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andlisis termogravimétrico (TGA) y DRX de muestras policristalinas y monocristalinas. Los resultados
indican la presencia de una forma cristalina estable obtenida a partir de los solventes etanol,
dimetilsulféxido y acetonitrilo, y una nueva forma cristalina polimérfica obtenida a partir del metanol bajo
las mismas condiciones experimentales.
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ABSTRACT

The international scope of X-ray Powder Diffraction (XRPD) analysis continues being an invariable
analytical tool for the modern industry and investigation. By means of this technique, it is not only possible
to obtain qualitative and quantitative data of the crystalline phases present in a sample, but also it turns
out to be the most useful technique for the study of the polymorphism since the patterns of diffraction of
the diverse polymorphs always present remarkable differences.

The fragments thiazolidin-4-one have been characterized like heterocycles that have shown a wide range
of biological activities (fungicide, pesticide, herbicide, antitubercular, local anaesthetic and with possible
antimycotic properties). Diverse thiazolidinone can also act as potential chemotherapeutic agents. The
present investigation is focused on getting the different types of polymorphs or solvates that can present
the compound 3-(4-fluorophenyl}2-(a-naphtyl)-1,3-thiazolidin-4-one, synthesized in the Laboratory of
Sintesis de Organica Fina assigned to Center CIBIMOL of the Universidad Industrial de Santander, since
it has particularly shown certain weak antiparasitic activity, and like fungicide, presents weak activity
before the Tripazoma cruzi and the Tripasoma vaginalis.

The developed methodology contemplated the crystallization of the material in different types of solvents
(methanol, ethanol, dimethyl sulfoxide and acetonitrile) selected by its polar character, without agitation
and to temperature average of 17°C. The obtained crystals were characterized by means of
termogravimetric analysis (TGA) and X-Ray Diffraction (XRD) of samples monocrystalline and
polycrystaline. The results indicate the presence of a stable crystalline form obtained from the ethanol,
dimethyl sulfoxide and acetonitrile, and a new obtained polymorphic crystalline form from the methanol
under the same experimental conditions.

* Investigation work
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Dir. José Antonio Henao Martinez, Ph.D.



INTRODUCCION

La Técnica de Difraccion de Rayos-X sigue siendo una invariable herramienta analitica
para la industria y la investigacion moderna. Mediante esta técnica, no solo es posible
obtener informacion cualitativa y cuantitativa de las fases cristalinas presentes en una
muestra, sino también resulta ser la técnica mas util para el estudio del polimorfismo de
una muestra ya que los patrones de difraccion de los diversos polimorfos siempre

presentan notables diferencias.

La importancia del estudio del efecto del solvente sobre los habitos cristalinos de
compuestos organicos con posible actividad biologica, radica en el interés por conocer
los diferentes tipos de ordenamiento molecular (formaciéon de polimorfos o no) que
puedan surgir mediante la cristalizacién de estos materiales bajo diferentes condiciones
cinéticas y termodinamicas. El conocer los diferentes tipos de polimorfos, solvatos o
hidratos que pueda formar un compuesto en particular esta orientado a conocer si su
actividad biolégica es favorecida o no. Este aspecto es de especial beneficio para la
industria farmacéutica aunque de igual manera son muy utilizados en la industria

agroquimica, explosivos, pigmentos, tintas y quimicos en general (Bernstein, 2002).

Los fragmentos tiazolidin-4-onas se han caracterizado por ser heterociclos que han
exhibido un gran rango de actividad biolégica (fungicida, pesticida, herbicida,
antitubercular, anestésico local al igual que posibles propiedades antimicéticas).
Diversas tiazolidinonas también pueden actuar como agentes potenciales

guimioterapéuticos (Brown, 1961; Newcome, 1979; Kouznetsov, 2001).

La presente investigacion se enfoco en conocer los diferentes tipos de polimorfos o
solvatos que pueda presentar el compuesto 3-(4-fluorofenil)-2-(a -naftil)-1,3-tiazolidin-

4-ona (w-14), sintetizado en el Laboratorio de Sintesis Organica Fina adscrito al Centro



CIBIMOL de la Universidad Industrial de Santander, ya que particularmente ha
mostrado cierta actividad antiparasitaria débil, y como fungicida, presenta débil

actividad ante la Tripazoma cruzi y la Tripasoma vaginalis.

La metodologia desarrollada contemplo la cristalizacién del material en diferentes tipos
de solventes (metanol, etanol, dimetilsulfoxido y acetonitrilo) escogidos por su caracter
polar, sin agitacion y a temperatura promedio de 17°C. Los cristales obtenidos se
caracterizaron mediante las técnicas de analisis termogravimétrico (TGA) y difraccion
de rayos-X (DRX) de muestras policristalinas y monocristalinas. Los resultados indican
la presencia de una forma cristalina estable obtenida a partir de los solventes etanol,
dimetilsulféxido y acetonitrilo, y una nueva forma cristalina polimérfica obtenida a partir
del metanol bajo las mismas condiciones experimentales. El TGA indica que las formas

cristalinas no se encuentra solvatadas.



2. MARCO DE REFERENCIA

2.1 MARCO DE ANTECEDENTES

Diversos investigadores en el area de la quimica han intentado definir el término
polimorfismo sin lograr una descripcion clara de este concepto. Esta definicion fue

aceptada finalmente a partir de 1983.

Entre los afios 1906 y 1919, época en que no se tenia clara la definicibn de
polimorfismo, Groth recopilé en cinco volumenes un compendio de 10000 compuestos
donde relacion6 sus propiedades cristalinas incluyendo las formas polimoérficas y los
métodos de preparacion. Una segunda coleccién literaria sobre el comportamiento
polimorfico de materiales organicos, fue realizada por Deffet (1942), la cual contenia
informacién sobre 1188 sustancias que exhibian polimorfismo a presién atmosférica y

otras 32 sustancias que presentaban comportamiento polimorfico a elevadas presiones.

McCrone en 1965 definio el polimorfismo como “una fase de un sélido cristalino de un
compuesto dado que resulta de al menos dos diferentes arreglos de las moléculas de
ese compuesto en el estado solido”. En 1969 Rosenstein y Lami proponen una nueva
definicion de polimorfismo y la enuncian de la siguiente manera: “cuando una sustancia

puede existir en mas de un estado cristalino, éste es llamado a exhibir polimorfismo”.

En 1971 Kuhnert-Brandstatter public6 una compilacién sobre compuestos polimérficos
de aproximadamente 1000 compuestos farmacéuticos importantes en la cual hace una
amplia descripcion de los detalles descriptivos del comportamiento e identificacion de
estos materiales.



A partir de 1983, afio en que fue aceptado por la comunidad cientifica el término
polimorfismo, Miguell y Stalick publicaron una serie de tablas para la determinacion de
datos cristalinos para el Internacional Centre for Diffraction Data (ICDD). En la
actualidad, la base de datos de la National Institute of Standards and Techonology,
NIST Crystal Data (NIST 2003) contiene cerca de 250000 entradas con datos
cristalograficos de compuestos organicos y organometalicos, en donde se pueden

identificar algunos materiales que exhiben comportamiento polimoérfico.

A febrero de 2005 la Cambridge Structural Database (CSD) del Cambridge
Crystallographic Data Centre (CCDC), contiene un total de 325709 entradas de datos
cristalograficos de compuestos organicos y de compuestos con al menos un enlace

carbono-metal; entre las cuales 4023 compuestos son identificados como polimorfos.

Es conocido en el campo de la cristalizacion de polimorfos que el bloqueo del
crecimiento de un cristal en una direccion particular es causado por las interacciones
superficie-solvente. Este tipo de interacciones ha promovido la investigacion hacia
nuevas formas de cristalizacion de compuestos en diferentes solventes. Entre estas
investigaciones esta la de Boerrigter, van den Hoogenhof, Meekes, Verter y Bennema,
qgue en el 2002 en la universidad de Nijimen, realizaron un estudio de la relacion entre el
polimorfismo, la morfologia y mecanismos de crecimiento de cristales del esteroide 7-a-
metil D5,10-noretindrona (7aMNa). Algunos trabajos previos mostraron que éste tipo de
esteroide presenta dos formas polimérficas: una de ellas cristaliza en el sistema
monoclinico (P2;) y la otra en el triclinico (P1) cuando se utilizaron solventes para su
recristalizacion como el hexano y una mezcla de acetona-acetonitrilo respectivamente.
Boerrigter en este caso utilizo la acetona en solucion y en fase vapor como solvente
para el crecimiento de los cristales del esteroide. Los resultados mostraron que aunque
las dos formas de cristalizacion en fase vapor y en solucion cristalizan hacia el mismo
sistema monoclinico (P2;), la morfologia o habito cristalino es diferente en las dos
formas de cristalizacion. Esta discrepancia entre las morfologias se atribuye a la

sobresaturacion por el solvente en fase vapor.



En la universidad de Minnesota, Botez en el afio 2003 presenta los resultados de una
investigacion donde su finalidad es encontrar una nueva estructura cristalina del poliol
D-manitol anhidrido ya que este compuesto es utilizado en la industria alimenticia
sustituyendo el azlcar en los productos dietéticos, en la industria farmacéutica como un
diurético osmético para reducir edema cerebral y en el tratamiento de fallas renales;
encontrando las condiciones Optimas en cuanto al tipo y concentracion del solvente,
temperatura y rata de crecimiento para obtener la nueva estructura cristalina d-D-

manitol.

Una serie de estudios realizados por Stoika sobre compuestos farmacéuticos
(esteroides) en el afio 2004 en la Universidad de Nijimen (Holanda), le permitieron
comprobar que el crecimiento y el tamafio de un cristal dependian de las interacciones
entre superficie-solvente e igualmente le permitio descubrir que la biodisponibilidad
depende de la forma y del tamafio de los cristales, ofreciendo de esta manera amplias
expectativas en el campo de la investigacion estructural para la generacion de nuevas

formas cristalinas.

Otro estudio realizado en la universidad de Virginia con el principio activo acido
salicilico y el firmaco ibuprofeno, tuvo como finalidad encontrar un solvente que no
produjera contaminacion ambiental y que en los procesos de cristalizacion y
precipitacion no se vieran afectados aspectos como solubilidad, nucleacion, ratas de
crecimiento de los cristales, habitos y estructuras cristalinas, por la implementacion del

polientilenglicol (Wang, 2004).

Garima Chawla publicé en el afio 2004 una revisién sobre los retos del polimorfismo
farmacéutico en el cual hace referencia a la forma como el polimorfismo ha contribuido
significativamente en la variedad de funciones de los farmacos, en los productos
qguimicos, y en el sector alimenticio. Estas propiedades pueden ser clasificadas como
fundamentales y derivadas. Adicionalmente se hablo de la posibilidad de manipular la

biodisponibilidad de una droga ofreciendo de esta manera a los quimicos una



oportunidad atractiva de trabajo motivando a los cientificos farmacéuticos a producir
drogas de mejor calidad. En sus investigaciones con el palmitato de cloranfenicol
(Chloramphenicol palmitate, CAP) encontr6 que la “forma B” de un polimorfo
metaestable presenta ocho veces mas actividad que su “forma A”; y si es administrado
a humanos puede causar efectos potencialmente letales. Igualmente advierte que si un
polimorfo presenta actividad, otra forma puede ser menos activa, inactiva, toxica o

puede tener otra propiedad de interés.

En la universidad de Georgetown, Xuefeng Mei y Cristian Wolf en el afio 2004,
estudiaron la cristalizacion de nuevas formas polimoérficas de la acridina mediante la
utilizacion de acidos dicarboxilicos como orientadores del empaquetamiento. Sin
embargo, la manipulacion del empaquetamiento de un cristal a través de la
derivatizacion de una estructura molecular de una droga es limitada puesto que puede
en ultima instancia afectar las propiedades farmacoldgicas y toxicoldgicas de la droga.
El desarrollo de nuevas herramientas para inducir, y si es posible, controlar el
polimorfismo en compuestos organicos sin la necesidad de modificaciones estructurales
es de gran importancia. Como resultados de esta investigacion, Mei y Wolf concluyen
gue en presencia de acidos dicarboxilicos, la acridina presentd dos nuevos arreglos
intramoleculares, atribuidos a la formacion de enlaces OH—N o CH—O, como se

muestra en la Figura 1.

Figura 1. Arreglos del empaquetamiento de la estructura supramolecular obtenida con acridina y
cantidades equimolares de acido cis, trans-muconico (izquierda) y acido tereptalico (derecha).
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En el afio 2004, Sheth y colaboradores, en la universidad de Minnesota, publican en un
comunicado como se afecta el habito cristalino, y paralelamente se afecta la forma
polimorfica, por factores que incluyen la polaridad del solvente, saturacion inicial, vy,
dependiendo del método de cristalizacion, rata de enfriamiento de la solucién, o
evaporacion del solvente, con el fin de encontrar una nueva forma polimérfica del
piroxicam. Se conocia que las otras dos formas polimorficas cristalizaban como prismas
y COMo agujas, respectivamente, y que a partir de solventes como el diclorometano o la
acetona se cristalizaban en algunas ocasiones agujas o0 prismas; que en solventes
como el acetato de etilo o el tetrahidrofurano se presenta una mezcla de prismas y

agujas, y en solventes como el benceno o el tolueno principalmente prismas.

Debido a que el tema del polimorfismo en compuestos con actividad farmacolégica es
extenso ya que involucra otra serie de variables cinéticas y termodinamicas que no se
estudiaron en el presente trabajo, en el Anexo A se incluye una serie de publicaciones

recomendadas.

2.2 MARCO TEORICO

2.2.1 Polimorfismo. De acuerdo al diccionario ingles Oxford, la primera aparicion del
término en 1656 fue en relacion con la diversidad de formas. Polimorfismo (griego: poli
= muchas, morfismo = formas) especificando la diversidad de la naturaleza, es un
termino usado en muchas disciplinas. En el contexto de la cristalografia, el primer uso
fue acreditado a Mitscherlinch (1822,1823), quien reconocid diferentes estructuras
cristalinas de un mismo compuesto en un numero de sales de fosfatos y arseniatos
(Bernstein, 2002).

El polimorfismo es la capacidad que tiene un compuesto para cristalizar en mas de una
estructura cristalina. Por ejemplo, el carbono puede existir en forma de grafito o

diamante pero también como fullereno y nanotubo que son formas recientemente



descubiertas. El polimorfismo solo puede ocurrir en el estado soélido, y la diferencia
entre dos polimorfos cualesquiera desaparece cuando estos se funden (en su punto de

fusion).

Ademas, en el caso de cristales obtenidos en solucion, el solvente puede quedar
incluido en el sélido cristalino, dando lugar a los llamados solvatos. Los cristales
solvatados exhiben un amplio rango de comportamientos. En un extremo, el solvente es
fuertemente enlazado, y fuertes condiciones son requeridas para el proceso de
desolvatacion. En muchos de estos casos el solvente es parte integral de la estructura
cristalina original, y su eliminacion lleva al colapso de la estructura y la formacion de
una nueva estructura. En el otro extremo son los solvatos en los cuales el solvente es
débilmente enlazado, y la desolvatacion no lleva al colapso de la estructura original.
Cualquiera entre los dos extremos es también posible. Entonces hablamos de solvatos
polimdrficos cuando una transformacién hacia otra forma cristalina tiene lugar mediante

la desolvatacion y de pseudopolimorfismo si se mantiene la estructura cristalina.

2.2.2 ldentificaciéon de polimorfos. En muchos casos, la presencia de diversos
polimorfos en una muestra se puede poner de manifiesto visualmente debido a
diferencias en la coloracién o el habito cristalino de cada una de las diversas formas. No
obstante, el polimorfismo también se puede detectar utilizando una gran variedad de
técnicas experimentales que van desde las medidas méas sencillas hasta los métodos

de analisis mas sofisticados como:

Medidas del indice de refraccion.

Medidas de la velocidad de disolucién.

Andlisis térmico.

Observacién al microscopio 6ptico de luz polarizada.
Difraccion de rayos-X.

Espectroscopia Raman e infrarrojo (IR).

O OW O OW O OW W X

Espectroscopia de resonancia magnética nuclear (NMR).



Aunque cualquiera de las técnicas mencionadas podria ser utilizada, para hacer una
descripcion estructural detallada de las diferentes modificaciones de un polimorfo hay
que utilizar la difracciébn de Rayos-X de monocristal aunque pueda resultar muy dificil
obtener monocristales lo bastante grandes y de suficiente calidad como para poder
aplicar esta técnica.

Una vez se ha conseguido la identificacion y caracterizacion de los diferentes
polimorfos, es posible utilizar algunos métodos fisicos para hacer una cuantificacion de
la composicion polimorfica y del grado de cristalinidad de una muestra. Estas técnicas
incluyen la difraccion de rayos-X de polvo, las espectroscopias NMR, Raman e IR asi
como la calorimetria diferencial de barrido (DSC) o el andlisis termogravimétrico (TGA).
No obstante, cada sistema polimorfico presenta problemas particulares relacionados
con el tipo de técnica cuantitativa utilizada ya que ninguna de ellas se puede aplicar de
forma general. Por ejemplo, en la espectroscopia IR de transmision, en que la muestra
gque se quiere estudiar se mezcla con polvo de KBr para fabricar un disco por
compresion, se puede dar el caso que la compresion del polvo produzca las
transformaciones polimorficas. También en el caso de muestras con determinadas
morfologias puede haber orientaciones cristalograficas preferenciales que invaliden el
analisis cuantitativo con difraccion de rayos-X. En el caso de utilizar el DSC para la
identificacion de polimorfos, a menudo se da una superposicion de los picos
correspondientes a las diferentes fases.

En cualquier caso, la difraccién de rayos-X resulta ser la técnica mas util para el estudio
del polimorfismo de una muestra ya que los patrones de difraccion de los diversos

polimorfos siempre presentan notables diferencias. (Llorente, 1991)

2.2.3 Rayos-X. El fendmeno de la difraccién causado por la interaccion de la materia
con los rayos-X, electrones o neutrones, es el fundamento de la cristalografia, ciencia
gue estudia las estructuras de materiales cristalinos. La cristalografia se consolida como
la ciencia por excelencia para la determinacién de las estructuras de materiales
cristalinos y hoy en dia es aun la herramienta mas segura con la que cuenta la

cristalografia.



Los rayos-X son una radiaciéon electromagnética de longitud de onda corta producida
por el frenado de electrones de elevada energia o por transiciones electronicas de
electrones que se encuentran en los orbitales internos de los atomos. Los rayos-X
fueron descubiertos por Rontgen en 1895. Varios afios mas tarde, Sommerfeld, midi6 la
longitud de onda de rayos-X y encontrd que su valor era de 0.4 ?, aproximadamente. El
intervalo de longitudes de onda de rayos-X comprende aproximadamente 10 A hasta
100 A; sin embargo, la espectroscopia de rayos-X convencional se limita, en su mayor
parte, a la region de aproximadamente 0.1 A a 25 A (Skoog, 2001). En 1912 Max von
Laue, tomando una idea del articulo de Ewald, un destacado alumno de Sommerfeld,
sugirié que los cristales podian ser utilizados como reticulos naturales para producir la
difraccion. Ese mismo afio, dos estudiantes de Rontgen, Friederich y Camping,
realizaron el experimento que demostré la factibilidad de las ideas de Ewald. En 1913,
W. L. Bragg y Max von Laue usaron los patrones de difraccion de los rayos-X para
deducir las estructuras de algunos haluros de metales alcalinos: NaCl, KCI, KBr, Ki
(Polonio, 1981).

Dependiendo de la naturaleza de la muestra a ser estudiada, las diversas técnicas de
difraccidén pueden agruparse en dos grandes bloques: la técnica de monocristal o cristal

Unico y la técnica de muestras policristalinas o polvo.

2.2.4 Motivo y celda unidad. La existencia de los cristales es una consecuencia de la
repeticion ordenada y constante de las unidades estructurales (atomos, iones o
moléculas) en un solido. Al estar éstas en una posicion fija, las fuerzas de atraccion
entre ellas se maximizan. Una forma sencilla de representar el ordenamiento de las
unidades estructurales es mediante la elaboracion de un patrén o motivo de puntos que
se repiten infinitamente en el espacio. A este motivo se le denomina punto reticular y
todos los puntos idénticos a él son puntos reticulares, cada uno de los cuales posee
exactamente los mismos alrededores y son idénticos en posicion al patrén o motivo que

se repite, tal y como se observa en la Figura 2.
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Figura 2. Representacién de una red cristalina.
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La red cristalina es el conjunto de puntos idénticos en dos dimensiones y resulta de
unir los puntos reticulares mediante lineas rectas lo cual produce una distribucion
bidimensional compuesta por paralelogramos. Si la distribucidén de los puntos reticulares
ocurre en las tres dimensiones, el conjunto se denomina reticulo cristalino, reticulo
espacial o simplemente cristal, y esta formada por paralelepipedos o poliedros limitados
por seis caras planas cada una de las cuales es uno de los paralelogramos de la red
cristalina. El paralelepipedo es el patron que se repite infinitamente en tres dimensiones
y se llama celda unidad. En la Figura 3 se observa la representacion de una celda
unidad, la cual tiene una forma geométrica especifica que va a ser la responsable de la
apariencia bien definida del cristal y de las dimensiones de sus aristas y de los angulos
entre sus planos. En otras palabras, la celda unidad es la mas pequefia unidad que se
repite en el cristal y es un “paralelepipedo cuyos vértices estan ocupados por atomos,

iones 0 moléculas (puntos reticulares) arreglados en una forma bien definida”.

El tamafio y la forma de la celda unidad se especifican por los dngulos entre las caras y
la longitud relativa de las aristas, caracterizandose cada una, mediante seis numeros
llamados parametros de la red, constantes de la red o ejes cristalogréaficos y son los

siguientes:
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Figura 3. La celda unidad
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Fuente: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_04.html

a, b, c: Longitudes de la arista correspondientes a los ejes de coordenadas X, y, z

respectivamente.

a, R, ?: Angulos entre las aristas.

2.2.5 Sistemas cristalinos. Un cristal puede ser definido como un sdélido compuesto
de &tomos, iones o moléculas periédicamente ordenadas en el espacio. Del mismo
modo, un cristal es una sustancia homogénea anisotropa, que ordinariamente se
manifiesta con formas externas poliédricas, donde no todos los sélidos son cristalinos,
algunos son amorfos (como ejemplo los vidrios), donde no existe un arreglo regular
interno de sus atomos. Estos estados materiales carentes del grado de ordenacién
tipico del estado cristalino se caracterizan por su isotropia. Entre los conceptos de
solido cristalino y cuerpo amorfo, existe una extensa gama de sustancias con variados

grados intermedios de ordenacion. (Polonio, 1981)

Existe la posibilidad de clasificar todos los cristales en sistemas bien definidos, tenemos
siete tipos de formas basicas de celdas unidad posibles, las cuales dan origen a los
siete sistemas cristalinos, mencionados en la Tabla 1. Por ejemplo, todas estas
celdas unidad primitivas (P) se caracterizan por poseer un punto reticular en cada una
de las esquinas del sélido (Polonio, 1981). Pero, debido a que algunos son capaces de
replicarse a ellos mismos en una red mas de una forma, existen 14 redes posibles,

llamadas redes de Bravais, Figura 4.
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Tabla 1. Sistemas cristalinos y redes de Bravais.

Sistema Longitudes axiales y angulos Redes de Bravais Sln?g?leodde
Simple P
Cubico a=b=c,a=R=?=090° Centrado en cuerpo I
Centrado en caras F
Tetragonal a=b?c,a=R="?=090° Simple P
Centrado en cuerpo I
Simple P
s P Centrado en cuerpo I
Ortorrémbico a?b?c,a=R=7=90 Centrado en las bases c
Centrado en caras F
Adrico* =b= =R=2? °
Romboédrico a=b=c,a=R8=?7?90 Simple R
= ? =R = ° 2=
Hexagonal a=b?c,a=R=90°?=120 Simple P
ini — 2 -09p° o Simple P
Monoclinico a?b?c,a=?=90°0@"790 Centrado en las bases c
iclini 2b? 2R727790°
Triclinico a?b?c,a?l???90 Simple P

* También llamado trigonal.

Existen 32 formas en las cuales pueden arreglarse los elementos de simetria que se

pueden detectar por examen visual o morfolégico (los 32 grupos puntuales), pero si se

incluyen todas las simetrias posibles, existen entonces 230 arreglos posibles, lo que se

conoce como los 230 grupos espaciales. Los grupos espaciales se obtienen a partir

de la combinacion de los elementos de simetria de los grupos puntuales con el

mecanismo de repeticién trasnacional introducido por las redes de Bravais. De dicha

combinacion surgen elementos de simetria adicionales, planos de deslizamiento y

ejes helicoidales o de tornillo, los cuales contienen una componente traslacional. En

el caso del espacio bidimensional, la combinacién de 10 grupos puntuales con los 5

tipos de redes posibles origina 17 grupos espaciales bidimensionales o grupos planos.

En tres dimensiones, la combinacion de los 32 grupos puntuales con las 14 redes de

Bravais, resulta en 230 grupos espaciales.
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Figura 4. Redes de Bravais.
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2.2.5.1 Representacion de los grupos espaciales. Esta representacion encierra toda

la informacion sobre la simetria que exhibe un determinado arreglo de objetos idénticos

en una red infinita tridimensional. El simbolo consta de cuatro elementos colocados uno

a continuacion del otro:
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Para la representacion simbdlica de los grupos espaciales se usa la notacién de

Hermann—Mauguin.

Donde € primer simbolo (1) corresponde al tipo de red de Bravais que presenta el
arreglo y éste puede ser P, F, | R, A, B6 C; y (2) son los elementos de simetria
paralelos y/o perpendiculares a las tres direcciones mas importantes colocadas en

orden.

La orientacion de los elementos de simetria con respecto a las direcciones importantes
para cada sistema cristalino se presenta en la Tabla 2. Los ejes se encuentran
paralelos a las direcciones mientras que los planos estdn perpendiculares a esas

direcciones.

Tabla 2. Direcciones asociadas con los grupos espaciales dependiendo del sistema cristalino al
gue pertenecen.

Sistema 1% Simbolo 2% Simbolo 3* Simbolo
Triclinico - - -
Monoclinico [010] - -
Ortorrémbico [100] [010] [001]
Tetragonal [001] [100] [110]
Hexagonal [001]] [100] [210]
Romboédrico [001] [100] [210]
Cubico [100] [111] [110]
Por ejempilo:

P1: Grupo espacial triclinico. Red primitiva. El Unico elemento de simetria presente es el
elemento identidad, el cual equivale a una rotacion de 360° alrededor de los ejesa, b 'y

C.
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P2/c: La presencia de un solo eje binario indica un grupo monoclinico. La direccion
cristalografica paralela al eje binario se toma convencionalmente como b (b se
denomina eje Unico). Existe ademas un plano de deslizamiento tipo c, perpendicular a
b.

Dentro de los 230 grupos espaciales, existe un conjunto de ellos que tienen la
particularidad de no presentar centros de inversién o planos de simetria (es decir,
poseen imagen especular, pero no son superponibles) ni planos especulares. A estos
grupos se les denomina grupos espaciales enantiomorfos o no centrosimétricos.
Debido a la ausencia de esos elementos de simetria, estos grupos solo pueden
contener moléculas de una determinada configuracion.

A menos que ocurra una racemizacion durante el proceso de cristalizacién, un
compuesto quiral cristalizara en uno de los grupos espaciales enantiomorfos. Una
mezcla racemica normalmente cristaliza en un grupo espacial centrosimétrico. Sin
embargo, puede ocurrir que la mezcla cristalice en un grupo enantiomorfo. En este caso

cada cristal individualmente contiene sélo uno de los isbmeros. Este tipo de “resolucion

se denominaresolucion espontéanea.

2.2.5.2 indices de Miller. En una red cristalina pueden trazarse, en varias direcciones,
una serie de infinitos planos paralelos y equidistantes entre si. La distancia d entre los
planos consecutivos de una misma familia, se denomina distancia interplanar o
espaciado. Tomando el plano mas cercano al origen de coordenadas de la celda unidad
en una misma familia, interceptara a dichos ejes, en los puntos a/h, b/k, c/l, donde h, k,
[, son nimeros necesariamente enteros sin ningun divisor. Dado el caracter periédico
repetitivo de la red, cualquier plano racional que intercepte a los ejes, lo hara en una
fraccion entera de sus magnitudes. Los numeros h, k, |, identifican la posicion y la
orientacion del plano respecto a los ejes cristalograficos y son llamados indices de

Miller, tal como se muestra en la Figura 5.
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Figura 5. indices de Miller

010

Fuente: http://gfev.univ-tin.fr/cristallo/IndMILLER.htm

Los indices de Miller se hallan directamente reduciendo a los menores niUmeros enteros
los valores inversos de las intersecciones fraccionarias del plano con los ejes

cristalograficos.

2.25.3 Laley de Bragg y lareflexién de los rayos-X. Una explicacion simplificada del
proceso de difraccién fue realizada por William L. Bragg en 1913 al considerar que el
proceso de difraccidon de los rayos-X por un cristal, podia entenderse como una
reflexion parcial de la radiacion por los planos atomicos de un cristal al considerar un
haz de rayos-X que incide con un angulo ? sobre un conjunto de planos cristalinos

paralelos separados con una distancia d. Esto se muestra en la Figura 6.
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Figura 6. Ley de Bragg.
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Fuente: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_05.html

Los electrones situados en los puntos O y C son forzados a vibrar por accién del campo
oscilante del haz incidente e irradian en todas las direcciones. Cuando el haz
secundario emerge con angulo ?, como si fuera reflejado por los planos, se obtiene un
maximo de intensidad, si las ondas representadas por esos rayos estan en fase.

Al trazar las perpendiculares OA y OB, puede verse que AC = BC. Los haces 1'y 2'
estaran en fase si la diferencia de camino AC + BC = 2AC es un numero entero de
longitudes de onda,;

2AC =7, dado que sen ? = AC/d; entonces se tiene que:

n?=2dsen? Ec.1

Donde n es un numero entero denominado orden de reflexién. (Stout and Jenssen,
1989).

2.2.5.4 Esfera de Ewald. La llamada esfera de Ewald, proporciona una interpretacion
geométrica sencilla, para las posiciones de maximo de difraccion, pues cuando los
vectores pertenecen a la red reciproca y ésta corta a la esfera de Ewald, se producen

maximos de difraccion, y el cristal se ubica cumpliendo las condiciones de Bragg.
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Figura 7. Esfera de Ewald.
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Fuente: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_05.html

2.2.55 La red reciproca. Para una explicaciéon del fenbmeno de difraccion y sus
distintos métodos, se hace mas facilmente interpretar con la ayuda del concepto de red
reciproca con el fin de representar en el espacio la red real del cristal. La importancia de
ésta red radica en el hecho de poder explicar cualquier diagrama de difraccion
representado en una proyeccion bidimensional, mas o menos distorsionada, de una
parte del espacio reciproco correspondiente a la red real, donde se permite reemplazar
el complejo conjunto de planos del espacio real del cristal por un equivalente mas

simple conjuntos de puntos en el espacio reciproco del mismo.

Figura 8. Red reciproca.
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2.2.6 Técnicas de difraccién de Rayos-X. Entre las técnicas mas utilizados en la
difraccion de rayos-X se encuentran, el de muestras policristalinas o técnica de polvo y
la técnica de monocristal. La técnica de polvo es Util para estudiar aquellas especies o
compuestos que no se presentan o no es posible obtener en forma de monocristales y

mediante ambas técnicas se pueden establecer los parametros estructurales

2.2.6.1 Técnica de monocristal o de cristal unico. La caracteristica comun a todas
las técnicas genéricamente llamadas de cristal movil, es que la muestra esta constituida
por un pequefio monocristal, cuyo promedio mas adecuado esta comprendido en el
intervalo de 0.06-0.5mm, aproximadamente. E monocristal se utiliza montado en un
dispositivo goniométrico de precision con el propésito de hacer posible que el cristal sea
ubicado en una direccion previamente seleccionado y a su vez quede
convenientemente orientado respecto a la direccion del haz de rayos-X incidente, donde

la radiaciéon empleada debe ser monocromaética.

2.2.6.2 Métodos con Camaras. La clasificacion de las distintas técnicas de monocristal
movil puede realizarse atendiendo a las bien diferenciadas condiciones experimentales
utilizadas en cada una de ellas. Como puede verse, estas diferenciaciones no solo se
refieren al tipo de movimiento a que se halla sometido el cristal, sino también al
especifico caracter moévil o estacionario de la pelicula fotografica empleada para el
registro de las reflexiones.
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Tabla 3. Distintas técnicas de monocristal con camaras.

TIPO DE MOVIMIENTO DEL
CRISTAL

CARACTERISTICAS DE LA
PELICULA FOTOGRAFICA

NOMBRE DE LA TECNICA

Rotacion Total (360°) alrededor
de un eje de zona orientado
perpendicularmente a la
direccion del haz de rayos-x
incidente.

Cilindrica, generalmente, y
coaxial con el eje de zona
elegido.
Estacionaria

Cristal giratorio

Rotacion parcial y oscilante
alrededor de un eje de zona
perpendicular a la direccion del
haz de rayos-x incidente.

Igual que en el método de cristal
giratorio

Cristal oscilatorio

Oscilacién alrededor de un eje
de zona normal o inclinado

Cilindrica, con movimiento de
traslacion de ida y vuelta,
sincronizado con el movimiento

respecto a la direccion del haz Weissenberg

- de oscilacion del cristal y
de rayos-x incidente

paralelo al eje de zona coaxial

o Método de cristal giratorio. Si sobre un monocristal estatico se hace incidir un
haz de rayos X monocromatico, sera dificil que se produzcan efectos de difraccion; Pero
si se imprime al cristal un movimiento de rotacion alrededor de un eje cualquiera del
mismo, su red reciproca experimentara un movimiento analogo y los puntos reciprocos
tendran la oportunidad de cruzar la superficie dos veces en cada rotacion completa,
verificAndose las condiciones para la difraccién.

