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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).

expo
File |Pattern View Solve Refine Info

] New I ® L o=

Load and G
(B Load and Go Create a New Project|
[E Old Project

B4 SaveProject

Project A $
g Save Project As ¢ Q

@& Load Examples |
& Import Diffraction Pattern § & E
Import Structure @
Export ’ §

*] HardCopy
a - P

2) W polu "Profile Counts filename" za pomoca przycisku z lornetka wyszukaj plik “KMO.xy” Sciezka
do pliku wprowadzi sie automatycznie w puste pole.

| B File: X

Structure Name: KMO
Profile Counts filename: | D:\Wroclaw_warsztaty\ Warsztaty\3_KMO\1\KMO.xy L
Range

[] Modify range 2theta min | 6.000 2theta max | 96.000
Source

@ X rays O MNeutron O Synchrotron Wavelength 1.540560 |:| K Alpha2 Correction
Space Group

Eind Space Group Space Group Symbol:
Cell Parameters

[] Cell Determination by N-TREOR

a: b: e o B:
Volume

Cell Content: K2 Mo3 010 (H2 O}

Content Volume: 321450 Volume per Atom: Density:
Structure Solution
@ Direct Methods () Simulated Annealing

3) W sekcji Source zaznacz "X rays" i wpisz dtugosc¢ fali 1.54056 (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: K2 Mo3 010 (H2 O)

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

X

v File: D:\Wroclaw_warsztaty\Warsztaty\3_KMO\1\KMO.exp

has been created.
Do you want edit it, run or quit?

A Edit ,E’ﬁo ﬂ Quit

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

7) Na pasku narzedzi wybierz lupe i obejrzyj dyfraktogram.

IEI’I: Pattern View Scolve Refine |Info

a6 Lla|lLIe® | o =

8) Przejdz do wyznaczenia potozen maksimow dyfrakcyjnych (Next).

9) Zmodyfikuj ustawienia wyszukiwania maksimoéw (Pattern > Peaks > Peak Search Conditions >
Maximum 2-theta = 60°, % Int. Threshold = 1.20, Number of Peaks = 40 > OK)

Set Search Conditions X
structure 4Fan_Mo Minimum 2-theta: 600 &
File | Pattern I View Solve Refine |nfo
wl = Range N I' @« & | o = Maximum 2-theta:  60.00 :
Intervals |
%= Background %Int. Threshold: 120 2
1 Peaks v Peak Search
| i = )
Tndexing ¥ | & Peak Search Conditions Misnberof Besks (40 =
Space Group » Add/Del Peaks | ' A
Peak List
Load Peaks ]
Save Peaks &P ok ¥4 Defaults 3% Cancel
Hide Peaks
T
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10) Dokonaj recznej inspekcji dyfraktogramu dodajgc 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).

Add/Del
Peaks

File Pattern View Solve Refine |nfo {}
a9 Gl e % l|lo =

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 |
407 Background
1 Peaks » Peak Search
) Indexing b | @ Peak Search Conditions
B Space Group » Add/Del Peaks
1 Peak List
00 ‘ Load Peaks
Save Peaks
Hide Peaks

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

12) Przystap do wskaznikowania (Next) i pozwol programowi znalez¢ kilka mozliwosci z umiarkowanym
przesunieciem.

13) Wybierz najlepszy rezultat kierujac sie wartoscig FOMnew (jak najwieksza), M20 (jak najwieksza) i
NIX (liczba maksimow nieprzypisanych - jak najmniejsza).
Prawidtowy wynik to @=12.03, b=13.65 c=7.63 ia =y =B =90° (OK).

‘ Plausible cell parameters X
Select cell
Nr. Prog. a b [~ alpha beta gamma Vol. M20 FOMnew Mc20 shift NIX Symmetry 1

2N 9.11705 7.63197 9.08309 90.000 97.14¢6 90.000 €27.1 23.00 1. - 0.000 } X &% )
3N 9.1259¢6 7.€4335 9.11176 90.000 97.137 90.000 &30.¢€ 25.00 1.353 - 0.040 0Pl1211
4N 12.0444¢ 13.6515¢ 7.€349¢ 90.000 90.000 90.000 1255.4 19.00 1.28¢ = 0.000 1 Pna_
SN 12.06788 13.68840 7.64108 90.000 90.000 90.000 1262.2 15.00 1.190 - 0.040 o TN
€N 9.114¢€2 7.62819 9.05511 90.000 97.157 90.000 ¢€24.7 11.00 0.875 - -0.040 oPl2l1

P oK 3¢ Cancel 'p"‘ Export
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14) Uzupetnij dane o sktadzie kierujac sie wiedzg chemiczng, dodatkowymi badaniami i statystyczna
wartoécia objetosci na atom inny niz woddr réwna ok. 18 A3 (Wprowadz " (K2 Mo3 010 (H2 0)3)4"
> 0K).

Missing Information X
Cell Parameters

a: | 12.028872 b: |13.632123 | ¢ | 7.627120 | oz | 90.0000 B: | 90.0000 y: | 90.0000
Volume: 1250.688

Space Group
4] Find Space Group

Cell Content: | (K2 Mo3 010 (H2 0)3)4

Content Volume: 1458.200 Volume per Atom: 17.371 Density: 3.081
Space Group Symbol:

Pmmm \

&P

—

15) Wybieramy grupe przestrzenng ("C cmm" > OK > OK).

Find space group X
Space Group Extinction symbol FoM Nabs Nasym No.inCSD %of CSD  Rank  Chiral
Ccm2l Cc -~ 0.305 35 9 1142 0.14 27 no

Cc2nm Cc-- 0.305 35 9 145 0.02 95 no
c2221 C--21 0.253 32 9 1412 0.17 24 yes
C:cic2 Ccc- 0.14¢6 36 9 105 0.01 114 no
Cccnm Ccc- 0.14¢ 3¢ 5 89 0.01 125 no
Cmc2al C-c¢c- 0.121 33 g 1142 0.14 27 no
Cmcm C-c- 0.121 33 5 786 0.10 40 no
C2cm C-c- 0.121 33 g 145 0.02 S no Vv
§List &P o 3 Cancel

* Aby poming¢ (skrdcic) dotychczasowe kroki nalezy zatadowac (File > Load & Go) plik “KMO1.exp" z katalogu
HELP
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16) 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)

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

! I {Explore trials not processed yet! I

Explore
Dmal Set cfom  done RF

M 2 0.158 no -
M 0.137 -
File Pattern View |Solve | Refine Info M 2 ean s
M 4 0.135 no =
g 06 B & Explore Trials —) § 0.3 @6 -
— ® RAMM Procedure — _ M & o012 o -
- . %] 7 0.123 no -
A % Simulated Annealing = v
IN Recycle in extra | = o o

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

R kmo -
File Modify Select View Tools Info
5 Jdg txploret

I @ ¥ Q& X @

Fourier Procedures 0
(O RBM (® Fourier recycling (O E-map (O COVMAP

[C] shift_and_Fix R
[] Explore trials not processed yet /
od
Explore 2
O trial Set cfom done RF t

S 0.781 yes 48.001

11 0.271 yes 50.965
7  0.759 yes 51.299
yes 52.086
17 0.117 yes 53.138 I
16 0.126 yes 53.695

1000000
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18) Wybrany model nalezy zmodyfikowac recznie zgodnie z wiedzg chemiczng. Zmien typy atomowe
zaznaczonych atomoéw (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

19) 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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