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1 Introduccio
Mai vaig dubtar en fer el Treball de Recerca sobre algun tema cientific; m’hauria agradat
qualsevol questié que em fes aprendre, que em plantegés un repte i que em permetés

aprofundir-hi.

Als 9 anys la meva mare em va regalar el llibre La Clave Secreta del Universo, escrit per
Stephen Hawking i Lucy, la seva filla. Aquell llibre em va presentar un mén que no coneixia, va
fer que comencés la meva passio per les ciencies. A partir d’aleshores m’ha interessat la fisica,
la quimica, saber com funcionen les coses, descobrir com és la natura, I’Univers, saber perque

gira la Terra, o perque la xocolata és com és.

Quan I’XXX, la meva tutora, em va proposar fer el Treball de Recerca sobre la Cristal-lografia no
ho vaig dubtar ni un moment. Era un tema del qual no sabia absolutament res, tot seria nou
per a mi i em suposaria la necessitat d’aprofundir i endinsar-me en tot un mdén nou. En
comencar a llegir vaig adonar-me que era un ambit molt més ampli i interdisciplinari del que jo
creia i em va conquistar en el moment que vaig descobrir que la xocolata tenia alguna cosa en

comu amb el diamant.

A més, coincideix que I'any 2014 ha estat I’Any Internacional

de la Cristal-lografia, commemorant el centenari del Premi . . s
Nobel a von Laue (1914) i els 400 anys des dels treballs de ' 2.14
Kepler, que van iniciar un ampli estudi sobre el paper de la . A

simetria a la materia. També es celebra el 50 aniversari del

ano internacional de la
cristalografia

Premi Nobel en Quimica atorgat en 1964 a Dorothy Crowfood

Hodgkin per la determinacid, mitjancant técniques de raigs X,  jl.lustracié 1: logotip de I'Any
. . . - Internacional de la
de les estructures de la vitamina B12 i la penicil-lina. Cristal-lografia 2014 (IYCr2014).

International Union of
Crystallography (IUCr)

D’altra banda, la meva tutora em va posar en contacte amb el Dr. Miguel Angel Cuevas Diarte,
professor emerit de la Universitat de Barcelona del Departament de Cristal-lografia,
Mineralogia i Diposits Minerals. Aixi he pogut comptar amb el suport d’un expert en la matéria
en cas de dubte i, fins i tot, vaig assistir a la inauguracid de la desena mostra del fons historic
del CRAI Biblioteca de Fisica i Quimica titulada Cristalls a la Llum dels Raigs X, la conferencia
inaugural de la qual, Cristal-lografia i difraccio de raigs X: una gran amistat al llarg del temps,

va anar a carrec del Dr. Cuevas.
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Aquest treball consta de dues parts: el marc teoric, on explico els coneixements necessaris per
entendre la Cristal-lografia basica, i una part experimental, on mostro els diferents
experiments que he fet i els resultats obtinguts. L'apéndix final consta de 9 annexos que

contenen el desenvolupament complet i documentat dels experiments.

2 Objectius
Amb aquest treball, la meva intencié és apropar-me a una ciéncia que m’és totalment

desconeguda. Aixo ho duré a terme intentant assolir els seglients objectius:

e Saber qué és un cristall, com es forma i quines propietats té

e Entendre que diferencia els cristalls d’altres tipus de solids, com, per exemple, el vidre
e Aprendre on es troben els cristalls i com estan presents al nostre dia a dia

e Esbrinar que és la cristal-lografia i les seves aplicacions a les disciplines cientifiques

e Aprendre a cristal-litzar un solid i observar quines variables hi afecten

e Experimentar amb la cristal-litzacio de solids

e Fer créixer cristalls d’amoni dihidrogen fosfat (ADP) de diferents mides i colors

e Observar com afecten determinades impureses a la cristal-litzacié de I'amoni

dihidrogen fosfat (ADP).
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Marc teoric

3 Elssolids

Un solid és una substancia formada per molécules que es troben fortament unides entre si

mitjangant una forga anomenada forga de cohesio.

La disposicié de les seves molécules li dona un aspecte de duresa i rigidesa amb que
normalment s’associen. Els solids sén durs i presenten molta dificultat per comprimir-se, ja

qgue les molécules que els formen estan tan a prop que no queda espai entre elles.

Els solids tenen una forma definida que es manté fins que actua sobre ells una forga externa.

Aguesta forma és producte i depén de la forga de cohesié que manté unides les molecules.
Presenten diverses propietats:

e No sén elastics, no recuperen la seva forma original quan sén deformats

e SOn fragils, es poden trencar en molts fragments

e Els solids poc durs poden ser ratllats per d’altres més durs. Altres, en canvi, com el
diamant, costa molt ratllar-los

e Tenen forma definida, sén relativament rigids i no flueixen com fan els gasos i els
liquids, excepte sota pressions extremes del medi

e Tenen una alta densitat, ja que les seves molécules es troben molt juntes

e La tenacitat, resisteéncia que oposa un material a qué es propaguin fissures, varia en
cada material

e La mal-leabilitat, propietat de la matéria que presenten els cossos a ser deformats,
permet I'obtencié de lamines primes de material sense que es trenqui

e SOn ductils, es poden obtenir fils a partir d’ells

e Els solids oposen resistencia a canviar el seu estat de repos.
Segons el tipus d’enllacos que presenten, hi ha diferents tipus de solids:

e Solids covalents: son aquells formats per xarxes d’atoms units per enllagos covalents
e Solids moleculars: sén els solids formats per molécules covalents discretes' o per

atoms units per forces de Van der Waals

1 \ . . , . . N . .
Molécules constituides per un nimero definit d’atoms, del mateix o diferents elements.

3
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e Solids ionics: tenen una disposicio infinita de ions positius i negatius que es mantenen
units per forces electrostatiques
e Solids metal-lics: I'enllag metal-lic permet que els electrons es desplacin i, per tant, els

metalls son conductors. A més, son mal-leables i ductils.

Quan parlem de solids considerem que les particules estan en posicions fixes, en funcié de
I’estructura d’aquestes, els solids poden classificar-se en amorfs, si les particules no segueixen
cap ordre particular, i cristal-lins, si presenten una estructura repetida en tres dimensions
anomenada xarxa cristal-lina. Com un cas a part es poden considerar els polimers, on

coexisteixen zones amorfes i zones cristal-lines.

L’estructura d’un solid té un paper fonamental sobre les seves propietats, per exemple, el
grafit pur i el diamant, ambdds formats per atoms de carboni, només es diferencien per la seva

xarxa cristal-lina.

Il-lustracio 1: estructura cristal-lina del diamant (esquerra) i del grafit (dreta)

3.1 Solids amorfs
La paraula “amorf” ve del grec “dmorphos” i significa “sense forma”. Aquests solids no tenen

una forma geometrica caracteristica ni un patrd repetitiu.

e Les particules estan ordenades a I'atzar en 3D

e En exposar-los a raigs X tenen un patré poc definit a causa de la seva estructura

e No tenen punts de fusio definits perque el medi local varia segons el punt del material
i per tant es necessiten diferents quantitats d’energia térmica per trencar les
interaccions. Aquests solids tendeixen a anar-se estovant durant un ampli rang de
temperatures

e Esfonen a molt diverses temperatures

e Esformen a partir de la congelacié d’un liquid

e Sonisotropics, les seves propietats fisiques no depenen de la direccié de la mesura
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e Insolubles als dissolvents comuns

e Quan es trenquen produeixen trossos amb superficies irregulars i sovint corbades

Exemples: carbd, coc, vidre, plastic, goma, etc.

Un solid amorf translucid es diu vidre. Gairebé totes les substancies poden solidificar-se en
forma amorfa si la fase liquida es refreda suficientment rapid. Tot i aixi, alguns solids sén
amorfs intrinsecament, ja que les seves particules no encaixen suficientment bé per formar

una xarxa cristal-lina estable o tenen impureses que interrompen la xarxa.

Per exemple, encara que la composicié quimica i les unitats basiques estructurals del quars
cristal-li i el quars vitri (SiO, i estructura de tetraedres SiO, units) siguin iguals, la disposicid a
I’espai dels atoms no ho és. El quars cristal-li té una distribucié molt ordenada d’atoms de silici
i oxigen pero al quars vitri la disposicié és gairebé atzarosa. Quan el SiO, fos es refreda
rapidament, es forma quars vitri, mentre que els cristalls de quars perfectes que es venen a les

botigues de minerals s’han estat refredant durant milers d’anys.

Polycrystalline

Crystalline
()
XX XXX XD

(A XXX
XXX

phous

ll-lustracio 2: distribucié dels atoms en els diferents tipus de solids

3.1.1 Elsvidresi els liquids sobrerrefredats
A la vida quotidiana confonem vidre i cristall quan, en realitat, “sdn conceptes oposats des del

punt de vista estructural”?.

Els vidres presenten aspecte de solids amorfs i son obtinguts refredant un material fos. En
termes generals, podem dir que sén solids amorfs que presenten transicid vitria al ser
escalfats. S6n materials desordenats que manquen de la periodicitat dels cristalls perd

presenten un comportament mecanic com els solids.

® Navarro, J. M. (2003). 2.4 Etimologia y definicién del vidrio. £/ Vidrio (32 ed., p. 54). Madrid: Consejo
Superior de Investigaciones Cientificas.
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La manera més comuna de fabricar un vidre és refredant un liquid viscés suficientment rapid
per evitar la cristal-litzacié. Tot i que aquesta via cap a |'estat vitri (sobrerrefredament) és
coneguda des de fa milers d’anys, els processos moleculars pels quals els liquids adquireixen

rigidesa en ser refredats sén molt complexos i, encara avui, no es coneixen totalment.

El vidre normal de finestra és important per a la construccié i, en la seva forma més purificada
(silice vitria), és el material emprat per a la majoria de fibres optiques. El silici amorf s’utilitza a

gairebé totes les cel-les fotovoltaiques.

