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WSTEP

1. Wstep

CrysAlisPr to program zaprojektowany by zapewnic przyjazny uzytkownikowi, prosty w obstudze interfejs
graficzny do zbierania i redukcji danych uzyskanych dzieki rentgenowskiej dyfrakcji pojedynczych krysztatow.

Oparty na programach CrysAlis CCD i RED, CrysAlisP posiada o wiele wiecej funkcji automatycznych.
CrysAlisPro to jeden, wielowatkowy program, ktéry taczy funkcje starych programéw CCD i RED i potrafi
wykonywa¢ oba réwnolegle.

CrysAlisPro zapewnia bezposredni dostep do automatycznego zbierania i redukcji danych oraz najczesciej
uzywanych funkcji w jednym, wielowatkowym programie, ktory potrafi wykonywac kazda z nich rownolegle.
Dodatkowo, opcjonalnie wiaczane tryb wiersza polecen oraz okno historii pozwalaja na dostep do catego zakresu
funkcji CrysAlisPro,
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INSTALACJA CRYSALISPRO

2. Instalacja CrysAlisPr

Aby zainstalowac CrysAlisP na komputerze podtaczonym do dyfraktometru, nalezy mie¢ zapisany na komputerze
nastepujacy plik:

CrysAlisPro171.xx.yy.exe — Gdzie 171.xx.yy oznacza numer biezacej wersji programu, a warto$ci xx oraz yy
zmieniajg sie przy kazdej aktualizacji programu.

Potrzebne sa rowniez pliki korekcyjne specyficzne dla danego dyfraktometru. Bez tych plikow program CrysAlisPro
nie bedzie w petni funkcjonalny. Aby uzyskac te pliki, skopiuj do komputera caty folder ‘Corrections’ z komputera
dotaczonego do dyfraktometru.

1. Kliknij dwukrotnie ikone programu CrysAlisPro171.xx.yy.exe i postepuj zgodnie z instrukcjami
pojawiajacymi sie na ekranie. Kiedy zostaniesz poproszony o wybranie elementéow programu, ktore
chcesz zainstalowac, kliknij kwadrat obok opcji PRO i HELP (zaznaczenie pojawi sie w kwadracie) i
kliknij Next.

2. Po zakonczeniu instalacji kliknij dwukrotnie ikone CrysAlisPr, znajdujaca sie na pulpicie. Jezeli po raz
pierwszy instalujesz CrysAlisP na Twoim komputerze, program moze poprosi¢ o plik set-up. W takim
wypadku znajdz folder Corrections zapisany uprzednio na dysku i wybierz plik *.par. Kliknij OK.

Instalacja CrysAlisP na innym, niepofaczonym z dyfraktometrem komputerze, przebiega tak jak powyzej. Podczas
pierwszego uruchomienia program poprosi o wskazanie zbioru danych, na ktérym ma pracowac. Nalezy
skopiowac te dane na komputer, a takze wskazac¢ plik *.par gdy program o to poprosi.

2.1. Aktualizacje oprogramowania

CrysAlisPro jest ciagle wzbogacany w nowe funkcje i poprawki btedow. \Wazne wersje programu zawierajace
istotne nowe funkcje sa wydawane raz na okoto sze$¢ miesiecy. W czasie pomiedzy wydaniem tych wersji,
udostepniane sg réwniez wersje z drobnymi poprawkami. Najnowsze wersje oprogramowania mozna pobra¢ ze
strony Forum forum.oxford-diffraction.com. Zarejestruj sie na tej stronie, aby mie¢ dostep do pobierania

aktualizacji. Zalecane jest, aby uzytkownicy obserwowali te strone i uzywali najnowszego oprogramowania.

Kazda nowa wersja CrysAlisPr jest wydawana z opisem naprawionych btedow i nowych funkeji w stosunku do
wersji poprzedniej. Informacje na ten temat mozna znalezé¢ w menu Help w zaktadce odwotan/aktualizacji wersji
(Reference section/Version news).

Goraco zapraszamy uzytkownikow CrysAlisPr do zgtaszania wszelkich btedow w oprogramowaniu przez
wysytanie szczegotow na adres: XRDSupport@agilent.com. Jedynie dzieki otrzymywaniu raportéw o btedach od

doswiadczonych uzytkownikow, btedy te moga by¢ identyfikowane i naprawiane. Pomysty na ulepszenie
oprogramowania sa rowniez mile widziane i wszystkie sq brane pod uwage w trakcie tworzenia nowych
modutéw do przysztych wydan CrysAlisPro,
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URUCHAMIANIE | ZAMYKANIE CRYSALISPRO

3. Uruchamianie i zamykanie CrysAlisPro

3.1. Uruchamianie CrysAlisPr

Aby uruchomi¢ CrysAlisPr kliknij dwukrotnie ikone znajdujaca sie na pulpicie Windows. Jezeli program zostanie
uruchomiony na komputerze potaczonym z dyfraktometrem Agilent, CrysAlisPr uruchomi sie w trybie kontroli
dyfraktometru CCD (online) i bedzie zawierat mozliwos¢ kontroli CCD, kontroli urzadzenia i wskazanie statusu
CCD. Podczas uruchamiania program uruchomi urzadzenie. Polecenia nie beda mogty by¢ wykonywane przez
program dopoki nie zakoriczg sie wszystkie procedury uruchamiania sprzetu. Poczekaj az status CCD zmieni sie
na gotowy (ready) zanim zaczniesz zadawac programowi polecenia do wykonania.

Jezeli uruchomisz druga kopie programu CrysAlisP podczas, gdy jedna kopia CrysAlisPr jest juz otwarta i
kontroluje dyfraktometr, druga kopia uruchomi sie jedynie w trybie redukcji danych (data reduction/offline) bez
kontrolowania zadnego urzadzenia i poprosi uzytkownika o wybranie opcji ‘experiment” aby pracowac na
istniejacym zbiorze danych. Nastapi to takze w przypadku, gdy dyfraktometr nie jest podtaczony do komputera.

3.2. Zamykanie CrysAlisPro

Aby zamkna¢ CrysAlisPr, kliknij ikong X w prawym gornym rogu ekranu CrysAlisPr. Jezeli program bedzie
znajdowat sie w trybie CCD, pojawi sie podpowiedz, aby wytaczy¢ generator. Dla systeméw Microfocus zalecane
jest, aby uzytkownicy wytaczali generator, kiedy dyfraktometr nie jest uzywany. W przypadku wszystkich innych
systemow, zalezy to wytacznie od indywidualnych preferencji uzytkownikow dotyczacych zuzycia energii w
czasie, gdy system nie jest uzywany.
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CRYSALISPRO — UKEAD GRAFICZNY | STEROWANIE

4. CrysAlisPr — uktad graficzny i sterowanie

Interfejs graficzny uzytkownika (GUI) programu CrysAlisPr sktada sie z wielu roznych obszarow. Zawieraja one:

1. Przycisk START / STOP

2. Pasek kontroli obrazu
3. Karty informacyjne
4. Narzedzia Power Tools
5. Okno wyswietlajace obraz/dyfrakcje (okno gtowne)
6. Obszar statusu
7. Sterowanie urzadzeniami 1
5
% 20_1 - Crysaispro P =lelx]
rq / e coteana.. (6358 v s 20854 \
= .
RED. profit waitng fo nerw data {Tue Sep 28 12i34:42 \
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@ Data Collection ]
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e
_> % c?a“:::;xs '::.:nss Ki:‘:uao ":;‘auoo
32 e
o;n af%.o
ﬁ Sl i \
55,
Data Reduction ]
(EMEZSM
- CECPOEDEO 0-OCI®-@-00QCH® -O-|®- [«- Railent Tocknologies

2
llustracja 1 CrysAlisPr - uktad graficzny i sterowanie

4.1. Start / stop

Najwazniejszy przycisk interfejsu graficznego (GUI) CrysAlisPr to przycisk START / STOP. Funkcja tego przycisku
zalezy od aktualnie wykonywanego procesu, ale generalnie udostepnia szereg automatycznych funkcji takich jak:

e Automatyczne zbieranie danych i rownoczesna redukcja danych

e  Zatrzymanie wszystkich funkgcji
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CRYSALISPRO — UKEAD GRAFICZNY | STEROWANIE

e Uruchomienie samej redukcji danych

e W petni automatyczna analiza (cell, red)

e Specjalne zbieranie danych

e Wykonanie dodatkowego, specjalnego zbierania danych

e Kontynuacja zbierania danych / eksperymentu wstepnego

e Kontynuacja wszystkich procesow (zbierania i redukcji danych)

4.2. Pasek kontroli obrazu

4.2.1 lkony kontroli obrazu

image list ¥ e Lista obrazow

Poprzedni przebieg

x

e Skocz do tytu 0 10 ramek

e Poprzedni obraz

®)

Wiacz/zatrzymaj film krysztatu

e Nastepny obraz

e Skocz do przodu o 10 ramek

e Nastepny przebieg

Przewidywania

e Informacja o pikselach/obszarze

e Informacje o gtowicy/katach
goniometru

e  Znajdz hkl

Tablica wyszukiwania

4
.

Tablica kolorow

4
.

e  Przybliz obraz

Oddal obraz

OO ® 6 SHCHEHONONONONONONS
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‘.g.:/ e Narzedzie Zoom localiser
@ v e Pierscienie rozdzielczosci

/ED\ v e  Profil 2D pikow (Profil liniowy)
/Q}J v e  Profil 3D pikow Peak (Krzywa

charakterystyczna odbicia)

<?) - e Pomoc

cco v e Widok (CCD/RED/USER)

llustracja 2 Ikony kontroli obrazu

Poruszanie sie do przodu i do tytu pomiedzy obrazami dyfrakcyjnymi mozna kontrolowac za pomoca ikon, ale
takze uzywajac kotka myszki.

4.2.2 Lista obrazow (Image list)

Lista obrazow umozliwiajaca otwieranie i zapisywanie obrazow dyfrakcyjnych. Opcje zawieraja: Open image with
explorer (otwiera obraz), Save image (zapisuje aktualnie wy$wietlany obraz dyfrakcyjny), Save image as
(zapisuje aktualny obraz dyfrakcyjny pod nowa nazwa), Save jpg (zapisuje aktualnie wys$wietlany obraz
dyfrakcyjny jako obraz jpeg) oraz Save bitmap (zapisuje aktualnie wyswietlany obraz dyfrakcyjny jako obraz w
formacie bitmap). Obrazy

w formatach bitmap oraz jpeg moga by¢ zapisywane z wy$wietlonymi pierécieniami rozdzielczosci i/lub
przewidywaniami. Powiekszone obszary obrazow moga by¢ zapisane przez wybor opcji zapisu widocznej czesci
obrazu jako bitmapa lub jpeg (Save visible part of image as bitmap or jpeg).

4.2.3 Przewidywania (Predictions)

Kiedy komorka elementarna krysztatu zostanie okreslona, pewne racjonalne przewidywania struktury moga
zostac naniesione na obraz dyfrakcyjny. Klikniecie na ikone predictions na pasku kontroli obrazow, wtacza lub
wytacza przewidywania. Moze to zaja¢ kilka sekund zwtaszcza, gdy funkcja ta jest uzywana wraz z przyciskami
sterowania filmem np. ,.play”, gdzie wszystkie obliczenia wykonywane sa z wyprzedzeniem. W razie watpliwosci
sprawdz status w prawym gornym rogu ekranu GUI CrysAlisPr,

Przewidywania nanosza: ,.krzyzyki”, ..romby” (lub ,.diamenty”) i ,.kwadraty” by pokaza¢ pozycje, w ktorych
program spodziewa sie znalez¢ odbicie, jesli komarka elementarna jest prawidtowo okreslona. Sg one zatem
wykorzystywane jako wizualne sprawdzenie struktury komorki elementarnej i jakosci krysztatu. . Krzyzyk”
zaznacza pozycje, w ktorych odbicie jest przewidywane jako ,,wysrodkowane” w danej ramce, ,romb” pokazuje
odbicia wysrodkowane w poprzedniej ramce,

a ,kwadrat” — odbicia wysrodkowane w nastepnej ramce. (Uwaga: Jezeli wyszukiwanie pikow i indeksowanie
nie zostaty do tej pory przeprowadzone, zostanie wyswietlona domysina komérka elementarna, ktora jest
oczywiscie niepoprawna).
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4.2.4 Informacja o pikselach/obszarze (Pixel/area information)

Ikona pixel /area information wiacza lub wytacza potprzezroczyste okienko informacyjne, ktore pojawia sie w
gtownym oknie. To okienko sledzi kursor znajdujacy sie na obrazie dyfrakcyjnym i pokazuje informacje na temat
obrazu

w aktualnym potozeniu kursora. Te informacje zawieraja: aktualng pozycje wzgledem osi X i Y w pikselach,
Int(ensywnos¢) w tej pozycji, indeksy H K L, L(orenza), T(heta) i R(ozdzielczos¢).

Przyciskajac i przytrzymujac lewy przycisk myszy mozna zakresli¢ prostokatne okno wokoét obszaru/obiektu w
oknie obrazu dyfrakcyjnego. Potprzezroczyste okienko wyswietli wtedy nastepujace informacje na temat
zaznaczonego obszaru: poczatkowa pozycja okna w pikselach, rozmiar okna i koricowa pozycja w pikselach,
maksymalna i minimalna intensywno$¢ oraz warto$¢ sigma dla obrazu oraz dla tta.

4.2.5 Informacje o gtowicy/katach goniometru (Header information / K
(goniometer angles))

lkona Header information / K (goniometer angles) wtacza okno u goéry obrazu dyfrakcyjnego. To okno
wyswietla rozne informacje w zaleznosci od tego czy komputer jest w trybie offline czy online (dotyczy
goniometru).

W trybie offline okno wy$wietla nazwe aktualnego obrazu i katy, przy ktérych zostat wykonany.

W trybie online okno wyswietla nazwe obrazu (oraz katy, przy ktérych zostat wykonany), a takze aktualne katy
podawane przez goniometr. Okno zapewnia monitorowanie w czasie rzeczywistym tego, co dzieje si¢ w
urzadzeniu.

4.2.6 Znajdz hkl

Jezeli masz zindeksowang komorke elementarng, mozesz klikna¢ ikone find hkl. Spowoduje to otwarcie okna
dialogowego. Wprowadz zadane wartosci H K L w polu u goéry okna i kliknij Search. Jezeli w aktualnym indeksie
znajduje sie taka warto$é HKL, ramki, w ktorych takie odbicie sig znajduje zostang podane w polu u dotu okna.
Klikniecie na odpowiedni obiekt w tym oknie spowoduje wyswietlenie danego obrazu, z zaznaczonym ,,+"
odbiciem o zadanym HKL. Gdy znak ,.+" jest stabo widoczny mozesz pomoc sobie uzywajac pozycji xy w
pikselach.

4.2.7 Tablica wyszukiwania (Look up table)

Tablica wyszukiwania (ikona look up table) wptywa na obraz wyswietlany w gtownym oknie ekranu. Okres$la sie
w niej poziom obserwacji lub intensywnosci, powyzej ktorego odbicia (lub informacje o obrazie) sa wyswietlane.
Podnoszenie poziomu wyszukiwania wyswietla obiekty o wyzszej intensywno$ci i usuwa mniej intensywne
efekty tta z wyswietlanego obrazu.

Poziom wyszukiwania moze by¢ podwyzszany poprzez klikanie ikony (spowoduje to podnoszenie poziomu od 1
do 13 po czym klikniecie spowoduje powrot do poziomu 1 itd.) lub przez klikniecie strzatki po prawej stronie
ikony. Aktywuije to wyskakujace menu, w ktérym pozadany poziom moze zosta¢ wybrany. Aktualnie wybrany
poziom wyszukiwania jest zaznaczony po lewej stronie listy.

4.2.8 Tablica kolorow (Colour table)

Ikona colour table pozwala uzytkownikowi na wybér sposrad 11 koloréw, koloru uzywanego do wyswietlenia
obrazu dyfrakcyjnego. Kazde klikniecie ikony colour table bedzie powodowato zmianeg koloru na kolejnych 11
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opcji w kotko. Strzatka z prawej strony ikony wys$wietla wyskakujace menu, uzywajac ktéorego mozna wybraé
pozadany kolor. Aktualny kolor jest zaznaczony po lewej stronie wy$wietlanej listy.

4.2.9 Przybliz obraz (Zoom in)

Ikona zoom in powieksza gtéwny obraz dyfrakcyjny. Kazde kliknigcie w ikone spowoduje powigkszenie obrazu o
2x do maksymalnego powiekszenia 8x. Domys$Inie powiekszany jest gorny lewy fragment obrazu. Uzywaj tej
funkcji taczac ja

z narzedziem zoom localiser.

4.2.10 Oddal obraz (Zoom out)

Ilkona zoom out pomniejsza gtéwny obraz dyfrakcyjny. Kolejne kliknigcia ikony pomniejszaja obraz co 2x do
maksymalnego pomniejszenia 1/8x. Uzywaj z funkcja zoom localiser.

4.2.11 Narzedzie Zoom localiser

Zoom localiser to ruchome potprzezroczyste okno wyswietlajace caty obraz dyfrakcyjny (bez wzgledu na
powiekszenie obrazu w gtownym oknie). Okno zoom localiser wtacza sig i wytacza klikajac ikone na pasku
kontroli obrazu. W oknie tym powiekszona cze$¢ obrazu jest zaznaczona prostokatem, ktéry moze by¢
przesuwany po catym obszarze okna. Przesunigcie prostokata w oknie zoom localiser powoduje zmianeg
wyswietlanej powiekszonej czesci obrazu w oknie gtéwnym. Uzywaj funkcji zoom localiser wraz z funkcjami
zoom in i zoom out.

4.2.12 Pierscienie rozdzielczosci (Resolution rings)

Funkcje resolution rings wiacza sie i wytacza klikajac odpowiednig ikone na pasku kontroli obrazu. Wyswietla
ona linie (pierscienie) taczace state wartosci ,,d” na obrazie dyfrakcyjnym w celu umozliwienia szybkiego,
wizualnego sprawdzenia granic dyfrakcji/rozdzielczosci katowej. DomysInie funkcja ta jest wytaczona. Dostep do
dodatkowych ustawiern mozna uzyskac klikajac na strzatke po prawej stronie ikony resolution rings. Korzystajac
z tych opcji mozna wybra¢ wieksza liczbe pierscieni faczacych stata warto$é¢ ,.d” (od domys$inych 3 do 12), dodaé
etykiety wyswietlane na pier§cieniach oraz wybra¢ kolor wy$Swietlanych pierscieni (czarny lub biaty).

4.2.13 Profil 2D pikow

Narzedzie 2D Peak profile pozwala uzytkownikowi na przeciagniecie linii przez obiekt w gtownym oknie
dyfrakcyjnym

i uzyskanie dzieki temu dwuwymiarowego wykresu tego obiektu. W ten sposéb mozna uzyskaé profil odbicia
(piku) w celu utatwienia oceny jakosci badanego krysztatu. Idealne piki powinny posiada¢ waski, ostry profil bez
.garbow” po bokach. Profil jest wyswietlany w oddzielnym potprzezroczystym oknie, domyslnie pojawiajacym sie
w lewym gornym rogu okna gtéwnego.

Okno to moze by¢ powiekszane lub pomniejszane poprzez kliknigcie w prawym dolnym rogu okna i rozciggniecie
w odpowiednim kierunku. Moze zosta¢ zamkniete przez kliknigcie ikony X w prawym gérnym rogu oraz moze by¢
przesuwane przez przytrzymanie prawego przycisku myszki na oknie i przesunigcie myszki. Profil moze zosta¢
zapisany jako bitmapa lub jpeg przez kliknigcie ikony dyskietki w prawym gornym rogu okna. Dane z okna moga
takze by¢ zapisane jako plik tekstowy albo zapisane do schowka przez klikniecie symbolu strzatki.

Potprzezroczystos$é okna oznacza, ze profil pikow (znajdujacych sie na obrazie dyfrakcyjnym pod spodem) moze
by¢ wyciagniety przez okno.
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4.2.14 Profil 3D pikow (Krzywa charakterystyczna odbicia)

Ta funkcja jest podobna do funkcji 2D peak profile, ale generuje profil otrzymany z nastepujacych po sobie
ramek. Uzytkownik musi zdefiniowa¢ rozmiary pola i obszaru wokot piku. Dostep do tych parametrow uzyskuje
sie klikajac strzatke po prawej stronie ikony. Rozmiar pola powinien byé dopasowany do rozmiaru odbicia.
Uzyskane dane mozna zapisac lub skopiowa¢ do schowka klikajac symbol strzafki.

4.2.15 Pomoc

Ikona Help oferuje dostep do tematow pomocy w trybie online, informacji na temat wersji oprogramowania i listy
komend.

4.2.16 Widok (View)

Ikona View przetacza tryby widoku. Wiecej informacji na ich temat znajdziesz w sekcji 4.6. Klikanie ikony View
przetacza widoki pomiedzy trybami CCD, RED i USER. Gorny pasek okna zmienia sie pokazujac ktory tryb widoku
jest obecnie wyswietlany.

W trybie widoku CCD wy$wietlane sa obrazy uzyskiwane z urzadzenia, ale nie jest mozliwe ich modyfikowanie w
trakcie zbierania danych.

Widok RED wyswietla odpowiedz wizualng na zastosowang operacje redukcji danych, ale nie pozwala na zadna
modyfikacje obrazu w trakcie zbierania badz redukcji danych.

W widoku USER mozliwe jest wczytanie pojedynczego obrazu lub odtworzenie filmu oraz wykonanie réznych
zadan zwigzanych z analiza obrazu w trakcie gdy wykonywanie jest zbieranie i redukcja danych.

Jezeli komputer nie jest poditaczony do urzadzenia (jest w trybie offline) jedynie tryby widoku RED i USER sg
dostepne.

Ramki odniesienia (jesli zarejestrowane), maska przestony wiazki, naktadka sieci odwrotnej do doktadnych
obrazéw
i opcje odejmowania tta moga by¢ wyswietlone przez kliknigcie strzatki po prawej stronie ikony CCD/RED/USER.
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4.3. Karty informacyjne

Lo & Karty informacyjne wys$wietlane sg jako etykiety

zlokalizowane po prawej stronie ekranu.

Mo Information available

Aby wybra¢ karte kliknij na tekst.

Symbole strzatek na kazdej karcie informacyjnej
oferujg dostep do dodatkowych funkg;ji:

Karta krysztatu (Crystal) — Edycja wzoru
chemicznego, Edycja komentarza, Pokaz film,
Edycja ksztattu krysztatu, Dodaj wykonujacego
eksperyment, Dodaj notatki (plik *.txt).

Karta zbierania danych (Data Collection) — Pokaz
wykresy zbierania danych, Pokaz rezultaty
eksperymentu wstepnego.

Data Collection Karta redukcji danych (Data Reduction) — Pokaz

blizniaczy plik log (jesli dostepny), Stworz raport
(w formacie rtf lub html).

OMO)

Data Reduction

llustracja 3 Karty informacyjne

4.3.1 Eksperyment wstepny (Pre-Experiment)

Ta karta informacyjna jest pokazana tylko podczas automatycznego eksperymentu wstepnego i pojawia sie gdy
wcisniety zostanie przycisk Start w oknie dialogowym eksperymentu wstepnego.

Wyswietalne w prawej czesci GUI CrysAlisPr, okno Pre-experiment moze by¢ zminimalizowane przez kliknigcie
w karcie informacyjnej ‘data collection’. Klikniecie na nagtéwek pre-experiment zmaksymalizuje to okno.

Okno pre-experiment zapewnia bezposrednie potaczenie miedzy komorka elementarna, statystykami
intensywnosci
i zdefiniowanymi ustawieniami uzytkownika odno$nie automatycznego zbierania danych.

Gdy tylko pierwsza ramka zostanie zarejestrowana, automatyczne oprogramowanie zacznie dobiera¢ komarke
elementarng. Gdy komorka elementarna zostanie znaleziona, informacja o niej bedzie wyswietlona w oknie pre-
experiment wraz z informacja dotyczaca jakosci komarki (np. % zindeksowanych odbi¢), centrowania komorki i
klasy Lauego. W trakcie gdy kolejne ramki beda zapisywane, komérka elementarna bedzie na nowo
determinowana co bedzie skutkowato aktualizowaniem okna pre-experiment nowa (lub ulepszona) komarka
elementarng. Dodatkowo beda wtedy wyswietlane informacje na temat proponowanej strategii zbierania danych,
statystyki intensywnosci i proponowany czas ekspozycji do zbierania danych. Parametry te sg zalezne od
poczatkowo okreslonej rozdzielczosci i wartosci |/sig. Moga by¢ one zmienione w trakcie eksperymentu
wstepnego, co zmieni proponowana strategie.

