Warsztaty Polskiego Towarzystwa Krystalograficznego

EXP02014

Wroctaw 29.06.2022r.

Rozwigzanie struktur krystalicznych z danych proszkowych!

*W przypadku korzystania z plikow z katalogu "HELP" prosze je przenies¢/skopiowac do katalogu nadrzednego.

1) W programie EXP0O2014 utwdrz nowe zadanie (File > New).
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2) W polu "Profile Counts filename" za pomoca przycisku z lornetkg wyszukaj plik “PDAK.xy” Sciezka
do pliku wprowadzi sie automatycznie w puste pole.

X
13PDAK
Profile Counts filename: | D:\Wroclaw_warsztaty\Warsztaty_moje\PDAK\1\13PDAK.xy Lﬁ
Range
[] Modify range 2theta min | 3.520 2theta max | 69.980
Source
® X rays () Neutron O Synchrotron Wavelength 1.540560 O K Alpha2 Correction
Space Group
[ FEind Space Group Space Group Symbol:
Cell Parameters
[ Cell Determination by N-TREOR
a b: = o B: Y
Volume
Cell Content:  Mo3 010 C6 N2 H10|
Content Volume: 385;20 Volume per Atom: Density:
Structure Solution
(® Direct Methods (O Simulated Annealing
3 cancel E Save [ Open & Hep
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3) W sekcji Source zaznacz "X rays" i wpisz dtugosc fali 1.54056 (z kropka, nie przecinkiem!).

4) Upewnij sie, ze pola "Modify range" i "K Alpha2 Correction" sg odznaczone, a pola "Find Space
Group", "Cell Determination" i "Direct Methods" sg zaznaczone.

5) W Polu "Cell Content" wpisz przewidywany sktad zwigzku: Mo3 010 C6 N2 H10

6) Zamknij okno (Save) i rozpocznij zadanie (Go).

(50} X

File: D:
\Wroclaw_warsztaty\Warsztaty_moje\PDAK\1\13PDAK.exp
has been created.

Do you want edit it, run or quit?

* Aby poming¢ (skrdcic) dotychczasowe kroki nalezy zatadowac (File > Load & Go) plik "13PDAK.exp" z katalogu
"HELP" (po jego uprzednim przeniesieniu).

7) Na pasku narzedzi wybierz lupe i obejrzyj dyfraktogram.

IEuIe Pattern View Solve Refine |nfo

d0680 AL INeGs | o =

8) Przejdz do wyznaczenia potozen maksimow dyfrakcyjnych (Next). Domyslna procedura nie
zawsze dziata wystarczajgco dobrze. W naszym przyktadzie nie zaznacza wielu drobnych
maksimow w rejonie niskokgtowym, a zaznacza zbyt wiele w rejonie wysokokatowym.

9) Zmodyfikuj ustawienia wyszukiwania maksimoéw (Pattern > Peaks > Peak Search Conditions >
Maximum 2-theta = 60°, % Int. Threshold = 0.50, Number of Peaks = 49 > OK)

Set Search Conditions X
57 5 . 5 ~
File Eiew Solve Refine |Info Minimum 2-theta: |3.52 %
£ Range A ! =1 =
4a tervals NN A LA Maximum 2-theta: 60.00 =
%= Background
1 Peaks » |__Peak Search % Int. Threshold: 040 2
Indexing » | 5 Peak Search Conditions
Space Group 3 Edd/Del Peaks i > Number of Peaks: 49 =
Peak List
Load Peaks )
Save Peaks & ¥, Defaults 3¢ Cancel
Hide Peaks
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10) Dokonaj recznej inspekcji dyfraktogramu dodajac niezaznaczone maksima i usuwajac
niewtasciwie przypisane, zwtaszcza w rejonie niskokgtowym (Przycisk Add/Del Peaks na pasku
narzedzi oraz LPM i PPM, a takze strzatki przy odpowiednim powiekszeniu).

Add/Del
Peaks

File Pattern View 5olve Refine Info {}
OB LAl e o =

1
11) Dobrze jest zapisac¢ sobie zestaw maksiméw na wypadek ewentualnych poprawek (Pattern >

Peaks > Save Peaks> ... > OK).

Eil!iew Solve Refine Info

ﬂ = Range L I' ‘ ’ l o =i
Intervals |
1400 %= _Background
1 Peaks » Peak Search
. Indexing b | @ Peak Search Conditions
o Space Group » Add/Del Peaks
1 Peak List
00 ‘ Load Peaks
Save Peaks
Hide Peaks

* Mozna tez zatadowac przygotowane pozycje maksimow z pliku "13PDAKSet.txt" z katalogu "HELP"

12) Przystap do wskaznikowania (Next) i pozwdl programowi znalezé kilka mozliwosci z
umiarkowanym przesunieciem.

13) Wybierz najlepszy rezultat kierujac sie wartosciag FOMnew (jak najwieksza), M20 (jak najwieksza)
i NIX (liczba maksimow nieprzypisanych - jak najmniejsza).
Prawidtowy wynik to a=13.31, b=12.63 ¢=7.66 i a =y =90°, p =92.97° (OK).