Els liquids a temperatures per sota del seu punt de fusié es diuen liquids sobrerrefredats. En
refredar un liquid sobrerrefredat per sota de la temperatura de transicié vitria® es produeix un

vidre.

Quan es va refredant el liquid sobrerrefredat a temperatures encara més baixes, augmenta la
seva viscositat i les molécules que el formen es van movent cada cop més lentament. A una
temperatura determinada, les molécules es mouen tan a poc a poc que han de reorganitzar-se
abans que la temperatura disminueixi més. En aquest moment, el volum observat comencara a

disminuir. L'estructura del material esta “congelada” i 'anomenem vidre.

Els vidres no soén cristalls, ni cristalls liquids, sén liquids “congelats” des de la perspectiva de

I’escala temporal de I'observacié experimental.

Convencionalment, ens referim al cristall com a I'estat d’equilibri per sota de la temperatura
de fusid. L'estat vitri i el de liquid sobrerrefredat sdn considerats inestable i metastable,
respectivament. Malgrat aixo, podem considerar el liquid sobrerrefredat com estat en equilibri

sempre i quan no presenti nuclis cristal-lins.

Els liquids sobrerrefredats poden estar estables durant llargs periodes de temps. Per exemple,
mostres pures d’o-terfenil* no cristal-litzaran durant anys a tubs de laboratori a temperatura

ambient per molt que aquesta sigui a 35K per sota del seu punt de fusid.

L’aigua liquida molt pura és facilment sobrerrefredada en un capil-lar fins a 30K per sota del

seu punt de fusid. La probabilitat que un liquid es quedi en estat de sobrerrefredament en

> Temperatura de transicié vitria (Tg): temperatura a la qual es presenta una pseudotransicio
termodinamica en materials vitrics; a aquesta temperatura, el material deixa de ser rigid i comenca a
estovar-se.

* Un dels isbmers dels terfenils, grup d’hidrocarburs aromatics molt propers entre ells. Consisteixen en
un anell de benze central substituit per dos grups fenil.

6
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comptes de cristal-litzar depén de la velocitat de refredament, la puresa del liquid, la viscositat

en el punt de fusio i altres factors.

3.2 Solids cristal-lins

Sén els solids que tenen les seglients caracteristiques:

e Disposici6 molt ordenada i peridodica de les seves particules en tres dimensions:
posseeixen un ordre estricte i regular (atoms, molecules i ions ocupen posicions

determinades). Aix0 causa que siguin solids simeétrics

Il-lustracié 3: representacio de I'ordre cristal-li

e Forma geometrica, poliédrica, especifica, que reflecteix la simetria del grup puntual
e Poden ser solids ionics, covalents, moleculars o metal-lics
e Particules enllagades en plans o cares
e Els plans interseccionen en angles especifics a cada substancia. Els angles no depenen
de la mida del cristall, siné que reflecteixen la disposicid regular repetida dels atoms,
moléecules i ions a I'espai.
— Quan un cristall ionic és trencat, les forces de repulsié fan que se separi
seguint plans fixos per tal de produir cares noves que interseccionen en els

mateixos angles que els originals del cristall.

Cleavage —=
plane

Repulsion
) +i ; +|
RECT RS

ll-lustracio 4: trencament d'un cristall ionic

— En un solid covalent com un diamant tallat, els angles on es troben les cares
tampoc no sén arbitraris, sind que estan determinats per la disposicio dels

atoms de carboni del cristall.
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e Quan s’exposen a raigs X, cada estructura produeix un patré caracteristic que pot ser
utilitzat per identificar el material

e Punts de fusid i ebullicid precisos perque les particules que els componen es troben a
la mateixa distancia del mateix nombre i tipus de veins; per tant, la regularitat de la
xarxa cristal-lina crea medis locals iguals. Aixi, les forces intermoleculars que aguanten
el solid sén uniformes i es necessita la mateixa energia térmica per trencar tots els
enllagos a la vegada.

e Presenten anisotropia, és a dir, comportament diferent segons la direccié de la mesura

e Els cristalls ionics no sén conductors eléctrics, ja que el seu enllag no permet que els
electrons es moguin lliurement; en preséncia d’un dissolvent molt polar (com I'aigua)
produeixen dissolucions en les quals hi ha ions a la fase liquida i per tant son

conductores del corrent eléctric.
Exemples: CuSQ,, NiSQO,, diamant, grafit, NaCl, sucre, etc.

Aguest tipus de solids poden ser classificats basant-se en la seva xarxa cristal-lina, és a dir,
segons la disposicié en I'espai de les particules que els formen, i segons el fet de ser formats

per un Unic cristall (monocristalls) o la unié de diferents cristalls (policristalls).

3.2.1 Monocristalls

Els monocristalls sén materials la xarxa cristal-lina dels quals és continua i no esta
interrompuda per fronteres de gra®, per tant, sén interessants de cara a la industria per les
propietats que aixo els ofereix; el silici monocristal:li és utilitzat per a fabricar materials
semiconductors, a l'Optica s’utilitzen monocristalls de safir i fluorita, com a conductors
eléctrics sén millors (el coure monocristal-li té millor conductivitat que el policristal-li), son

essencials en la investigacio de la fisica de la materia condensada, ciéncia de materials...

Es poden fer créixer artificialment pero sén dificils de fabricar, ja que s’ha de controlar el medi
molt acuradament. Si s’aconsegueix un creixement lent del cristall, s’evita la nucleacié i
s’obtenen cristalls de mida adequada, per exemple, per a la difraccié de raigs X. Si es deixen
créixer els extrems del cristall lliurement, adquiriran una forma geometrica regular amb cares

planes.

En el cultiu de monocristalls és molt important la puresa, la perfeccid, la mida i obtenir el

monocristall en un temps raonable. El creixement de monocristalls en el laboratori es divideix

5 s ;. .y . . .

Frontera, vora o limit de gra: superficie de separacid entre dos cristalls grans d’'un mateix material
policristal-li. Sorgeix com a conseqiiencia del mecanisme de creixement de gra (o cristal-litzacid), quan
dos cristalls nascuts de diferents nuclis es “troben”.
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en dues etapes: la nucleacid, de manera que només estigui present un cristall, i, després, el
creixement del cristall en les condicions ideals per aconseguir mida, forma, orientacid,

perfeccio i puresa desitjades.

3.2.2 Policristalls
Sén un conjunt de molts cristalls petits als quals, donada la seva forma irregular, se’ls
denomina cristal-lites o grans cristal-lins. S6n solids policristal-lins molts materials d’origen tant

natural com sinteétic.

Les propietats dels policristalls depenen de les propietats dels grans que els componen:

e Mida mitja. Varia entre 1 i 2 microns (micres) fins a uns quants mil-limetres, i,
puntualment, fins a uns quants metres.

e Orientacid cristal-lografica dels grans. Si estan orientats caoticament i son petits, al
cristall no es detecta anisotropia (propietat propia dels monocristalls).

e Estructura de la frontera de gra. Si al policristall hi ha una orientacié cristal-lografica
predominant dels grans, el cristall es denomina “texturitzat” i existeix anisotropia de

les propietats.

Aquests cristalls sén menys estables que els monocristalls, ja que es generen per cristal-litzacié
com a resultat de I'agregacié de pols cristal-lines. Si es recou un policristall durant un temps
prolongat, es pot produir recristal:litzacid, és a dir, el creixement predominant d’uns quants

grans que acaba amb la formacid de voluminosos bolcs cristal-lins.

3.2.3 Cristalls al nostre dia a dia

Els cristalls son presents a les nostres vides continuament. Des dels nostres ossos, formats per
un tipus de fosfat de calci anomenat hidroxiapatita que ens permet estar drets, els
semiconductors fabricats amb cristalls de silici que formen part dels mobils, la pasta de dents,
feta d’uns monocristalls d’un material abrasiu, fins a la mateixa xocolata o el vi (cristalls de

tartaric).

La xocolata s’obté de la barreja de sucre amb dos productes derivats de la manipulacié del
cacau: la pasta de cacau i la mantega de cacau. La mantega de cacau conté triglicerids que
cristal-litzen en diferents formes. Aquestes diferents formes (polimorfs) sén els que donen les
propietats a la xocolata. En el procés de fabricacid, s’ha d’obtenir el polimorf V, que fon a una
temperatura molt propera a la temperatura de la boca (379C). Aquesta estructura cristal-lina
és la que aporta a la xocolata una superficie llisa, brillant, la seva caracteristica textura i la

possibilitat de fondre a la boca i, per tant, refrescar-nos. Si es guarda la xocolata en condicions

9



El mon dels cristalls

inadequades, es pot arribar a formar una capa blanquinosa que produeix una textura rugosa,

el polimorf VI.

ll-lustracio 5: Estructura cristal-lina del polimorf V (esquerra) i xocolata (dreta)

Aixi mateix, tots els farmacs han de cristal-litzar-se per assegurar la seva puresa, coneixer la
seva estructura intima a nivell molecular i millorar la qualitat. Gracies a la cristal-lografia
podem coneixer i visualitzar la disposicié dels atoms i molécules en I'espai i aprofitar aquest
coneixement per comprendre tant el funcionament molecular dels medicament com per saber

com millorar-los. La cristal-lografia és crucial per la industria farmaceutica.

Els cristalls també son presents a la natura i alguns mostren espectacles extraordinaris. A la
Mina de Naica, a Méxic, es troben els cristalls més grans coneguts. A la Cova dels Cristalls, una
cavitat natural a 300m de la superficie, es troben els cristalls gegants de selenita (una varietat

del guix), que poden arribar als 11m de llargada, a 1m d’amplada i pesar més de 50t.

ll-lustracio 6: Cristalls gegants a la Mina de Naica
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4 La Cristal-lografia

4.1 La Cristal-lografia i el concepte de cristall

La Cristal-lografia és la ciencia que estudia la materia cristal-lina.

