürekli bir x-ışını spektrumuna neden olur  (Şekil 2.5) [17]. 

                       

Şekil 2.5: Sürekli x-ışınları gösterimi. 

Yüksek hızda ilerleyen elektronlar hedef maddeye ulaştığından,çarptığı hedef 

maddeden bir elektron koparır ve bu kopan elektronun yörüngedeki daha üst 

yörüngeden gelen elektron doldurur ve bu yörüngelerdeki enerji farkı kadar ışıma 

yapar. Bu oluşan yapıya karakteristik spektrum denir (Şekil 2.6) [18]. 

 

Şekil 2.6: Karakteristik x-ışınları gösterimi. 

K, L M, N seriler içinde gruplandırılan ve yer alan karakteristik spektrum 

enerjileri ve spektrum çizgilerine ait oldukları element sembolü, seri sembolü ve o 

serideki bir çizgiyi ifade eden sembolü açıklar. İvmelendirilmiş elektronlar iç 
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tabakada bulunan elektrona çarpar ve bu elektronlardan herhangi birini koparırlar. K 

tabakasında oluşacak bu elektron boşluğunu atomun üst tabakasından L 

tabakasındaki elektron doldurursa oluşan karakteristik x-ışını Kα, diğer herhangi bir 

üst tabakalardan birinden doldurulursa elektron boşluğu oluşan karakteristik x-ışını 

Kβ, L ve M karakteristik çizgileri de benzer şekilde oluşur (Şekil 2.7). 

  

Şekil 2.7: Orbitaller arasında elektron geçişi ve oluşan x-ışınlarının isimlendirilmesi. 

2.4 Kristal Yapı 

Kararlı ortamda büyümeye başlayan kristaller sonucunda oluşan yapı, 

birbirine benzemekte olan yapıtaşlarının art arda eklenmesiyle meydana gelir. Bu 

yapıtaşları atom veya atom gruplarından oluşmaktadır. Oluşan kristal yapı, atom 

gruplarının 3-boyutta tekrarlanmasıyla elde edilen bir örgüdür [19]. 

Kristal yapıyı tam olarak ortaya çıkaran Maxvon Laue, 19.yüzyılın başlarında 

X-ışınlarının kristaller üzerinden kırınıma uğratarak ortaya çıkarmıştır [20]. 

Kristaldeki atomlar birbirlerine göre bulunmakta olduğu yerlerin tekrarlı bir düzene 

sahiptirler. Uzayda işaretlenmiş olan herhangi bir atom merkez koordinatları, 

tekrarlanmakta olan nokta kümesinin meydana getirilmiş bir yapı ortaya çıkmaktadır. 

Ortaya çıkan yapı kristal kafesi olarak isimlendirilmektedir. Nokta kafesinin 

tekrarlanma özelliğine bağlı olarak, birim kafesin veya birim hücre şeklinde 

adlandırılan basit geometrilere indirgenmiş olarak açıklanabilir. Yapı içinde 
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tekrarlanmakta olan elemanlardan biri de birim hücredir. Farklı geometriye sahip 

olan birkaç tane birim hücre yapısı olabilmektedir. Hücre simetrisinin maksimum 

olması durumu birim hücre diye tanımlanmaktadır [21]. 

2.4.1 Örgü Kavramı ve Kristal Sistemleri 

Örgü noktalarının sonsuz sayıda bulunup düzgün bir şekilde 1D, 2D yada 3D 

boyutta düzenlenmesi hali örgüyü oluşturmaktadır. Örgü noktalarının çevreseli eşit 

olması ve kendine ait bağımsız desen her bir örgü noktasına motifin eklenmesi ile 

elde edilir (Şekil 2.8). 

 

Şekil 2.8: Sırasıyla 2-boyutlu kare örgü, tek atom veya atom grupları (motif). 

Kristal örgünün tanımlanmasında rol oynayan en küçük parça birim hücredir. 

Birim hücre, kristalde kendine ait tüm geometrik özelliklerine sahiptir [22]. Şekil 

2.9’ de gösterildiği gibi sadece bir birim hücrenin sahip olduğu büyüklük, orijinin 

seçildiği köşe tarafından itibaren (a, b, c) ve bunların vektörleri şeklinde 

tanımlanabilir. Vektörlerin boyutları (a, b, c) ve vektörlerin sahip olduğu aralarındaki 

açısal değerler (, , ) ile ifade edilmektedir [23]. 
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Şekil 2.9: Üç boyutta birim hücrenin eksen ve açılarının şematik gösterimi. 