Es indiferente la eleccién del eje de giro del cristal para que se produzcan los efectos de
difraccion, pero por motivos practicos, es conveniente montar el cristal de forma que el
movimiento de rotacion se efectle alrededor de un eje de zona del mismo, situado

perpendicularmente a la direccion del haz incidente.

o Método de cristal oscilatorio. EI método del cristal giratorio presenta dos
caracteristicas desfavorables: a) La incertidumbre para asignar indices a muchas
reflexiones del mismo nivel, debido a la superposicién de reflexiones producidas por
puntos reciprocos con valores parecidos o idénticos; b) La simetria cilindrica adicional
gue introduce la propia técnica en los efectos de difraccion registrados en el diagrama,

debido al movimiento de rotacion a la que se encuentra sometido el cristal.
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2.2.6.3 Método de Weissenberg. EI método del cristal giratorio/oscilatorio proporciona
una informacién incompleta aunque de gran utilidad en los estudios preliminares acerca
de la simetria del cristal. Pero su principal inconveniente radica en la ambigtiedad que
presenta para la correcta identificacion de los indices de las reflexiones, lo que limita la
validez del método para la inequivoca construccidén de la red reciproca, dado que las
lineas de nivel del diagrama solo representan una proyeccion monodimensional de los

planos bidimensionales de puntos reciprocos.

Figura 9. Método de Weissenberg.

de la red directa

i Manchas de difraccion
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Puntos

Cilindro metalico con dela
pelicula fotograficaen | | red reciproca Pelicula fotografica extraida del cilindro

el intariar

——

Fuente: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_06.html

El método Weissenberg soluciona este inconveniente, bajo este dispositivo permite:

¥ Registrar en el diagrama Unicamente las reflexiones que pertenecen a un mismo

nivel, previamente seleccionado.
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¥ Distribuir independientemente dichas reflexiones en toda la superficie del diagrama,
en vez de condensarlas en una linea de nivel monodimendsional. Todas las
reflexiones h k | de un mismo diagrama tienen, por lo tanto, un indice coman.

¥ Conocer cudl es la posicion angular del cristal en el momento que se produce la

reflexion.

Los dos procedimientos mas usuales para la puesta en practica del método de
Weissenberg son los de incidencia normal y el de equi-inclinacion. EI método de
incidencia normal consiste en que el haz de rayos-X incide normalmente al eje de
rotacion del cristal, seleccionandose los distintos niveles mediante una camara metélica
cilindrica y coaxial con el eje de la camara; esta pantalla puede desplazarse
longitudinalmente, de tal forma que absorba las reflexiones de los niveles no deseados
y permita que solamente incidan en la pelicula, a través de una rendija circular, las
reflexiones pertenecientes al nivel que se interese registrar. Esta pelicula esta sometida
a un movimiento de traslacién de ida y vuelta, paralelo al eje de rotacién, lo que da
lugar a que la reflexién se distribuya sobre la superficie de la misma. EI movimiento de
traslacion de la pelicula, por otra parte, esta simultdneamente sincronizado con el
movimiento de oscilacion del cristal. Usualmente el intervalo de oscilacion del cristal es

de unos 180°.

Existen varios procedimientos para obtener las fotografias de niveles superiores
mediante la técnica de Weissenberg. Uno de ellos es el de equi-inclinacion. La Unica
diferencia entre los diagramas de incidencia normal y el de equi-inclinacién radica en la
escala, ya que ésta depende del diametro de la esfera de reflexion. Para conseguir las
caracteristicas del procedimiento, basta con hacer coincidir la direccion del haz de
rayos-X incidente con la superficie del cono, del nivel superior que se desee estudiar.
Esta condicion geométrica se verifica en la practica haciendo girar la camara de
Weissenberg, junto con el goniémetro que soporta al cristal un angulo (1) necesario
para situar en la superficie de la esfera de reflexion el punto de interseccion del eje de

rotacion con el eje deseado, ya que éste punto se encuentra siempre situado por fuera
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de la esfera de reflexion en el procedimiento de incidencia normal. (Ladd y Palmer,
1994; Polonio, 1981). En la Figura 10 se observa la camara de Weissenberg, ubicada

en el laboratorio de DRX de la universidad Industrial de Santander.

Figura 10. Camara de Weissenberg.

o Calculo de las constantes de la celda unidad. La fotografia de Weissenberg es
un mapa de los niveles de la red reciproca. EI método para obtener los parametros de
la celda unidad es medir las constantes de la celda reciproca y posteriormente

convertirlas en constantes de la celda directa. Las medidas son generalmente hechas

sobre las peliculas de oscilacién y de niveles superiores, Figuras 11 y 12.

Para la pelicula de oscilacion, se calcula el parametro de la celda reciproca con la
Ecuacidén 2, y posteriormente se convierte en el pardmetro de celda directa con la

Ecuacion 3.

):sentan‘l(Yn/R)

(a*,b*,c* I

Ec. 2 (a,b, c):(— Ec. 3
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Donde:

a*, b*, c* son parametros de la celda reciproca en A

a, b, c son parametros de la celda real en A

? es la longitud de onda empleada

Yn es la distancia perpendicular entre las correspondientes reflexiones ubicadas en
ambos lados de la linea central (ver figura 11)

n es el numero de la linea donde se localiza el punto a medir

R es el radio de la cAmara de Weissenberg (28.65mm)

Figura 11. Pelicula de oscilacion.

Para la pelicula de nivel cero se utilizan las Ecuaciones 4 y 5 para calcular el resto de

los parametros de la celda unidad.

): senYh

*,b*’ *
(a*,b*,c nI

Ec. 4 (a, b,c)=(—
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Para determinar el dngulo entre los ejes, se realiza por medio de la relaciébn entre

distancias como se indica en la Figura 10.

*
*180° = Xb

180 180°

_db*

b* *180° Ec.6

Estas distancias pueden ser medidas a lo largo de la linea central de la pelicula o
perpendicularmente a las lineas axiales. Esta Ultima tiene la ventaja de que la mayoria

de las camaras tienen Xigp- = 90mm y entonces:

b* » 2Xb * donde Xg* en mm. Ec.7

La combinacion de las fotografias de oscilacién y nivel cero permiten la medicion de
todos los parametros de la celda unidad.

Figura 12. Diagrama de medidas sobre peliculas de Weissenberg, para calcular las constantes de

la celda unidad.
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2.2.6.4 Difractometria de cuatro circulos. La introduccién de los computadores
digitales a finales de la década de 1970, permitio el disefio de los llamados
difractometros automaticos de cuatro circulos. Estos equipos, disponen de un sistema
goniométrico, con una mecanica muy precisa que mediante tres giros, permite colocar
el cristal en cualquier orientaciébn del espacio provocando asi que se cumplan los
requerimientos de la construccion de Ewald para que se produzca la difraccion. En
estas condiciones, un cuarto eje de giro, que sostiene el detector electrénico se coloca
en condiciones de recoger el haz difractado. Todos estos movimientos se pueden
programar para que se realicen de un modo automatico, con una minima intervencion

del operador.

Entre este tipo de gonidmetros se pueden distinguir dos geometrias goniométricas que
se han usado con excelente éxito durante muchos afios. En el goniémetro de geometria
Euleriana (ver Figura 13) el cristal se orienta mediante los tres angulos de Euler, F que
representa el giro sobre el eje de la cabeza goniométrica, ¢ que le permite el balanceo
sobre el circulo cerrado, y w que permite el giro total del goniometro. El cuarto circulo lo

representa el giro del detector, 27?.

Figura 13. Goniometro de geometria euleriana.

Fuente: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_06.html
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La geometria alternativa a la Euleriana es la denominada geometria Kappa que no
dispone de un circulo cerrado equivalente al c. En su lugar, su funcion la cumplen los
llamados ejes k y wy, de tal modo que con una combinacion de ambos se pueden
obtener c eulerianos en el intervalo de -90 a +90°. La ventaja principal de esta
geometria es la amplia accesiblidad al cristal. Los angulos F y 2? son idénticos al los de

la geometria euleriana:

Figura 14. Gonidmetro de geometria Kappa.

Fuente: http://www.xtal.igfr.csic.es/Cristalografia/parte_06.html

2.2.6.5 Montaje del monocristal. Para la difractometria de un monocristal es
conveniente que el cristal este montado de modo que éste pueda ser desplazado para
una correcta alineacion y centrado en la cadmara. El dispositivo de costumbre usado
para éste propdsito es una cabeza goniométrica de precision, la cual tiene dos arcos,
gue permite que el cristal rote ligeramente +20° en cada uno de los dos planos
perpendiculares, y los dos arcos de traslacion, la cual permite que éste sea desplazado

hasta que esté sobre el eje central de la cabeza. (Stout y Jensen, 1989)

2.2.6.6 Técnica de polvo. En los ultimos afios la utilidad del método de polvo ha
crecido considerablemente y su campo se ha extendido con la introduccién del
difractbmetro de Rayos-X (Cornelius y Cornelis, 1985). Este poderoso instrumento de
investigacion utiliza radiacion monocromatica y una muestra finamente pulverizada.

Esta técnica presenta caracteristicas muy interesantes que permiten abordar el estudio
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cristalografico de las especies que no se presentan o no es posible obtener en forma de
monocristales. E estado de estas especies es el de agregado o polvo policristalino,
encontrado en una gran variedad de sustancias que van desde los metales y
aleaciones, hasta una gran mayoria de minerales y de productos quimicos de sintesis
existentes. EI campo de aplicacibn mas importante del método del polvo esti en la

identificacion de fases cristalinas, cualitativa y cuantitativamente.

2.2.6.7 El difractémetro de polvo. El difractbmetro de polvo es un instrumento que
registra la informacioén en un detector electronico de radiaciones y es operado con la
ayuda de una computadora; este detector esta dotado de un sistema de movimiento
continuo y uniforme, que le permite deslizarse a lo largo del intervalo angular donde se
producen las reflexiones de Bragg. En la Figura 15. se muestra un difractdmetro de
polvo. El perfil de difraccion sencillamente, aparece formado por una serie de maximos
de intensidad distribuidos en funcion de los valores angulares, 2?, de las reflexiones
que representan. Las alturas de estos maximos, o mas, exactamente, sus areas,

constituyen magnitudes representativas de las intensidades de las reflexiones.

Figura 15. Difractémetro de Polvo, Marca Rigaku modelo D-Max-111/B.
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Las ventajas del difractdmetro y sus caracteristicas se resumen asi:

¥ Alta intensidad difractada
¥ Medidas de intensidad con buena precision
x Alta resolucién en 2?

% Automatizacion electrénica

2.2.6.8 Tratamiento de datos. Un patrén de difraccion esta constituido a partir de un
namero de contribuciones las cuales incluye la difraccion de longitudes de onda
deseadas, dispersion y fluorescencia a partir de la muestra y portamuestra. El propdsito
del tratamiento de datos es extraer los datos utiles a partir del patron experimental. Los
pasos a seguir son: Alisamiento (smoothing), Sustraccion del ruido de fondo

(background), eliminaciéon de Ka2 y asignacion de picos.

Alisamiento. El proceso estadistico constante de la coleccion de datos introduce
dispersiones aleatorias durante la formacion de cada uno de los picos, debido a que
este proceso se realiza en cuentas de sefiales difractadas y colectadas por un detector
en el tiempo. Estas dispersiones se pueden remover parcialmente mediante alisamiento
de los datos como se muestra en la Figura 16. Este proceso se desarrolla tomando una
cierta cantidad de datos (puntos colectados que forman un pico en el perfil de
difraccion), donde el punto intermedio de datos es reemplazado por el promedio y luego
el nimero de datos a seguir trabajando es incrementado en un dato repitiendo el
proceso hasta que todo el perfil sea “suavizado”. Sin embargo el proceso de suavizado
y el grado de alisamiento esta determinado por el conteo estadistico que el detector
asocia con cada pico, la agudeza o definicién de cada pico, la unicidad de cada pico y
el nimero de datos seleccionado para suavizar cada pico. Por tanto todo el ajuste del
perfil se realiza mediante el uso de polinomios cuadrados (Ecuacién 8) que actian
como fltros digitales que realizan la interpolacion entre los puntos seleccionados. El

proceso se conoce como el método de minimos cuadrados de Savitzky-Golay, donde
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se establecen los valores de a, b y ¢ para cada intervalo de datos (Jenkins and Snyder,
1996).

22cac =a+b (2%0ps) + € (220ps ) + d (220bs)? Ec.8

Figura 16. Proceso estadistico del alisamiento de los datos
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Fuente: Jenkins, 1996.

Sustraccion del ruido de fondo. La radiacién que incide sobre la muestra o al
soporte de la muestra puede ser difractada, produciendo una radiacion secundaria
adicional a la radiacién proveniente de la fuente de radiacion. Por tanto la radiacion X
gue alcanza al detector esta adicionalmente modificada. Entonces la facilidad de
interpretacion del difractograma resultante va a depender de la resolucién del patréon y
la relacion sefial/ruido dentro de ese patron.

En general entre los factores mas comunes que pueden producir un significativo ruido

de fondo tenemos:

x Dispersion generada por el porta muestra (generalmente es visto a valores bajos de
27, donde se produce una banda demasiado ancha).
x La fluorescencia del espécimen (controlable con el uso de un monocromador).

¥ La presencia de cantidades significativas de material amorfo en la muestra.
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x Dispersion por el substrato utilizado para el montaje de la muestra (controlable con
el uso de porta muestra. Zero background holders (ZBH)).

¥ La dispersién de aire (que tiene un efecto grande a valores bajos de 2?).

Para la sustraccién del ruido de fondo, se especifica utn numero de puntos que se
consideran de ruido de fondo a bajos y altos angulos de cada uno de los picos del perfil
de difraccion. Se obtiene un promedio de intensidades de estos puntos y se usa como
la intensidad del ruido de fondo. Credndose un rango de interpolacion a cada extremo
del pico y esto nos da la formacion de la recta a partir de la cual las intensidades por

debajo de esta se consideran ruido de fondo y por tanto se eliminan, como se puede
observar en la Figura 17. Este proceso se conoce como el método de Sonneveld y

Visser, el cual utiliza un polinomio de minimos cuadrados. Para una serie de muchos
datos, el nimero de puntos de muestreo es un numero entero en el rango de 150-250, y
el tiempo de repeticiones puede ser un niamero entero entre 20 y 50. Si el ruido de
fondo es también plano, se puede incrementar los puntos de muestreo o reducir el

tiempo de repeticiones o viceversa.

Figura 17. Eliminacion de ruido de un perfil de difraccion.
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Eliminacién de Ka2. Los rayos-X incidentes constan de dos componentes Ka?

(Kal yKa?2) y la relacién de sus intensidades son de 2:1 respectivamente. Estas dos
componentes se manifiestan en el perfil de difraccion como dobletes y por tal razén se
hace necesario inicialmente realizar una correlacion de la desviacion del angulo de
difraccion debido a a; y a» posteriormente separar los perfiles a;y a» y eliminar por
ultimo el perfil a, y asi ubicar el pico de mayor intensidad a ;.

Se utiliza el método de Ranchinger, en el cual se calcula el promedio de intensidades
para las radiaciones Kaly Ka2 por minimos cuadrados sobre todo el perfil de difracciéon

usando una deconvolucién de las dos radiaciones con transformada de Fourier.

Figura 18. Eliminacion de Ka2.
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Fuente: Jenkins, 1996.

Localizacion de los picos. Este proceso se basa en un valor de intensidad
umbral que se le asigna al programa, el cual es obtenido analizando primero la
intensidad del fondo o ruido del difractograma original. Los perfiles con intensidad
mayor o igual que el valor umbral dado son identificados posteriormente halla para cada
uno de los picos el ancho maximo de la altura media (FWHM) y por ultimo traza por el
punto medio una perpendicular que une el tope del pico con la abscisa (27?); y en esta

forma es como se encuentra la posicidon del pico y su intensidad (Jenkins, 1996).
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2.2.6.9 Andlisis cualitativo. Cada sustancia produce siempre un diagrama de
difraccion caracteristico, independientemente que se encuentre en estado puro o
formando parte de una mezcla de sustancias, y realizado el proceso de busqueda de
picos, se continda con la blisqueda por comparacion con fichas preexistentes en el PDF
(Powder Diffration File) de la ICDD (International Centre for diffraction Data) que
contiene informacion sobre alrededor de 163.835 sustancias entre elementos,
aleaciones, compuestos inorganicos, organicos, minerales, etc. Este analisis puede
realizarse en forma cualitativa, identificando a que sustancia o sustancias corresponden
los diagramas de difraccidn o cuantitativo, ya que las intensidades de las lineas de
difraccion de cada fase son proporcionales a la fraccion en volumen de esa fase
presente en la muestra. El primero en idear un procedimiento sencillo para la
clasificacion y subsiguiente identificacion de las sustancias cristalinas mediante sus

diagramas de polvo fue Hanawalt en 1936 (Polonio, 1981).

El método de Hanawalt parte de la base de que mas de una sustancia puede tener el
mismo valor de d o uno muy cercano para la primera y segundas reflexiones mas
fuertes, ycaracteriza cada sustancia por los valores de d de las tres reflexiones mas
fuertes, nombrandolas di, d, y d3 respectivamente. Los valores de d;, d, y ds junto con
las intensidades relativas, son usualmente suficientes para caracterizar el perfil de un

compuesto desconocido (Jenkins, 1996; Polonio, 1981).

2.2.6.10 Asignacion de indices a los perfiles de difraccién (Indexacién). La
indexacion de un patrén de difraccion es un requerimiento esencial para dar comienzo a
la determinacién estructural. El objetivo de la indexacion es restituir la
tridimensionalidad de los puntos de la red reciproca a partir de datos de difraccion
unidimensional, asignando los valores h k | a las familias de planos que corresponden a
cada linea de difraccion. Esta reconstruccion no es solamente un problema
cristalogréfico y algebraico, sino que también depende de la precision de los datos. Hay
varios procedimientos para indexar, pero en todos mientras mas decrece la simetria del

cristal se presenta mayor dificultad, debido al nUmero de variables a determinar. En la



actualidad se han desarrollado una serie de programas especializados que nos
permiten indexar perfiles de difraccion desconocidos. Entre los mas utilizados estan el
método de ensayo y error Treor90 (Werner, 1990) y el método de dicotomia de
volimenes, Dicvol04 (Louer, 1991).

Dicvol04. Es un programa de indexacién (asignacion de indices de Miller (h k1) a
los maximos de difraccion) de perfiles de rayos-X en muestra policristalina basado en el
método de prueba y error. En él se incluye la busqueda en los 7 sistemas cristalinos:
cubico, tetragonal, hexagonal, trigonal, rombico, monoclinico y triclinico. Esta basado en
un algoritmo de sucesivas busquedas dicotémicas, que realiza una exploracion en el
espacio de los posibles parametros de celda, fraccionandolo en diferentes intervalos de
volimenes de celda. El objetivo de este programa es indexar un difractograma y, con
base a ello, dar una posible celda unidad. Obtenemos el posible sistema cristalino al
gue pertenece el material en estudio y sus parametros de celda, pero no el grupo

espacial.

Para identificar la mejor solucién hay que considerar al menos tres criterios:

X El sistema cristalino al que pertenece la solucion.

¥ El valor de las Figuras de Mérito M(n) Y F(n) de cada celda elemental opcionada.

Si se obtienen distintas posibles soluciones, hay que considerar en primer lugar
aguellas que pertenezcan al sistema cristalino con mayor simetria. Los sistemas
cristalinos ordenamos de mayor a nmenor simetria son: cubico, tetragonal, hexagonal

(trigonal), rémbico, monoclinico y triclinico.

La figura de mérito de Wolf M(\) es un parametro o numero introducido en 1969 para
medir el promedio de la diferencia entre las posiciones (espacios reticulares) de los n
maximos que introducimos como datos y las posiciones de los maximos teoricos que se

calculan a partir de los pardmetros de la celda solucion. Por lo tanto, a la hora de
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examinar las soluciones tenemos que considerar la figura de mérito M(n), siendo n el
namero de maximos utilizados: cuanto mayor sea M(n) mejor indexado estara el
diagrama de difraccién de rayos X. La figura de mérito de Wblf, estd dado por la
Ecuacion 9:

dzo

Dd?[* N s

M o) = Ec.9

2*

Donde d2o*? representa la distancia reciproca de dy, es decir 1/d. El valor reciproco es
utilizado ya que permite reemplazar el conjunto de planos del espacio real del cristal por
un equivalente y mucho mas simple conjunto de puntos en el espacio reciproco del
mismo. La expresion dyg* es el valor de d** para la 202 linea; |Dd*?| es el promedio de
discrepancia entre el d** del patron observado y el calculado para los primeros 20

valores; y Nyos €s el nimero posible de lineas difractadas (Pinilla, 2000).

En principio, no se debe aceptar como valida una celda elemental si deja algan maximo
sin indexar, a no ser que se pueda dar una explicacién: tal vez corresponda a una
impureza, sea demasiado ancha, o corresponda a mas de un maximo y estan

solapados.

La figura de mérito de Smith-Snyder F(y) se introduce en 1979 como otro parametro
para estimar cuantitativamente la calidad de los resultados del proceso de indexado y
parametros de la celda unidad obtenidos por computador. Esta figura de mérito las
adoptaron la Sociedad Americana de Cristalografia, la Union Internacional de
Cristalografia y el Centro Internacional para la Difraccién de Datos (ICDD), para evaluar
la calidad de las mediadas. Se puede decir con certeza que las posibles soluciones de
la ecuacién anterior y del proceso de indexado automatico dependen de la exactitud de
los datos observados. Ademas, es valida la observacion que a mayor valor de F(y), se
obtienen mejores parametros de celda unidad con una mayor precision y confiabilidad.
Esto se puede complementar con la observacion de las diferencias de los valores

observados y calculados, que se consideran otra excelente guia y en general valores de
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figura de mérito de menos de 20 se consideran de mala calidad. La figura de mérito de

Smith-Snyder esta dado por la Ecuacién 10:

N

=——— Ec.10
D20

I:N

Donde N es el numero de lineas observadas, |D27?| es el promedio absoluto de la
diferencia angular entre los datos calculados y los observados, Npos €s el nimero de

lineas posibles (Pinilla, 2000).

TREOR90. Es un programa de indexacion de diagramas de rayos X en muestra
policristalina basado en el método pruebay error. En él se incluyen todos los sistemas
cristalinos. Esta basado en el algoritmo de Werner, que realiza una busqueda
semiexhaustiva en el espacio de indices de Miller (no realiza pruebas con todas las
combinaciones posibles de indices, sino que elimina algunas imposibles o
redundantes). Con base a estos calculos, el programa propone distintas soluciones

(sistemas).

El programa da por buena la primera celda que encuentra con una figura de mérito M(\)
superior a la sefialada en la orden MERIT = 10 y que Unicamente tenga un maximo de
difraccion sin indexar. En este momento se interrumpen los célculos, y la solucién es
almacenada. En caso de no encontrar una solucién que cumpla estas condiciones, el
programa continda su budsqueda, hasta terminar los calculos. Lo mismo sucede en el

caso de tener en cuenta la figura de mérito F(n).

Como ya se ha comentado para el caso del programa DICVOLO04, las figuras de mérito
M(n) Y F(n) son numeros que miden el promedio de la diferencia entre los espaciados

reticulares de las lineas que introducimos como datos y los de las lineas

correspondientes que se calculan a partir de los parametros de la celda solucion. Por lo
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tanto, a la hora de examinar las soluciones tenemos que considerar las figuras de

mérito M(x) Yy F(n); cuanto mayor sean, mejor indexado estara el diagrama de difraccion.

2.2.6.11 Determinacion del niumero de moléculas por celda unidad Z. La ecuacion
general del nimero de atomos o moléculas referidas a la celda unidad, es:
St (g/cm*)*V(A®)* N,
M (g /mal)

Ec. 11

Donde: es M la masa molecular del compuesto, r 8s la densidad, V el volumen de la
celda el cual se calcula a partir de los parametros de la celda hallados por difracciony
Na es el numero de Avogadro. El valor calculado de Z debe ser un numero entero, pero,
debido a los errores experimentales implicitos a las determinaciones de la densidad y
del volumen o a la existencia de defectos en el cristal, siempre se obtiene un niumero

ligeramente desviado del valor entero.

2.2.6.12 Refinamiento de las constantes de la celda unidad. El valor de las
constantes de la celda unidad obtenidas mediante el proceso de indexado no son
refinadas; es necesario hacer el calculo de los mejores valores de las constantes. El
refinamiento consiste en calcular un patron de difraccion con base en las constantes de
la celda unidad halladas en el indexado, utilizando el grupo espacial, la densidad y el
namero de moléculas por celda unidad (Z). Este perfil de difracciébn calculado es
comparado con el perfil experimental y mediante variacion de los valores de las
constantes de la celda unidad (a, b, c, a, b, g se ajusta el perfil calculado al
experimental mediante el método de minimos cuadrados. La diferencia entre los valores

calculados y experimentales (D2?7= 27¢a -2?exp) €S utilizada como criterio de ajuste.
2.2.6.13 Preparacion de la muestra. Considerando los tres tipos de informacién que

suministra un perfil de difraccion (posiciones del maximo de difraccidn, intensidades del

pico y la distribucién de la intensidad como una funcion del angulo de difraccion) se
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escoge el método de preparacion de la muestra, el cual depende entonces del tipo de
informacion deseada. Se debe tener un especial cuidado en el tratamiento de ésta para
no alterar su estado fisico, ya que por ejemplo, en el proceso de pulverizacién o
molienda se puede inducir una descomposicién o inversién polimorfica. La muestra se
prepara para el analisis difractométrico, reduciendola a un polvo fino, el cual se extiende
uniformemente sobre la superficie de un portamuestra de zero background, utilizando
una pequefia cantidad de aglomerante adhesivo, o también empleando un portamuestra
de aluminio, el cual, luego de una suave presibn manual es compactado. El llenado
lateral o técnica de McMurdie (McMurdie, 1986), es probablemente el mejor método de
empaquetamiento o llenado desarrollado hasta hoy. El método es similar el del llenado
por detras excepto que la muestra es cargada por uno de los lados (lado abierto) del
portamuestra, tal como se observa en la Figura 19. A medida que la muestra se carga
en el portamuestra se debe golpear contra una superficie sélida para que ésta se
compacte y asi los cristales quedan totalmente al azar evitando el problema de la

orientacion preferencial.

Figura 19. Montaje de muestra por técnica de llenado lateral.

2.2.7 Andlisis termogravimétrico. Los métodos térmicos estan basados en el principio
de que un cambio en el estado fisico de un material es acompafiado por la liberacion o
absorcion de calor. Entre las técnicas fundamentales de andlisis térmico se encuentra el

analisis termogravimétrico (TGA), donde a diferencia de las técnicas como la



calorimetria diferencial (DSC) y el andlisis térmico diferencial (DTA) se miden las
cambios de calor (energia) que tienen lugar en la muestra durante el analisis; el TGA lo
gue detectan son los cambios en la masa o peso de la muestra en funcién de la
temperatura. Este tipo de analisis provee informacién sobre la presencia de compuestos
volatiles, como solventes 0 agua, que son la base para la formacion de solvatos a
hidratos respectivamente. Los experimentos pueden hacerse variando la temperatura, a
una cierta velocidad de calentamiento o con un programa preestablecido, o bien,
midiendo la variaciébn de peso en funcion del tiempo, a una cierta temperatura fija

(isoterma).

Los cambios de peso (fundamentalmente pérdidas) que se producen en la muestra
pueden ser debidos a varias causas, implicando cada una de ellas un tipo diferente de
estudio y una informacion especifica de la muestra. En la Tabla 4. se relacionan los
estudios mas importantes que pueden llevarse a cabo mediante el analisis

termogravimétrico. (Llorente, 1991).

Tabla 4. Aplicaciones del andlisis termogravimétrico.

1. Control de Calidad.
2. Efecto de aditivos.
3. Estabilidad térmica en atmdsfera inerte.
4. Oxidacion en aire o atmosfera rica en oxigeno.
5. Degradacion térmica de polimeros.
6. Estudio de la cinética de degradacién y analisis de los productos producidos.
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3. PARTE EXPERIMENTAL

Se utilizd el compuesto organico 3-(4-fluorofenil)-2-(a-naftil)-1,3-tiazolidin-4-ona, w14,
(Figura 20), sintetizado en el laboratorio de Sintesis Organica Fina, adscrito al centro de
investigacion en biomoléculas-CIBIMOL de la Universidad Industrial de Santander,
como sistema molecular de prueba para todos los ensayos de efecto del solvente.

Figura 20. Estructura del 3-(4-fluorofenil)-2-(a-naftil)-1,3-tiazolidin-4-ona, w-14

3.1 Sintesis

La tiazolidinona w14 (4), fue preparada haciendo reaccionar por calentamiento (30 h),
una cantidad adecuada de la imina (3) y el acido a-mercaptoacetico en tolueno seco,

con un rendimiento del 65% aproximadamente. La aldimina seleccionada para el

estudio fue obtenida por la reaccion de a-naftilaldehido (1) con p-fluoroanilina (2) por

reflujo en una mezcla de etanol. En la Figura 21 se muestra el esquema de la sintesis
de w-14. (Rodriguez, 2002)
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Figura 21. Esquema de la sintesis del 3-(4-fluorofenil)-2-(a-naftil)-1,3-tiazolidin-4-ona, w-14.
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3.2 Cristalizacion

La cristalizacion se llevé a cabo a una temperatura promedio de 17°C vy el tiempo
empleado para la formacion de cristales obedecio a las diferentes ratas de evaporacion
para cada solvente. El proceso de disolucién de la muestra se llevd a cabo en cajas
petri a evaporacion lenta, utilizando igual cantidad de ésta en cuatro diferentes tipos de
solventes, que fueron: metanol, etanol, dimetilsulféxido y acetonitrilo (seleccionados por
su caracter polar, facil adquisicion, costos y son muy utilizados en la industria
farmacéutica) hasta dejar una pequefia porcion del solvente, y asi evitar el maclaje o
posibles imperfecciones de los cristales ya formados.

3.3 Estudio por difraccion de rayos X

3.3.1 Difraccion de rayos-X en monocristal

3.3.1.1 Estudio mediante el uso de la cAmara de Weissenberg

Preparacion de las muestras. Se seleccion6 mediante inspeccion visual y con la
ayuda de un estereoscopio, un cristal de un tamafio entre 0.3-0.5mm, que no
presentara maclas o imperfecciones. Posteriormente, el cristal se montd en un capilar

de vidrio conservando su eje de crecimiento, y bajo condiciones del equipo de difraccién

y tiempo de exposicion, el capilar se ubico en una cabeza goniométrica para su
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alineacién y acople en la cAmara de Weissenberg, tal y como se muestra en la Figura
22.

Figura 22. Montaje de un monocristal en una cabeza goniométrica.

Toma de datos. La toma de datos se realizd después de efectuada la correcta
alineacion del monocristal con el haz de rayos-X. Las peliculas que se tomaron con la
camara de Weissenberg fueron la de oscilacidén y nivel cero. A partir del analisis de
estas, se calcularon los parametros de la celda unidad mediante las ecuaciones

reportadas dentro del numeral 2.2.6.3 (Método de Weissenberg).

3.2.1.2 Estudio mediante difractometria de cuatro circulos.

Se realiz6 la toma de datos de difraccion para la muestra w-14 cristalizada en etanol, en
un difractémetro de cuatro circulos a una temperatura de 273K, con una radiacion de
MoKa (? = 0.71073), la fuente fue un tubo sellado, un monocromador de grafito y un
detector Pitt-CCD ubicado en la Universidad de Pittsburg (Estados Unidos). El
tratamiento de datos fue llevado a cabo con ayuda del programa Bruker — AXS. La
solucion se llevo a cabo con el programa Shelxs-97 y el refinamiento de la estructura se

realiz6 con el programa Shelx|-97.



3.3.2 Difraccién de rayos-X de muestras policristalinas

Preparacién de las muestras. Las muestras cristalizadas en cada uno de los
diferentes solventes se pulverizaron independientemente en un mortero de agata, hasta
obtener un tamafio de particula de aproximadamente 38 mm. El montaje utilizado para
cada muestra se llevo a cabo mediante la técnica de llenado lateral (McMurdie, 1982).

Toma de datos. La toma de los datos de difraccion se realizd en un difractometro de
polvo marca RIGAKU modelo D/MAX 11IB, ubicado en el laboratorio de difraccion de
rayos-X de la Universidad Industrial de Santander. Las condiciones de trabajo

establecidas para la medicion de cada una de las muestras se presentan en la Tabla 5.

Tabla 5. Parametros de medida de DRX de muestras policristalinas

| PARAMETRO | DATOS
| Radiacion | CuKa (? = 1.5406 A)
| Voltaje | 40 KV
| Amperaje | 20 mA
| Rango de medicién | 2-70° (2?)
| Tiempo de muestro / paso | 10 seg
| Intervalo de muestreo | 0.02° (2?)
| Monocromador | Grafito
Rendijas DS 1°
RS 0.3°
SS 1 mm

Correccion de datos. Una vez tomados los datos de difraccion de polvo se sometieron
a diferentes correcciones. Las respectivas correcciones llevadas a cabo y con ayuda del
programa POWDERX (Dong, 1998) fueron: alisamiento del perfil por el método de
Savitzky-Golay, eliminacion del ruido de fondo por el método de Sonneveld y Visser,
eliminacion de las lineas de difraccién producidas por Ka2 por el método de Rachinger
y finalmente la determinacion de las posiciones de los maximos de difraccion por el
método del ancho méximo a la altura media del pico (FWHM). Las condiciones
experimentales para las correcciones de cada una de las muestras se indican en la
Tabla 6.



Tabla 6. Condiciones experimentales para la correccion de datos.

Tioo d L Método Muestra Parametros
po de correccion Aplicado recristalizada Puntos a Orden del
seleccionar polinomio
| Etanol | 5 | 2
. . . Metanol 9 2
Alisamiento Saviztky-Golay I Acetoniti I c I 5
cetonitrilo
| Dimetilsulféxido | 7 | 2
| | Parametros
Puntos a Numero de
o seleccionar repeticion
Eliminacion Sonneveld y | Etanol | 140 | 20
Background Visser | Netanol | 140 | e
etano
| Acetonitrilo | 140 | 30
| Dimetilsulféxido | 140 | 25
| Parametros
o Relacion Tipo de
E“m'r:(a:'zon de Rachinger Kay/Ka, Radiacion
Para todas las
muestras 49.0 Cu

Indexado de las reflexiones. Para el indexado de las reflexiones de cada uno de los
perfiles de difraccién, se utilizaron los programas DICVOL04 (Loter, 2004) y TREOR90
(Werner, 1990). Empleando para ello las 20 primeras reflexiones mas intensas en

unidades de 2?.