Etimologicament, la paraula cristall s'usava a I'antiga Grécia i Roma per designar el que ara es
denomina cristall de roca, una varietat del quars amb formes geometriques perfectament
definides. Més tard, cristall va passar a designar tot mineral que presenta una forma
geometrica. Durant els segles XVII a XIX, amb els treballs realitzats per Hooke, Huygens, Romé
de l'lsle i Hally, s’arriba a una definicid macroscopica de cristall: tota substancia homogenia,

simeétrica i anisotropica.

El 1920 amb la descoberta de la difraccié dels raigs X pels cristalls, s’aconsegueix veure les
posicions dels atoms dins d’un cristall, aixi que la definicié passa a ser: tot medi periodic

tridimensional (condicié perqué es produeixi la difraccid).

Al segle XX, en millorar la precisid dels resultats de la difraccié dels raigs X, s’observa que la
condicid per tal que es produeixi la difracci6 no és exclusiva dels medis periddics
tridimensionals. La Unié Internacional de Cristal-lografia proposa, I'any 1992, la definicio

segiient: cristall és tot medi que déna un difractograma discret® quan és irradiat amb raigs X.
La Cristal-lografia esta dividida en diferents parts:

e (ristal-lografia Geomeétrica: estudia la matematica necessaria per al calcul
cristal-lografic i la descripcio dels cristalls.

e Difraccid: estudia la difraccié de raigs X, neutrons i electrons sobre cristalls. (Per la
seva importancia és considerada una part independent i no part de la Cristal-lofisica).

e Cristal-loquimica: estudia la cristal-lografia dels compostos. Té dues parts: una
dedicada a les generalitats (creixement cristal:li, diagrames de fases, isomorfisme i
polimorfisme...) i una segona més descriptiva, la cristal-lografia estructural.

e Cristal-lofisica: estudia les propietats fisiques dels cristalls.

e Cristall Real: estudia els defectes dels cristalls.

4.2 Eina per a les altres ciencies
La Cristal-lografia va néixer associada a la Mineralogia, intentava explicar les formes

geometriques d’alguns minerals. Al Renaixement es va ampliar el seu objecte d’estudi, ja que

6 .. . . . T . . .
Per tal que es produeixi un difractograma discret, el medi ha de ser peridodic en un espai n-dimensional.
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es va descobrir que també es podien obtenir cristalls per sintesi. Es per aixo que, fins a inici
del segle XX, es van desenvolupar Unicament la cristal-lografia geomeétrica i la morfologia

cristal-lina.

Tanmateix, diversos descobriments entre 1895 i 1920 van fer que la ciéncia canviés totalment.
Dos d’ells, la difraccio dels raigs X pels cristalls i I’estructura cristal-lina, van afectar
directament la Cristal-lografia, ja que van permetre coneixer amb precisid |'estructura interna

de la matéria.

A partir del segle XX la Cristal-lografia és necessaria, ja que la determinacié estructural va
permetre caracteritzar el polimorfisme’. Deixa de ser suficient conéixer la composicié d’un
compost, ara cal saber quina és la seva estructura. Avui dia, la Cristal-lografia és essencial per
sintetitzar productes i caracteritzar-ne de ja existents. A més, la relacié entre l'activitat
biologica i I'estructura de les molecules fa que la Cristal-lografia sigui clau en el mén dels

productes naturals o amb activitat biologica.

5 (Cristal-lografia de raigs X3

La difraccié de raigs X és una técnica poc coneguda popularment, ja que es basa en un
fenomen que no es troba al nostre dia a dia; ens permet veure coses impossibles de percebre a
simple vista i ha aportat informacié a altres disciplines com la mineralogia, la quimica i la

biologia.

Rontgen va descobrir els raigs X I'any 1895 i, des del principi, se sabia que eren una llum
especial, ja que permetien veure a través de la matéria. Els raigs X sén una radiacio
electromagnética d’una longitud d’ona en un interval concret; sén, per tant, un camp electric
variable, que indueix un camp magnetic també

X-ray scattering

variable que, al seu torn, en ser variable, indueix un

camp eléctric. Quan el camp eléctric xoca amb un

VWWWWWWW\ s &
electro, fa que aquest oscilli i, per tant, emet
radiacio de la mateixa longitud d’ona que la llum que
el fa oscil-lar; és a dir, emet raigs X i s’atenua el feix ‘

transmes. La major part del raig X no es veu

afectada, perod una part del raig sera dispersada en Il-lustracié 7: dispersié de raigs X

” polimorfisme: capacitat d’un compost de presentar diferents estructures cristal-lines.
8 Seeing Things in a Different Light: How X-ray crystallography revealed the structure of everything.
Royal Institution. https://www.youtube.com/watch?v=gBxZVF3s4cU
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totes direccions.

La cristal-lografia de raigs X, al contrari que les radiografies mediques, es basa en la part de
raigs X que és dispersada, ja que conté informacié sobre la materia que I’ha dispersat. Aquesta
técnica mostra l'interior de la mateéria a nivell atomic i ens permet estudiar-ne i entendre’n
I’estructura atomica i molecular gracies a una propietat de la llum que fa que en interaccionar

amb alguna cosa de la mateixa mida que la seva longitud d’ona, es dispersi en totes direccions.

5.1 Estructures senzilles

Max von Laue va pensar que la longitud d’ona dels raigs X era de la mateixa mida que la
distancia entre els atoms d’un cristall. W. Priedrich i P. Knipping van demostrar-ho fent el
seglient experiment: van obtenir un “feix de llapis” (com n’hi van dir aleshores) posant un tub
de Crookes a través de talls fins i van exposar un cristall durant hores. En revelar la “fotografia”
impresa a la placa fotografica, van obtenir una de les imatges més importants del segle XX. En
aquesta imatge podien observar: un patrd de difraccié i que el feix de llum s’havia dispersat en

diferents direccions.

Laue, Friedrich & Knipping's experiment n )

==
ﬂﬂ =2

Walter Prisdrics Paud Knipping

@i |

Tmage The Deveicprmeat of X ray Asalyss by WL Denet

Il-lustracio 8: primer patré de difraccié de raigs X obtingut

La hipotesi de Laue va ser secundada i va suggerir que els raigs X eren ones i els cristalls es
podien usar com a reixeta de difraccid per a ells. A més, el patré de difraccid6 mostra
informacid sobre I'estructura del cristall, ja que la seva estructura interna hi havia quedat
impresa. Lawrence Bragg va ser qui, anys després, va adonar-se que el que estava passant era

que els raigs X s’estaven reflectint en els plans del cristall.

Gracies a les regles de reflexié sabem que I'angle d’incidéncia és igual a I'angle de reflexié de la
llum que incideix en una superficie polida. Aquestes lleis també sén aplicables a una superficie
discontinua, feta d’atoms, per exemple. Dels raigs X, només una petita fraccié de la llum és
reflectida, mentre que I'altra interactua amb les capes d’atoms seglients. Lawrence va adonar-

se que havia de resoldre quina quantitat del feix era dispersada en una determinada direccié.
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Tots els raigs dispersats tenen els pics alineats, aixo fa que, en sumar-los, obtinguem una ona

de molt gran amplitud, que oscil-la molt (interferéncia constructiva).

ll-lustracio 9: reflexié de diferents capes d'atoms

Si ens fixem en els rajos adjacents, veiem que els de sota han de viatjar una mica més lluny i es
desfasen perd, sempre que aquesta distancia es recorri, les ones s’alinearan i s’obtindra

dispersio apreciable de la llum en aquesta direccid.

Bragg's Law Strong scattering 0

incident

.
A

‘-xd’ - ’.‘ \J; - ‘ -
SRR ERNEE
‘TEET R SR T

Path difference = 2dsin0

Strong diffraction if 2dsind = ni.

ll-lustracié 10: representacio de la Llei de Bragg

La llei de Bragg diu que la interferéncia és constructiva quan la diferencia de fase entre la

radiacio emesa per diferents atoms és proporcional a 2m. | s’expressa:
nA = 2dsin(8)
On:
e nésunnombre enter
e A éslalongitud d'ona dels raigs X
e désladistancia entre els plans de la xarxa cristall
e 0 ésl'angle entre els raigs incidents i els plans de dispersié

La llei de Bragg estableix en quines direccions obtindrem dispersidé, depenent de I'angle des

d’on mirem i I'espai entre els plans; si no es compleix no aconseguim cap dispersio.
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Lawrence Bragg va ser el primer a esbrinar I'estructura atomica dins d’un cristall. Va adonar-se
que els punts en el patré de difraccié sén les diferents reflexions de la llum que surten des de
I'interior del cristall. Aixo li proporcionava, junt amb I'angle del raig (que podia mesurar),
I'angle i la separacid dels plans del cristall. Sabent on es trobaven els plans podria saber on

estaven els atoms, ja que es trobarien a les interseccions d’aquests.

Els Bragg, en analitzar moltes estructures van veure que la intensitat dels punts també era

important, ja que aporta informacié sobre la posicié dels atoms.

L’estructura del NaCl que van esbrinar va ser publicada el 1913 i, anys després, Lawrence Bragg
va escriure que “en el clorur de sodi no sembla haver-hi cap molécula representada per clorur
de sodi. A la igualtat en el nombre d’atoms de sodi i clorur s’hi arriba per un patré de tauler

d’escacs d’aquests atoms. Es el resultat de la geometria i no un aparellament dels dtoms”.

Structure of NaCl

¢ oS
*
e

ll-lustracié 11: estructura del NaCl

Coneixer I'estructura intrinseca del material ens ajuda a entendre les seves propietats. Van
adonar-se’n en resoldre I'estructura del grafit, on els atoms es troben ordenats en xarxes
hexagonals bidimensionals que llisquen; aixo fa que les propietats del grafit i el diamant

(xarxes tridimensionals) siguin molt diferents tot i que tots dos son formes pures de carboni.

5.2 Estructures complexes

En el cas de cristalls més complicats Bragg va adonar-se que calia un plantejament matematic
més elaborat, ja que no hi havia prou amb la simetria. Havien d’utilitzar models matematics
més complexos per tractar la informacié relativa a les intensitats dels punts del model de

difraccié.