Auguste Bravais’in yapmış olduğu çalışmalar sonucunda 14 farklı kafes 

yapısının ve 4 çeşit kafes şeklini gösteren, çeşitli kombinasyonları bulunan hücre 

parametreleri ile 7 kristal sisteminden oluşturulmaktadır. Tablo 2.2’ de kristal 

sistemleri ve bu sistemlere ait olan Bravais örgüleri verilmiştir [24]. 

             

Tablo 2.1: Bravais örgüsü ve kristal sistemleri. 
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2.4.2 X-Işını Kırınım Tekniği ve Bragg Yasası 

Kristal içinde bulunan atomlar arasındaki uzaklık ile eşit derecede dalga 

boyuna sahip olan X-ışınları kırınımına uğratılmaktadırlar. Elde edilen bu kırınım 

sonucunda, kırınım deseni alınarak kristal özelliği taşıyan maddelerin birim hücre 

parametreleri, kristal sistemine ait temel bilgiler sunmaktadır [25]. 

X-ışını kırınımları için önemli olan iki koşul bulunmaktadır:  

 Işığın dalga boyu ve düzlemler arası uzaklık aynı derecede olmalıdır,  

 Merkezlerde saçılma yapan düzgün tekrarlanabilir katmanlar elde 

edilmelidir. 

𝑛𝜆=2dsinθ ( Bragg yasası), n=1,2,3…               (2.1) 

Burada; 

  λ= x-ışını dalga boyu ve d = düzlemler arasındaki uzaklıktır. 

Uygun bir hızda gelen parçacık demeti üstte ve alttaki atomların düzleminden 

yansımaya uğrar. Alt düzlemden yansımaya uğrayan demet, üstte yansımaya uğrayan 

demetin ilerleme kat ettiği yoldan daha fazla yol kat etmektedir. Oluşan bu yol farkı, 

dalga boyunun sahip olduğu tam katlara eşit olduğunda, yapıcı girişim elde edilir. 

Yapıcı girişim şartları Bragg Yasası ile ifade edilir (Şekil 2.10). 

 

Şekil 2.10: Bragg yasasının gösterimi. 

Bragg yasasının θ açısının değerinde gerçekleşebilmesi sadece X-ışını 

kırınımı olayı için geçerlidir. λ her şeyden farklı olarak belirlenmektedir ve yansıma 

deneyleri içerisinde θ açısı direk ölçülme özelliğine sahip olduğundan, düzlemler 

arasında d uzaklığını hesaplayabilmek için (2.2) denkleminden yararlanılır. Yeni d 
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uzaklıklarının meydana getirilmesi kristalin döndürülmesiyle ortaya çıkan açılarla 

oluşur. 

n=1 için (2.2) eşitliği,  

 2dsinθ = λ ya da sinθ= λ/2d                   (2.2) 

şeklindedir. (Sinθ=1) Herhangi bir şekilde 1 den büyük değer alamayacağı için, 

kırınım deneyi ışınları dalga boyu, 

λ≤2d          (2.3) 

aralığında bulunmaktadır.  

2.5 Kristal Yapı Analizi 

Kristalden Bragg yasası kurallarına uygun bir şekilde kırınıma uğrayan X-

ışınlarının kırınım verilerinin değerlendirilmesi ile kristalin iç yapısı hakkında atomik 

düzeyde bilgiler (atomların konumları, atomlar arası uzunlukları, bağ açıları, ısısal 

titreşim hareketleri) elde edilebilmektedir. Kristallerden difraksiyona uğrayan X-

ışınları demetinin şiddeti, atomların sahip olduğu elektron adetine ve atomların birim 

hücre içindeki pozisyonlara bağlıdır. Şiddet verileri kullanılarak, yapılması zorunlu 

olan fiziksel ve geometrik reformlar yapıldıktan sonra yapıya ait olan etmenler ortaya 

çıkarılmaktadır [26]. 

2.5.1 Tek Kristal Difraktometresi 

 O1 tek kristalinin şiddet verileri Dokuz Eylül Üniversitesinde bulunan X-

ışınları tek kristal difraktometresi ile toplanmıştır. Agilent Xcalibur Eos 

Difraktometresi kristal yapının içyapısının belirlenmesinde kullanılmaktadır. Küçük 

olan moleküllerin molekül yapılarının çözülmesi, arıtılması, yüksek hassasiyeti, 

çözünürlük ve tek kristal yapıları incelenmektedir.  
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Agilent Xcalibur Eos difraktometresi; 

 X-ışını üretebilen tek dalga boyuna sahip x-ışını kaynağı, 

 Yüksek duyarlılığa bağlı değişen Eos CCD dedektörü, 

 4 eksene sahip olan kappa gonyometresi, 

 Yazılım kaynağı Cry AlisPro'dan oluşmaktadır. 