W trakcie zbierania danych w czasie wiasciwego eksperymentu, wyniki eksperymentu wstepnego moga by¢
wywotane przez klikniecie na symbol strzatki znajdujacy sie na karcie informacyjnej Data collection. Sam
eksperyment wstepny moze by¢ otwarty w dowolnym momencie przez znalezienie go w oknie dialogowym Load
experiment, badZ przez znalezienie pliku .par z nazwa eksperymentu wstepnego w folderze Experiment.
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4.3.2 Krysztat (Crystal)

Po zakoriczeniu eksperymentu wstepnego i w trakcie automatycznego zbierania danych, karta informacyjna
Crystal wyswietla informacje na temat aktualnej komérki elementarnej, wzoru chemicznego probki i wartosci ,.z”
oraz parametrow modelu. Dodatkowo wyswietlana bedzie “przecietna komorka elementarna” (‘Average unit cell
from Proffit’) uzyskana

z algorytmu udoktadniania komérki CrysAlisPr Proffit oraz “ostateczna komorka elementarna dla wybranego
obszaru” (Final unit cell for selected space group). Jest to istotne, gdyz na przyktad w przypadkach, gdy strategia
zbierania danych jest oparta na komérce o ukfadzie jednosko$nym (z katem B bliskim 90°) jest wysoce
prawdopodobne, ze zostanie wybrana rombowa grupa przestrzenna i dzigki temu komérka bedzie przeksztatcona
tak jak nalezy.

Okno crystal moze by¢ minimalizowane i maksymalizowane tak samo jak okno pre-experiment. Klikniecie
symbolu strzatki u gory karty pozwala uzyska¢ dostep do kilku dodatkowych opcji, w tym edycji wzoru
chemicznego. Jezeli wzor jest edytowany w trakcie zbierania danych uzytkownik musi poczeka¢ do nastepnego
cyklu redukcji danych (ktory nastepuje co 25 zarejestrowanych ramek), aby zmiany odniosty skutek. Jezeli wzor
zostanie zmieniony kiedy indziej, dane musza zosta¢ powtornie przetworzone, aby zmiany wzoru odniosty skutek.
(wiecej w Rozdziale 8).

4.3.3 Zbieranie danych (Data collection)

W trakcie zbierania danych z dyfraktometru karta informacyjna data collection zawiera informacje o postepie
procesu zmieniajace sie w czasie rzeczywistym, wyswietlajac aktualne pozycje osi omega, theta, kappa i fi oraz
odlegtos¢ od detektora. Dodatkowo wys$wietlany jest pasek postepu oraz przewidywany czas zakoriczenia
zbierania danych. Czas zakonczenia jest aktualizowany w trakcie zbierania danych, wzigwszy pod uwage
wymagane poprawki pomiarow ramek, ktorych ilos¢ jest przyblizana w poczatkowej fazie eksperymentu, ale
pozniej ciggle aktualizowana.

W zaktadce data collection zbierane sa informacje w trakcie zbierania danych z dyfraktometru. Podczas pracy w
trybie offline te informacje sa wyswietlane. Na przykfad:

Maksimum i minimum wskaznika CCD Peltier w trakcie eksperymentu

Maksymalne i minimalne napiecie (KV) i natezenie (mA) na generatorze (jesli jest podiaczony)
Najwyzsza i najnizsza temperatura systemu Cryojet

Odbicia powtdrnie zmierzone i przekraczajace zakres and remeasured reflections

Maksymalny i minimalny czas ekspozycji

Data, czas itp.

4.3.4 Data reduction (redukcja danych)
Informacje wyswietlane w tej karcie zaleza od prowadzonego procesu redukcji danych.

Karta informacyjna Data Reduction wyswietla postep i wyniki redukcji danych i okreslenia grupy przestrzenne;.
Odpowiedz wyswietlana w karcie zawiera informacje takie jak:

Korekcja absorpcji, skalowania
Grupa przestrzenna
Informacje o indeksowanych korektach absorpcji

Wielosktadnikowe informacje z blizniaczej redukcji danych
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Wyniki (Rint, 1/sig. Nadmiarowos¢, Kompletnos¢ etc).
Mozaikowatos¢

W trakcie automatycznego zbierania i redukcji danych okno data reduction zacznie odpowiada¢ dopiero po
pierwszych 25 zarejestrowanych ramkach, poniewaz dopiero od tego momentu rozpoczyna sie proces redukcji
danych. Dzieje sie tak po to, aby program mogt wiarygodnie oszacowac tto, uzywajac 25 nastepujacych po sobie
ramek. Automatyczna redukcja danych bedzie od tego momentu przetwarzaé $wiezo zebrane dane partiami po
25 ramek i bedzie aktualizowata odpowiednio obszar odpowiedzi po to, aby do czasu zebrania ostatnich ramek
prawie wszystkie dane byly juz ze sobg zintegrowane. To zachowanie programu jest funkcjg domysina, jednakze,
jezeli uzytkownik chce raz jeszcze oszacowac dane, moze to zrobi¢ uzywajac narzedzi z grupy power tools.

4.4. Narzedzia Power tools

441 Ilkony narzedzi Power tools

| e Kreator sieci przestrzennej

B o  Wiersz polecen

o Narzedzie strategii
109%

Finalizacja danych

38

5

-
[ ]

e Finalizacja danych blizniaczych

CrysAlisPro

Narzedzie serwisowe

~llaffe

Dyfrakcja proszkowa

Wiele temperatur/dtugosci fali
w eksperymencie

= K

e Pojedyncze obrazy

Uruchom Shell

?ﬁ

Uruchom WinGX (jezeli
zainstalowano)

g
H
o
[ )

e Uruchom CCP4 (jezeli
zainstalowano)

Py e  Uruchom Olex? (jezeli zainstalowano)

e  Uruchom Crystals launcher (jezeli
zainstalowano)
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e Uruchom Jana (jezeli zainstalowano)

win Chern RT

e  Uruchom Autochem (jezeli
zainstalowano)

llustracja 4 Ikony narzedzi Power tools

4.4.2 Kreator sieci przestrzennej (Lattice Wizard)

Ikona lattice wizard uruchamia okno dialogowe, ktdre daje dostep do wszystkich funkcji zwigzanych z siecig
przestrzenna, za posrednictwem graficznego interfejsu uzytkownika (GUI). Narzedzie lattice wizard pozwala na
pétautomatyczne, jak rowniez manualne, uzywanie tych funkcji w przypadku, gdy procesy automatyczne nie
dadza pozadanych rezultatow. GUI zapewnia:

Wyszukiwanie pikow

Okreslanie komorki elementarnej

Wizualizacje sieci odwrotnej — z uzyciem programu Ewald Explorer
Indeksowanie znana komarka

Udoktadnianie modelu instrumentalnego

Transformacje sieci przestrzennej

Blizniakowanie i multikrysztaty

Niewspotmiernosci / Kwazikrysztaty

Woezytywanie i zapisywanie rezultatow pracy

Odtwarzanie zdje¢ precesyjnych

Interfejs graficzny zawiera ikone kazdej z wymienionych wyzej funkcji. Kliknigcie ktérejs$ ikony wykona kryjaca
sie pod nig funkcje automatycznie z wykorzystaniem ustawienn domysinych. Jezeli uzytkownik chce uzyé innych
ustawien lub zmieni¢ zakres ramek itp., kliknigcie strzatki z prawej strony ikony spowoduje wyswietlenie
wiekszej ilosci opcji. Wiecej szczegotow dotyczacych funkcji lattice wizard mozna znalez¢ w Rozdziale 7.

4.4.3 Wiersz polecen (Command line)

Ikona ta otwiera okno historii wraz z dotagczonym wierszem polecen. Z tego poziomu uzytkownik ma dostep do
wszystkich istniejacych (starszych i nowych) polecen, co pozwala na maksymalng elastycznos¢ konfiguracji i
kontrole programu. Caty eksperyment i obrobka danych moga by¢ wykonywane w tym trybie, badz tez okno to
moze zostaé otwarte, by wprowadzi¢ specjalne pojedyncze komendy. Wieksza czes$¢ okna zajmuje okno historii,
ktore jest zawsze aktywne. Oznacza to, ze nawet w trybie automatycznym, w petni kontrolowanym z poziomu
GUI, okno historii jest aktualizowane

i mozna w nim odszuka¢ interesujgce uzytkownika informacje. W trakcie pracy w trybie online, wpisywanie
polecen, ktore skutkuja zmiang wy$wietlanego obrazu wptyna tylko na obraz w widoku, dla ktérego wpisywane
sg komendy. Tak wigc, polecenia z karty RED beda dotyczyly obrazu w widoku RED, a polecenia z karty CCD beda
dotyczyly obrazu w widoku CCD. Uzytkownik musi recznie wybra¢ odpowiedni widok, ktory bedzie odpowiadat na
polecenia z wiersza polecen. Na przyktad, zeby kontrolowaé dyfraktometr i np. ustawié¢ w nim katy na wartosci
30 30 30 30, uzytkownik powinien klikna¢ na karte CCD, nastepnie klikna¢ w wierszu polecen i wpisa¢ w nim: “gt
a 30 30 30 30”. Okno wiersza polecen moze by¢ otwierane lub zamykane w dowolnym momencie, mozna takze
zmieniac jego rozmiary. Szczegotowa instrukcja opisujaca wszystkie dostepne polecenia otwiera sie po wpisaniu:
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.HELP” w wierszu polecen. Dodatkowo, opisy poszczegélnych komend i ilustracje pokazujace typowe ich uzycie
sq dostepne po wpisaniu “COMMAND HELP” w wierszu polecen. Mozna tam rowniez znalez¢ przycisk opcji,
ktory oferuje dostep do ustawien urzadzen oraz oprogramowania.

Narzedzie wiersza polecen moze byé zamknigte przez kliknigcie przycisku “Close” znajdujacego sie w prawym
dolnym rogu okna.

4.4.4 Kontrola rezultatow zhierania i redukcji danych

Otwarcie okna Data finalisation daje uzytkownikowi dostep do rezultatéw procesu automatycznej redukcji
danych poprzez pie¢ paneli w postaci kart. Data reduction File contents zawiera podsumowanie informacji na
temat wymiaréw komorki i macierzy orientacji uzytych w procesie integracji, zakresu katow, czasu ekspozyciji,
odlegtosci detektora i liczby zarejestrowanych w kazdym cyklu pomiarowym odbi¢.

Karta Data reduction output zawiera petny rejestr automatycznego procesu redukcji danych. Dostepne sa
ustawienia generatora, temperatura w trakcie procesu rejestrowania danych, informacje na temat wszystkich
powtérnie zarejestrowanych ramek, parametrow dopasowywania profilu, odrzuconych wartosci odstajacych,
skalowania, okreslania grupy przestrzennej oraz koficowych statystyk faczenia operacji, pozwalajace na dogtebna
analiza wszystkich aspektow procesu redukcji danych.

Karta Data collection output przechowuje informacje uzyskane w trakcie eksperymentu, szczegélnie odnoszace
sie do powtérnie zarejestrowanych ramek i przekroczen wartosci. Ten rejestr wyswietla rowniez problemy i btedy
napotkane

w trakcie eksperymentu.

Okno Red Graphs wyswietla wizualne podsumowanie wspotczynnikow skalowania, wykres “ramka po ramce”
Rint oraz wiele poréwnan dotyczacych zakresu i kompletnosci danych.

Karta Devices Plots zawiera graficzng informacje o sprzecie. W jej sktad wchodza: Spellman/SuperN (rejestr
wartosci napiecia i pradu dla uzytkownikow generatorow obstugiwanych przy uzyciu oprogramowania),
CCDSCAM (wykres temperatury CCD dla detektorow typu Eos, Atlas i Titan), FIP60 ( taki sam wykres dla
detektorow Sapphire, Ruby i Onyx), Cryojet (wykres temperatury i natezenia przeptywu od numeru
zarejestrowanej ramki) i dwa dodatkowe wykresy dla urzadzen XrayChiller i CCDChiller.

Okno to jest punktem dostepu do wszystkich funkcji modyfikacji danych po procesie redukcji danych. Narzedzie
do tego celu jest oznaczone jako Refinalization i umozliwia: dostep do numerycznej korekcji absorpcji, zmiany
ustawien Laue, manipulowanie grupa przestrzenng oraz filtrowanie i obcinanie danych. Opcja Inspection and
Manipulation of Data jest omowiona szczegotowo w Rozdziale 8.

445 Uruchom druga kopie CrysAlisP (Launch 2 instance of CrysAlisPr)

Opcja ta otwiera drugq kopie CrysAlisPr w trybie offline i przenosi wszystkie aktualne ustawienia takie jak nazwa
eksperymentu, ustawienia urzagdzen czy informacje o komorce elementarnej do drugiej kopii programu w celu
umozliwienia niezaleznej obrobki danych w trybie offline, oddzielnej od jakichkolwiek wykonywanych dziatan w
oknie programu pracujacego w trybie online.

c rVSAI Ispro CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 14
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA



CRYSALISPRO — UKEAD GRAFICZNY | STEROWANIE

Service GUI (1.0.18) - Ci\XcaliburData\ylidtest' frames"ServiceThu-Sep-17-15-46-00-2009"Service_Thu-Sep-17-15-46-00-2009_1... m

Service ®YS AIPI'S°

—Shutter control ~CCD Control——— ~Goniometer control ~Image control
@ Re-initialize ® Re-initialize @ Record single static image
 Reset (" Expert control (" Record single phi or omega scan
€ Remove darks " Position gonio [V Save images to service directory
EETEEN  EETE.
C:\Xcaliburycorrections\a_20\a_20_160209.par

Correction files CCD service window
Exp. back-up for analysis CCD parameters
Calibration Experiments Resume Calibration

i~ Information
Image info: ...
\
QOmega Theta Kappa Phi Distance
21.5000 21.5000 0.0000 0.0000 55.0000

llustracjab Narzedzie serwisowe

4.4.6 Narzedzie serwisowe (Service)

To narzedzie grupuje najczesciej uzywane polecenia serwisowe w jednym, okreslonym obszarze. W sktad tych
polecen wchodza: kontrola otwierania i zamykania migawki (shutter control), re inicjalizacja goniometru, re
inicjalizacja CCD, czyszczenie bufora obrazu (karta clear Dark), bezposrednia kontrola goniometru oraz
wyszukiwanie znacznika bazowego (Mgcutil). Zapewania ono takze dostep do definiowania pliku z ustawieniami
parametréw urzadzenia. W przypadku wytaczenia interfejsu systemowego, konieczna jest reinicjalizacja
goniometru przy uzyciu narzedzia serwisowego,

co wykonuje sie wybierajac Gon reinit i Start. Problemy dotyczace sterowania kotami i detektorem wymagaja
narzedzia Mgcutil lub Expert Control. Jednakze, radzimy w takim wypadku skontaktowa¢ sig z serwisem lub
napisa¢ na adres XRDSupport@agilent.com przed préba samodzielnego recznego ustawiana goniometru, gdyz
wytacza sie wtedy automatyczna ochrona przed kolizja. Problemy z CCD czesto mozna naprawi¢ wybierajac opcje
Card reinit lub Reset FIP i Start.

Wiecej szczegotow na temat narzedzia serwisowego mozna znalez¢ w Rozdziale 7.

A OSTRZEZENIE

Okno mgcutil/Expert control jest jedynym narzedziem w CrysAlisPr , w ktérym nie
wystepuje ochrona goniometru przed kolizjg . Pomimo, Zze ostrzegajace
wiadomosci pojawia sie w trakcie sterowania kotami przy uzyciu mgcutil,
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narzedzie to powinno by¢ uzywane jedynie przez doswiadczonych uzytkownikow
lub wykwalifikowanych pracownikéw firmy Agilent.

4.4.7 Dyfrakcja proszkowa (Powder diffraction)

Narzedzie powder diffraction wykonuje rozne funkcje w zaleznosci od aktualnie pracujgcego watku CrysAlisPr
(CCD/RED/USER). W trybie widoku CCD otwiera sie pole dialogowe powder experiment. Uzytkownik moze tu
podac ustawienia takie jak odlegtos¢ detektora, czas ekspozycji, rozdzielczo$¢ i wiezy skanowania fi aby
wygenerowac liste przebiegu do eksperymentu metoda proszkowa. Aby rozpoczaé eksperyment kliknij przycisk
Start with analysis u dotu okna. Kiedy eksperyment zostanie zakoriczony wykres proszkowy bedzie
automatycznie wygenerowany ze skorelowanych obrazéw dyfrakcyjnych.

Jezeli przycisk powder diffraction zostanie klikniety w trybie RED lub USER, pojawi sie okno dialogowe z
pytaniem, czy uzytkownik chciatby pobra¢ wzor proszku z aktualnego eksperymentu. Ta funkcja pozwala
uzytkownikowi na wygenerowanie obrazu dyfrakcji proszkowej, wygenerowanego z ramek z eksperymentu
dyfrakcji pojedynczego krysztatu. Obraz jest budowany po obrébce ramek a na zakoriczenie wyswietlany jest
wykres proszkowy.

Specjalistyczne polecenia, mogace stuzy¢ obrobce konkretnych obszaréw obrazu dyfrakcji proszkowej to powder
azim

i powder radial. Obszary zdefiniowane w tych poleceniach beda poszarzone na obrazie. Szczegétowe informacje
na temat uzywania tych polecen sa dostepne w narzedziu pomocy w punkcie opisujagcym komendy (Command
Overview).

Wszystkie otrzymane wykresy proszkowe sa zapisywane w gtownym folderze eksperymentu jako plik
experiment_powder.dat. Plik jest w formacie tekstowym i moze byé wprowadzany do wielu specjalistycznych
aplikacji.

Wiecej szczegotow na temat narzedzi zwigzanych z dyfrakcja proszkowa mozna znalez¢ w Rozdziale 7.

4.4.8 Eksperymenty z wieloma wartosciami temperatury / dtugosciami fali

Ta ikona daje dostep do modutu, w ktérym mozna skonfigurowaé eksperymenty taczace rézne temperatury oraz
dtugosci fali Mo i Cu. Narzedzie jest bardzo tatwe w obstudze, a wigcej informacji na jego temat mozna znalez¢é
w Rozdziale 6.

4.4.9 Pojedyncze obrazy (Single images)

W trakcie uzywania watku CCD to narzedzie pozwala uzytkownikowi wykonanie nieruchomych obrazow, skanow
omega

i fi, a takze zdje¢ osiowych. W watkach RED lub USER tylko opcja zdje¢ osiowych (Axial photographs) jest
dostepna.

Wiecej szczegotow na temat whasciwosci trybu single-image mozna znalez¢ w Rozdziale 7.

4.4.10 Uruchom WinGX

Ta ikona wysyta polecenie uruchomienia programu do rozwiazywania i udoktadniania struktur
krystalografiicznych WinGX, jezeli jest on zainstalowany. Aktualna nazwa | folder eksperymentu zdefiniowane w
CrysAlisPro zostang automatycznie zatadowane. Zaktadajac, ze dane zostaty przetworzone, pliki *.ins, *.hkl i
*.cif_od zostang importowane do katalogu w gtéwnym folderze z danymi, o $ciezce \struct\olex2_nazwa_probki.
Uzytkownik bedzie mogt wtedy przystapi¢ do rozwigzywania struktury wykorzystujac peten wybér narzedzi
zawartych w WinGX.
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4.4.11 Uruchom CCP4

Jezeli zainstalowano, przycisk ten uruchamia komplet programéw CCP4 do krystalografi biatek.

4.4.12 Uruchom Olex?

Ten przycisk uruchamia program do rozwiazywania i udoskonlania struktur krystalografiicznych Olex?, jezeli jest
zainstalowany. Zakfadajac, ze dane zostaty przetworzone, pliki *.ins, *.hkl i *.cif_od zostang importowane do
katalogu

w gtéwnym folderze z danymi o $ciezce \struct\olex2_nazwa_probki. Te pliki beda zaimportowane bezposrednio
do programu, po czym struktura bedzie mogta by¢ rozwigzywana z wykorzystaniem narzedzi znajdujacych sie po
prawej stronie ekranu.

Nowa wersja Olex2 1.1 jest w petni obstugiwana przez CrysAlisP. Uzytkownik moze takze zainstalowac kilka
wersji programu rownolegle. Wersja, ktora jest aktualnie wykorzystywana, jest wybierana w panelu opcji
'Programs’.

4.4.13 Uruchom Crystals

Jezeli zainstalowano, przycisk ten uruchamia Crystals (narzedzie do rozwiazywania i udoktadniania struktur
napisane przez Davida Watkina z Uniwersystetu w Oksfordzie).

4.4.14 Uruchom Jana

Jezeli zainstalowano, przycisk ten uruchamia Jana (program krystalograficzny skupiajacy sie na rozwiazywaniu,
udoskonalaniu i interpretowaniu trudnych, zwtaszcza modulowanych struktur). Opracowany przez Vaclava
Petricka

z Instytutu Fizyki w Pradze. Ten program jest standardem przemystowym wykorzystywanym do pracy z
zestawami niewspotmiernych/modulowanych danych o strukturze.

4.4.15 Uruchom Autochem

Autochem to wtyczka programu CrysAlisP do automatycznego rozwigzywania i udoktadniania struktur i jest ona
dodatkowo ptatng opcja. Autochem jest zaprojektowany, by pracowac rownoczes$nie z procesem zbierania
danych, ale moze tez by¢ uruchamiany po zakonczeniu zbierania danych przez kliknigcie ikony na pasku narzedzi
power tools. Pliki danych programu Autochem znajduja sie w folderze autochem_nazwa_eksperymentu w
katalogu Struct.

Wiecej informacji na temat programu AutoChem znajduje sie w Rozdziale 7.

4.5. Okno wyswietlajace dyfrakcje / obraz

Najwieksza cze$¢ obszaru interfejsu graficznego CrysAlisP jest zajmowana przez obszar wys$wietlania obrazow
dyfrakcyjnych X-ray. Moga by¢ one wyswietlane w réznych rozmiarach i powiekszeniach dostepnych poprzez
funkcje zoom in/out.
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4.6.

Gorny pasek okna

Gorny pasek okna jest uzywany do informowania o tym, ktory watek programu jest aktualnie wyswietlany w
gtéwnym oknie.

W CrysAlisPro wystepujg 3 watki:

1.

4.7.

CCD — uzywany przez dyfraktometr. W tym watku wyswietlane sa nowe obrazy dyfrakcyjne w trakcie
gdy sa zbierane i odczytywane z detektora CCD. Gdy dyfraktometr jest zajety zbieraniem danych,
funkcje dostepne

w tym watku sa ograniczone do dostosowywania tablicy kolorow, tablicy wyszukiwania, pierscieni
rozdzielczo$ci. Mozna tez zatrzymac zbieranie danych przy pomocy funkcji STOP, a takze obserwowac
karty informacyjne.

RED - ten watek moze by¢ uzywany do obserwowania catosci lub partii zbieranych danych. Watek RED
moze by¢ wykorzystywany do obserwowania danych w trakcie zbierania ich przez dyfraktometr dopaki
tryb automatycznej redukcji danych nie jest aktywny. W przeciwnym razie watek RED pozwala
uzytkownikowi na obserwowanie postepu procesu redukcji danych.

USER — ten watek pozwala obserwowac i analizowa¢ obrazy / dane w trakcie, gdy zaréwno watek CCD
jak

i RED sa aktywnie zaangazowane w, odpowiednio, zhieranie i redukcje danych. Wszystkie funkcje
programu powinny by¢ dostepne w tym watku.

Obszar statusu

Migawka otwarta/zamknieta (Shutter Open / Closed)

Ta ikona odzwierciedla aktualny status migawki X-ray. Open (kolor czerwony) oznacza wystawienie na

dziatanie promieni X, a closed (kolor zielony) brak wystawienia na dziatanie promieni X.

Przycisk X-ray Mo or Cu

Przycisk tej opcji jest widoczny tylko w systemie Gemini. Gdy sie uruchamia, automatycznie wybiera zrodto

promieni X w zalezno$ci od tego jakie Zzrodto byto domysinie ustawione. Aby zmieni¢ zrodto kliknij na

przycisk, a nastepnie wcisnij OK w oknie, ktore sie pojawi. Kiedy zradto zasilania przetaczy sie z jednego

generatora na drugi, moc ptynnie zmieni sie do domyslnych wartosci 20kV i 5 mA. Moc musi by¢ wtedy

recznie podniesiona do pozadanych wartosci.

Status
CCD Ready

RED

Ready

llustracja 6 Wskazniki statusu

CCD status

Zapewnia odpowiedz aktualnego statusu watku CCD.

RED status

Zapewnia odpowiedzZ aktualnego statusu watku RED.

Pasek postepu
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Pokazuje postep aktualnego procesu, np. procent wykonania eksperymentu wstepnego lub procesu
zbierania danych.

4.8. Kontrola urzadzen (Device control)

4.8.1 Oznaczenia ikon kontroli urzadzen

@ ccb e  Kontroler gtowicy detektora CCD

@ Cryo

Kontroler przystawki niskotemperaturowej

@ Xray Kontroler generatora X-ray

Kontrola urzadzenia 10 (tylko w systemach SuperNova)

& Level

Kontroler wskaznika poziomu ciektego azotu

llustracja 7 Oznaczenia ikon kontroli urzadzen

4.8.2 Kontroler gtowicy detektora CCD

Kliknigcie tej ikony otwiera program do kontroli glowicy detektora CCD. Ekran powinien wskazywa¢ temperature
przebiegu i % mocy uzywanej do utrzymania tej temperatury. Temperatura powinna by¢ zazwyczaj w przedziale
-45 do -40 stopni Celsjusza a % mocy w przedziale 40-65%.

