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Sulfatedecuivre.mp4

Diffraction des rayons X sur monocristal

Collecte de données

Pré expérience 1 = Parametres de maille (métrique, symétrie)

ART/STOP

RED Ready

= e : =3 Crystal .,
Edit datacollection runs (1.0.20) (Detector distance = 55.00mm)
Data Collection
: : Pro
Edit data collection runs rysAlis
STATISTICS
Franes/Rnns 1; Tist: :‘5’/50 t‘(}on: 010')[
Overflow: 0, 0.0,
s Lz s e
Data collection directory:  DAUsers\EFEulmi\2015\Manipe_He_Avril_2015\CEPbBr4\35K\exp_ 263 S %'?s.éﬂ‘,‘;, 1:: Sre
-~ Run lis readouts:
Total # of rames: 15 Disk space required for all runs (MB): 15.81 “V o 0/50.0, "" 0. 8°/° 80 (“""'/’""3
Export Import Peltier [C mn' —40 0, max:
DCframes: 15 Disk space required for todo runs (MB): 0.00 Start of[ .
Refframes: 0 Disk space available (Mbytes): 387916.37 s‘,’,’:‘:,‘,‘;’;,,‘," 25 155753 2015
Image binning: 22 Approximate data collection time (h:min): 0:02 s Wed Apr 08 22:08:24 2015
; ; . - - EXPERIMENT OPTIONS
#run IMJ&I start | end |W|dth | time | omega | detect... l kappa I phi l hinning | #o do | #done Correlation skipped, dark trigger 120min,
0 o 28000 33000 1000 5000 - 41406 70000 0000 image 5 5 i Biaming 22
= [ o 28.000 33000 1.000 5000 - -11.406 70000 90.000 image & 5 . System gain 180.00, electrons/ADU 2.10
(o)} Bl o 28.000 33000 1.000 5000 - 12.344 -70000 90000 image 65 5
S
- Type of run list | Activate reference frames
‘ (¢ Datacollection frames (~ Reference frames ‘ reference runs frequency = 1 per 50 dcframes
~ Run functions - Run listfunctions
(" allruns
-~ New runs: Choose a scan type
TR Data Reduction 3

=

Agilent Technologies
; B alcet | (“rysAlpir;SM
€D 9990 0-00 ®-@-0080 0 0 @  =- ‘

Imagelist: .

@



pre_experience.mp4

Diffraction des rayons X sur monocristal

Collecte de données

Pré expérience 1 = Parametres de maille (métrique, symétrie)

DA \El-Eulmi\2015\Manipe_He_Avril_2015\C6PbBr4\35K\exp_263\pre_exp_263.par (171.36.24)

START/STOP
RED Ready

< Indexation

> Déterminer les

parametres de maille

a*, b*, c*, ax, B, y*

IR OENEDE
U.80 = >

Ll b

» Assigner les indices de

Miller (h,k,l) corrects a

...... : | ; chaque pic de Bragg
; tels que:
H = ha*+kb *+1¢ *

Position du
goniometre



pre_experience.mp4

Diffraction des rayons X sur monoctristal

Configuration de la collecte

J Parametres de maille (métrique, symétrie)
 Longueur d’'onde optimale
[ Configuration de la collecte (distance détecteur-cristal, position du

goniometre, temps d’exposition, pas de scans, ...etc)

——— \ Crystal .,

EXPERIMENT
pre_exp_263

LATTICE

27.630(13)| 8.620(4) 8.196(4
3. 8304 89.97(4) 90.04(4)

V = 1952(2)

Constrained cell
27.617(15) 8.625(5) 8.195(6)
90.0 89.93(6) 90.0

VvV = 1952(2)

Symmetry

Laue class: 2/m C-lattice

PEAK TABLE
UB fit with 135 obs out of 146
(total:146,skipped:0) (92.47%)