 

Şekil 2.11: Agilent Xcalibur Eos difraktometresinin gösterimi 

2.5.2 Kristal Yapı Faktörü 

Bragg yasası kurallarına uygun bir şekilde kırınıma uğrayan X-ışınları kristal 

tarafından saçılmaya uğramıştır. Atomlar tarafından saçılmış olan X-ışınları toplamı 

yapı faktörü şeklinde belirlenir ve her bir atom tarafından saçılmaya uğrayan X-

ışınları toplamına eşittir. Eşitlik (2.4)’ de gösterildiği gibi bu ifade; 

𝐹(ℎ𝑘𝑙) = ∑ 𝑓𝑗𝑒2𝜋𝑖(ℎ𝑥𝑗+𝑘𝑦𝑗+𝑙𝑧𝑗)𝑁
𝑗                        (2.4) 

 

hkl: Miller indisleri, 

fj: j. atomik saçılma etmeni, 

(xj, yj ve zj): j. atomun apsisleri, 

N: Birim hücrede bulunan atomların toplamı. 
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Denklemdeki fj çarpanı, Sinθ/λ’ya bağlı olarak değişmektedir. fj formülasyonu 

(2.5)’de verilmiştir [27]. 

𝑓 =
𝑎𝑡𝑜𝑚𝑑𝑎𝑛 𝑠𝑎ç𝚤𝑙𝑚𝑎 𝑔𝑒𝑛𝑙𝑖ğ𝑖

𝑏𝑖𝑟 𝑒𝑙𝑒𝑘𝑡𝑟𝑜𝑛𝑑𝑎𝑛 𝑠𝑎ç𝚤𝑙𝑎𝑛 𝑑𝑎𝑙𝑔𝑎 𝑔𝑒𝑛𝑙𝑖ğ𝑖
                            (2.5) 

Kristalin her bir dönme işleminde X-ışınlarının kristale yeni bir (hkl) 

düzlemlerine uğrayarak burada belirli bir durumda kırınıma uğrar. X-ışınlarının 

şiddet ölçümleri (Ihkl), kırınım noktalarından saçılmaya uğrayarak elde edilmektedir. 

Ölçülerek elde edilen Ihkl değerleri kristalin sahip olduğu şiddet verilerini oluşturur. 

Bu şiddet verilerinin çeşitli bilgisayara programlarında değerlendirilmesi ise kristal 

yapının çözülebilmesine katkıda bulunur. 

2.5.3 Kristal Yapının Çözümlenmesi 

Kristal yapıların çözülmesi atomlar arasındaki bağ uzunlukları ve bağ 

açılarının belirlenmesi demektir. Atomların yoğunluğunun en yüksek olduğu 

seviyede konumları bulunabilir ve bu nedenden dolayı kristalin elektronların 

yoğunluk dağılım fonksiyonu bulunmuş olur. 

Tek kristal difraktometresi ile ölçülen X-ışınları şiddeti ve bu şiddet 

verilerinden yararlanarak gerekli olan düzeltmeler yapılarak yapı faktörleri elde 

edilmiş olur. Yapı faktörü tanımsal olarak elektron yoğunluğunu dağılım 

fonksiyonunun fourier dönüşümleridir.  

Elektron yoğunluğu dağılım fonksiyonu ise şu şekilde bulunur: 

 221
( , ,z) hkl i hx ky lzi

hkl

hkl

x y F e e
V

 
  

      (2.6) 

Burada; 

|Fhkl|: Yapı faktörü genliğinin mutlak değeri, 

Φ: Kırınım sonucu x-ışınları arasında olan faz farkıdır. 
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2.5.4 Kristal Yapının Arıtımı 

Atomların bulunduğu yerlerin ve tahmini konumlarının elde edilmesi için 

kristal yapının çözümlenmesi gerekir. Bu çalışmada kristal yapı çözümü OLEX2 

bilgisayar programı ile yapılmıştır. Kristal yapı çözümlendikten sonra oluşturulan 

yapıların içinde eksik atomları belirlemek için Fark Fourier Sentezi kullanılır. Arıtım 

işlemlerinin yapılmasında çok sıklıkla kullanılan en küçük kareler yöntemi, 

atomların sabit konumlarını elde etmek ve atomun kendine ait ısısal titreşim 

parametrelerini bulmak için kullanılmaktadır. 

