CDIFX, Rennes

Une souris est-elle indispensable pour

travailler sur le KappaCCD ?
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Centre de diffractométrie X, Univ. Rennes 1
(http://ww. cdi fx.univ-rennesl.fr)

> 1 diffractometre 4-cercles a détecteur bidimensionnel
(KappaCCD Nonius)

> 1 diffractometre X8 APEX2
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Pilotage du KappaCCD

[KappaCCD J . Mouvements moteurs
. Lecture image

. Régulation tempeérature
Interface électronique _Générateur RX

ﬁ U

[ PC-server

/\

Programme de pilotage:
server.exe

rogramme de pilotage: nkcd
PC_Linux

Interface graphique: SUPERGUI
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Programme nkcd (PC_linux)

.
. Positionnement moteurs:
Pos [ Orepos] [ Th=pos] [Ph=pos] [Ka=pos] [ Dx=pos]

ex: POS ph=0.000 dx=25.000 ka=0.000 th=0.000 on~160. 000

. Définition du nom d'un fichier image:
Fil ename [fil enane]

ex: FILENAME i 01f 0001. kcd

. Scan:
Scan scan-tinme [ nunber-of-slots]

[ Sc (shutter closed)]

[ Rep=nr (nunber of repeats)]
[ Th=wi dt h] [ Ph=wi dth] [ Ov=w dt h]
[ Ka=wi dt h] [ DX=di st ance]

ex: SCAN 5.00 10 ReP=1 PH=1. 0000
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] CDIFX, Rennes
Programme nkcd (PC_linux)

. Régulateur de temperature (Oxford):
Cyo RAMP finaltenp ranprate [wait] : programranp

ex: CRYO RAMP 100 360

. Générateur RX;
Generate [kV=nr] [mA=nr]

ex: GENE mA=10 kV=30

Journées Utilisateurs Bruker AXS 2005, 7 nov. 2005



 Exemple 1: test rapide de cristaux

« Exemple 2:  Résolution structurale en cours d'acquisition

« Exemple 3:  Expériences en fonction de la température
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1. test rapide de cristaux

Opérations a réaliser:

e (Geéneérateur a puissance nominale
nkcd: GENE kV=55 mA=10

e Scan (ex: phi scan de 10 sec/image)

> positionner le goniometre:
nkcd: POS ph=0. 000 dx=25.000 ka=0.000 th=0.000 onm=160. 000

> définir un nom de fichier pour les images:
nkcd: FI LENAME i 01f 0001. kcd

> definir les conditions d’'enregistrement des images:
nkcd: SCAN 5. 00 10 REP=1 PH=1. 0000

> ‘dark’ image:

nkcd: FI LENAVE | 01f dr k. kcd
SCAN 5.00 1 REP=1 SC
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1. test rapide de cristaux

Toutes les commandes de nkcd peuvent étre regroupées dans un
'script’ exécutable par nkcd sous la forme d’'une ligne de
commande:

prompt> nkcd < phi 10.s
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] . CDIFX, Rennes
1. test rapide de cristaux

E -
Opérations a reéaliser:

e Affichage des images en cours d’enregistrement
ndisp: ndi sp i 01f 0001. kcd foll ow &
V\
Charge automatiquement le
dernier fichier . kcd

présent dans le répertoire
de travail

e Détermination de la maille
denzo: denzoi ndex i *. kcd
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] . CDIFX, Rennes
1. test rapide de cristaux

EE -
‘Script’ final a exécuter:

Pr onpt > phi 10

cp /mt/sdbl/ccd data/roisnel/scripts/phi1l0.s1 phi.sl
cp /mt/sdbl/ccd data/roisnel/scripts/phi1l0.s2 phi.s2

clear ; echo' ' ; echo ' '

eChO ! R I S b b b I I I I I b b b b b I b b I b b I b b I I b b b b b b b
echo ' * 1
echo ' * Unit cell determ nation: *!
echo ' * phi scan: nkcd < phi.s *!
echo ' * . denzoi ndex i1 *. kcd *!
echo ' * .
echo ' * (script by T.R /CDl FX 2002) *!
eChO ! EIE b I b b i b b b b I S I S A b i b b b b I I I b i b b b b b b I I I b i

echo
nkcd < phi.sl

ndi sp i 01f 0001. kcd foll ow &

nkcd < phi.s2

cp /mt/sdbl/ccd data/roisnel/scripts/nount.s .
nkcd < nount.s

denzoi ndex i *. kcd
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2. Résolution structurale en cours d'enregistrement