INSTRUMENT MODEL

X-ray wavelength: Mo
o x-cen: 1028.6109 y-cen: 1015. 3065
i s /// distance: 55.0000

beam: -0.0017



../../../../Public/Desktop/XRayView.lnk

Diffraction des rayons X sur monocristal

Collecte de données

Pré expérience 2 = Préparation de stratégie de la collecte

G,. | Experiment Strategy Q ;rysAi’irso

 Unit cell for Strategy Calculation (CSD: install)
Cell: 27.630(13) 8.620(4) 8.196(4) 89.89(4) 89.97(4) 90.04(4) 1952(2) mC P-lattice v | 92.479% (135 of 146 reflections)
- Strategy p S ~ Time prediction

(& Resolution {~ Theta

(" Laue group (& Other (@ The same time for all theta positions

(" Different time for each theta positions

(F1E
Detector Disance | 55,00 5
—— — 1.00

Si idth:
— Strategy mode - —~ can v
|Complete data (default mode) L'

imit | 100.0 Max 99.87 %
s runs that reach - Settings/Options
completeness

- Current Strategy
iment time: 3h 45m
: Tue Apr 14 18:34:31 2015
(® Completeness/Coverage curves (  Completeness/Coverage tables

Completeness in 2/m (b-unique) Full sphere (P1)
2.0
100 1 P20 = 100 -

a ~
5 1.8 g
80 ris o 80 A [~% &
=& I -]
3 60 16 S8 60 16 3
2 = § 1.4 5~
E 40 r14 S8 40 14 o
I} 3 o
Q %’ 3
20 r12 F 20 ri2 g
= (=]
g ®

0 F1.0 0 F1.0

0 80 160 240 320 400 0 80 160 240 320 400
Frame Frame




Diffraction des rayons X sur monocristal

Collecte de données

Pré expérience 2 = Préparation de stratégie de la collecte

: Pro
Experiment Strate @ .
P 9y i rysAlis
~ Unit cell for Strategy Calculation (CSD: install)
Cell: 27.63(F. = = & "o m ommei 2 sumwaw W S W NS ORI - - —— m
Edit datacollection runs (1.0.20) (Detector distance = 55.00mm) - . l
- Strategy paraf |
© Resol Edit data collection runs (8 F
I rysAlis
(" Laue gro| |
Name of experiment: ICWS‘EH m
et Data collection directory:  DiUsers\EFEulmit2015iManipe_He_Awril_20154CEPbBr4\35Kexp_263\frames
~Runlist —
Total # of frames: 426 Disk space required for all runs (MB): 448.94
Export import
 Strategy mode DC frames: 426 Disk space required for todo runs (MB): 443.94 =
Complete ¢/|  Refframes: 0 Disk space available (Mbytes): 387789.03 .
Image hinning: 2x2 Approximate data collection time (h:min): 3:45
limit | 100
#run |iype| start I end I wiclth time I omega I detect.. | kappa I phi ] hinning | #o do| #done I
1 o -5.000 34.000 1.000 30,000 - 20750 -57.000 60.000 image 39 1]
complegy| | 2 o 70,000  96.000 1.000 30,000 - 20750 19.000 150.000 image 26 0 - e
3 o -5.000 98.000 1.000 30000 - 20750 73000 26.259 image 103 1]
4 o -16.000 17.000  1.000 30000 - 20750 0.000 -90.000 image 33 0
R Urrant Shesl 5 o -8.000 95.000 1.000 30,000 - 20750  57.000 -60.000 image 103 0
N / : B o §4.000 110.000 1.000 30.000 - 20.750 0.000 -90.000 image 26 1]
AL 7 o -12.000  84.000 1.000 30,000 - 20750 75000 -178.8.. image 96 1]
Total expd|
Expected ¢/
@ Completel
- Type of run list [ Activate reference frames
- { (@ Data collection frames (~ Reference frames I ‘ reference runs frequency = 1 per 50 dc frames l
100 |
 Run functions Run listfunctions §
] 7 a
] " allruns | _— oy
£ 1.4 =
= : =]
s 40 4 - Newruns: Choose ascantype - 14 ;
8 L :
o}
20 4 ri2 2
= y ©
0 | w0 # 0 i 1.0
0 80 160 240 320 400 0 80 160 240 320 400
Frame Frame