2.5.4.1 Fark Fourier Yöntemi 

Fark Fourier Yöntemi kristal yapının tam olarak belirlenmesi için kullanılan 

bir yöntemdir. Şiddet verilerinden kaynaklanan bir data bulunmaktadır ve bu datadan 

elde edilen bir gözlenen yük yoğunluğu ortaya çıkarılmıştır. Yapı çözümü esnasında 

eksik ya da yanlış konumlarda bulunan atomlar kristal yapıda görülebilir. Bu 

atomları bulmak amacı ile fark fourier yöntemi kullanılır. Bu yöntemde elektron 

yoğunluğu eşitlik (2.7) ile ifade edilir. 

 
1

( ) ( ) ( ) ( )ölç hes ölç hes

hkl

r r r F hkl F hkl
V

         (2.7) 

2.5.4.2 En Küçük Kareler Yöntemi 

Yapı arıtımı çözümlenmesinde herhangi bir fiziksel büyüklüğün elde 

edilebilen birden fazla ölçümleri yapıldıktan sonra hesaplanabilen ve gözlenebilen 

yapı faktörleri arasındaki farklılıklar takip edilerek karşılaştırmalar yapı 

çözümlenmesinde bizi sonuca götürür. Sıcaklık, atomların sahip olduğu belirli 

parametrelerde küçük değişiklikler yapılarak en küçük kareler yönteminde kullanılır.  

2( )hkl hkl ölç hes

hkl

D w F kF                            (2.8) 

En küçük kareler yöntemi eşitlik (2.8) ile ifade edilir. Oluşan yansımaların 

tamamı üzerinden ağırlık çarpanları (w) hesaplanabilir.  
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Yapının doğru çözümlenmesini gösteren bazı parametreler bulunmaktadır: 

Bunlar sırası ile:  

1) Hesaplanabilir ve gözlenebilir yapı faktörlerinin arasındaki uyumları belirten 

R etmeni; 

 

 

2

2

( ( ) ( ) )

( )

göz hes

hkl

göz

hkl

F hkl F hkl

R
F hkl







   (2.9) 

 

2) wR etmeni; 

 

 

2

2

( ) ( )

( )

göz hes

hkl

göz

hkl

w F hkl F hkl

wR
w F hkl







   (2.10) 

R faktörünün 0.01 ile 0.10 arasında olması yapının doğru çözümlendiği anlamına 

gelir. Yapıda bulunan düzensizlikler ya da elde ettiğimiz verilerin iyi olmaması 

durumunda R değeri olması gerekenden büyük çıkabilir. 

 

3) Yapının sahip olduğu doğruluk derecesini belirlemek için kullanılan 

yerleştirme faktörü (S)’dür. Ağırlık faktörünün sahip olduğu standart sapması 

şeklinde gösterilebilir. 

 

 ( ) ( )

(S)
( )

göz hes

hkl

w F hkl F hkl

GOF
n m







    (2.11) 

Formülde; 

n: arıtma işlevinde bulunan değişken sayısının toplamı, 

m: arıtılmış olan değişken sayısının toplamı. 

S değerinin 1’e yakınlığı yapının arıtım kalitesinin iyi olduğunu gösterir [28]. 
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

3.1 Hidrotermal Sentez 

Hidrotermal kelimesi genel anlamıyla sulu çözelti içinde herhangi bir 

heterojen reaksiyonun normal şartlar altında çözünmeyen malzemelerin sıcaklık ve 

basınç uygulanarak reaksiyonda bulunmaları sonucunda kristal elde edilmesine denir 

[29]. Hidrotermal yöntemi kullanarak kristal büyümesinin ortaya çıkarılması adına 

farklı deneysel düzenekler kurulmuştur. Genel olarak ihtiyaç duyulan; 1- yüksek 

sıcaklık ve yüksek basınca dayanıklı reaktör (Şekil 3.1). 2- Sıcaklık ve zamana bağlı 

olarak kontrol edilebilen fırındır (Şekil 3.2) .  