N -
. Intégration des images: programme nprocess
Pronpt > nprocess nogui noxdi sp s*.kcd i01f0001.x &

7 A

Pas d'interface graphique

Pas de Liste des Matrice
visualisation images a d'orientation
graphique du intégrer
déroulement de
I'intégration

Autres arguments utiles: .resol uti on=l ow, hi gh

.t oget her =n
. Spot radi us=s
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2. Résolution structurale en cours d'enregistrement
EE

. Mise a I'échelle: programme makescalein + scalepack

Pronpt > makescal ei n nogui s*.x spacegroup=P212121 nerged

fat A

Pas d'interface graphique

Liste des Groupe Mise a
fichiers .x ponctuel I'échelle
Autres arguments utiles: . Norun (par défaut, scalepack est execute)

. SYSt enFxXXX
.resol ution=l ow, high
. def aul t scal e=nunber
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2. Résolution structurale en cours d'enregistrement
I

. Création du fichier i nport. ci f : programme cifin

Pronpt> cifin nogui scale all.sca inport.cif formula="C4 HO 06 N' &

/o |

Pas d'interface
graphique

Formule
brute

Fichier d'entrée
(= sortie de scalepack)

Fichier crée
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3. Expériences en fonction de la tempéerature
I

. Création de scripts: programme acq_ccd.exe (PC_Windows)

définition des conditions expérimentales pour des scans en fonction de la température:

Ex. de fichier d'entrée:

descent e I experinment title

260 I initial tenperature (90-370 K)
120 I final tenperature (90-370K)

-2 I tenperature step

30 I tenperature ranp steed (1-360 K/ h)
1 I' Scan type (1: onega / 2: phichi)
25 I crystal -detector distance (mm
1. I frame width (deg.)

10 I total scan wdth (deg.)

10 I tinme per frame (1-120 sec.)

n I shutdown tenperature controler

y I 'unit cell determ nation

y I continue process

P2 I space group
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3. Expériences en fonction de la tempéerature
B

script pour nkcd:

PCS PH=0. 000 DX=165. 000 KA=60. 000 TH=0. 000 OW158. 959
CRYO RAMP 260. 00 30. 00 VWAI T

POS PH=0. 000 DX= 25. 00 KA=60.000 TH=0.000 OV=158. 959
FI LENAVE 260K_0001. kcd

SCAN 5.00 10 REP=1 QOWF1. 00

FI LENAVE 260K _dr k. kcd

SCAN 5. 00 1 REP=1 SC

PCS PH=0. 000 DX=165. 000 KA=60. 000 TH=0. 000 OW158. 959
CRYO RAMP 258. 00 30.00 WAIT

PCS PH=0. 000 DX= 25. 00 KA=60.000 TH=0. 000 OZ=158. 959
FI LENAVE 258K _0001. kcd

SCAN 5.00 10 REP=1 QOWF1. 00

FI LENAVE 258K dr k. kcd

SCAN 5. 00 1 REP=1 SC
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CDIFX, Rennes
3. Expériences en fonction de la température

script a exécuter sous forme de ligne de commande (PC_ Linux):

>
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3. Expériences en fonction de la tempéerature
N -

. Lecture des fichiers résultats (PC_Windows):

Si omega scans: programme read denzo out
. Lecture fichiers crées par denzo (denzoi ndex TK*.kcd > TK* _cel | . out)

. Extraction des parametres de maille, volume de maille, mosaicité, Chi2, ...

Si Phi-Chi scans: programme read dirax_out
. Lecture fichiers crées par denzo (phi chi TK*. kcd > TK*_dirax_cell. out)

. Extraction des parametres de maille, volume de maille, symétrie ...

& Visualisation de I'évolution thermique de paramétres
structuraux
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3. Expériences en fonction de la tempéerature

¢ unit cell parameter (A)

1.

1.

21.

21.

1.

1.

21.

1.

21.

95

a0

85

a0

75

70

65

60

55

110 115 120 125 130 135

Temperature (K)

140 145 150
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Conclusion

Une souris est-elle indispensable pour
travailler sur le KappaCCD ?
NON

Quid de I'APEX2 ?

Journées Utilisateurs Bruker AXS 2005, 7 nov. 2005