Busqueda del grupo espacial. Con la informacion obtenida de los indices de Miller en
el indexado, se realizd el estudio completo de las ausencias sisteméaticas.
Posteriormente, a partir de éstas, se procedié a determinar el posible grupo espacial de
cristalizacion, con ayuda del programa CHEKCELL (augier, 2002), para la cual se

utilizaron las mismas reflexiones del indexado.

Refinamiento de las constantes de la celda unidad. Con el total de las reflexiones
corregidas observadas, el refinamiento de las constantes de la celda unidad se realizd

con ayuda del programa NBS*AIDS83 (Mighell, 1991). Los parametros mas importantes



gque se introdueron en el programa son: a, b, ¢, a, 3, ?, sistema cristalino, grupo
espacial, numero de atomos, iones o0 moléculas por celda unidad (z), y la longitud de
onda de la radiacién utilizada (CuKa (? = 1.54059 A)).

3.4 Analisis termogravimétrico

El andlisis se realizd en un equipo de TGA - 2950 marca Micromeritics ubicado en el
laboratorio de andlisis quimico de la empresa de Suministros de Colombia S.A,
(Sabaneta, Antioquia). Las condiciones de trabajo fueron las siguientes: una rampa de
calentamiento de 20.00 °C/min con una resolucion entre 3.0 y 970 °C, una sensibilidad
de alta resolucién de 8.0 °C y un analizador termogravimétrico Hi-Re, con gas de
arraste de aire certificado cuya composicion es: Aire zero 2.0, Hidrocarburos totales: 1.9

ppm y humedad de 1.8 ppm en atmosfera de oxigeno.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Cristalizacion

Los cristales obtenidos después de una lenta evaporacién del solvente (correspondiente
a una condicién termodinamica) para cada una de las muestras presentaron un habito

cristalino de forma acicular. Los tiempos empleados para la cristalizacion fueron de 1 a

7 semanas.

Figura 23. Habito cristalino de forma acicular.

4.2 Técnicade monocristal

4.2.1 Método de Weissenberg

Los resultados del calculo de las constantes de la celda unidad obtenidos mediante el

uso de la cdmara de Weissenberg, se presentan en la Tabla 7.

Tabla 7. Parametros de celda obtenidos mediante la cAmara de Weissenberg.

Muestra cristalizada w-14
Técni Parametros de
ecnica celda
Etanol ‘ Metanol ‘ DMSO Acetonitrilo
| a (A) | 10.51 | - | 10.28 | 1061
Monocristal | b (A) | 10.83 | - | 11.29 | 10.92
| c (A) | 13.27 | - | 13.26 | 13.29
| b (°) | 101.2 | - | 99.2 | 1018
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Como resultado de la primera cristalizacion en metanol, se obtuvieron pocos
monocristales de buena calidad los cuales fueron llevados para toma de datos a la
Universidad de Pittsburg. Los demés cristales fueron pulverizados para tomar los datos
en muestras policristalinas. En una segunda cristalizacién bajo las mismas condiciones
no se obtuvieron monocristales con las caracteristicas apropiadas para su medida; solo
se logro una cristalizacién en forma de aces aciculares, por tal razén, no se reportan
datos por el método de Weissenberg. En la Figura 24, se muestra la forma como

cristaliz6 w-14 en metanol.

Figura 24. Cristalizacion de w-14 metanol.

4.2.2 Difractometria de cuatro circulos

Mediante el estudio difractométrico de w14 cristalizado en etanol se logré determinar
que cristaliza en un sistema monoclinico con grupo espacial P2;/c [No. 14 con Z =4y
volumen de celda unidad de 1492.33 A3. El valor de las constantes de celda unidad
junto con los demas datos cristalogréaficos se presentan en la Tabla 8, yen la Tabla 9 se
relacionan las posiciones atémicas, distancias y angulos de enlace.

Una representacion de la celda unidad se muestra en la Figura 25; la Figura 26
representa un empaquetamiento particular de la moléculas en la direccion bc, en la
Figura 27 se muestra los contactos de corto alcance y se da una lista de estos
contactos en la Tabla 9; y en la Figura 28 se muestra una representacion del perfil de



difraccion de muestras policristalinas simulado con el programa Mercury (CSD, 2005) a

partir de los datos obtenidos mediante el estudio difractométrico.

Tabla 8. Datos cristalograficos obtenidos mediante Difractometria de cuatro circulos.

Difractometria de cuatro circulos para w-14 etanol.

Grupo Espacial P2,/c

a=10.6097 (5) A
Distancias de la celda b = 10.8355 (5) A
c=13.2278 (6) A

a = 90.00°
Angulos de la celda b = 101.0850° (10)

g= 90.00°

Volumen de la celda ‘ 1492.33 A°

Z 4

Dx ‘ 1.439

Figura 25. Representacién de la celda unidad de w-14 cristalizado en etanol.
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Figura 26. Empaquetamiento molecular de w-14 cristalizado en etanol.

Figura 27. Contactos de corto alcance entre las moléculas de w-14 cristalizado en etanol.
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Tabla 9. Lista de contactos de corto alcance en w-14 cristalizado en etanol.

‘ Number ‘ Atom1 ‘ Atom2 ‘ Symm. op. 1 ‘ Symm. op. 2 Length ‘ Length- ‘ Expanded
Vdw
| 1 | H5 | H17 | Xy, | x,-1+y,2 | 2318 | -0.082 | No
| 2 | H17 | H5 | XY,z | X,1+y,z | 2318 | -0.082 | No
| 3 |F1 | H18 | .Y,z | 1x,-1/2+y,15z | 2.606 | -0.064 | Yes
| 4 | H18 | F1 | XY,z | 1-x,1/2+y,1.5z | 2.606 | -0.064 | No
| 5 | C6 | H13 | Xy, | 2x,-1/2+y,15z | 2827 |-0.073 | No
| 6 | H13 | C6 | XY,z | 2x,1/2+y, 157 | 2.827 | 0.073 | No
| 7 | F1 | H2 | XY,z | 1-%,1y,1-2 | 2641 | -0.029 | Yes
| 8 | H2 | F1 | Xy, | 1x,1-y,1z | 2641 | -0.029 | Yes
| 9 |01 | c7 | .Y,z | 1:x,1y,2-7 | 3.094 | -0.126 | No
| 10 | c7 | 01 | .Y,z | 1x,1y,27 | 3.094 | -0.126 | No
| 1 |c7 | c7 | Xy, | 1x,1-y,2z | 3.310 | -0.090 | No
| 12 | Cc14 | s1 | X.Y,Z | X,1.5:y,-1/2+7 | 3484 | -0.016 | Yes
| 13 | s1 | C14 | XY,z | X,1.5-y,1/2+z | 3484 | -0.016 | No
| 14 | H5 | H17 | 1x,-1/2+y,1.5z | 1x,-1.5+y,1.5z | 2318 | -0.082 | No
| 15 | H17 | H5 | 1.x,-U2+y,1.5z | 1x,1/2+y,1.52 | 2318 | -0.082 | No
| 16 | F1 | H18 | 1x,-1/2+y,152 | x,-1+y,z | 2.606 | -0.064 | No
| 17 | cs | H13 | 1-x,-1/2+y,1.5-2 | -1+x,-1+y,z | 2827 |-0.073 | No
| 18 | H13 | C6 | 1:x,-1/2+y,1.52 | -1+x,y,2 | 2.827 | -0.073 | No
| 19 | F1 | H2 | 1:x,-1/2+y,1.52 | x,1/2y,1/2+7 | 2641 |-0.029 | No
| 20 | H2 | F1 | 1x,-1/2+y,1.52 | x,1/2-y,1/2+2 | 2641 |-0.029 | No
| 21 | o1 | c7 | 1:x,-1/2+y,1.52 | x,1/2-y,-1/2+2 | 3.094 | -0.126 | No
| 22 | C7 | 01 | 1:x,-1/2+y,1.52 | x,1/2-y,-1/2+2 | 3.094 | -0.126 | No
| 23 | C7 | C7 | 1x,-1/2+y,1.5z | x,1/2y,-1/2+z | 3310 [ -0.090 | No
| 24 | C14 | s1 | 1:x,-12+y,1.52 | 1-X,1y,2-Z | 3.484 | -0.016 | No
| 25 | s1 | C14 | 1-x,-1/2+y,1.52 | 1-x,1y,1-Z | 3484 | -0.016 | Yes
| 26 | H5 | H17 | 1-x,1y,1-Z | 1x,2y,1-Z | 2318 | -0.082 | No
| 27 | H17 | H5 | 1x,1y,17 | 1x,y,12 | 2318 | 0.082 | No
| 28 | F1 | H18 | 1:x,1y,1-2 | X,1.5-y,-1/2+7 | 2.606 | -0.064 | Yes
| 29 | H18 | F1 | 1x,1-y,1z | X,1/2-y,-1/2+2 | 2606 | -0.064 | No
| 3 | ce | H13 | 1x,1y,1-Z | -14x,1.5y,-1/2+z | 2.827 | 0.073 | No
| 31 | H13 | C6 | 1:x,1y,1-2 | -14x,1/2-y,-1/2+z7 | 2.827 | -0.073 | No
| 32 |01 | c7 | 1x,1-y,1z | x,y,-1+z | 3.094 | -0.126 | No
| 33 | c7 | 01 | 1:x,1y,1-7 | xy,-1+z | 3.094 | -0.126 | No
| 34 | c7 | c7 | 1:x,1y,17 | xy,-1+z | 3.310 | -0.090 | No
| 35 | s1 | C14 | 1x,1-y,1z | 1x,-1/2+y,1/2-z |  3.484 | -0.016 | No
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‘ Number ‘ Atom1 ‘ Atom?2 ‘ Symm. op. 1 Symm. op. 2 ‘ Length ‘ Length- ‘ Expanded
Vdw
| 36 | H5 | H17 | X,1.5-y,-1/2+z | X,2.5y,-1/2+2 | 2318 | -0.082 | No
y 37 | H17 | H5 | X,1.5y,-1/2+z | X,1/2-y,-1/2+2 y 2318 | -0.082 | No
\ 38 | F1 | H18 | X,1.5%y,-1/2+7 | 1x,2y,12 \ 2.606 | -0.064 | No
| 39 | C6 | H13 | X,1.5-y,-1/2+z | 2%,2-y,1z | 2827 |-0.073 | No
] 40 | H13 | C6 | X,1.5y,-1/2+z | 2x,1-y,12 ] 2.827 | 0.073 | No
\ 41 | F1 | H2 | X,1.5y,-1/2+z | 1x,12+y,1/22 | 2641 | 0.029 | No
| 42 | H2 | F1 | X,1.5-y,-1/2+z | 1x,1/2+y,1/2z | 2641 |-0.029 | No
\ 43 | 01 | C7 | X,1.5y,-1/2+z | 1x,1/2+y,15z | 3.094 | -0.126 | No
] 44 | c7 | 01 | X,1.5y,-1/2+z | 1x,1/2+y,1.52 | 3.094 | -0.126 | No
| 45 | C7 | c7 | X,1.5-y,-1/2+z | 1x,1/2+y,1.5z |  3.310 | -0.090 | No
| 46 | C14 | S1 | X,1.5-y,-1/2+z | Xy, -1+z | 3484 | -0.016 | No

Figura 28. Perfil de difraccion de muestras policristalinas de w-14 cristalizado en etanol simulado

con el programa Mercury a partir de los datos difractométricos de cuatro circulos.
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En la Figura 29 se muestra la numeracion de las posiciones atomicas para w-14

cristalizado en etanol. En la Tabla 10 se observan los angulos de torsion, en la Tabla 11

se presentan los angulos de enlace y en la Tabla 12 se pueden observar las distancias

de enlace de w-14 cristalizado en etanol.

Figura 29. Numeracion de las posiciones atomicas para w-14 cristalizado en etanol.

Tabla 10. Angulos de torsion presentesen w-14 cristalizado en etanol.

| Number | Objectl | Object2 | Object3 | Objectd | Torsion (°)
| 1 | C19 | C10 | C9 | S1 | -89.55
| 2 | C9 | S1 | c8 | c7 | 26.22
\ 3 T \ C9 | N1 | ca | 5438
| 4 | c4 | N1 | c7 | o1 | 1061
| 5 | ca | N1 | c9 | C10 | -54.38
| 6 | C10 . C9 | N1 | c4 | -54.38
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Tabla 11. Angulos de enlace de w-14 cristalizado en etanol.

| Number | Objectl | Object2 | Object3 | Angle ()
| 1 | c17 e | C19 | 12089
| 2 | C16 | Ci5 | c14 | 120.98
| 3 | c1 | c1o | ci1i1 | 11965
| 4 | Cu4 | c13 | Cc12 | 12050
| 5 | Cc10 | cu | cw | 121.20
| 6 | cu1 | c12 | cC13 | 12036
| 7 K | Ccu4 | C19 | 119.68
| 8 | Clo0 | C19 | Cu4 | 118.60
| 9 | c19 | c14 | c15 | 11931
| 10 | Cu4 | C19 | c18 | 118.17
| 11 | C15 | Cl6 | c17 | 120.06
12 | c18 | «c17 | cC16 | 12058
| 13 | cu | C10 | C9 | 120.29
| 14 | Cl0 | C9 | N1 | 114.32
| 15 N | ©9 | s1 | 104.29
| 16 | C9 | s1 | c8 | 90.93
| 17 | N1 | c7 | cs8 | 11179
| 18 | s1 | cs | c7 | 106.79
| 19 | C9 | N1 | c7 | 11556
| 20 | N1 | c7 | 01 | 12481
|21 | o1 | c7 | cs8 | 123.39
| 22 | N1 | c4 | c7 | 2867
| 23 | ca | C5 | c3 | 3007
.z | G5 | ca | c3 | 11975
| 25 | c4 | C5 | C6 | 120.24
| 26 | C1 | F1 | C6 | 30.89
|27 | c1 | C6 | F1 | 30.48
| 28 | F1 | c1 | c2 | 118.66
| 29 | c2 | c1 | C6 | 12271
| 30 | c2 | c3 | Cc4 | 120.37
|31 | ¢ | ¢4 | c5 | 11975
| 32 | c4 | N1 | c9 | 119.64
| 33 | Cc4 N | cr | 121.65
| 34 | c18 | C19 | Cl0 | 123.18
| 35 | cm | cwo | C9 | 119.93




Tabla 12. Distancias atomicas de w-14 cristalizado en etanol

| Number | Objectl | Object2 | Length (A)
\ 1 | c1 | F1 | 1.358
\ 2 | cwo | C9 | 1504
| 3 | cr | o1 | 1216
4 [ ca [ N [ 142
\ 5 | s1 | C9 | 1.826
| 6 | s1 | cs8 | 1.79
| 7 | c8 | c7 | 1512
\ 8 | c7 N1 | 1.378
| 9 | N1 | C9 | 1.469
| 10 | cwo | c19 | 1430
o1 | cwo | cu | 1373
| 12 | c19 | c18 | 1422
| 13 | cs8 | cr | 1372
14 | cur | c16 | 1409
| 15 | c16 | c15 | 1.360
. 16 | c15 | Ccl14 | 1423
17 | cu | c13 | 1415
| 18 | c13 | c12 | 1.360
19 | c12 | Cc11 | 1406
20 | c4 | c3 | 1388
| 21 | C5 | c6 | 1.390
2 | C6 | c1 | 1374
23 | cl | c2 | 1.376
| 24 | 2 | c3 | 1386
| 25 | c4 | C5 | 1.393

Comparando los valores de la celda unidad hallada mediante la camara de
Weissenberg con los valores obtenidos por difractometria para el cristal obtenido en
etanol, como se observa en la Tabla 14, se observa buena similitud entre ellos.
Haciendo la comparaciéon entre los demas cristales (DMSO y Acetonitrilo) estudiados
con la camara de Weissenberg con el resultado del estudio por difractometria

(cristalizado en etanol) se puede observar que para el acetonitrilo los valores
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concuerdan muy bien mientras que los valores de DMSO presentan desviaciones

significativas.

4.3 Técnica de polvo

Los graficos de los perfiles de DRX de muestras policristalinas para cada uno de los

diferentes solventes empleados se presentan en la Figura 30.

Figura 30. Perfiles de DRX de muestras policristalinas. (a) w-14 Etanol, (b) w-14 DMSO, (c) w-14
Acetonitrilo y (d) w-14 Metanol.
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Para facilitar la comparacion de los cuatro perfiles y detectar algunas diferencias entre
ellos, en la Figura 31 se muestra la superposicién de cada uno de los perfiles.
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Figura 31. Superposicion de los perfiles obtenidos por DRX de polvo.
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Mediante el analisis de cada uno de los perfiles de difraccién se puede observar que el
ordenamiento molecular del compuesto w-14 con etanol, DMSO vy acetonitrilo es el
mismo. La anterior afirmacién se basa en que el perfil de difraccion es la huella digital

de cada arreglo particular de las mokculas de un mismo compuesto.

Por el contrario, el perfil de difraccion de w-14 obtenido en metanol presenta diferencias
en las posiciones de los maximos de difraccion (huella digital diferente) con respecto a
los otros perfiles, indicando con esto, que las condiciones establecidas favorecen un
nuevo ordenamiento de las moléculas de w-14 con el solvente metanol. En otras

palabras, se ha obte nido una nueva forma cristalina polimorfica de w-14.
El proceso de indexar las reflexiones de cada una de los perfiles, proporciond una idea

mas precisa de las constantes de la celda unidad, sistema cristalino y el grupo espacial

al cual pertenece cada una de las muestras cristalizadas.
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Los resultados obtenidos del indexado con ayuda de los programas DICVOL0O4 y

TREOR90 para cada una de las muestras cristalizadas se presentan en la Tabla 13.

Tabla 13. Resultados obtenidos del indexado.

i Etanol DMSO Acetonitrilo Metanol
Parametros
Dicvol04 Treor90 Dicvol04 Treor90 Dicvol04 Treor90 Dicvol04 Treor90
a 10.6959(5) | 10.7053(2) | 10.7243(7) | 10.7484(2) | 10.7087(5) | 10.7102(2) | 13.6912(9) | 13.6945(8)
b 10.8671(4) | 10.8742(2) | 10.8872(6) | 10.9289(9) | 10.8611(4) | 10.8870(7) 6.3539(5) 6.3541(5)
c 13.3076(4) | 13.3108(3) | 13.3425(8) | 13.4024(3) | 13.2887(7) | 13.3654(9) | 16.4781(1) | 16.4796(1)
b 101.170(4) | 101.114(2) | 100.984(5) | 100.944(1) | 101.153(4) | 101.159(5) 97.200(3) 97.203(5)
Volumen 1517.77 1520.47 1529.30 1545.72 1516.40 1528.98 1422.16 1422.68

M) 28.6 36.0 14.8 12.0 20.3 17.0 12.2 13.0

E 64.8(.0070, [ 79.0(.0054, [ 32.0(.0130, | 26.0(.0173, | 49.6(.0104, [ 38.0(.0144, | 26.0(.0150, | 30.0(.0144,
™ 45) 47) 47) 46) 37) 37) 48) 47)

Comparando los datos de salida del indexado después de utilizar los dos programas

(Anexo C), se corrobora la presencia de una nueva forma cristalina polimoérfica de w-14

la cual fue obtenida a partir de la cristalizacion en metanol y se evidencia por la

diferencia en el valor de las constantes de la celda unidad.

En la Tabla 14 se presenta una compilacién de los resultados obtenidos en los estudios

por difractometria de cuatro circulos, indexado utilizando el programa especializado

Dicvol04 y refinamiento de las constantes de la celda unidad mediante el uso del

programa NBS.
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icristalinas.

Tabla 14. Resultados obtenidos mediante DRX de muestras pol
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4.4 Andlisis termogravimétrico.

La informacion suministrada por el andlisis termogravimétrico corresponde a las
temperaturas de descomposicion de los materiales estudiados. Esta informacion se
reporta en la Tabla 15. Debido a que en la cercania de los puntos de ebullicion de cada
solvente utilizado en la cristalizacion no se registra pérdida de peso, se puede asegurar

gue las dos formas cristalinas polimorficas del w-14 no presentan solvatacion.

Tabla 15. Temperaturas de descomposicion de las muestras cristalizadas.

) ) Temperatura maxima Puntos de Ebullicién
Muestra recristalizada
de descomposicion del solvente
Etanol 247.18°C 78°C
Dimetilsulfoxido 278.00°C 189°C
Acetonitrilo 289.08°C 81°C
Metanol 283.54°C 65°C

En la Figura 32, se pueden apreciar los termogramas de las diferentes muestras
cristalizadas.
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Figura 32. Termogramas. (a) w-14 acetonitrilo, (b) w-14

(d) w-14 etanol.
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5. CONCLUSIONES

En el presente rabajo de investigacion se lograron obtener dos formas cristalinas
polimérficas de w-14. Una de ellas cristaliza en el grupo espacial P21/a con
parametros de celda a = 13.6878, b = 6.3614, ¢ = 16.4928 y b = 97.1999 y otra
forma cristalina con grupo espacial P21/c con parametros de celda a = 10.6097, b =
10.8356, ¢ =13.2278 y b =101.085.

Mediante la cristalizacibn con los solventes etanol, DMSO vy acetonitrilo a

evaporacion lenta cumpliendo la condicion termodinamica, se obtuvo la misma forma
cristalina polimorfica.

Con el solvente metanol bajo la misma condicién termodinamica (evaporacion lenta),

se obtuvo una nueva forma cristalina polimorfica.

La difraccion de rayos-X de muestras policristalinas es la técnica mas adecuada

para la identificacion de nuevas formas cristalinas polimorficas.

La Difractometria de rayos-X de monocristal es una técnica apropiada para la
caracterizacion estructural de polimérfos ya que nos suministra informacion sobre
los angulos de torsién, las longitudes y angulos de enlace e interacciones intra e
intermoleculares. Lo importante es lograr obtener un monocristal con las
caracteristicas apropiadas para su medida.

Los pardametros cristalograficos obtenidos por las diferentes técnicas de difraccion
son muy similares.

65



El andlisis termogravimetrico claramente muestra que el solvente no se encuentra
formando parte de la estructura cristaliana, por lo tanto, las formas cristalinas

polimorficas no se encuentran solvatadas.
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6. RECOMENDACIONES

Continuar la investigacion con nuevas condiciones termodinamicas, tales como otras

velocidades de evaporacion del solvente, velocidades de agitacion y temperaturas.

Contar con la suficiente cantidad de muestra para la realizacion de una

caracterizacidon mas completa.
Realizar el estudio, utilizando mezclas de solventes de caracter polares y no polares.
Realizar analisis térmicos conjuntos, TGA y DSC, ya que darian gran informacion

sobre la naturaleza de la desolvatacion, incluyendo calor de desolvatacion y

transformaciones subsequentes.
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Anexo B. Resultado del tratamiento de datos realizado con el programa POWDERX.

(A5ZA) w-14 Etanol

2Thet a d (A Hei ght Area FWHM
8,414 10,51992 278, 3 2225, 8 0, 1600
10,573 8, 36031 543, 1 4324, 4 0, 1600

11, 705 7,55412 8855, 3 52735, 6 0, 1200
12,674 6, 97865 1328, 0 10588, 5 0, 1600
13, 544 6,53236 2828, 0 22586, 5 0, 1600
14, 313 6,18328 1650, 8 14786, 0 0, 1800

14,528 6, 09203 300, 3 1289, 4 0, 1000
15, 805 5,60261 1063, 8 9429, 0 0, 1800
16, 289 5,43716 923,1 7315,0 0, 1600
16, 855 5, 25595 826, 8 6599, 6 0, 1600
17,651 5, 02068 822, 8 7358, 0 0, 1800

18, 368 4,82626 3323, 0 26451, 2 0, 1600
18, 788 4,71934 11071,7 65776, 6 0, 1200
19, 139 4, 63356 2843, 2 22067, 6 0, 1600
20, 140 4,40541 1356, 9 10855, 5 0, 1600

20,921 4,24270 687, 0 10891, 7 0, 2800
21,164 4, 19455 1098, 6 15159, 0 0, 2800
21,988 4,03910 640, 5 9382, 7 0, 3000
21, 958 4,04463 646, 0 8507, 7 0, 3000
23, 669 3, 75599 2801, 5 22238, 1 0, 1600
23, 865 3, 72553 743, 6 3225, 8 0, 1000

25, 050 3,55193 4709, 5 46743, 8 0, 2000
25,410 3,50239 1674, 3 13301, 0 0, 1600
26, 331 3, 38194 3261, 7 25860, 8 0, 1600
26,722 3, 33345 1141, 4 9129, 2 0, 1600
27, 287 3,26568 1649, 8 14793,1 0, 1800

27,686  3,21950 279,2  2458,4 0, 1800
28,531  3,12597 690,8  4797,1 0, 1400
28,867 3, 09037 453,0  4028,7 0, 1800
30,186 2,95833  2844,9 226952 0, 1600
32,205  2,77730 120, 9 940,0  0,1600
32,929  2,71789 141,6  1123,2 0, 1600
33,680 2, 65893 214,0 14458 0, 1400
33,866 2, 64481 206,5  1219,7  0,1200
34,257 2, 61545 283,9  2163,9 0, 1600
34,473 2,59960 328,4  2521,6 0, 1600
34,741 2,58015 138, 1 828,4  0,1200
35,030  2,55949 455,9  4082,3 0, 1800
35,341  2,53767 309,7  3262,0  0,2200
36,802  2,44021 112, 7 901,2  0,1600
37,075  2,42288 139,1  1100,6 0, 1600
38,210  2,35347 156,6  1243,2 0, 1600
38,583 2, 33160 136,9  1205,2 0, 1800
40,095 2, 24710 189,9  1704,5 0, 1800
41,940  2,15239 228,7  3201,9 0, 2800
42,119 2, 14364 248,4  1241,8 0, 1000
42,334 2,13328 412,3  2853,1 0, 1400
42,400  2,13013 321,0  2077,6 0, 1400
44,893  2,01744 206,0  2260,5  0,2200
45,115 2, 00802 131, 8 920,8 0, 1400
49,008 1,85724 243,3  1677,1  0,1400
53,675 1,70624 133,8  1067,6 0, 1600
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(A6ZS) w14 Dinetil sul foxido

2Thet a

8, 320
10, 491
11, 318
11,572
12,294
12,567
13, 262
13, 453
14, 237
14,414
15, 416
15,733
16, 062
16, 189
16, 568
16, 760
17,548
18, 092
18, 256
18, 671
18, 945
18, 992
19, 796
20, 041
20, 981
21, 070
21, 806
21,933
23, 569
23, 850
24,810
24, 964
25, 286
25, 934
26, 234
26, 613
26,928
27, 194
27, 559
28,102
28, 413
28,793
29,172
30, 067
30, 289
32,028
32,095
32, 807
33, 555
33,737
34, 165
34, 307
34,517
34, 965
35,114
34, 444
36, 693
36, 880
36, 955
37,125
37, 540
38, 081
38, 454
39,976
40, 387
40, 974
41, 367
41, 466
41, 644
41, 745
42,068
42, 238
42, 420
42, 805

d (A
10, 61854
8, 42525
7,81185
7, 64107
7,19398
7, 03815
6, 67051
6, 57657
6,21613
6, 14002
5, 74311
5, 62829
5,51370
5, 47048
5, 34621
5, 28559
5, 05001
4,89933
4,85575
4,74853
4, 68046
4,66901
4, 48116
4, 42704
4,23073
4,21301
4,07249
4,04925
3,77178
3, 72791
3, 58582
3, 56399
3,51931
3, 43288
3, 39426
3, 34677
3, 30833
3, 27658
3, 23407
3, 17275
3, 13874
3, 09817
3, 05873
2,96977
2, 94847
2,79222
2, 78659
2,72769
2, 66854
2, 65462
2, 62231
2,61177
2,59638
2, 56414
2, 55358
2,60172
2, 44721
2, 43523
2, 43050
2,41976
2,39394
2,36117
2,33911
2, 25348
2, 23152
2,20090
2, 18087
2, 17590
2,16703
2, 16199
2,14613
2, 13791
2,12917
2,11087

Hei ght
1031, 6
1863, 8
5114, 3

20160, 1

924,5
6199, 5
5923, 0
8858, 1
6974, 7
1177, 0
1187,7
8512, 1
1588, 6
4090, 8

888, 1
3159, 1
8915, 3
4800, 8

22371, 0
52404, 1
11155,1
11490, 4

1276, 2
7579, 1
4689, 9
4411, 8
4424, 6
5213,6
9302, 6
2186, 8

15282, 7
20221,1
9833, 3
1910, 0
26368, 4
6530, 8
1131, 3
10541, 7
2092, 7

701, 1
3360, 8
5198, 4

719,0

22526, 1
2141, 8

733,0

631, 6

895, 1
1768, 1
2533,5
5298, 9
3540, 0
2101,5
4754, 2
3054, 2
4132,0
1172, 2
1315, 3
1249, 2

923,8

947, 8
1714,5
1584, 6
1215,1

688, 0
1638, 2

741,0

907, 5
1431, 1
3159, 1
2974, 4
3241, 4
2695, 6

691, 5

Ar ea
6189, 7
12887, 5
24463, 5
179759, 5
4151, 4
42524,9
29585, 8
70478, 1
48760, 5
5463, 1
6972, 7
59009, 2
5807, 9
32358, 1
5004, 5
18954, 2
61709, 5
16720, 1
133774, 9
416753, 9
129601, 2
121895, 5
4333, 5
57973, 0
27213,1
24788, 7
25337, 6
46749, 4
83073, 0
10867, 7
79080, 3
138741, 1
67658, 6
6718, 7
183578, 2
45488, 4
5625, 8
73436, 4
22656, 9
3502, 7
23400, 2
30888, 8
4275, 3
134117, 0
6647, 2
4361, 9
2810, 7
8175, 5
10424, 1
15176, 4
31645, 6
13881, 7
12303, 9
28454, 2
27425, 9
23134, 2
8040, 0
12495, 6
11724, 1
5387, 9
6634, 9
10285, 2
12617, 6
9706, 1
6131, 4
9551, 6
6814, 1
9040, 2
5359, 3
18873, 9
17716, 6
19437, 2
13477, 2
2529, 6

FWHM
0, 1200
0, 1400
1000
, 1800
, 1000
1400
1000
1600
1400
1000
1200
1400
0800
1600
1200
1200
1400
0800
1200
1600
2400
2400
0800
1600
1200
1200
1200
1800
1800
1000
1000
1400
1400
0800
1400
1400
1000
1400
2200
1000
1400
1200
1200
1200
0800
1200
1000
2000
1200
1200
1200
0800
1200
1200
1800
1800
1400
2000
2000
1200
1400
1200
1600
1600
1800
1200
2000
2000
0800
1200
1200
0, 1200
0, 1000
0, 0800

[efeNeoNoNoNoNoNoloNeloNoNoloNoloNoloNoNecfeNolo oo NoNoNoNe oo oo NoNoNoNoNo ool efoNo o NoNoNoNo o NoloNo oo Nolo NoNoNoNo o No e No o NoNo o Ne
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42,936
43,970
44,045
44,852
45,020
46, 129
48,672
48, 859
49, 439
49, 631
50, 878
51, 333
51,710
53,011
53, 603
53, 844
54, 079
55, 933
57,633
58, 057
62, 689
65, 030

2,10475
2,05761
2,05430
2,01920
2,01205
1,96622
1, 86926
1, 86254
1, 84205
1, 83536
1,79327
1,77843
1,76635
1,72604
1,70835
1,70126
1, 69443
1, 64260
1,59811
1,58744
1, 48083
1, 43305

1428, 7
749, 2
617, 0

2146, 9

1265,7
970, 1
946, 2

1423, 9
793, 6
579,1

1796, 0

1718, 4

1094, 7
635, 6

1930, 7
622, 9
910, 3

2009, 7
619, 7
749, 0
617, 6
893, 9

8549, 8
4446, 3
2759, 3
14966, 9
6023, 2
6677, 0
6576, 1
8542, 9
4761, 1
3440, 0
12565, 5
11928, 8
8678, 0
4418, 4
13494, 1
3727,9
6183, 8
11889, 1
4300, 7
4487, 9
4274, 7
6157, 0

0, 1200
0, 1200
0, 1000
0, 1400
0, 1000
0, 1400
0, 1400
0, 1200
0, 1200
0, 1200
0, 1400
0, 1400
0, 1600
0, 1400
0, 1400
0, 1200
0, 1400
0, 1200
0, 1400
0,1200
0, 1400
0, 1400
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(A7DU) w-14 Acetonitrilo

2Thet a

8, 364
10, 561
11, 679
12, 657
13, 552
14, 296
14,478
15, 803
16, 168
16, 263
16, 749
16, 824
17,639
18, 343
18, 745
19, 115
20, 132
21, 043
21, 152
21,996
23,636
23, 837
25, 005
25, 163
25, 388
26, 277
26, 686
27,118
27,279
27,674
28, 449
28, 823
29,219
30, 149
32,148
32,904
33, 661
33, 859
34,128
34, 231
34,434
34,726
35, 035
35, 228
35, 372
36, 794
37,003
37,221
37,622
38, 166
38, 524
40, 046
40, 518
41, 041
41,662
41, 896
42, 066
42,289
42,482
42,980
44,046
44, 869
45, 039
48, 214
48, 917
50, 894
51, 265
51,791
53, 655
54,176
54, 453
55, 185
55, 955
58, 184

d (A
10, 56264
8,37025
7,57125
6, 98836
6,52884
6,19051
6,11312
5, 60352
5,47780
5, 44592
5,28903
5, 26555
5, 02408
4,83280
4,73002
4,63921
4,40723
4,21849
4,19700
4,03766
3,76119
3,72991
3, 55832
3, 53631
3, 50538
3, 38881
3,33783
3, 28561
3, 26657
3,22086
3, 13487
3, 09496
3, 05400
2,96180
2,78209
2,71984
2,66045
2,64533
2, 62507
2,61743
2,60245
2,58125
2,55917
2,54559
2,53553
2,44073
2,42742
2,41371
2,38891
2,35613
2,33501
2, 24975
2,22461
2,19744
2,16613
2,15454
2,14622
2,13543
2,12619
2,10268
2,05423
2,01845
2,01123
1, 88594
1, 86047
1,79273
1,78063
1,76377
1,70683
1,69163
1,68368
1,66307
1,64198
1, 58427