 

Şekil 3.1: Reaktör oluşturan parçaları: (1) Alt baskı plakası, (2) Üst baskı plakası, (3) Korozyon diski, 

(4) Güvenlik diski, (5) Düşük ve yüksek basınç plakalarını dengeleyici yay, (6) Reaktörün 

dış kapağı, (7) Çözeltinin konulduğu teflon kap, (8) Paslanmaz reaktör kabı 
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Şekil 3.2: Reaksiyonun gerçekleştirildiği ve reaktörlerin içine konulduğu etüvün gösterimi. 

3.2 O1 Kristalinin Elde Edilmesi 

Malzeme sentezlenmesi işleminde kullanılmakta olan kimyasal maddeler 

Sigma&Aldrich ≥99% saflıkta bulunup ve çözücü ana temel madde olarak ise saf su 

kullanılmıştır. 

5-Sulfosalicylic acid dihydrate (0.4mmol, 0.101 g), Eu(III) chloride 

hexahydrate (0.4 mmol, 0.146 g) aynı anda 20 ml saf su içerisine ardı ardına 

eklendikten sonra 100C sıcaklıkta 30 dakika boyunca manyetik karıştırıcıda 

karıştırılmıştır. Karışım sonrasında elde edilen malzemenin çözeltinin pH değeri 3.5 

olarak elde edilmiştir. Daha sonra elde edilmiş olan çözelti malzemesi 23 ml’ lik parr 

asit reaktöre konularak reaksiyon işleminin gerçekleşmesi için 120 °C daki fırında 70 

saat bekletildi. Oluşan reaksiyon sonucunda sarı renkte tek kristaller elde edildiler. 

O1 tek kristalinin gösterimi Şekil 3.3’ de verilmiştir. 



17 

 

 

Şekil 3.3: Elde edilen O1 tek kristalinin görüntüsü. 

3.3 Kristal Yapının Çözümlenmesi ve Arıtılması 

Oluşturulan malzemenin tek kristal data verileri İzmir Dokuz Eylül 

Üniversitesine de bulunan AgilentXcaliburOes difraktometre makinesi ile 

sağlanmıştır. Toplanan bu veriler OLEX2 [30] (Şekil 3.4) bilgisayar programında 

kullanılarak O1 kristalinin yapı çözümü yapılmıştır. Daha sonra en küçük kareler 

yöntemiyle arıtma işlemi yapılarak atomların koordinatları, bağ uzunlukları, bağ 

açıları ve parametreleri hassas olarak elde edilmiştir. 

 

Şekil 3.4: OLEX2 programının bilgisayar görüntüsü. 
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4. ARAŞTIRMA BULGULARI 

4.1 O1 Kompleksinin Kristal Yapısı 

O1 kompleksinin ORTEP görünümü Şekil 4.1’ de, O1 kompleksinin çok 

yüzlü yapısı Şekil 4.2 de, O1 kompleksinin bir boyutlu zincir yapısı Şekil 4.3’ de, O1 

kompleksinin iki boyutlu görüntüsü Şekil 4.4’ de, O1 kompleksinin 3-D 

paketlenmesi Şekil 4.5’ de ve O1 yapısının birim hücre içindeki görüntüsü Şekil 4.6’ 

da verilmiştir. Komplekse ait kristalografik veriler Tablo 4.1’ de, yapıdaki atomların 

koordinatları ve izotropik rotasyon değişkenleri Tablo 4.2’de, anizotropik titreşim 

değişkenleri Tablo 4.3’ de, O1 yapısına ait Europium atom koordinasyonlarını ortaya 

çıkaran atomlar arasında ki seçilmiş olan bağ uzunlukları (Å) , bağ açıları (ᵒ) Tablo 

4.4’ de, O1 yapısına ait Europium atom koordinasyonlarını ortaya çıkaran atomlar 

arasında ki bükülme dereceleri (ᵒ) Tablo 4.5’de, O1 yapısına ait Hidrojen- bağ 

mesafeleri (Å), bağ dereceleri (ᵒ) ve atomların belirlinmiş pozisyonları (ᵒ) Tablo 4.6’ 

de gösterilmiştir. 

X-ışını kristal yapısı analizi O1 kompleksinin Pbcn ortorombik uzay 

grubunda kristallendiğini ve asimetrik durumda olan bir Eu(III) iyonu, bir 5-

Sülfosalisilik asit dihydrate ligandı, iki koordine halinde olan su molekülü ve bir 

serbest durumda bulunan su molekülünden oluştuğunu ortaya koymaktadır (Şekil 

4.1). Eu(III) atomu bozulmuş tek şapkalı anti-prizmatik kare geometriye sahiptir 

(Şekil 4.2). Eu(III) merkezinin çevresindeki sekiz koordinasyonu dört 5-

Sülfosalisilik asit dihydrate ligandının altı oksijen atomu ve koordine su 

moleküllerinin iki oksijen atomu ile tamamlanır. 
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Şekil 4.1: O1 kompleksinin ORTEP görüntüsü. 

