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deposition of Ni12
 

on mica
AFM studies
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O20

 

(OH,F)4
negatively charged cleaved surface

‐electrostatic interaction

 

between the Ni12 

 
nanocrystals

 

and the surface
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and 10‐5

 

M solutions of Ni12
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 CH2

 

Cl2

‐drop casting, dip coating and spin coating

BEST results obtained by spin coating
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AFM microscopy



Nano‐structuration
 

–
 

deposition of Ni12
 

on mica
AFM studies

High resolution image 

 of Ni12 on mica (dip 

 coated sample)
Small aggregates with  

 faces: are they 

 crystalline?



Sample 7

Ni12‐Br 10‐4 M in MeOH

Spin coating 3000 rpm
30 sec



Sample 8

Ni12‐Br 10‐4 M in MeOH

Spin coating 500 rpm
30 sec



Sample 9
Ni12‐Br 10‐4 M in 

 MeOH

Spin coating 500 rpm
30 sec + spin coating 

 3000 rpm 30 sec



destroyed..
Ni12‐Br 10‐4 M in MeOH

Spin coating 3000 rpm
30 sec continuous 

 input of sample



Sample 10

Ni12‐Br 10‐4 M in MeOH
1 drop, before spinning, 

 then
spin coating 500 rpm
30 sec



2.0 nm

‐3 Ni4

 

O4

 

SMMs

 
linked 

 by a central NO3‐

 

and 

 six carboxylates

‐Triclinic P‐1

NiNi1212
 

‐‐NONO33
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Ni12
 

on mica

P21

 

/C, Z = 4 
V = 12.51

 
nm3

4 nm

AFM image of a monolayer of Ni12

 
on mica prepared by spin coating



Synchrotron source

Grazing incidence X‐ray diffraction : BM25 ESRF Grenoble

Sample

CCD detector



CCD camera
3 x 11 Megapixels
Final image resolution 7651 x 

 3825 pixels
Pixel size 32.8 microns square
Input active area 250 x 125 mm

Diffracted 
beam

Incidence
beam

The Beamline



Muscovite ‐

 
mica



Ni12 

 

P‐1

Ni12 

 

C2/c

Calculated powder diffraction pattern for Ni12
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A model of Ni12

 

on mica. The 

 average height of the 

 aggregates on mica is 5‐

 
10 nm, 

 in agreement with having a 

 stack of 4‐10 molecules of 

 Ni12

 

.

4 nm

'80' nm  x 10 nm



We can observe at small MU 

 values peaks from both the 

 sample (Ni12

 

P‐1) and the 

 substrate (mica)
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image Ni12Br8B_0059, D 630 mm, MU = 1



2Θ
 

= 2.24º
d = 21.12 nm

2Θ
 

= 2.51º
d = 18.85 nm

2Θ
 

= 3.19º
d = 14.83 nm

image Ni12Br8B2_00647, D 730 mm, MU = 0.5 TH = 90o
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d = 3.34 nm
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Ni12DP1_0026



Ni12DP1_0047



Ni12DP1_0049



Summary

Ni12
 

complexes can be deposited on mica

The aggregates observed by AFM are between 5 
 and 10 nm high, in agreement with having 

 stacks of 4 to 10 Ni12
 

molecules 

The reflectivity could not be observed by 
 GIXRD. The GIXRD study shows that the 

 aggregates are in fact Ni12
 

. The GIXRD study 
 shows that these aggregates are crystalline. 

The beamline
 

use was very successful and the 
 results will be published soon. 
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