Quan una molecula més complicada és il-luminada per un raig X es produeix dispersié en totes
direccions. Fent servir els models matematics de Fourier, van adonar-se que la dispersié aporta
informacid sobre la densitat d’electrons existent en el punt des del qual es dispersa. Un raig

amb bastant oscil-lacid, fort, mostra que hi ha poca densitat d’electrons al punt des d’on és
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dispersat, mentre que un amb molt poca oscil-lacid mostra que ha sigut dispersat des d’un

punt on hi ha una alta densitat d’electrons.

Si apliquem a la inversa el model de Fourier, si mesurem tota la dispersié podem resoldre
matematicament quina és la densitat d’electrons, que és, basicament, una descripcié

matematica de la forma de la molécula.

Com que les molecules sén massa petites per treballar-hi, hem de cristal-litzar-les. El cristall
obtingut es comportara igual que un de, per exemple, clorur de sodi, ja que té una
configuracio regular de moléecules; per tant podrem identificar-hi els plans i aplicar la llei de

Bragg.

El 1915, els Bragg van adonar-se que sempre que es pogués cristal-litzar un compost, podies
saber-ne I'estructura i utilitzar la posicié i la intensitat dels punts per calcular el mapa de
densitat d’electrons. El primer va ser publicat per Lawrence Bragg el 1929 i, a partir d’ell, va

poder construir I'estructura de la molécula.

Diffraction from crystals of big molecules (1929) @ Diffraction from crystals of big molecules (1929) 0
B I o for—& ol
Diopside - Diopside ... | E N\ 1
asgn 7 CaMg(5:0,) f ~} & 3 J ;
- 3 r ASY @&
|
- 4 @
Y &)
[ 4 .

g e M Bt (b . S, o g S, W () e B o v g o g iopast - Mike Bemragunt (subascioie o ek Posrinr g — Beng. W, (1969) Fom. . o Lt A 108, 67.860.

Il-lustracié 12: primer mapa de densitat d'electrons (esquerra) i estructura de la molécula (dreta)

Dorothy Crowfoot Hodgkin va resoldre I'estructura de la penicil-lina i va ser publicada poc
després de la Segona Guerra Mundial. Més endavant, va publicar I'estructura de la vitamina

B12, la molecula més gran de la qual s’havia esbrinat I'estructura fins al moment.

” PP -
Penicillin (1945) ‘ ! 0

Il-lustracié 13: estructura de la penicil-lina (esquerra) i de la vitamina B12 (dreta)
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Ara, la cristal-lografia és una part de la quimica i una eina molt habitual. Existeix una base de
dades’ amb més de mig milié d’estructures de cristalls i cada any se n’hi afegeixen 40000 de

noves.

Florence Bell, el 1937, va fer un dels primers patrons de difraccié de raigs X de I’ADN, que és
una fibra, pero al ser molt regular, actua com un cristall. Es pot veure un patré en forma de

“X”, que es caracteristic de I'estructura de doble hélix que es descobriria més tard.

JD Bernal va posar cristalls de pepsina en el feix de raigs X i va produir el primer patré de
difraccid de raigs X d’una proteina cristal-litzada. Malauradament, la fotografia obtinguda es va
perdre durant la Segona Guerra Mundial, perd era similar a I'obtinguda amb els cristalls

d’hemoglobina, feta per Max Perutz, alumne seu, uns anys després.

First Diffraction from protein Crystals 0

ll-lustracié 14: primer patré de difraccio de cristall de proteines

No va ser fins al 1959 que Max Perutz va resoldre la primera estructura proteica (de la
mioglobina) i en va fer aquest model. Els cristalls que utilitzaven no eren gaire bons i, per tant,
no dispersaven la llum en un angle prou ample. Aixo feia que es limités la informacidé que
podien obtenir i, per tant, el model només mostra els colzes de la cadena polipeptidica, que
revela I'estructura. Uns anys més tard, van aconseguir un model de I'estructura proteica que si

gue mostrava tots els atoms i comencava a aportar coneixements biologics i mecanics.

oglobin structure (1959)

0 Myoglobin structure 0

Il-lustracid 15: estructura de la mioglobina

°csb (Cambridge Structural Database):
http://www.ccdc.cam.ac.uk/Solutions/CSDSystem/Pages/CSD.aspx
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A l'inici dels anys 60, Perutz va produir I'estructura de I’'hemoglobina. En sobreposar-la a la de
la mioglobina van veure una connexié evolutiva a nivell molecular mai vista fins aleshores, ja
que la mioglobina era semblant a una cadena de I’'hemoglobina i la primera havia estat extreta

d’un catxalot i I’altra d’un cavall.

Haemoglobin structure 0 Haemoglobin structure (1962) 0

ll-lustracio 16: estructura de I'hemoglobina (esquerra) i superposicié amb la mioglobina (dreta)

El 1965, Lawrence Bragg va dibuixar ell mateix el model de I'estructura de I'enzim lisozim, on

es pot veure com I’enzim catalitza la paret bacteriana (taronja a la imatge) del bacteri.

Lysozyme

Il-lustracié 17: estructura del lisozim

Aixi es va arribar a saber que la cristal-lografia ens aporta coneixements biologics, a nivell

molecular i atomic.

Avui dia fem els mateixos processos: fem créixer cristalls, obtenim patrons de difraccié de raigs
X i resolem estructures. Pero ho fem amb una tecnologia molt més avancada, en acceleradors

de particules, com el Diamond Light Source al Regne Unit, en comptes d’un tub de Crookes.

Els patrons de difraccié que s’obtenen en l'actualitat sén molt diferents dels obtinguts al
principi i mentre il-luminem el cristall podem rotar-lo per tal d’obtenir un conjunt d’imatges

gue son processades i, aixi, resolem les estructures.
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0 Scattering by écm:st.a.li 0

5
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Il-lustracié 18: evolucié de I’obtencio de patrons de difraccié de raigs X

S’ha passat de resoldre I'estructura del Clorur de Sodi que tenia dos atoms (1912), a la del
lisozim (1960), que en té un parell de centenars, i a estructures com la de la bomba Sodi-
Potassi (Na*/K*-ATPasa) o la dels ribosomes, que contenen 404714 atoms en la seva estructura

cristal-lina.

Crystallography on Mars 0
Fins i tot, el robot Curiosity Rover que la NASA va

enviar a Mart, té un instrument que fa difraccié de
raigs X, agafa terra i hi fa un patré de difraccio per
tal d’arribar a dir, per exemple, que el sol a Mart

és semblant al de Hawaii.

Il-lustracio 19: cristal-lografia a Mart

Podem afirmar que la cristal-lografia de raigs X és un dels métodes més importants que la
ciencia ha produit al segle XX i ens ha permés observar el mén amb una llum completament

diferent.

6 Sistemes cristal-lins

René-Just Hally, va estudiar I’exfoliacié™ de la calcita i va extreure’n dues conclusions:

e Unaforma comuna en tots els trossos: romboeédrica.
e Va demostrar matematicament que només hi ha set elements volumetrics diferents

que omplen 'espai, és a dir, set sistemes cristal-lins.

1% Exfoliacié: tendéncia dels materials cristal-lins a dividir-se al llarg de plans estructurals cristal-lografics
definits. Aquests plans de debilitat relativa son el resultat dels llocs regulars dels atoms i ions en el
cristall (xarxes de Bravais), que creen fractures de superficies planes repetides que son visibles tant a
simple vista com amb microscopi.
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6.1 Xarxes cristal-lines

%\ %\ @\\ % @ @\
L 3 Qs XXYXXA

Il-lustracio 20: representacié d'una xarxa cristal-lina i els vectors de periodicitat

e La xarxa cristal-lina és el conjunt de vectors de periodicitat (fletxes del dibuix).

e Considerant un punt de referéncia com a origen es denominen nusos de la xarxa a tots
els punts equivalents a I'origen per un vector de translacié de xarxa.

e Cel‘la és el paral-lelepipede definit pels tres vectors fonamentals de translacié (aquells
gue son base del conjunt de vectors de periodicitat).

e Fila reticular és un conjunt de nusos que estan sobre una linia recta.

Un cristall esta format per la repeticid monotona d’agrupacions atomiques paral-leles entre si i
a distancies repetitives especifiques (translacié). La xarxa cristal-lina és una abstraccid del
contingut material d’aquest medi cristal:li i tractar-lo Unicament en funcid de les translacions

presents constitueix |I'esséncia de la teoria de les xarxes cristal-lines.

Si associem amb cada punt de la xarxa un grup d’atoms, tenim un cristall. Aquest grup d’atoms
es diu base i pot consistir d’'un Unic atom o de molts (com als cristalls de virus o d’ADN).

Esquematicament: cristall = xarxa + base.

En aquesta xarxa espacial existeix una porcid de I'espai cristal:li, anomenat cel-la unitat, el qual
repetit per translacié i adossat des d’un punt reticular a un altre engendra tot el reticle.
D’aguesta manera, coneixent la disposicié exacta dels atoms dins la cel-la unitat, coneixem la

disposicio atomica de tot el cristall.

6.2 Simetria

La simetria a la qual pertanyen els cristalls pot ser identificada observant la seva morfologia
externa. A vegades, els cristalls creixen amb una forma igual a I'ordre intern (cel-la unitat). Tot i
aixi, pot ser que un cristall pertanyent al sistema cubic no creixi sota una forma externa cubica,

la cella unitat pot apilar-se per formar un octaedre, un tetraedre, etc. Només molt
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ocasionalment els cristalls creixen amb la mateixa forma que la seva cel-la unitat, les diferents

formes o habits que adopten els cristalls dependran de determinats factors quimics i fisics.

August Bravais va demostrar matematicament que existeixen 14 formes diferents d’organitzar

punts a I’espai; les 14 xarxes de Bravais.