 

Şekil 4.2: O1 kristalinin polihedron yapısı. 

Bağ uzunlukları ile bağ açıları değerleri incelendiğinde, 5-SSA ligandına 

bağlı bulunan oksijen atomlarının Eu-O sahip olduğu bağ uzunlukları 2.380 (10)-

2.645(10) Å, sülfonat grubuna bağlı olan oksijen atomlarının sahip olduğu bağ 

uzunlukları 2.381(10)-2.399(9) Å dur. En kısa Eu-O mesafesi 2.25 Å' a sahip Eu1-

O3 arasındaki bağdan kaynaklanmaktadır. Bütün bağ uzunlukları ve açıları benzer 

yapılarla karşılaştırılabilir [31-33]. 

Eu(III) iyonları karboksil ve sülfonat gruplarının oksijen atomları ile 

köprülenerek 1-D zincir oluştururlar. Zincir yapıdaki iki komşu Eu...Eu mesafesi 

4.654 Å dur. 5-SSA ligandlarının bitişik fenil halkaları, 3.71 Å luk dikey mesafeyle 

paralel olarak istiflenirler ve 2-boyutlu yapıyı oluştururlar. Ayrıca 1D zincirler5-SSA 

ligandı ile birlikte bağlanarak 2D dalga benzeri tabakalar oluştururlar. Bütün bu 

dalga benzeri yapılar, kuvvetli hidrojen bağ etkileşimi ile 3D mimariyle sonuçlanan 

yapıları oluştururlar. 
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Şekil 4.3: O1 kompleksinin bir boyutlu zincir yapısı. 

 

 

Şekil 4.4: O1 kompleksinin iki boyutlu görüntüsü. 
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Şekil 4.5: O1 kompleksinin 3-D paketlenmesi. 

 

 

Şekil 4.6: O1 yapısının birim hücre içindeki görüntüsü. 
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Tablo 4.1: O1 yapısının kristalografi verileri. 

Difraktometre XcaliburEos 

Molekül Formülü C7H7O8SEu 

Molekül Ağırlığı (g.mol-1) 403.15 

Sıcaklık (K) 293 

X-ışını ve Dalga Boyu,(MoKα),(Å) 0.71073 

Kristal Sistemi Ortorombik 

Uzay grubu Pbcn 

Birim hücre parametreleri a= 15.8832(13) Ǻ    α= 90° 

b=9.1963(6)Ǻ          β=90° 

c= 14.9987(11) Ǻ   γ= 90° 

Birim hücre hacmi [Å3] 2190.8 (3) Ǻ3 

Birim hücredeki molekül sayısı 8 

Kristalin yoğunluğu (Mg.m-3) 2.445 

Soğurma katsayısı [mm-1] 5.94 

θmin-θmak (°) 3.00,  26.40 

h,k,l aralığı -17<h<19 ;-10<k<11 ; -18<l<18 

Ölçülen yansıma sayısı 6434 

Bağımsız yansıma sayısı 2234 [Rint = 0.069] 

Gözlenen yansıma sayısı 1497 [I>2σ(I)] 

Arıtım Metodu Patterson Yöntemi 

S 0.99 

R1 0.072 

WR2 0.195 
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Tablo 4.2: O1 kompleks yapısında bulunan atomların apsisi (x104) ve izotropik rotasyon değişkenleri 

(Å2x103) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Atom X Y Z 𝑼𝒊𝒔𝒐
∗ /𝑼𝒆𝒒 

Eu1 0.22734(4)    0.44676(7)    0.64506(4) 0.0213(3) 

S1 0.6882(2)    0.3234(3)   0.5324(2)     0.0241(7) 

O1 0.2103(7)     0.5306(11)     0.7947(6)    0.041(3) 

O2 0.1418(6) 0.2797(10)     0.7281(6)    0.034(2) 

O3 0.3615(6)     0.5063(10)     0.6780(7)    0.0318(9) 

O4 0.3075(6)     0.2280(10)     0.6460(6)    0.0318(9) 

O5 0.4052(6) 0.0677(10)     0.6165(7)    0.0318(9) 

O6 0.7232(6)     0.4543(10)     0.4920(7)    0.0318(9) 