Hei ght
1139, 5
3393, 9
38145, 5
11384, 7
21026, 6
14244, 6
3260, 4
8746, 4
5286, 0
7569, 3
5188, 8
3646, 1
11747,5
25136, 0
95384, 8
22764, 6
12357, 9
11140, 6
11239, 2
23213, 6
45375, 9
8055, 6
35981, 9
12073, 6
14820, 6
28816, 0
8535, 5
6107, 7
14787, 6
4187, 6
25446, 5
11829, 0
1577,5
24888, 5
1181, 0
2279, 8
3335, 9
4676, 9
3509, 9
4173, 1
3472, 2
1940, 2
4392, 2
5440, 9
3226, 9
1504, 3
1889, 3
1976, 2
1380, 2
1683, 1
2347, 9
3257, 4
1063, 4
1564, 2
3760, 9
5294, 9
5082, 3
4868, 1
5117, 1
1727, 8
1232,1
3023, 8
1652, 4
1829, 9
3076, 0
1288, 8
1827,1
1465, 3
1629, 4
1151, 3
1151, 8
1133, 3
1233, 4
1346, 7

Area
8659, 8
25911, 0
228816, 4
90967, 9
145373, 4
85220, 4
18281, 7
58893, 8
17243,1
50852, 1
30749, 2
13064, 3
82219, 6
175806, 9
761148, 4
136186, 8
85792, 9
64855, 9
74315, 8
138934, 3
316816, 8
37468, 5
426447, 4
136648, 3
147341, 6
259206, 5
67338, 6
20641, 7
112880, 1
33332, 2
175467, 6
70755, 8
12617, 3
173198, 5
10607, 9
15893, 4
26687, 1
28053, 2
16394, 9
20791, 2
19632, 6
11437,1
25950, 3
26856, 4
14794,5
11994, 9
15087, 2
9878, 3
13300, 2
18095, 4
23188, 3
22723, 6
8379, 1
13570, 4
22553, 2
26420, 9
30437, 3
29114, 9
29682, 7
13823, 0
8585, 1
21018, 8
9284, 1
10951, 1
18429, 8
8979, 9
10888, 2
14527,5
11361, 6
8973, 8
10325, 0
6777,0
7347, 2
9084, 3

FWHM

0, 1600
0, 1600
0, 1200
0, 1600
0, 1400
0, 1200
0, 1200
1400
0800
, 1400
1200
0800
1400
1400
1600
1200
1400
1200
1400
1200
1400
1000
2400
2000
2000
1800
1600
0800
1600
1600
1400
1200
1600
1400
1800
1400
1600
1200
1000
1000
1200
1200
1200
1000
1000
1600
1600
1000
2000
2200
2000
1400
1600
1800
1200
1000
1200
1200
1200
1600
1400
1400
1200
1200
1200
1400
1200
2000
1400
1600
1800
0, 1200
0, 1200
0, 1400

COO0LPO000000000000000000000000000000000000000000000000000000000000

77



(A9 A) w14 Met anol

2Theta
10, 815
11,124
13,026
13, 442
14,519
14,926
15, 421
15, 894
16, 218
16, 565
16, 926
17,004
17,179
17,718
18, 986
18, 355
18,988
19, 089
19, 344
19, 449
19, 334
20, 322
21, 200
21, 469
21, 876
22,146
22,823
23,035
23, 388
24,071
25, 268
25,432
26, 290
26,018
26, 217
26, 807
27,212
27,474
27,835
28, 804
29, 208
29,719
30, 156
30, 331
30, 431
30, 653
30, 926
31,150
31, 796
32,048
32, 258
32, 457
32, 652
32,914
34, 357
34, 487
35,125
35, 391
35, 658
35, 762
35,912
36, 945
38, 466
39, 143
39, 459
42,527
42,731
41, 385
43, 165
43,715
46, 616
48,273
50, 077

d (A
8, 17380
7,94727
6, 79101
6, 58183
6, 09591
5, 93040
5, 74137
5, 57167
5, 46078
5, 34739
5, 23390
5, 21009
5,15751
5,00175
4,67047
4,82971
4,67011
4, 64560
4,58497
4,56028
4,58715
4, 36635
4, 18745
4,13565
4,05958
4,01072
3, 89335
3, 85789
3, 80041
3, 69413
3,52177
3, 49947
3, 38724
3, 42101
3, 39646
3, 32298
3, 27451
3, 24383
3, 20260
3, 09697
3, 05513
3,00373
2,96120
2,94443
2, 93499
2,91427
2, 88920
2, 86891
2, 81207
2, 79052
2,77288
2, 75634
2,74024
2, 71905
2, 60808
2,59854
2, 55282
2,53424
2,51584
2, 50880
2, 49862
2, 43110
2, 33843
2, 29949
2,28182
2,12403
2,11437
2,17996
2,09413
2,06901
1, 94681
1, 88376
1, 82007

Hei ght
1653, 1
73,1
874,1
258,7
2247, 2
5768, 5
309, 8
740,5
198, 8
357, 9
113, 4
102, 4
99,9
373,7
1655, 2
5246, 0
128, 2
149, 8
107,5
118, 5
127, 4
103,7
640, 6
723,6
294, 0
827,0
310, 4
166, 0
66, 5
4256, 2
156, 8
204,5
1488, 5
1188,7
1368, 1
334,1
81,1
607, 5
116, 6
143,1
156, 6
1179, 2
60, 8
77,7
210,7
411, 3
135, 0
81,9
214,5
151, 3
161, 9
190,7
128,2
85,2
95,1
77,9
58,9
62,3
157,1
152, 0
120, 8
90, 2
128,2
74,5
80,1
97,8
217, 7
337,9
87,5
62,1
121,4
89,1
76,9

Area
16506, 5
233,7
7764, 8
2528,7
18199, 8
57261, 1
1204, 7
7334,1
768, 3
2830, 4
551, 2
425, 6
383, 1
4027,9
7053,7
52379, 3
495, 6
1043, 0
421, 6
1300, 1
1102, 8
725, 4
5765, 3
6895, 3
1738, 7
7332, 9
2793, 2
951, 2
318, 2
53738, 9
1149, 8
1824, 2
10597, 4
14264, 0
12068, 6
3652, 7
390, 6
5456, 0
544,3
1143, 0
1719, 0
11790, 4
242, 7
386, 1
915,7
4100, 8
667, 0
489, 4
1903, 2
754, 8
1295, 3
1333, 8
638, 4
840, 6
836, 0
371,2
352,3
424, 1
1086, 4
751, 4
566, 8
540, 1
1536, 1
577,9
560, 7
454, 2
1733, 8
786, 9
599, 9
496, 2
969, 3
620, 7
610, 1

FWHM
0, 2000
0, 0800
0, 1800
0, 2000
0, 1200
0, 2000
0, 0800
0, 2000
0, 0800
0, 1600
0, 1000
0, 0800
0, 0800
0, 2200
0, 1400
0, 2000
0, 0800
0, 1400
0, 0800
0, 2200
0, 2200
0, 1400
0, 1800
0, 2000
0, 1200
0, 1800
0, 1800
0, 1200
0, 1000
0, 2600
0, 1600
0, 1800
0, 2400
0, 2400
0, 1800
0, 2200
0, 1000
0, 1800
0,1000
0, 1600
0, 2200
0, 2000
0, 0800
0, 1000
0, 0800
0, 2000
0, 1000
0, 1200
0, 1800
0, 1000
0, 1600
0, 1400
0, 1000
0, 2000
0, 1800
0, 1000
0, 1200
0, 1400
0, 1400
0, 1000
0, 1000
0, 1200
0, 2400
0, 1600
0, 1400
0, 1000
0, 1600
0, 1200
0, 1400
0, 1600
0, 1600
0, 1400
0, 1800
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Correcci ones de

2Thet a
8, 399
10, 583
11,162
11,702
11,921
12, 366
12,679
13, 547
13, 794
13,963
14,319
14, 487
15, 437
15, 600
15, 813
16, 289
16, 685
16, 870
17, 143
17,302
17, 488
17, 661
17,786
18, 371
18,779
19,151
19, 342
20, 154
20, 359
21,080
21,178
21, 972
22,081
23,679
23,872
24, 644
25, 058
25,414
26, 108
26, 329
26, 731
26, 968
27,282
27,686
28, 534
28, 884
29, 255
30, 101
30, 186
30, 321
31, 285
32,216
32, 921
33,678
33, 877
34,023
34, 247
34,476
34,737
35, 007
35, 375
37,096
37, 258
38, 223
38, 587
40, 099
41,114
41,576
41, 781
41,952
42,119
42, 327
42,493
42,589

d (A
10, 50053
8, 35242
7, 92091
7,55629
7,41787
7,15186
6, 97595
6, 53095
6, 41447
6, 33757
6, 18056
6,10914
5, 73557
5, 67591
5, 59980
5, 43737
5, 30920
5, 25136
5, 16833
5,12116
5, 06706
5,01784
4,98278
4, 82553
4,72146
4, 63057
4,58529
4, 40233
4, 35852
4,21115
4,19176
4,04213
4,02238
3, 75438
3,72453
3, 60956
3, 55082
3,50187
3, 41043
3,38221
3,33235
3, 30353
3,26618
3,21951
3, 12565
3, 08856
3, 05033
2,96643
2, 95829
2,94539
2, 85681
2,77640
2,71853
2,65908
2, 64393
2, 63293
2,61619
2,59934
2,58043
2,56117
2, 53537
2, 42155
2,41138
2,35274
2,33134
2,24685
2,19370
2,17038
2,16022
2,15182
2, 14367
2,13360
2,12568
2,12108

zero shift

Hei ght
362, 8
739,5
110, 6

8971,5
275, 8
169, 8

1790, 1

3636, 3
128, 1
135, 8

2050, 9
371,0
164, 3
311,1

1340,1

1206, 3
327,0

1091, 2
218, 3
203,7
404, 4
995, 2
247, 4

4155, 8

11327, 3

3553,7
236, 8

1639, 4
124, 3
917,0

1444,5
733,5
700, 5

3372,8
804, 5
191,1

5475,7

2154, 3
313,6

4218, 9

1511, 5
158, 0

2120, 7
404, 4
962, 4
546, 9
182, 0
707, 2

3630, 3
856, 6
121,2
209, 6
207, 1
280, 6
274,6
118, 0
318, 4
377,2
160, 1
532, 4
339, 8
160, 7
144,7
179,2
163, 0
247,3
135,0
114,7
160, 0
261, 6
319,3
527,8
374,5
246, 1

Ar ea
2155, 6
4427, 1

518, 1
53792, 2
976, 0
823, 8
10739, 5
21110, 5
496, 9
541, 0
12304, 1
2025, 9
573, 6
1033, 1
9298, 0
7144, 2
1235,8
6459, 0
665, 3
813, 3
1573,0
6807, 0
869, 9
24514, 0
90613, 1
20993, 8
768, 6
13043, 5
989, 2
3856, 1
7216, 5
4320, 7
3501, 6
26980, 1
4783, 9
754, 8
49260, 5
12830, 4
1042, 6
28832, 7
10388, 2
787, 9
14826, 3
2815, 7
6685, 9
4889, 9
718, 5
1473,8
21636, 0
4144,0
1046, 4
1043,0
1242, 4
1962, 7
1645, 4
469, 9
2303, 0
2465, 9
1117, 8
4204, 9
2699, 3
1596, 9
722, 5
14086, 7
1172,0
1731, 2
666, 4
569, 6
863, 8
1817,3
1914, 9
3132, 7
3267, 0
2212, 2

para w14 Etano

FWHM
0, 1200
0,1200
0, 0800
0, 1200
0, 0800
0, 0800
0, 1200
0, 1200
0, 0800
0, 0800
0, 1200
0, 1400
0, 0800
0, 0800
0, 1400
0, 1200
0, 0800
0, 1200
0, 0800
0, 0800
0, 0800
0, 1400
0, 0800
0, 1200
0, 1600
0, 1200
0, 0800
0, 1600
0, 1300
0, 1000
0, 1000
0, 1200
0, 1000
0, 1600
0, 1200
0, 0800
0, 1800
0, 1200
0, 0800
0, 1400
0, 1400
0, 1000
0, 1400
0, 1400
0, 1400
0, 1800
0, 0800
0, 0800
0, 1200
0, 1000
0, 1800
0, 1000
0, 1200
0, 1400
0, 1200
0, 0800
0, 1600
0, 1400
0, 1400
0, 1600
0, 1600
0, 2000
0, 1000
0, 1600
0, 1600
0, 1400
0, 1000
0, 1000
0, 1200
0, 1400
0, 1200
0, 1200
0, 1800
0, 1800
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43,072
44,061
44, 803
44, 886
45,118
48, 828
49, 004
52,108
53, 683
54, 346
56, 036

2,09841
2,05358
2,02127
2,01775
2,00789
1, 86366
1,85739
1, 75380
1,70601
1, 68675
1,63981

141, 8
157, 9
195, 4
241, 3
192,5
141,5
359, 8
124,7
184,7
116, 4
136, 6

846, 9
946, 9
783, 2
1392, 5
1153,7
540, 8
1788, 7
613, 3
1291,7
923,1
636, 1

0, 1200
0, 1200
0, 1000
0, 1200
0, 1200
0, 0800
0, 1000
0, 1000
0, 1400
0, 1600
0, 1000
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Correcciones del zero shift para w14 Dinetil sul féxido (A6ZS)

2Thet a d (A Hei ght Area FWHM
8,364 10,56264 1139,5 8659, 8 0, 1600
10, 561 8, 37025 3393,9 25911, 0 0, 1600
11, 679 7,57125 38145,5 228816, 4 0, 1200
12, 657 6, 98836 11384, 7 90967, 9 0, 1600
13, 552 6, 52884 21026,6 145373,4 0, 1400
14, 296 6, 19051 14244, 6 85220, 4 0, 1200
14,478 6,11312 3260, 4 18281, 7 0, 1200
15, 803 5, 60352 8746, 4 58893, 8 0, 1400
16, 263 5, 44592 7569, 3 50852, 1 0, 1400
16, 749 5, 28903 5188, 8 30749, 2 0, 1200
16, 824 5, 26555 3646, 1 13064, 3 0, 0800
17,639 5,02408 11747,5 82219, 6 0, 1400
18,343  4,83280 25136,0 175806, 9 0, 1400
18,745  4,73002 95384,8 761148, 4 0, 1600
19,115 4,63921 22764,6 136186, 8 0, 1200
20,132  4,40723 12357,9 85792,9 0, 1400
21,043  4,21849 11140, 6 64855, 9 0, 1200
21, 152 4,19700 11239, 2 74315, 8 0, 1400
21,996 4,03766 23213,6 138934, 3 0, 1200
23,636 3,76119 45375,9 316816,8 0, 1400
23, 837 3, 72991 8055, 6 37468, 5 0, 1000
25,005 3,55832 35981,9 426447,4 0, 2400
25,388  3,50538 14820, 6 147341,6 0, 2000
26,277  3,38881 28816,0 259206, 5 0, 1800
26, 686 3, 33783 8535,5 67338, 6 0, 1600
27,279 3, 26657 14787,6 112880, 1 0, 1600
27,674 3, 22086 4187, 6 33332,2 0, 1600
28, 449 3, 13487 25446,5 175467, 6 0, 1400
28, 823 3, 09496 11829, 0 70755, 8 0, 1200
29,219 3, 05400 1577,5 12617, 3 0, 1600
30, 149 2,96180 24888,5 173198,5 0, 1400
31, 275 2, 85769 771, 3 5367, 1 0, 1600
32,148 2, 78209 1181, 0 10607, 9 0, 1800
32,904 2,71984 2279, 8 15893, 4 0, 1400
33, 661 2, 66045 3335,9 26687, 1 0, 1600
33, 859 2,64533 4676, 9 28053, 2 0, 1200
34,128  2,62507 3509, 9 16394, 9 0, 1000
34, 231 2,61743 4173, 1 20791, 2 0, 1000
34,434 2,60245 3472, 2 19632, 6 0, 1200
34,726 2,58125 1940, 2 11437,1 0, 1200
35,035 2,55917 4392, 2 25950, 3 0, 1200
35, 228 2, 54559 5440, 9 26856, 4 0, 1000
35, 372 2,53553 3226, 9 14794, 5 0, 1000
36, 318 2,47165 891, 1 4085, 4 0, 1300
36, 794 2,44073 1504, 3 11994, 9 0, 1600
37,003 2,42742 1889, 3 15087, 2 0, 1600
37,221 2,41371 1976, 2 9878, 3 0, 1000
37,622 2,38891 1380, 2 13300, 2 0, 2000
38, 166 2,35613 1683, 1 18095, 4 0, 2200
38,524 2,33501 2347,9 23188, 3 0, 2000
40, 046 2, 24975 3257, 4 22723, 6 0, 1400
40,518 2,22461 1063, 4 8379, 1 0, 1600
41, 041 2,19744 1564, 2 13570, 4 0, 1800
41,662 2,16613 3760, 9 22553, 2 0, 1200
41, 896 2,15454 5294, 9 26420, 9 0, 1000
42, 066 2,14622 5082, 3 30437, 3 0, 1200
42,289 2,13543 4868, 1 29114, 9 0, 1200
42,482 2,12619 5117,1 29682, 7 0, 1200
42,980 2,10268 1727,8 13823, 0 0, 1600
44, 046 2,05423 1232,1 8585, 1 0, 1400
44, 869 2,01845 3023, 8 21018, 8 0, 1400
45, 039 2,01123 1652, 4 9284, 1 0, 1200
48, 214 1, 88594 1829, 9 10951, 1 0, 1200
48,917 1, 86047 3076, 0 18429, 8 0, 1200
50, 894 1,79273 1288, 8 8979, 9 0, 1400
51, 265 1,78063 1827,1 10888, 2 0, 1200
51,791 1,76377 1465, 3 14527,5 0, 2000
53, 655 1,70683 1629, 4 11361, 6 0, 1400
54,176 1, 69163 1151, 3 8973, 8 0, 1600
54, 453 1,68368 1151, 8 10325, 0 0, 1800
55, 185 1, 66307 1133,3 6777,0 0, 1200
55, 955 1,64198 1233, 4 7347, 2 0, 1200
58, 184 1, 58427 1346, 7 9084, 3 0, 1400
62, 935 1,47562 1287, 4 7224, 2 0, 1200
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Correcci ones del zero shift para w14 Acetonitrilo (A7DU)

2Thet a d (A Hei ght Area FWHM

8,361 10,56648 1131, 0 25911, 0 0, 1600
10, 561 8, 37025 3393,9 25911, 0 0, 1600
11, 679 7,57125 38145,5 228816, 4 0, 1200
12, 657 6, 98836 11384, 7 90967, 9 0, 1600
13, 552 6, 52884 21026,6 145373,4 0, 1400
14, 296 6, 19051 14244, 6 85220, 4 0, 1200
14,478 6,11312 3260,4  18281,7 0, 1200

15,803 5,60352  8746,4 58893,8 0, 1400
16,168 5,47780  5286,0 17243,1 0, 0800
16,263 5,44592  7569,3 50852,1 0, 1400
16,749 5,28903  5188,8 30749,2 0, 1200
16,824 5,26555  3646,1 13064,3 0, 0800
17,639 5,02408 11747,5 82219,6 0, 1400
18,343  4,83280 25136,0 175806,9 0, 1400
18,745 4,73002 95384,8 761148,4 0, 1600
19,115 4,63921 22764,6 136186,8 0, 1200
20,132  4,40723 12357,9 85792,9  0,1400
21,043  4,21849 11140,6 64855,9  0,1200
21,152  4,19700 11239,2 74315,8 0, 1400
21,996 4,03766 23213,6 138934,3  0,1200
23,636 3,76119 45375,9 316816,8 0, 1400
23,837 3,72991  8055,6 37468,5 0, 1000
25,005 3,55832 35981,9 426447,4 0, 2400
25,163 3,53631 12073,6 136648,3 0, 2000
25,388 3,50538 14820,6 147341,6 0, 2000
26,277 3,38881 28816,0 259206,5 0, 1800
26,686 3,33783  8535,5 67338,6 0, 1600
27,118  3,28561  6107,7 20641,7  0,0800
27,279  3,26657 14787,6 112880,1 0, 1600
27,674  3,22086  4187,6 33332,2 0, 1600
28,449  3,13487 25446,5 175467,6 0, 1400
28,823 3,09496 11829,0 70755,8  0,1200
29,219 3,05400  1577,5 12617,3 0, 1600
30,149 2,96180 24888,5 173198,5 0, 1400
32,148 2,78209  1181,0 10607,9 0, 1800
32,904 2,71984  2279,8 15893,4 0, 1400
33,661 2,66045 33359 26687,1 0, 1600
33,859 2,64533  4676,9 28053,2 0, 1200
34,128 2,62507  3509,9 16394,9 0, 1000
34,231 2,61743  4173,1 20791,2 0, 1000
34,434 2,60245  3472,2 19632,6  0,1200
34,726 2,58125  1940,2 11437,1 0, 1200
35,035 2,55917  4392,2 25950,3 0, 1200
35,228 2,54559  5440,9 26856,4 0, 1000
35,372 2,53553  3226,9 14794,5  0,1000
36,794 2,44073  1504,3 11994,9 0, 1600
37,003 2,42742  1889,3 15087,2 0, 1600
37,221 2,41371  1976,2  9878,3  0,1000
37,622 2,38891  1380,2 13300,2 0, 2000
38,166 2,35613  1683,1 18095,4 0, 2200
38,524 2,33501  2347,9 23188,3 0, 2000
40,046  2,24975  3257,4  22723,6 0, 1400
40,518 2,22461  1063,4  8379,1  0,1600
41,041 2,19744  1564,2 13570,4 0, 1800
41,662 2,16613  3760,9 22553,2 0, 1200
41,896 2,15454  5294,9  26420,9 0, 1000
42,066 2,14622  5082,3 30437,3  0,1200
42,289 2,13543  4868,1 29114,9 0, 1200
42,482 2,12619  5117,1 29682,7 0, 1200
42,980 2,10268  1727,8 13823,0 0, 1600
44,046 2,05423  1232,1  8585,1  0,1400
44,869 2,01845  3023,8 21018,8 0, 1400
45,039 2,01123  1652,4  9284,1  0,1200
48,214 1,88594  1829,9 10951,1 0, 1200
48,917 1,86047  3076,0 18429,8 0, 1200
50,894 1,79273  1288,8  8979,9 0, 1400
51,265 1,78063  1827,1 10888,2 0, 1200
51,791 1,76377  1465,3 14527,5 0, 2000
53,655 1,70683  1629,4 11361,6 0, 1400
54,176 1,69163  1151,3  8973,8 0, 1600
54,453 1,68368  1151,8 10325,0 0, 1800
55,185 1,66307  1133,3  6777,0  0,1200
55,955 1,64198  1233,4  7347,2  0,1200
58,184 1,58427  1346,7  9084,3 0, 1400
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Correcci ones de

2Thet a
10, 822
13,026
13, 442
14,519
14,926
15,421
15, 894
16, 218
16, 565
16, 926
17, 004
17,179
17,718
18, 986
18, 355
18,988
19, 089
19, 344
19, 449
19, 334
20, 322
21, 200
21, 469
21,876
22,146
22,823
23,035
23, 388
24,071
25, 268
25, 432
26, 290
26,018
26, 217
26, 807
27,212
27,474
27,835
28, 804
29, 208
29,719
30, 156
30, 331
30, 431
30, 653
30, 926
31, 150
31, 796
32,048
32, 258
32, 457
32, 652
32,914
34, 357
34, 487
35,125
35, 391
35, 658
35, 762
35,912
36, 945
38, 466
39, 143
39, 459
42,527
42,731
41, 385
43, 165
43,715
46, 616
48, 273
50,077

d (A
8, 16848
6, 79101
6, 58183
6, 09591
5, 93040
5, 74137
5,57167
5, 46078
5, 34739
5, 23390
5, 21009
5,15751
5,00175
4, 67047
4,82971
4,67011
4, 64560
4,58497
4,56028
4,58715
4,36635
4,18745
4, 13565
4, 05958
4,01072
3, 89335
3, 85789
3, 80041
3, 69413
3,52177
3, 49947
3,38724
3,42191
3, 39646
3, 32298
3,27451
3,24383
3, 20260
3, 09697
3, 05513
3, 00373
2, 96120
2, 94443
2, 93499
2,91427
2, 88920
2, 86891
2, 81207
2,79052
2,77288
2, 75634
2, 74024
2, 71905
2, 60808
2,59854
2, 55282
2,53424
2,51584
2, 50880
2, 49862
2, 43110
2, 33843
2,29949
2,28182
2,12403
2,11437
2, 17996
2,09413
2, 06901
1, 94681
1, 88376
1, 82007

zero shift

Hei ght
1645, 7
874,1
258, 7
2247, 2
5768, 5
309, 8
740, 5
198, 8
357, 9
113, 4
102, 4
99,9
373,7
1655, 2
5246, 0
128, 2
149, 8
107,5
118, 5
127, 4
103, 7
640, 6
723, 6
294,0
827,0
310, 4
166, 0
66, 5
4256, 2
156, 8
204, 5
1488, 5
1188,7
1368, 1
334,1
81,1
607, 5
116, 6
143, 1
156, 6
1179, 2
60, 8
77,7
210,7
411, 3
135,0
81,9
214,5
151, 3
161, 9
190, 7
128, 2
85, 2
95,1
77,9
58,9
62,3
157, 1
152,0
120, 8
90, 2
128, 2
74,5
80,1
97,8
217,7
337,9
87,5
62,1
121, 4
89,1
76,9

Area
233,7
7764, 8
2528,7
18199, 8
57261, 1
1204, 7
7334, 1
768, 3
2830, 4
551, 2
425, 6
383, 1
4027, 9
7053,7
52379, 3
495, 6
1043, 0
421, 6
1300, 1
1102, 8
725, 4
5765, 3
6895, 3
1738, 7
7332, 9
2793, 2
951, 2
318, 2
53738, 9
1149, 8
1824, 2
10597, 4
14264, 0
12068, 6
3652, 7
390, 6
5456, 0
544, 3
1143,0
1719, 0
11790, 4
242, 7
386, 1
915, 7
4100, 8
667, 0
489, 4
1903, 2
754, 8
1295, 3
1333, 8
638, 4
840, 6
836, 0
371, 2
352,3
424, 1
1086, 4
751, 4
566, 8
540, 1
1536, 1
577,9
560, 7
454, 2
1733, 8
786, 9
599, 9
496, 2
969, 3
620, 7
610, 1

FWHM
0, 0800
0, 1800
0, 2000
0, 1200
0, 2000
0, 0800
0, 2000
0, 0800
0, 1600
0, 1000
0, 0800
0, 0800
0, 2200
0, 1400
0, 2000
0, 0800
0, 1400
0, 0800
0, 2200
0, 2200
0, 1400
0, 1800
0, 2000
0, 1200
0, 1800
0, 1800
0, 1200
0, 1000
0, 2600
0, 1600
0, 1800
0, 2400
0, 2400
0, 1800
0, 2200
0, 1000
0, 1800
0, 1000
0, 1600
0, 2200
0, 2000
0, 0800
0, 1000
0, 0800
0, 2000
0, 1000
0, 1200
0, 1800
0, 1000
0, 1600
0, 1400
0, 1000
0, 2000
0, 1800
0, 1000
0, 1200
0, 1400
0, 1400
0, 1000
0, 1000
0, 1200
0, 2400
0, 1600
0, 1400
0, 1000
0, 1600
0, 1200
0, 1400
0, 1600
0, 1600
0, 1400
0, 1800

para w14 Metano
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Anexo C. Entrada y salida de datos del proceso de indexado mediante los programas
DICVOL04 y TREOR90

Entrada de datos Dicvol 04 para w 14 Etanol

** w14 EtOH ***
2000010

0. 0. 0. O.
0.
0.

~oo

I NPUT DATA
Kk ok ok ok ok ok ok ok ok K
EXPERI MENTAL EXPERI MENTAL
2-THETA ERROR
8. 414 0.030
10. 580 0. 030
11. 698 0.030
12. 680 0.030
13.539 0. 030
14. 320 0.030
15. 800 0.030
16. 291 0.030
16. 859 0.030
17. 661 0.030
18. 360 0. 030
18. 781 0.030
19.142 0.030
20. 142 0.030
21. 040 0.030
21.180 0.030
21. 980 0.030
23. 680 0.030
25. 060 0.030
25. 419 0.030
LR R R R R R R R R R R R R EEEEEEEEEEEEEEEEEEESESEES]
------- PARAVETER LIM TS -------- cec-c-c- VOLUME LIMTS ---------
| | | |
| AMAXIMUM = 25.00 A | | |
| B MAXIMIM = 25.00 A | | VOLUME MNIMUM =  0.00 A**3
| CMAXIMUM = 25.00 A | | |
| BETA MNIMUM =  90.00 Deg. | | VOLUME MAXI MUM = 2500.00 A**3
| BETA MAXIMUM = 125.00 Deg. | | |
| |

WAVELENGTH = 1.540598 A
LOWER FI GURE OF MERI T REQUI RED FOR PRI NTED SOLUTION(S) : M 20) = 10.0
MAXI MUM NUMBER OF ACCEPTED UNI NDEXED LI NES AMONG THE FI RST 20 I NPUT LINES: (-) 1



hkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkkk k k& %

* %

** ATTENTION : VOS DONNEES SONT-ELLES | RREPROCHABLES ?

**

* %

**  \WARNI NG : ARE YOUR DATA | RREPROACHABLE ? **

* * * *

IR EEEEE RS RS RS REERER SR RS SRS EEEEEEEREEEREEREREREREREEEEEESESRESESSES]
>>>> SEARCH OF SOLUTI ONS W TH A ZERO ERROR ON | NPUT DATA = -.029 Deg. 2Theta
>>>> Search No. 1 (1/1)

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTI ON( S)

e E]

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTION(S) WTHI N THE LIM TS ON LI NEAR PARAMETERS

hkkkkkkkkkkkhkhkhkhkhkhkhhhkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkk ok k k& * %

CMAX= 21. 649

(SLI GHT TOLERANCE ACCEPTED): AMAX= 21.649 BMAX= 21. 649

VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 0.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

VOLUVE DOVAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 400. 00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
42 1 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWMY LEVEL :
329 19 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 800.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
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| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :

513 34 0 0 0 0 0

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100. 000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115. 000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120. 000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125. 000 Deg.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
3614 808 18 0 0 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED
LOVER BOUND = 1200. 00 A**3 HI GHER BOUND = 1600. 00 A**3

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95. 000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM

DI RECT PARAMETERS : A=13. 3076 B=10.8671 C=10. 6956 BETA=101. 107 VOLUME=1517. 77
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0052 0. 0037 0. 0038 0. 035
REFI NED ZERG PO NT SHI FT : 0.0394 deg. 2-theta

REDUCED CELL : A=10.6956 B=10.8671 C=13. 3076 BETA=101.107 VOLUME=1517.77

H K L DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. OBS 2TH.CAL DI F. 2TH.
0 0 1 10.53709 10.54449 -0.00740 8. 385 8.379 0. 006
1 1 0 8.37821 8.38412 -0.00590 10. 551 10. 543 0. 007
0 1 1 7.57786 7.57467 0. 00319 11. 669 11.673 -0.005
1 1 -1 6.99175 6.98901 0. 00273 12.651 12.656 -0.005
2 0 0 6.54905 6.54812 0. 00093 13.510 13.511 -0.002
1 1 1 6.19284 6.19235 0. 00049 14. 291 14.292 -0.001
2 1 0 5.61484 5.61057 0. 00427 15. 771 15.783 -0.012
0 2 0 5.44639 5.44661 -0.00022 16. 262 16. 261 0.001
0 0 2 5.26383 5.25981 0. 00403 16. 830 16.843 -0.013
1 2 0 5.02617 5.02771 -0.00155 17.632 17.626 0. 005
0 2 1 4.83605 4.83551 0. 00053 18.331 18.333 -0.002
0 1 2 4.72841 4.73536 -0.00695 18. 752 18.724 0.028
1 1 -2 4.72260 0. 00581 18.775 -0.023
2 1 1 4.63991 4.64055 -0.00064 19.113 19. 110 0.003
1 2 1 4.41141 4.40969 0.00172 20.113 20.120 -0.008
1 1 2 4.22485 4.22347 0.00137 21.011 21.017 -0.007
2 1 -2 4.19720 4.19646 0. 00074 21.151 21.154 -0.004
3 1 0 4.04600 4.04786 -0.00186 21.951 21. 940 0.010
2 0 2 3.75888 3.75865 0. 00023 23. 651 23.652 -0.001
1 0 -3 3.55468 3.56027 -0.00559 25.031 24.991 0. 040
2 1 2 3.55247 0. 00222 25.046 -0.016
0 0 3 3.50523 3.50375 0. 00148 25.390 25.400 -0.011
1 2 2 3.50448 0. 00074 25.395 -0.005
* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20

.- LINES | NDEXED = 20

.- LINES CALCULATED = 45

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES

<@ =0. 3160E-04

<DELTA( 2- THETA) > =0. 6856E-02

MAX. ERROR ACCEPTED (DEG. 2- THETA) =0.4500E-01

* FIGURES OF MERIT
1.- M 20)

= 28.6
2.- F( 20) =

64.8(0.0069,  45)

ANGLE RANGE SCANNED :
ANGLE RANGE SCANNED :
ANGLE RANGE SCANNED
ANGLE RANGE SCANNED :

BETA M N=105. 000 Deg.
BETA M N=110. 000 Deg.
BETA M N=115. 000 Deg.
BETA M N=120. 000 Deg.

BETA MAX=110. 000 Deg.
BETA MAX=115. 000 Deg.
BETA MAX=120. 000 Deg.
BETA MAX=125. 000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM
DI RECT PARAMETERS : A=15.4276 B=10.9056 C=10.7588 BETA=121. 684 VOLUME=1540. 36
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0064 0. 0049 0. 0104 0. 037
REFI NED ZERG PO NT SHI FT : -0.0177 deg. 2-theta

REDUCED CELL : A=10.7588 B=10.9056 C=13. 3941 BETA=101. 436 VOLUME=1540. 36
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DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. BS 2TH. CAL DI F. 2TH.