7 Cristal-litzacio de compostos

7 Crystal Classes

4 Lattice Types
AN
S SE——
Bravais P - Simple Volume Base Face
Lattice arameters (P) Centered (I) | Centered (C) | Centered (F)
=
47
A a, #a,#a,
Triclinic ﬂ:;*% tay, ZZZ/
a,#a,#a; £ 7|
Monoclinic Oy = Oy = 90°
oy, # 90° | ! !
= "8 28
v, a— v/ a— LB - v
+a,+
Onthorhombic | o, " 20 % oo T‘ ‘D’ |T| | N J;
a,=a,#a, A
Tetragonal Oy = Oyy = 0ty = 90"
a,=a,=a /l\
¢ =8 =14, :
Frigons o= (llzs =0y, <120° RJ’/Q
. 3, =8,%8 o ﬁjl 41'-7|
Cubic e A e o A
Oy = Olyy = Oy, = 90" |—t‘l7| A I \»\_17
a,=a#a T
Hexagonal ;= 120"
Oyy= 0ty = 90" B

ll-lustracio 21: les 14 xarxes de Bravais

La cristal-litzacid és una técnica utilitzada per purificar compostos solids. Es basa en els

principis de solubilitat: els compostos (soluts) tendeixen a ser més solubles en liquids calents

(solvents) que en liquids freds. Si una solucioé saturada calenta es refreda, el solut deixa de ser

soluble en el solvent i forma cristalls purs del compost. Les impureses sén excloses dels cristalls

que creixen i els cristalls del solid pur poden separar-se de les impureses dissoltes mitjangant

la filtracio.
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Una cristal-litzacio satisfactoria es basa en una barreja de ciéencia i art; el seu exit depén més de
I’experimentacid, observacié, imaginacié i habilitat que de les prediccions matematiques i

fisiques.

Per obtenir un solid cristal:li s’han de dur a terme dos processos:

e Nucleacid: (formacié del cristall) a I'inici de la cristal-litzacié cal un nombre minim
d’unitats de creixement perque formin una agregacié estable.
e Creixement: un cop formada l'agregacid inicial, les unitats de creixement es van

incorporant per engrandir el cristall.

Per obtenir un bon cristall s’"ha de treballar amb un sistema lleugerament sobresaturat, per tal

que la nucleacié sigui baixa i els cristalls esdevinguin més grans i perfectes.

Els diferents parametres que s’han de tenir en compte durant una cristal-litzacié soén:

e Dissolvent

e Temperatura

e Additius i impureses

e Velocitat d’agitacid

e Velocitat de refredament/escalfament
e Sembra

e Sobresaturacio

e Velocitat de nucleacio

e Velocitat de creixement

e Velocitat d’agregacio

7.1 Nucleacié

Per assolir la nucleacid el sistema ha de superar una barrera d’energia; s’ha de formar un nucli
d’atoms suficientment gran per tal de superar-la. Aquest cluster es defineix a partir del radi
critic. Per sobre d’aquest radi els nuclis sén estables i poden créixer, per sota es dissoldran de

nou. La nucleacié pot ser:
e Primaria
o Homogenia: els cristalls nucleen en el sinus de la solucié

o Heterogenia: els cristalls nucleen a sobre d’una altra superficie

e Secundaria: induida per la preséncia d’altres cristalls
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7.2 Creixement

Sempre segueix el mateix mecanisme:

1-

5-

Difusid al liquid: les unitats de creixement es transporten des de la solucié mare fins a
la proximitat del solid

Adsorcid: les unitats de creixement s’enllacen fisicament a la superficie

Desolvatacié: algunes o totes les molecules del dissolvent es perden

Difusio superficial: les unitats de creixement es difonen per la superficie fins trobar el
lloc de menor energia lliure

Integracio: les unitats de creixement esdevenen part del cristall

Depenent de la saturacié de la solucid, tant el procés de cristal-litzacié com el cristall resultant

seran diferents.

Baixa sobresaturacid: les unitats de creixement tenen temps per
trobar el lloc més adient per incorporar-se al cristall i s’obtindran

cristalls més perfectes.

Alta sobresaturacio: les unitats de creixement no tenen temps per
acomodar-se al cristall, siné que s’incorporen rapidament. Els cristalls

presentaran imperfeccions.

El cristall resultant també depén de la velocitat de la cristal-litzacio.

En aquest diagrama es mostra que passa si es deixa que un solid cristal-litzi lentament:
primer deixant que la solucio es refredi fins a temperatura ambient fins que es formin
cristalls i després introduint-la en gel. En refredar-se lentament la solucid, les
impureses poden adherir-se breument al cristall que s’esta formant, perd es
desenganxen i cedeixen el seu lloc quan un compost amb la geometria adequada
arriba. En aquests diagrames es veu com un solid d’hexagons taronges s’esta formant i
les impureses, triangles grocs, no formen part del cristall final. Els hexagons adequats
romanen més facilment en la xarxa cada vegada més gran i, finalment, més cristalls

purs d’hexagons taronges es formen.
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ll-lustracié 22: representacié d'una cristal-litzacié per refredament lent

e Aquest diagrama mostra que passa si es refreda la solucié massa rapidament. Les
impureses (triangles grocs) queden atrapades dins els cristalls (d’hexagons taronges)
qgue s’estan formant, per tant, els cristalls sdn impurs. Una cristal-litzacié lenta permet
qgue creixin cristalls més grans que una de rapida. Els cristalls petits tenen una area
superficial gran en relacié al volum i les impureses es troben tant a la part exterior com

dins la matriu.

< IR
T | v e

Il-lustracié 23: representacio d'una cristal-litzacié per refredament rapid

7.3 Com afecten les impureses a la cristal-litzacio
En el procés de cristal-litzacio, el fet d’haver-hi impureses a la dissolucié afecta a la morfologia
del cristall que es formara, a la velocitat de cristal-litzacié i al color. Aquests canvis poden ser

beneficiosos per la indUstria, pero també ser perjudicials.

Una impuresa pot unir-se a una cara del cristall, impossibilitant el creixement del cristall en
aquella cara particular. Tot i aixi, pot ser que el creixement no s’aturi totalment, sind que es
redueixi considerablement. Per aix0, el coneixement dels efectes de les impureses en la

morfologia resultant del cristall és molt beneficids.

En el cas de I'amoni dihidrogen fosfat, el fet de presentar ions Fe*" durant la cristal-litzacié

provoca que canvii I’habit cristal-li de cubic a forma d’agulla.
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Part experimental

8 Metodologia

La primera fase d’aquesta recerca va consistir en trobar la bibliografia necessaria per adquirir
els coneixements que em permetessin coneéixer aquesta ciéncia, que m’era totalment
desconeguda. A continuacid ja vaig poder plantejar-me comencar els experiments que
m’haurien de portar al creixement de cristalls. Va ser la meva tutora, I'’XXX, qui em va
aconsellar utilitzar I'amoni dihidrogen fosfat (ADP) com a producte per aconseguir les

cristal-litzacions que em proposava, ja que:

e Esun producte de facil cristal-litzacié i molt soluble en aigua
e Resulta factible aconseguir-lo lliurement, sense autoritzacié especifica

e S'utilitza comercialment de forma molt habitual, com a fertilitzant

Realment, va ser una mica feixuc aconseguir el producte pur, ja el que s’utilitza normalment és
impur i es ven en envasos de 25 kg. Finalment, I'impur el vaig comprar a I'empresa Triana Sci &

Tech®, juntament amb un KIT didactic, i el pur a Pidiscat S.L.2

A més, em vaig proposar documentar tot el procés: fotografiant les diverses etapes dels
experiments, fent un video on s’apreciés tot el creixement d’un cristall mitjancant la presa de
fotografies cada hora durant 24 hores i, en la darrera etapa, fent servir el microscopi per

obtenir imatges amb molts augments.
La segona fase va ser el disseny dels experiments que realitzaria i la seva progressio:

1. Observacié de la cristal-litzacié d’un liquid sobrerrefredat fent servir acetat de sodi
trihidratat. (Veure annex 1)

2. Primer apropament al creixement d’un cristall. Per dur-ho a terme vaig utilitzar el KIT de
Cristal-litzaci6 de I'empresa Triana Sci & Tech amb ADP impur, que té una finalitat
divulgativa i pedagogica. Indica tots els passos del procés, quantitats necessaries... i et
condueix durant tota la cristal-litzacié. (Veure annex 2)

3. Creixement de cristalls d’ADP i observacio de I'efecte de les impureses:

" Triana Sci & Tech: www.trianatech.com
2 pidiscat S.L.: www.pidiscat.cat
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3.1. Fer créixer tres cristalls d’ADP impur afegint tres colorants diferents com a impureses.
(Veure annex 3)

3.2. Cristal-litzar ADP pur utilitzant aigua de l'aixeta i aigua destil-lada per observar les
possibles diferéncies. (Veure annexos 4 i 5)

3.3. Fer créixer cristalls d’ADP pur afegint ions d’alumini. (Veure annex 6)

3.4. Fer créixer cristalls d’ADP pur amb sulfat d’alumini i potassi. (Veure annex 7)

3.5. Fer créixer cristalls d’ADP pur amb cromat de potassi. (Veure annex 8)

4. Fer créixer el maxim possible un macrocristall d’ADP impur amb colorant. (Veure annex 9)

La técnica de cristal-litzacié escollida ha sigut la cristal-litzacié d’una solucié sobresaturada per
refredament molt lent, permetent, aixi, una col-locacié dels atoms molt ordenada i I'obtencié
de cristalls de gran perfeccid. El procés de cristal-litzacio del KIT és Unicament per refredament,
mentre que a la resta dels experiments es produeix una certa evaporacio, ja que no es
trobaven en recipients tancats. A més, per aconseguir un bon cristall és imprescindible que la

solucid no rebi cap cop ni pertorbacié.

9 Amoni dihidrogen fosfat (ADP)

Ammonium Dihydrogen Phosphate (nom de la IUPAC).

Fosfat d’amoni monobasic, amoni fosfat primari, sal monoamoni, fosfat monobasic d’amoni.