4.8.3 Kontroler przystawki niskotemperaturowe;j

Kliknigcie tej ikony otwiera program sterujacy przystawka niskotemperaturowa, ktoéra jest zainstalowana w
systemie. Klikniecie tej ikony prawym przyciskiem myszy pozwala na wybor obstugiwanej przystawki
niskotemperaturowej sposrod urzadzen: Nitrojet, Cryojet, Cryostream (600 i 700), Cobra, Helijet i Hotjet.

Najczesciej uzywanym urzadzeniem jest Cryojet. U gory wyswietlanego okna monitorowana jest aktualna
temperatura gtowicy Cryojet (w kelwinach) a takze moc wyj$ciowa (w %) i napiecie (V) ogrzewacza. Ponizej tych
wskaznikow znajdujg sie aktualnie nastawione warto$ci temperatury (K), status ogrzewacza (on/off) oraz
natezenia przeptywow dla ostony

i probki (I/min).

By zmieni¢ nastawiong temperature kliknij przycisk Start (jezeli urzadzenie nie jest jeszcze podfaczone),
nastepnie kliknij przycisk Set znajdujacy sie po prawej stronie, ktory pozwala na wprowadzenie nowego
ustawienia temperatury, wigcz lub wylacz ogrzewacz i ustaw pozadane natezenia przeptywu dla ptaszcza (shield)
i probki (sample). Standardowo uzywa sie wartosci 10 I/min dla obu przeptywow w trakcie ochtadzania do nowej
temperatury. Kiedy nastawiona temperatura zostanie osiggnieta, natezenia przeptywow sg redukowane do 6
I/min. Aby ogrza¢ Cryojet do temperatury pokojowej, uzywa sie przeptywow 3 I/min. Zazwyczaj przy kazdej
operacji modut jest wiaczony. Pole status aktualizuje stan komunikacji pomiedzy programem kontrolujacym i
urzadzeniem Cryojet. Przyciski ,Log file” i ,Start Log” daja uzytkownikowi catkowitg kontrole nad zapisem
temperatury w trakcie eksperymentow, jednakze temperatura jest domysinie automatycznie rejestrowana od
poczatku procesu zhierania danych. Przycisk “COM Settings” pozwala na reczng zmiane portu komunikacyjnego
jesli zajdzie taka potrzeba.
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CrysAlis RED program options (1.0.31) ilil

cco | i User Distance calibration
Instrument model | | Instrument model II | Monochromator | Fonts | Peak table
Color codes | Beam stop | Angular limits | Goniometer I Run list size
SKPX | Camera | Compression | Dark Generator

— Experimental conditions

[v Riamp to experiments settings at start of data collection;
—Mo

- |
k5000 ma-moo T oo oot

—Cu

kKv=5000  mA=40.00 m m

—% Usze generatar ramping cantrol at end of experimentiexiuding scripts) —

" After end of Exp

& Aftertime m 45m

Change generatar state while ramping
@ Turn down

 Turn off

[~ Apphy for all future experiments

4.8.4 Kontroler generatora X-ray

Klikniecie ikony X-ray generator controller pozwala uzytkownikowi na dostep do ustawen generatora. U gory
ekranu monitorowane sa: aktualne napiecie (kv), natezenie pradu (mA) i moc (kW). Ponizej znajduja sie
wskazniki aktualnie nastawionych wartosci napiecia i natezenia pradu, a takze odpowiedniego pradu zarzenia
(A) i ograniczen mocy (kW) dla kazdego systemu. Przycisk ,.Emergency X-ray Off” natychmiastowo wytacza
generator i zatrzymuje wytwarzanie promieniowania X w nagtym wypadku. (Urzadzenie musi w takim wypadku
zosta¢ wytaczone i wigczone ponownie zanim ustawione zostang nowe warto$ci napiecia i natezenia pradu).
Przycisk Start/Stop uruchamia lub wytacza komunikacje pomiedzy oprogramowaniem i generatorem.

Jezeli nie ma jeszcze komunikacji, kliknij START by potaczy¢ sie z generatorem. Uzyj przycisku Set kV and mA X-
ray aby ustawi¢ nowe wartosci. Typowe ustawienia zaréwno dla generatora Mo jak i Co (systemy Xcalibur i
Gemini) wynosza 50kV i 40mA (jakkolwiek niektorzy uzytkownicy preferujg 40kV i 40mA dla Co). Dla systemow
Microfocus (Mova i Nova), standardowe ustawienia generatora to 50kV i 0,8mA. Generator osiaga zadane
wartosci w sposob stopniowy

i kontrolowany. W przypadku zamkniecia okna zanim proces stopniowego osiagania pozadanych wartosci
zostanie zakoriczony, jedynie warto$ci wystepujace w momencie zamkniecia okna zostang osiagniete (proces
zostanie zatrzymany).

W dolnej potowie okna X-ray znajduja sie wskazniki Fault i Status, ktore zapewniajg odpowiedz stanu
generatora. Podczas zwykltego uzytkowania wskaznik Status powinien wskazywac ,.active” (aktywny). Wskazniki
Fault informuja

o problemach ze sprzetem w przypadku jakichkolwiek probleméw z generatorem. Plik rejestru dla wydajnosci
generatora jest automatycznie zaspisywany od poczatku eksperymentu i moze by¢ zawsze podejrzany przy
uzyciu przycisku Plet.
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llustracja 8 Kontrola generatora

Kliknigcie prawym przyciskiem myszy na przycisk X-ray daje dostep do opcji generatora (patrz llustracja 8). To
menu kontroluje automatyczne stopniowe zmienianie ustawien generator przed i po eksperymentach. Generator
moze zosta¢ zredukowany (Turn down) lub wytaczony (off) albo natychmiast po eksperymencie, albo po okresie
bezczynnosci. W razie potrzeby, generator moze sie takze wigczy¢ do zdefiniowanych ustawien w momencie
rozpoczynania nowego eksperymentu. To ustawienie jest zwtaszcza polecane dla systemow Microfocus, gdzie
utrzymywanie lampy elektronowej w trybie ustawienia mocy “standby”, gdy nie jest uzywana, wydtuza jej czas
zycia.

4.8.5 Kontrola urzadzenia 10 (tylko w systemach SuperNova)

Ten przycisk otwiera okno z dostepem do programu kontrolujacego $wiatta w obudowie i resetujacego przycisk
awaryjnego zatrzymania.

4.8.6 Kontroler wskaznika poziomu ciektego azotu

Ikona kontrolera poziomu ciektego azotu wywotuje panel wskazujacy poziom ciektego azotu w zbiorniku (jezeli
jest podtaczony modut automatycznego napetniania). Poziom jest wyrazony jako procent pozostatej ilosci
ciektego azotu, gdzie 100% oznacza, ze zbiornik jest petny.

4.8.7 Menu prawego przycisku myszy

Menu prawego przycisku myszy dziata tylko wtedy, gdy ikona kontroli obrazu “i” (w oknie pixel/area
information) jest NIEzaznaczona. Uzycie prawego przycisku myszy na wyswietlanym obrazie dyfrakcyjnym
wys$wietli menu z wieloma opcjami:

Integracja pikseli (Pixel integration)
Wybierz pik najezdzajac na niego kursorem myszy, kliknij prawy przycisk myszy. Informacje takie jak
zintegrowane |/sigma i tym podobne sg wyswietlane dzigki czemu mozna sprawdzi¢ poprawnos¢ czasu
ekspozycji.

Wyszukiwanie pikéw z pojedynczej ramki (Single frame peak hunting)
Wybierz aby znalez¢ wszystkie piki na danej ramce i dodac¢ je do tabeli pikow.

Dodaj pik (Add peak)
Stuzy do wybrania pojedynczych pikow aby dodac je do tabeli pikow, najedz kursorem nad pik i kliknij prawy
przycisk myszy aby dodac pik.

Zamiana wartosci pixeli (Pixel value replacement)

Kopiuj zaznaczenie (Copy selection)

Usun tto (Remove background)

Czysci szumy tta z obrazu dyfrakcyjnego.

Potprzezroczyste okna wt/wyt (Semi-transparent windows on/ off)

Przetacza wszystkie potprzezroczyste okna pomiedzy widokiem nieprzezroczystym i potprzezroczystym.
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b. Podstawowe operacje

Wykonujac podstawowe operacje CrysAlisPr pracuje w trybie automatycznym. Tryb automatyczny sktada sie z
trzech gtownych czesci::

1. Eksperyment wstepny (Pre-experiment) — krotki eksperyment przeprowadzany w celu wyznaczenia jakosci
dyfrakcji promieni X na krysztale.

2. Strategia (Strategy) — wyznaczenie najlepszej metody zbierania danych przy uzyciu okreslonych ustawien.
3. Zbieranie danych (Data collection) — redukcja danych i finalizacja.

Zalecane jest, aby przed uruchomieniem eksperymentu wstepnego sprawdzi¢ ustawienia generatora i urzadzenie
sterujace Cryojet, aby upewni¢ sie, ze sprzet jest odpowiednio skonfigurowany. Aby sprawdzi¢ te ustawienia,
nalezy klikna¢ przyciski Cryo i X-ray.

b.1. Ustawianie krysztatu i jego wysrodkowanie (F12)

Aby wykona¢ te czynnosci, wcisnij klawisz F12. W efekcie goniometr nie bedzie sterowany przez komputer, lecz
przy pomocy urzadzenia recznego sterowania w obudowie, lub przy pomocy urzadzenia zdalnie sterujacego (w
systemach SuperNova). Wysrodkowanie krysztatu jest najtatwiejsze, gdy goniometr znajduje sie w niskim
potozeniu (lower).

Mozna rowniez klikng¢ przycisk ,ustaw probke” (Mount Sample) w oknie eksperymentu wstepnego.
Szczegotowa procedura ustawiania krysztatu podana jest ponizej.

b.2. Eksperyment wstepny
1. Aby uruchomi¢ tryb automatyczny, kliknij przycisk START/STOP w prawym gornym rogu GUI CrysAlisPro.

Otworzy sie okno dialogowe, umozliwiajace uzytkownikowi dziatanie.

2. Kliknij START NEW. Pojawi sie okno ustawien.

Nowy eksperyment otrzyma domysing nazwe, np. Exp_1, Exp_2 itd. oraz zostanie zapisany w nowym
folderze zlokalizowanym w katalogu C:\Xcalibur. Uzytkownik moze zmieni¢ zaréwno lokalizacje tego
folderu, jak réwniez nazwe eksperymentu klikajac przycisk zmieniajacy lokalizaje zrodtéwa (Browse for
root directory) i wpisujac nazwe eksperymentu w polu tekstowym w etykiecie Name. Wcisniecie
przycisku Return w tym momencie moze spowodowac rozpoczecie eksperymentu. Zmiany w istniejacych
eksperymentach nie sa mozliwe, jednakze przycisk Clear folder (Wyczys¢ folder) pozwala na usuniecie
dowolnego folderu. Nazwa eksperymentu usunigtego wraz z folderem moze by¢ powtornie uzyta. W
okienku przegladania dostepne sa rowniez standardowe funkcje Windows, jak rename (zmien nazwe),
delete (usun) itd. Aby uzyska¢ do nich dostep, nalezy klikna¢ prawy przycisk myszy.

Jesli posiadasz wstepne informacje na temat krysztatu, dobrym wyjsciem jest wpisanie ich w tym oknie.
Na przyktad Wzor chemiczny (Chemical formula) zostanie zapamigtany w programie i wystapi w
poprawce na absorpcje pliku *.ins i w podsumowaniu. W polu Chemical formula rozpoznawane sg
nawiasy kwadratowe

i powszechnie stosowane skraty, np. Me, Et, Ph.
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0D Automode pre-experiment (1.1.4) 1[
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llustracja 9 Okno dialogowe ustawien eksperymentu wstepnego

3. Kliknij przycisk Mount Sample, aby ustawi¢ probke

A OSTRZEZENIE

W razie koniecznosci awaryjnego zatrzymania pracy urzadzenia wcisnij przycisk
'STOP" w module sterowania zdalnego na klawiaturze. Ruchem goniometru i
detektora CCD mozna sterowac zdalnie.

o  Wecisnigcie przycisku ustawiania krysztatu powoduje, ze sterowanie bedzie odbywato sig nie z
komputera, ale poprzez jednostke sterowania zdalnego znajdujaca sie w obudowie.

e Wocisnij przyciski 0 / HOME w sterowaniu zdalnym, aby ustawi¢ warto$ci kata goniometru na wartos$¢
zero / home (warto$¢ poczatkowa).

e Ustaw gtowice goniometru z krysztatem poruszajac ja w kierunkach xyz. Zazwyczaj krysztat jest
przyklejony na szczycie wtokna szklanego.

e  Wecisnij Lower w urzadzeniu zdalnie sterujgcym. Spowoduje to ustawienie goniometru w pozycji
wiasciwej do optycznego wysrodkowania krysztatu.
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INFORMACJA

W tym przypadku pojecia lower (nizej) i upper (wyzej) odnosza si¢ do potozenia szklanego
precika na podgladzie video.

e Uzyj narzedzia dotaczonego do gtowicy goniometru w celu ustawienia potozenia krysztatu w pionie i
poziomie
w taki sposadb, aby krysztat nadal znajdowat sie na srodku obrazu video.

e  Aby obrocic krysztat o 180 stopni, wcisnij 180 na urzadzeniu zdalnie sterujgcym. Jesli potozenie
krysztatu
w poziomie zmienito sig, ustaw warto$¢ tego potozenia na okoto potowe odlegtosci, o ktéra przesunat
sie krysztat, w kierunku przeciwnym do ruchu. Wcisnij 0 i powtarzaj procedure, az obrét krysztatu
przestanie powodowac jego przesuwanie.

e Powtarzaj powyzszy proces, obracajac krysztat o kat od 90 do 270 stopni.

e  Wecisnij Upper na urzadzeniu zdalnie sterujagcym. Goniometr podniesie sig tak, ze jego gtowica znajdzie
sie za kolimatorem. Jesli potozenie krysztatu w poziomie zmienito sie, skoryguj to jak wyzej i powro¢ do
nizszego (lower) potozenia. Powtarzaj proces, dopoki potozenie w poziomie pozostanie niezmienne
podczas przechodzenia z pozycji wyzszej (upper) do nizszej (lower).

e  Wocisnij Lower i sprawdz wyréwnanie krysztatu przy obracaniu go o kat pomiedzy 0 i 180 oraz 90 i 270
stopni.

e  Aby ustawi¢ goniometr z powrotem w pozycji zero, wcisnij 0 i Home.

e Kliknigcie Close na ekranie powoduje zamknigcie procedury wyréwnania. Sterowanie goniometrem
bedzie odbywato sie z komputera. W tym momencie niemozliwe jest uzycie urzadzenia zdalnie
sterujgcego.

4. Aby zarejestrowac obracanie sie krysztatu o 360°na filmie, lub wykona¢ zdjecie krysztatu, kliknij przycisk
Movie (film) lub Video Snap (pojedyncze zdjecie).

5. Informacje na temat krysztatu takie jak: czy jest to biatko (protein), czy substancja matoczasteczkowa (small
molecule), rozmiar krysztatu (crystal size), objetos¢ komorki elementarnej (cell volume), graniczne wartosci
dyfrakcji (diffraction limits), oraz czy pomiar odbywa sie w niskich temperaturach (low temperature data
collection) zostana uzyte do korekcji pomiaréw w odbywajacym sie eksperymencie wstepnym (mozesz
$ledzi¢ zmiany wprowadzane do eksperymentu na srodku okna dialogowego). Dzigki zaklasyfikowaniu
krysztatu jako biatko lub matg czasteczke podczas eksperymentu wstepnego, przy zbieraniu danych i redukc;ji
danych, beda zastosowane pewne szczegoélne parametry domysine. Na przyktad, wybranie biatka (Protein)
spowoduje zastosowanie inteligentnego obliczenia tta (Smart background) w procesie redukcji danych,
podczas gdy tryb matej czasteczki (Small molecule) wiaze sie z uzyciem standardowego obliczenia tta
(Average background).Poza tym, redukcja danych dla biatka wymaga uzycia domysinej, ztozonej z 2 cykli
redukcji danych 3D.

6. Podczas eksperymentu wstepnego zazwyczaj 5-20min jest poswigcanych na zebranie danych w celu
wyznaczenia jakosci krysztatu i na zdobycie informacji potrzebnych do wybrania odpowiedniej strategii
zbierania danych.

W przypadku naswietlania lampa molibdenowa (Mo) eksperyment wstepny stosuje 3 ortogonalne przebiegi,
po 5 obrazow kazdy. W przypadku naswietlania lampa miedziowg (Cu), gdzie na ogot stosowanych jest kilka
ustawien theta, przeprowadzanych jest wiecej przebiegow i zbieranych jest wigcej obrazow.
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10.

11.

12.

13.
14.

Lista przebiegu eksperymentu wstepnego moze by¢ korygowana recznie uzywajac przycisku dec editruns.
Mozna rowniez wybrac preferowana odlegtosc detektora klikajac przycisk ‘Detector = 7?7 mm.

Przycisk Scale exp. time pozwala na zmodyfikowanie czasu ekspozycji przy pomocy czynnika skalowania,
ktory jest dobierany automatycznie przez program. Przycisk Scale Exp. time (theta shells) umozliwia uzycie
roznych czynnikéw skalowania w eksperymencie wstepnym, w ktorym stosuje sie wiecej niz jedno
ustawienie theta. Jest to najistotniejsze w przypadku uzywania lampy Cu, a takze Mo przy duzej
rozdzielczosci. Na przyktad, jesli czas naswietlania to 5 sekund dla wszystkich 6 przebiegow badania z
naswietlaniem Cu z doktadnoscia do 0.84 A, przyporzadkowanie czynnikom skalowania wartosci 2 i 8
odpowiada 10 i 40 sekundom naswietlania dla niskich

i wysokich pozycji kata theta.

Strefa ustawien trybu auto w tym samym oknie umozliwia natozenie ograniczen na strategie zbierania
ostatecznych danych. Po wybraniu opcji Aute Start program bedzie automatycznie kontynuowat zbieranie
ostatecznych danych az do korica eksperymentu wstepnego.

Opcja nagrywania filmu podczas zbierania danych (Record Movie during dc) (jesli jest aktywna)
automatycznie nagrywa ruch krysztatu na poczatku zbierania danych. To nagranie moze by¢ pézniej, jesli to
wymagane, zastosowane do sformutowania $ciennie indeksowanej (face indexed) poprawki na absorpcje.
Goniometr wraca do nizszego potozenia w taki sposob, ze kat fi i krysztat sa w pofozeniu prostopadtym do
mikroskopu rejestrujacego obraz. W odstepach czasu (od 1 do 6 sekund — do wyboru przez uzytkownika, 6
to warto$¢ domyslna) rejestrowana jest seria obrazow w formacie jpeg wokot kata fi. W rezultacie otrzymuje
sie szereg zdje¢ wykonanych w zakresie 360 stopni dookota krysztatu.

Ustaw maksymalny czas (Set max time) pozwala uzytkownikowi na ustawienie warto$ci bedacej
ograniczeniem czasowym zbierania danych. Przyktadowo, jesli warto$cig wejsciowa jest 15 godzin, to
zbieranie danych zostanie ukoriczone po 15 godzinach. Uwaga: nie jest tu wzigty pod uwage czas potrzebny
na powtorzenie pomiaréw warto$ci przekraczajacych zakres.

Typ eksperymentu (Experiment type) — Domysine ustawienie to Use Laue symmetry (Uzyj symetrii
Lauego), gdzie oznacza to uzycie automatycznie zdefiniowanej strategii dajgcej 100% kompletno$¢ wynikow.
Uzytkownik moze réwniez wybra¢ opcje hemisphere (hemisfera), sphere (sfera) lub quadrant (¢wiartka).

Target resolution — Jest to maksymalna rozdzielczos¢ katowa (lub warto$é ‘d’), z jaka zbierane beda dane.

Set target I/sigma — Jest to stosunek | anody/sigma potrzebny do zebrania danych i wptywajacy na
wymagane oszacowane czasy ekspozycji wymagane.

Oszacowanie stosunku |/sigma oparte jest na analizie intensywnosci odbi¢ zarejestrowanych podczas
eksperymentu wstepnego oraz na teoretycznych przewidywaniach mocy rozpraszania probki jako funkgji
rozdzielczosci. Uzycie teoretycznych wartosci pozwala na skorygowanie Zle oszacowanych ilosci zliczen w
tych przypadkach, kiedy sygnaty o intensywnosciach bliskich granicznym warto$ciom rozdzielczosci
wybranym przed eksperymentem wstepnym sa bardzo stabe lub w ogéle nie zostaty zaobserwowane. Taka
sytuacja moze mie¢ miejsce wtedy, gdy czas zliczania zastosowany w eksperymencie wstepnym jest zbyt
krotki.

INFORMACJA
@ Nalezy zawsze uwaznie wybiera¢ czas ekspozycji w eksperymencie wstepnym. Oprocz tego

wskazane jest sprawdzenie czasu naswietlania wybranego dla eksperymentu gtownego.
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15. Mozliwe jest rownolegte zbieranie danych oraz rozwiazanie/udoktadnianie struktury przy pomocy modutu

16.

17.

Autochem (jezeli jest zainstalowany) poprzez wybor tej opcji w oknie eksperymentu wstepnego.

Aby unikng¢ wielokrotnego wpisywania ustawien eksperymentu wstepnego podczas wyswietlania krysztatu
na ekranie, uzyj przycisku Recall previous Pre-experiment settings w lewym dolnym rogu okna. Wyczy$¢
folder lub zmien nazwe eksperymentu i kliknij Start.

Aby kontynuowac, kliknij przycisk Start.

Okno dialogowe zamknie sig, rozpocznie sie zbieranie danych w eksperymencie wstepnym, a takze po

prawej stronie ekranu otworzy sie okno / karta informacyjna eksperymentu wstepnego. W tym oknie /
karcie wySwietlone sg ustawienia wprowadzone wczes$niej przez uzytkownika i poddawana pomiarom

komarka elementarna krysztatu.

Po dokonaniu pomiaréw w obszarze jednej ramki (warstwa skanowania w sieci odwrotnej) program
podejmie probe znalezienia komorki elementarnej, sieci krystalograficznej i wyznaczenia rozrzutu
I/sigma wraz z rozktadem (ten ostatni parametr jest potrzebny do wyznaczenia najlepszego czasu
ekspozycji). Wszystkie parametry zostang wyswietlone w karcie informacyjnej eksperymentu
wstepnego i beda aktualizowane po zmierzeniu kazdej ramki.

Po zakonczeniu eksperymentu wstepnego otworzy sie okno modutu strategii, tj. wyszczegoélnienie
preferowanych parametrow operacji zbierania danych wybranych w oparciu o komérke elementarna,
odlegtos¢ detektora, klase Lauego, ograniczenia wprowadzone przez uzytkownika, rozdzielczos¢ itd.
Jesli wybrana byta opcja Auto Start, okno strategii zamknie sie automatycznie i rozpocznie sig zbieranie
danych. W przeciwnym razie okno pozostanie otwarte do momentu interwencji uzytkownika.

Kliknigcie przycisku Start full experiment na karcie informacyjnej / oknie eksperymentu wstepnego w
dowolnej chwili spowoduje akceptacje obecnie wyswietlanej komorki elementarnej i przejscie do
modutu strategii bez koriczenia eksperymentu wstepnego.
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M pre_ao_screenshot - CrysalisPro (online) Gemini ultra system (Mo wavelength active) - CCD views: C: \XcaliburData'\Jordan'\ao_screenshot\pre_ao_sc ¢
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llustracja 10 Widok interfejsu CrysAlisPr z aktywna karta informacyjna eksperymentu wstepnego
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b.3. Klasyfikacja (Screening) biatek

Parametry klasyfikacji biatek mozna zdefiniowaé otwierajagc menu START/STOP.