1 0 -1 10.53709 10.52307 0. 01402 8. 385 8.396 -0.011
1 1 0 8.37821 8.37476 0. 00345 10.551 10.555 -0.004
1 1 -1 7.57786 7.56938 0.00848 11. 669 11.682 -0.013
0 1 1 6.99175 7.00220 -0.01045 12. 651 12. 632 0.019
2 0 0 6.54905 6.55554 -0.00649 13.510 13. 496 0.013
2 1 -1 6.19284 6.18611 0.00673 14. 291 14.306 -0.016
2 1 0 5.61484 5.61768 -0.00284 15. 771 15. 763 0. 008
0 2 0 5.44639 5.44692 -0.00052 16. 262 16. 260 0.002
1 0o -2 5.26383 5.26176 0. 00207 16. 830 16.836 -0.007
2 0o -2 5.26712 -0.00328 16. 819 0.011
1 2 0 5.02617 5.03070 -0.00453 17.632 17.616 0.016
1 2 -1 4.83605 4.83895 -0.00290 18. 331 18.319 0.011
1 1 -2 4.72841 4.73857 -0.01016 18. 752 18.711 0. 041
3 1 -1 4.63991 4.64122 -0.00131 19. 113 19. 107 0. 005
2 2 -1 4.41141 4.41162 -0.00021 20.113 20.112 0.001
0 1 2 4.22485 4.21738 0. 00747 21.011 21.048 -0.038
3 1 -2 4.22567 -0.00082 21. 006 0. 004
2 2 0 4.19720 4.19093 0. 00627 21.151 21.183 -0.032
2 1 1 4.04600 4.04476 0.00124 21.951 21.957 -0.007
4 0o -2 3.75888 3.75980 -0.00092 23. 651 23. 645 0. 006
4 1 -2 3.55468 3.55436 0. 00032 25.031 25.033 -0.002
0 2 2 3.50523 3.50359 0. 00164 25.390 25.402 -0.012
1 3 0 3.50098 0. 00425 25.421 -0.031
3 2 -2 3.50833 -0.00310 25. 367 0.023
* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20

.- LINES | NDEXED = 20

.- LINES CALCULATED = 49

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES
<@ =0.5028E-04
<DELTA( 2- THETA) > =0. 1151E-01
MAX. ERROR ACCEPTED (DEG 2- THETA) =0.4500E-01
* FI GURES OF MERI T
1.- M 20) = 16.5
2.- F( 20) = 35.4(0.0115,  49)

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :

1182 246 25 12 14 40 299
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125. 000 Deg.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :

7134 2868 176 43 21 3 0

END OF SEARCH FOR MONOCLI NI C SOLUTI ONS

--- TOTAL CALCULATI ON TI ME : 6. 080 SEC

DI CVOL04 : USEFUL REFERENCES

* BOULTIF, A & LOUER, D. (2004). J. APPL. CRYST. 37, 724-731.
LOUER, D. & LOUER, M (1972). J. APPL. CRYST. 5, 271-275.
* BOULTIF, A & LOUER, D. (1991). J. APPL. CRYST. 24, 987-993.
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Entrada de datos Dicvol 04 para w14 Dinetisul f 6xi do

** w14 DMSO ***
0010

0. 0. 0. 0.
0.

1

I NPUT DATA
k ok ok ok kok ok ok ok %
EXPERI MENTAL EXPERI MENTAL
2-THETA ERROR
8. 320 0. 030

10. 500 0. 030

11. 603 0.030

13. 453 0. 030

14. 237 0. 030

14. 414 0. 030

15. 733 0. 030

16. 189 0. 030

16. 568 0. 030

16. 760 0.030

17.548 0. 030

18. 256 0. 030

18. 671 0. 030

18. 945 0.030

18. 992 0. 030

20. 041 0. 030

21.070 0. 030

21. 806 0.030

24.810 0. 030

25. 286 0. 030

LR R R EEEEESEEEEEEEREEEEEEESEESEESRESRESRESRESSESSESES]

------- PARAMETER LIM TS «------- ceee-so+ VOLUME LIMTS ---e-----
| | | |
| A MAXIMUM = 25.00 A | | |
| BMAXIMIM = 2500 A | | VOLUVE MNIMUM =  0.00 A**3
| CMAXIMIMM = 25.00 A | | |
| BETA MNIMUM =  90.00 Deg. | | VOLUME MAXI MUM = 2500.00 A**3
| BETA MAXIMUM = 125.00 Deg. | [ |
| | | |

WAVELENGTH = 1. 540598 A
LOVER FI GURE OF MERI T REQUI RED FOR PRI NTED SOLUTION(S) : M 20) = 10.0
MAXI MUM NUMBER OF ACCEPTED UNI NDEXED LI NES AMONG THE FI RST 20 | NPUT LINES: (-)

hkkkkkkkkkhkkhkkkkkkkkkkkkk kA kkkkhkkhkkkkkkkkkkkkkkkhkhkkhkk Kk k Kk k Kk %
* % * %

** ATTENTION : VOS DONNEES SONT-ELLES | RREPROCHABLES ? **
**  WARNI NG © ARE YOUR DATA | RREPROACHABLE ? *x

* % *
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hkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkkk k k& %

>>>> SEARCH OF SOLUTI ONS W TH A ZERO ERROR ON | NPUT DATA = -.137 Deg. 2Theta

>>>>

Search No. 1 (1/2)

SEARCH OF MONCCLI NI C SOLUTI ON( S)

kkkkhkkhkkhkkhkkhkkhkkhkkkkkkkkkkkkk k%

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTION(S) WTHI N THE LIM TS ON LI NEAR PARAMETERS

R R R

(SLI GHT TOLERANCE ACCEPTED): AMAX= 22.169 BMAX= 22. 169

VOLUME

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND = 0.00 A**3 HI GHER BOUND =
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND = 400.00 A**3 HI GHER BOUND =
RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
21 0 0 0 0 0
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
192 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

DOVAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE

LOVER BOUND = 800. 00 A**3 HI GHER BOUND =
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
279 22 0 0 0 0
RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
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CMAX= 22.169

000
000
000
000
000
000
000

000
000
000
000
000
000
000

000
000
000
000
000
000
000

000
000
000
000
000
000
000

000
000
000
000
000
000
000

000
000
000

400. 00 A**3

800. 00 A**3
Deg.
Deg.
Deg.
Deg.
Deg.
Deg.
Deg.

0

Deg.
Deg.

.00

A**3



ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
2254 224 11 0 0 0
NO SOLUTI ON

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

LOVER BOUND = 1200. 00 A**3 HI GHER BOUND =
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.

RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :

1006 99 5 0 0 0
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
6668 1578 77 2 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOVER BOUND = 1600. 00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
2510 432 13 0 0 0
RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
12948 6510 478 14 0 0
NO SOLUTI ON

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND = 2000. 00 A**3 HI GHER BOUND =
RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
4316 1733 155 2 0 0

RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.

RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.

RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.

RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.

RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.

RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.

RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
18334 17237 2927 161 48 156

NO SOLUTI ON

DOMAI N BEI NG SCANNED :

90

000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

1600. 00 A**3
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

.00

000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

2400

.00

000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.
000 Deg.

A**3

A**3



LOVER BOUND = 2400.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
2924 1201 128 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
11670 10344 2018 159 28 11
NO SOLUTI ON
====> EXTENSI ON OF THE SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTI
WTH N THE LIM TS ON LI NEAR PARAMETERS :
A MAX = 25.000 B MAX = 25.000 C MAX
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED
LOVER BOUND = 0.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOVER BOUND = 400.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
28 0 0 0 0 0
NO SCOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED
LOVER BOUND = 800. 00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
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ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
82 4 0 0 0 0

RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
442 71 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND = 1200. 00 A**3 HI GHER BOUND =

RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
315 58 5 0 0 0

RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
1544 545 26 0 0 0
NO SOLUTI ON

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND = 1600. 00 A**3 HI GHER BOUND =

RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
641 151 9 0 0 0

RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOﬁ'OMY LEVEL :
3041 1566 118 3 0 0
NO SOLUTI ON

DOVAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE

LOVER BOUND = 2000. 00 A**3 HI GHER BOUND =

RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHdTOMY LEVEL :
1216 596 74 0 0 0

RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
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ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125. 000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
4597 4384 800 80 5 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOVER BOUND = 2400. 00 A**3 HI GHER BOUND = 2500. 00 A**3
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
885 394 66 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
3028 2716 613 34 0 0 0
NO SOLUTI ON
END OF SEARCH FOR MONOCLI NI C SOLUTI ONS
>>>> SEARCH OF SOLUTIONS W TH A ZERO ERROR ON | NPUT DATA = 0.073 Deg. 2Theta

>>>>

Search No. 2 (2/2)

SEARCH OF MONCCLI NI C SOLUTI ON( S)

Kkkkhkkhkkhkkhkhkkhkkhkkhkkhkkhkkhkkkkk k%

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTION(S) WTHIN THE LIM TS ON LI NEAR PARAMETERS

R

CMAX= 21. 630

(SLI GHT TOLERANCE ACCEPTED): AMAX= 21.630 BMAX= 21. 630
VOLUME DOVAI N BEI NG SCANNED :
LOVER BOUND = 0.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOVER BOUND = 400. 00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
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ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
34 0 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
244 7 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

VOLUME DOVAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 800. 00 A**3 HI GHER BOUND = 1200. 00 A**3

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

451 38 5 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125. 000 Deg.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

3077 373 57 0 0 0 0

NO SOLUTI ON

VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 1200. 00 A**3 HI GHER BOUND = 1600. 00 A**3
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM
DI RECT PARAMETERS : A=13. 3425 B=10.8872 C=10. 7243 BETA=100. 984 VOLUME=1529. 30
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0080 0. 0056 0. 0069 0. 054
REFI NED ZERC PO NT SHI FT : - 0.0072 deg. 2-theta

REDUCED CELL : A=10.7243 B=10.8872 C=13. 3425 BETA=100. 984 VOLUME=1529. 30

H K L DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. OBS 2TH.CAL DI F. 2TH.
0 0 1 10.52676 10.51878 0. 00798 8.393 8.399 -0.006
1 1 0 8.36063 8.36682 -0.00618 10. 573 10. 565 0. 008
0 1 1 7.57317 7.56350 0. 00967 11.676 11.691 -0.015
2 0 0 6.54122 6.54553 -0.00431 13. 526 13.517 0.009
1 1 1 6.18455 6.19248 -0.00793 14. 310 14. 291 0.018
2 0o -1 6.10939 6.10420 0. 00518 14. 487 14.499 -0.012
2 1 0 5.60240 5.60938 -0.00698 15. 806 15.786 0. 020
0 2 0 5.44631 5.44121 0. 00510 16. 262 16.277 -0.015
2 1 -1 5.32311 5.32413 -0.00102 16. 641 16. 638 0. 003
0 0 2 5.26283 5.26167 0. 00116 16. 833 16.837 -0.004
1 2 0 5.02921 5.02472 0. 00449 17. 621 17.637 -0.016
0 2 1 4.83651 4.83356 0. 00294 18. 329 18.340 -0.011
0 1 2 4.73035 4.73724 -0.00690 18. 744 18.716 0.028
1 1 -2 4.72128 0. 00907 18.780 -0.036
1 2 -1 4.66281 4.66920 -0.00639 19.018 18. 992 0.026
2 1 1 4.65142 4.64555 0. 00587 19. 065 19.089 -0.024
1 2 1 4.41114 4.41091 0. 00023 20.114 20.115 -0.001
2 1 -2 4.19872 4.19495 0. 00376 21. 143 21.162 -0.019
2 2 -1 4.05911 4.06233 -0.00322 21.879 21.861 0.018
3 1 0 4.05099 0.00812 21.923 -0.044
3 1 1 3.57546 3.57474 0. 00072 24.883 24.888 -0.005
0 0 3 3.50941 3.50829 0.00112 25. 359 25.367 -0.008
1 2 2 3.50850 0. 00091 25.365 -0.007
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* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20
.- LINES | NDEXED = 20
.- LINES CALCULATED = 47

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES
<@ =0. 5835E-04
<DELTA( 2- THETA) > =0. 1329E-01
MAX. ERROR ACCEPTED (DEG. 2- THETA) =0.4500E-01
* FIGURES OF MERIT
1.- M 20) = 14.8
2.- F( 20) = 32.0(0.0133,  47)

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM
DI RECT PARAMETERS : A=15. 4493 B=10. 8823 C=10. 7584 BETA=122. 102 VOLUVE=1532. 18
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0119 0. 0059 0. 0055 0. 052
REFI NED ZERC PO NT SHI FT : - 0.0089 deg. 2-theta

REDUCED CELL : A=10.7584 B=10.8823 C=13. 3329 BETA=101.018 VOLUME=1532. 18

H K L DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. OBS 2TH.CAL DI F. 2TH.
1 0 -1 10.52676 10.54890 -0.02214 8.393 8.375 0.018
1 1 0 8.36063 8.36044 0. 00020 10. 573 10. 573 0. 000
1 1 -1 7.57317 7.57271 0. 00047 11. 676 11.676 -0.001
2 0 0 6.54122 6.53930 0. 00192 13. 526 13.530 -0.004
2 1 -1 6.18455 6.19599 -0.01143 14.310 14. 283 0.027
1 0 1 6.10939 6.10586 0. 00353 14. 487 14.495 -0.008
2 1 0 5.60240 5.60470 -0.00230 15. 806 15.799 0. 007
0 2 0 5.44631 5.43819 0.00812 16. 262 16.286 -0.024
1 1 1 5.32311 5.32458 -0.00147 16. 641 16. 636 0. 005
1 0 -2 5.26283 5.25483 0. 00800 16. 833 16.859 -0.026
1 2 0 5.02921 5.02169 0. 00752 17.621 17.647 -0.027
1 2 -1 4.83651 4.83451 0. 00200 18. 329 18.336 -0.008
1 1 -2 4.73035 4.73180 -0.00145 18.744 18.738 0. 006
0 2 1 4.66281 4.66965 -0.00684 19.018 18. 990 0.028
3 1 -1 4.65142 4.64537 0. 00605 19. 065 19.090 -0.025
2 2 -1 4.41114 4.41108 0. 00006 20.114 20.114 0. 000
0 1 2 4.19872 4.20137 -0.00266 21.143 21.129 0.014
1 2 1 4.05911 4.06169 -0.00258 21.879 21. 865 0.014
2 0 -3 3.57546 3.57364 0.00182 24.883 24.896 -0.013
4 1 -1 3.57344 0. 00201 24.897 -0.014
3 2 -2 3.50941 3.51206 -0.00265 25. 359 25. 339 0.019
* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20

.- LINES | NDEXED = 20

.- LINES CALCULATED = 47

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES
<@ =0.6135E-04
<DELTA( 2- THETA) > =0. 1362E-01
MAX. ERROR ACCEPTED (DEG. 2- THETA) =0.4500E-01
* FIGURES OF MERIT
1.- M 20)
2.- F( 20)

14.1
31.2(0.0136,  47)

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

1090 151 34 7 14 28 125
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :

6584 1538 205 48 136 438 1980

END OF SEARCH FOR MONOCLI NI C SOLUTI ONS
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--- TOTAL CALCULATI ON TI ME : 29.520 SEC

DI CvOL04 : USEFUL REFERENCES

BOULTIF, A & LOUER, D. (2004). J. APPL. CRYST. 37, 724-731.
* LOUER, D. & LOUER, M (1972). J. APPL. CRYST. 5, 271-275.
* BOULTIF, A & LOUER, D. (1991). J. APPL. CRYST. 24, 987-993.
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Entrada de datos Dicvol 04 para w 14 Acetonitrilo.

nitrilo ***

roooyw
o
oo
o

| BETA MAXIMUM = 125.00 Deg. | |

I NPUT DATA
k ok ok ok kok ok ok ok %
EXPERI MENTAL EXPERI MENTAL
2-THETA ERROR

8.361 0. 030

10. 561 0. 030

11. 680 0. 030

12. 650 0. 030

13.539 0. 030

14. 293 0. 030

14. 470 0. 030

15. 792 0. 030

16. 263 0. 030

16. 824 0. 030

17. 224 0.030

17. 632 0. 030

18. 338 0. 030

18. 753 0. 030

19. 101 0.030

20. 120 0. 030

21. 043 0. 030

21. 140 0. 030

21.997 0. 030

23.639 0. 030

LR R R RS RS ESESEEEEEEEREEREREEEEEEEEEEEEESESESESEES]
------- PARANETER LIM TS -------- ceee-soc VOLUME LIMTS ----e-n--
| | | |
| A MAXIMUM = 25.00 A | | |
| B MAXIMIM = 2500 A | | VOLUME MNIMIM = 0.00 A**3
| CMAXIMIM = 2500 A | | |
| BETA MNIMUM =  90.00 Deg. | |  VOLUME MAXI MUM = 2500.00 A**3

) |

WAVELENGTH = 1. 540598 A
LOVER FI GURE OF MERI T REQUI RED FOR PRI NTED SOLUTION(S) : M 20) = 10.0
MAXI MUM NUMBER OF ACCEPTED UNI NDEXED LI NES AMONG THE FIRST 20 INPUT LINES: (-) 1

hkkkkkkkkkhkkhkkkkkkkkkkkkk kA kkkkhkkhkkkkkkkkkkkkkkkhkhkkhkk Kk k Kk k Kk %

* %k * %

** ATTENTION : VOS DONNEES SONT-ELLES | RREPROCHABLES ? **
**  WARNI NG : ARE YOUR DATA | RREPROACHABLE ? *x

* % *
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THE SEARCH OF A ZERO-PO NT SHI FT

I'S UNSUCCESSFUL.

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTI ON( S)

EE e R R T X

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTION(S) WTHI N THE LIM TS ON LI NEAR PARAMETERS

R R

CMAX= 21.709

(SLI GHT TOLERANCE ACCEPTED): AMAX= 21.709 BMAX= 21.709
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOAER BOUND = 0.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
0 0 0 0 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOWER BOUND = 400.00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
25 0 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
133 2 0 0 0 0
NO SOLUTI ON
VOLUME DOMAI N BEI NG SCANNED :
LOAER BOUND = 800. 00 A**3 HI GHER BOUND =
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
296 5 0 0 0 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100.000 Deg. BETA MAX=105.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.
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ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125. 000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
2166 179 3 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

VOLUME DOVAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 1200. 00 A**3 HI GHER BOUND = 1600. 00 A**3
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM
DI RECT PARAMETERS : A=13. 3382 B=10.8733 C=10. 7166 BETA=101.171 VOLUVE=1524. 77
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0085 0. 0069 0. 0069 0. 050
REFI NED ZERC PO NT SHI FT : 0.0197 deg. 2-theta

REDUCED CELL : A=10.7166 B=10.8733 C=13. 3382 BETA=101. 171 VOLUME=1524.77

H K L DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. OBS 2TH.CAL DI F. 2TH.
0 0 1 10.56669 10.53822 0.02848 8.361 8.384 -0.023
1 1 0 8.36993 8.37849 -0.00856 10. 561 10. 550 0.011
0 1 1 7.57044 7.57089 -0.00044 11. 680 11. 679 0.001
1 1 -1 6.99204 6.99023 0.00181 12. 650 12.653 -0.003
2 0 0 6.53486 6.55224 -0.01738 13.539 13. 503 0.036
1 1 1 6.19178 6.19102 0. 00076 14. 293 14.295 -0.002
2 0 -1 6.11643 6.11967 -0.00324 14. 470 14. 462 0.008
2 1 0 5.60726 5.61304 -0.00578 15.792 15.776 0.016
0 2 0 5.44591 5.44318 0. 00273 16. 263 16.271 -0.008
0 0 2 5.26555 5.26288 0. 00267 16. 824 16.833 -0.009
2 0 1 5.14416 5.13298 0.01118 17. 224 17.262 -0.038
1 2 0 5.02603 5.02613 -0.00010 17. 632 17. 632 0. 000
0 2 1 4.83410 4.83433 -0.00023 18. 338 18. 337 0.001
0 1 2 4.72804 4.73764 -0.00959 18. 753 18.715 0.038
1 1 -2 4.72667 0. 00137 18.759 -0.006
2 1 1 4.64268 4.64220 0. 00048 19.101 19.103 -0.002
1 2 1 4.40979 4.40924 0. 00055 20. 120 20.123 -0.003
1 1 2 4.21840 4.22520 -0.00680 21.043 21.009 0.034
2 1 -2 4.19926 4.20197 -0.00271 21. 140 21.126 0.014
3 1 -1 4.03756 4.03212 0. 00544 21.997 22.027 -0.030
2 0 2 3.76069 3.76094 -0.00025 23.639 23.637 0. 002
* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20

.- LINES | NDEXED = 20

.- LINES CALCULATED = 38

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES
<@ =0.5163E-04
<DELTA( 2- THETA) > =0. 1224E-01
MAX. ERROR ACCEPTED (DEG. 2- THETA) =0.4500E-01
* FIGURES OF MERIT
1.- M 20)
2.- F( 20)

18.0
43.0(0.0122,  38)

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
814 67 17 15 24 22 16
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM
DI RECT PARAMETERS : A=13.2887 B=10.8611 C=10. 7087 BETA=101. 153 VOLUVE=1516. 40
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0070 0. 0055 0. 0054 0. 044
REFI NED ZERG PO NT SHI FT : 0.0421 deg. 2-theta
REDUCED CELL : A=10.7087 B=10.8611 C=13. 2887 BETA=101. 153 VOLUME=1516. 40

H K L DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. OBS 2TH. CAL DI F. 2TH.
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0 0 1 10.56669 10.55922 0.00748 8.361 8.367 -0.006
1 1 0 8.36993 8.37811 -0.00818 10. 561 10.551 0.010
0 1 1 7.57044 7.57860 -0.00816 11. 680 11. 667 0.013
1 1 -1 6.99204 6.99126 0. 00077 12. 650 12.651 -0.001
2 0 0 6.53486 6.53908 -0.00422 13.539 13.530 0. 009
1 1 1 6.19178 6.19098 0. 00079 14. 293 14.295 -0.002
2 0 -1 6.11643 6.10992 0. 00651 14. 470 14.486 -0.016
2 1 0 5.60726 5.60419 0. 00306 15.792 15.801 -0.009
0 2 0 5.44591 5. 44452 0. 00139 16. 263 16.267 -0.004
0 0 2 5.26555 5.26627 -0.00072 16. 824 16. 822 0. 002
2 0 1)  5.14416  Frxxxxkkkkxxxarsk 17. 224 0. 061
1 2 0 5.02603 5.02495 0. 00109 17. 632 17.636 -0.004
0 2 1 4.83410 4.83521 -0.00112 18. 338 18. 334 0. 004
1 1 -2 4.72804 4.72725 0. 00080 18.753 18.756 -0.003
2 1 1 4.64268 4.63672 0. 00596 19.101 19.126 -0.025
1 2 1 4.40979 4.40816 0. 00163 20. 120 20.127 -0.007
1 1 2 4.21840 4.22490 -0.00650 21. 043 21.010 0.033
2 1 -2 4.19926 4.19868 0. 00059 21. 140 21.143 -0.003
3 1 0 4.03756 4.04254 -0.00498 21.997 21.970 0.027
2 0 2 3.76069 3.75778 0. 00290 23.639 23.658 -0.019
* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20

.- LINES | NDEXED = 19

.- LINES CALCULATED = 37

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES
<@ =0.4719E-04
<DELTA( 2- THETA) > =0. 1036E-01
MAX. ERROR ACCEPTED (DEG 2- THETA) =0.4500E-01
* FIGURES OF MERIT
1.- M 19)
2.- F( 19)

20.3
49.6(0.0104,  37)

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
5052 899 57 21 38 63 37

END OF SEARCH FOR MONOCLI NI C SOLUTI ONS

--- TOTAL CALCULATI ON TI ME : 5.920 SEC

DI CVOL04 : USEFUL REFERENCES

* BOULTIF, A & LOUER, D. (2004). J. APPL. CRYST. 37, 724-731l.
* LOUER, D. & LOUER, M (1972). J. APPL. CRYST. 5, 271-275.
* BOULTIF, A & LOUER, D. (1991). J. APPL. CRYST. 24, 987-993.
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Entrada de datos Dicvol 04 para w 14 Met anol

*Fx w14 e
202000 0
0. 0. 0. 0. 0. 0. O
0. 0. 0. O

0. 0. -11

10. 822

13. 026

13. 442

14. 926

15. 894

16. 218

16. 565

17. 695

18. 360

19. 089

19. 449

20. 381

21. 200

21. 469

22.146

22.823

23.035

24.071

25. 268

25. 432

1

Sal i da de datos Dicvol 04 para w 14 Met anol

**% w-14 metanol ***

I NPUT DATA
k ok ok ok kok ok ok ok %
EXPERI MENTAL EXPERI MENTAL
2-THETA ERROR
10. 822 0. 030
13.026 0. 030
13. 442 0. 030
14. 926 0. 030
15. 894 0. 030
16. 218 0. 030
16. 565 0. 030
17. 695 0.030
18. 360 0. 030
19. 089 0. 030
19. 449 0. 030
20.381 0.030
21. 200 0. 030
21. 469 0. 030
22. 146 0. 030
22.823 0.030
23.035 0. 030
24.071 0. 030
25. 268 0. 030
25.432 0. 030
LR R R RS RS ESESEEEEEEEREEREREEEEEEEEEEEEESESESESEES]
------- PARANETER LIM TS -------- ceeeso VOLUME LIMTS ---v-----
| | | |
| A MAXIMUM = 25.00 A | | |
| B MAXIMIM = 2500 A | | VOLUME MNIMIM = 0.00 A**3
| CMAXIMIM = 2500 A | | |
| BETA MNIMUM =  90.00 Deg. | |  VOLUME MAXI MUM = 2500.00 A**3
| BETA MAXIMUM = 125.00 Deg. | | |
| |

WAVELENGTH = 1. 540598 A
LOVER FI GURE OF MERI T REQUI RED FOR PRI NTED SOLUTION(S) : M 20) = 10.0
MAXI MUM NUMBER OF ACCEPTED UNI NDEXED LI NES AMONG THE FI RST 20 | NPUT LINES: (-)

LR SRS E R SRR R RS ERE SR EREEEEE RS EEEEEEEEREREEEERERERERERESEES]
** ATTENTION : VOS DONNEES SONT-ELLES | RREPROCHABLES ? **
**  WARNI NG : ARE YOUR DATA | RREPROACHABLE ? *x

* % *
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hkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkkk k k& %

THE SEARCH OF A ZERO-PO NT SHI FT IS UNSUCCESSFUL.

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTI ON( S)

EE e R R T X

SEARCH OF MONOCLI NI C SOLUTION(S) WTHI N THE LIM TS ON LI NEAR PARAMETERS

P R E R TR

CMAX= 16. 883

(SLI GHT TOLERANCE ACCEPTED) :

VOLUME DOVAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :

| TERATI ON

0
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :

RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE

2

DOVAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

VOLUME

LOVER BOUND
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :
RANGE SCANNED :

| TERATI

198
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :

| TERATION
1626

ON

RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE

DOMAI N BEI NG SCANNED :

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

ANGLE
ANGLE
ANGLE
ANGLE

LOVER BOUND
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE
RANGE

SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
| TERATI ON
1710
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :
SCANNED :

RANGE
RANGE
RANGE
RANGE

AMAX= 16.883 BMAX= 16.883
= 0.00 A**3 HI GHER BOUND =
BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

0 0 0 0 0
BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

0 0 0 0 0

NO SOLUTI ON

= 400.00 A**3 HI GHER BOUND =
BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

3 0 0 0 0
BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :

49 0 0 0 0

NO SOLUTI ON

= 800.00 A**3 HI GHER BOUND =
BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115.
BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120.
BETA M N=120. 000 Deg. BETA MAX=125.
NUMBER AT EACH DI CHOTOMY LEVEL :
257 2 0 0 0
BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.
BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.
BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105.
BETA M N=105. 000 Deg. BETA MAX=110.
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ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110. 000 Deg. BETA MAX=115. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125. 000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
8314 3112 56 0 0 0 0
NO SOLUTI ON

VOLUME DOVAI N BEI NG SCANNED :

LOVER BOUND = 1200. 00 A**3 HI GHER BOUND = 1600. 00 A**3

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90.000 Deg. BETA MAX= 95.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95. 000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115.000 Deg. BETA MAX=120. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.

| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :

3802 1867 66 4 11 9 0
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 90. 000 Deg. BETA MAX= 95. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N= 95.000 Deg. BETA MAX=100.000 Deg.

MONOCLI NI C SYSTEM
DI RECT PARAMETERS : A=16.4781 B= 6.3539 C=13.6912 BETA= 97. 200 VOLUME=1422. 16
STANDARD DEVI ATIONS : 0.0122 0. 0048 0. 0094 0. 056
REFI NED ZERG PO NT SHI FT : 0.0034 deg. 2-theta

REDUCED CELL : A=13.6912 B= 6.3539 C=16.4781 BETA= 97.200 VOLUME=1422.16

H K L DOBS DCAL DOBS-DCAL 2TH. OBS 2TH. CAL DI F. 2TH.
2 0 0 8.16865 8.17666 -0.00801 10. 822 10.811 0.011
0 0 2 6.79104 6.79340 -0.00236 13. 026 13.021 0. 005
1 0o -2 6.58180 6.57211 0. 00969 13.442 13.462 -0.020
1 1 0 5.93058 5.92364 0. 00694 14. 926 14.944 -0.018
2 0 -2 5.57150 5.57994 -0.00844 15. 894 15. 870 0.024
3 0 0 5.46092 5.45053 0. 01039 16. 218 16.249 -0.031
1 1 1 5.34729 5.34173 0. 00556 16. 565 16.582 -0.017
2 1 0 5.00828 5.01752 -0.00924 17. 695 17. 662 0.033
2 1 -1 4.82835 4.82900 -0.00065 18. 360 18. 358 0.002
0 1 2 4.64557 4.64073 0. 00484 19. 089 19.109 -0.020
1 1 -2 4.56039 4.56831 -0.00792 19. 449 19.415 0.034
(1 1 2)  4.35390 rrFEEaxkkkxxxHAk 20. 381 -0.063
2 0 -3 4.18751 4.19019 -0.00267 21. 200 21.186 0.014
2 1 -2 4.19285 -0.00533 21.173 0. 027
3 1 0 4.13565 4.13710 -0.00145 21. 469 21. 461 0.008
3 0 2 4.01073 4.01260 -0.00187 22. 146 22.136 0.010
2 1 2 3.89327 3.89510 -0.00184 22.823 22.812 0.011
3 1 1 3.85791 3. 85669 0. 00122 23.035 23.042 -0.007
0 1 3 3.69417 3.68784 0. 00633 24.071 24.113 -0.042
3 1 -2 3.69280 0. 00137 24.080 -0.009
1 1 3 3.52181 3.52114 0. 00067 25. 268 25.273 -0.005
2 1 -3 3.49947 3.49810 0.00138 25. 432 25.442 -0.010

* NUMBER OF LI NES

.- LINES | NPUT = 20
.- LINES | NDEXED = 19
.- LINES CALCULATED = 48

* MEAN ABSOLUTE DI SCREPANCI ES
<@ =0. 6974E-04
<DELTA( 2- THETA) > =0. 1521E-01
MAX. ERROR ACCEPTED (DEG. 2- THETA) =0.4500E-01
* FIGURES OF MERIT
1.- M 19) = 12.2
2.- F( 19) = 26.0(0.0152,  48)

ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=100. 000 Deg. BETA MAX=105. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=105.000 Deg. BETA MAX=110.000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=110.000 Deg. BETA MAX=115. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=115. 000 Deg. BETA MAX=120. 000 Deg.
ANGLE RANGE SCANNED : BETA M N=120.000 Deg. BETA MAX=125.000 Deg.
| TERATI ON NUMBER AT EACH DI CHOTOWY LEVEL :
10073 10193 745 22 6 7 1

END OF SEARCH FOR MONOCLI NI C SOLUTI ONS
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--- TOTAL CALCULATI ON TI ME : 6. 050 SEC

DI CVOL04 : USEFUL REFERENCES

* BOULTIF, A & LOUER, D. (2004). J. APPL. CRYST. 37, 724-731.
* LOUER, D. & LOUER, M (1972). J. APPL. CRYST. 5, 271-275.
* BOULTIF, A & LOUER, D. (1991). J. APPL. CRYST. 24, 987-993.
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Entrada de datos Treor90 para w14 Etanol.

w 14 Et anol
8.414
10. 580
11.698
12. 680
13.539
14.320
15. 800
16. 291
16. 859
17. 661
18. 360
18.781
19. 142
20. 142
21.040
21.180
21.980
23. 680
25. 060
25. 419

CHOI CE=3,

MONGC=130,
END*
0.00

Salida de datos Treor90 para w14 Etanol.

VERSI ON JANUARY 1990

w 14 Et anol

8. 414000

10. 580000

11. 698000

12. 680000

13.539000

14.320000

15. 800000

16. 291000

16. 858999

17. 660999

18. 360001

18. 781000

19. 142000

20. 142000

21. 040001

21.180000

21.980000

23. 680000

25. 059999

25. 419001
STOP LIMTS
FI GURE OF MERI T REQUI RED= 10
MAX NUMBER OF UNI NDEXED LI NES IN FI GURE OF MERI T TEST= 1
THE 7 FI RST LI NES ADJUSTED BY THEI R HI GHER ORDERS
CUBI C, TETRAGONAL, HEXAGONAL AND ORTHOROMBI C SYMVETRY
MAX CELL EDGE= 25.0 MAX CELL VOLUME= 2000.0
D1= . 000200 SSQTL= . 050000 D2= . 000400 WAVE= 1.540598
NUMBER OF TEST LI NES= 19 | Q REQUI RED= 16
* % CUBI C TEST Kk kkkhkkkkkkkkkkkkkkkxk '\/AX VO_U’\E: 2000
SELECTED BASE LINES (1) (2)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 6
** TETRAGONAL TEST ******xxxkxxxs%x MAX. VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
** HEXAGONAL TEST *****x*xxxdkxxsrxx MAX. VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L=
** ORTHORHOMBI C TEST ****xx*&xxxxsx \MAX VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LI NES (1,2, 3) (1 2, 4) (1,2,5) (1,3,4) (2,3,4) (1,2,6)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 MAX H+K+L= 3
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BASE LINE TWO (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX HtK+L= 4
BASE LI NE THREE. (HKL) -MAX= 2 2 2 MAX H+K+l= 4
** MONOCLI NI C TEST *****%kxxxxxxx*x MAX VOLUME= 2000

MAX BETA ALLOWED= 130 DEG.