Férmula molecular NH,H,PO,
Massa molar 115,026 g mol™
Densitat 1,80 g cm™

Temperatura de descomposicié | 1502C

En aigua: 40,4 g/ 100 mL

Solubilitat Poc soluble en alcohol

Insoluble en acetona

Tetragonal

Estructura cristal-lina .
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Habit cristal:li

Prismatic i bipiramidal
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Prismatic Bipiramidal

L’ADP s’obté per neutralitzacid de I'acid fosforic amb I'amoniac seguint la reaccio seglient:

HsPO4 + NH; — NH4H,PO,

9.1 Propietatsiaplicacions

e Piezoelectric: en aplicar una pressié sobre el material dieléctric es contrau i forma

dipols eléctrics (polaritzacid) i aixo crea una diferéncia de potencial entre els extrems

del material (piezoelectricitat). Aquesta propietat és basica en alguns transductors

sonars actius; en els anys 50 es van substituir els cristalls de quars i de sal de Seignette

(tartrat mixt de potassi i sodi, també anomenat sal de la Rochelle) per cristalls d’ADP,

ja que era més senzill treballar amb ells.

e Ferroelectric: mostra un moment dipolar, polaritzacié espontania, en abséncia de

camp eléctric extern i per sota d’una certa temperatura i, a més, és possible revertir la

direccio de polaritzacié aplicant un camp eléctric.

e Electrooptic. L'efecte electrooptic és la variacid que pateix I'index de refraccié d’un

mitja en aplicar-li un camp eléctric.

Es emprat com a fertilitzant, transductor ultrasonic, retardant de flama, a la industria

alimentaria, en la transmissidé de llum mitjangant fibres otiques i lasers per la seva capacitat

d’amplificar senyals optics.

Qualsevol substancia organica o inorganica, natural o sintetica que aporti a les plantes un o

varis dels elements nutritius indispensables pel seu desenvolupament vegetatiu normal pot ser

usat com a fertilitzant. L’ADP aporta dos nutrients fonamentals per a les plantes: el fosfor,

essencial pel creixement cel-lular, i el nitrogen, necessari per a la formacié de la clorofil-la.

Ambdds participen en el procés de la fotosintesi.
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10 Resultats dels experiments13

10.1 Acetat de sodi trihidratat

La dissolucio sobresaturada d’acetat de sodi trihidratat en aigua a temperatura ambient és un
liguid sobrerrefredat i es manté estable (metaestable) fins que hi ha una pertorbacié. En el
moment en que un petit cristall entra en contacte amb el liquid, comenga una cristal-litzacié de
tota la solucid; durant aquest procés s’allibera calor i la temperatura augmenta 22,5 2C. El
cristall format es manté en aquesta forma durant mesos, ja que és la seva forma natural.

(Practica completa a I'annex 1)

10.2 ADP, KIT de cristal-litzacio de Triana Sci & Tech
En fer la cristal-litzacié dins d’una caixa de poliestire, el refredament ha sigut molt lent. Gracies

a aquest refredament tan lent, els cristalls obtinguts son més perfectes.

En afegir més dissolucié al got i deixar-lo reposar durant una setmana, el cristall ha crescut
considerablement, seguint I'estructura existent préviament. He obtingut un gran cristall amb
moltes punxes - perque és ADP impur -, que sdn més transparents com més cap a la punta.

(Practica completa a I'annex 2)

10.3 ADP amb colorants
Els cristalls obtinguts presenten el color desitjat i a les puntes sén gairebé transparents. Les
impureses - els colorants, les impureses del producte emprat i les de I'aigua de I'aixeta - han

fet que els cristalls tinguin forma d’agulla i colors diferents. (Practica completa a I'annex 3)

13 . . . .
Totes les imatges corresponen als meus experiments i estan fetes per mi
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10.4 ADP pur amb aigua de I'aixeta

El cristall format presenta una forma diferent dels cristalls fets amb ADP impur. Tot i aixi, no
mostra totalment I’habit que se li atribueix, potser perque, tot i que el producte era pur, la
dissolucio ha estat feta amb aigua de l'aixeta, que presenta impureses. (Practica completa a

I'annex 4)

10.5 ADP pur amb aigua destil-lada
El cristall format mostra gairebé a la perfeccié I’habit cristal-li de ’ADP, ja que el producte era

pur i I'aigua destil-lada no conté impureses. (Practica completa a I'annex 4)
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10.6 ADP pur amb paper d’alumini
El cristall format mostra una forma semblant a la del cristall d’ADP pur amb aigua destil-lada.
Tot i aixi, el fet de tenir els ions d’alumini fan que el cristall no mostri perfectament I’habit

cristal-li que presenten els cristalls d’ADP pur. (Practica completa a I'annex 6)

10.7 ADP pur amb sulfat d’alumini i potassi

El cristall ha crescut al voltant de la llavor perd també s’ha cristal-litzat el fons del got i s’han
unit. La forma del cristall no és igual a la dels cristalls fets amb una solucidé sense impureses,
perd s’hi assembla molt. El color, perd, com que el compost afegit com a impuresa és blanc

com I’ADP, és el mateix; el cristall és transparent. (Practica completa a I'annex 7)

10.8 ADP pur amb cromat de potassi

El cristall ha crescut al voltant de la Ilavor perd també s’ha cristal-litzat molt el fons del got. La
forma del cristall no s’assembla gaire a la dels cristalls d’ADP pur, com tampoc s’assembla el
color; aquest cristall ha adquirit el color del compost utilitzat com a impuresa. (Practica

completa a I'annex 8)
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10.9 Macrocristall d’ADP

El cristall ha augmentat considerablement de mida, seguint la llavor feta amb el KIT. A més,

s’han cristal-litzat els costats i el fons del recipient.

Els primers dies creix molt, pero en obrir-lo un segon cop no observo un canvi molt gran. Aixo
pot deure’s a la manca d’espai per créixer, ja que el recipient estava tancat i no quedava espai

lliure, i a la poca quantitat de solut lliure a la dissolucié. (Practica completa a I'annex 9)

11 Conclusions

Considero que he aconseguit assolir un nivell de coneixements suficient que m’ha permes
moure’m amb certa comoditat en aquesta disciplina que desconeixia completament i que ha
arribat a fascinar-me. Tot i aixi, he hagut de descartar parts importants d’aquesta matéria les
quals no es corresponen amb I'objecte del treball i que requeririen una quantitat molt més

gran de temps i feina.

M’ha sobtat enormement la dimensid, el pes i la importancia de la Cristal-lografia de raigs X;
tecnica que sembla remetre’ns a les radiografies mediques pero que n’és totalment diferent i

adquireix unes proporcions enormes en aquesta disciplina, ja que n’és I'eina més important.

Durant la realitzacié d’aquest treball he anat assolint la gran majoria dels objectius que
m’havia plantejat a l'inici i aixd m’ha permeés arribar a tot un seguit de conclusions que es

deriven, principalment, dels experiments que he realitzat.

i. He entes la diferéncia entre cristall i vidre, al qual donava per suposada la seva
condicid de solid. Quan ja em semblava tenir clar que la diferéncia es basava en el fet
que el vidre era un solid amorf mentre que els cristalls tenien una estructura molt
ordenada, la meva recerca em va portar a descobrir les divergéncies existents respecte
a l'estructura del vidre. Després de moltes hores de treball i de llegir bibliografia
aparentment contradictoria, vaig arribar a la conclusié que el vidre és, realment, un

liquid sobrerrefredat “congelat” que presenta I'aspecte d’un solid amorf.
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M’ha quedat clar que els cristalls, a més de trobar-se a la natura, que els utilitzem com
a joies i que tots coneguem el diamant, formen part de la nostra vida quotidiana i de
nosaltres mateixos. Estan a tot arreu, des d’alguns aliments (xocolata, vi, sal...),
passant pels farmacs i la hidroxiapatita dels nostres ossos, fins a la pasta de dents i els
semiconductors dels telefons mobils.

Com que la Cristal-lografia m’era tan desconeguda, el procés d’apropament i
comprensid de les bases de la disciplina, de categoritzacid de la informacié que
trobava i de decisid sobre que incorporar i qué no ha sigut un treball immens, molt
exhaustiu i al que he hagut de dedicar, en una primera fase, moltes més hores de les
gue havia previst. D’aix0 se n’han derivat dues conseqliéncies:

e Vaig decidir quines parts teoriques no podrien formar part del meu treball,
perque quedaven fora del seu ambit, concretament, la gegantina part
matematica que permet entendre els sistemes cristal-lins, la simetria de les
estructures i la informacié aportada per un patré de difraccié de raigs X.

e Adonar-me que és una ciencia completament interdisciplinaria i que avui dia
s'utilitza com a eina en disciplines completament dispars i altament
especialitzades. Per tant, vaig haver d’optar per no aprofundir en aquest
aspecte.

Els primers experiments que vaig realitzar per apropar-me al creixement de cristalls no
van plantejar-me cap problema. Tot i pensar que la cristal-litzacié del KIT de Triana Sci
& Tech podria no funcionar correctament el primer cop per la meva manca
d’experiéncia, el resultat em va deixar bocabadada. Vaig obtenir un cristall gran en
forma de moltes agulles, ja que I’ADP utilitzat era impur.

Arran d’haver comprovat que les condicions havien sigut optimes, vaig intentar
mantenir-les per la resta d’experiments. A casa he pogut controlar perfectament les
variables de creixement mentre que als experiments fets a l'institut no tinc la certesa
que no hagin patit pertorbacions. Malgrat aix0, els resultats obtinguts han sigut
satisfactoris i sén cristalls de considerable grandaria i forma nitida i definida.