0D screening tool {1.0.2) [ x|

@ Screening @rys Aﬁ;

G ipki [~ Control

Path: D:datalexp_371\exp_371

Edit description
_ o " ~Options
& Single orientation screen #runs: 1, #frames: 2, distance: 122.0 ™ Remeasure overflown Frames
€ Two orientations screen ¥ Correlate images
N orientati Edit orientation(s) IV Use darks
I™ Distance nat doser than: |°'"%  mm Exposure time: | 200 | 5
Resalution: | 200 ang, Frame multigler: | !
Edit exp. options

Scanwidth: |75 deg  Total experiment time: 02m 085

llustracja 11 Okno dialogowe klasyfikacji biatek

Klasyfikacja biatek wiaze sie zazwyczaj z koniecznos$cia zastosowania znaczaco dtuzszych czasow ekspozycji niz
w przypadku zwigzkéw matoczasteczkowych. Z tego powodu, zebranie wynikéw pomiaru ciemnej ramki na
poczatku eksperymentu klasyfikacji moze zaja¢ nieproporcjonalnie duzo czasu w poréwnaniu do pomiaru ramki
wiasciwej (na obszarze probki). Nie wybranie opcji Use darks zmusi program do natychmiastowego rozpoczecia
pomiaréw pierwszej ramki na obszarze probki. Aby osiagna¢ jak najwieksza doktadno$¢ wartosci intensywnosci,
nalezy zawsze odja¢ prad ciemny (dark current) — niewielki prad przeptywajacy przez urzadzenie $wiattoczute w
momencie, gdy nie padaja na nie fotony. Jednakze, w przypadku badan jakosciowych (klasyfikacja probki,
wyznaczenie komoérki elementarnej) pominiecie wptywu pradu ciemnego znacznie przyspiesza prace. Wyniki
klasyfikacji sa przedstawione w tabeli klasyfikacji (llustracja 12). Tym miejscu znajduja sie rowniez przyciski
szybkiego dostepu do komorki elementarnej i powigzanych funkgji.
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| Unitcell

Quality

Mount

Next llext with optiong

llustracja 112 Karta informacyjna klasyfikacji

Przycisk Peaks przywotuje okno dialogowe wyszukiwania pikéw. W tym miejscu mozna wprowadzi¢ parametry
szukania pikow w przypadku ztozonych prébek.

Peak hunting for proteins (1.0.2)

o
sdn | Protein peak hunting

ltiln:-ar current frame I

O SWETauEs | - |

l Edit res limits

Process all frames | l Close

llustracja 123 Okno wyszukiwania pikow w widmie probki biatka

Narzedzie 2D drag tool pozwala na oszacowanie oczekiwanych wartosci d i prawdopodobnej powtarzalnej
odlegtosci
w sieci krystalicznej (ktora moze by¢ jedna ze statych wartosci sieci krystalicznej).
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Period: 95.582,Pesks: 7

0.00 060 120 190 240

llustracja 134 Narzedzie szacowania wartosci d
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b.4. Strategia

Modut strategii automatycznie zastosuje klase Lauego, odlegtos¢ detektora, rozdzielczo$¢ anody i czas
ekspozycji

z eksperymentu wstepnego oraz wyznaczy optymalna strategie zbierania danych na podstawie tych
parametréw, oraz zapamigtanego rodzaju komorki elementarne;.

Domyslina strategia pozwala na 100% skompletowanie danych. Jednakze, dostepne sa takze rozne dodatkowe

mozliwosci:
e Dane kompletne w 100%
e  (Okreslona globalna nadmiarowos¢ (redundancja), dopuszczalna niekompletno$é¢ danych
e  Okreslona globalna nadmiarowo$¢ dane kompletne w 100%
e Ograniczony czas eksperymentu, dopuszczalna niekompletno$¢ danych
e (Ograniczony czas eksperymentu, 100% kompletno$¢ danych
o Dane kompletne dla krysztatow blizniaczych

x|
@ ysall
rysAlis

Lattice Wizard ‘

Experiment Strategy (1.1.4), automode suggests exposure time t=8.7sec, scan width: 1.0 deg

Experiment Strategy

Unit cell for Strategy Calculation
’7 Cell: 8.791(8) 9.818(8) 11.378(13) 105.00(8) 103.30(9) 104.49(8) 872(1) aP

P-lattice | 100.00% (54 of 54 reflections)

~Strategy parameters ~Time prediction based on data te 0.50 Ang
default  individual  merged
@ Resolution ¢ Theta © ZTheta 0,800 ¥ The same time For all theta positions time: Ijsigma:  Ijsigma:
(" Different time for sach theta positions a1 Zo00 0.8
“ lavegroup ¢ Other |1 =
e & Fill tine your  individus! - merged
. o 7 T fme;  Ufsiomes  Wsgmas
v
IV Frisdel mates ars equivalent (uncheck For hioh quality absolute configuration data) — IT e
Detector Distance | 55.00 | Advanced | (-stom i100]  [1665  [1553  [z3s3
~Strategy made TobIfsigay | 2000 | 50.48
Scan widkh; | 1.00
|Complete data (default mode) = Accuracy depends on; R=t(plan)/t{pre) (¢ - aver. scan time), Here
R=1.3, For R»30, consider repeating pre-exp. with longer & or
e [150:0 | TSI b 00100 chooss a lower 1fsiq target.
Generates runs that reach e
L 1
EECEEENESS 1D Data collectionDark €CD processing ochemMovieCryoRed|

-~ Current Strateg
No. runs/ frames: 26/ 1582

Total experiment time: 10h 20m
Expected experiment finish time: Sat May 08 00:36:52 2010

Calculate New Strategy

pdate Completeness

Manually Edit Run List

% Completeness/Coverage curves  { Completeness/Coverage tables

Completeness in -1 Full sphere (P1)
2.2
z
100 =3 100 =
20 & Bl £
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8
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llustracja 145 Modut strategii
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Modut strategii wy$wietla dwa wykresy. Wykres po lewo pokazuje kompletnos$¢ (completeness) i sprzezong
z nig nadmiarowos¢ (redundancy) (w odniesieniu do klasy Lauego dla wyznaczonej strategii). Wykres po prawej
stronie ilustruje procent pokrycia (coverage) strefy i sprzezong nadmiarowos¢.

W ten sposob uzytkownik otrzymuje przejrzysta informacje zwrotna. Zamiast wykreséw mozna wyswietli¢ tabele
statystyczne, ktére przywotuje wci$niecie odpowiedniego przycisku znajdujacego sie nad wykresami. Wybrany
czas ekspozycji i odpowiadajaca mu szeroko$¢ skanu sg wyszczegadlnione w pasku u gory okna.

Dzieki modutowi strategii uzytkownik ma dostep do wielu parametroéw, ktére moze modyfikowacé. Sa to:
maksymalna rozdzielczos¢ anody (resolution), klasa Lauego (Laue class), rownowazno$¢ par Friedla (Friedel
mates are equivalent)i odlegtos¢ detektora (detector distance). Po zmianie ktoregokolwiek z tych parametrow
nalezy klikna¢ przycisk Calculate New Strategy co spowoduje powtoérne wyznaczenie strategii zbierania danych
w oparciu o zaktualizowane wielko$ci.

Nie nalezy zaznacza¢ opcji Friedel mates are equivalent jesli istnieje prawdopodobienstwo, ze probka jest
chiralna/nie ma srodka symetrii. Jest to szczegolnie wazne, jesli gtdwnym celem eksperymentu jest
wyznaczenie konfiguracji absolutnej.

Strategy Advanced Options (1.0.9) x|

~Constraints = ~UB scaling
™ Use: phi scan

I™ Use constraints
Constraint cell; .48 9.40 10.94 90,0 90.0 90.0

NOTE: The used UB is symmetry constraint. Volume is not scaled.

€ Pfiscamonl

Lock state

[ m Locked - runs in edit runs are kept, strategy appends new runs

Unlocked - runs in edit runs are destroyed, default mode

Symmetry options

I~ Use additional theta

Overlap evaluation JetHP Cell Reduction list
[7 Use JetShadow I~ Use reduction list
Overlapped area [%] - area of
overlapped reflections/area of all I | Hpiangle; 40,00 | Generate |
reflections I | Dot e FF el
| Losd |
[ Evaluate overlapped arsa I~ | Dot reverse HP ce .
- Pre-experiment inf
CELL: Niggh 44 anorthic/triclinic P
& Mosaicity from presxp 100,000 %(54i54)
8.791(8) 9.818(8) 11.378(13)
Single phi scan (recommended for el: 110 e2: |11l 3176 105.00(8) 103.30(5) 104.45(E)
r . w=a72(1)
proteins)
INT: We=141 min=0,80A max=6.314
L | " Mosaiclty defined by user 1jsig=21.53 ohs=62.4% 1fsigo=33.78
~Resglution————————————— strategy predicted time for Ifsig=20.00=9.3
Current max res: 0,792, max full res! — N — . —
0.818 indd: 55.00 EE I R e R TIME: initial tirie column - predicted Far res=0.50,

dd=55.00, 1/5ig=20,00
Max res is not computed yet

DC: FramesiRuns in list: 30/6, dons: 30/,

| maxresoution curve_| AL

llustracja 156 0Okno zaawansowanych opcji strategii

Przycisk opcji zaawansowanych (Advanced) otwiera dodatkowe okno dialogowe, ktére umozliwia wprowadzenie
ograniczen dotyczacych kata kappa/theta itd. podczas okreslania strategii zbierania danych. Mozna rowniez
zastosowac wysrodkowanie komorki elementarnej badz ograniczy¢ strategie do rejestrowania jedynie skanow
omega lub fi. Istniejaca strategia moze zosta¢ zapisana bez mozliwo$ci zmiany lub z opcja rozwijania. Poza tym,
poszczegolnym pozycjom theta mozna przypisac rézne czasy naswietlania (jest to szczegolnie przydatne dla
niskich badz wysokich pozycji katowych przy zastosowaniu promieniowania Cu). Po utworzeniu zmian kliknij OK,
a nastepnie Calculate New Strategy

w gtownym oknie strategii. W oparciu o zaktualizowane wartosci, modut strategii ponownie obliczy najlepsza
strategie zbierania danych.

Zaznaczenie opcji Single phi scan w zaktadce Advanced powoduje zarejestrowanie jednego skanu fi podczas
pojedynczego przebiegu. Punkt poczatkowy skanu i jego zakres zostanie dopasowany tak, aby uzyskaé
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najwieksza mozliwa kompletno$é wynikow w jak najkrotszym czasie. Jest to pozadane szczegolnie w przypadku
biatek.

W zaktadce Advanced mozna rowniez sprecyzowac liste redukcji (Reduction list) dla generatora hkl. W ten
spos6b mozna gromadzi¢ dane przy uzyciu okreslonego zestawu odbi¢ o znanych indeksach. Lista moze zosta¢
wygenerowana wewnetrznie lub zosta¢ zatadowana z pliku uzytkownika.

Jesli chcesz ustawi¢ nagrywanie krysztatu i uzy¢ narzedzi AutoChem, a pominiety zostat eksperyment wstepny,
mozesz to zrobi¢ uruchamiajac modut strategii i wciskajac przycisk Autochem/Movie/Cryo/Red w oknie
ustawien i opcji (Settings/options) w oknie strategii.

x
Expected chemical formula: | CZ3HI7NOZ

¥ attempk AutoChem

¥ Record movie during e, Step in deg: |—5

I™ Auto cryofhot device shutdown on experiment completion

¥ Data reduction while collection data after 25 | # of frames
—Information

|_ox N cance |

llustracja 167 Okno ustawiern/opcji w panelu strategii

Jezeli planujesz uzy¢ niezaleznego programu do zbierania danych, np. MOSFLM, nalezy upewni¢ sie, ze przy
rejestrowaniu wynikow pomiaréw kazdej z ramek o0$ obrotu skanu jest prostopadta do wiazki promieniowania.
Najtatwiej to zrobi¢ poprzez wybor jedynie skanéw omega lub przez unieruchomienie katéw kappa. W tym celu
kliknij przycisk Advanced i wybierz use kappa limits. Kliknij przycisk one range. W pole min wpisz 0, natomiast
w pole max wpisz 0.000001. Zamknij okno klikajac OK. Nastepnie wybierz Calculate New Strategy, aby obliczy¢
nowa strategie zbierania danych w oparciu o nowe parametry.

Aby zmieni¢ wygenerowang automatycznie strategie kliknij przycisk Manually Edit Run List. Otworzy sie edytor
listy przebiegu (runlist editor), ktory pozwala na dowolng modyfikacje proponowanej strategii zbierania danych,
np. wprowadzenie innego czasu ekspozycji, szerokosci skanu lub zakresu zbierania danych. Po zakonczeniu
zamknij okno klikajac OK. Znéw pojawi sie okno strategii. Aby zobaczy¢ zaktualizowane wykresy i tabele
statystyczne, uzyj przycisku Update Completeness.

Po wprowadzeniu zmian do strategii, kliknij Start Experiment, aby rozpocza¢ eksperyment.

5.4.1 Wskazowki dotyczace wyboru strategii

Modut strategii moze by¢ uzyty na wiele sposobow. Dzieki opanowaniu umiejetnosci manipulowania strategiami
gromadzenia danych mozna zebra¢ mozliwie najdoktadniejsze wyniki. Oto wskazowki mozliwe do zastosowania
w najczesciej spotykanych sytuacjach:
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e Szczegodlnie wazne jest dobranie czaséw ekspozycji. W przypadku, kiedy dane zebrane podczas
eksperymentu wstepnego maja matg intensywnosc (na przyktad dla pomiaréw pod duzym katem), CrysAlisPro
moze zbyt wysoko oszacowac czasy zbierania danych. Czasy te moga by¢ w oparciu o liczbe sekund lub o
wartosé |/sig. Dla serii pomiarow przy uzyciu Cu zbieranych z doktadnoscia do 0.84 A, czasy ekspozycji przy
wysokich wartosciach kata theta musza by¢ 3 do 4 razy dtuzsze niz przy niskich wartosciach theta. Podobnie
jest w przypadku pomiaréw
w wysokiej rozdzielczosci z naswietlaniem Mo. Standardowo, modut strategii stosuje te same czasy
ekspozycji dla wszystkich wartosci theta, zatem uzytkownik musi je skorygowac¢. Skalowanie danych
uwzgledniajace dwa lub wiecej czasow ekspozycji wykonywane jest automatycznie.

o Modut strategii automatycznie zdefiniuje szeroko$¢ skanu ramek, biorac pod uwage wymiary osi komorki
elementarnej, mozaikowato$¢ i naktadajace sie wartosci z eksperymentu wstepnego. Szeroko$¢ skanu moze
by¢ réwniez ustawiona przez uzytkownika. Ogolnie rzecz biorac, do pomiaréw komorki elementarnej o osiach
o wymiarach wiekszych niz ~40 A przy pomocy promieniowania Mo, optymalna szerokosé skanu to mniej niz
1°. Szersze skany moga by¢ zastosowane w przypadku uzycia promieniowania o wiekszej dtugosci fali —
promieniowania Cu. Jes$li spodziewasz sig blizniakowania, mniejsza szeroko$¢ skandw pozwoli na otrzymanie
wynikow o znaczaco wyzszej jakosSci.

o Jezeli dane gromadzone sg przy uzyciu gniazda do pracy nocnej, warto do serii danych doda¢ nadmiarowosé.
W ten sposob wykorzystywana jest catkowita ilo§¢ czasu. Aby doda¢ dodatkowe dane, kliknij Complete
redundant data
w rozwijanym do dotu ekranu menu strategii, wybierz odpowiedni wspétczynnik nadmiarowosci (np. 5) i
kliknij Calculate New Strategy. Sprawdz oczekiwany czas zakonczenia i przelicz, jesli to konieczne. Jesli
nadmiarowos¢ jest wieksza, oznacza to, ze poprawit sie stosunek sygnatow do szumow oraz ze ulepszone
zostaty wyznaczone wspoétczynniki skali ramki i empirycznej korekcji absorpcii.

o Niektore przystawki niskotemperaturowe dziatajg lepiej od innych w warunkach duzej wilgotnosci. Poza tym,
na metalowe] szpilce ponizej krysztatu moga tworzy¢ sie niewielkie ilosci lodu. Problem staje sie
powazniejszy przy zastosowaniu dtugich czaséw ekspozycji oraz gdy gtowica goniometru znajduje sig¢ przez
dtuzszy czas w okolicach strumienia zimna. Jesli czasy ekspozycji s dtugie (tj. dtuzsze niz 60s), stosowanie
kappa w granicach od -80 do 80 stopni pozwoli zapobiec formowaniu sig¢ lodu zbyt blisko promienia, co
oznacza, ze lod nie bedzie widoczny na obrazach dyfrakcyjnych. W oknie strategii w zaktadce Advanced
wybierz One kappa range restriction , po czym wyznacz nowa strategie. Najprawdopodobniej nie wptynie to
na catkowity czas zbierania danych, lecz znaczaco ograniczy ryzyko dyfrakcji na krysztatkach lodu.

o W celu zminimalizowania czasu gromadzenia danych zastosowaé mozna wiele ré6znych metod. Jedna z
najbardziej efektywnych jest nieznaczne zmniejszenie limitu kompletnych danych. Kliknigcie IUCr limit
zredukuje te liczbe
2 100% do 98.5%. Ta z pozoru niewielka zmiana ma znaczacy wplyw na dtugo$¢ czasu gromadzenia danych —
skroci sig on 0 20-30%.Spowodowane jest to tym, ze do uzyskania danych kompletnych w 100% niezbedne
jest zarejestrowanie odbi¢ uzupetniajacych zlokalizowanych w skrajnych punktach, w zwiazku z czym trzeba
dokonaé¢ pomiarow wielu dodatkowych ramek. W wyniku zastosowania tej metody zredukowana zostanie
nadmiarowos¢.

Z tego powodu zalecane jest, zeby mimo wszystko zgromadzi¢ kompletne w 100% dane, jesli czas na to
pozwala.
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b.5. Zbieranie danych

Gromadzenie danych przy uzyciu strategii i ograniczen dodanych przez uzytkownika rozpocznie sig
automatycznie.

Po zmierzeniu pierwszych 25 ramek automatycznie rozpocznie sie redukcja danych, a nastepnie skalowanie
ramki, automatyczna korekcja absorpcji, wyznaczenie grupy przestrzennej i tworzenie pliku *ins. Postep redukcji
danych mozna sledzi¢ na karcie informacyjnej redukcji danych. Proces powtarza sie co 25 ramek az do korca
gromadzenia wynikow, wykorzystujac wszystkie dotychczas zebrane dane.

Uzycie zewnetrznego narzedzia (np. WinGX, Crystals, Olex2) w dowolnym momencie spowoduje skopiowanie
aktualnego pliku *.ins i *.hkl do folderu Struct i rozpoczecie ustalania struktury probki.

b.6. Zatrzymanie wszystkich procesow

Praca On-line
1. Wcisnij przycisk START/STOP.

2. Pojawi sie okno dialogowe. Wybierz opcje Stop All, aby zakorczy¢ wszelkie prowadzone dziatania.

INFORMACJA
@ Zatrzymanie wszystkich procesdow mozna takze osiagnac przez wcisnigcie lewego klawisza CTRL
klawiatury.

oAby wstrzymac eksperyment, otworz Command Shell i kliknij DC pause. Kliknigcie Yes w oknie dialogowym
powoduje wznowienie eksperymentu.

Praca Off-Line
1. Weisnij przycisk START/STOP.
2. Pojawi sie okno dialogowe. Wcisnij Stop, aby zatrzymac wszystkie procesy.

Jezeli nie chcesz zamykaé wszystkich proceséw w momencie pojawienia sie okna dialogowego, kliknij przycisk x
W prawym gornym rogu.

b.7. Wznawianie eksperymentu / eksperymentu wstepnego
Aby wznowi¢ niezakoriczony eksperyment:;
1. Kliknij START/STOP i Resume experiment/Pre-experiment.

2. Wybierz plik *.run dla eksperymentu wstepnego lub gtéwnego.

chSAI Ispro CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 35
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA




OPERACJE NIESTANDARDOWE

6. Operacje niestandardowe

6.1. Rozpoczynanie niestandardowego zbierania danych

Funkcja ta znajduje sie w menu dostepnym po kliknigciu przycisku START/STOP. Stosuje sig ja w badaniach nie
poprzedzonych eksperymentem wstepnym. Przyktadowo, uprzednio wygenerowana lista przebiegu moze zostaé
zaimportowana i powtornie uzyta. Ogolnie mowiac, przed badaniem nowego krysztatu zawsze najlepiej jest
przeprowadza¢ eksperyment wstepny. Jednak w uzasadnionych przypadkach, np. gdy ten sam eksperyment jest
powtarzany w réznych warunkach, eksperyment wstepny nie jest wymagany.

Do poprawnego dziatania tej funkcji konieczne jest zdefiniowanie komarki elementarnej badz zaimportowanie juz
istniejacej strategii. Aby zaimportowac strategie, wybierz Edit runs i Import. Jesli strategia byta juz uzywana,
program uzna, ze pomiary ramek zostaty juz wykonane, zatem nalezy je odwrdci¢. Wybierz Refer to all runs
(odnie$ do wszystkich przebiegow), a nastepnie kliknij Invert done runs (odwro¢ zakoriczone przebiegi). Powrdé
do okna strategii

i wybierz Completeness, aby obejrze¢ strategie.

Aby odnalez¢ zdefiniowana wczesniej komorke elementarna, wiacz kreatora sieci przestrzennej (Lattice Wizard)
i zataduj tabele pikow lub plik z parametrami z poprzedniego eksperymentu. Narzedzia odnajdywania komorki
moga by¢ uzywane normalnie. Po powrocie do modutu strategii informacja o wybranej komérce zostanie
zanotowana na dole ekranu.

6.2. Gromadzenie dodatkowych danych

W pewnych przypadkach pomocne jest zebranie dodatkowych danych. Istnieje mozliwo$¢ dokonania pomiaréw
dodatkowych ramek pod warunkiem, ze krysztat nie zostat usuniety z dyfraktometru.

Funkcja ta jest uzyteczna szczegolnie wtedy, gdy krysztat wbrew oczekiwaniom nie posiada $rodka symetrii, a
oryginalna strategia zostata wyznaczona przy zatozeniu, ze pary Friedela sa rownowazne. Aby uwiarygodnic
wyniki nalezy najprawdopodobniej zarejestrowac wiecej par Friedela.

1. Po zakonczeniu eksperymentu, uzyj przycisku START/STOP i wybierz gromadzenie dodatkowych danych
(Append data collection).

2. Pojawi sie odpowiednie okno. Wybierz Advanced i upewnij sie, ze przy Lock State wybrana jest opcja
Locked (zablokowane).0znacza to, ze wszystkie dotychczas zebrane ramki nadal pozostaja czescia strategii,
ale zostaja uznane za zakonczone i zablokowane. Jakakolwiek nowa strategia wezmie to pod uwage, a
nastepnie doda nowe ramki.

3. W przypadku takim, jak opisany powyzej, nie wybieraj opcji Friedel mates are equivalent, a wszystkie
pozostate opcje pozostat niezmienione.

4. Po kliknigciu Find experiment na dole okna pojawi sie informacja oznaczajaca: ‘x przebiegéw zostato
uznanych za zablokowane dla odnalezienia eksperymentu! y przebiegow zostato dodanych!”

5. Kliknij Start Experiment, aby zebra¢ dodatkowe ramki.
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6.3. Eksperymenty z wieloma wartosciami temperatur i dtugosci
fali

Funkcja pozwala na wykonanie kolejno eksperymentow w roznych temperaturach i przy roznej dtugosci fali (Cu
lub Mo). Najlepiej stosowac ja z istniejaca strategia po wykonaniu eksperymentu wstepnego.

1. Przeprowadz eksperyment wstepny standardowo.

2. Stworz taka strategie, aby zebra¢ wymagang ilos¢ danych do badan w réznych temperaturach.
Prawdopodobnie potrzebnych bedzie wigcej niz zwykle wynikéw z uwagi na przemiany fazowe i inne zmiany

temperaturowe.

3. Zapisz strategie jako plik *.run klikajac Expert w oknie Edit runs.

Temperature / Wavelength experiments dialog (3.0.1)

Fath
tore:| =5 c ko

Mo experiment in folder C:\XcalburData\exp_20\vo

[v Use temperature device control

Information: Mumber of temperature points: 5, number of experiments which will be made for proper temperature
points: 2 Cryojet hd Settings
Options
[v  Data reduction while collection data
I» ™Mo

| Runlist - Mumber of runs: 4, total number of frames: 331, detector distance: 60.00mm, time of ———

experiment 02h 14m Strategy

[ cu

jEsem e

UEHH’EEB;E

.. JR. .

List of temperatures for cryo experiments (2.0.1) g|
List view summary
Total # of temperature points: 5 Total # of temperature points with experiment: 2
Temperature | Shield flow [Itfm\'n]l Sample fliow [Imin] | Heater ‘ Do Exp | AUtD Wait Wait Time |
190.0 4.0 4.0 On YES YES 15.0
120.0 4.0 4.0 oM YES YES 15.0
190.0 4.0 4.0 O e YES 15.0 .
2031 0.0 0.0 CFF Mo MO 0.0
List Temperature unit File/Clipboard

_
icP
ro )
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llustracja 178 Program eksperymentu z wieloma wartosciami temperatur i dfugosci fali

4. Kliknij ikone Multi-temperature/wavelength.

5. Aby wybraé¢ Cu lub Mo (lub oba), kliknij przycisk Strategy. Wybierz Edit runs i zaimportuj wygenerowana
strategie.

6. Wybierz zainstalowane urzadzenie niskotemperaturowe klikajac Settings. Po wybraniu temperatury
poczatkowej koricowej i liczby krokéw, kolejno beda przeprowadzane eksperymenty. Na przyktad,
wychodzac ze 100K i koriczac na 300K z uzyciem 5 krokéw, otrzymamy 5 przebiegow dla temperatur 100K,
150K, 200K, 250K and 300K. Przechowywane sa one w konkretnie oznaczonym folderze o nazwie z
przyrostkiem oznaczajacym temperature.

