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EXP02014

Rozwigzanie struktur krystalicznych z danych proszkowych!

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

1) W programie EXP0O2014 utwdrz nowe zadanie (File > New).

P expo
le | Pattern View Solve Refine Info
<] New & % L o =
=) Load and Go -
:
[E Old Project FYPY
B3 SaveProject m @
Bl Save Project As ‘b'@
S :
& Load Examples §
& Import Diffraction Pattern E
Import Structure
Export »
] HardCopy 2
a - P~

2) W polu "Profile Counts filename" za pomocg przycisku z lupg wyszukaj plik “Zn_PPD.xrdml” .
Sciezka do pliku wprowadzi sie automatycznie w puste pole.

s P File:

Structure Name: Zn_PPD

Profile Counts filename: D:\Wroclaw_warsztaty\anabel 1\1\Zn_PPD.xrdml

Range

O Modify range 2theta min | 4,981 2theta max |89.987

Source

@® Xrays O Neutron (O Synchrotron Wavelength 154178 [[] K Alpha2 Correction

Space Group
[ Eind Space Group Space Group Symbol:

B Cell Parameters
[4 Cell Determination by N-TREOR
a b:

Volume:

257.220 Volume per Atom: Density:

(O Simulated Annealing

i
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3) W sekcji Source zaznacz "X rays" i wpisz dtugosc fali 1.54178 (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 skfad zwigzku: Zn S O4 C6 H8 N2

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

W ol

X

File: D:\Wroclaw_warsztaty\Warsztaty\1\dFan_Mo.exp has
been created.
Do you want edit it, run or quit?

X Edit

N2

N

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

"HELP" (po jego uprzednim przeniesieniu).

7)

Na pasku narzedzi wybierz lupe i obejrzyj dyfraktogram.

B .. m T DD
5| structure Zn_PPL

Eile Pattern View Solve Refine Info

468 kAL Ines 1 oI =

8)

r opi o

O X

Hel
Next > |

el

Przejdz do wyznaczenia potozenn maksiméw dyfrakcyjnych (Next). Domyslna procedura nie

zawsze dziata wystarczajgco dobrze. W naszym przyktadzie nie zaznacza wielu drobnych

maksimow.

9)

Maximum 2-theta = 70°, % Int. Threshold = 0.65, Number of Peaks = 42 > OK)

structure 4Fan_Mo

Eile!iew Solve Refine |Info

@ | = Bonoe F I« % L o =
Intervals
= kground
4 Peaks ’._Ezalléﬁ&h_l
Indexing » | < Peak Search Conditions
Space Group 4 Add/Del Peaks [
Peak List
Load Peaks
Save Peaks

Hide Peaks

Zmodyfikuj ustawienia wyszukiwania maksimoéw (Pattern > Peaks > Peak Search Conditions >

-

Minimum 2-theta:

Maximum 2-theta:

R set Search Conditions

% Int. Threshold:

Number of Peaks: 42

&P ok f;. Defaults

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

Add/Del
z‘...“..eZ'iif Peaks

File Pattern View Solve Refine Info {}

d OB | bR L IMe S L|o=

11) Dobrze jest zapisa¢ sobie zestaw maksimdéw na wypadek ewentualnych poprawek (Pattern >
Peaks > Save Peaks> ... > OK).

Eile!iew Solve Refine Info

|q = e AN UL
Intervals |
400 <% Background
I 1 Peaks 3 Peak Search
Indexing » | @ Peak Search Conditions
Space Group 4 Add/Del Peaks
1 Peak List
4 Load Peaks
Save Peaks
Hide Peaks

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

12) Przystgp 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=7.23, b=16.83 ¢=6.56 i kqty 90° (OK).

Plausible cell parameters X

Select cell

& oK xgancel ;.'é, Export
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14) Uzupetnij dane o sktadzie kierujac sie wiedzg chemiczng, dodatkowymi badaniami i statystyczna
wartoécia objetosci na atom inny niz wodér réwna ok. 18 A® (Wprowadz " (Zn S 04 C6 H8 N2)4" >
OK).