En cristal-litzar ADP pur, seguint el mateix metode, en les mateixes condicions i durant
el mateix temps, pero utilitzant aigua diferent, he observat que el cristall obtingut
d’una dissolucié amb aigua destil-lada adquireix una forma molt més semblant a la que
se li atribueix (estructura tetragonal i habit prismatic i bipiramidal) que no pas el fet a
partir d’'una dissoluci6 amb aigua de l'aixeta, ja que aquesta conté impureses que

afecten la morfologia.
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He observat que el fet d’afegir colorant a la solucié no altera el creixement del cristall
d’ADP a nivell morfologic. Els cristalls de la practica 3 (ADP amb colorants) tenen una
forma gairebé igual als fets amb el KIT de cristal-litzacié de Triana Sci & Tech, ja que el
producte utilitzat és el mateix. Tot i aixi, el cristall del KIT va fer-se amb un refredament
molt més lent i, per tant, ha arribat a una mida més gran. Als cristalls amb colorant, pero,
el nivell de transparéencia entre la base i les puntes de les agulles és més marcat.

He constatat que la velocitat de refredament de la solucié és un factor molt important pel
que fa a la mida i perfeccié que presenta el cristall.

En relaci6 amb quin paper exerceixen les impureses en la cristal-litzacié de I'ADP pur
subministrat per I'empresa Pidiscat S.L. (puresa del 98%), els resultats dels meus
experiments han sigut desiguals:

e En afegir ions d’alumini I'afectacidé va ser escassa. El cristall presenta una forma
molt semblant a la de I’ADP pur i el mateix color.

e En canvi, en afegir sulfat d’alumini i potassi el cristall ha obtingut una forma menys
semblant al d’ADP pur. Hi ha un bloc central que és més o menys tetragonal i té les
cares ben definides, pero aquestes cares sén irregulars i nombroses; també hi han
crescut alguns cristalls molt petits adherits.

e Respecte al cristall format afegint cromat de potassi, es pot observar com aquest
ha tingut un gran efecte en la seva morfologia — completament diferent de la de

I’ADP pur —i en el color resultant — ha adoptat el color ataronjat del compost -.

Per tant, concloc que les impureses tenen gran influéncia en la forma que adopta el cristall i en
el seu color, ja es tracti del producte comercial impur com del producte pur al qual afegim

altres compostos.

Considero, doncs, que he assolit els objectius que m’havia proposat, només queda pendent el
repte de fer créixer un macrocristall encara més gran, cal deixar que continui creixent el que

ara estic fent.
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Annexos

1 Acetat de sodi trihidratat

1.1 Introduccio
L'acetat de sodi és un compost usat molt en la indUstria, com a saboritzant, conservant i,

també, a les bosses termiques autoactivables, gel calent.

En escalfar cristall d’acetat de sodi trihidratat a 1002C, fonen (temperatura de fusié = 582C).
Quan es refreda, obtenim una solucié sobresaturada que arriba a sobrerefredar-se a

temperatura ambient. En aquest moment, es troba en un estat metaestable.

Ja que els liquids sobrerrefredats son molt inestables, qualsevol pertorbacié pot provocar que
solidifiquin rapidament. Es suficient amb que un petit nombre de molécules s’ordeni i formin
un cristall minim perqué s’hi acumulin a sobre altres molécules i es produeixi la solidificacio del
liquid. La pertorbacid es pot provocar, per exemple, afegint un cristall de la mateixa

substancia, que actuara de llavor de la cristal-litzacié.

Quan es produeix la solidificacié del liquid, s’allibera energia i augmenta la temperatura fins
arribar a la temperatura de fusié. A partir d’aqui la substancia es comporta normalment i

despren energia fins que ha solidificat totalment.

En el cas de les bosses autoactivables, en pressionar un disc metal-lic a I'interior de la bossa, es
forma un centre de nucleacié que causa la cristal-litzacié de la solucid i, per tant, es despren

calor.

1.2 Material
e Acetat de sodi, cristall
e Aigua
e Cassola per escalfar

e Font de calor

e TermoOmetre
e Got o qualsevol altre recipient
en el que avocar la solucid i

observar la posterior cristal-litzacié
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1.3 Procediment

1. Preparar una solucidé sobresaturada d’acetat de sodi. En una cassola barrejo aigua i

acetat de sodi i I'escalfo fins que I’aigua bull. Afegeixo producte fins que no pugui

diluir-ne més.

2. Avoco la solucié (sense cap producte sense dissoldre) en un got.
3. Deixo que es refredi sense tocar-lo ni moure’l. Per accelerar el procés introdueixo el
got en un recipient amb aigua freda i glagons de gel. (En cas de voler accelerar el

procés encara més, posar a la nevera durant un temps)

4. Poso un termometre dins el got per tal de poder observar, més tard, el canvi de

temperatura.

T=22,5°C

5. Quan la solucid ja esta freda, introdueixo una mica d’acetat solid.

39



El mon dels cristalls

45¢C

T
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1.4 Resultats

La solucio refredada es manté estable (metaestable) fins que hi ha una pertorbacid. Just en el
moment en qué el cristall d’acetat de sodi entra en contacte amb el liquid, comenga una
cristal-litzacié de tota la solucié; durant aquest procés s’allibera calor i la temperatura del
augmenta 22,5 2C. El cristall format es manté en aquesta forma durant mesos, ja que és la seva

forma natural.

En deixar solucié d’acetat de sodi no saturada durant tres dies en un got (amb una molt petita

quantitat de producte solid), es formen cristalls en el fons.

Si fem I'experieéncia amb una solucié no sobresaturada, la cristal-litzacié és molt més lenta i el

cristall es trenca facilment.
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2 ADP, KIT de cristal-litzacié de Triana Sci & Tech

2.1 Introduccio
L’ADP és soluble en aigua i ho és molt més en aigua calenta que freda, per tant, la tecnica de

cristal-litzacid més senzilla és el refredament.

Quan la dissolucio es refreda a una certa temperatura ja no pot tenir tant ADP dissolt i expulsa
en forma solida tot allo que li sobra. Primer només una mica, perd després, a mesura que va
baixant la temperatura, cada cop més. Les molécules d’ADP comencen a col-locar-se

ordenadament i formant un cristall.

Quan més lent és el refredament més lentament es col-loquen les molécules i millor pot
créixer el cristall. Per refredar lentament la solucid, introduim el recipient on creixera el cristall
en un material aillant, per exemple poliestiré. Si es fes rapidament, es formarien molts cristalls
petits, ja que les moléecules no haurien tingut temps per ordenar-se bé. Per fer cristalls encara

més grans, s’introdueix una llavor en la dissolucio, és a dir, un cristall.

Sabent la corba de solubilitat de I'ADP podrem preparar una solucié sobresaturada qué

refredarem per formar el cristall.

2000

800 Seriesl

g d'ADP/L aigua
=
o
o
o

0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Temperatura (2C)
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Durant el procés de cristal-litzacid, la dissolucié variara temperatura i concentracié i es trobara

als punts A, B i C de la seglient grafica.

temperatura (2C)

100 A
75 B
50

C
25
0

100 200 300 400
concentracion (g/L)

2.2 Material

e KIT de cristal-litzacié de Triana Sci & Tech

www.trianatech.com

El KIT conté:

o Unabossaamb 325g d’ADP (bossa 1)
o Unabossaamb 100g d’ADP (bossa 2)
o Un got de plastic

o Una caixa de poliestiré
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e Recipient amb volum minim d’1L

e 500mL d’aigua

e 150mL d’aigua

e Un estri per agitar, preferiblement de vidre
e Paper absorvent

e Un material aillant per manipular el recipient

e Untermometre de laboratori

e Una font de calor

2.3 Procediment

Segueixo el procediment establert en el KIT de Cristal-litzacié.

1. Aboco el contingut de la bossa 1 (325g d’ADP) al recipient escollit i afegeixo els 500mL
d’aigua. Poso el recipient a escalfar.

2. Agito amb compte per tal que la sal es dissolgui més rapidament.

3. Segueixo escalfant fins que la dissolucié arriba a I’ebullicié. (Ens trobem al punt A de la
grafica)

4. Apago la font de calor, retiro la cassola i deixo que la solucié es refredi fins a 75 o 802C,
aixi la podré manipular més facilment. (Ens trobem al punt B de la grafica)

5. Aboco la dissolucié al got de plastic que es troba dins la caixa de poliestire.
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6. Tapo el got i la caixa. Els porto a un lloc on no es moguin i els deixo reposar durant un

parell de dies sense obrir la caixa.

7. Per fer-los encara més gran aboco el liquid del got (evitant que caigui el fang
blanquinds que hi ha al fons) en el recipient on escalfaré la nova solucié i afegeixo la

bossa 2 (100g d’ADP) i 150mL d’aigua. Ho escalfo fins que bulli.
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8. Trec els cristalls del got i els poso a sobre de paper per no embrutar la taula.

9. Netejo el got, col-loco el cristall a dins i el torno a posar dins la caixa de poliestire.
10. Quan la solucié ha arribat a I'ebullicid, apago el foc i deixo que es refredi durant 15

minuts. L’aboco dins el got amb el cristall.

11. Tapo el got i la caixa i ho deixo reposar a temperatura ambient sense obrir-ho durant

uns dies, una setmana.

2.4 Resultats

En afegir més dissolucié al got i deixar-lo reposar durant una setmana, el cristall ha crescut

considerablement.

Com el got es trobava dins d’una caixa de poliestire, el refredament ha sigut molt lent. Gracies

a aquest refredament tan lent, els cristalls obtinguts s6n més perfectes.

El creixement ha seguit I'estructura existent préviament i he obtingut un gran cristall amb

moltes punxes- perque és ADP impur -, que son més transparents com més cap a la punta.
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3 ADP amb colorants

3.1 Introduccioé
En afegir colorant alimentari a la dissolucié a partir de la qual vull fer créixer un cristall,
aconsegueixo que aquest sigui del color desitjat. Aixi sera molt més vistds i es podra percebre

millor la seva estructura i la diferent transparéncia a la superficie del cristall.