7. Rownoczesnie odbywa sie przetwarzanie danych. Zalecane jest jednak, aby ponowi¢ przetwarzanie w celu
uzyskania jak najbardziej poprawnych wynikéw w podanym zakresie temperatur.

6.4. Nierownoczesna redukcja danych

W celu powtoérnego przetworzenia zebranych danych z uzyciem automatycznych ustawien, otwérz druga wersje
(offline) CrysAlisPr, Kliknij przycisk START/STOP i wybierz Load Experiment. Z bazy danych wybierz odpowiedni
eksperyment.

Ponownie kliknij przycisk START/STOP i wybierz Full auto analysis (cell, red). Program odnajdzie komérke
elementarna, tacznie z szukaniem pikow itd. oraz przetworzy i wyskaluje dane oraz wyjsciowe pliki *.ins i *.hkl.

Jesli komoérka elementarna zostata juz wcze$niej znaleziona przy uzyciu kreatora sieci przestrzennej, kliknij
START/STOP i wybierz opcje automatycznej redukcji danych (Automatic data reduction).

6.5. Redukcja danych z dodatkowymi ustawieniami

W przypadku zbierania skomplikowanych danych, najlepiej jest podda¢ ustawienia recznej modyfikacji. Redukcja
danych przeprowadzana jest w oparciu o zapamigtang w danym momencie komarke elementarna. Z tego
powodu zawsze przed kontynuacja nalezy upewnic sig, czy wybrana jest wtasciwa komorka.

1. Aby zmieni¢ ustawienia stosowane przez proces redukeji danych dopasowujacy do profilu (profile fitting
data reduction) kliknij START/STOP i wybierz Data reduction with options.

2. Kreator umozliwia uzytkownikowi uwzglednienie ekstynkeji siatki krystalicznej, pominigcie ramek z
okreslonych przebiegow, zastosowanie roznych parametrow algorytmu oraz obliczanie tta przy uzyciu
odmiennych metod.

W przypadku, kiedy uzyskane sg wyniki o matej intensywnosci lub gdy sygnat tta jest silny, zebrane dane
mozna ulepszy¢ przy uzyciu narzedzia Smart background. Istnieje mozliwo$¢ zastosowania obliczenia
wiekszej ilosci miejscowych wartosci $rednich tta dla konkretnych ramek, ktére musza zosta¢ wskazane
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(jedynie ramki
o0 nieparzystych numerach).

3. Jesli do redukcji danych recznie wprowadzono ustawienia, nalezy upewnic sie, ze wybrany zostat przycisk
Clear all data from previous runs (wyczys¢ wszystkie dane z poprzednich przebiegow).

4.  Wahanie sie probki w promieniu mozna modulowac¢ poprzez wybranie opcji umiarkowanych lub znaczacych
wahan.

5. Okno edycji parametrow specjalnych (edit special pars) umozliwia wprowadzenie wyspecjalizowanych
ustawien dla eksperymentéw pod wysokimi cisnieniami oraz reczne skorygowanie rozmiaru masek
integracji w przypadkach kiedy integracja jest utrudniona poprzez naktadanie sie odbi¢ lub mozaikowatos$¢.

6. Odrzucanie wartosci odstajacych nie ma znaczenia na tym etapie, poniewaz zostanie to zrobione pézniej na
etapie refinalizacji. Jednakze, w przypadku probek nie posiadajacych $rodka symetrii nie powinno sie
zaznaczac¢ opcji par Friedela (Friedel mates).

7. Okreslenie grupy przestrzennej moze zosta¢ wykonane automatycznie lub recznie (interaktywnie) klikajac
odpowiedni przycisk znajdujacy sie w ostatnim panelu, ktory sie pojawi. Tryb interaktywny przydaje sie
szczegolnie w przypadkach niejednoznacznych. Kiedy na przyktad program znalazt rombowa komérke
elementarng zdefiniowana ponownie przez uzytkownika jako jednoskosng o wartosci kata 8 rownej w
przyblizeniu 90°, system automatycznego wyboru grup przestrzennych na ogoét wybierze rombowa grupe
przestrzenna i stosownie zdefiniuje komarke. Interaktywny wybor grup przestrzennych moze zosta¢ takze
uaktywniony przy pomocy narzedzia refinalizacji (patrz Rozdziat 8).

rrse L=, . 5 s o ' I 1
Erptfits CrysAliedatareductionassistan i 007a ) EE

H sduct P_I'O
Profile fitting data reduct Q rysAlis

Step 6 Output

Tip: Y'ou may change the output name and directony to keep results of data reductions under different
parameter sets [UB, supercells._)

Dutput file name:

% caliburD atavcompound] \compound2i.compound?2

Change output name

Finalization options
Iv Space group detemination " Automatic * Manual
[~ Automatic structure solution [AutoChem)
clShlEndo2  Z=200
[v Completeness computation

[ coeci Lotiexta il finisn [ Cancel J tew )

llustracja 19 Reczne (Interaktywne) wyznaczanie grup przestrzennych podczas redukcji danych
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6.5.1 Sledzenie ruchu krysztatu

Niekiedy podczas zbierania danych krysztat zmieni swojg orientacje. Zazwyczaj jest to wina kleju lub
niedostatecznej powierzchni kontaktu dtugich i cienkich krysztatow z wtdknem. Ruch krysztatu mozna stwierdzi¢
obserwujac ramke odniesienia z serii danych (kazda zmiana w ramkach odniesienia $wiadczy o poruszeniu sie
krysztatu lub o jego rozpadzie). Poza tym, jesli krysztat sie poruszyt, modut Ewald Explorer wskaze dwie lub
wiecej sieci krystalicznych znajdujacych sie w odmiennych orientacjach (takze oznaki niemeroedrycznego
blizniakowania). Jednakze, takie serie danych moga zostac¢ odzyskane przy pomocy narzedzia $ledzacego zmiany
w orientacji pomiedzy jednym przebiegiem,

a drugim.

1. Zaznacz wyszukiwanie pikow (peak hunt) tylko w pierwszym przebiegu (lub tylko w eksperymencie

wstepnym, jesli to mozliwe) i uzyj narzedzi odnajdywania komorek w celu znalezienia wyj$ciowej komorki i
orientacji.

2. Szukaj pikow w catej serii danych, ale nie indeksuj wszystkich odbi¢ przy uzyciu wyjSciowej komorki.
3. Wybierz Data reduction with options w menu START/STOP.

4. W kroku 3, zaznacz wszystkie trzy opcje. Najwazniejsza z nich jest Follow sudden (discontinuous) changes
in sample orientation ($ledZ nagte (nieciagte) zmiany w orientacji prébki). Ustaw Orientation search range
(zakres szukania orientacji) i Steps per degree (liczba krokow na stopien) do pasujacych pozycji (wyzsze
wartosci oznaczaja diuzszy czas procesu, lecz wieksza szanse na sukces).

Proffit: CrysAlis data reduction assistant (1.0.24) 5]

I N
Profile fitting data reduction st Al

Step 3: Basic algorithm parameters

Reflection position prediction—{—  Skip model refi
IV Follow model changes on frame by frame basis (mod sample wobbling}

I Follow significant sample wobbling (2-cycle 3D peak analysis)
I Follow sudden [discontinuous) changes of sample orientation

Orientation searchirangemay 10ideg) | 200 Sezrch steps/deq (may 10) ——

Edit special pars

A previous rurnof de proffithas et 8d profile information end/onintearation results or the disk

llustracja 2018 Opcje sledzenia modelu podczas redukcji danych

5. Ewald Explorer bedzie starat sie pokaza¢ pojedyncza sie¢ o dobrej jakosci. Powinno réwniez mie¢ miejsce
znaczace polepszenie statystyk Rint.
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1. Narzedzia Power Tools

1.1. Kreator sieci przestrzennej (Lattice Wizard)

Kreator sieci przestrzennej zawiera wszystkie niezbedne narzedzia przeznaczone do odnajdywania komorki
elementarnej i grupy Lauego. Narzedzia kreatora sieci przestrzennej zostaty po kolei opisane ponizej:

Lattice wizard {1.0.32) x|

. . Pro
Lattice wizard Q ;rysAIis

LATTICE [oW Peak hunting Unit cell finding
Current cell I | 8
6.4365(4) 8.3715(5) 11.2783(7) 90.011(5) 90.005(5) 90.009(5) 607 71(7) a ¥

Constrained current ce
6.4341(3) 8.3722(3) 11.2816(4) 90.0 90.0 90.0 607 .7 1(7)
Lattice reduction
selected cell
6.4365 8.3715 112782 00.0119 90.0062 90.0091 0P 32
reduced cell
6.4365 B8.3¥15 11.2¥82 G0.0119 90.0062 90.0091 607.7

Reindexation with
current cell

Ewald explorer -
reciprocal space

Lattice
transformation

efine
nstrument model

PEAK TABLE
Peak hunting tahle
LB fit with 6004 obs out of 6115 (total: 6115 skipped:0) (98.16%)

INSTRUMENT MODEL
Goniometer AP Twinning - Incammemsurates/
beam: -0.01067 alpha:  50.13011 beta: 0.02787 multl crystals Quasl crystals
om zero: -0.15946 th zero:  0.31579 ka zero: -0.06394
Detector
H-rot: -0.27626 y-rot: 0.01947
x-cen: 52267600 y-cen:  504.95401 distance: 50.53608 Load F—
wWavelength Mo (ang): 41 0.70930 42 0.71359 Bl 0.63229
Refinement |m’nrmat|nn alnfnrmatmm
res:  0.009828, da=0.004550, sx=0.001956, sy=0.002076

h=0.004718, k=0.004778, |=0.004761
#ref: 6004 (skipped: 0)

Unwarping -

Additional command information I ] 3 Precessmn images
UM TTTSOLUTION 5 19 476[sub) 5702(all. ol(19, 4) 1298 1675 22.35 89.93 8947 90.001 pr. 2429.43 1 &«

UM TTTSOLUTION E: 20 455(sub) SE9E(alll. oP(32, 3] 12,98 1674 2235 90.00 9055 90.01 pr: 4858.58,
UM TTTSOLUTION 7 21 462(sub) 5EB8(alll. hP(22, 9] 22.35 2237 8.37 90.01 2998119.42 pr 364491,
Peak table: 500(zub) £115(all)

Best cell. 482 indered, Niggli oP(32, 3} E.44 837 1127 9000 B997 B9.98 prim: G07.39.1ed: B0
UM TTTSOLUTION 1: 22 482{sub) 6004(all, oP(32, 3] E.44 837 11.27 90.00 89.97 89.98 pr: BO7.39,r
UM TTTSOLUTION 2: 23 480(sub) 6037(all, hP(22, 9] 12.87 12.98 0.37 90.02 89.96119.70pr: 121468,
UM TTTSOLUTION 3: 24 474[sub) 531 2(all, oP(32, 3] 8.37 11.27 19.30 89.99 89.97 89.99pr: 162208, r
UM TTTSOLUTION 4: 25 463[sub) 5748(al), P35, 1] 17.11 B.37 2237 90.01108.51 90.00 pr. 303742,
[
[
[

UM TTTSOLUTION 5: 26 476[sub) 5702(all), ol(19,4) 1298 1675 2235 89,98 89.47 90.00 pr. 2429.43,r
—— |UM TTTSOLUTION 6 27 455(sub) S696[all]. oP(32, 3] 12.98 16.74 22.35 90.00 90.55 90.01 pr: 4650.58,

UM TTTSOLUTION 7: 28 462(sub) 5658(all, hP(22, 3] 22.35 2237 0.37 90.01 89.98119.43pr: 364491,

Peak table: 500(sub) 5115(all)

Best cell 482 indexed, Nigoi oP(32. 3 6.44  8.37 11.27 9000 8997 8998 prim: G07.3%.red 6O
Lt TTT INFIO: Valumne check.

Frinitive urit cell refinement volume check

1l | H o

llustracja 19 Panel kreatora sieci przestrzennej zawierajacy okno rejestru

71.1.1 Wyszukiwanie pikow (Peak hunting)

Klikniecie ikony peak hunting spowoduje przeanalizowanie przez komputer wszystkich pikéw i wydobycie z nich
wszystkich znajdujacych sie powyzej poziomu progowego. Po zakoriczeniu tego procesu ekran powréci do
gtéwnego okna kreatora sieci przestrzennej. W oknie znajdzie sie raport mowiacy ile pikow zostato wydobytych.
Aby uzyska¢ dostep do ustawien takich jak: zmiana warto$ci poziomu progowego i inteligentne wyszukiwanie
pikow, wcisnij przycisk
w ksztatcie strzatki znajdujacy sie po prawej stronie ikony peak hunting. Opcje ukrytego tam menu zawieraja:

e  Wyszukiwanie z ustawieniami uzytkownika (Peak hunting with user settings)

e Automatyczng analize komorki elementarnej (Auto analyse unit cell)

Znajdujaca sie pod menu peak hunting with user settings opcja Smart jest szczegolnie uzyteczna. Przy jej
pomocy mozna zazwyczaj znalez¢ 20-30% wiecej pikow bez generowania zbyt duzej ilosci szumow.
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71.1.2 Odnajdywanie komarki elementarnej (Unit cell finding)

Uzyj ikony unit cell finding po zakoriczeniu wyszukiwania pikow. Kliknigcie tej ikony spowoduje, ze komputer
rozpocznie automatyczne odnajdywanie komarki elementarnej. Informacje o tym procesie pojawig sie w lewej
gornej czesci okna. Wiecej opcji mozna znalez¢ klikajac przycisk w ksztatcie strzatki z prawej strony ikony unit
cell finding. Zawierajg one:

e Odnajdywanie komorki elementarnej z ustawieniami komérki (Unit cell finding with cell options)
e Wybor rozwigzania do odnajdywania komorki elementarnej (Solution selection unit cell finding)
e  Szukaj znanej komoérki elementarnej (Search for known unit cell)

¢ Reczne przeszukiwanie macierzy orientacji (Set orientation matrix by hand)

e  Szukaj komorki o mniejszej objetosci (Search for smaller unit cell volume)

Unit cell finding with options pozwala uzytkownikowi na ustawienie maksymalnych i minimalnych dtugosci
wyszukiwanych osi. Jest to takze narzedzie uzywane do odnajdywania blizniaczych sieci przestrzennych (wigcej
w Rozdziale 9).

Solution selection unit cell finding wywotuje liste typow komorek rozpatrywanych przez narzedzie
automatycznego odnajdywania komorki elementarnej. W przypadku poszukiwania specyficznej komaorki, ktéra nie
zostata odnaleziona przez odnajdywanie automatyczne, czesto mozna taka komorke znalezé na tej liscie.

Search for known unit cell pozwala uzytkownikowi na wprowadzenie wymiarow komarki i wyszukiwanie przy
uzyciu okreslonej liczby odbi¢. Aby wyszukiwanie zakonczyto sie sukcesem, liczba wpisana w polu Stop if % >
powinna by¢ nie wieksza niz 30-50%.

7.1.3 Wizualizacja sieci odwrotnej — uzywanie modutu Ewald Explorer

Tabela pikow moze zosta¢ wySwietlona poprzez wybor odpowiedniej opcji po kliknieciu niewielkiego przycisku
znajdujacego sie obok ikony narzedzia Ewald Explorer. Piki moga zosta¢ uszeregowane pod wzgledem katow
z dyfraktometru, wspotrzednych kartezjanskich, lub wspétrzednych ramki odniesienia detektora.

Peak table editing {1.0.6) x|
3 Peak table editing @ i
1 rysAlis

Tvomber I b I * I 1 I £ I L 4 I = I a I intensity 1lag [ prof pos -
1 -1.514 (A1) L5008 WIS -0 PISLE -0 L33 T 1006 33 -i 1=
E 3 13 5 -% -0 EOSTR 0.S4LEE -0 TISLE TS 50T i 1=
k- 2 5 -7 -0 EEE4e Ees b 4L 101908 1223 1=
4+ L & -5 -0_15545 _FZLTE 07214 1. 83762 16344 1=
5 4 5 -1 -0 EEEIN LTI -0 30EEE TS 14039 1=
[ 3 ¥ & -1 0540 SRR -0 39459 73349 445 pES
7 5 2 -1 -0 11143 PESIS -0 59441 1 1614F 1414 1=
£ 7 4 -4 —0.11TE V_ERE4E -0 BE04 ETR 513 pE
3 4 2 -1 -0 L3620 RIS -0 T 1 3Rl 1r493 1=

L) 13 4 -2 -0 1E029 $.E191F -9 _FL1LIS 1.05E4% “arn pE

n -4 4 -2 -0 E0SNS WERRE -0 S04 100714 ns4 1=

pE3 -k 4 -2 -0 15511 W_ELERS -0 71955 092231 391% pES

1z -0.51% P ) -0.508 -0 0625 0T -0 0TENS 51557 (13 i 1=

14 5 5 -F -0 r40E4 V41654 -0 FITHE _EIETS (1308 i pES

1s 7 5 -§ -0_1716 054159 -0 E3EIS e 537 1=

pid -1 4 -F -0 EEL74 V41144 -0 LTEES L. 26576 AE7%E pES

ar T r 1] o.o1r2s 9.011%% -0.7F%L [ Rirys s 92 i 1=

pEd -9 2 -4 LTt .ETNES -1 0LElE _E121E 575 i pES

pi) -k 2 -1 -0.03514 0.03420 -0 7OLIT 0.99533 2553 i =

"W -2 4 -1 B eid)s W_EE2ES -0 2951E 129082 pLIZON i pES

I -5 5 -5 ~0.E3920 W.25T5F -0 BITH% 9.93112 210% i 1= -

< | B
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chSAllst CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 43
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA



PRZEGLADANIE | MANIPULOWANIE DANYMI

llustracja 20 Panel tabeli pikow

Opcjonalnie, aktualna zawarto$¢ tabeli pikow moze by¢ wyswietlona przy uzyciu wizualizatora przestrzeni
odwrotnej narzedzia Ewald explorer. Narzedzie to pozwala uzytkownikowi na obracanie przestrzenig odwrotna,
zblizanie

i oddalanie, indeksowanie przez zakreslanie i wybieranie odbi¢ do indeksowania pikéw. Uzytkownik moze takze
dostosowywac progi intensywnosci, absorbancje sieci przestrzennej i odstep d wartosci progowych do wyboru
pikéw. Informacje na temat uzywania programu Ewald explorer do znajdywania wielokrotnych sieci
przestrzennych w krysztatach blizniaczych mozna znalez¢ w Rozdziale 9.

71131, Indeksowanie przez zakreslenie (drag-indexing) komarki
elementarnej

1. Kliknij na przycisk Ewald explorer.

2. Ewald explorer pozwala na skanowanie przestrzeni odwrotnej Twojego zbioru danych o ptaszczyznach
sieciowych. Obraz moze by¢ obracany przez przytrzymanie lewego przycisku myszy i obracanie kursorem
podczas gdy kursor znajduje sie nad obrazem.

3. Sprobuj znalez¢ ptaszczyzne sieciowa wykonujac obroty wzgledem osi x,y.z. Sie¢ przestrzenna moze zostac
uwidoczniona na ekranie poprzez zaznaczenie kwadratu Lattice.

4. Zaznacz pole Drag, a potem Draglndex. Pozwoli to na okreslenie trzech niewspétliniowych wektorow do
zdefiniowania macierzy UB i tym samym komorki elementarne;..

5. Kliknij na pole b*-order po czym kliknij prawym przyciskiem myszy na sie¢ przestrzenna i narysuj wektor.
Odpowiednia warto$¢ d zostanie pokazana pod polem b*-order. Policz uporzadkowania dyfrakcji ktére
zostaty zaznaczone i wprowadz te liczbe klikajac przycisk order b*.

6. Powtorz poprzedni krok dla a*-order, obro¢ i powtorz to samo dla c*-order.

7. Kliknij przycisk UM S aby ustawi¢ macierz UB oparta na wektorach stworzonych przy uzyciu funkcji
Draglndex
i wyjdz z narzedzia Ewald explorer uzywajac przycisku OK i wybierajac Yes.

8. Zindeksuj odbicia klikajac przycisk index with known cell, w razie potrzeby powtorz ten krok. Liczba
odpowiadajaca warto$ci procentowej dla komorki zostanie wyswietlona w oknie kreatora sieci
przestrzenne;.

9. Czasami rezultatem moze okaza¢ sie warto$¢ ujemna i niestandardowy typ komérki elementarnej, w takim
wypadku stosuje sie redukcje sieci przestrzennej uzywajac przycisku w ksztafcie strzatki pod oknem
transformaciji sieci przestrzennej.

71.1.3.2. Wyhor przez zakreslenie (drag-selection) odbic i
zaznaczanie ich jako pominigte

1. Upewnij sig, ze pola Select oraz Drag sg zaznaczone. Nacisnij lewy przycisk myszy, zakres| pole wokot
odbi¢, ktére majq zosta¢ pominiete, kliknij prawy przycisk myszy i wybierz Mark selection skip. Zaznaczone
odbicia zmienig kolor na czerwony, oznaczajacy, ze zostang pominiete. Wszystkie pominigte odbicia nie
beda brane pod uwage
w trakcie odnajdywania komorki elementarne;.

chSAI Ispro CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 44
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA



PRZEGLADANIE | MANIPULOWANIE DANYMI

2. Kliknij pole used. Jedynie odbicia, ktore beda uzywane do indeksowania komorki elementarnej (a nie
czerwone pominiete lub nieprawidtowe czyli niezindeksowane) sg teraz widoczne.

711.33. Wybor odbi¢ pod wzgledem intensywnosci i zaznaczanie
ich jako pominiete

1. Wybierz Skip filter z gornego menu, a pozniej Intensity.

2. Spowoduje to pojawienie sie nowego okna zatytutowanego “’Skip filter intensity”. Klikajac na strzatki Max
zmniejsz lub zwieksz maksymalne wartosci progowe intensywnosci. Zwiekszajac prog przy uzyciu prawe;j
strzatki wida¢ bedzie znikanie odbi¢ w gtéwnym oknie Ewald explorer. Strzatki Min pozwalaja na
dostosowanie minimalnej wartosci progowej intensywnosci. Dostosuj ustawienia Max i Min aby usuna¢
niechciane odbicia z okna, upewnij sie, ze pole ‘Use intensity filter’ jest zaznaczone i kliknij OK.

3. Wybierz Flags na pasku menu, a pézniej Mark invisible skip Pojawi sie okienko z pytaniem, czy chcesz
zaznaczy¢ wszystkie ,niewidzialne” piki jako pominigte. Kliknij OK. ,,Niewidzialne” piki zaznaczone przy
uzyciu filtra intensywno$ci zostang pominiete.

4. Kliknigcie w polu Show przycisku ‘skip” Nie uwidoczni tych pikéw dopaki filtr intensywnosci jest ciagle
aktywny. Aby zobaczyé¢ te piki wybierz Skip filter z menu u gory okna Ewald explorer i zaznacz Intensity.
Pojawi sie okno Skip filter intensity. Kliknij kilkukrotnie w polu Use intensity filter az zaznaczenie znikinie i
pole bedzie puste.

5. Kliknij OK. Wybierz przycisk Show skip w lewym dolnym rogu okna Ewald explorer. Wszystkie pominiete
piki, w tym piki pominigte przy uzyciu filtra intensywnosci beda teraz uwidocznione jako czerwone kropki.
7.1.4 Indeksowanie znana komadrka elementarna

Uzywajac aktualnie wczytanej komorki elementarnej mozliwe jest powtorne zindeksowanie pikow z tabeli pikow.
Odbywa sie to przy uzyciu metody najmniejszych kwadratéw. Rezultaty sg pokazywane w oknie sieci
przestrzennej. Wiecej opcji jest dostepnych po kliknigciu przycisku w ksztatcie strzatki z prawej strony ikony. W
ich sktad wchodza:

e Indeksowanie przy uzyciu znanych: komérki elementarnej i kryteriow

e Indeksowanie liczbami niecatkowitymi

e Indeksowanie blizniacze
Pierwsza z tych opcji pozwala na zmienianie tolerancji indeksowania (ustawionej domyslnie na 0,125 wartos$ci
liczby catkowitej).
7.1.5 Udoktadnianie modelu (Refine instrument model)

To narzedzie pozwala uzytkownikowi na reczne kalibrowanie modelu wewnetrznego dyfraktometru. Jednakze,
powinno by¢ obstugiwane jedynie przez specjalnie wyszkolony personel.