Diffraction des rayons X sur monocristal

Généralement: m scans de 1° par image @ différentes positions de ¢ et
= Complétude et bonne redondance (statistique)

Bragg’s law: 2d,,,SIn6 = nA




Diffraction des rayons X sur monocristal

Collecte de données

Expérience = Structure cristalline

rﬁAIS ro SuperNova system dual, owaveeng active) - RED view: \E i Aanipe_He_Avril 5 _263\ex . 1 = X

=

IMAGE: exp_263_3 15|mg(run'3fram 15) S ML : START/STOP

Omega 9.0000 Theta: 20.7503 prpa 73.0000 Phi: 26.25 RED Ready

it datacollection runs (10.20) (Detector distance = 55.00mm)

Edit data collection runs |

Nerme of experiment ~ |Cystall

Data colleciion direcory:  DAUsers\EFEUIm2015Manipe vil_2015\CEP B4\ 5K, i
. 0 c e (Mby - annaanm —
Image binning: 22 s el o

#un [type | stan__ | end i [time [ omega | detect. | kappa [ phi | binning| #to do] #done
-5.000 34.000 E 30000 - 20750 -57.000 60.000 image 0
70000 96000 1. 0000 - 20750 19000 150.000 image
-5.000 $8.000 30000 - 20750 73000 26253 image

-16.000 17.000 30000 - 20.750 0000 -90.000 image

-6.000  95.000 L 30.000 20750  57.000 -60.000 image
84000 110000 1. 30.000 20750 0000 -90.000 image
-12.000 84000 1000 30000 20750 75.000 -1788.. image

fion frames (~ Reference frames.

i




stal

des rayons X sur monocti.

Diffraction

Collecte de données

= Structure cristalline

érience

Exp
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Diffraction des rayons X sur monocristal

Stratégie de mesure : Impact sur la qualité des données et sur I'analyse structurale

N = o . :EBD strategy result viewer
Systeme reticulaire Classes de Laue
Triclinique 1
Monoclinique 2im
Orthorhombique mmm
4/im
Quadratique
4/mmm
6/m
Hexagonal
6/mmm
3 L '
o [T iplicity:
Rhomboédrique gu l
§m (" Expanded
" Missing
m3 |
Cubique -
m3m

11



Diffraction des rayons X sur monocristal

Stratégie de mesure : Impact sur la qualité des données et sur I'analyse structurale

— : 2rti(hxj+ky;
j=0

12



Diffraction des rayons X sur monocristal

n
fy = (ha5 + ) ) iy €720 417)
=0

13



Diffraction des rayons X sur monocristal

Stratégie de mesure : Impact sur la qualité des données et sur I'analyse structurale
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Can you recognize pink floyd?
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Diffraction des rayons X sur monocristal

Collecte de données

Expérience = Structure cristalline

Intégration

[ﬁ, I(H). a(l(ﬁ))]

h k1 I(H o(H)
001 510 02
001 630 04
00 2 4740 23
529 15939 78

L Sommation pixel a pixel sur un volume d’intégration

L Application d’un profil 2D ou 3D / « profil fitting » et « learnt profil » (Crysalis)

O Estimation du bruit de fond .



Réduction de données

1) Corrections

» Correction de Lorentz

» Correction de polarisation | <|:| ): 13rez(vcgista|]|_pA(H }F(I:I }2
> Correction d’absorption matlle

> Remise a l’échelle

2) Moyenne et estimation de |F(hkl)| a partir de I(hkl)

3) Estimation de la déviation standard o(|F|)



Analyse structurale

Espace direct TF — ——
- space Réciproque
.00
r @0\\
'O( ..... ) &
@y )\
—— & O
X-ray o
Cristal Q}}}\
fa% .
O

Pics de Bragg:

® Positions & Symétrie

® |Intensité < Structure

® Forme = Microstructure

17



Analyse structurale

Espace direct rrge ——
—~ Espace Réciproque |
r :
'O( ----- ) Pics de Bragg:
/e ® Positions & Symétrie
—— @ 9 ® |ntensité & Structure
X-ray 5 )
Cristal ® Forme & Microstructure