3.2 Material
e 130g d’ADP
e 200mL d’aigua
e Colorant alimentari: vermell, blau i groc
e Got de plastic
e Recipient per escalfar
e Vareta de vidre
e Espatula
e Drapde cuina

e Font de calor

3.3 Procediment
1. Preparo una dissolucid sobresaturada. Escalfo en el recipient els 130g d’ADP, els
200mL d’aigua i una punta d’espatula de colorant verd (blau i groc) mentre agito amb

la vareta per dissoldre millor la sal fins que arribi a I’ebullicié.

2. Espero una estona a que es refredi.
3. Aboco la dissolucié en el got i la deixo refredant (i evaporant-se) durant una setmana.

4. Repeteixo el mateix procés amb colorant blau i vermell.
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3.4 Resultats
Els cristalls obtinguts presenten el color desitjat i a les puntes sén gairebé transparents. Les
impureses - els colorants, les impureses del producte emprat i les de I'aigua de I'aixeta — han
fet que els cristalls tinguin forma d’agulla i colors diferents.
—* ll‘
[ ¢
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4 ADP pur amb aigua de I'aixeta

4.1 Introduccio

Habit cristal-li de I’ADP (NH4H,PQ,): Prismatic i bipiramidal

Prismatic Bipiramidal

4.2 Material

162,5 g d’ADP pur

250 mL d’aigua de I'aixeta
Got de plastic

Recipient per escalfar
Vareta de vidre

Font de calor

4.3 Procediment

5.

El mon dels cristalls

Preparo una dissolucié sobresaturada. Escalfo en el recipient els 162,5g d’ADP i els

250mL d’aigua mentre agito amb la vareta per dissoldre millor la sal fins que arribi a

I’ebulliciod.

Espero una estona a que es refredi.
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4.4 Resultats

El cristall format presenta una forma diferent dels cristalls fets amb ADP impur. Tot i aixi, no
mostra totalment I’habit que se li atribueix, potser perque, tot i que el producte era pur, la

dissolucio ha estat feta amb aigua de I'aixeta, que presenta impureses.

4.4.1 Fotografies amb microscopi
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5 ADP pur amb aigua destil-lada

5.1 Introduccio

Habit cristal-li de I’ADP (NH4H,PQ,): Prismatic i bipiramidal

Prismatic Bipiramidal

5.2 Material
e 162,5g d’ADP pur
e 250 mL d’aigua destil-lada
e Got de plastic
e Recipient per escalfar
e Vareta de vidre

e Font de calor

5.3 Procediment
8. Preparo una dissolucié sobresaturada. Escalfo en el recipient els 162,5g d’ADP i els
250mL d’aigua destil-lada mentre agito amb la vareta per dissoldre millor la sal fins
que arribi a I’ebullicié.
9. Espero una estona a que es refredi.

10. Aboco la dissolucid en el got i la deixo refredant (i evaporant-se) durant una setmana.

5.4 Resultats
El cristall format mostra gairebé a la perfeccié I'habit cristal-li de I’ADP, ja que el producte era

pur i I'aigua destil-lada no conté impureses.
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6 ADP pur amb paper d’alumini

6.1 Introduccio
En escalfar un tros de paper d’alumini amb la solucié d’ADP pur s’alliberen ions d’alumini, que
actuen com a impureses. Aquestes impureses poder fer que la forma del cristall resultant no

sigui la mateixa que la del producte pur.

6.2 Material
e 250gd’ADP pur
e 385 mL d’aigua
e Tros de paper d’alumini
e Got de plastic
e Recipient per escalfar
e Vareta de vidre

e Font de calor

6.3 Procediment
1. Preparo una dissolucié sobresaturada. Escalfo en el recipient els 250g d’ADP i els
385mL d’aigua mentre agito amb la vareta per dissoldre millor la sal fins que arribi a
I'ebullicid.
2. Quan encara no bull la dissolucid, hi submergeixo el tros de paper de plata durant cinc

minuts.

3. Espero una estona a que es refredii aboco la dissolucié en el got

4. La deixo refredant (i evaporant-se) durant una setmana.
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6.4 Resultats
El cristall format mostra una forma semblant a la del cristall d’ADP pur amb aigua destil-lada.
Tot i aixi, el fet de tenir els ions d’alumini fan que el cristall no mostri perfectament I’habit

cristal-li que presenten els cristalls d’ADP pur.

6.4.1 Fotografies amb microscopi
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7 ADP pur amb sulfat d’alumini i potassi

7.1

Introduccio

Afegeixo Alumini Potassi Sulfat 12-hidrat (AIK(SO4),12H,0) com a impuresa en la solucié a

partir de la qual faré créixer un cristall.

7.2

7.3

Material
100g d’ADP pur
154mL d’aigua de l'aixeta
Sulfat d’alumini i potassi
Petit cristall d’ADP
Got de plastic
Recipient per escalfar

Vareta de vidre

Espatula
Font de calor

Fil i pal de fusta

Procediment
Preparo una dissolucié sobresaturada. Escalfo en el recipient els 100g d’ADP, els
154mL d’aigua i una punta d’espatula de sulfat d’alumini i potassi mentre agito amb la

vareta per dissoldre millor la sal fins que arribi a I’ebullicid.

Espero una estona a que es refredi i aboco la dissolucié en el got .
Lligo un cristall d’ADP pur a un fil i el penjo d’un pal de fusta de manera que estigui
enfonsat en la solucidé sense tocar cap paret del got. Sera la llavor a partir de la qual

creixera el cristall.
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8. La deixo refredant (i evaporant-se) durant una setmana.

7.4 Resultats

El cristall ha crescut al voltant de la llavor pero també s’ha cristal-litzat el fons del got i s’han
unit. La forma del cristall no és igual a la dels cristalls fets amb una solucidé sense impureses,
pero s’hi assembla molt. El color, perd, com que el compost afegit com a impuresa és blanc

com I’ADP, és el mateix; el cristall és transparent.
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8 ADP pur amb cromat de potassi

8.1 Introduccio
Afegeixo cromat de potassi (K,CrO,) com a impuresa en la solucié a partir de la qual faré

créixer un cristall.

8.2 Material
e 100g d’ADP pur
e 154mL d’aigua de |'aixeta
e Cromat de potassi
e Got de plastic
e Recipient per escalfar
e Vareta de vidre
e Espatula

e Font de calor

e Filipal de fusta

8.3 Procediment
9. Preparo una dissolucié sobresaturada. Escalfo en el recipient els 100g d’ADP, els
154mL d’aigua i una punta d’espatula de cromat de potassi mentre agito amb la vareta

per dissoldre millor la sal fins que arribi a I’ebullicid.

10. Espero una estona a que es refredi i aboco la dissolucié en el got .
11. Lligo un cristall d’ADP pur a un fil i el penjo d’un pal de fusta de manera que estigui

enfonsat en la solucié sense tocar cap paret del got.
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12. La deixo refredant (i evaporant-se) durant una setmana.

8.4 Resultats
El cristall ha crescut al voltant de la llavor pero també s’ha cristal-litzat molt el fons del got. La
forma del cristall no s’assembla gaire a la dels cristalls d’ADP pur, com tampoc s’assembla el

color; aquest cristall ha adquirit el color del compost utilitzat com a impuresa.
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8.4.1 Fotografies amb microscopi
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9 Macrocristall d’ADP

9.1 Introducci6

Per tal d’aconseguir un macrocristall, utilitzo un cristall fet amb el KIT de cristal-litzacié de
Triana Sci & Tech (fent només la primera part del procés) com a llavor. El trasllado a un
recipient més gran i hi afegeixo dissolucié d’ADP saturada. A més, per obtenir un cristall de

color verd, hi afegiré colorant alimentari verd.

9.2 Material
e KIT de cristal-litzacié de Triana Sci & Tech
o 325gd’ADP
o Un got de plastic (com ja havia utilitzat el
KIT, utilitzo un got de pastic que tallo a

mida de la caixa i el tapo amb paper film)

o Una caixa de poliestiré
e 500mL d’aigua
e Recipient amb volum minim d’1L
e 975g d’ADP
e 1500mL d’aigua
e Recipient amb tapa gran, per fer créixer el cristall
e Colorant alimentari
e Vareta de vidre
e Espatula
e Untermometre de laboratori

e Font de calor

9.3 Procediment

Per fer la llavor segueixo el procediment establert en el KIT de Cristal-litzacié.

12. Aboco 325g d’ADP al recipient escollit i afegeixo 500mL d’aigua. Poso el recipient a
escalfar mentre Agito amb compte per tal que la sal es dissolgui més rapidament.

Segueixo escalfant fins que la dissolucié arriba a I’ebullicié.
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13. Apago la font de calor, retiro la cassola i deixo que la solucio es refredi fins a 75 o 802C.
14. Aboco la dissolucié al got de plastic que es troba dins la caixa de poliestire.
15. Tapo el got i la caixa. Els porto a un lloc on no es moguin i els deixo reposar durant un

parell de dies sense obrir la caixa.

Faig créixer el cristall a partir de la llavor obtinguda.

16. Obro la caixa i trec el cristall del got.

17. En un recipient escalfo la dissolucié que hi havia al got on ha crescut la llavor, 975g

d’ADP i 1500mL d’aigua. A més, hi afegeixo una punta d’espatula de colorant
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alimentari verd (groc i blau). Agito amb la vareta fins que la dissolucié arriba a

ebullicio.

18. Col-loco la llavor al centre del recipient on faré créixer el cristall i hi aboco la solucio

després de deixar-la refredar fins a 602C per tal de no desfer la llavor.

19. Tapo el recipient i del deixo reposar sense moure’l. El vaig obrint per veure com

avanga el creixement.
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9.4 Resultats

Al cap de tres dies:

Quatre dies més tard:

El cristall ha augmentat considerablement de mida, seguint la llavor feta amb el KIT. A més,

s’han cristal-litzat els costats i el fons del recipient.
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Els primers dies creix molt, pero en obrir-lo un segon cop no observo un canvi molt gran. Aixo
pot deure’s a la manca d’espai per créixer, ja que el recipient estava tancat i no quedava espai

lliure, i a la poca quantitat de solut lliure a la dissolucid.
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