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@2l Contenido del kit:
e Una bolsa con 300 gr de ADP

e Un vaso de plastico con tapa de plastico
e Una caja de poliestireno

ADP =) NHsH2PO4
Dihidrogeno fosfato amonico

Fosfato monoamonico

Manual

http://www.trianatech.com/images/stories/divulgacion/Manua
Kit Bdsico : 2,85 euros + IVA al 21% IKitCristalizacion.pdf

ADP: 2,50 euros el Kg. + IVA al 10%
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* Una fuente de calor g |» .
m -

OF g/

» Un recipiente con un volumen
de un litro Graduado

+ Utensilio para agitar (varilla
de vidrio) .

» Material absorbente (papel
secante)

» Material aislante para asir el
recipiente (guantes)

» Termometro de laboratorio

» Balanza
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EXPERIMENTO 1: concentracion 300g/500ml = 600g/l

 Verter el contenido de |a bolsa (300g) en el recipiente
elegido

« Afadir 500ml de agua

« Agitar

- Poner a calentar el recipiente

+ Agitar de vez en cuando para favorecer la disolucion
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EXPERIMENTO 1: concentracion 300g/500ml = 600g/I

* Pueden quedar insolubles

* No es necesario filtrar la disolucion

» Apagar la fuente de calor y dejar enfriar unos minutos (<80°)
 Verter la disolucion en el vaso de plastico que estara dentro de

la caja de poliestireno
e Tapar el vaso y la caja y dejar reposar durante dos o tres dias




UC

UNIVERSIDAD
DE CANTABRIA

EXPERIMENTO 1: concentracion 300g/500ml = 600g/I

« Se formara un agregado de cristales
» Sacar el agregado de la disolucion y eliminar algunos cristales para dar

la forma deseada al agregado que servira de semilla para un posterior

experimento.
 Los cristales eliminados pueden reciclarse
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EXPERIMENTO 2: concentracion 250g/500ml = 500g/I

« Semilla obtenida en el experimento 1
« 1500gr /3000ml

* Un cubo

» Caja de poliestireno de 25x25x25 cm
» Dejar enfriar (<50°)

V

Tras 7 dias
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EXPERIMENTO 2: concentracion 250g/500ml = 500g/I

 Los restos de cristal que sobren de modificar la semilla se pueden usar como soluto

 La disolucidon debe cubrir sobradamente la semilla para que esta pueda crecer bien
hacia arriba

* Si no se dispone de un recipiente lo suficientemente grande para calentar la
disolucion puede calentarse en dos (0 mas) recipientes y verter el contenido de
ambos a la vez

* No verter la disolucion directamente sobre la semilla ya que se disolveria mas rapido
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EXPERIMENTO 2: concentracion 250g/500ml = 500g/I

La nucleacion cristalina es un proceso probabillistico.
Aungue se controlen absolutamente los parametros y se realicen
dos experimentos absolutamente idénticos los cristales
resultantes no tienen por qué ser iguales
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1. Sobresaturacion
2. Nucleacion

3. Crecimiento cristalino

Rviad o

Formacion de clusteres Nucleacién Crecimiento
Cristalino
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a) Velocidad de cristalizacion

b) Solvente

c) Zonas de nucleacion preferente
d) Inestabilidad térmica

e) Impurezas

f) Vibraciones externas

g) Grado de sobresaturacion
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a) Velocidad de cristalizacion

Expresion que representa a la velocidad de cristalizacién: v, =k C

v 1 Precipitados Y, Precipitados
cristalinos coloidales :
vV, Cristales grandes crecen a expensas de
e los mas pequenos
Region 7 Los cristales crecen hasta alcanzar el
metaestable - equilibrio de solubilidad
' Region .. V]

Nucleacion Formacion lenta: granos grandes
espontanea Formacion rapida: granos pequenos

.
-

C

Condiciones optimas entre crecimiento cristalino y tamano:

sobresaturacion infinitesimal y tiempo muyyyy largo
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b) Solvente

1. Influye en el mecanismo de crecimiento de cristales
Puede incorporarse a la red cristalina

Solubilidad solo moderada (evitar alta sobresaturacion)

2
3
4. Regla util: emplear la menor cantidad de solvente en los experimentos
5. Regla de “oro”: “Lo semejante disuelve a lo semejante”

6

Explorar varios disolventes y mezclas
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c) Zonas de nucleacion preferente

d) Inestabilidad térmica El descuido de
| estos FACTORES,

puede conducir a
e) Impurezas cristales pequeiios

f) Vibraciones externas

. Como se puede evitar?

Recipientes poco rayados Evitando el polvo No alterar la zona
Reduciendo las impurezas Controlandola T jPaciencia!
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Sobresaturacion
extremadamente alta
Nucleacion amorfa

Sobresaturacion alta
Dentritas: agregados
ramificados que se alejan de
la superficie nucleante

Sobresaturacion baja

o0 media:

crecimiento bidimensional
o superficial

g) Grado de sobresaturacion
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DE CANTABRIA

p zoha inestable:

sobresaturacion alta

{ Nucleacion espontanea

P> Zona metaestable

Temperatura
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P zona metaestable: sobresaturacion optima
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[ Nucleacion espontanea

Concentracion

Temperatura
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s Curva de solubilidad del ADP
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() METODOS DE CRISTALIZACION