O7 0.7407(6)     0.2727(10) 0.6042(6) 0.0318(9) 

O8 0.6681(6)     0.2077(10)     0.4675(6)    0.0318(9) 

C1 0.3846(9) 0.1999(14)     0.6291(8)    0.026(3) 

C2 0.4506(8)  0.3124(14)    0.6235(8)  0.0265(12) 

C3 0.5280(8)     0.2764(15)     0.5876(8)    0.0265(12) 

C4 0.5919(9)     0.3758(14)     0.5777(8)    0.0265(12) 

C5 0.5756(9)     0.5203(14)     0.6003(8)    0.0265(12) 

C6 0.5006(9)     0.5586(14) 0.6356(8)    0.0265(12) 

C7 0.4331(9)    0.4601(14)     0.6463(8)    0.0265(12) 

H1A 0.2244 0.4632 0.8314 0.062 

H1B 0.1587 0.5538 0.8038 0.062 

H2A 0.0950 0.3208 0.7427 0.051 

H2B 

H3 

H5 

H6 

0.1678 

0.5371 

0.6167 

0.4931 

0.2536 

0.1811 

0.5907 

0.6544 

0.7759 

0.5694 

0.5910 

0.6537 

0.051 

0.032 

0.032 

0.032 
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Tablo 4.3: O1 kompleksinde bulunan atomların anizotropik ısısal titreşim değişkenlerinin elemanları 

(Å2x103) 

Atom U11 U22 U33 U12 U13 U23 
Eu1 0.0269(4) 0.0070(4) 0.0299(4) 0.0001(3) -0.0003(3) -0.0004(2) 
S1 0.0318(17) 0.0095(14) 0.0311(14) -0.0009(14) 0.0019(14) -0.0004(12) 

O1 0.059(7) 0.029(6) 0.036(5) -0.010(5) 0.008(5) -0.007(4) 
O2 0.054(5) 0.015(5) 0.033(5) 0.000(5) 0.002(4) -0.011(4) 
O3 0.037(2) 0.014(2) 0.0045(2) -0.0034(18) 0.0047(19) -0.0040(17) 

O4 0.037(2) 0.014(2) 0.045(2) -0.0034(18) 0.0047(19) -0.0040(17) 
O5 0.037(2) 0.014(2) 0.045(2) -0.0034(18) 0.0047(19) -0.0040(17) 
O6 0.037(2) 0.014(2) 0.045(2) -0.0034(18) 0.0047(19) -0.0040(17) 

O7 0.037(2) 0.014(2) 0.045(2) -0.0034(18) 0.0047(19) -0.0040(17) 
O8 0.037(2) 0.014(2) 0.045(2) -0.0034(18) 0.0047(19) -0.0040(17) 
C1 0.038(7) 0.012(6) 0.029(6) -0.003(6) -0.001(6) 0.000(5) 

C2 0.034(3) 0.011(3) 0.035(3) -0.002(2) -0.001(2) -0.002(2) 
C3 0.034(3) 0.011(3) 0.035(3) -0.002(2) -0.001(2) -0.002(2) 
C4 0.034(3) 0.011(3) 0.035(3) -0.002(2) -0.001(2) -0.002(2) 

C5 0.034(3) 0.011(3) 0.035(3) -0.002(2) -0.001(2) -0.002(2) 
C6 0.034(3) 0.011(3) 0.035(3) -0.002(2) -0.001(2) -0.002(2) 
C7 0.034(3) 0.011(3) 0.035(3) -0.002(2) -0.001(2) -0.002(2) 

 

 

Tablo 4.4: O1 yapısına ait Eu atom koordinasyonlarını ortaya çıkaran atomlar arasında ki seçilmiş 

olan  bağ uzunlukları (Å) , bağ açıları (ᵒ). 

Bağ uzunlukları (Å)    

Eu1-O1 2.389(9) Eu1-O5i 2.419(10) 

Eu1-O2 2.399(9) Eu1-O6ii 2.381(10) 

Eu1-O3 2.255(10) Eu1-O8iii 2.399(9) 

Eu1-O4 2.380(10) 

Eu1-O4i 2.645(10)   

Bağ açıları (°)    

O1-Eu1-O2 69.8(3) O4-Eu1-O4i 159.73(17) 

O1-Eu1-O4i 69.8(3) O4-Eu1-O5i 148.7(3) 

O1-Eu1-O5i 85.4(4) O4-Eu1-O6ii 98.7(3) 

