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EXP02014

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 pomocg przycisku z lornetka wyszukaj plik Ni_CAP.xy. Sciezka
do pliku wprowadzi sie automatycznie w puste pole.

R File: X
Structure Name: Ni_CAP
Profile Counts filename: | D:\Wroclaw_warsztaty\Warsztaty_moje\Ni_CAP\1\Ni_CAP xy L_a
Range
[] Modify range 2theta min | 5.002 2theta max | 89.994
Source
® Xrays (O Neutron () Synchrotron Wavelength 1.540560 [] K Alpha2 Correction
Space Group
[ Find Space Group Space Group Symbol:
Cell Parameters
[ Cell Determination by N-TREOR
a: b: e a B: y:
Volume
Cell Content: NiSO
Content Volume: 62.590 Volume per Atom: Density:
Structure Solution
(® Direct Methods (O Simulated Annealing
x Cancel Save B Open m Help
L ]

3) W sekcji Source zaznacz "X rays" i wpisz dtugosc¢ fali 1.540560 (z kropka, nie przecinkiem!).
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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: Ni O S

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

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

Do you want edit it, run or quit?

Zedt | s co | ) qui

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

7) Na pasku narzedzi wybierz lupe i obejrzyj dyfraktogram. Poniewaz ponizej 10° obserwujemy tylko
nierowne tto od kapilary, nalezy odcigé ten obszar (Pattern > Range > minimum ustawiamy na
10° > OK).
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8) Przejdz do wyznaczenia potozen maksimow dyfrakcyjnych (Next).

9) Dokonaj recznej inspekcji dyfraktogramu dodajagc niezaznaczone maksima i usuwajgc
niewtasciwie przypisane, zwtaszcza w rejonie niskokgtowym (Przycisk Add/Del Peaks na pasku
narzedzi oraz LPM i PPM, a takze strzatki przy odpowiednim powiekszeniu).

File Pattern View Solve Refine |Info

068 Al el

Add/Del
Peaks
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10) Dobrze jest zapisa¢ sobie zestaw maksiméw na wypadek ewentualnych poprawek (Pattern >

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

structure 4Fan_Mo

Eile!iew Solve Refine Info

ﬂ = Range I' . ’ 1 o =
Intervals
1407 %= Background
o
Indexing » | @ Peak Search Conditions
e Space Group 4 Add/Del Peaks
1 Peak List
Load Peaks
Save Peaks
Hide Peaks

* Mozna tez zatadowadé przygotowane pozycje maksimow z pliku "4Fan_MoSet.txt" z katalogu "HELP"

11) Przystgp do wskaznikowania (Next) i pozwdl programowi znalezé kilka mozliwosci z
umiarkowanym przesunieciem.

12) Wybierz najlepszy rezultat kierujac sie wartosciag FOMnew (jak najwieksza), M20 (jak najwieksza)
i NIX (liczba maksimow nieprzypisanych - jak najmniejsza).
Prawidtowy wynik to a=b=6.79, c=18.28 i kgty 90° (OK).

Plausible cell parameters X
Select cell
Nr. Prog. a b c alpha beta gamma Vol. M20 FOMnew Mc20 shifc NIX Symmetry Info

) 1€83.7 25.00 3.034 -

2N 9.59691 9.59691 18.28117 90.000 $0.000

3N 13.57144 18.27805 €.7915¢ $0.000 $0.000 90.000 1€84.7 24.00 2.088

0 oK xgancel Export
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13) Uzupetnij dane o sktadzie kierujac sie wiedzg chemiczng, dodatkowymi badaniami i statystyczna
wartoscia objetosci na atom inny niz wodér réwng ok. 18 A® (Wprowadz "(Ni 010 S)4" > OK).

Rl Missing Information *
Cell Parameters

a: | 6.785080 b: | 6.785080 |c:|18.283148 |a: |90.0000 B: | 90.0000 ¥: | 90.0000
Volume: 841.707

Space G
oo Cell Content: | (Ni S 010)4
Find Space G

B4 Fnd Space Group Content Volume: 660400  Volume per Atom:  17.536  Density: 1979

Space Group Symbol:

P4/mmm \
b

& x

14) Wybieramy grupe przestrzenng ("P 412:2 " > OK > OK).

H Find space group X

Space Group Extinction symbol FoM Nabs MNasym  No.in CSD % of CSD Rank  Chiral
P 42212 P4221 - 0.252 7 6 140 0.02 98 yes

P 43 21 2 P 41 21 - 0.252 ] € 1364 25 yes

P 4l P4l - - 0.107 7 12 742 0.08 4l yes

P 43 P4l - - 0.107 7 12 €19 0.08 45 yes

P41 22 P4l - - 0.107 7 € €2 0.01 145 yes
P4322 P4l -- 0.107 7 6 58 0.01 151 yes

P 42 P42 - = 0.107 S 12 284 0.01 131 yes

P 42/m P 42 - - 0.107 5 € 99 0.01 115 no

P 4222 P 42 - - 0.107 5 € ] 0.00 218 yes -

;- List @ ok 38 Cancel

* Aby poming¢ (skrdcic) dotychczasowe kroki nalezy zatadowac (File > Load & Go) plik "Ni_CAP1.exp" z katalogu
HELP.
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15) Przystgp 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)

)
m Explore trials X

Fourier Procedures.

O RBM| @ Fourier recycling |0 E-map (O COVMAP

[_] Shift_and_Fix

| &2 Exploretils not processed yet, |

Explore
Dtnal Set cfom done RF

[‘__/] 2 0.159 no -
S s - 3 0.137 no -
File Pattern View | Solve | Refine Info 2 i ]
da6 8 @ Explore Trials ‘ s 0.128 no -
— & RAMM Procedure — M & o0.28 no -
A %, Simulated Annealing ,@ W\ e - v

I4 Recycle in extra | :

! — o0 Quit
| L3

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

1@[«_@@ -
Eile Modify Select View JTools Info

e 5o % nXo

Fourier Procedures A

(O RBM (® Fourier recycling (O E-map (O COVMAP
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[J Explore trials not processed yet /
-
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O P Set cfom done RF 21
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17) 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)
File Modi Select View| Jools |Info
File Select View Tools [nfo # -
0@ % O ¥ 9 # Add Hydrogens 4
& | % Undo Ctrl+Z .
# Redo Ctri+Y %, Build Bonds
-t "™, Bond Settings
[ Delete Selected atoms or bonds I
by - <* Complete
+ Delete Bonds = =
A & s <} Regularize
.- @ Delete All Type ... » —
«d | % Delete Duplicate Atoms % Transform
4 %, Change Species » I Standardization of Crystal Structure
NG "k Rename Optimize Geometry [

» Renumber

# Properties

@ Add Fragments

Add Atom

Optimize Crystal Structure by DFT-D

! Ef‘t bx §gecies Zr Qverlay Structures
* . AddBonds I © Overlay Info
Centroids

Powder Diffraction Pattern
Pair Distribution Function (PDF)

Bond Valence Sum

18) Satysfakcjonujgcy model struktury wyeksportuj do pliku .cif (File > Export structure >

Modify Select View Tools

@ Import Structure

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

...>0K)
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