3. Empleo de semillas o gérmenes

BARRERA PARA EL POLVO
AMBIENTAL

T by
e =
- R
H-
H3

VARILLA PARA SUJETAR
EL HILO

HILO PARA SUSPENDER
LA SEMILLA

SOLUCION
SUPERSATURADA

SEMILLA (CRISTAL) SUSPENDIDO

www.parakeets4peace.com/crystals/
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Sugerencias para profesores sobre la cristalizacion del fosfato monoamaénico ADP

CAPACIDAD .
SEMILLA | SOLUTO | DISOLVENTE RECIPIENTE CONCENTRACION OBSERVACIONES
€0g por 100mL Leer atentamente &l
EXPERIMENTO 1 NO 300g 500mL agua L protocolo.
150mL
agua+550mL Recordar que los restos de
: de la cristal que sobren de
EXPERIMENTO 2 Sl 759 disolucion L modificar la semilla se
sobrante pueden usar como soluto.
Exp 1
Asegurarse de que la
i 55g por 100mL disolucion cubra bastante
EXPERIMENTO 3 sl 660g 1200mL agua 2.5L la semilla para que crezca
bien hacia arriba.
Si no se dispone de una
olla para calentar tanta
: 55g por 100mL disolucion se puede hacer
EXPERIMENTO 4 Sl 2200g 4L agua sL en dos ollas y luego verter
el contenido de ambas a la
Ve,
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- Recordar que la nucleacion cristalina es un proceso probabilistico. Puede que aunque se controlen bien absolutamente todos los
parametros y se preparen dos experimentos inicialmente idénticos, los cristales resultantes no han a ser necesariamente idénticos.

- LEA las instrucciones atentamente. Estos son solo algunos consejos a tener en cuenta, para asequrar la calidad de sus cristales, pero NO
sustituyen a las instrucciones.

EXPERIMENTO 1: OBTENER EL PRIMER CRISTAL

- Deje que la disolucion llegue a ebullicion para estar seguro de que se ha disuelto todo el soluto. Si aparecen pequenos grumos de
color marron trate de disolverlos.

- Dejar que la disolucian se enfrie hasta los B0° C La razon o es ofra que evitar que el vaso se deforme por el calor excesiva,

- Asequrese de verter TODO el material en el vaso.

- Una vez que haya vertido todo la disolucién en el vaso de plastico, fijese en la fina lamina de agua que habra quedado en la olla. Fijese
atentamente y vera como a medida que se va secando aparecen unos cristales laminares esferuliticos que se ven crecer rapidamente a
simple vista. Esa morfologia s debida a la enorme velocidad a la que se evapora la lamina caliente de disolucion. En las paredes donde
la lamina es aun mas fina v se evapora mas rapidamente, encontrard dendritas cristalinas fractales, es decir con formas de arboles o de
helechos.

- UIna vez cerrado el vaso de plastico y el contenedor de poliestireno, dejelo en un lugar termica y mecanicamente estable. De esa forma
se evitara una nucleacion excesiva.

- Espere dos dias antes de abrir el contenedor y si puede esperar mejor tres dias.
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EXPERIMENTO 2: CRECER UN CRISTAL A PARTIR DE UNA SEMILLA

La concentracion de la disolucion que hemaos de utilizar no puede ser de 60g por cada 100mL de agua como en el experimento 1.
Usamos una concentracion alta porque tenia que crear los cristales. 51 la usaramos ahora con la semilla, creceria demasiado rapido
porgue ya no necesitamos crear nuevos nucleos cristalinos. La concentracion de ADP con la que se consiguen mejores resultados esta
entre los 509 y los 57g por cada 100mL de agua. Con menos cantidad disuelves la semilla y con mas crece de forma demasiado
desordenada.

Cuanto mads grande se quiera que crezca la semilla cristaling, mas disolucion hay que preparar, pero es importante que se haga en mas
de un paso, ya que cada vez que se hace un crecimiento se puede maodificar la semilla quitandole alguna parte que no interese. Si se
hace en un solo paso cabe la posibilidad de que salga una forma no deseada o un cristal de poca calidad y se haya desperdiciado
tiempo y material.

La farma de la semilla se modificando el cristal obtenido en la primera fase, en el experimento 1. Se rompe y se separa la parte que mas
nos gusta o se van quitando directamente los pequefios v finos cristales para dejar solo los grandes que queremos recrecer. Usa
guantes ¢ alguna herramientas. No lo hagas con los dedos porque podrias cortarte con los cristales de ADF. Recuerda, que o que te
sobre de preparar la semilla lo puedes usar como soluto al hacer la disolucion.

Mo verter nunca la disolucion directamente sobre la semilla ya que padria disolverse mas rapidamente; mejor verter la disolucian
caliente sobre uno de los lados del vaso de plastico (o del recipiente que se esté usando) vy siempre que no supere la temperatura de
50°C.

Sugerimos esperar unos siete dias para ver los resultados.

CONCEPTOS que pueden ser aprendidos con este kit de cristalizacién:
Disclucidn, soluto, disolvente, concentracion, concentracion de equilibrio o solubilidad, saturacidn, sobresaturacian, subsaturacion, nucleacian,

crecimiento cristalino, velocidad de crecimiento, iones, moléculas, velocidad de enfriamiento, evaporacion, dendritas, esferulitos, fractales,
caras cristalinas, simetria cristalina, semilla, inseminacion, nudeacion heterogenea.
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http://www.ub.edu/ubtv/video/cristallitzacio-de-l-adp
Cristalizaciéon de ADP en el laboratorio

https://www.youtube.com/watch?v=jHi8mNTwWDU
Cristalizacion de ADP a Camara Rapida
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Una experiencia de participacion

https://www.youtube.com/watch?v=UuLGpO7ShBg&t=782s
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