(020) - SEARCH

SELECTED BASE LINES (1,2,3,4) (1,2,3,5) (1,2,4,5)

BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 2
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 3
BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 3
BASE LI NE FOUR. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 4
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 15
TOTAL NUMBER OF LINES = 20

A = 13.310831 . 003076 A ALFA = 90. 000000 . 000000 DEG
B = 10. 874227 . 002315 A BETA =101.113960 . 018754 DEG
C = 10. 705270 . 002943 A GAMVA = 90. 000000 . 000000 DEG
UNI T CELL VOLUME = 1520. 47 A**3
SST-OBS SST-CALC  DELTA  2TH-OBS 2TH-CALC D-0BS FREE PARAM
. 005378 . 005377 . 000001 8. 411 8.411 10.5037
. 008500 .008496 . 000004 10.580 10.577 8.3549
.010385 .010395 -.000010 11.698 11.704 7.5588
. 010523 11.776

H K L
0 o0 1
1 1 o0
o 1 1
1 0 1
-1 1 1 .012194 .012206 -.000012 12.680 12.686 6.9756
2 0 0 .013895 .013913 -.000018 13.539 13.548 6.5349
1 1 1 .015535 .015541 -.000005 14.320 14.323 6.1802
2 1 0 .018891 .018931 -.000040 15.800 15.817 5.6044
0 2 0 .020075 .020072 .000004 16.291 16.289 5.4366
0 0 2 .021489 .021509 -.000020 16.859 16.867 5.2547
-1 0 2 . 021653 16. 924
1 2 0 .023566 .023550 .000016 17.661 17.655 5.0178
0 2 1 .025452 .025449 .000003 18.360 18.359 4.8284
0o 1 2 . 026527 18. 747
-1 1 2 .026622 .026671 -.000049 18.781 18.798 4.7211
2 1 1 .027646 .027643 .000003 19.142 19.141 4.6328
1 2 1 .030579 .030594 -.000015 20.142 20.147 4.4050
1 1 2 .033335 .033340 -.000005 21.040 21.042 4.2190
-2 1 2 .033775 .033771 .000004 21.180 21.179 4.1914
3 1 0 .036343 .036322 .000021 21.980 21.974 4.0406
2 0 2 .042099 .042091 .000007 23.680 23.678 3.7543
-1 0 3 . 046872 25. 007
2 1 2 .047068 .047109 -.000041 25.060 25.071 3.5506
1 2 2 . 048394 25.416
0 0 3 .048404 .048396 .000007 25.419 25.417 3.5012
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 25
M 20)= 36 AV.EPS.= .0000143
F 20 = 79.( .005406, 47)
M 20)= 36 AV.EPS.= .0000143

F 20 = 79.( .005406,  47)
0 LINES ARE UNI NDEXED
M- TEST= 36 UNI NDEXED | N THE TEST= 0

THI'S MAY BE THE SOLUTION !!'!
THE REFI NEMENT OF THE CELL W LL NOW BE REPEATED
THREE CYCLES MORE. --- GOOD LUCK !

CYCLE RESULTS

. 003478 . 005018 . 005377 . 001667 . 000000 . 000000
. 003478 . 005018 . 005377 . 001667 . 000000 . 000000
. 003478 . 005018 . 005377 . 001667 . 000000 . 000000
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 15

TOTAL NUMBER OF LINES = 20

A = 13.310831 . 003076 A ALFA
B = 10. 874227 .002315 A BETA
C = 10. 705270 . 002943 A GAMVA
UNI T CELL VOLUME = 1520. 47 A**3

90. 000000 . 000000 DEG
101. 113960 . 018754 DEG
90. 000000 . 000000 DEG

H K L SST-OBS SST-CALC DELTA  2TH-OBS 2TH-CALC D-0OBS FREE PARAM
0 0 1 .005378 .005377 . 000001 8. 411 8.411 10.5037
1 1 0 .008500 .008496 . 000004 10.580 10.577 8.3549
0 1 1 .010385 .010395 -.000010 11.698 11.704 7.5588
1 0 1 . 010523 11.776
-1 1 1 .012194 .012206 -.000012 12.680 12.686 6.9756
2 0 0 .013895 .013913 -.000018 13.539 13.548 6.5349
1 1 1 .015535 .015541 -.000005 14.320 14.323 6.1802
2 1 0 .018891 .018931 -.000040 15.800 15.817 5.6044
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0 2 0 .020075 .020072 .000004 16.291 16.289
0 0 2 .021489 .021509 -.000020 16.859 16.867
-1 0 2 . 021653 16. 924
1 2 0 .023566 .023550 .000016 17.661 17.655
0 2 1 .025452 .025449 .000003 18.360 18.359
0 1 2 . 026527 18. 747
-1 1 2 .026622 .026671 -.000049 18.781 18.798
2 1 1 .027646 .027643 .000003 19.142 19.141
1 2 1 .030579 .030594 -.000015 20.142 20.147
1 1 2 .033335 .033340 -.000005 21.040 21.042
-2 1 2 .033775 .033771 .000004 21.180 21.179
3 1 0 .036343 .036322 .000021 21.980 21.974
2 0 2 .042099 .042091 .000007 23.680 23.678
-1 0 3 . 046872 25.007
2 1 2 .047068 .047109 -.000041 25.060 25.071
1 2 2 . 048394 25.416
0 0 3 .048404 .048396 .000007 25.419 25.417
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 25
M 20)= 36 AV.EPS.= .0000143
F 20 = 79.( .005406, 47)
M 20)= 36 AV.EPS.= .0000143

F 20 = 79.( .005406, 47)
M CF. J.APPL.CRYST. 1(1968)108
F CF. J.APPL.CRYST. 12(1979)60
0 LINES ARE UNI NDEXED
M TEST= 36 UNI NDEXED | N THE TEST= 0

ANY COMVON FACTOR | N THE QUADRATI C FORMS ? ?
CHECK CONVERGENCE | N THE REFI NEMENT

(EV. USE PROGRAM PI RUM OR PURUM

END OF | NDEXI NG CALCULATI ONS

The following unit cell reduction is ONLY valid if,
and ONLY I F the unit cell found is PRIMTIVE.

If the unit cell found is not primtive, you have to
convert the cell to a prinmtive one and run a cell
reducti on program separately.

*** | NPUT CELL ***

A= 13.31083 B= 10.87423 C= 10. 70527
ALFA= 90. 000 BETA=101.114 GAMVA= 90. 000
TOLERANCE= . 0500

VOLUME OF | NPUT CELL= 1520. 47 A3

*** REDUCED CELL ***
A= 10. 70527 B= 10.87423 C= 13.31083
ALFA= 90. 0000 BETA=101.1140 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE REDUCED CELL= 1520. 47 A3
REDUCED FORM NUMBER = 33 I NT. TAB. 1, SECT. 5.1

*** CONVENTI ONAL CELL (METRI C SYMVETRY) ***
MONOCLI NI C P

A= 13.31083 B= 10.87423 C= 10. 70527

ALFA= 90. 0000 BETA=101.1140 GAMWA= 90. 0000

VOLUME OF THE CONVENTI ONAL CELL= 1520. 47 A3

I'F YOU WANT TO LOOK FOR A BETTER SOLUTI ON YOU

MAY TRY TO | NCREASE THE PARAMETER MERI T ABOVE 36
....OR PERHAPS THI S WAS THE BEST SOLUTION...

NUMBER OF CELLS WTH 16 OR MORE | NDEXABLE LI NES
I'N MONCCLI NI C (020) - TESTS 0 SOLUTI ONS

I'N MONOCLI NI C DOM NANT ZONE TESTS 0 SOLUTI ONS
I'N MONOCLI NI C GENERAL TESTS 8 SOLUTI ONS

I'N TRI CLI NI C TESTS 0 SOLUTI ONS
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. 4366
. 2547

. 0178
. 8284

7211

. 6328

4050
2190
1914
0406
7543

. 5506

. 5012



Entrada de datos Treor90 para w14 Dineti sul f 6xi do.

w 14 Dinetil sul f oxi do
8. 320
10. 500
11.603
13. 453
14,237
14. 414
15.733
16. 189
16. 568
16. 760
17.548
18. 256
18. 671
18. 945
18.992
20.041
21.070
21. 806
24.810
25. 286

CHOI CE=3,

MONGC=130,
END*
0.00

Salida de datos Treor90 para w14 Di nmeti sul f 6xi do.

VERSI ON JANUARY 1990
w 14 Dinetil sul foxi do

8. 320000

10. 500000

11. 603000

13. 453000

14.237000

14. 414000

15. 733000

16. 188999

16. 568001

16. 760000

17.548000

18. 256001

18. 671000

18. 945000

18. 992001

20. 041000

21. 070000

21. 806000

24.809999

25.285999
STOP LIMTS
FI GURE OF MERI T REQUI RED= 10
MAX NUMBER OF UNI NDEXED LI NES IN FI GURE OF MERI T TEST= 1
THE 7 FI RST LI NES ADJUSTED BY THEI R HI GHER ORDERS
CUBI C, TETRAGONAL, HEXAGONAL AND ORTHOROMBI C SYMVETRY
MAX CELL EDGE= 25.0 MAX CELL VOLUME= 2000.0
D1= . 000200 SSQTL= . 050000 D2= . 000400 WAVE= 1.540598
NUMBER OF TEST LI NES= 19 | Q REQUI RED= 16
* % CUBI C TEST Kk kkkhkkkkkkkkkkkkkkkxk '\/AX VO_U’\E: 2000
SELECTED BASE LINES (1) (2)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 6
** TETRAGONAL TEST ******xxxkxxxs%x MAX. VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
** HEXAGONAL TEST *****x*xxxdkxxsrxx MAX. VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2 3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L=
** ORTHORHOMBI C TEST ****x**xxxxxxx NAX. VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LI NES (1,2, 3) (1 2, 4) (1,2,5) (1,3,4) (2,3,4) (1,2,6)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 MAX H+K+L= 3
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BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=

** MONOCLI NI C TEST ******kxxxxxxxxx MAX. VOLUME= 2000.

MAX BETA ALLOWED= 130 DEG.
(020)- SEARCH
SELECTED BASE LINES (1,2,3,4) (1,2,3,5) (1,2,4,5)

w N

357 10.
475 8.
605 7.

377
416
281
475
740
185

758
473
566
242

948
024
040
026
038
786

252
315

w

Vanne oo

ARBso

wa s

5580
4261
6205

. 5764

2160
1401
6282
4706

. 3463

2855

0499
8556
7486
6806
6691

4270
2131
0725

. 5858

. 5193

BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE FOUR. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX HHK+L=
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LINES = 13
TOTAL NUMBER OF LINES = 20
A = 17.058407 .017870 A ALFA = 90.000000 .000000 DEG
B = 7.188336 .012151 A BETA = 98.353378 .077655 DEG
C = 15.401594 .016143 A GAMVA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME =  1868.53 A**3
H K L SST-OBS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D- OBS
1 0 1 .005323 .005309 .000014 8.368 8
2 0 0 .008357 .008332 .000025 10.490 10
0 0 2 .010218 .010221 -.000004 11.603 11
1 1 0 . 013566 13
1 0 2 .013719 .013645 .000074 13.453 13
-1 1 1 .015357 .015451 -.000095 14.237 14
-2 0 2 .015739 .015872 -.000134 14.414 14
3 0 0 .018732 .018748 -.000016 15.733 15
2 1 0 .019826 .019815 .000011 16.189 16
. 020759 16. 568
2 0 2 .021239 .021235 .000004 16.760 16
-1 0 3 . 023070 17
3 0 1 .023268 .023314 -.000046 17.548 17
1 1 2 .025167 .025128 .000038 18.256 18
. 026314 18. 671
1 0 3 .027085 .027092 -.000008 18.945 18
-2 0 3 .027218 .027308 -.000090 18.992 19.
2 1 2 . 027355 19
3 1 0 .030276 .030231 .000045 20.041 20
4 0 0 .033429 .033329 .000100 21.070 21
-3 0 3 .035777 .035713 .000064 21.806 21
. 046148 24. 810
3 0 3 . 047779 25
1 2 0 .047907 .048016 -.000109 25.286 25
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 21
M 20)= 8 AV.EPS.= .0000516
F 20 = 17.( .020351, 59)
M 20)= 8 AV.EPS.= .0000516

F 20 = 17.( .020351, 59)
3 LINES ARE UNI NDEXED
M TEST= 8 UNI NDEXED IN THE TEST= 3

NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 13
TOTAL NUMBER OF LINES = 20
A = 13. 389840 .010985 A ALFA

90. 000000 . 000000 DEG

B = 10.928276 . 006781 A BETA =101. 028656 . 080324 DEG

C = 10. 766985 . 012549 A GAMVA
UNI T CELL VOLUME = 1546. 41 A**3

L

1 .005323 .005313 . 000010 8. 368 8.
0 .008357 .008404 -.000046 10.490 10.
1 .010218 .010281 ~-.000064 11.603 11.
1 . 010383 11.
0 .013719 .013741 -.000022 13.453 13.
1 .015357 .015351 . 000006 14.237 14.
1 .015739 .015785 -.000046 14.414 14.
0 .018732 .018709 . 000023 15.733 15.
0 .019826 .019874 -.000047 16.189 16.
1 .020759 .020753 . 000006 16.568 16.
2
2
0
1
2
2
1
1
1
2

,
NP NRPRPOORRFRONONNRNROROT

.021239 .021251 -.000012 16.760 16.

. 021417 16.
. 023268 .023309 -.000041 17.548 17.
. 025167 .025186 -.000019 18.256 18.

. 026220 18.
. 026314 .026386 -.000072 18.671 18.
. 027085 .026987 . 000098 18.945 18.
. 027218 .027291 -.000073 18.992 19.
. 030276 .030256 . 000020 20.041 20.
. 033429 .033423 . 000006 21.070 21.

PNRPNEPPRPNMNNOOFRP NP ORPOORL,EFRLPORX

697
464
234
435
723
208
566
765
831
564
263
637
697
911
018
034
068
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90. 000000 . 000000 DEG

SST-OBS SST-CALC DELTA  2TH-OBS 2TH-CALC D-0BS
360 10.
520 8.
639 7.

5580
4261
6205

5764
2160
1401
6282
4706
3463
2855

0499
8556

7486
6806
6691

L4270

2131

FREE PARAM

FREE PARAM



2 2 0 . 033615 21.129
-2 2 1 . 035658 21.770
3 1 0 .035777 .035886 -.000109 21.806 21.840 4.0725
3 1 1 .046148 .046102 .000046 24.810 24.797 3.5858
-1 0 3 . 046347 24. 864
0 0 3 . 047815 25. 261
1 2 2 .047907 .047829 .000078 25.286 25.265 3.5193
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 27
M 20)= 12 AV.EPS. = .0000422
F 20 = 26.( .016412,  47)
M 20)= 12 AV.EPS.= .0000422
F 20 = 26.( .016412,  47)
0 LINES ARE UNI NDEXED
M- TEST= 12 UNI NDEXED | N THE TEST= 0
THI'S MAY BE THE SOLUTION 1!
THE REFI NEVENT OF THE CELL W LL NOW BE REPEATED
THREE CYCLES MORE. --- GOOD LUCK
CYCLE RESULTS
.003427  .004968 .005328 .001622 .000000 .000000
.003436 .004962 .005313 .001649 .000000 .000000
.003427  .004968 .005328 .001622 .000000 .000000
NUVBER OF SI NGLE | NDEXED LINES = 13
TOTAL NUMBER OF LINES = 20
A = 13.402379 .016919 A  ALFA = 90.000000 .000000 DEG
B = 10.928864 .009538 A  BETA =100. 944000 .117964 DEG
C = 10.748415 .034177 A GAMMA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUNE =  1545.72 A**3
H K L SST-OBS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D- OBS
0 0 1 .005323 .005328 -.000005 8.368 8.372 10.5580
1 1 0 .008357 .008395 -.000037 10.490 10.514 8.4261
0 1 1 .010218 .010296 -.000078 11.603 11.648 7.6205
1 0 1 . 010377 11. 694
2 0 0 .013719 .013707 .000012 13.453 13.447 6.5764
1 1 1 .015357 .015345 .000011 14.237 14.232 6.2160
-2 0 1 .015739 .015791 -.000052 14.414 14.438 6.1401
2 1 0 .018732 .018675 .000057 15.733 15.709 b5.6282
0 2 0 .019826 .019871 -.000045 16.189 16.207 5.4706
-2 1 1 .020759 .020759 .000001 16.568 16.568 5.3463
0 0 2 .021239 .021312 -.000073 16.760 16.789 5.2855
1 2 0 .023268 .023298 -.000031 17.548 17.560 5.0499
0 2 1 .025167 .025200 -.000033 18.256 18.268 4.8556
0 1 2 .026314 .026280 .000034 18.671 18.659 4.7486
101 2 . 026462 18. 724
-1 2 1 .027085 .027004 .000081 18.945 18.916 4.6806
2 1 1 .027218 .027248 -.000030 18.992 19.003 4.6691
1 2 1 .030276 .030249 .000027 20.041 20.032 4.4270
-2 1 2 .033429 .033498 -.000069 21.070 21.092 4.2131
2 2 0 . 033579 21.118
-2 2 1 . 035662 21.771
3 1 0 .035777 .035810 -.000033 21.806 21.816 4.0725
3 1 1 .046148 .046005 .000143 24.810 24.771 3.5858
1 2 2 . 047856 25.272
0 0 3 .047907 .047953 -.000046 25.286 25.298 3.5193
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 25
M 20)= 12 AV.EPS.= .0000449
F 20 = 26.( .017319,  46)
M 20)= 12 AV.EPS.= .0000449
F 20 = 26.( .017319,  46)
M CF. J.APPL.CRYST. 1(1968)108
F CF. J.APPL.CRYST. 12(1979)60
0 LINES ARE UNI NDEXED
M TEST= 12 UNI NDEXED | N THE TEST= 0

ANY COMMON FACTOR | N THE QUADRATI C FORMS ? ?
CHECK CONVERGENCE | N THE REFI NEMENT
(EV. USE PROGRAM PI RUM OR PURUM
END OF | NDEXI NG CALCULATI ONS
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The following unit cell reduction is ONLY valid if,
and ONLY IF the unit cell found is PRIMTIVE.

If the unit cell found is not primtive, you have to
convert the cell to a primtive one and run a cell
reducti on program separately.

**% | NPUT CELL ***

A= 13.40238 B= 10.92886 C= 10.74841
ALFA= 90. 000 BETA=100.944 GAMVA= 90. 000
TOLERANCE= . 0500

VOLUME OF | NPUT CELL= 1545.72 A3

*** REDUCED CELL ***
A= 10.74841 B= 10.92886 C= 13.40238
ALFA= 90. 0000 BETA=100. 9441 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE REDUCED CELL= 1545.72 A3
REDUCED FORM NUMBER = 33 I NT. TAB. 1, SECT. 5.1

*** CONVENTI ONAL CELL (METRI C SYMVETRY) ***
MONOCLI NI C P

A= 13.40238 B= 10.92886 C= 10.74841

ALFA= 90. 0000 BETA=100. 9441 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE CONVENTI ONAL CELL= 1545.72 A3

I'F YOU WANT TO LOOK FOR A BETTER SOLUTI ON YOU
MAY TRY TO | NCREASE THE PARAMETER MERI T ABOVE 12
....OR PERHAPS THI S WAS THE BEST SOLUTION...
NUMBER OF CELLS WTH 16 OR MORE | NDEXABLE LI NES
I'N MONCCLI NI C (020) - TESTS 0 SOLUTI ONS
I'N MONOCLI NI C DOM NANT ZONE TESTS 0 SOLUTI ONS
I'N MONOCLI NI C GENERAL TESTS 14 SOLUTI ONS
I'N TRI CLI NI C TESTS 0 SOLUTI ONS
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Entrada de datos Treor90 para w 14 Acetonitrilo.

w14 Acetonitrilo
8. 361
10. 561
11.680
12. 650
13.539
14.293
14. 470
15.792
16. 263
16. 824
17. 224
17.632
18.338
18.753
19.101
20.120
21. 043
21.140
21.997
23.639

CHOI CE=3,

MONGC=130,
END*
0.00

Salida de datos Treor90 para w 14 Acetonitrilo.

VERSI ON JANUARY 1990
w 14 Acetonitrilo

8. 361000

10. 561000

11. 680000

12. 650000

13.539000

14.293000

14. 470000

15. 792000

16. 263000

16. 823999

17.224001

17. 632000

18. 337999

18. 753000

19.101000

20.120001

21.042999

21.139999

21. 997000

23. 639000
STOP LIM TS
FI GURE OF MERI T REQUI RED= 10
MAX NUMBER OF UNI NDEXED LI NES IN FI GURE OF MERI T TEST= 1
THE 7 FI RST LI NES ADJUSTED BY THEI R Hl GHER ORDERS
CUBI C, TETRAGNAL, HEXAGONAL AND ORTHOROMBI C SYMVETRY
MAX CELL EDGE= 25.0 MAX CELL VOLUME= 2000.0
D1= . 000200 SSQTL= . 050000 D2= . 000400 WAVE= 1.540598
NUMBER OF TEST LI NES= 19 1 Q REQUI RED= 16
* % CUBI C TEST LR EEEE SRR EEEEEEEEEEESS ’\/Ax VO_U’\E: 2000
SELECTED BASE LINES (1) (2)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 6
** TETRAGONAL TEST ******xxxkxxxk«x MAX VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
** HEXAGONAL TEST ****xx*xxxkxxxisx MAX. VOLUME= 2000
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L=
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L=
** ORTHORHOMBI C TEST ***#***xx*xxx%%x MAX VOLUME= 2000
SELECTED BASE LINES (1,2,3) (1,2,4) (1,2,5) (1,3,4) (2,3,4) (1,2,6)

4
4
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BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=

w

** MONOCLI NI C TEST *****kkxkxxxxxxx MAX. VOLUME= 2000

MAX BETA ALLOAED= 130 DEG.
(020) - SEARCH
SELECTED BASE LINES (1,2,3,4) (1, 2 3,5) (1,2,4,5)

BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE FOUR. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 16
TOTAL NUMBER OF LINES = 20
A = 13. 362654 . 008274 A ALFA = 90. 000000 . 000000 DEG

399 10
555 8.
689 7.

757
657
500
302
456
771
272
843
886
263
629
338
722
760
101
122
015
118
202
007

639 3.
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B = 10. 885814 . 006777 A BETA =101. 209091 . 064089 DEG

5311
3699
5704

9920
5349
1918
1164
6073
4459
2656

1442
0260
8341

7280
6427
4098
2184
1993

0376
7607

C = 10.723710 .010343 A GAMMVA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME =  1530.15 A**3
H K L SST-OBS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D- OBS
0 0 1 .005350 .005362 -.000012 8.389 8.
1 1 0 .008470 .008461 .000009 10.561 10.
0 1 1 .010353 .010370 -.000016 11.680 11.
1 0 1 . 010489 11.
-1 1 1 .012137 .012150 -.000013 12.650 12.
2 0 0 .013895 .013814 .000081 13.539 13.
1 1 1 .015477 .015496 -.000019 14.293 14.
-2 0 1 .015861 .015830 .000030 14.470 14.
2 1 0 .018872 .018821 .000051 15.792 15.
0 2 0 .020007 .020029 -.000022 16.263 16.
0 0 2 .021401 .021450 -.000049 16.824 16.
-1 0 2 . 021557 16.
2 0 1 .022423 .022523 -.000100 17.224 17.
1 2 0 .023489 .023482 .000007 17.632 17.
0 2 1 .025391 .025391 .000000 18.338 18.
0 1 2 . 026457 18.
-1 1 2 .026543 .026564 -.000021 18.753 18.
2 1 1 .027528 .027530 -.000001 19.101 19.
1 2 1 .030513 .030518 -.000005 20.120 20.
1 1 2 .033344 .033256 .000088 21.043 21.
2 1 2 .033649 .033579 .000070 21.140 21.
2 2 0 . 033843 21.
3 1 1 .036398 .036432 -.000034 21.997 22.
2 0 2 .041955 .041956 -.000001 23.639 23.
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 24
M 20)= 18 AV.EPS.= .0000315
F 20 = 43.( .012756, 37)
M 20)= 18 AV.EPS. = .0000315

F 20 = 43.( .012756, 37)
0 LINES ARE UNI NDEXED
M- TEST= 18 UNINDEXED IN THE TEST= 0

THI'S MAY BE THE SOLUTION !!'!
THE REFI NEMENT OF THE CELL W LL NOW BE REPEATED
THREE CYCLES MORE. --- GOOD LUCK !

CYCLE RESULTS

. 003451 . 005006 . 005374 . 001667 . 000000

. 003454 . 005007 . 005362 . 001673 . 000000
. 003451 . 005006 . 005374 . 001667 . 000000
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 17

TOTAL NUMBER OF LINES = 20

. 000000
. 000000
. 000000

A = 13.365416 . 009070 A ALFA = 90. 000000 . 000000 DEG
B = 10. 887024 . 007273 A BETA =101. 158890 . 078593 DEG
C = 10.710231 . 015197 A GAMVA = 90. 000000 . 000000 DEG

408 10.
553 8.
695 7.

758
664
494
303

5311
3699
5704

. 9920

5349

. 1918

UNI T CELL VOLUME = 1528.98 A**3
H K L SST-OBS SST-CALC DELTA  2TH-OBS 2TH-CALC D-0BS
0 0 1 .005350 .005374 -.000024 8. 389 8
1 1 0 .008470 .008457 . 000013 10.561 10
0 1 1 .010353 .010380 ~-.000027 11.680 11
1 0 1 . 010492 11
-1 1 1 .012137 .012164 -.000027 12.650 12.
2 0 0 .013895 .013804 . 000091 13.539 13
1 1 1 .015477 .015498 -.000021 14.293 14
-2 0 1 .015861 .015844 . 000017 14.470 14
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2 1 0 .018872 .018810 .000062 15.792 15
0 2 0 .020007 .020024 -.000018 16.263 16
0 0 2 .021401 .021496 -.000095 16.824 16
2 0 1 .022423 .022511 -.000088 17.224 17
1 2 0 .023489 .023475 .000014 17.632 17
0 2 1 .025391 .025398 -.000007 18.338 18
0 1 2 .026543 .026502 .000041 18.753 18
101 2 . 026619 18
2 1 1 .027528 .027517 .000011 19.101 19
1 2 1 .030513 .030516 -.000003 20.120 20
1 1 2 .033344 .033287 .000058 21.043 21
-2 1 2 .033649 .033638 .000011 21.140 21
2 2 0 . 033828 21
-3 1 1 .036398 .036438 -.000039 21.997 22
2 0 2 .041955 .041967 -.000012 23.639 23
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 23
M 20)= 17 AV.EPS.= .0000339
F 20 = 38.( .014406,  37)
M 20)= 17 AV.EPS.= .0000339

F 20 = 38.( .014406, 37)
M CF. J.APPL.CRYST. 1(1968)108
F CF. J.APPL.CRYST. 12(1979)60
0 LINES ARE UNI NDEXED
M-TEST= 17 UNI NDEXED I N THE TEST= 0

ANY COMMON FACTOR I N THE QUADRATI C FORMS ? ?
CHECK CONVERGENCE | N THE REFI NEMENT

(EV. USE PROGRAM PI RUM OR PURUM

END OF | NDEXI NG CALCULATI ONS

The following unit cell reduction is ONLY valid if,
and ONLY IF the unit cell found is PRIMTIVE.

If the unit cell found is not primtive, you have to
convert the cell to a primtive one and run a cell
reduction program separately.

£x% | NPUT CELL ***

A= 13.36542 B= 10.88702 C= 10.71023
ALFA= 90.000 BETA=101.159 GAMVA= 90. 000
TOLERANCE= . 0500

VOLUME OF | NPUT CELL= 1528. 98 A3

*** REDUCED CELL ***
A= 10.71023 B= 10.88702 C= 13. 36542
ALFA= 90. 0000 BETA=101. 1590 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE REDUCED CELL= 1528.98 A3
REDUCED FORM NUMBER = 33 | NT. TAB. 1, SECT. 5.1

*** CONVENTI ONAL CELL (METRI C SYMVETRY) ***
MONOCLI NI C P

A= 13.36542 B= 10.88702 C= 10.71023

ALFA= 90. 0000 BETA=101. 1590 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE CONVENTI ONAL CELL= 1528.98 A3

I F YOU WANT TO LOOK FOR A BETTER SOLUTI ON YOU

MAY TRY TO | NCREASE THE PARAMETER MERI T ABOVE 17
....OR PERHAPS THIS WAS THE BEST SOLUTION. ..

NUMBER OF CELLS WTH 16 OR MORE | NDEXABLE LI NES
I'N MONOCCLI NI C (020) - TESTS 0 SOLUTI ONS

I'N MONOCLI NI C DOM NANT ZONE TESTS 0 SOLUTI ONS
I'N MONOCLI NI C GENERAL TESTS 7 SOLUTI ONS

I'N TRICLINI C TESTS 0 SOLUTI ONS

766
270
862
258
627
341
738
780
097
121
025
137
197
009
642
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. 6073

4459
2656
1442
0260
8341
7280

6427

. 4098

2184
1993

0376

. 7607



Entrada de datos Treor90 para w 14 Metanol .

w 14 Et anol
10. 822
13.026
13. 442
14.926
15. 894
16.218
16. 565
17. 695
18. 360
19. 089
19. 449
20. 321
21. 200
21. 469
22.146
22.823
23.035
24.071
25. 268
25. 432

CHOI CE=3,

MONGC=130,
END*
0.00

Salida de datos Treor90 para w 14 Metanol.

VERSI ON JANUARY 1990
w 14 Et anol

10. 822000

13. 026000

13. 442000

14. 926000

15. 894000

16. 218000

16. 565001

17. 695000

18. 360001

19. 089001

19. 448999

20. 320999

21.200001

21. 469000

22.146000

22.823000

23. 035000

24.070999

25. 268000

25. 431999
STOP LIM TS
FI GURE OF MERI T REQUI RED= 10
MAX NUMBER OF UNI NDEXED LI NES I N FI GURE OF MERI T TEST= 1
THE 7 FI RST LI NES ADJUSTED BY THEI R Hl GHER ORDERS
CUBI C, TETRAGONAL, HEXAGONAL AND ORTHOROMBI C SYMVETRY
MAX CELL EDGE= 25.0 MAX CELL VOLUME= 2000.0
D1= . 000200 SSQTL= . 050000 D2= . 000400 WAVE= 1.540598
NUMBER OF TEST LI NES= 19 1 Q REQUI RED= 16
* % CUBI C TEST LR EEEE SRR EEEEEEEEEEESS ’\/Ax VO_U’\E: 2000
SELECTED BASE LINES (1) (2)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 6
** TETRAGONAL TEST ******xxxkxxxk«x MAX VOLUME= 2000.
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
** HEXAGONAL TEST ****xx*xxxkxxxisx MAX. VOLUME= 2000
SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
** ORTHORHOVBI C TEST *****xx*xxxx%x MAX. VOLUME= 2000
SELECTED BASE LINES (1,2,3) (1,2,4) (1,2,5) (1,3,4) (2,3,4) (1,2,6)
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BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=

w

** MONOCLI NI C TEST *******xxxxxxxxx MAX. VOLUME= 2000.

MAX BETA ALLOAED= 130 DEG.
(020) - SEARCH
SELECTED BASE LINES (1,2,3,4) (1, 2 3,5) (1,2, 4,5)

BASE LI NE ONE. ( HKL) - MAX= 2 2 MAX H+K+L=

BASE LI NE TWO. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=

BASE LI NE THREE. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=

BASE LI NE FOUR. ( HKL) - MAX= 2 2 2 MAX H+K+L=
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 18
TOTAL NUMBER OF LINES = 20
A = 16.479614 . 012568 A ALFA = 90. 000000 . 000000 DEG
B = 6.354121 . 004735 A BETA = 97. 203430 . 051941 DEG
C = 13. 694522 . 008739 A GAMVA = 90. 000000 . 000000 DEG
UNI T CELL VOLUME = 1422.68 A**3

. 008892 .008879 . 000013 10.822 10
. 012866 .012858 . 000008 13.026 13
. 013697 .013738 -.000041 13.442 13
.016870 .016916 -.000046 14.926 14
. 019115 .019057 . 000058 15.894 15
.019897 .019978 -.000081 16.218 16
. 020752 .020800 -.000049 16.565 16
. 023656 .023575 . 000081 17.695 17
. 025452 . 025450 . 000002 18.360 18
. 027494 .027554 -.000060 19.089 19
. 028531 .028434 . 000097 19.449 19
. 031119 .031114 . 000005 20.321 20
. 033754 21.
. 033838 .033790 . 000048 21.200 21
. 034692 .034674 .000018 21.469 21.
. 036887 .036855 . 000032 22.146 22
. 039146 .039113 . 000033 22.823 22
. 039867 .039898 -.000031 23.035 23
. 043480 .043513 -.000033 24.071 24
. 043626 24.
. 047839 .047856 -.000016 25.268 25

RPOWWNWWNNRPFPONNRPWNRFRONTI
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WWWNRNNOWNNNNRORONONNO

-2 048452 . 048486 -.000034 25.432 25
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 22

M 20)= 13 AV.EPS.= .0000393

F 20 = 30.( .014462, 47)

M 20)= 13 AV.EPS.= .0000393

F 20 = 30.( .014462, 47)
0 LINES ARE UNI NDEXED
M TEST= 13 UNI NDEXED | N THE TEST= 0

THI'S MAY BE THE SOLUTION !!!