Position atomique
Facteur de phase

Facteur de diffusion

atomique Facteur de Debye-Waller : Dat(H) = e_(gﬁzuis"smsz) = e_(BSinZGMZ)
X Ull U12 U13
nmmmm Modéle structural | Y | By, Ux Uz, Uy jocc,
Z U, Uy Uy J 18




Méthodes de résolution de structure cristalline

O Objectif : determiner la distribution de densité électronique atomique dans la maille

cristalline a partir des données de diffraction | O\,:j

Foailte (I:I ): TF (P(F))

!

,%:
p(r):\% S F(H Jexp|- 2iH 7] *
h,k,l=—00
avee F()=[F (H |expliolH ] : ﬁ
:3:: p(7)
Probléme fondamental = perte de la phase GW
) )< ]




Méthodes de résolution de structure cristalline

R. Blessing, HWI, Buffalo




Méthodes de résolution de structure cristalline

Objectif : déterminer la distribution de densité électronique atomique p(7) dans la maille cristalline

a partir des données de diffraction

7)= ;;,_gf( )exp[— 2inH. r] avec F( ) ‘F( ?GXP f@(ﬁ)i

21



Méthodes directes

* Objectif : déterminer la distribution de densité électronique atomique p(7) dans la maille

cristalline a partir des données de diffraction

V;,;f( )exp[—Zifrﬁ.F] avec F(*)z‘F(*lexpigp(*)]

* Probléeme fondamental = perte de la phase

* Il n’est pas possible de reconstruire la densité électronique d’une maniere automatique et unique.

* ] est nécessaire de déterminer I’information manquante.

Nat Nat Nat

F(ﬁ):ijexp[Ziﬂ'ﬁ.?‘j] d' ot ‘ ( ]'— Zf +fokcos[27tH( )]

j=1 J=k=1
Les intensités diffractées dépendent seulement des distances interatomiques (maximas de densités électronique).

Résoudre une structure = déterminer un set initial de ﬂF-Mﬂf (H) . ¢,,,H )}

22



Méthodes directes

» Deétermination directe des phases des facteurs de structure a partir des modules des facteurs de

structures en utilisant des relations mathématiques et probabilistes

e positivité de la densité électronique p(r)>0 (Hauptman & Karle, 1953) : apporte
une restreinte sur les sets de phase physiquement acceptables (Déterminant de Hauptman > 0)

e atomicité de la densité électronique (Sayre, 1951)
e symétrie de la structure cristalline (origine)
e composition chimique de la maille cristalline

Nat

Facteur de structure normalise : E(H ): Z exp[2i7z|:| fj]z F(H)
j=1

fJ'
VZ sz <F2(I:i)>tranche

de résolution

Permet de s’affranchir de 1’agitation thermique, et de considérer des atomes ponctuels

P(E) permet de distinguer une structure centrosymétrique d’une structure non centrosymétrique



Méthodes de résolution de structure cristalline

e Méthode du remplacement moléculaire :
- connaissance a priori de fragments moléculaires

e M¢éthode de ’atome lourd / Patterson : Dirdif, Shelx
- connaissance a priori = structure contient un ou plusieurs éléments de fort poids
atomique. Utilise I’effet de contraste

e Méthodes directes : Shelx, Sir

- connaissance a priori = structure cristalline est compos¢ d’atomes discrets :
accumulation de densité €lectronique en certaines régions de I’espace (atomicit¢), composition
chimique, symétrie

e Charge flipping : Superflip
- connaissance a priori = structure cristalline est compos¢ d’atomes discrets :
accumulation de densité €lectronique en certaines régions de I’espace (atomicite)




Exemple 1:

Meéthodes directes

25



Logiciel WInGX

E WinGX v2013.3 : Crystallographic Programs for Windows © 2013

File| Model Data Absorb Solve Refine Maps Graphics Analyse Publish Help

— —
Recent Projects
Explore Project Folder

System
BasicTextEditor
Start TextServer

Message TextServer
Abort TextServer
Open TextServer log
Open Job log

Delete TextServer log
Delete Job log

Exit

3

Start/Select New Project...
Change Project Name...
Initialise Project Files
Update Project INFO

Edit Project INFO

Tidy Project Folder
Delete Files

HKL FILE dI2_100k

DIRECTORY

d\users\el-eulmi\2014\mission_2014\ecole_cristallo_so

v



Logiciel WInGX

ﬁ WinGX v2013.3 : Crystallographic Programs for Windows © 2013

File| Model Data Absorb Solve @@®fine™Waps™Wrapfes AREse

Project
Recent Projects
Explore Project Folder

System
BasicTextEditor
Start TextServer

Message TextServer
Abort TextServer
Open TextServer log
Open Job log

Delete TextServer log
Delete Job log

Exit

3

3

I Start/Select New Project...
—_— - _—
Change Project Name...

Initialise Project Files
Update Project INFO
Edit Project INFO

Tidy Project Folder
Delete Files

mPuinsh Help

2

Dk ‘ HKLFILE dI2_100k DIRECTORY dl\users\el-eulmi\2014\mission_2014\ecole_cristallo_so

»



Logiciel WInGX

ﬁ WinGX v2013.3 : Crystallographic Programs for Windows © 2013

File| Model Data Absorb Solve Refine Maps Graphics Analyse Publish Help

Project 4 Start/Select New Project... ? E
»

Recent Projects Change Project Name... ‘
A Dk HKLFILE dI2_100k DIRECTORY dl\users\el-eulmi\2014\mission_2014\ecole_cristallo_so
Explore Project Folder Initialise Project Files

System 4 Update Project INFO —

Edit Project INFO

BasicTextEditor

Start TextServer Tidy Pruj-ect Folder
Message TextServer Delete Files

Abort TextServer

3

Open TextServer log

Open Job log Start New Project

Delete TextServer log

Delete Job log

Exit
Projectworking directory : I

Project D (name) : I

Please give the full pathname of the directory (folder) containing your data files for the current
(or new) project. Please give also an identifier string (Project ID) for naming files.

[fthe specified folder does not exist, itwill be created

QK Cancel




Logiciel WInGX

ﬁ WinGX v2013.3 : Crystallographic Programs for Windows © 2013 ==
File| Model Data Absorb Solve Refine Maps Graphics Analyse Publish Help
Project 4 Start/Select New Project...
Recent Projects 4 Change Project Name...
Explore Project Folder Initialise Project Files Dk ‘ HKLFILE dI2_100k DIRECTORY dl\users\el-eulmi\2014\mission_2014\ecole_cristallo_so
System 4 Update Project INFO —_— _—
BasicTextEditor [ eI RE =
Start TextServer Tidy Pruj-ect Folder
Message TextServer pele Al
Abort TextServer
-
Open TextServer log 4 r - N
Open lob log Start New Project Select File =X
Delete TextServer log @@-\» <« Ecole_cristallo_Soleil » TP_2014 » EX1 v |4 || Rechercherdans-ex1 2|
Delzrldblcy _-— - - Organiser ¥ Nouveau dossier > j Q
Bxit . . . r | e *  Nom : Modifié le
Projectworking directory : I Browse.. -
I I Bureau complIRh.hkl 30/10/2008
I <» Emplacements récents L 4 complRhins 22/10/2010)
Project D (name) : I -—oem mm w? R Teléchargements L paz21212pdf 221072010
projectinfo 16/10/2014
.- Bibliotheques waxob.log 16/10/2014)
Please give the full pathname ofthe directory (folder) containing your data files for the current <% Documents
h . . : . h . = Images
(or new) project. Please give also an identifier string (Project ID) for naming files. & Musique
B vidéos
[fthe specified folder does not exist, itwill be created
i Nrdinatenr a2l 9 ( %
Nom du fichier : -
QK Cancel




|- Méthodes directes

EX1: complexe (n°-CsMes)Rh{(R)-Prophos}(methacrolein)(SbF,),

(avec éventuellement un reste de solvant chloré)



|- Méthodes directes

EX1: complexe (n5-C5Me5iR:h\{(R)-Pr'ophos}(me’rhacroIein)(SbF6)2




|- Méthodes directes

=1o] ]