& OSTRZEZENIE
Reczna kalibracja urzadzenia powinna by¢ przeprowadzana przez eksperta. Niewtasciwe
ustawienie modelu moze spowodowac rozkalibrowanie dyfraktometru.
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71.1.6 Transformacja sieci przestrzennej (Lattice transformation)

Kliknij ten przycisk aby otworzy¢ okno redukcji sieci przestrzennej. Pozwala ono na wybranie szczegélnych
ustawien komorki i sieci Bravais'go sposrad listy mozliwosci. Przycisk w ksztatcie strzatki zawiera opcje lattice
transformation with user matrix, dzieki ktorej moze zosta¢ wprowadzona macierz do transformacji komorki
elementarnej.

71.1.7 Blizniakowanie — multikrysztaty (Twinning - multi-crystals)

Krysztaty blizniacze sa tworzone, gdy dwa lub wigcej krysztatow tego samego zwiazku chemicznego ros$nie
wewnatrz siebie. Komarki elementarne takiej pary (lub wiekszej liczby) komponentow sa ze sobg identyczne pod
wzgledem symetrii. Sieci przestrzenne moga nakfadac sie catkowicie we wszystkich trzech wymiarach (blizniaki
meroedryczne) lub w mniej niz trzech wymiarach (blizniaki niemeroedryczne)

W wynikach mozna sie spodziewa¢ blizniakow, gdy wystepuja nastepujace zjawiska:
Wspotuzywane sciany w probce

Niejednorodna polaryzacja swiatta w trakcie badania przy uzyciu mikroskopu

Piki wygladajace na rozszczepione we wzorze dyfrakcyjnym

Problemy z indeksowaniem lub niskie wartosci procentowe zindeksowanych pikow
Trudnosci w rozwiazywaniu i poprawianiu struktury do rozsadnej wartosci R1.

Jezeli spodziewasz sie blizniakéw jeszcze przed procesem zbierania danych, czesto korzystne jest odsuniecie
detektora dalej niz przy zwyktym zbieraniu danych. Pomoze to w lepszym rozdzieleniu sygnatéw pochodzacych od
kazdego blizniaka.

Pomocne moze okaza¢ sig rowniez ustawienie nieco dtuzszych czasow ekspozycji i zebranie wigkszej
nadmiarowosci (redundancji) sygnatow niz zazwyczaj, w celu zwiekszenia ilosci zebranych danych.

Rozktad danych blizniaczych jest opisany szczegotowo w Rozdziale 9.

7.1.8 Niewspotmiernosci / kwazikrysztaty (Incommensurates / Quasi-
crystals)

Struktura niewspotmierna, badz modulowana, pochodzi z danych zawierajacych okresowe zaburzenie pozycji
atomow (modulacja) i/lub prawdopodobienistwa obsadzenia atomow (modulacja gestosci). Wprowadza to
wzrost liczby odbi¢ satelitarnych obecnych dodatkowo obok gtownej sieci przestrzennej. Odbicia satelitarne sa
czesto bardzo stabe i z tego powodu trudne do zaobserwowania. Narzedzia CrysAlisP’ do przetwarzania danych
niewspotmiernych sa szerzej oméwione w Rozdziale 10.

7.1.9 Odtwarzanie zdje¢ precesyjnych (Precession photo reconstruction)

To narzedzie pozwala uzytkownikowi na zrekonstruowanie zdje¢ precesyjnych. Osiagane jest to przy uzyciu
kreatora, ktory prowadzi uzytkownika przez caty proces i potrafi wykorzysta¢ kompletny zestaw danych lub
pojedyncze przebiegi

i ramki.

1. Kreator uruchamia sie klikajac ikone Unwarping - Precession images w kreatorze sieci przestrzenne;j.
2. Aktualna macierz orientacji jest wczytana, kliknij przycisk Next, aby kontynuowac do kolejnego kroku.

3. W razie potrzeby dostosuj liczbe przebiegéw / ramek uzywanych w rekonstrukcji poprzez kliknigcie na
odpowiedni przebieg w gtownym polu tekstowym. Cata linia zajmowana przez ten przebieg powinna by¢
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zaznaczona na niebiesko. Nastepnie kliknij Edit start num of selected run lub Edit end num of selected run.
Woprowadz pozadane parametry. Ustawienie poczatkowego numeru wybranego przebiegu na zero sprawi, ze
ten przebieg nie bedzie uzyty w rekonstrukcji. Kliknij Next.

INFORMACJA
Im wigksza liczba zaangazowanych przebiegéw / danych, tym wiecej czasu zajmie rekonstrukcja

4. Kliknij przycisk Browse for output dir i utworz nowy folder, w ktérym beda przechowywane nowe obrazy.

5. Aby wygenerowac trzy najpopularniejsze warstwy (hk0, h0l i 0kl), kliknij Generate layers. Zmiana porzadku
(order) na 1 wygeneruje takze warstwy -1 i +1, dajgc w sumie 9 warstw. Ustaw rozdzielczos¢ i kliknij OK.

6. Aby wygenerowac kolejna, okreslong warstwe kliknij przycisk New layer. Zdefiniuj pozadang warstwe do
rekonstrukcji uzywajac trzech wektorow. W razie potrzeby wybierz usrednianie symetrii Lauego 2d (2d Laue
symmetry averaging). Uzywaj tej opcji jezeli symetria krysztatu jest ZNANA. Pozwoli to na szybsza i bardziej
szczegotowa rekonstrukcje warstwy. Jedynie dane wymagane do zdefiniowania unikalnej czesci warstwy
muszg by¢ obecne w zbiorze danych. Kliknij OK.

Aby ustawi¢ warstwe do zrekonstruowania, zdefiniuj ptaszczyzne uzywajac pol L1iL2. L1 1 0 0 definiuje
kierunek h, a L2 0 1 0 kierunek k, wigec oba parametry tacznie definiujg warstwe hk0. Zdefiniuj nazwe obrazu
w polu Output name, a nastepnie kliknij OK. Mozliwe jest zdefiniowanie kilku warstw do wygenerowania
jako czes$¢ tego samego procesu.

7. W razie potrzeby zaznacz pole opisane jako background subtraction. Kliknij Next.
8.  Kliknij Finish.

9. Zdefiniowana warstwa badz warstwy zostang zrekonstruowane. Na ekranie pojawi sie okno procesu, w
ktorym bedzie mozna obserwowac przebieg rekonstrukcji po zaznaczeniu pola layer. Okno procesu zniknie
kiedy proces zostanie ukoriczony.

Obrazy moga by¢ otwierane i ogladane w menu Image list na pasku kontroli obrazu. Siatka sieci odwrotnej moze
zostac natozona na obrazy precesyjne poprzez kliknigcie na Unwarp reciprocal lattice grid w wysuwajacym sie
menu znajdujacym sie obok przycisku CCD/RED/USER na pasku kontroli obrazu.

71.2. Serwis

Okno oprogramowania serwisowego réwniez zapewnia dostep do narzedzia kalibracji dyfraktometru. To
narzedzie nie powinno by¢ potrzebne w innych przypadkach niz instalacja sprzetu i wizyty serwisu, ale jezeli
pojawia sie powazne problemy ze sprzetem, ponowna kalibracja moze okaza¢ sie potrzebna.

W razie potrzeby, zazwyczaj stosuje sie zautomatyzowang procedure z danymi zbhieranymi przy dwach réznych
odlegtosciach detektora (bliskiej i dalekiej), na krysztale testowym (krysztat testowy — ylid znajduje sie w
zestawie

z systemem). W systemach Gemini i Dual Wavelength SuperNova procedura jest przeprowadzana zaréwno dla
zrodta Mo jak i Co. Aby zaoszczedzi¢ czas, eksperymenty kalibracyjne sq zazwyczaj przeprowadzane bez korekgji
ramek

i powtdrnego mierzenia przekroczen warto$ci, co moze zostaé wigczone lub wytagczone w oknie Calibration
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Experiments. Eksperyment moze by¢ dalej optymalizowany przez zmiane rozdzielczos$ci i czasow ekspozycii.
Proces kalibracji moze by¢ monitorowany w polu Command Shell. Po zakoriczeniu procesu wygenerowana
zostanie informacja, ktora wyszczegolnia parametry urzadzenia, testowe wymiary komarki elementarnej i
procentowe dopasowanie zindeksowanych odbic.

Z narzedzia service mozna uzyska¢ dostep do narzedzia automatycznej kalibracji urzadzenia. Zazwyczaj kalibracje
przeprowadza sie w dwach celach:

e Kalibracja modelu instrumentu

e Kalibracja modelu instrument z dodatkowa kalibracjg “flood”
Czesto dane ze standardowo mierzonej probki sa dobrym wyznacznikiem dziatania urzadzenia, ale specjalng
funkcja przeznaczona do tego celu jest statystyka R1. Aby rezultaty eksperymentow byly poréwnywalne, dodana

zostata opcja, ktora bedzie dotacza¢ do ramek kalibracyjnych normalne zbierane ramki w celu generowania
kompletnego zestawu danych.

Full cabbration expenment dialog [2.0.3]

Hame: | a_14
TN Experiment n folder CiicalburDataicalb_a_14_Tue-Jun-Z2-10-06-37-2010
Basic system paramaters —Generator at end of experiment
‘Gain (Me)=20, w{d«bbm&mmmm:cm—nm{mm&mmh F N change
zeraltia}=19, 90000, Dd perofCu)=20.00000, CrverFiow theasholi=230000, Beam stop suppart € T dovm
arientation=genin, Titan 22 binning |uqu1umnwb, Dark sublraction: on; Flood cormection: on (in CCDY) * Tunoff
Optiors —Calibration mode
Crystal [vid =] Lotticetype [Fiattice =] aticemn [ 2 mxl n WM | ¢ oopnal
T Manual
Strats, banier of reflacions b ind=2070 (1003 For food cal beation) " Lser
 Constraint
=l hear F Callect extra data for better structure refnement —
F kb ,W " Exposure time the some for ol theta positons: 205, Debechor distance=65.00, Scan m
= : o e range=40.0, Sean width=2.0,
Far
" =0.00 Exposure time the same for all theta positions: 2.0s, Debector distance=82.00, Scan =
P B e at S range=40.0, Sean width=2.0,

¥ Run ficod callbration  File: C:\¥caliburcorrectiansta_14ifoodsu_turnel_inf_a_14_050908.ffi

Near I~ Coallect extra data for better structure refinement —
r | 0.0 8 | T5p Dxposure time th fior &l theta positions: 2.0s, Debsctor distance=55.00, Scan m
Far
-

|
’Vnmmn: fiood field correction calbrat
[
[

mw-mu Sran width=1.0,

. = = thy fer all theta positions: 2.0s, Dekector distance=82.00, Scan -
d | S | e rMU,SmM—IU,
flesod field ot

‘ ¥ Run flood calbeation  Fle: C:\xeaiburcorrections)a_14)flooden_turnel_inf_a_14_0S0908 Ffi

User message
Raady
[CTTeSt i nd cf calbration: Tue dun 22 1:61:58 2010 {1ha3min) |t ] T

llustracja 21 Ustawianie eksperymentow kalibracyjnych

Istnieje takze narzedzie Make zip. Uzytkownicy moga dzieki niemu skompresowac cate eksperymenty do
pojedynczych Experisient blick-up for SSIEE BOMERTEIN plikow, aby w ten

, . e Source .. s
spodab tatwiej je e,  Type of scenaic archiwizowag, jak
rowniez fatwiej ¥ Basic ced. geo, pa, k. ft fame I::WCCU conpactdoa 3] przesyta¢ je do
0
TPy ¥ Data reduction: mpeol ' th H
zespotu specjalistow S e e e s e od oprogramowania
. . . will be stored. k h
w celu rozwigzania 1 oo B B seorzy st napotkanyc
prob|em(’)wl F Data coliection and reduction plots: dat :::::mew“ 'g"" be
F7 | Empwitnart's ifomatons: i Whole espeiment - n this scenario al |
W Pre-esperiment's fles: par. run, first frame mﬂmﬁ:mﬂwmm
Log fles xm;g:mdlhm
V' Xeaibur log files not oldet thart days
P Experment log folder
P Startup log fiex: C:\win32\pro'\ex_exp3\Code'\ciysakis\debug
R Expiaay log fles: C:\Xealibur\ CrysalisiNi M AEPes
- R 2ip
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llustracja 22 Narzedzie do archiwiziowania eksperymentow

1.3. Dyfrakcja proszkowa (Powder diffraction)

W trybie CCD programu CrysAlisP narzedzie Powder diffraction pozwala na projektowanie eksperymentow

proszkowych:
Powder experiment dialog (1.0.8) 5'
Path
Mame: | [ICEAN) Browse roct folder [EHT¢E
BT Experiment in folder C:iwin32\powder_Tue-Jul-06-10-59-56-2010
-~ Optians Experiment maverments
Tumber of darks 4 (% standard phi scan m
I™ Use darks € phimave oy
I™ Keep dark Frames  phi and kappa mave
[~ Targat
B v Expand theta positions in range
Detector distance 5483 (v Resolution ( theta  2theta 0.90 Clix Glzx Coax O 4x —|
Exposure time
Phesameinr all theta positions: 300,05 m |
¥ Use cryofhot device temperature control
Mumber of temperature paints: 1, number of experiments which will be made for proper
kemperature painks: 1 . Cryojet j' Settings
—Finish tirns Editruns list—————————————
Approximate experiment time: 01h 27m , end of experiment Tue Jul 06 12:27:59 2010, ’V
"Usevmessage
Warning: Mot advised - higher noise
llustracja 23 Okno dialogowe narzedzia powder power tool

Uzytkownik wybiera odlegtos¢ detektora i rozdzielczo$¢, a narzedzie ustawia reszte eksperymentu. Nastepnie
otwiera sie panel kontrolny Exposure time w celu ustawienia czasu ekspozyjcji:

CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc

CrysAlisPro

INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA

Strona 49



PRZEGLADANIE | MANIPULOWANIE DANYMI

Exposure time dialog for powder experiments ﬁl
~Ma exposure bime for spedfic theta
Mumber of
Frames
" the same for al theta position 1 300,00
& different For every theta position
theta positions [steps in deg]
thi thz
[=1.25; 0.£2] 1 300.00
[=#3.98; 83.35] 1 300.00
chiz 300,00
w1 300.00
1 300.00
el 300.00
. 300.00
i 300.00
User message
Ready

llustracja 24 Okienko dialogowe “exposure time” narzedzia powder power tool

Dla modeli proszkowych ilosciowych prad ciemny nie jest konieczny. Mozesz odznaczy¢ pole Use darks w polu
Options aby przyspieszy¢ eksperymenty proszkowe.

Do kalibracyjnych eksperymentéw proszkowych mozesz uzy¢ opcji Expand theta positions in range, ktéra
dotaczy wiecej nakfadajacych sie pozycji theta do listy przebiegu eksperymentu, aby zobaczy¢ ten sam pierscien
w réznych warunkach.

71.4. Pojedyncze obrazy (Single images)

Klikniecie na ikong single images wyswietla pole z opcjami:

Zarejestruj nieruchomy obraz (Record a still image)

Wykonaj skanowanie fi (Make a phi scan)

Wykonaj skanowanie omega (Make an omega scan)

Wykonaj zdjecie obrotowe (Make a rotation photo)

Zdjecia osiowe (Axial photographs )

Sortowanie zbioru danych (Screening data collection)

Podczas pracy w trybie online jedynie opcja zdje¢ osiowych jest dostepna. Pozwala na obliczenie pozycji, z ktorej
mozna wykonaé zdjecie.

Kliknij na opcje, aby ja wybraé, nastepnie kliknij przycisk Start.

1.5. AutoChem
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Program Olex2 w wersji 1.1 jest w petni obstugiwany przez CrysAlisPre. Uzytkownik moze takze zainstalowac kilka
jego wersji rownolegle. Wersja, ktora jest obecnie w uzyciu jest zaznaczona w panelu opcji narzedzi (patrz

llustra Ci a27 ) CrysAlis CCD program options {1.0.40) 2l x|

Color codes | Beam stop | Angular limits I Goniometer I Run list size I cco
Processing | Useraccess ] Distance calibration } SMPX
Instrument model | | Instrument model Il I Monochromator } Fonts | Peak table
Camera | Compression I Dark I Generator Programs

This dialog allows you to set paths ta extemnal programs.

(c

YProgram Files!Olexz

C\Program Files\Xraysoftywingx

( WinGX executable (wgxMain.exe or wingx32.exe ) —_

[ saveomserieonsd TN W W

llustracja 25 Karta programow w panelu ustawien opcji CCD

Panel kontrolny program AutoChem dostepny bedzie, jezeli masz zainstalowany ten program.

W obecnym momencie obstugujemy nastepujace metody rozwigzywania struktur: ShelXS, smthx charge-flipping
i ShelXD. Jako metody udoktadniania obstugujemy: ShelXL i smthx-refine. W programie Olex2 mozliwe jest takze

zainstalowanie metod rozwigzywania SuperFlip i SIR

x|

—Solution
= Auko
i+ shelxs % Direct Methods € Patterson

™ smitbx-solve (Charge Flipping)
i shelsn

—Refinement
LT
% ShelsL s &+ Cals

" smths-refine
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llustracja 26 Panel ustawien AutoChem

Zaréwno AutoChem jak i Olex2 dzielg obecnie ten sam folder struktur. To sprawia, ze tatwiej jest oceni¢
strukture okreslong przez AutoChem po rownolegtej redukcji danych. Z tego tez powodu, dziatanie programu
AutoChem musi zosta¢ wstrzymane w trybie rownolegtej redukcji danych w czasie, gdy otwarty jest Olex2.

‘ Launch {Resume AutoChem

llustracja 27 AutoChem — karta informacyjna

c rVSAI isPrO CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 52
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA



PRZEGLADANIE | MANIPULOWANIE DANYMI

8. Przegladanie i manipulowanie danymi

Po zakoriczeniu eksperymentu w gtéwnym oknie CrysAlisPo pojawi sie karta redukcji danych wyswietlajaca
wiele informacji. Jednakze, aby otrzymac bardziej szczegotowe wyniki eksperymentu mozna uzy¢ narzedzia
Inspect data reduction results and refinalize with user corrections (4. narzedzie Power Tool ), ktore zawiera
cate bogactwo informacji na temat zakoriczonego wiasnie eksperymentu.

Obszar Data reduction File contents zawiera podsumowanie informacji na temat wymiarow komarki i macierzy
orientacji uzytej do integracji z wyszczegolnieniem przebieg po przebiegu: typu skanowania, zakresu katow,
czasu ekspozycji, odlegtosci detektora i liczby odbi¢ zarejestrowanych w kazdym przebiegu.

Karta Data reduction output zawiera petny rejestr procesu automatycznej redukcji danych. Karta zawiera
informacje na temat ustawien generatora, temperatury w trakcie zbierania danych, informacje na temat
wszystkich powtdrnie zmierzonych ramek, parametrow dopasowywania profilu, odrzuconych wartosci
odstajacych, okre$lenia grupy przestrzennej i koncowych podsumowanych statystyk, pozwalajace na dogtebny
przeglad wszystkich aspektow procesu redukcii.

Karta Data collection output zawiera informacje zdobyte w trakcie eksperymentu, zwtaszcza odnoszace sie do
powtornie zmierzonych ramek i przekroczen. Ten rejestr wyswietla rowniez informacje o wszystkich problemach
i btedach napotkanych w trakcie eksperymentu.

Okno obszaru Red Graphs wyswietla wizualne podsumowanie wspoétczynnikow skalowania, wykres “ramka po
ramce” Rint oraz wiele poréwnan dotyczacych zakresu i kompletnosci danych.

Karta Devices Plots zawiera graficzne informacje o sprzecie. W ich sktad wchodzi: Spellman/SuperN (rejestr
wartosci napiecia i pradu dla uzytkownikow generatorow obstugiwanych przy uzyciu oprogramowania),
CCDSCAM (wykres temperatury CCD dla detektorow typu Eos, Atlas i Titan), FIP60 ( taki sam wykres dla
detekorow Sapphire, Ruby i Onyx), Cryojet (wykres temperatury i natezenia przeptywu od numeru
zarejestrowanej ramki) i dwa dodatkowe wykresy dla urzadzen XrayChiller i CCDChiller.

Jezeli proces redukcji danych zostat przeprowadzony wielokrotnie, a wyniki procesow zapisane w plikach o
roznych nazwach, statystyki dla kazdego z procesow mozna obejrze¢ wyszukujac odpowiedni plik w menu u dotu
okna.

8.1. Refinalizacja

Jezeli uzytkownik chce powtdrnie przetworzyé dane, przycisk Refinalize aktywuje nowe okno, poprzez ktore
wiele aspektow procesu redukeji danych moze by¢ dostosowanych (llustracja 14). Zastosowana moze zostaé
symetria Lauego i odrzucenie wartosci odstajacych, jak rowniez ograniczenia, filtry i ekstynkcje sieci
przestrzenne;.

Proces redukcji danych generuje plik *.rrpprof, ktory zawiera wszystkie zintegrowane dane. Ostatnim krokiem
procesu redukcji danych jest finalizacja, w trakcie ktorej z pliku *.rrpprof generowany jest plik *.hkl przez
zastosowanie symetrii Lauego, grupy przestrzennej, wieloskanowej korekcji absorpcji i skalowania ramek (oba
procesy przy uzyciu modutu ABSPACK). Dane moga zosta¢ zrefinalizowane wielokrotnie przy uzyciu réznych
parametrow, generujac wiele plikow *.hkl.

Q INFORMACJA
Najlepszym sposobem na utrzymanie spojnosci pomiedzy wszystkimi plikami (*.hkl, *.ins, *.cif) dla
danego eksperymentu jest uzywanie menu Refinalization do wprowadzania jakichkolwiek zmian
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I Use twinrejection &

Data items in *hkI file
™ Beam path information (for absoprtion correction)/special formats:
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[ Batch number (Each run -> 1 batch) | Edit batch |

I™ Update/overwite hkl file in WinGX and Dlex2 subfolders (. \struct\*_compound?2)
Tip: You may change the output name and directory to keep results of data reductions under different
parameter sets (Limits, sigma parameters...]
Output file name: C:\XcaliburD ata'

Change output name

14 AN 42

llustracja 28 Interfejs graficzny refinalizacji redukcji danych

Absorption corection
I~ Apply absorption correction

I Apply

Limits, fikers and lattice extinction filters

TTT T occivees

| User modifications
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rysAlis

30 | cditsigimit_|

use filter for:

I Export .eqv file

I™ Esport Stoe *.crs

I Export sadabs *_1.1aw;...

IV Export CIF file I Add hkl data to CIF

I Export MTZ file

IV Use ABSPACK
IV Space group determination m

v Completeness (0,84 Ang) m
[~ Stucture solution (AutoChem) T 11 o

8.2. Uzywanie programu GRAL w trybie interaktywnym

Modut okres$lajacy grupe przestrzenng moze zosta¢ uruchomiony w trybie interaktywnym. Jest to bardzo

pomocne

w przypadkach, gdzie dane X-ray sg stabe, przez co procedura automatyczna zawodzi. Interaktywny GRAL
uruchamia sie przez otworzenie panelu opcij (Options) okreslania grupy przestrzennej z okna finalizacji procesu

redukcji danych (llustracja 30) i wybierajac odpowiednie pole.
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v Refinalize data using space group cell, Laue or lattice type
(required for consistent .cif, .od_cif, .mtz output)

-
Iv Remove lattice absent reflections from output HKL file

I” Remove space-group-absent reflections from output HKL file

~ Run GRAL in silent mode
B
J's

"
.)

Run GRAL in interactive mode

llustracja 29 Okno opcji okreslania grupy przestrzennej.

Kiedy uruchomi sig interaktywny GRAL uzytkownikowi prezentowana jest seria paneli pokazujgcych dane
zZwigzane

z okreslaniem grupy przestrzennej. Gorna cze$¢ panelu zawiera dane eksperymentalne. Dot zawiera szereg pol
wyboru. Jedna z tamtych opcji musi by¢ zaznaczona zanim przejdzie sie do nastepnego panelu. Kiedy panel
zostanie wywotany po raz pierwszy, jedna z opcji bedzie ustawiona automatycznie. Uzytkownik musi przyja¢ ten
wybor lub wybra¢ swoja opcje oparta na wiasnej interpretacji danych eksperymentalnych pokazanych w goérne;j
czesci panelu. Proces jest nastepnie kontynuowany w celu przyporzadkowania grupy przestrzennej i ustalenia
wiasciwosci komarki elementarne;.

Szczegotowa lista zawartosci kazdego z kolejno pojawiajacych sie paneli i mozliwych odpowiedzi uzytkownika:

1. Na poczatku ustala sie centrowanie sieci przestrzennej. Tabela statystyk pozwala uzytkownikowi na
sprawdzenie jego wyboru. Jezeli uzytkownik zyczy sobie zmieni¢ wybor, wtedy mozna poprzez klikniecie
zaznaczy¢ inne pole,

a nastepnie klikng¢ Apply, aby kontynuowac¢ do nastepnego kroku.

2. Redukcja Niggli jest stosowana na danych, a uzytkownik ma mozliwo$¢ zastosowania macierzy
transformacyjnej na oryginalng komorke. Kliknij Apply.