Plausible cell parameters %
Select cell
3 C
2N 13.33615 12.¢64018 7.66662 90.000 92.967 9( 1290.¢ 12.00 2.52¢ - 0.040 O JE 2R T !
3N 13.29616 12.61810 7.64822 90.000 92.992 90.000 1281.4 12.00 1.314 - -0.040 0P1l2l/n1l

0 oK 38 Cancel ;.y_"‘ Export
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14) Uzupetnij dane o sktadzie kierujac sie wiedzg chemiczng, dodatkowymi badaniami i statystyczng
wartosécia objetosci na atom inny niz woddr réwna ok. 18 A> (Wprowadz "(Mo3 010 C6 N2
H10)4" > OK).

Missing Information
Cell Parameters

a | 13.314526 b: | 12.629307 | 7.657589 | a: |90.0000 B: 19297334 | y: 90.0000
Volume: 1285.915

Space G
T Cell Content: | (Mo3 010 C6 N2 H10)4

B Eind Space Group Content Volume: 1542.080 Volume per Atom: 15.309 Density: 2.882

Space Group Symbol: \
P2/m

& o

15) Pozwalamy programowi na przeprowadzenie analizy intensywnosci i wygaszen (Next > Next >
Next).

16) W oparciu o analize wygaszen i jak najwiekszy parametr Fig. Mer. wybieramy grupe przestrzenng
("C 2/c" > OK > OK). Nalezy zwrdci¢ uwage, ze grupa wygaszeniowa C 1 ¢ 1 ma mniejsze
prawdopodobienstwo niz C 1 _ 1, ale dyfraktogram nie famie regut wygaszen tej pierwszej, a
mniejsze prawdopodobiedstwo wynika z reflekséw nakfadajacych sie z pozycjg reflekséw
wygaszonych.

* Aby poming¢ (skrdcic) dotychczasowe kroki nalezy zatadowac (File > Load & Go) plik "13PDAK1.exp" z folderu
HELP

Find space group X
Space Group Extinction symbol FoM Nabs Nasym No.inCSD %of CSD  Rank  Chiral
C2 Cl=1 0.513 42 21 €82¢ 0.85 12 yes
C2/m k=3 0.513 42 11 4054 0.51 1¢ no
Cm Cl-=-1 0.513 42 21 293 0.04 €9 no

Cc Ci:e-2 0.318 4€ 21 8450 1.05 S no
] P 21/a P-X:21/a:1 0.08% 12 21 279041 34.57 1l no
| P 21l/c P1l2l/c1l 0.057 ] 21 279041 34.57 1l no
P 21/n P12l/n1l 0.04¢% 13 21 279041 34.57 1l no
4 ) gy 3 o 5 b 8 | 0.047 2 42 41791 S.18 S yes Vv
: List &P oK 38 Cancel

Lista wygaszen
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17) Przystap do rozwigzania struktury metodami bezposrednimi (Next > Next > Next > Next) i obejrzyj
uzyskany rezultat. Jesli nie jest zadowalajgcy, sugerujemy przeliczenie rozwigzania dla innych
poczatkowych zestawdw faz z najwiekszym parametrem cfom, a jesli mamy duzo czasu to
wszystkich 20 (Solve > Explore trials > Explore trials not processed yet (Fourier recycling) > GO)

)
Explore trials X
Fourier P
O RBM| @ Fourier recycling E-map (O COVMAP
[ Shift_and_Fix

! H . i
| I {Explore trials not processed yet I

Explore
Dtrial Set cfom done RF

%] 2 0.15% no -
: E = %] 3 0.137 no -
File Pattern View | Solve | Refine Info & 4 0135 no -
d 5 S B | |9 Explore Trials — s 0.12¢6 mo -
— & RAMM Procedure — | M ¢ o012 no -
s 2 ™M 7 0.123 no -

4 %5 Simulated Annealing = s

U4 Recyclein extra | =» J ot

18) Wybierz najlepszy model kierujgc sie oceng wizualng i jak najnizszg wartoscig RF (Quit)

Pt 13PDAK -
File Modify Select View Tools Info

) | QW
I B - Q%A Xao

Fourier Procedures
(O RBM (® Fourier recycling O E-map (O COVMAP
[C] Shift_and_Fix

[] Explore trials not processed yet

Explore
Dtrial Set cfom done RF

o 0.917 yes 35.750
] 0.524 yes 36.261

13 0.42€ yes 38.531
11 0.503 yes 38.890
€ 0.903 yes 38.974

O
0
|
O
O
O
O
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19) Wybrany model nalezy zmodyfikowac recznie zgodnie z wiedzg chemiczng. Zmien typy atomowe
zaznaczonych atomow (Modify > Change Species > ...), usun nieprawidtowe atomy (Modify >
Delete Selected), uzupetnij pierscien benzenowy w razie potrzeby (Tools > Complete oraz Tools >

Regularize)

# Properties

@ Add Fragments

Add Atom

20) Satysfakcjonujacy model struktury wyeksportuj do pliku .cif (File > Export structure > ... > OK)

Modify Select View Tools

@ Import Structure

@ Import Fragment 4
(3 Export Structure
] Screenshot Ctri+H
Export scene
&) Exit Ctrl+Q
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