WinGX v2013.3 : Cnstallegraphic Programs for Windows © 2013
Fle Model Data Absorb Solve Refine Maps Graphics Analyse Publish Help

@@ﬁﬂgé DIRDIF-2008 &@ w@.mﬁ

SHELXS-2013 ‘ PROJECTNAME complrh | HKL FILE complrh | DIRECTORY d:\users\el-eulmii2014\mission_2014\ecole_cristallo_so ...
 ACTIVE MODULE -SHEL X5/t olution - started at 07:07:00 on 16/10/2014
- SHELXD-2013 *

PATSEE >
SUPERFLIP
SIR-92 >

SIR-2011 4
«{¢ SHELXS-2013 Control Panel x|

Global Parameters Direct | Paﬂersc—nl Expandl

DefauItII'REF’settlnqs will be used

p_ B BN BN BN

Currently selected SHELXS job :I Ab initio direct methods 1

OK I Cancel




|- Méthodes directes

ﬂ complRh.ins - Bloc-notes

Fichier Edition Format Affichage 7

TITL samp2 in P4(1)2(1)2

CELL 0.56356 13.5961 13.5961 51.4631 90.000
ZERR 8.00 0.0002 0.0002 0.0013 0.000
LATT -1

SYMM - X, - Y, 1/2 + Z
SYMM 1/2 - Y, 1/2 + X, 1/4
SYMM 1/2 + Y, 1/2 - X, 3/4
SYMM 1/2 - X, 1/2 + Y, 1/4 -
SYMM 1/2 + X, 1/2 - Y, 3/4 -
SYMM Y, X, -2Z

SYMM - Y, - X, 1/2 - Z

SFAC H 0 P RH SB F
UNIT_ 80 160 16 8 8 24 144
TREF 1

AKCF— 4

END

+ +
NNNN

M

90.000
0.000

90.000
0.000




Modéle structural

Modeéle de I'atome indépendant et sphérique (IAM)
‘¥~ Modéle simple

¥~ La densité électronique atomique est considérée: neutre, sphérique, et indépendante

P21/C o
a = 9.6410(1) A

b = 16.8404(1) A .S
c = 14.3917(2) A | b \/o
_ o

B= 109.269(1) °

V= 2205.71(4)A3

Z-4

Sin(0,..x /A) (A1) = 1.366

812 429 measured reflections
42445 unique reflections
<N>~19.1
Rint=0.058
R1=0.034
wR=0.043 Bons facteurs d’accord Mais...

GOF =116



Mode¢le structural

« Affinement des variables par la méthode des moindres carrés

 Facteurs d’accord: idée sur la différence entre la mesure et le modele

Zl obs Calcl WRZ \[Z W( obs — FCZCLZC)2 GooF = JZW( obs ~ calc)2

Zl bsl ZW( bs) Nref — Npar
Bon Acceptable  Problématique  Mauvais
R, < 5% < 7% > 10% > 15%
WR, <12% < 20% > 25% > 35%

GooF 09-1,2 0,8-15 <08ou>2 <0,60u>4
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Modéle structural

Fu, (|-

—

3133

Plan (P1-Rh1-N1) | contour level +/- 0.05 e/A3 |Plan (C7A-C1-C3A)

La densité résiduelle (cartes de Fourier différence) apreés I'affinement avec le modéle sphérique

@ suivre...