THE REFI NEMENT OF THE CELL W LL NOW BE REPEATED
THREE CYCLES MORE. --- GOOD LUCK

CYCLE RESULTS

. 002220 . 014696 . 003214 . 000670 . 000000
. 002220 . 014696 . 003214 . 000670 . 000000

. 002220 . 014696 . 003214 . 000670 . 000000
NUMBER OF SI NGLE | NDEXED LI NES = 18
TOTAL NUMBER OF LINES = 20

A = 16.479614 . 012568 A ALFA

814
022
462
946
870
251
585
665
359
110
416
319
173
185
463
136
813
044
080
112
272
441

814
022
462
946
870
251
585
665
359

w

. 000000
. 000000
. 000000
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R

L SST-OBS SST-CALC DELTA  2TH-OBS 2TH-CALC D-0BS
. 1686

7910
5818
9306
5715
4609
3473
0083
8284
6456
5604

.3666

1875
1357
0107
8933
8579
6942

. 5218
. 4995

90. 000000 . 000000 DEG

. 1686
. 7910

5818
9306
5715
4609
3473
0083

. 8284

B = 6.354121 . 004735 A BETA = 97.203430 . 051941 DEG
C = 13.694522 . 008739 A GAMVA = 90. 000000 . 000000 DEG
UNIT CELL VOLUME = 1422.68 A**3

H K L SST-OBS SST-CALC DELTA  2TH-OBS 2TH-CALC D-O0BS
2 0 0 .008892 .008879 . 000013 10.822 10

0 0 2 .012866 .012858 . 000008 13.026 13
-1 0 2 .013697 .013738 -.000041 13.442 13

1 1 0 .016870 .016916 -.000046 14.926 14
-2 0 2 .019115 .019057 . 000058 15.894 15

3 0 0 .019897 .019978 -.000081 16.218 16

1 1 1 .020752 .020800 -.000049 16.565 16

2 1 0 .023656 .023575 . 000081 17.695 17
-2 1 1 .025452 .025450 . 000002 18.360 18.

0 1 2 .027494 .027554 -.000060 19.089 19
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-1 1 2 .028531 .028434 .000097 19.449 19
1 1 2 .031119 .031114 .000005 20.321 20
-2 1 2 . 033754 21
-2 0 3 .033838 .033790 .000048 21.200 21
3 1 0 .034692 .034674 .000018 21.469 21
3 0 2 .036887 .036855 .000032 22.146 22
2 1 2 .039146 .039113 .000033 22.823 22
3 1 1 .039867 .039898 -.000031 23.035 23
-3 1 2 .043480 .043513 -.000033 24.071 24.
0 1 3 . 043626 24
1 1 3 .047839 .047856 -.000016 25.268 25
-2 1 3 .048452 .048486 -.000034 25.432 25
NUMBER OF OBS. LINES = 20
NUMBER OF CALC. LINES = 22
M 20)= 13 AV.EPS.= .0000393
F 20 = 30.( .014462, 47)
M 20)= 13 AV.EPS.= .0000393

F 20 = 30.( .014462, 47)
M CF. J.APPL. CRYST. 1(1968)108
F CF. J.APPL.CRYST. 12(1979)60
0 LINES ARE UNI NDEXED
M-TEST= 13 UNI NDEXED | N THE TEST= 0

ANY COMMON FACTOR | N THE QUADRATIC FORMS ? ?
CHECK CONVERGENCE | N THE REFI NEMENT

(EV. USE PROGRAM PI RUM OR PURUM

END OF | NDEXI NG CALCULATI ONS

The following unit cell reduction is ONLY valid if,
and ONLY IF the unit cell found is PRIMTIVE.

If the unit cell found is not prinmtive, you have to
convert the cell to a primtive one and run a cell
reduction program separately.

**x | NPUT CELL ***

A= 16.47961 B= 6.35412 C= 13.69452
ALFA= 90. 000 BETA= 97.203 GAMVA= 90. 000
TOLERANCE= . 0500

VOLUME OF | NPUT CELL= 1422.68 A3

*** REDUCED CELL ***
A= 6.35412 B= 13.69452 C= 16.47961
ALFA= 97. 2035 BETA= 90. 0000 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE REDUCED CELL= 1422.68 A3
REDUCED FORM NUMBER = 35 | NT. TAB. 1, SECT. 5.1

**%* CONVENTI ONAL CELL (METRIC SYMMVETRY) ***
MONOCLI NI C P

A= 16.47961 B= 6.35412 C= 13.69452

ALFA= 90. 0000 BETA= 97. 2035 GAMVA= 90. 0000

VOLUME OF THE CONVENTI ONAL CELL= 1422.68 A3

I F YOU WANT TO LOOK FOR A BETTER SOLUTI ON YOU

MAY TRY TO | NCREASE THE PARAMETER MERI T ABOVE 13
....OR PERHAPS THIS WAS THE BEST SOLUTION...

NUMBER OF CELLS WTH 16 OR MORE | NDEXABLE LI NES
I'N MONOCLI NI C (020) - TESTS 1 SOLUTI ONS

I'N MONOCLI NI C DOM NANT ZONE TESTS 0 SOLUTI ONS
I'N MONOCLI NI C GENERAL TESTS 6 SOLUTI ONS

I'N TRI CLI NI C TESTS 0 SOLUTI ONS

416
319
173
185
463
136
813
044
080
112
272
441
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3666

1875
1357
0107
8933
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6942
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Anexo D. Entrada y salida de datos para el célculo del grupo espacial mediante el
programa Chekcell.

Entrada de datos Chekcell para w 14 Etanol.

Chekcel | : Results for
CRYSFI RE Solution Nb -1
Cel | : 13. 3108 10. 8742 10. 7053 90. 000 101. 414 90. 000
Space group: P21/ C
Wavel engt h: 1. 54059
Angul ar Tol er ance: 0. 150
Nb of calculated lines: 47
Nb of observed lines : 20
Nb of indexed |ines : 20
N h k | ThObs Thcal ¢ Di f
1 0 0 1 8.399 8. 419 -0.020
2 -1 1 0 10. 580 10. 582 -0.002
3 0 1 1 11. 698 11.710 -0.012
4 -1 1 1 12. 680 12.671 0. 009
5 2 0 0 13.539 13.562 -0.023
6 1 1 1 14. 320 14. 353 -0.033
7 -2 1 0 15. 800 15. 829 -0.029
8 0 2 0 16. 291 16. 289 0. 002
9 0 0 2 16. 859 16. 885 -0.026
10 -1 2 0 17. 661 17. 658 0. 003
11 0 2 1 18. 360 18. 363 -0.003
12 -1 1 2 18. 781 18. 783 -0.002
13 2 1 1 19. 142 19. 188 -0. 046
14 1 2 1 20. 142 20. 169 -0.027
15 1 1 2 21. 040 21.089 -0. 049
16 -2 1 2 21.180 21.141 0. 039
17 -3 1 0 21.980 21.993 -0.013
18 2 0 2 23. 680 23.754 -0.074
19 3 1 1 25. 060 25.020 0. 040
20 0 0 3 25.419 25.444 -0.025

Sal i da de datos Chekcell para w14 Etanol .

Sp. Group Si gma I ndexed Cal cul ated
P2 0. 02288 20 59
P21 0. 02288 20 57
PM 0. 02288 20 59
PC 0. 02551 19 48
PA 0. 02551 19 48
P2/ M 0. 02288 20 59
P21/ M 0. 02288 20 57
C2/ M 0.02130 15 31
P2/ C 0. 02551 19 48
P21/ A 0. 02551 19 46
P21/ C 0. 02518 20 47
P21/ N 0. 02321 19 46
c2/C 0. 02445 14 25
Best estimated group(s):

P21/ C 0. 02518 20 47
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Entrada de dat os Chekcell para w 14 Dinetil sul f 6xi do.

Chekcel | : Results for wl4dnmso. prn
CRYSFI RE Solution Nb -1

Cel I : 10. 7171 10. 8768 13. 2891 90. 000 101. 165 90. 000
Space group: P21/ C
Wavel engt h: 1. 54059
Angul ar Tol er ance: 0. 150
Nb of cal cul ated lines: 45
Nb of observed lines : 20
Nb of indexed I|ines : 20
N h k | ThObs Thcal ¢ Di f
1 1 0 0 8.320 8. 403 -0.083
2 0 1 1 10. 491 10. 584 -0.093
3 -1 1 0 11. 572 11. 697 -0.125
4 -1 1 1 12. 567 12. 681 -0.114
5 0 0 2 13. 453 13.572 -0.119
6 1 1 1 14. 237 14. 327 -0.090
7 0 1 2 15. 733 15. 837 -0.104
8 0 2 0 16. 189 16. 286 -0.097
9 2 0 0 16. 760 16. 851 -0.091
10 0 2 1 17. 548 17. 656 -0.108
11 -1 2 0 18. 256 18. 352 -0.096
12 -2 1 0 18. 671 18. 732 -0.061
13 -1 2 1 18.992 19. 001 -0.009
14 1 2 1 20.041 20. 148 -0.107
15 2 1 1 20.981 21.038 -0.057
16 2 1 1 21.070 21.038 0.032
17 -1 2 2 21.933 21.887 0. 046
18 -2 2 1 23.569 23. 557 0.012
19 1 1 3 24.964 24.995 -0.031
20 -2 1 3 25. 286 25. 269 0.017

Sal i da de datos Chekcell para w14 Dinetil sul f 6xi do.

Sp. Group Si gma I ndexed Cal cul ated
P2 0.13789 20 57
P21 0.13789 20 55
c2 0. 09709 10 28
PM 0.13789 20 57
PC 0. 13866 20 47
PA 0. 13866 20 47
CcM 0. 09709 10 28
CcC 0. 09709 10 23
CA 0. 09709 10 23
P2/ M 0. 13789 20 57
P21/ M 0.13789 20 55
C2/ M 0. 09709 10 28
P2/ C 0. 13866 20 47
P21/ A 0.13181 19 44
P21/ C 0. 13866 20 45
P21/ N 0. 13105 19 44
c2/C 0. 09709 10 23
Best estimated group(s):

P21/ C 0. 13866 20 45
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Entrada de dat os Chekcel

Chekcel | : Results for wl4aceto.prn

CRYSFI RE Solution Nbo -1
Cel | : 13.3492 10.8872 10. 7313
Space group: P21/ C
Wavel engt h: 1. 54059
Angul ar Tol erance: 0. 150
Nb of cal cul ated lines: 73
Nb of observed |ines 20
Nb of indexed |ines 20
N h k | ThObs Thcal ¢
1 0 1 1 11. 680 11. 683
2 -1 1 1 12. 650 12. 658
3 2 0 0 13.539 13.511
4 1 1 1 14. 293 14. 297
5 -2 1 0 15.792 15. 780
6 -1 2 0 17.632 17. 630
7 0 2 1 18. 338 18. 333
8 -1 1 2 18. 753 18. 754
9 2 1 1 19.101 19.101
10 1 2 1 20.120 20. 117
11 -2 1 2 21. 140 21.121
12 -3 1 1 21.997 22.026
13 2 0 2 23.639 23.628
14 2 1 2 25.008 25.020
15 1 2 2 25. 357 25.372
16 -1 1 3 26. 280 26.271
17 1 3 1 27.270 27. 260
18 -4 1 0 28. 453 28. 443
19 2 2 2 28.823 28.822
20 2 3 1 30. 145 30. 135

Sal i da de dat os Chekcel

Sp. Group Si gma I ndexed Cal
P2 0. 00697 20
P21 0. 00697 20
c2 0. 02859 14
PM 0. 00697 20
PC 0. 00863 20
PA 0. 00863 20
Cc™m 0. 02859 14
CcC 0.03711 14
CA 0.03711 14
P2/ M 0. 00697 20
P21/ M 0. 00697 20
C2/ M 0. 02859 14
P2/ C 0. 00863 20
P21/ A 0. 00697 20
P21/ C 0. 00863 20
P21/ N 0. 00863 20
cz2/c 0. 03711 14
Best estimated group(s):

P21/ C 0. 00863 20

para w14 Acetonitrilo.

90. 000 101. 164 90. 000

Di f

. 003
. 008
. 028
. 004
. 012
. 002
. 005
001
000
003
019
029
011
012
015
009
010
010
001
. 010

. ..
oo oo

.
©oo009202000 2000

para w14 Acetonitrilo.

cul ated
74
73
36
74
62
62
36
30
30
74
73
36
62
62
61
62
30

62
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Entrada de dat os Chekcel

Chekcel | : Results for wl4aceto.prn
CRYSFI RE Solution Nbo -1
Cel | : 13. 6905 6. 3626 16. 4937
Space group: P21/ A
Wavel engt h: 1. 54059
Angul ar Tol er ance: 0. 150
Nb of calculated |ines: 80
Nb of observed |ines 20
Nb of indexed I|ines 20
N h k | ThCbs Thcal ¢
1 0 0 2 10. 822 10. 805
2 2 0 0 13.026 13. 026
3 -2 0 1 13. 442 13. 462
4 0 1 1 14.926 14. 927
5 -2 0 2 15.894 15. 864
6 1 1 1 16. 565 16. 569
7 -1 1 2 18. 360 18. 339
8 -2 1 2 21.200 21.156
9 0 1 3 21. 469 21.441
10 -1 1 3 21. 876 21.814
11 2 0 3 22.146 22.134
12 2 1 2 22.823 22.803
13 -2 1 3 24.071 24.059
14 -1 1 4 26.018 26.011
15 -4 0 0 26. 219 26. 225
16 2 0 4 26. 807 26. 800
17 4 0 1 27. 474 27. 470
18 4 0 2 29.719 29. 707
19 -1 1 5 30. 653 30. 665
20 2 2 1 31. 796 31.801

Sal i da de datos Chekcel

para w14 Met anol

90. 000 97. 234 90. 000

Di f

. 017
. 000
. 020
. 001
. 030
004
021
044
028
062
012
020
012
007
006
007
004
012
012
005

...
ocooo

©Pco0P00000L0020

para w- 14 Met anol

Sp. Group Si gna I ndexed Cal cul ated
P2 0.00438 20 104
P21 0.00438 20 103
c2 0.00783 16 52
PM 0.00438 20 104
PC 0.02191 19 81
PA 0.02191 19 81
cM 0.00783 16 52
cc 0.00811 14 40
CA 0.00811 14 40
P2/ M 0.00438 20 104
P21/ M 0.00438 20 103
c2/ M 0.00783 16 52
P2/ C 0.02191 19 81
P21/ A 0.00980 20 80
P21/ C 0.02191 19 80
P21/ N 0.01009 18 79
c2/c 0.00811 14 40
Best estimated group(s):

P21/ A 0.00980 20 80
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Anexo E. Entrada y salida de datos para el refinamiento de las constantes mediante el

programa NBS.

Entrada de datos de NBS para w 14 Etanol.

0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 2 1
10. 7043 10.8655 13.3045 101. 120 ML
P21/ ¢ 4 1.18 1.06 3
(¢] 5
wl4et anol 6
1. 54059 2 F
0.05 G
8.414 1 |
10. 580 11.698 12. 680 2 |
13.539 14. 320 15. 800 3 |
16. 291 16. 685 4 |
16. 859 17. 661 5 |
18. 360 18. 781 19. 142 6 |
7 |
20. 142 8 |
21. 040 21.180 9 |
21.981 22.081 10 |
23.680 23.872 25. 060 11 [
25.283 12 |
25.419 26. 339 26.721 13 |
27.280 27.682 28.539 14 [
28. 638 28. 859 30. 182 15 |
30. 321 30. 602 16 |
31.281 31. 465 17 |
31. 604 32. 200 32.239 18 |
32.928 33. 454 19 |
33.677 33.870 20 |
34. 251 34.377 21 |
34. 477 34.741 22 |
35.028 23 |
35. 351 35.620 24 |
36. 279 36. 360 25 |
36. 800 37.019 37.075 26 |
27 |
37.258 37.399 37.679 28 |
37.901 38. 041 38. 211 29 |
38. 460 38. 585 38.720 30 |
40. 096 41. 114 31 |
41.781 32 |
41. 940 42.120 33 |
42.331 42. 478 42.589 34 |
43. 069 35 |
44.068 44,300 44. 458 36 [
44.803 44. 886 37 |
45.118 45. 280 38 |
45.520 45,796 46. 303 39 [
46. 479 46. 719 40 |
48. 289 48. 348 48. 450 41 |
48. 749 49. 008 53.675 42 [
54. 346 43 |

Sal i da de datos de NBS para w 14 Etanol.

JCPDS - ICDD ** Edit Aids PC-90 ** Revi si on pc 90/ 02/ 28
Nunmerical Anal ysis Run

PARAMETERS as | NPUT:

1JoB = 0 | NCODN = 0 IBK = 0
WO = 0 louT = 2 Il NPUT = 0
IFRMT = 0 I THWX = 0 lcoL = 0
IXCD = 0 IXPD = 0 I PHKL = 2
I DOLSQ = 1
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***  MONOCLI NI C *** Kk :5/ 5/17
O, ..o oo 20 B A BB
10. 7043 10.8655 13.3045 101. 120
4E A-
P21/ c 14A 4 1.180 1. 060 1518. 36
P21/ c 14A 4 1518. 36
o
wldet ano
T-2 1. 00 .00 .00/ .00 1.00 .00/ .00 .00 1.00
1.00: .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00/ 1.00 .00 .00
I NV .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00/ 1.00 .00 .00
10. 704 10.866 13.304 90.00 101.12 90.00 1518.36
10.704 10.866 13.304 90.00 101.12 90.00 1518.36 33
13.304 10.866 10.704 90.00 101.12 90.00 1. 2245 . 9852
114.582 118.059 177.010 . 000 - 27. 467 . 000
1.54059 2
0. 05
:5/ 5/17 0 0 pc 90/02/28
1- THETA ANGLES THTMX = 20.0 NCYC = 2 TOLMN = .0250 TOLMX =
THEMX = 27.7 DM N = 1.658606 LAMBDA =1.5405900
2 CONDI TI ONS for NON EXTI NCTI ON request ed
HOL L = 2n
0KO K = 2n
CYCLE 5 wl4et ano
2-Theta TOLERANCE = . 05000
LARGEST RESI DUAL reduced to UNIT WEI GHT -.04363 for OBS 32
STANDARD ERROR UNIT WI for OBS .01643 wi th DEGREES of FREEDOM 48
A B C Al pha Bet a Ganma

RECI PROCAL CELL
. 95192E- 01 . 91983E-01 . 76573E 01 90. 0000 78.9186
R C STNDRD ERRS

. 16801E- 04 . 19140E-04 .14738E 04 . 0000 . 0169
R C CORRECTI ONS
-.36201E- 08 . 28902E-08-. 29692E 09 . 0000 . 0000
DI RECT CELL

10. 704680 10.871570 13.307580 90. 0000 101. 0814
D C STNDRD ERRS

. 001928 . 002262 . 002637 . 0000 . 0169
D C CORRECTI ONS
. 000000 . 000000 . 000000 . 0000 . 0000
<AUTHOR > <PROGRAM> oBS
N D calc D obs I NT H K L H K L 2Thet a
1 10.5051 10. 5002 0 1 0 oc 1 0 0 8.414
2 8.3553 8.3549 0 0 1 1C 0 1 1 10. 580
3 7.5545 7.5588 0 1 1 oc 1 1 0 11. 698
4 6.9701 6.9755 0 -1 1 1c -1 1 1 12. 680
5 6.5297 6.5348 0 0 0 2C O 0 2 13.539
6 6.1795 6.1801 0 1 1 ic 1 1 1 14. 320
7 6.0958 -1 0 2
8 5.5977 5.6044 0 0 1 2C 0 1 2 15. 800
9 5.4358 5.4366 0 0 2 oc o0 2 0 16. 291
10 5.3170 5.3091 0 -1 1 2C -1 1 2 16. 685
11 5.2525 5.2547 0 2 0 oc 2 0 0 16. 859
12 5.1219 1 0 2
13 5.0184 5.0178 0 2 1C 0 2 1 17.661
14 4.8278 4.8283 0 1 2 oc 1 2 0 18. 360
15 4.7295 -2 1 0
16 4.7158 4.7210 0 -2 1 1c -2 1 1 M 18.781
17 4.6642 -1 2 1
18 4.6334 4.6328 0 1 1 2C 1 1 2 19. 142
19 4.5412 -2 0 2
20 4.4035 4.4050 0 1 2 ic 1 2 1 20. 142
21 4.2192 4.2190 0 2 1 ic 2 1 1 21. 040
22 4.1903 4.1914 0 -2 1 2C -2 1 2 21.180
23 4.1777 0 2 2
24 4.0571 -1 2 2
25 4.0412 4.0404 0 0 1 3C 0 1 3 21.981
26 4.0198 4.0224 0 -1 1 3C -1 1 3 22.081
27 3.7772 2 2 0
28 3.7703 -2 2 1
29 3.7554 3.7543 0 2 0 2C 2 0 2 23. 680
30 3.7277 3.7245 0 1 2 2C 1 2 2 23.872
31 3.5646 1 1 3
32 3.5496 3.5506 0 2 1 2C 2 1 2 25. 060
33 3.5209 3.5197 0 -2 1 3C -2 1 3 25.283
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11:15: 30

CELL
ESDS
SG |
SG F
FLGS
NAVE
MATX
MATX
MATX
C-IN
C-RD
C-CD
DOTM
PDF1
PDF2
HI ST
. 1000

VOLUME

90. 0000. 657974E-03

. 0000

. 0000. 000000E+00

90. 00001519. 818000

OO WN B

C
D
E
E

G
K

. 0000 . 340633

. 0000 . 000000
CALC DIFF FINL

2Theta 2Theta Wr
8.410 -.004 1.0

10.579 -.001 1.0

11. 705 .007 1.0

12. 690 .010 1.0

13. 550 .011 1.0

14.322 .002 1.0
14.519

15. 819 .019 1.0

16.293 .002 1.0

16.660 -.025 1.0

16. 866 .007 1.0
17.299

17.659 -.002 1.0
18. 362 .002 1.0
18. 747

18. 802 .021 1.0
19. 012

19.139 -.003 1.0
19.532

20. 149 .007 1.0

21.039 -.001 1.0

21.186 .006 1.0
21. 250

21.890

21.977 -.004 1.0

22.096 .015 1.0
23.534

23.578

23.673 -.007 1.0

23.851 -.021 1.0
24.959

25. 067 .007 1.0

25.274 -.009 1.0



34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
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52
53
54
55
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59
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65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
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79
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0897
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25.

26.
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27.

27.

28.
. 638

28.

30.
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31.

. 465
31

32.
32.

32.
33.

33.

33.

34.

34.

34.

34.
35.

35.

35.

419

339

721

280
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M 53.675

M 54. 346
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54.
54.
54.
54.
54.
54.
54.
54.
54.
. 037

356
383
560
576
833
846
928
940
956
065
093
113
213
322
380
435
446
506
522
533
593
720
765
794
866
887
896
988
049
055
150
202
203
359
471
510
656
813
927
117
125
269
418
450
472
608
639
705
748
905
912
924
144
147
207
212
319
350
415
454
464
480
486
495
519
537
569
655
729
765
814
835
835
836
851
891
898

. 030

. 004

1.

1.

0
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346 1.6665 -6 2 0 55. 060
347 1.6656 2 3 7 55. 095
348 1.6638 -6 1 4 55.158
349 1.6623 -1 0 8 55.213
350 1.6623 5 4 0 55.214
351 1.6620 -5 1 6 55. 223
352 1.6614 -4 17 55. 246
353 1.6612 -6 2 3 55. 254
REFLECTI ON SUMMARY for ENTI RE PATTERN:
ESTI MATED RESOLUTI ON = . 050 deg 2- Theta

THEORETI CAL # of LINES = 353

THEORETI CAL RESOLVABLE = 224

UNI QUE OBSERVED LINES = 92

TOTAL LINES | NPUT= 92

NUMBER | NDEXED= 92

NUMVBER UNI NDEXED= 0

NUVBER FLAGGED = 0
* ok kkkkkk Fm INDEXED Ll NES * ok kk ok kkk

AVERAGE 2- Theta DI FFERENCE = . 000

# with DIFF > +0.05(2- Theta) = 0

# with DIFF < -0.05(2 Theta) = 0

C/'SI GMA (NON- RANDOM ERROR TEST) =  -.88

M20) = 36.5 (DLIMT = 3.7387, # POSSIBLE = 29)

X(20) = 0

F(30) = 65.8 (DELTA 2-Theta = .0088, # POSSIBLE = 52)
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Entrada de datos de NBS para w 14

10. 7171

0

P21/ c

O

0

wl4dnso

8. 320

11.

14

16.
18.
18.

24

40

42.
42.

44

48.
48.
49.
50.
51.
53.

55.
57.
58.

60.
60.
62.
65.

603
414
760

256
992

810

. 102
. 172
. 400
. 028
. 555
. 307
. 114

. 879

387

068
936

852

261
859
631
681
710
011

933
633
619

118
796
689
030

1. 54059

0
10. 8768

0

.05

0

4

10.

13.

16.
17.
18.

21.

26.
27.
28.
30.
31.
32.
33.

36.
36.
37.

38.
39.

41.
42.
43.
44,
45.
46.
47.
48.
49.
50.
50.
51.
53.
54.
. 434

58.
59.
60.
61.
63.

13. 2891

500

453

189
548
671

070

234
194
413
067
559
095
737

195
880
125

282
060

644
238
834
555
020
884
799
370
439
100
878
900
603
079

720
662
462
302
115

0

101. 165

14.
15.
16.

18.
20.
21.
25.
27.
30.

32.
34.

39.
41.

42.
43.

45,

47.
. 672

50.
51.

55.
56.
58.
58.
59.

63.

Di netil sul f 6xi do.

237
733
568
945
041
806
286
559
289

807
165

521
367

420
970

362

999

200
333

201
878
265
822
814

721
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Sal i da de datos de NBS para w 14 Dinetil sul f 6xi do.

JCPDS -

Nureri ca

PARAMETERS as

1J0B
| WHO

| FRMT

| XCD

| DOLSQ

| CDD

* %

Anal ysis Run

| NPUT

FPoooo

| NCODN
1 ouT

I THMX
| XPD

o oN o

Edit Aids PC-90 **

Revi si on pc

| BK

11 NPUT
| COL

| PHKL

90/ 02/ 28

N OO o

*k ok

MONOCLI NI C ***
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O....:.. . o o 20 3 S 5. ... 6....0.... 7.
10. 7171 10.8768 13.2891 101. 165 CELL 1
4E A- ESDS 2
P21/ c 14A 4 1519. 76 SG1 3
P21/ c 14A 4 1519. 76 SGF 4
[e] FLGS 5
wl4dmso NAME 6
T-2 1.00 .00 .00/ .00 1.00 .00/ .00 .00 1.00 MATX
1.00: .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00/ 1.00 .00 .00 MATX C
I NV .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00/ 1.00 .00 .00 MATX
10.717 10.877 13.289 90.00 101.17 90.00 1519.76 C-IN
10.717 10.877 13.289 90.00 101.17 90.00 1519.76 33 C-RD D
13.289 10.877 10.717 90.00 101.17 90.00 1.2218 9853 C-CD E
114.856 118.305 176. 600 . 000 -27.578 . 000 DOTM
1. 54059 2 PDF1 F
0. 05 PDF2 G
:5/ 5/23 0 0 pc 90/02/28 HI ST K
1-THETA ANGLES THTMX = 20.0 NCYC = 2 TOLMN = .0250 TOLMX = .1000
THEMX = 33.0 DMN = 1.413757 LAMBDA =1.5405900
2 CONDI TI ONS for NON EXTI NCTI ON request ed
HOL L = 2n
0KO K = 2n
CYCLE 6 wlddnso
2-Theta TOLERANCE = . 05000
LARGEST RESI DUAL reduced to UNIT WEI GHT . 04697 for OBS 6
STANDARD ERROR UNI T WI for OBS . 02267 wi t h DEGREES of FREEDOM 43
A B C Al pha Bet a Ganma VOLUME
RECI PROCAL CELL
. 94433E- 01 .91580E-01 .76212E 01 90. 0000 79. 0801 90. 0000. 647162E-03
R C STNDRD ERRS
.20704E- 04 . 19744E-04 .13929E 04 . 0000 .0183 . 0000
R C CORRECTI ONS
. 72114E- 08 . 62419E-08-. 34979E 08 . 0000 . 0000 . 0000. 116415E-09
DI RECT CELL
10. 784830 10.919410 13.363190 90. 0000 100. 9199 90. 00001545. 209000
D C STNDRD ERRS
. 002364 . 002354 . 002296 . 0000 . 0183 . 0000 . 409681
D C CORRECTI ONS
-. 000001 . 000000 . 000000 . 0000 . 0000 . 0000 -. 000244
<AUTHOR > <PROGRAM> oBS CALC DI FF  FI NL
N D calc D obs I NT H K L H K L 2Theta 2Theta 2Theta Wr
1 10.5896 10.6186 0 1 0 oc 1 0 0 8. 320 8. 343 .023 1.0
2 8.3932 8.4184 0 0 1 1cC 0 1 1 10.500 10.532 .032 1.0
3 7.6019 7.6205 0 1 1 oc 1 1 0 11. 603 11.631 .028 1.0
4 7.0038 -1 1 1 12.629
5 6.5606 6.5764 0 0 0 2C O 0 2 13. 453 13. 486 .033 1.0
6 6.2210 6.2160 0 1 1 ic 1 1 1 14.237 14.226 -.011 1.0
7 6.1202 6.1400 0 -1 0 2C -1 0 2 14. 414 14. 461 .047 1.0
8 5.6236 5.6281 0 0 1 2C 0 1 2 15.733 15.746 .013 1.0
9 5.4597 5.4706 0 0 2 oc o0 2 0 16.189 16.222 .033 1.0
10 5.3388 5.3463 0 -1 1 2C -1 1 2 16.568 16.591 .023 1.0
11 5.2948 5.2855 0 2 0 oc 2 0 0 16.760 16.730 -.030 1.0
12 5.1568 1 0 2 17.181
13 5.0407 5.0499 0 0 2 1C 0 2 1 17.548 17.580 .032 1.0
14 4.8527 4.8556 0 -1 2 oc -1 2 0 18. 256 18.267 .011 1.0
15 4.7642 -2 1 0 18. 609
16 4.7452 4.7486 0 -2 1 1c -2 1 1 18. 671 18.685 .014 1.0
17 4.6857 4.6805 0 -1 2 1C -1 2 1 M 18.945 18.924 -.021 1.0
18 4.6630 4.6691 0 1 1 2C 1 1 2 M 18.992 19.017 .025 1.0
19 4.5645 -2 0 2 19.431
20 4.4281 4.4270 0 1 2 ic 1 2 1 20.041 20.036 -.005 1.0
21 4.2517 2 1 1 20. 876
22 4.2114 4.2130 0 -2 1 2C -2 1 2 21.070 21.078 .008 1.0
23 4.1966 0 2 2 21.153
24 4.0742 4.0725 0 -1 2 2C -1 2 2 21.806 21.797 -.009 1.0
25 4.0602 0 1 3 21.873
26 4.0357 -1 1 3 22.007
27 3.8009 2 2 0 23.385
28 3.7912 -2 2 1 23. 446
29 3.7848 2 0 2 23. 486
30 3.7489 1 2 2 23.714
31 3.5861 3.5858 0 1 1 3C 1 1 3 24.810 24.808 -.002 1.0
32 3.5761 2 1 2 24.878
33 3.5362 -2 1 3 25.164
34 3.5299 3 0 0 25.209
35 3.5250 3.5193 0 2 2 ic 2 2 1 M 25.286 25.245 -.041 1.0
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2803
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2356
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1729
1416
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1171
1105
0841
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7977
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M 26.

M 27

27.

28.
28.

29.

30.

31.

32.

33.

34.

36.

36.

234

. 194
559

102
413

172

. 067

289

400
. 559

. 028
. 095
807

. 555
737

165

. 307

. 114

195

880

131
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414
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614
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927
159
762
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811
972
981
026
123
309
470
933
042
103
270
409
541
799
963
968
025
058
780
237
502
544
560
692
831
884
004
096
149
231
258
272
363
578
581
765
842
911
011
115
119
142
395
592
753
995
123
194
520
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-.002
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. 009
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4238
4209
4173
4127
3972
3970
3827
3821
3726
3652
3584
3497
3428
3423
3346
3315
3158
3115
3112
3080
3049
2904
2823
2766
2765
2626
2600
2581
2340
2288
2269
2164
2140
2045
2037
1869
1820
1716
1715
1664
1602
1594
1542
1519
1518
1490
1443
1412
1410
1389
1373
1340
1299
1287
1259
1256
1240
1179
1152
1076
1057
1040
0983
0983
0975
0923
0893
0792
0737
0721
0656
0634
0619
0582
0569
0510
0477
0435

2.4197

2.3733

2.3492

2.3042

2.2784

2.2315
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2. 1461
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163
238
487
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733
891
013
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400
531
585
856
932
936
993
048
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451
553
554
808
855
891
340
438
475
674
720
904
918
248
346
552
554
655
782
797
902
950
952
009
106
169
174
218
249
318
404
430
489
493
529
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876
916
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074
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205
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8415
8367
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8239
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8179
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1.9977
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506
542
619
621
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021
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685
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504 1.4810 1.4808 0 6 2 3C 6 2 3 M 62.689 62.681 -.008 1.0
505 1.4789 72 1 62. 780
506 1.4778 2 7 1 62. 831
507 1.4770 -6 4 3 62.871
508 1.4761 2 7 2 62.912
509 1.4760 3 6 3 62.916
510 1.4754 2 1 8 62.948
511 1.4745 -6 3 5 62. 986
512 1.4733 -4 2 8 63. 046
513 1.4723 1.4718 0 4 6 1C 4 6 1M 63.115 63.093 -.022 1.0
514 1.4713 7 1 4 63. 139
515 1.4712 -3 3 8 63. 147
516 1.4693 o 7 3 63. 239
517 1.4693 10109 63. 239
518 1.4681 17 3 63. 295
519 1.4678 -4 6 3 63. 309
520 1.4658 2 1 9 63. 407
521 1.4657 -6 2 6 63. 412
522 1.4657 -7 2 3 63. 413
523 1.4591 1.4593 0 1 6 5 1 6 5M 63.721 63.729 .008 1.0
524 1.4589 5 2 5 63. 742
525 1.4583 7 1 1 63. 771
526 1.4579 7 2 0 63. 791
527 1.4571 -5 5 4 63. 829
528 1.4546 3 4 6 63. 952
529 1.4494 3 5 5 64.210
530 1.4485 4 4 s 64. 253
531 1.4473 6 4 1 64.312
532 1.4465 1 3 8 64. 354
533 1.4451 0o 1 9 64. 423
534 1.4443 6 0 4 64. 464
535 1.4429 1 7 3 64.533
536 1.4422 2 7 2 64. 566
537 1.4396 -2 7 3 64. 700
538 1.4393 -6 4 4 64.713
539 1.4387 5 5 2 64. 742
540 1.4372 15 7 64.818
541 1.4368 -5 4 6 64. 841
542 1.4365 2 2 8 64.853
543 1.4357 -4 4 7 64.894
544 1.4352 -3 1 9 64.922
545 1.4350 -5 0 8 64. 930
546 1.4337 -3 6 5 64.996
547 1.4328 1.4331 0 -7 2 4C -7 2 4 M 65.030 65.041 .011 1.0
548 1.4327 2 5 6 65. 047
549 1.4321 -5 3 7 65.079
550 1.4318 6 1 4 65. 094
551 1.4309 102 9 65. 139
552 1.4303 -3 7 1 65.173
553 1.4302 4 5 4 65.178
554  1.4291 4 6 2 65. 234
555 1.4277 2 2 9 65. 305
556 1.4268 -3 7 0 65. 350
557 1.4260 -2 5 7 65. 392
558 1.4247 2 4 7 65. 457
559 1.4242 -1 4 8 65. 486
560 1.4229 -4 6 4 65. 552
561 1.4228 -5 1 8 65. 558
562 1.4224 0 5 7 65.579
563 1.4212 -7 1 5 65. 642
564 1.4199 -4 5 6 65. 709
REFLECTI ON SUMVARY for ENTI RE PATTERN:
ESTI MATED RESOLUTION = . 050 deg 2- Theta
THEORETI CAL # of LINES = 564
THEORETI CAL RESOLVABLE = 302
UNI QUE OBSERVED LINES = 96
TOTAL LI NES | NPUT= 96
NUMBER | NDEXED= 96
NUMBER UNI NDEXED= 0
NUMBER FLAGGED = 0

kok ok ok ok Kok k EOR | NDEXED LI NES ‘****k%kx

AVERAGE 2- Theta DI FFERENCE = - . 001
# with DIFF > +0.05(2- Theta) = 0
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# with DIFF < -0.05(2 Theta) = 0

C/'SI GMA ( NON- RANDOM ERROR TEST) = .58
M20) = 22.4 (DLIMT = 3.5057, # POSSIBLE = 36)

X(20) = 0

F(30) = 29.2 (DELTA 2-Theta =  .0217, # POSSIBLE = 72)

138



Entrada de datos de NBS para w 14

Acetonitrilo.