O1-Eu1-O8iii 143.9(3) O4-Eu1-O8iii 73.4(3) 

O2-Eu1-O4i 120.3(3) O5i-Eu1-O4i 50.9(3) 

O2-Eu1-O5i 83.9(3) O6ii-Eu1-O1 136.5(3) 

O3-Eu1-O1 79.8(4) O6ii-Eu1-O2 151.6(3) 

O3-Eu1-O2 125.2(3) O6ii-Eu1-O4i 72.5(3) 

O3-Eu1-O4 72.5(3) O6ii-Eu1-O5i 87.6(3) 

O3-Eu1-O4i 87.6(3) O6ii-Eu1-O8iii 75.4(3) 

O3-Eu1-O5i 138.6(3) O8iii-Eu1-O2 76.4(3) 

O3-Eu1-O6ii 77.6(3) O8iii-Eu1-O4i 120.0(3) 

O3-Eu1-O8iii 132.0(3) O8iii-Eu1-O5i 78.8(3) 

O4-Eu1-O1 109.1(3) 

O4-Eu1-O2 76.0(3)   
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Tablo 4.5: O1 yapısına ait Europium atom koordinasyonlarını ortaya çıkaran atomlar arasında ki 

bükülme açıları (ᵒ). 

O1-Eu1-O3-C7 154.7(11) O2-Eu1-O4i-C1i -98.8(7) 

O2-Eu1-O3-C7 98.6(11) O3-Eu1-O4-Eu1i 167.6(6) 

O4-Eu1-O3-C7        40.8(11) O5i-Eu1-O3-C7 -134.4(10) 

O1-Eu1-O4-C1 95.5(6) O8iii-Eu1-O4-Eu1i -46.6(5) 

O2-Eu1-O4-C1 -163.9(11) O5i-Eu1-O4-Eu1i -18.6(10) 

O3-Eu1-O4-C1 -29.3(11) O5i-Eu1-O4-C1 144.6(10) 

O8iii-Eu1-O3-C7                      -5.7(13) O6ii-Eu1-O4-C1 44.7(11) 

O6ii-Eu1-O3-C7   -62.7(11) O6ii-Eu1-O4-Eu1i -118.5(5) 

O4i-Eu1-O3-C7 -135.3(11) O4i-Eu1-O4-C1 -17.9(16) 

O1-Eu1-O4-Eu1i 95.5(6) O4i-Eu1-O4-Eu1i 179.0 (6) 

O2-Eu1-O4-Eu1i 33.0(5)   

 

Tablo 4.6: O1 yapısına ait H-bağlarına ait mesafeler (Å), bağ dereceleri (ᵒ) ve atomların belirlinmiş 

pozisyonları. 

D-H...A D-H H...A D…A D-H...A Simetri kodu 

O1-H1A-O7 0.8600      2.0800    2.921 168.00 1-x, y, 3/2-z 

O1-H1B -O7 0.8600      2.0800    2.921 168.00     

O2-H2A-O7           0.8600      2.3200    3.313 158.00       

O2-H2A-O7 0.8600      2.3200    3.313 158.00    1-x, y, 3/2-z 

C3-H3- O5 0.9300 2.4400    2.771 101.00     

C3-H3- O8 0.9300      2.5900    2.932 102.00     

C5-H5- O6 0.9300      2.5800    2.916 102.00     
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5. SONUÇ VE ÖNERİLER 

Oluşturulan yeni Eu (III) tabanlı koordinasyon polimeri hidrotermal koşullar 

altında 5-sülfosalisilik asit (5-SSA) ligandı kullanılarak başarıyla sentezlenmiştir.O1 

kompleksinin kristal yapısı, tek kristal x-ışını kırınım analizi ile belirlenmiştir.O1 

kompleksinin yapısal analizi sonucu, her Eu (III) iyonunun 5-SSA ligandlarının ve su 

moleküllerinin oksijen atomları tarafından sekizli ve bozulmuş anti-prizmatik kare 

geometriye sahip olduğunu gösterir.  

Karboksilat ve sülfonat grupları 4 adet farklı EuIII iyonu ile bağlanma 

gerçekleştirerek protonsuzlaşmış bir yapı ortaya çıkmıştır. Yapıda 5-SSA ligandı dört 

ayrı Eu atomlarına bağlanarak 2-boyutlu bir yapı ortaya çıkarılmış olur. Oluşan 2-

boyutlu yapı O—H…O hidrojen bağları ile bağlanarak 3-boyutlu yapı elde edilmiş 

olur. 
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