Exemple 2:

Methode de charge flipping



Méthode de charge flipping (2003)

(Oszlanyi, G. & Suto, A. (2003) Acta Cryst. A60, 134-141) I
Algorithme de détermination de structure cristalline ab-initio (structures périodiques et apériodiques,
diffraction monocristal et poudre, diffraction X et N)

Meéthode itérative dans 1’espace dual initialement développée pour la reconstruction d’objet en imagerie
(optique) (algorithme Fienup)

Fl . - ¢
bs léa renversemgnt
e 5 ROSERISS g - travaille sur une grille 3D de densité
. electronique
-1
TF ‘ \TF - la tres grande majorité des pixels correspond a
\ g o’ - . -
S une valeur faible de densite electronique
F - G
‘F‘ | )
” Séquence de 1’algorithme
1) initialisation avec des phases aléatoires {¢(h)}
>20 2) calcul de p(r) par FFT? de F(h)=F,(h)exp[i ¢(h)]
245 light-atom 3) inversion de la densité négative sur les pixels tels que
b
T 10l res=0.8A p<0
D 5 4) calcul de G(h) par FFT de la nouvelle densité g(r)
E 0} — 5) calcul de F(h) a partir de F,.,(h) et des phases de G(h)

6) calcul de p(r) par FFT! de F(h)



Méthode de charge flipping (2003)

R factor [3] tatal charge

phase change [deq]

1.0F
0.9¢
n.af
i

0.a

T

40t

30

20

40k

30t

20

—

0 50

iteration cycle

00 150 200 250 300

1) Interprétation de la carte 3D de densité électronique
2) Compléter la structure

Avantage de la méthode : ne fait pas usage des symétries
- pseudo-symétrie
- désordre structurale
- structures apériodigues

Impléementée dans : Platon, Crystals, Jana, superflip

SUPERFLIP: L. Palatinus & G. Chapuis (2007) J. Appl. Cryst. 40, 786-790
EDMA: L. Palatinus, S. J. Prathapa & S. van Smaalen (2012) J. Appl. Cryst. 45, 575-580.



- Charge flipping

WinGX v2013.3 rystallographic Programs for Windows © 2013

File Model Data Absorb | Solve Refine Maps Graphics Analyse Publish Help

JDABC

"~ ACTIVE MODULE :none

v

Ainiatures

DIRDIF-2008

SHELXS-86
SHELXS-2013
SHELXD-2013
PATSEE

SIR-92
SIR-2011

%@

3
3

3
3

A

I [l 3

‘ PROJECTNAME complrh

‘ HKLFILE complrh DIRECTORY d\users\el-eulmi{2014\mission_2014\ecole_cristallo_so

¢ SUPERFLIP & EDMA i x|
Fie Help

fCoit rotvTEcHNIayE
HEDIRALL DL IAUSANNI

 Bkinidstay (il

Dejariment of Sirucle Anlysis v g Laboratire de Cristalographie -
Insttule of Physics AS CR. vvi. | o~ I Ecolo Polylochnique Féddralo da Lausannio

When solving structures with SUPERFLIP, please quote the following two references :
SUPERFLIP: L. Palatinus & G. Chapuis (2007) J. Appl. Cryst. 40, 786-790
EDMA: L. Palatinus. S. J. Prathapa & S. van Smaalen (2012) J. Appl. Cryst 45, 575-580.

Control | Advanced

— Superflip Options and Program Control
[v Check the resolution coverage of data:
[~ Write out expanded log file
[v Use the derived symmetry
[~ Normalise inputintensities
[v Perform final "polish” cycles
[~ Repeatcalculation until convergence
[¥ Interpret map using the stated composition l

— Progress report

[~ Keep SUPERFLIP Window open
[ Automatic interpretation of best density
[~ Remove all extraneous SUPERFLIP files

Your suggested space group IE41212

W

I Run Superflip using GUI settings .. I I Run Superfiip from input files | Close I
|

—————J



- Charge flipping

WinGX v2013.3 rystallographic Programs for Windows © 2013
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When solving structures with SUPERFLIP, please quote the following two references :
SUPERFLIP: L. Palatinus & G. Chapuis (2007) J. Appl. Cryst. 40, 786-790
EDMA: L. Palatinus. S. J. Prathapa & S. van Smaalen (2012) J. Appl. Cryst 45, 575-580.

