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Maclage par non-mérohédrie

Cas d’un cristal multiple : superposition de 2 sous-réseaux

. réflexions propres à #1

. réflexions propres à #2

. réflexions communes à #1 et #2 (superposition
partielle ou complète)

. Résolution structurale à partir des réflexions de l’individu 
majoritaire 

. Affinement final à partir d’un jeu de données contenant les 2 
contributions
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Omega scan

Essai d’indexation avec DENZO : pas de succès
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Phi-chi scan

Indexation avec NDIRAX
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Phi-chi scan / NDIRAX : indexation #1

save as ndirax1.rmat
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Phi-chi scan / NDIRAX : indexation #2

save as ndirax2.rmat
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Phi-chi scan / NDIRAX : indexation #1 + #2

Diagrammme de diffraction = 
superposition de diverses 
contributions: 

. réflexions individu bleu

. réflexions individu rouge

. taches communes 
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Programme PRECESSION : 
reconstruction de plans de l’espace réciproque

Diagrammme de diffraction = 
superposition de diverses 
contributions: 

. réflexions individu bleu

. réflexions individu rouge

. taches communes 

> precession hk0 hk1 hk2 hk3 … s*.kcd ndirax1.rmat
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EvalCCD : intégration individu #1

Fichier.hkl (format HKLF 4)

Rint ~ 6%

Formule brute : C26 H26 Cl N3 O4

Groupe spatial : P -1

Résolution structurale : SIR92
SIR97
SIR2002/SIR2004
SHELXS

Superflip
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Superflip (charge flipping algorithm)
L. Palatinus, G. Chapuis (Lausanne)

http://superspace.epfl.ch/superflip/
http://www.crm2.uhp-nancy.fr/crm2/fr/labo/pages_perso/Aubert/ChargeFl/chargefl.html

FH = T.F.(densité électronique ?)

EDMA : analyse de la densité électronique finale
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Affinement structural (SHELXL)

R1 ~28 %
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EvalCCD : intégration individus #1 + #2
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EvalCCD / export : création d’un fichier .hklf5
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Nanny : création d’un fichier hklf 5

Format : h k l F2 sig m cos_dir(1:6)

m : indicateur d’appartenance de la réflexion
m = -2 : réflexion commune à #1 + # 2 (2 indexations,1 seul F2)
m =  1 : réflexion individu #1
m =  2 : réflexion individu #2
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Affinement structural (SHELXL) en tenant compte des 2 individus

. Modèle structural déterminé au préalable avec #1

. Affinement de la proportion de #2 (BASF)

. HKLF 5

R1 ~8.2 %
BASF ~0.43
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