Missing Information
Cell Parameters

a: | 7.234253 b: | 16.825104 | 6.562175 | o | 90.0000 B: | 90.0000 y:  90.0000
Volume: 798.729

Space 6
ity Cell Content: | (Zn S 04 C6 HE N2)4

.
&4 Eind Space Group Content Volume: 1028880  Volume per Atom: 14263 Density: 2242

Space Group Symbol:
Pmmm \

& o

15) Wybierz grupe przestrzenng ("Bbmm" > OK > OK).
* Aby poming¢ (skrdcic) dotychczasowe kroki nalezy zatadowac (File > Load & Go) plik "Zn_PPD1.exp" z
katalogu "HELP" (po jego uprzednim przeniesieniu).

Find space group X
Space Group Extinction symbol FoM Nabs Nasym No.inCSD %of CSD  Rank Chiral
Bb2lm Bb - - 0.204 43 1 1142 0.14 2109

Bbm2 Bb -~ 0.204 43 7 145 0.02 95 no
B2212 B-21 - 0.135 39 7 1412 0.17 24 yes
Bb2b Bb-b 0.101 45 7 105 0.01 114 no
| Bbmb B -b 0.101 45 4 89 0.01 125 no
| Pbna Pbna 0.069 24 7 €867 0.85 11 no
Bm2lb B-- 0.0€7 41 7 1142 0.14 27 no
Bmmb B-- 0.067 41 4 786 0.10 40 no v
" : List &P ok 38 Cancel

16) Komodrke mozemy przetransformowac do komérki standardowe;j.

Warning x

Do you want to transform to standard setting Cm cm

R No
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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

| £ [Explore trials not processed yet |

Explore
Dnial Set cfom done RF

1

M 2 0.852 no -

File Pattern View | Solve |Refine Info j ”Z" e :
g S B | |9 Explore Trials —)> 5 045 mo -
€ 0.452 no -

— & RAMM Procedure — . i

4 % Simulated Annealing = E
I4 Recyclein extra | @ o] ot

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

o = \
{ B8 zn_prC = O
inle Modify Select View Tools Info
P8 explore tria < |l o|%a X o
Fourier Proced:

O RBM @ Fourier recycling O E-map (O COVMAP B

[] Shift_and_Fix
[] Explore trials not processed yet /
l «

Explore
Dmal Set cfom done RF

e

«“

4 0.644 yes 22.979
3 0.722 yes 22.989
2 0.731 yes 31.600
7 0.444 vyes 33.445
12 0.401 yes 36.795
10 0.421 yes 39.88¢

) ) aut

L]
O
O
O
O
O

el
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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)

File Select View Tools [nfo

& | % Undo

# Redo
ala

Ctrl+Z

Ctrl+Y

& i Delete Selected atoms or bonds

A, Delete Bonds
@ Delete All Type ...
sd | % Delete Duplicate Atoms

Change Species

-
iq s

Rename

* Renumber

: .

* « Add Bonds

# Properties

@ Add Fragments

Add Atom

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

Zn_PPD

File | Modify Select View Tools
@ Import Structure

@ Import Fragment 4
[ Export structure
] Screenshot Ctri+H
Export scene
&) Exit Ctrl+Q
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Zn_PPD

File Modify Select !iewnfo
9 @ % O ¥ o |#& AddHydrogens

52 % Build Bonds
N " Bond Settings
) <~ Complete

; <) Regularize
e € Enantiomorph
”: % Transform

>

Standardization of Crystal Structure

Optimize Geometry
Optimize Crystal Structure by DFT-D

¢ Qverlay Structures
© Overlay Info

Centroids

Powder Diffraction Pattern
Pair Distribution Function (PDF)

Bond Valence Sum
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