Control | Advanced

— Superflip Options and Program Control
[v Check the resolution coverage of data:
[~ Write out expanded log file
[v Use the derived symmetry
[~ Normalise inputintensities
[v Perform final "polish” cycles
[~ Repeatcalculation until convergence
[¥ Interpret map using the stated composition l

— Progress report

[~ Keep SUPERFLIP Window open
[ Automatic interpretation of best density
[~ Remove all extraneous SUPERFLIP files

Your suggested space group IE41212

Run Superflip using GUI settings .. I Run Superfiip from input files | Close I




Structures absolues

- Structure centrosymétrique Loi de Friedel:  |F(hkl)=|F(~h—k-1}

+ Structure non centrosymétrique

Paramétre de Flack : x  F2(hkl, x)=(L-x)F (hkl)}* +x[F(~=h—k 1)’

SHELXL Refinement Summal

Reflection data R values (final cycle)
Reflections read Mean shiftfesd
Number rejected Maximum shift/esd
Systematic absence violations Max. shift
Inconsistent equivalents Max. dU

Unique reflections wR2

Data in refinemeant R1 (obs data)

Data with Fo > 4sig(Fa) R1 (all data)

Riinf)  0.0459 R(sigma) 0.0376

Electron density synthesis with coefficients Fo-Fc
Highest peak 74000

<~ Application requiere un atome lourd et S 210

Warnings

Choix appr‘opr‘ié de Ia longueur‘ dlor\de 7\‘ |"’Ce\|cumsmsﬁ'umUNlT\nstruchunandammhstdunntagrsa”




Structures absolues

[F(hkl)=|F(~h-k-1I)

- Structure centrosymétrique Loi de Friedel :

+ Structure non centrosymétrique

Paramétre de Flack : x  F2(hkl, x)=(L-x)F (hkl)}* +x[F(~=h—k 1)’

SHELXL Refinement St

Reflection data R values (final cycle)
Reflections read 60347 Mean shiftfesd
Number rejected 9 Maximum shift/esd
Systematic absence violations 3 Max. shift
Inconsistent equivalents 30 Max. dU
Unique reflections 7 wR2
. . Data in refinemeant 77 R1 (obs data)
- Data with Fo > 4sig(Fa) 6711 R1 (all data)
x~0, o(x)<<1 : structure xyz énantiopure 5 e o

Fourier

Electron density synthesis with coefficients Fo-Fc

Highest peak 74000 Mean residual
Deepesthole -2.1200 Rms deviation

Warnings

|"’ Cell contents from UNIT instruction and atom list do not agree ™ ﬂ

Comments
e | e e e | e ) |
Flack x = 0.130(314) by classical fit to all intensities

I 0.117(17) from 2588 selected quotients (Parsons' I
G N SN S SN BN EEN EEN EEN EE EEN BN B B . . J




Structures absolues

- Structure centrosymétrique Loi de Friedel:  |F(hkl)=|F(~h—k-1}

+ Structure non centrosymétrique

Paramétre de Flack : x  F2(hkl, x)=(L-x)F (hkl)}* +x[F(~=h—k 1)’

SHELXL Refinement St

Reflection data R values (final cycle)
Reflections read Mean shiftfesd
Number rejected 9 Maximum shift/esd
Systematic absence violations Max. shift
Inconsistent equivalents 30 Max. dU
Unique reflections 7 wR2
- - Data in refinemeant 77 R1 (obs data)
- Data with Fo > 4sig(Fa) 6711 R1 (all data)
K~ 1 1 G(X}{ = 1 . Stru Ctu re -}(.‘yr_z Ry 00459  R(sigma) 00376 Goof-5

Fourier

Electron density synthesis with coefficients Fo-Fc

Highest peak 74000 Mean residual
Deepesthole -2.1200 Rms deviation

Warnings

|"’ Cell contents from UNIT instruction and atom list do not agree ™ ﬂ

Comments

e | e e e | e ) |
Flack x = 0.130(314) by classical fit to all intensities

I 0.117(17) from 2588 selected quotients (Parsons' I
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