0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 2 1
10. 7313 10.8872 13.3492 101. 164 ML
P21/ c 4 3
(e] 5
wl4acet o 6
1. 54059 2 F
0. 05 G
8.361 10. 561 1 |
11. 680 12. 650 13. 539 2 |
14.293 14. 470 3 |
15.792 16. 263 16. 824 4 |
17. 224 17.632 5 |
18. 338 18. 753 19. 101 6 |
20. 120 21.043 7 |
21.140 21.997 8 |
23.639 23. 862 9 |
25.008 25. 357 10 |
26. 280 26.675 11 |
27.270 28. 453 12 |
28.823 29.177 13 |
30. 145 31. 271 31.501 14 |
32.148 32.904 33.661 15 |
34.128 34.434 35.035 16 |
35.228 35.372 35.980 17 |
36. 318 36. 784 37.003 18 [
37.221 37.820 37.939 19 |
38.524 40. 046 20 |
40.518 41. 041 21 |
41. 837 42.031 22 |
42. 482 42.980 43. 301 23 |
43. 920 44, 857 45. 039 24 [
45. 219 45. 756 46. 209 25 |
47.082 47. 165 26 |
47.680 47.851 48. 214 27 [
48. 462 48.917 49. 361 28 |
49. 465 49. 720 50. 894 29 |
51.778 53. 655 30 |
54. 453 55. 185 31 |
55. 955 58. 184 62.939 32 |
K
Sal ida de datos de NBS para w14 Acetonitrilo.
JCPDS - ICDD ** Edit Aids PC-90 ** Revi si on pc 90/ 02/ 28
Nunerical Analysis Run
PARAMETERS as | NPUT:
1 JOB = 0 I NCODN = 0 | BK = 0
I WHO = 0 | OUT = 2 I I NPUT = 0
| FRMT = 0 I THWX = 0 | COL = 0
IXCD = 0 IXPD = 0 | PHKL = 2
1 DOLSQ = 1
***  MONOCLI NI C *** *kx 5/ 5/17 15: 46: 53
O....: .. ..l o o 20 3 4. . ... 5. ... 6....01.... 7
10. 7313 10.8872 13.3492 101. 164 CELL 1
4E A- ESDS 2
P21/ c 14A 4 1530. 13 SG1 3
P21/ c 14A 4 1530. 13 SGF 4
[¢] FLGS 5
wldacet o NAME 6
T-2 1.00 .00 .00/ .00 1.00 .00/ .00 .00 1.00 MATX
1.00: .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00 / 1.00 .00 .00 MATX C
I NV .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00/ 1.00 . 00 . 00 MATX
10.731 10.887 13.349 90.00 101.16 90.00 1530.13 C-IN
10.731 10.887 13.349 90.00 101.16 90.00 1530.13 33 C-RD D
13.349 10.887 10.731 90.00 101.16 90.00 1.2261 . 9857 C-CD E
115.161 118.531 178. 201 . 000 -27.737 . 000 DOTM
1. 54059 2 PDF1 F
0. 05 PDF2 G
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:5/ 5/17 0 0 pc 90/02/28 HI ST K

1-THETA ANGLES THTMX = 20.0 NCYC = 2 TOLMN = .0250 TOLMX = .1000
THEMX = 32.0 DM N = 1.454853 LAMBDA =1.5405900

2 CONDI TI ONS for NON EXTI NCTI ON request ed
HOL L = 2n
0KO K = 2n
NOT CONVERGENT in 10 CYCLES,
**** FINAL LI ST USES CELL PARAMETERS from CYCLE 9
CYCLE 10 wl4aceto

2-Theta TOLERANCE = . 05000
LARGEST RESI DUAL reduced to UNT WEIGHT -.04732 for OBS 27
STANDARD ERROR UNIT WI for OBS .02222 w th DEGREES of FREEDOM 45

A B C Al pha Bet a Ganma VOLUME
RECI PROCAL CELL
.95011E- 01 . 91903E-01 .76374E 01 90. 0000 78.7810 90. 0000. 654145E-03
R C STNDRD ERRS

. 20546E- 04 . 28520E-04 . 16958E 04 . 0000 . 0190 . 0000
R C CORRECTI ONS

. 29198E- 05-. 64506E-05 . 10225E 04 . 0000 -.0102 . 0000. 386499E-07
DI RECT CELL

10. 730090 10.881030 13.348480 90. 0000 101. 2190 90. 00001528. 712000
D C STNDRD ERRS

. 002422 . 003377 . 003076 . 0000 . 0190 . 0000 . 458289
D C CORRECTI ONS
. 000050 . 000764 -.001316 . 0000 . 0102 . 0000 -. 090332
<AUTHOR > <PROGRAM> OBS CALC DI FF FINL
N D calc D obs I NT H K L H K L 2Theta 2Theta 2Theta Wr
1 10.5254 10.5666 0 1 0 oc 1 0 0 8. 361 8.394 .033 1.0
2 8.3686 8.3699 0 0 1 1C 0 1 1 10.561 10.563 .002 1.0
3 7.5649 7.5704 0 -1 1 oc -1 1 0 11.680 11.689 .009 1.0
4 6.9869 6.9920 0 -1 1 1c -1 1 1 12. 650 12.659 .009 1.0
5 6.5476 6.5348 0 0 0 2C 0 0 2 13.539 13.513 -.026 1.0
6 6.1868 6.1917 0 1 1 ic 1 1 1 14.293 14.305 .012 1.0
7 6.1186 6.1164 0 -1 0 2C -1 0 2 14.470 14.465 -.005 1.0
8 5.6101 5.6072 0 0 1 2C 0 1 2 15.792 15.784 -.008 1.0
9 5.4401 5.4459 0 0 2 oc 0 2 0 16.263 16.280 .017 1.0
10 5.3332 -1 1 2 16. 609
11 5.2627 5.2655 0 2 0 oc 2 0 0 16.824 16.833 .009 1.0
12 5.1303 5.1441 0 1 0 2C 1 0 2 17.224 17.271 .047 1.0
13 5.0239 5.0260 0 0 2 iC 0 2 1 17.632 17.640 .008 1.0
14 4.8328 4.8341 0 1 2 oc 1 2 0 18.338 18.343 .005 1.0
15 4.7376 -2 1 0 18. 715
16 4.7275 4.7280 0 -2 1 1c -2 1 1 M 18.753 18.755 .002 1.0
17 4.6713 -1 2 1 18.983
18 4.6403 4.6427 0 1 1 2C 1 1 2 19.101 19.111 .010 1.0
19 4.5572 -2 0 2 19. 462
20 4.4079 4.4098 0 1 2 ic 1 2 1 20.120 20.129 .009 1.0
21 4.2248 4.2184 0 2 1 ic 2 1 1 21.043 21.011 -.032 1.0
22 4.2034 4.1992 0 -2 1 2C -2 1 2 21.140 21.119 -.021 1.0
23 4.1843 0 2 2 21.216
24 4.0656 -1 2 2 21. 844
25 4.0512 0 1 3 21.922
26 4.0325 4.0375 0 -1 1 3C -1 1 3 21.997 22.025 .028 1.0
27 3.7825 -2 2 0 23.501
28 3.7773 -2 2 1 23.533
29 3.7605 3.7607 0 2 0 2C 2 0 2 23.639 23.640 .001 1.0
30 3.7324 3.7260 0 1 2 2C 1 2 2 23.862 23.821 -.041 1.0
31 3.5710 1 1 3 24.914
32 3.5542 3.5578 0 2 1 2C 2 1 2 25.008 25.034 .026 1.0
33 3.5330 -2 1 3 25.186
34 3.5085 3.5096 0 3 0 oc 3 0 0 M 25.357 25.366 .009 1.0
35 3.5057 2 2 1 25. 386
36 3.4952 0 3 1 25. 464
37 3.4934 -2 2 2 25. 476
38 3.4289 1 3 0 25. 964
39 3.4046 0 2 3 26. 153
40 3.3935 -1 2 3 26. 240
41 3.3892 3.3884 0 -3 1 1Cc -3 1 1 M 26.280 26.274 -.006 1.0
42 3.3779 -3 0 2 26. 364
43 3.3698 -1 3 1 26. 428
44 3.3391 3.3391 0 -3 1 oc -3 1 0 26.675 26.675 .000 1.0
45 3.3141 -1 0 4 26. 880
46 3.2738 0 0 4 27.218
47 3.2668 3.2676 0 1 3 ic 1 3 1 27.270 27.277 .007 1.0
48 3.2260 -3 1 2 27.629
49 3.1726 0 3 2 28.104
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3290
3202
3095
3085
3051
2963
2922
2786
2769
2753
2626
2539
2501
2430
2302
2248
2211
2079
2039
1989
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1825
1797
1709
1629
1566
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1481
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1475
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1399
1393
1391
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0820
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0592
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0517
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0328
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0265
0256
0249
0233
0231
0205
0163
0109
0102
0049
0046

2.2497

2.2246

2.1974
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041

837
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628
780
966
984
045
199
272
517
548
577
807
969
039
171
411
514
585
837
914
013
175
334
391
566
727
853
995
028
030
040
058
196
209
213
381
406
425
439
482
543
642
684
773
929
946
983
001
161
207
247
284
331
428
766
805
866
934
939
104
136
252
264
380
407
536
553
559
680
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761
820
920
046
064
188
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0033
9953
9840
9819
9739
9658
9637
9632
9584
9516
9475
9454
9442
9377
9331
9294
9258
9257
9209
9099
9097
9040
9039
8993
8973
8964
8919
8912
8902
8887
8866
8859
8834
8803
8802
8782
8751
8711
8700
8695
8677
8662
8627
8623
8607
8576
8544
8528
8492
8461
8437
8434
8408
8370
8359
8355
8312
8293
8206
8190
8163
8135
8134
8122
8056
8054
7995
7978
7966
7962
7932
7907
7905
7870
7855
7833
7785
7785

2.0036

1.9814

1.9630

1.9286

1.9254

1.9058

1.8994

1.8859

1.8769

1.8605

1. 8448

1.8411
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48.
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49.
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49.

50.

756

209

082

165

680

851

214

462

917

361

465

720

894

143

45.
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46.
46.
46.
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50.
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50.
50.
50.
50.
51.
51.
51.
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227
419
692
742
938
138
192
203
324
495
599
652
681
849
965
061
154
158
282
570
576
729
730
852
906
931
053
071
098
140
195
214
282
368
369
425
511
622
651
666
714
757
855
865
911
997
088
133
233
323
392
399
474
585
616
626
752
806
060
108
187
271
274
308
505
510
689
739
778
788
880
957
961
068
115
182
330

. 008

-.014

-.021

-. 007

. 049

. 001

. 000

-. 037

-. 006

. 031

. 009

. 032

-.014

1.

0



284
285
286
287
288
289
290
291
292
293
294
295
296
297
298
299
300
301
302
303
304
305
306
307
308
309
310
311
312
313
314
315
316
317
318
319
320
321
322
323
324
325
326
327
328
329
330
331
332
333
334
335
336
337
338
339
340
341
342
343
344
345
346
347
348
349
350
351
352
353
354
355
356
357
358
359
360
361

PR RRRRRR R RR PR R RRRRRR R RR PR R R R R R R R R R R PR PR RR R RRRRERR R R R R R RR R RR RR PR R RRRR PR R RR R R R R

7784

L7777

7771
7770
7732
7691
7691
7681
7665
7633
7629
7614
7599
7596
7547
7542
7528
7476
7467
7437
7386
7338
7319
7284
7274
7221
7186
7145
7140
7111
7101
7097
7061
7023
7019
7016
6967
6960
6946
6944
6899
6894
6889
6879
6878
6863
6858
6858
6849
6842
6826
6801
6782
6769
6762
6761
6756
6751
6746
6737
6733
6704
6696
6693
6690
6680
6675
6674
6656
6648
6626
6605
6594
6570
6555
6531
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1.7068
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M 51.778

53. 655

M 54,453

55. 185
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51.
51.
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51.
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52.
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54.
54.
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55.
55.
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335
355
374
379
494
624
625
655
705
806
820
866
915
922
080
094
138
307
335
433
597
756
818
931
964
141
259
397
413
509
544
557
679
809
823
832
999
025
073
079
235
254
269
304
310
363
379
380
410
435

577
646
690
716
718
736
754
772
804
819
921
951
963
974
008
025
029
094
124
202
278
317
402
458
545
726
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6445
6433
6418
6417
6382
6380
6369
6350
6346
6334
6322
6318
6314
6313
6287
6220
6213
6206
6190
6187
6177
6165
6142
6141
6130
6121
6117
6109
6080
6015
6003
6002
6001
5977
5942
5920
5909
5908
5907
5893
5881
5863
5857
5851
5819
5792
5782
5758
5737
5723
5717
5675
5633
5625
5614
5599
5573
5571
5556
5556
5522
5506
5476
5472
5468
5467
5438
5435
5432
5420
5414
5410
5410
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5397
5393
5382
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M 55.955

M 58.184
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863

963
966
097
104
144
215
229
276
322
336
350
353
451
706
732
760
820
833
871
919
005
009
052
085
102
132
246
499
545
551
555
649
787
876
920
922
927
982
029
103
128
149
282
389
430
526
612
669
694
868
040
076
121
181
293
299
361
364
505
574
700
716
736
739
862
876
889
938
966
983
984
996
038
057
103
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5329
5322
5319
5311
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5299
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5241
5222
5215
5191
5169
5168
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5143
5133
5130
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5123
5121
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5072
5065
5045
5042
5036
5026
5023
5007
4994
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4966
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4956
4932
4923
4920
4919
4914
4913
4909
4907
4904
4900
4895
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4876
4834
4815
4811
4807
4798
4796
4780
4774
4745
4744
4742
4725
4720
4715
4712
4711
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4709
4700
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4693
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M 62.939
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60.
60.
60.
60.
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60.
60.
60.
61.
61.
61.
61.
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160
189
334
362
377
412
444
461
474
567
717
803
832
939
035
041
122
132
152
196
210
211
242
251
346
472
504
594
605
633
680
693
764
826
827
840
955
997
001
113
151
168
172
195
201
218
228
243
258
284
334
348
373
568
657
674
693
735
746
823
851
987
992
001
081
106
132
145
150
156
158
204
213
237
330
379
422
459
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518 1.4643 0o 7 3 63
519 1.4634 -1 7 3 63
520 1.4631 -6 2 6 63
521 1.4631 -4 6 3 63
522 1.4597 -7 2 3 63
REFLECTI ON SUMMARY for ENTI RE PATTERN:
ESTI MATED RESOLUTI ON = . 050 deg 2- Theta

THEORETI CAL # of LINES = 522

THEORETI CAL RESOLVABLE = 270

UNI QUE OBSERVED LINES = 80

TOTAL LI NES I NPUT= 80

NUMBER | NDEXED= 80

NUMBER UNI NDEXED= 0

NUMBER FLAGGED = 0
* ok kk ok kkk Fm INDEXED Ll NES * Kk ok kkkkk

AVERAGE 2- Theta DI FFERENCE = . 001

# with DIFF > +0.05(2- Theta) = 0

# with DIFF < -0.05(2 Theta) = 0

C/ S| GMA ( NON- RANDOM ERROR TEST) =  -.93

M20) = 20.0 (DLIMT = 3.7451, # POSSIBLE = 29)

X(20) = 0O

F(30) = 34.6 (DELTA 2-Theta = . 0138, # POSSI BLE
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. 523
. 536
. 538
. 703

= 63)



Entrada de datos de NBS para w 14
0 0 0 0 0 0 0 0
13. 6905 6.36326 16.4937 97. 234
P21/ a 4
O
wl4net anol
1. 54059 2
0.05
5. 399
10. 822 13. 026 13.
14. 926 15. 894 16.
16. 565 17. 695
18. 360 19. 089
19. 449 20. 321 21.
21. 469
22.146 22.823
23. 035 24.071 25.
25.432 26.018 26.
26. 807 27.202
27.474 28. 804 29.
29.719 30. 156 30.
30. 653 30. 926 31.
31.796
32.048 32. 457 32.
32.914 33.
33. 622 33. 810
34. 357
34. 487 34. 690 34
35. 391 35. 658 35
35.912 36. 767 36
37.124
38. 466 38. 841 39.
39. 459 39.619 39.
39.976 40. 642 40
41. 220 41. 447
42.731 43. 165
43.715 44.274
44. 468 44,765 45
46. 616 47.
47. 259 47. 439 47.
48. 273 49. 001 49
49. 841 50. 077 50
50. 725 51.104 51.
51. 441 51. 829
52.273 52. 462

Met anol .

442
218

200

268
219

208
331
150

819
482

820
762
945

143
779
842

242
060
999
362
492
219

Sal i da de datos de NBS para w 14 Metanol .

JCPDS - ICDD ** Edit Aids PC-90 **
Nunerical Anal ysis Run

PARAMETERS as | NPUT

Revi si on pc

I BK
11 NPUT
I COL
| PHKL

N
COWOyOoOU hWN P

WWWWWWWWNRNNNRNNRONNNRE R R sR B R R
NO B WNFRPOOONONRWNROOONOTNWN R

R———— T m e m e ———— — —— —— —— G TOoOWw~

90/ 02/ 28

NO OO

CELL 1
ESDS 2
SGI 3
SGF 4
FLGS 5
NAME 6
MATX
MATX C

1JoB = 0 | NCODN = 0

IWHO = 0 louT = 2

| FRMT = 0 I THWX = 0

IXCD = 0 IXPD = 0

1 DOLSQ = 1

* k ok '\mcx:Ll NIC*** * ok k

O....o. . oo 20 B 4. .. ... 5
13.6905 6.36326 16.493 97. 234
P21/ a 14B 4
P21/ a 14B 4
[¢]
wl4net anol
T-2 .00 -1.00 .00 /-1.00 .00 .00/ .00
1.00: .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00 / 1.00
I NV .00 .00 1.00/ .00 -1.00 .00/ 1.00

148
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13.691 6.363 16.494 90.00 97.23 90.00 1425.43
6.363 13.691 16.494 97.23 90.00 90.00 1425.43

16. 494 6.363 13.691 90.00 97.23 90.00 2.5920 2.1515

40. 491 187.430 272.042 -28.434 . 000 . 000
1.54059 2
0. 05
:5/ 5/17 0 0 pc 90/02/28

1-THETA ANGLES THTMX = 20.0 NCYC = 2 TOLMWMN =
THEMX = 26.7 DMN = 1.712525 LAMBDA =1.5405900

2 CONDI TI ONS for NON EXTI NCTI ON request ed

HOL H = 2n

0KO K = 2n
CYCLE 9 wl4met anol
2-Theta TOLERANCE = . 05000

LARGEST RESI DUAL reduced to UNIT VWEI GHT -.04856 for

A B C Al pha Bet a
RECI PROCAL CELL
. 73639E- 01 . 15720E+00 .61114F 01 90. 0000 82.8001
R C STNDRD ERRS

. 14517E- 04 . 38024E-04 . 12895E 04 . 0000 . 0189
R C CORRECTI ONS

. 27316E- 09 .55339E-08 . 18207E 08 . 0000 . 0000
DI RECT CELL

13. 687780 6.361355 16.492830 90. 0000 97.1999
D C STNDRD ERRS

.0250 TOLMX =

0BS
STANDARD ERROR UNIT WI for OBS . 02199 wi th DEGREES of FREEDOM 50

9

Gamma

. 002706 . 001539 . 003530 . 0000 . 0189
D C CORRECTI ONS
. 000000 . 000000 . 000000 . 0000 . 0000
<AUTHOR > <PROGRAM> OBS
N D calc D obs I NT H K L H K L 2Thet a
1 16.3628 16. 3552 0 0 0 1C 0 0 1 5.399
2 8.1814 8.1686 0 0 0 2C 0 0 2 10. 822
3 6.7899 6.7910 0 2 0 oc 2 0 0 13. 026
4 6.5697 6.5818 0 -2 0 1c -2 0 1 13. 442
5 6.0104 2 0 1
6 5.9291 5.9306 0 0 1 1C O 1 1 14.926
7 5.7606 -1 1 0
8 5.5799 5.5715 0 -2 0 2C -2 0 2 15. 894
9 5.5265 -1 1 1
10 5.4543 5.4609 0 0 0 3C O 0 3 16. 218
11 5.3454 5.3473 0 1 1 ic 1 1 1 16. 565
12 5.0219 5.0083 0 0 1 2C 0 1 2 17. 695
13 4.9301 2 0 2
14 4.8327 4.8283 0 -1 1 2C -1 1 2 18. 360
15 4.6423 4.6455 0 -2 1 oc -2 1 0 19. 089
16 4.5965 1 1 2
17 4.5700 4.5604 0 -2 1 1c -2 1 1 19. 449
18 4.5391 -2 0 3
19 4.3688 4.3666 0 2 1 1c 2 1 1 20. 321
20 4.1948 4.1875 0 -2 1 2C -2 1 2 21. 200
21 4.1406 4.1356 0 0 1 3C 0 1 3 21. 469
22 4.0907 0 0 4
23 4.0701 -1 1 3
24 4.0137 4.0107 0 2 0 3C 2 0 3 22.146
25 3.8968 3.8932 0 2 1 2C 2 1 2 22.823
26 3.8595 3.8579 0 1 1 3C 1 1 3 23.035
27 3.7158 -2 0 4
28 3.6949 3.6941 0 -2 1 3C -2 1 3 M 24.071
29 3.6882 3 1 0
30 3.6794 -3 1 1
31 3.5216 3.5218 0 3 1 ic 3 1 1 25. 268
32 3.4988 3.4995 0 -3 1 2C -3 1 2 25. 432
33 3.4407 0 1 4
34 3.4223 3.4220 0 -1 1 4C -1 1 4 26.018
35 3.4103 -4 0 1
36 3.3950 3.3962 0 4 0 oc 4 0 0 M 26.219
37 3.3945 2 1 3
38 3.3246 3.3230 0 2 0 4C 2 0 4 26. 807
39 3.2848 -4 0 2
40 3.2726 3.2756 0 0 0 5C 0 0 5 27.202
41 3.2546 1 1 4
42 3.2443 3.2438 0 4 0 1cC 4 0 1 M 27.474
43  3.2406 3 1 2
44 3.2112 -3 1 3
45 3.2085 -2 1 4
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VOLUME

90. 0000. 701876E-03

. 0000

. 0000. 000000E+00

90. 00001424. 754000

. 0000 . 375498

. 0000 . 000000
CALC DIFF FINL
2Theta 2Theta Wr
5.397 -.002 1.0
10.805 -.017 1.0
13. 028 .002 1.0
13. 467 .025 1.0
14.727

14. 930 .004 1.0
15. 369

15.870 -.024 1.0
16. 024

16. 238 .020 1.0
16.571 .006 1.0
17.646 -.049 1.0
17.978

18.343 -.017 1.0
19.103 .014 1.0
19. 294

19.407 -.042 1.0
19. 541

20.311 -.010 1.0
21.163 -.037 1.0
21.443 -.026 1.0
21.708

21.819

22.129 -.017 1.0
22.802 -.021 1.0
23.025 -.010 1.0
23.928

24.066 -.005 1.0
24.111

24.169

25. 269 .001 1.0
25. 437 .005 1.0
25.874

26.015 -.003 1.0
26. 109

26.229 .010 1.0
26. 232

26.794 -.013 1.0
27.124

27.228 .026 1.0
27.381

27.470 -.004 1.0
27.502

27.759

27.782
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57
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63
64
65
66
67
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69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
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82
83
84
85
86
87
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89
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91
92
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94
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104
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107
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114
115
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117
118
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120
121
122
123
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1807
1222
1041
0969
0594
0589
0271
0056
0052
9951
9645
9465
9241
9200
9187
9127
9101
8901
8899
8803
8693
8628
8133
8113
7899
7897
7826
7633
7571
7476
7327
7271
7267
7172
6727
6606
6480
6099
6048
6025
5994
5823
5729
5550
5419
5333
5192
5172
5128
5110
5108
5065
5038
4978
4928
4698
4650
4447
4358
4299
4278
4276
4175
4163
4157
3771
3422
3375
3325
3260
3211
3156
3084
3008
2985
2983
2856
2850

NN

N

DN NN NN

. 0970

. 0551

. 0037

. 9611
. 9445

. 9143

. 8892

. 8689

. 8121
. 7905

. 7563

7267
7190
6742
6634
6490
6081

. 5985
. 5838
. 5745

. 5342

. 5158

. 5088

. 4986

. 4425

. 4311

. 4198

. 3384

. 3167

. 2995
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oo o
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2C
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4C
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28.

29.

29.

30.
. 331

30.

30.

31.

31.
32.

32.

32.
32.
33.
33.
33.
34.

34.
34.
34.

35.

35.

35.

35.

36.

36.

37.

38.

38.

39.

804

208

719

156

653

926

150

796
048

457

819
914
482
622
810
357

487
690
820

391

658

762

912

767

945

124

466

841

143

150

28.
28.
28.
28.
29.
29.
29.
29.
29.
29.
30.
30.
30.
30.
30.
30.
30.
30.
30.
31.
31.
31.
31.
31.
32.
32.
32.
32.
32.
32.
32.
32.
32.
32.
33.
33.
33.
34.
34.
34.
34.
34.
34.
35.
35.
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35.
35.
35.
35.
35.
35.
36.
36.
36.
36.
36.
36.
37.
37.
37.
37.
37.
38.
38.
38.
38.
38.
38.
38.
39.
39.
39.
39.

030
566
737
805
166
171
484
700
704
806
121
310
547
591
605
669
698
915
918
023
146
218
781
805
055
058
141
373
447
562
745
814
819
936
501
658
823
333
401
434
476
711
841
093
281
404
609
639
702
730
732
795
836
924
998
346
418
733
871
963
997
000
161
179
189
816
401
481
568
679
764
860
987
121
161
165
390
401

. 001

. 037

. 015

. 035
. 021

. 016

. 008

. 004

. 009
. 007

.010

. 000
. 022
. 019
. 036
. 013
. 024

. 011
. 021
. 021

. 019

. 030

. 012

. 034

.018

. 037

. 015

. 019

.018

e
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125
126
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138
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141
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155
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166
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175
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182
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197
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2822

. 2811

2809
2712
2711
2695
2681
2633
2552
2503
2215
2211
2179
2073
2049
2048
1941
1899
1844
1780
1636
1472
1376
1324
1296
1274
1270
1256
1143
1124
1073
1061
1029
0974
0970
0951
0947
0930
0832
0832
0763
0739
0731
0727
0724
0706
0703
0654
0526
0495
0490
0453
0391
0351
0303
0299
0253
0240
0202
0194
0183
0179
0069
0064
0035
9997
9956
9896
9822
9813
9764
9748
9690
9685
9606
9588

. 9578

9544

N

N

. 2818

. 2730

. 2642
. 2535

.2181
. 2077

. 1883

. 1768

. 1144

. 0941

. 0690

. 0442

. 0357

. 0229

. 0027

o o
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1C

oC
2C

5C
7C

3C

3C

2C
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39.

39.
39.

40.
40.

41

41.

42.

43.

43.

44,

44.

44,

45,

. 459

619

779
976

642
842

220

447

731

165

715

274

468

765

242

151

39.
39.
39.
39.
39.
39.
39.
39.
39.
40.
40.
40.
40.
40.
40.
40.
41.
41.
41.
41.
41.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
42.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
43.
44,
44.
44.
44.
44.
44.
44,
44.
44.
. 738
44.
44.
44,
44,
45.
45.
45,
45.
45.
45,
45.
45.
45,
45.
46.
46.
46.
46.
46.
424

44

453
472
476
651
652
682
708
795
944
035
577
584
645
850
895
898
106
189
297
425
713
046
245
353
410
456
465
494
731
773
881
907
976
094
103
144
151
189
402
403
553
607
626
632
640
679
686
795
082
153
165
248
391
483
593
601
708

828
846
873
881
142
153
223
314
411
555
737
758
879
917
061
071
268
314
339

. 006

. 032

. 016
. 032

. 003
. 008

. 031

. 022

. 000

.014

. 029

. 026

. 015

. 027

. 019

o
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204
205
206
207
208
209
210
211
212
213
214
215
216
217
218
219
220
221
222
223
224
225
226
227
228
229
230
231
232
233
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236
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238
239
240
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242
243
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245
246
247
248
249
250
251
252
253
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257
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259
260
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262
263
264
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266
267
268
269
270
271
272
273
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275
276
277
278
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9503

. 9484

9479
9472
9432
9339
9298
9212
9202
9190
9188
9139
9109
8959
8955
8940
8919
8919
8917
8891
8836
8836
8829
8826
8795
8749
8733
8716
8690
8642
8600
8583
8579
8556
8537
8503
8477
8474
8441
8422
8417
8406
8397
8270
8247
8216
8211
8195
8184
8181
8152
8143
8139
8120
8055
8049
8037
8007
7985
7878
7852
7834
7818
7815
7802
7795
7769
7750
7749
7717
7696
7646
7611
7609
7608
7512

. 7509

7494

. 9468

. 9295
. 9218

. 9149

. 8939

. 8838

. 8575

. 8447

. 8281

. 8201

. 8061

. 7983

. 7859

. 7821

L7749

. 7626
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46.

47.
47.

47.

47.

48.

49.

49.

49.

50.

50.

50.

51.

51.

51.

51.

616

060
259

439

999

273

001

362

841

077

492

725

104

219

441

829

152

46.
46.
46.
46.
46.
46.
47.
47.
47.
47.
47.
47.
47.
47.
47.
47.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
48.
49.
49.
49.
49.
49.
49.
49,
49.
49.
49,
49.
49.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
50.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
51.
52.
52.
. 248

527
575
587
606
707
946
052
276
300
333
338
466
544
944
956
997
052
052
059
128
278
278
295
306
389
516
559
607
678
813
931
977
989
053
108
204
278
285
380
435
449
480
506
873
941
031
047
092
124
135
220
248
257
315
508
527
562
652
720
045
124
179
229
238
280
299
382
441
442
543
608
765
876
883
885
190
200

-.010

-.008
. 017

. 027

-.002

. 005

.018

. 015

.016

-. 005

. 020

.010

. 000

. 047

P



280 1.7492 1.7486 0 1 3 5C 1 3 5 M 52273 52.256 -.017
281 1.7481 0 1 9 52. 291
282 1.7445 5 1 6 52. 405
283 1.7444 2 1 9 52. 409
284 1.7428 1.7428 0 -4 3 3C -4 3 3 52.462 52.462 .000
285 1.7385 -6 0 7 52. 600
286 1.7326 4 3 2 52. 795
287 1.7296 -1 2 8 52. 893
288 1.7277 -5 2 6 52.957
289 1.7225 -4 2 7 53.127
290 1.7203 0o 2 8 53. 200
291 1.7159 3 1 8 53.347
REFLECTI ON SUMMARY for ENTI RE PATTERN:
ESTI MATED RESOLUTION = . 050 deg 2- Theta

THEORETI CAL # of LINES = 291

THEORETI CAL RESOLVABLE = 189

UNI QUE OBSERVED LINES = 89

TOTAL LI NES | NPUT= 89

NUVBER | NDEXED= 89

NUMVBER UNI NDEXED= 0

NUVBER FLAGGED = 0
* ok ok ok ok k k k FCR |NDE><ED LI NES *k ok ok ok ok ok k

AVERAGE 2- Theta DI FFERENCE = -.001

# with DIFF > +0.05(2- Theta) = 0

# with DIFF < -0.05(2 Theta) = 0

C/ SI GMA ( NON- RANDOM ERROR TEST) = . 32

M20) = 18.2 (DLIMT = 3.5081, # POSSIBLE = 31)

X(20) = 0

F(30) = 31.7 (DELTA 2-Theta = . 0141, # POSSIBLE = 56)
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1.
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