3. Narzedzie Space group zawiera liste sieci Bravais'go i podswietla na niebiesko wybor podpowiadany przez
program. Kliknigcie Apply zaakceptuje ten wybér, jednakze kazda z alternatywnych sieci moze zosta¢
wybrana poprzez klikniecie danej opcji w polu tekstowym i kliknigcie Apply.

4. Po redukcji Niggli powtornie sprawdzane jest centrowanie komorki. Kliknij Apply.

5. Dane sg teraz sprawdzane na obecnos¢ acentrycznych lub centrycznych statystyk E. Uzytkownik moze
wybra¢ pomiedzy ustawieniami centrosymetrycznymi lub niecentrosymetrycznymi poprzez zaznaczenie
odpowiedniego pola wyboru i kliknigcie Apply.

chSAI Ispro CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 55
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA



PRZEGLADANIE | MANIPULOWANIE DANYMI

6. Narzedzie Space group sprawdza teraz wyjatki brakow w regularnosci i tworzy tabele statystyk w celu
upewnienia sie uzytkownika co do wybranej grupy przestrzennej. Uzytkownik moze zaakceptowac
preferowany wybor (ktory jest pod$wietlony) klikajac Apply lub wybraé sposrod wyborow alternatywnych
jezeli sg obecne.

7. Na koniec przygotowywany jest plik *.ins do uzytku z programami do rozwigzywania struktury. Uzytkownik
moze edytowa¢ wzor czasteczki i liczbe Z w odpowiednich polach. Kliknigcie przycisku Test pozwala
uzytkownikowi na sprawdzenie masy czasteczkowej, korekcji absorpcji i, gestosci itp. pod wzgledem
zgodnosci ze wzorem chemicznym i liczbg Z. Aktualna zawarto$¢ pliku *.ins jest wy$wietlona po lewej
stronie ekranu. Klikniecie Finish tworzy pliki *.ins i *.hkl i zamyka narzedzie.

8.3. Filtrowanie danych

Menu flitrow (Filters) pozwala uzytkownikowi na pominigcie okreslonych przebiegéw, ramek, intensywnosci,
wartosci theta, wartosci stosunku /g i roznych innych wielkosci ze zrefinalizowanych danych. W menu filtrow
kliknij Add,

a nastepnie ustaw filtr uzywajac warunku odrzucenia i odpowiedniej warto$ci. Najcze$ciej uzywane sa filtry Run,
Run-frame, d-value i Rint.

Aby pomina¢ szczegolny przebieg, uzyj warunku réwnosci (=) i wybierz numer przebiegu, ktéry chcesz usunaé.
Surowe skalowanie danych moze by¢ powodem do usuniecia przebiegu, numer przebiegu moze zosta¢ odczytany
z wykresu absscale.

Aby pomina¢ pojedyncza ramke, uzyj filtra run-frame (= numer przebiegu numer ramki).

Aby poming¢ grupy ramek (na przyktad z powodu oblodzenia), uzyj tego samego filtra z dwoma warunkami. Na
przyktad, aby poming¢ ramki od 11 do 20 z przebiegu 2 uzyj warunku (>2 10) i dodaj drugi warunek (<=2 20).

Q INFORMACJA
Filtrowanie danych prowadzi do nieodwracalnych strat w kompletnosci danych. Z tego powodu
filtry powinny by¢ stosowane jedynie w przypadku absolutnej koniecznosci

8.4. Stosowanie korekcji absorpcji

Korekcja absorpcji moze by¢ zastosowana (jezeli ksztatt krysztatu zostat juz okreslony — patrz punkt 8.5.) poprzez

zaznaczenie pola Apply absorption correction w prawym gornym rogu okna. Wspatczynnik absorpcji (u) nie jest

zawsze obliczany automatycznie i dlatego moze to by¢ wykonane przez ustawienie wzoru i wartosci Z klikajac na
przycisk Show face list. Sferyczna korekcja absorpcji moze by¢ takze zastosowana przez zaznaczenie Apply obok
przycisku Spherical abs i wprowadzenie odpowiedniej warto$ci p’r, gdzie r jest Srenim promieniem krysztatu..

Wspotczynniki transmisji, powstate przez korekcje absorpcji znajduja sie w pliku *.cif generowanym przez
refinalizacje.

8.5. Modelowanie ksztattu krysztatu (indeksowanie scian)

Przycisk Abs display otwiera okno wyswietlajace film (o ile zostat wcze$niej zarejestrowany film dla krysztatu).
Krysztat moze by¢ obracany przy uzyciu klawiszy Page Up i Page Down.
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Ksztatt krysztatu jest definiowany z zachowaniem wartos$ci hkl i xyz. Indeksy hkl odnosza sie do komarki
zdefiniowanej podczas indeksowania $ciany krysztatu (face-indexing). Jednak jako, ze komarka jest takze
definiowana przez standardowe wspotrzedne xyz, gdy komérka zostanie zmieniona w jakikolwiek sposéb,
orientacja modelu nie ulegnie zmianie. Natomiast indeksy hkl zmienig sie odpowiednio do nowej komarki i moga
przesta¢ by¢ wartosciami catkowitymi.

Poczatkowo centrum krysztatu musi by¢ zdefiniowane przez kliknigcie prawym przyciskiem myszy w
odpowiednim miejscu i wybranie opcji Define center. Kliknigcie lewym przyciskiem myszy i przeciagnigcie po
ekranie narysuje dwa wektory (dla sciany gtownej i zwierciadlanej). Wektor musi by¢ narysowany w taki sposob,
aby byt zgodny ze $ciang prostopadta do ekranu. Wartosci hkl dla narysowanego wektora wys$wietlaja sie u dotu
ekranu. Sciane mozna doda¢ do listy poprzez klikniecie prawym przyciskiem myszy w oknie i wybranie w
wyskakujacym oknie opcji Add face — dodaj $ciane (lub Add mirror faces — dodaj $ciany zwierciadlane). W
przypadku doskonatym naturalne $ciany powinny mie¢ naturalne indeksy (1 0 0, 0 1 0 itd.). Natomiast bardziej
prawdopodobne jest, ze zostang zaobserwowane sSciany

z indeksami np. 10 10 22 0 3. Sa to tak naprawde $ciany o indeksach 0 0 1i 10 0, ale z powodu réznych btedow
modelu wektory nie zgadzajq sie idealnie z naturalnymi $cianami.

Uzytkownik moze recznie edytowac liste Scian, a takze kontrolowa¢ wigecej aspektow procesu indeksowania w
karcie Faces, w oknie konfiguracji filmu krysztatu (Crystal movie configuration). Kiedy zostanie dodana
wystarczajaca liczba $cian do zdefiniowania ksztattu 3D, model ksztattu zostanie natozony na obraz filmu.
Kliknigcie na $ciane w karcie Faces pods$wietli ja na czerwono na obrazie utatwiajac identyfikacje i edycje.

Udokfadnianie zdefiniowanego ksztattu krysztatu moze zosta¢ przeprowadzone poprzez klikniecie przycisku
Scale3 abs w oknie wynikéw procesu redukcji danych (Data reduction results).

Film szkoleniowy demonstrujacy jasno, na danym przyktadzie, proces indeksowania $cian mozna pobra¢ ze
strony forum uzytkownikéw urzadzen X-ray firmy Agilent forum.oxford-diffraction.com.
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9. Blizniakowanie (Twinning)

Krysztaty blizniacze sa tworzone, gdy dwa lub wigcej krysztatow tego samego zwiazku chemicznego rosnie
wewnatrz siebie. Komorki elementarne takiej pary (lub wiekszej liczby) komponentéw sa ze sobg identyczne pod
wzgledem symetrii. Sieci przestrzenne moga nakfadac sie catkowicie we wszystkich trzech wymiarach (blizniaki
meroedryczne) lub w mniej niz trzech wymiarach (blizniaki niemeroedryczne)

W wynikach mozna sie spodziewa¢ blizniakéw, gdy wystepuja nastepujace zjawiska:
Wspotuzywane $ciany w probce

Niejednorodna polaryzacja swiatta w trakcie badania przy uzyciu mikroskopu

Piki wygladajace na rozszczepione we wzorze dyfrakcyjnym

Problemy z indeksowaniem lub niskie wartosci procentowe zindeksowanych pikow
Trudnosci w rozwiazywaniu i poprawianiu struktury do rozsadnej wartosci R1.

Dwie lub wigcej sieci przestrzennych wyraznie widocznych w tréjwymiarowym widoku sieci przestrzennej
programu Ewald explorer

Jezeli spodziewasz sie blizniakow jeszcze przed procesem zbierania danych, czesto korzystne jest odsuniecie
detektora dalej niz przy zwyktym zbieraniu danych. Pomoze to w lepszym rozdzieleniu sygnatéw pochodzacych od
kazdego blizniaka.

Pomocne moze okazac sie rowniez ustawienie nieco dtuzszych czasow ekspozycji i zebranie wiekszej
nadmiarowosci (redundancji) sygnatow niz zazwyczaj, w celu zwiekszenia ilosci zebranych danych.

Film szkoleniowy demonstrujacy jasno, na okreslonym przyktadzie, obrébke danych dla krysztatow blizniaczych
mozna pobrac¢ ze strony forum uzytkownikow urzadzen X-ray firmy Agilent forum.oxford-diffraction.com.

Film ten jest szczegoélnie przydatny w przypadku pierwszego kontaktu z narzedziami do obrébki danych tego typu.

9.1. Automatyczne odnajdywanie sieci blizniaczych

Wyszukiwanie sieci blizniaczych jest tak niezwykle prosta procedura, ze warto jest sprawdzi¢ mozliwos¢
zblizniaczenia krysztatow w kazdym przypadku napotkania nietypowych badz problematycznych danych.

Aby uzyska¢ dostep do zautomatyzowanego narzedzia wyszukiwania sieci blizniaczych wybierz pozycje Unit cell
finding with options znajdujaca sie w czesci Unit cell finding kreatora sieci przestrzennej (Lattice wizard).

1. Zaznacz pole wyboru blizniak / multukrysztat (Twin / multicrystal), po czym wybierz liczbe wyszukiwanych
komponentoéw. Zazwyczaj najlepiej jest zacza¢ od szukania dwoch sieci przestrzennych, a dopiero pozniej
szuka¢ wiekszej liczby komarek w przypadku, gdy wydaje sie koniecznym sprawdzenie pozostatych
niezindeksowanych odbic.

2. Pole ‘Force identical lattice for all components’ (wymus identyczne sieci przestrzenne dla wszystkich
komponentow) jest domyslinie zaznaczone. Jezeli program ciggle znajduje dwie zdecydowanie rozniace sie
sieci przestrzenne, krysztat prawdopodobnie nie jest blizniakiem.

3. Pewne krysztaly moga dawac¢ w wynikach podejrzanie duze komorki elementarne z powodu pojawienia sie
nieprawdziwych, za dtugich osi. Przyczyna tego jest naktadanie sie sieci blizniaczych. Aby temu zapobiec
wyszukiwanie sieci uwielokrotnionych moze by¢ przeprowadzone z narzuceniem ograniczen na osie
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komorki. Przyktad pokazany w filmie szkoleniowym na temat krysztatow blizniaczych jest przypadkiem, w
ktérym ograniczenia sg konieczne do odnalezienia komorek o rozsadnych wymiarach. Najcze$ciej wybor
gornego limitu rzedu 20-30 A powinien pomac. Przycisk Cale wywotuje okno, dzieki ktoremu mozna
oszacowac objetosc¢ i wymiary komorki elementarnej oparte na wzorze chemicznym i uktadzie
krystalograficznym.

Kliknigcie OK, sprawi wyswietlenie w oknie po lewej stronie dwoch lub wiecej komorek otrzymanych przez
program. Powinny one by¢ mniej wiecej identyczne. Indeksowanie blizniakow jest przeprowadzane
automatycznie jako cze$¢ procesu.

Komorki sa automatycznie zapisane w narzedziu Twinning / multi-crystal. Zwigzek pomiedzy komorkami
jest wyswietlony w oknie jako rotacja:

Rot(UB1,UB2) = x kat wokét a* b* ¢* (rec) a b ¢ (dir)
Wyswietlane sa zwiazki pomiedzy maksymalnie czterema komponentami.

Jedna z najlepszych metod oszacowania jakosci odnalezionych sieci blizniaczych jest ich obrazowanie przy
uzyciu modutu Ewald explorer (patrz punkt 9.3 ponizej).

9.2. Reczne indeksowanie sieci blizniaczych

W przypadku, gdy uzytkownik chciatby narzuci¢ samodzielnie zdefiniowana komarke, ktora nie jest odnajdywana

przez program automatycznego odnajdywania komérek uwielokrotnionych, nalezy wykonaé¢ nastepujace kroki:

1.

Po zakoriczeniu procesu zhierania danych przeprowadz wyszukiwanie pikéw (ikona Peak hunting).

2. Znajdz odpowiednig komorke elementarng uzywajac narzedzi do tego celu (patrz sekcja 7.1).

3.  Wybrana komaérka zostanie wy$wietlona w oknie kreatora sieci przestrzennej po lewej stronie. Zapisz
pierwsza macierz blizniacza klikajac ikone Twinning - multi-crystals w kreatorze sieci przestrzenne;.

4. Kliknij pole wyboru Component 1, po czym wybierz przycisk Current UB to twin. Macierz UB zostanie
wyswietlona w dolnym oknie. Kliknij OK.

5. Kliknij na ikong Ewald explorer i zaznacz pole Show wrong (pokaz niepoprawne), dzigki czemu tylko
niepoprawnie zindeksowane odbicia beda widoczne.

6. Zindeksowane odbicia muszg zosta¢ pominigte, aby mozna byto zindeksowac drugiego blizniaka. Kliknij
przycisk zoom i oddal widok tak, aby wszystkie odbicia byly widoczne na ekranie. Zaznacz pole Drag i
przytrzymujac lewy przycisk myszy zakres$l prostokat obejmujacy wszystkie odbicia. Kliknij prawym
przyciskiem i oznacz zaznaczenie jako pominiete (Mark selection skip). Odbicia zmienia kolor na czerwony.
Otworz menu Flags i wybierz w nim opcje Invert used and skipped (zamien uzywane na pominiete). Kliknij
pole wyboru Show: all i OK, a nastepnie kliknij ikone Unit cell finding w kreatorze sieci przestrzennej.

7. Kiedy druga komorka zostanie odnaleziona, zostanie pokazana w oknie z lewej strony kreatora sieci
przestrzenne;j.

8. Kliknij ikone Twinning / multi-crystals aby zapisa¢ druga sie¢ przestrzenng jako drugi komponent. Zaznacz
Component 2 i kliknij na pole Current UB to twin. Dwa komponenty blizniacze sg juz zapisane w pamieci.

9. Kliknij OK, aby wyj$¢ z okna UM TWIN.
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10. Zindeksuj i udoktadnij obie komorki klikajac na strzatke z prawej strony ikony twinning multi-crystals i
wybierajac Twin indexation. Upewnij sig, ze pola wyboru 01 R1 02 i R2 s3 zaznaczone i kliknij OK. Komarki
zostang poprawione i wyswietlone w oknie kreatora sieci przestrzennej (kliknij Yes, gdy pojawi sie pytanie).

Kiedy blizniaki zostana znalezione, informacje o nich zostang wy$wietlone w gtéwnym panelu kreatora sieci
przestrzenne;j.

Lattice wizard {1.0.32) x|
Lattice wizard (E pro
rysAlis
LATTICE [oW Peak hunting Unit cell finding
Current cell
6.1583(7) 8.3304(8) 9.1823(8) 66.670(8) 89.356(8) 78.142(9) 422.03(7) h [> ] = L
Lattice reduction
selected cell
d5.1531 . 2.3304 0.1824 666702 80.3563 78.1421aP 31 Ewald explorer - ey e i
reduced cel -
61581 83304 0.1824 66.6703 B89.3563 78.1421 4220 "3':"’""33' pizisiz At ez il
Twin information % a2

1: 6.1583 8.3310 9.1814 66,668 89.344 78.134 422.0
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PEAK TABLE
Peak hunting table
UB fit with 5400 obs out of 10285 (total: 10285,skipped:0) (52.50%)

INSTRUMENT MODEL
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beam: -0.07329 alpha:  50.10899 beta: 0.02536
om zero: 0.04783 th zero: -0.13434 ka zero:  10,14880 wee i B
Detector ’ information information
xrot:  0.30412 yrot:  0.06001 2 > |

w-cen: 1032.07954 y-cen: 009465200 distance: 54.95362
Wavelength Cu (Ang): 41  1.54056 A2 1.54439 B1 1.39222

Unwarping -
Precession images
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Close

llustracja 30 Panel kreatora sieci przestrzennej pokazujacy informacje o blizniakach

9.3. Wizualizowanie blizniakow

Aby zwizualizowa¢ macierze blizniacze;

1. Otworz modut Ewald explorer, kliknij Show w pasku menu i wybierz opcje pokazywania blizniaczych flag i
sieci (Show twin flags and twin lattice) (llustracja 33). Wywota to okno z przetaczalnymi polami dla
maksymalnie czterech komponentéw. Zaznaczenie pola Use twin flag pozwoli na wiaczanie i wytaczanie
kazdego komponentu zgodnie z jego flaga (znacznikiem stanu). Flagi mozna zobaczy¢ w tabeli pikow, do
ktorej dostep uzyskuje sie klikajac na mata ikone strzatki znajdujaca sie obok ikony Ewald explorer.

2. Pole wizualizacji sieci blizniaczej (Show twin lattice) pozwala uzytkownikowi na oddzielne wiaczenie i
wytaczanie naktadania kazdej sieci przestrzennej.

3. Narzedzie Twin cell — view along (komoérka blizniacza — widok wzdtuz) pozwala na obracanie widokiem i
mozliwos$é ustawienia go wzdtuz dowolnej osi wszystkich, maksymalnie 4 komponentow tool means that
the sphere of data can be rotated to view along any axis of up to 4 components.

4. Jesli uzytkownik chciatby sprawdzi¢, czy znalezione komponenty stanowiag wiekszosé odbi¢ (sposrod odbi¢
uporzadkowanych), nalezy wtaczyé tylko opcje Neither reflections (nieuzywane odbicia). Patrzac na te
odbicia zazwyczaj fatwo okresli¢, czy warto jest szuka¢ dalszych komponentéw blizniaczych.
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llustracja 31 Ewald explorer — wizualizacja blizniaczych flag i sieci

9.4. Redukcja zestawu danych blizniaczych

1. Kliknij przycisk START/STOP i wybierz opcje Data reduction with options (Twin).

2. Menu Twinning — multi-crystal bedzie juz aktywne, z polami wyboru zaznaczonymi dla takiej liczby
komponentow, jaka zostata uprzednio zdefiniowana. Wytacz komponenty, ktore majq zostaé zintegrowane.

3. Wybierz odpowiednia opcje $ledzenia modelu (patrz Sekcja 6.5.1). Moze to okazac¢ sig istotne, gdyz srodek
ciezkosci poszczegolnych zblizniaczonych komponentow nie musi leze¢ w $rodku ciezkosci krysztatu
widzianego
Z zewnatrz.

4. Postepuj tak jak w zwyktym procesie redukcji danych pamigtajac o wyczyszczeniu danych z poprzedniego
przebiegu (Clear data from previous run) gdy zostanie wyswietlona odpowiednia podpowiedz.

5. Kliknij Finish — rozpocznie sie proces redukcji danych.

6. Ramki bedq przetwarzane wielokrotnie, po razie dla kazdego zblizniaczonego komponentu.

7. Po zakonczeniu redukeji, wszystkie najwazniejsze informacje zostang wy$wietlone w karcie redukcji danych
(llustracja 34). Znadjuje sie tam stosunek blizniakow (ratio) zawierajacy liczbe odbi¢ przypisanych kazdemu
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z komponentow, a takze statystyki Rint oraz I/sig zaréwno dla oddzielonych jak i natozonych odbi¢ (hklf4 i
hklifb).

Data Reduction >

FRAMES/RUNS
In run Tist: 188/3, used: 188/3

3D PROFILE ANALYSIS (twin component #1)
Frames done: 138

Reflections tested: 10323, used: 5129
Avg mosaicity (in degrees) - 3 run(s)
e1=0.88, e2=0.88, e3=0.98

3D INTEGRATION & FITTING {twin component #1)
Frames done: 188

Fitted: 10511, overflow: 0, hidden: 769
Outliers rejected: 0

FINALIZATION INPUT FILE
Filename: tenerife

SCALING | NUMERICAL ABSORPTION
Empirical abs (e=2 o=0): min=0.97, max=1.03
Frame scales ( 1/scale): min=0.95, max=1.04

TWIN ANALYSIS
Component Ratio Isolated Overlapped
1 0.52 5922 4506
z 0.48 5897 4506

DECOMPOSED TWIN DATA STATISTICS (<0.80 overlap)
Component Redundancy F2/sig(F2) Rint
.0 i1, 0.078

2 2.0 10.7 0.082
overlap Timit for HKLF4 export: 0.80

TWIN HKLF5 STATISTICS FOR OVERLAPPED OBS
Components Redundancy F2/sig(F2) Rint
1,2 1.8 17.4 0.039

SPACE GROUP DESCRIPTOR
PZ(1)/n Group #: 14 (3 SG found)
no data coverage: 0kO,

DATA REDUCTION OPTIONS
3D profile fitting used

Proces redukcji danych produkuje pojedynczy plik HKLF4 na kazda sie¢ blizniacza. Kazdy plik jest jasno
oznaczony

w nastepujacy sposob: nazwa_twin1_hkIf4.hkl, nazwa_twin2_hklIf4.hkl itd. Pliki hkif4 sa standardowymi plikami
danych

i sq przeznaczone do uzycia w rozwigzywaniu struktur. Najwieksze szanse na rozwigzanie struktury otrzymuje
sie uzywajac pliku pochodzacego od gtéwnego komponentu, ktérym jest zazwyczaj twin1_hklIf4.hkl, to jednak
zalezy od tego ktora komorka zostata odnaleziona jako pierwsza i co za tym idzie zostata zapisana jako
komponent numer 1.

llustracja 32 Karta redukcji danych pokazujaca statystyki blizniakow

W karcie redukcji danych (llustracja 34) znajduje sie linijka zatytutowana ‘Overlap limit for HKLF4 export: 0.8'.
Oznacza to, ze kazde odbicie naktadajace sie w wiecej niz 80% z innym odbiciem zostanie odrzucone z plikow
HKLF4. Pomaga to

w rozwigzywaniu struktur, gdyz niektore odbicia sg tak powaznie znieksztatcone, ze przy ich uzyciu znalezienie
rozwigzania struktury jest niemal niemozliwe. Warto$¢ 80% zazwyczaj dobrze sie sprawdza, ale moze zostac
zmieniona w trakcie finalizowania danych (patrz Sekcja 9.5)

Pozycja Decomposed twin data statistics (rozdzielone statystyki danych blizniakéw) zawiera wartosci Rint dla
kazdego z komponentow. Te wartosci moga byZ czasami wyzsze niz przypuszczali$my wczesniej. Jest to
spowodowane przez usuwanie niepoprawnie natozonych odbic.
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Wartos¢ Rint znajdujaca sie w pozycji Twin HKLFb statistics for overlapped observations (blizniacze HKLF5 dla
natozonych obserwacji) wskazuje poziom powodzenia procesu redukcji danych blizniaczych. Bardziej
szczegotowe dane wyjsciowe moga zostac znalezione w oknie Command Shell. Wartosci Rint s3 wyswietlane
zarowno dla oddzielonych jak i natozonych odbi¢ w pliku HKLF5. Plik ten nazywa sie
nazwa_twin1_hklf5_merged.hkl. Tak samo jak z plikami HKLF4, plik z danymi blizniaczymi posiada warto$¢
graniczng nakfadania sie odbi¢ na poziomie 0.8 lub 80% (warto$¢ domysina). Zadne odbicia nie sa jednak
odrzucane. W tym przypadku warto$¢ ta oznacza limit, ponizej ktérego odbycia sg traktowane jako oddzielne, a
powyzej — jak pojedyncze odbicie.

Gdy struktura zostanie rozwigzana oraz udoktadnianie struktury zostanie zakoniczone, strukture mozna jeszcze
poprawi¢ uzywajac pliku danych blizniaczych (HKLF5). W pliku *.ins komenda odnoszaca sie do HKLF4 musi
zostac¢ zmieniona na HKLF5. Komenda BASF musi takze zosta¢ wprowadzona do pliku razem z liczba definiujaca
stosunek komponentéw blizniaczych. Liczba ta zmieni sie, ale poczatkowa jej warto$¢ zostanie podana przez
CrysAlisPr i bedzie mozna ja znalez¢ w oknie command shell. W przypadku wigcej niz 2 komponentow
zblizniaczonych, wymaganych jest wiecej komend BASF wraz z odpowiednimi liczbami. Szczegétowe informacje
o tym, co powinno zosta¢ zawarte w komendach znalez¢ mozna w oknie command shell.

Q INFORMACJA
Nie mozna rozwigzywac¢ struktury uzywajac pliku HKLF5. Do tego celu jest potrzebny plik HKLF4
zawierajacy informacje o pojedynczej sieci przestrzennej.

9.5. Finalizacja danych blizniaczych

Tak samo jak przy standardowych zestawach danych, dane pochodzace od blizniakow moga by¢ poprawiane
poprzez zmiane ustawien w module Twin finalization (finalizowanie blizniakow). Jest to 5. z narzedzi grupy
Power Tools i jest ono dostepne po przeprowadzeniu redukeji danych blizniaczych. Wszystkie standardowe opcje
sg dostepne, wsrod nich:

o Edycja wzoru chemicznego (Chemical formula editing)

¢ Manipulowanie symetrig Lauego i parami Friedela (Laue symmetry and Friedel mates manipulation)
o Wieloskanowa absorpcja i skalowanie (Multiscan absorption and scaling)

o Zastosowanie korekcji zbsorpcji sciennie zindeksowanych (Face-indexed absorption corrections)
 Filtry i scalanie (Filters and merging)

o Okreslanie grupy przestrzennej (Space group determination) (zawierajgce okno opcji grupy przestrzennej
zapewniajace specyficzng kontrole)

Unikalna dla finalizacji danych blizniaczych opcja jest ustawienie progu petnego naktadania (Full Overlap
Threshold). Definiuje ono poziom nakfadania sig, ponizej ktorego czesciowo naktadajace sie odbicia blizniakéw
sq rozdzielane na wktady pojedynczych komponentow blizniaczych. Parametr ten moze by¢ ustawiony w
granicach od 0 do 1 (domysIng wartoscig jest 0,8). Zmiana tego progu moze pomac w przypadkach, gdzie nie
mozna otrzymac rozwigzania struktury badz w przypadkach, w ktérych udoktadnianie przy uzyciu danych HKLF5
nie przynosi zadnych efektow. Dobrym przyktadem jest przypadek, w ktorym dwie sieci przestrzenne sa obecne,
ale sprawiajq wrazenie jakby miaty bardzo maty lub zerowy wptyw na siebie nawzajem. W pewnym tego typu
przypadku z 15000 odbié¢ podzielonych pomiedzy dwa komponenty tylko 110 z nich w jakikolwiek sposob
nakfadato sie. Jednak wystarczyto to, aby spowodowacé problemy
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z udoktadnieniem parametru Flacka do przypisania konfiguracji absolutnej. Ustawienie progu nakfadania na 0
oraz uzycie jedynie pliku HKLF4 gtownego komponentu do udoktadnienia struktury catkowicie rozwiazato
problem. W tym ustawieniu program po prostu odrzucit wszystkie przypadki naktadania sig odbi¢ i w ten sposob
usunat wszystkie tego typu odbicia

z pliku HKLF4.

Dodatkowe wyjatkowe opcje w przypadku blizniakow sa nastepujace. Opcja rozdziatu skali dla wszystkich
blizniaczych komponentoéw (Separate scales for all twin components) pozwala na zastosowanie réznych modeli
skalowania dla kazdego z blizniakow. W niektorych przypadkach daje to znaczaca poprawe jakosci danych. Opcja
Output multi HKLF4 file tworzy kompletny zestaw danych przez zespolenie odbi¢ z komponentow blizniaczych.
Przeprowadzane jest przy tym odpowiednie skalowanie intensywnosci odbi¢ w celu odzwierciedlenia réznic w
objetosciach poszczegolnych blizniakow.

Mozna réwniez uzy¢ interaktywnego programu GRAL w potaczeniu z danymi blizniaczymi. Opcje Remove lattice
absent reflections from output HKL file i Remove space-group-absent reflections from output HKL file pomoga
w zapewnieniu wiekszej ilosci kompletnych danych w pliku hklf4, o ile ekstynkcja grup przestrzennych prébki
jest wykrywalna.

E INFORMACJA
Czesto warto jest zrekonstruowac obrazy precesyjne, aby moc bezposrednio zaobserwowa¢é poziom
naktadania sie na siebie odbi¢ blizniaczych. Jest to takze swietne narzedzie szkoleniowe do
prezentowania zagadnienia zestawow danych blizniaczych

DC PROFFITRRP TWIN {1.0.9) El
Twin data finalization ( Er'ySAﬁ'S"
repprof files For bwin Finalization —Chemical formula
Companent #1 G exp 511 twind . rrpprof oP 7.614 7.759 10,653 S0.02 90,03 §9.57 KCABo6 =300
Ediit formula
Component #2 . Remave £xp_511_twin2,rrppraf of 7.612 7.790 10.652 90.00 §9.96 G68.57
Component #3 | Femove NGRS LATTICE eTmemT
Lse Friedel

ety i Erowse M Remove M LATTICE 4 tecsss: [oom @] W mamsas

Twin finalization log file (from previous run): exp_S11.bwinlog m equivalent

—Corrections
r— Twin decomposition scale3 abspack: scaling, uniformity, empirical
Full awerlap threshald [8=1e s Fcit thre=hold * Common scales For all bwin components

[¥ Use ABSPACK

™ Override averlap threshold For HELF4 export 0,200 |00 " Separate scales for all bwin components

r—Mumeric and spherical absorption correction

[ &pply sbsorption correction dfares + 14 corners= 21 edgesi+ 2 I~ Apply
nfa Crystallwith Y=0, 0458003 mm ™2 (F-eq=0,22195mm, =0, I2660)
P=0LEIS -1

—Export options
—Data ikems in *.hk files (HEKLF4fHKLFS) Filters and lattice extinction filkers

I Resolution

[~ Beam path information {For absoprtion correction)fspecial Farmats:

' 1o Filter " use filter for:

I J=|
Py
- Merging ) ¥ Export CIF file [~ Add hH data to CIF (HKLF4 only)
¥ Merge datausing:  * the same Laue class el g;z:;'ﬁii;;atgs I [Spane L
I” Remove outiiers diferent Laue dass | = | Eoit ros |
I | Gomleteniess (0.0 Ang)  Edires
[ Updatefovermrite bk Files in WinGH, Olex? orfand AutoChemn folders ™ Structure solution (AutoChem) l: Options |

llustracja 33 Panel finalizacji danych blizniaczych
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9.6. Indeksowanie danych blizniaczych w trudnych przypadkach

Jezeli automatyczne procedury nie dadza sobie rady ze zindeksowaniem krysztatow blizniaczych, zawsze mozna
sprobowac recznego indeksowania przy uzyciu opcji indeksowania przez zakreslenie (drag-index) opisanej przy
okazji objasniania modutu Ewald explorer. Znajdowanie wzoréw sieci przestrzennych jest utatwione dzieki
projekcji stereograficznej.

Obro¢ diagram projekcji stereo przy uzyciu przyciskow strzatek do momentu az linia sieci ustawi sie pionowo lub
poziomo. Na pasku histogramu w dolnym lewym rogu ekranu pojawi sie maksimum. Jesli odznaczysz pole
wyboru projekcji stereograficznej, linie sieci przestrzennej powinny by¢ uporzadkowane i dzieki temu
indeksowanie powinno stac sie fatwiejsze.
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10. Niewspotmiernosci

Struktura niewspotmierna, badz modulowana, pochodzi z danych zawierajacych okresowe zaburzenie pozycji
atomow (modulacja) i/lub prawdopodobiernistwa obsadzenia atomow (modulacja gestosci). Wprowadza to
wzrost liczby odbié¢ satelitarnych obecnych dodatkowo obok gtéwnej sieci przestrzennej. Odbicia satelitarne sg
czesto bardzo stabe i z tego powodu trudne do zaobserwowania. Najwieksza szanse na zobaczenie tylu odbi¢
satelitarnych ile jest mozliwe daje zebranie danych przy zredukowanej szerokosci skanowania (~0,5°) i z
odpowiednim czasem ekspozycji. Zebranie danych o zwiekszonej nadmiarowosci jest takze korzystne.

Film szkoleniowy demonstrujacy na konkretnym przykfadzie narzedzia obrébki danych niewspétmiernych mozna
pobrac ze strony forum uzytkownikéw urzadzen X-ray firmy Agilent forum.oxford-diffraction.com.

Film ten jest szczegolnie przydatny w przypadku pierwszego kontaktu z narzedziami do obrobki danych tego typu.

Prawidtowe zidentyfikowanie sieci rodzicielskiej (parent lattice) w niewspétmiernym krysztale, jest czesto
kluczem do poradzenia sobie ze zbiorami danych niewspotmiernych. Odnalezienie rodzicielskiej/gtownej komorki
elementarnej moze by¢ tak samo proste jak znalezienie komorki w zwyczajnym przypadku, jednak czasami moze
okazac sig nieco trudniejsze. Takie struktury czesto bywajg wysoce symetryczne, a co za tym idzie, pasujace do
wielu roznych kombinacji sieci przestrzennych i komorek (dodatkowa obecno$¢ odbi¢ satelitarnych sprawia, ze
jest to jeszcze bardziej skomplikowane).

Prosta technika identyfikacji sieci rodzicielskiej jest filtrowanie odbi¢ oparte na intensywno$ci w celu
odfiltrowania stabszych satelitow. Mozna tego dokonaé¢ uzywajac modutu Ewald explorer:

1. Wiacz filtr (Skip filter) i wybierz opcje Intensity.

2. Zaznacz opcje usuniecia stabych odbi¢ (Remove weak reflections) i podnie$ wartos¢ progowa. Stabe
odbicia stopniowo zanikna.

3. Aby pomina¢ usunigte piki, wybierz zaznaczenie niewidocznych pikow (Mark invisible skip) w menu Flags.
Flaga “pominiete” (skipped) zostanie umieszczona obok odbi¢, ktorych to dotyczy, w tabeli pikéw i piki te
nie beda uzyte do okreslania zadnej komorki elementarnej.

4. Sprobuj znalez¢ odpowiednig komarke elementarng z wysokim procentem dopasowania, starajac sie wybrac
komarke odnaleziona przy maksymalnej liczbie niepominietych odbié.

Widok Gnomonic w module Ewald Explorer potaczony z funkcja indeksowania przez przeciagniecie (Drag
indexing) moze takze by¢ uzyty, jezeli trudno jest poréwnac ze sobg rozne komarki.

Na poczatku wykonaj standardowa procedure redukcji danych i sprobuj rozwigzac i udoktadnié strukture tak, jak
w kazdym zwyktym przypadku. Bedzie to $rednia struktura, bez wzietych pod uwage zadnych modulaciji.

Mozna poradzi¢ sobie z niewspotmiernymi zestawami danych zawierajacymi wektory g o maksymalnie 3
kierunkach. Probki bedace zaréwno niewspotmierne jak i zblizniaczone réwniez moga zostaé rozwiazane.
Najlepsza metoda na poszukiwanie potencjalnych pikow satelitarnych jest uzycie narzedzia q-vector overlay
znajdujacego sie¢ w module Ewald Explorer.

1. Kliknij ikone Windows w pasku menu o wybierz opcje Show g-vector overlay window (llustracja 36).

2. Mozna zdefiniowaé¢ maksymalnie 3 wektory q. Aby rozpocza¢ kliknij Set overlay for q1 a nastepnie edytuj
(Edit) wspotrzedne a b i ¢ (z maksymalnym poczatkowym parametrem m/order 1) albo uzyj narzedzia
interaktywnego dopasowania (Interactive adjustment) i poprzesuwaj fioletowe miejsca naktadania w polu
obrazu Ewalda.

3. Wektor q powinien by¢ zdefiniowany tak, by punkty naktadania zgadzaty sie z tym co uwazamy za odbicia
satelitarne.
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4, Kiedy poczatkowe naktadanie zostanie ustawione, przejdz do kreatora sieci przestrzennej i wybierz ikone
niewspotmiernosci (Incommensurates/Quasi-crystals). Beda tam wprowadzone: uporzadkowanie (m max),
tolerancja liczby hkl (crithkl) oraz wspoétrzedne wektora q ze zdefiniowanego naktadania. Kliknij OK.

Exit Show Skip filter Flags Turn90deg Turn-90deg ClearDrag Cell Properties Tools Windows Help
. Rotation axis

— . N . B

® x0) Cy() Cz()
Slow rotation
40 0.200

| et |

Fast rotation

D am T
| e |

Zoom

41 1.000
q-vector overlay tool “il} x| i

Histograms

Setoverlay for:

v al 0.184 0.000 0321 m=4 Edit

r [ER

r [=

L : —] Along b*
Interactive adjustments

@ gl (& o

Al oasw a | swep
A oooo be | sep
Ar| oz ga | sep

Color legend.
a*-red
b*-green
c*-blue

Intensity skip off . o N‘o(e Beware n(;@m sémples = D-raglndex only works in planes isolated in the s(ere‘ngraphm“p‘ro;emlan \;ewi

llustracja 34 Ewald explorer — narzedzie q-vector overlay

Wartosci wspotrzednych wektora q zostang udoktadnione, a wyjsciowa informacja bedzie dostepna pod menu
tabeli pikow z lewej strony okna kreatora sieci przestrzennej. Najwazniejsze punkty, na ktore nalezy tam zwrocic

uwage to:
a. Czy % zindeksowanych odbi¢ wzrost?
b. Jak wiele (gtownych odbic i satelitow q1) Main reflections, q1 satellites jest obecnych?

Drugie, trzecie, czwarte itd. uporzadkowania moga by¢ takze zbadane poprzez powro6t do narzedzia q-vector

overlay
i zwiekszenie wartosci m max dla satelitow q1. Przyjzyj sie uwaznie miejscom naktadania sie odbic¢, a takze

histogramom
z prawej strony okna, aby zdecydowa¢ czy takie uporzadkowania sg sensowne.

1. Podnie$ warto$¢ m max o liczbe catkowita (1 lub 2).
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2. Powrdc do kreatora sieci przestrzennej i udoktadnij wartosci wektorow q w ten sam sposob jak wczesniej.
3. Sprawdz, czy wzrost % zindeksowanych odbic.
4. Przyjrzyj sie wynikowi By order aby sprawdzi¢ jak wiele satelitow 2. uporzadkowania jest obecnych.

5. Jezeli ta warto$¢ wynosi zero, satelity te prawdopodobnie nie sg obecne. Ustaw z powrotem warto$¢ m max
nal
i udoktadnij raz jeszcze.

6. Jezeli obecne sg satelity 2. uporzadkowania, uzyj tej samej procedury do poszukiwania satelitow 3., 4. itd.

Krysztaly z wigcej niz jednym wektorem q wystepuja stosunkowo rzadko, a probki z trzema wektorami g
(kwazikrysztaty 3d) zdarzajg sie niestychanie rzadko. Dlatego w wiekszosci przypadkow pojedyncze wektory
(ewentualnie

z uporzadkowaniem satelitow wyzszym niz 1) sa najbardziej warte rozpatrywania.

Kiedy otrzymamy odpowiednig tabele pikow, moze by¢ ona specjalnie zapisana poprzez wybranie opcji Save
specific peak table only znajdujacej sie pod przyciskiem informacji o zapisywaniu (Save information).

Dane beda musiaty byé potem zintegrowane przy uzyciu redukcji danych z opcjami (Data reduction with options)
w menu START/STOP.

1. Na pierwszym ekranie sparwdz, czy odpowiedni wektor q i uporzadkowanie sa zdefiniowane dla przypadkow
pojedynczego wektora q (Single q-vector).

2. W bardziej skomplikowanych przypadkach wybierz Other (reduction list) i Generate do wygenerowania listy
hkl.

3. Modut redukcji danych stworzy plik hklm w przypadku pojedynczego wektora q (hklmn dla 2-d i hkimno dla
3-d). Wiecej, bardziej zaawansowanych narzedzi jest dostepnych w oknie Generate.

4. Przejdz przez dalsze ekrany okna Data reduction with options wybierajac standardowe ustawienia, nadajac
wynikowi odpowiednig nazwe systematyczna.

5. Kliknij Finish.

6. Wszystkie stworzone pliki sa kompatybilne z programem Jana (patrz sekcja 4.4.15), uzywanym do
udoktadniania struktur modelowanych.
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11. Formaty ramek zewnetrznych detektorow

11.1. Dectris

CrysAlisPr obstuguje juz obrobke ramek detektorow Dectris. Obecnie wprowadzona jest jedynie obstuga

detektora Swiss Light Source 6M. Program automatycznie radzi sobie ze szczelinami detektora.

llustracja 35

Run list and aliases file generator for DECTRIS data collections |

This dizlog allows you to quickly generate a “.tun file and aliases file for the data reduction of a DECTRIS data set!
1) You select mage name0001 img

2) You select the last image to be considerad (It is assumed that all frames between these two are available)

3) Save the fle

4)You will be prompted for entering some critical parameters (usually default values are DK, as they are taken from

5) Fnally a new CrysAlsPro instance will be launched with the DECTRIS data set added to the experiment list

X

image headers)

r—First dc DECTRIS de file (10007.img )
C:hdataPilatusiindld_s_3\in01d_s_3 00001 cbf

—Last dc DECTRIS de file
Browse | CAdata\Pilatushindid s Nin01d s 3 00720 ch

11.2. Rigaku

Help | Cancel Save un file
Generator listy przebiegu dla detektoréow Dectris
CrysAlisPro obstuguje juz obrobke ramek obrazu w formacie d*trek firmy Rigaku.
x

llustracja 36

Thiz dialog allows vou to quickly generate a *.un file and aliases file for the data reduction of a DTREK. data set!
1) You select image name1001.img

2) You select the last image to be considered (It is assumed that all frames between these two are available)

3) Save the fils

4) You will be prompted for entering some critical parameters (usually default values aie OK, as they are taken from image headers)

5 Finally & new CrysAlisPro instance will be launched with the DTREK data set added to the experiment list

NOTE: Using Crys&lisPro you can process only DTREK images from Diamond Rigaku detectors!

- First de DTREK dc file (*1001.img )

- Lastdc DTREK dc file

Browse nfa

Ty file:

Generator listy przebiegu dla formatu obrazu d*trek.
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11.3. SAXI

Dane z formatow Bruker AXS-saxi moga réwniez by¢ przetwarzane przy uzyciu CrysAlisPr:

Run list and aliases file generator for SAXI data collections

Thiz dislog allows pou to quickly generate a ~ un file and aliases file for the data reduction of a 5S4 data set!
1] You select mage name_1_1.sax of namel1.001 o name_01_00070. sfim

2] fou select the |ast mage to be considered (It is assumed that all frames between these bwo are available)
3) Save the file

4)*ou wal be ted for ng some critical paramet

[usually default values are DK, as they arte taken from image headers)
5) Firally a new Crys&kisPro instance will be launched with the SAX] data set added to the experiment list

MNOTE: Using CrysflisPro you can process only S4X1 images from APEX] and APEX2 datectors!

~First de 541 de e (*1_1.sa or "01.001 o¢ *_01_0001 sfim)

E:\dala\bruke\ylidyylid_01_0001.sfim

r—Last dc SAX] dc file

E:data\brukerylidiwid_ 03 0112 sfm
Hoo | ]

Save mn file

llustracja 37 Generator listy przebiegu dla urzadzen SAXI

11.4. MAR

Dane z ptyt rejestrujgcych MAR i niektorych detektorow CCD MAR CCD (np. MARCCD 165) moga by¢
przetwarzane przy uzyciu CrysAlisPro:

Crysalis enperiment setup for MAR data collections (1.0.3)

X
This dialog allows you to quickly generate all necessary files for a CrysAlisPro experiment description of 2 MAR data set!
11 ou select an image name 001, mar_ext 2]'You select the last image ta be considered (It is assumed that all frames hetween these hwo are available]
3) Optional - repeat 1], 2] for 2nd theta setting 4] Dptional - change parameters relewant for the experiment (compare with pour experimertt note/headsr info)
] Press OK to create iun and par file and new experiment description and launch newv instance of CrysAlisPro
Theta O
_, i Theta settings
iBrowse Tst [* 001 mar ext ]| D:\DataiMar\Rochehb2ib2_1_001.meed
Header: MARMCCD, a:0.00,:0.00 k:0.00,ps:0. 00 per1. 00,dd=88 00, w0 70, 0w 153600, 0y 1536.00, pixs:0.07 324, Theta [deg] = 0.00 Edit |
ko 57, 00kE0.00 kk:-134.00.kps:0.00 kpe:1.00
D:ADataMMarRoche\b2b2_1_360 meed H of runs =1 Edit |
Header: MARMCCD, 0:0.00,t:0.00.k:0.00,p3:359.00,pe: 360.00,dd=86.00,
w0 70,00 1536.00, 0y 1536.00, pixs:0.07 324, ko:57.00 kk:0.00 kk:-134.00 kps: 353.00 kpe: 360.00
Thetan
i Theta settings
Eirowse 1st (001 mar ext] | /=
. Theta[ded] = nla Edit
Brovese |ast | nfa #of runs = nfa Edit
n/a
— Special nal Information:
Heray [wavelength
Image corection will be done with width of 10 Detector distance [mm] = 86.000 Edit 2 i) -
n (% User def Mo Cu
Mo MECD header, Please update missing values Pixel size [mm] = 0.073 Edit
Marme af the experment: B2_1 Bieam origin ¥ [pix] = 1536000 il Wwawelength [Ang] = 0.700 Edit
Edit | Beam origin 'y’ [pix] = 1536.000 Edit |
i Experiment interpretation
u it
€ User seftings % Predefined instruments SR
) Geomety Kappa 0 ~| image otation:  |+a0 =
Predefined instruments: [T ypical Mar3d5 scanner - I
Beamstop arientation: lﬁottom = I anachromator/Palanisation: | Polarization || Falarisation = n/a il
Help Cancel I aK |
. . . ,
llustracja 38 Generator listy przebiegu dla urzadzen MAR
icP
ro )
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Zatacznik

Struktura katalogu
Proram CrysAlisPr instaluje sie w nastepujacych katalogach:

Katalog Program files directory (zazwyczaj C:\)

Katalog Gtowny: Xcalibur (zazwyczaj C:\Xcalibur)
Katalog Korekcji (\corrections)
Katalog Pozycji (\nazwa_pozycji)
* ffi, *.par, *.ccd and *.geo pliki korekcyjne files. Te pliki odpowiadaja za ustawienie urzadzenia
Katalog Rejestru (\log)
*log. Ten katalog zawiera rejestry btedow programu, ktére sg potrzebne do $ledzenia tych btedéw
Katalog Macro (\macro)
*.mac. Ten katalog zawiera makra CrysAlis uzywane do automatyzacji wykonywanych zadan

Katalog Gtowny Applikacji (\CrysAlisXXX)

*

.exe, “.dll, *.vxd/*.sys. Ten katalod zawiera pliki wykonywalne CrysAlis oraz sterowniki
Katalog Darkimages (\darkimages)
*.img. Ten katalog zawiera ciemne obrazy CrysAlis dark, ktore sg rejestrowane w trakcie sesji CrysAlis CCD
Katalog Uruchamiania i plikow ustawien zdefiniowanych przez uzytkownika (\CrysAlisINI)

Ten katalog zawiera pliki instalacyjne i pliki zdefiniowanych ustawien programoéw CrysAlis, 0DBench i ODShell

Katalog programu ODShel (\ODshelEXE)

Jest to folder wykonywalny, zawierajacy program ODShel software. Jest to program powtoki systemowej do

rozwigzywania i udoktadniania struktur

Typowy folder eksperymentu bedzie posiadat nastepujaca strukture:
Katalog gtowny Experymentu (C:\Xcaliburdata\nazwa_eksperymentu)

Ten katalog zawiera wazne pliki definiujace eksperyment takie jak: *.par, *.run, * ffiinffit, *.ffi, *.tab, *.rrpprof, *.ccd,
*.geo, *.gon*.sum, *.cif, “.ins, *.hkl itd. z ktérych wszystkie sq wymagane, aby otworzy¢ eksperyment.

Katalog Expinfo (\expinfo)

Zawiera pliki *.ini z informacjami dotyczacymi niektorych wyjatkowych dla danego eksperymentu ustawien.
Katalog Frames

Zawiera wszystkie ramki w formacie *.img.

Katalog Log

Zawiera rejestry watkéw CCD, RED i USER w formacie *.txt.

Katalog Movie

Zawiera obrazy w formacie®.jpg zarejestrowane jako obracajacy sie film krysztatu.

Katalog Plotsdc

Pliki *.dat zawierajace informacje zarejestrowane z réznych urzadzen znajdujacych sie w systemie.
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Katalog Plotsred

Pliki*.dat zawieraja informacje o skalowaniu, Rint i innych funkcjach zintegrowanego generowania danych.
Katalog Struct

Katalog do gromadzenia plikow odnajdywania i udoktadniania struktury.

Katalog Tmp

chSAI |sPr0 CrysAlis_Pro_manual_v4.0.doc Strona 72
INSTRUKCJA UZYTKOWNIKA



© Agilent Technologies, Inc.
Printed in Poland, September 2011

Agilent Technologies



