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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 = NHsH2POa4
Dihidrogeno fosfato amonico

Fosfato monoamonico

Manual

http://www.trianatech.com/images/stories/divulgacion/
ManualKitCristalizacion.pdf

El precio del ADP con los portes sale aproximadamente 99€ el saco de 25kg.
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e . Material adicional necesario:

* Un recipiente con un volumen ~—

de un litro Graduado Q@
» Utensilio para agitar (varilla
de V‘dHO) .___

« Material absorbente (papel
secante)

» Material aislante para asir el
recipiente (guantes)

» Termometro de laboratorio 2 %

» Balanza ‘)
va@'
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EXPERIMENTO 1: concentraciéon 300g/500ml = 600g/I

* Verter el contenido de la boisa (300g) en el recipiente
elegido

+ Afiadir S00ml de agua

« Agitar

* Poner a calentar el recipiente

« Agitar de vez en cuando para favorecer |la disolucién
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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

» Tapar el vaso y la caja y dejar reposar durante dos o tres dias

Jud St A
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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




EXPERIMENTO 2: concentracion 250g/500ml = 500g/I

« Semilla obtenida en el experimento 1

« 1500gr /3000m|
* Un cubo

» Caja de poliestireno de 25x25x25 cm

 Dejar enfriar (<50°)
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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 disolucion 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 probabilistico.

Aunque se controlen absolutamente los parametros y se realicen
dos experimentos absolutamente identicos los cristales
resultantes no tienen por que ser iguales




Uc . ETAPAS DE LA CRISTALIZACION
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1. Sobresaturacién

2. Nucleacion

3. Crecimiento cristalino

Formacion de clusteres Nucleacion Crecimiento
Cristalino




uc . FACTORES QUE INFLUYEN EN LA CRISTALIZACION
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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



UC . FACTORES QUE INFLUYEN EN LA CRISTALIZACION

UNIVERSIDAD
DE CANTABRIA

a) Velocidad de cristalizacion

Expresion que representa a la velocidad de cristalizacion: v, = k €
v ! Precipitado Ve Precipitados
cristalinos coloidales

v, Cristales grandes crecen a expensas de
l0os Mas pequenos
Region ( Los cristales crecen hasta alcanzar el
equilibrio de solublilidad

maciacsd 4"'\

Keglon

Nuclencion Formacion lenta: granos grandes v

Gpontanea Formacion rapida: granos pequenos X
pe p ¢
Condiciones optimas entre crecimiento cristalino y tamano:

sobresaturacion infinitesimal y tiempo muyyyy largo
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b) Solvente g

1. Influye en el mecanismo de crecimiento de cristales
. Puede incorporarse a la red cristalina
Solubilidad solo moderada (evitar alta sobresaturacion)
Regla util: emplear la menor cantidad de solvente en los experimentos

Regla de “oro”™: “Lo semejante disuelve a lo semejante”

® o B oW N

Explorar varios disolventes y mezclas
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c) Zonas de nucleacién preferente
d) Inestabilidad térmica

e) Impurezas

f) Vibraciones externas

£ Como se puede evitar?

Recipientes poco rayados Evitando el poivo
Reduciendo las Impurezas Controlando la T

El descuido de

L estos FACTORES,
puede conducir a
cristales pequenos

No alterar la zona
iPaclencia!
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Sobresaturacion
extremadamente alta
Nucleacion amorfa

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

Sobresaturacion baja

0 media.;

crecimeento bidimensional
o superficial

g) Grado de sobresaturacion
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. CRISTALIZACION: CURVA DE SOLUBILIDAD
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» zona metaestable: sobresaturaciéon éptima

Concentracion

Temperatura
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Sugerencias para profesores sobre la cristalizacion del fosfato monocaménico ADP

SEMIULA | SOLUTO | DISOLVENTE RECIPIENTE CONCENTRACION QUSERVACIONES
EXPERIMENTO 1 NO 300g | ScOmLogue i 80 pox 300k, Las: dantements &
PrCtoCos
150mL
Recorder que los resion de
de la Cratal Que sotren de
EXPERIMENTO 2 &l 759 Gschicion B vontaa i sem s se
wbrarme peden Unar COTS YO L4
g ASAgranse e ue la
& por 100mL SI0UCHON cubtvs bastante
EXPERIMENTO 3 S g 12004 ague 250 10 $6l8 DOrs QUO C2CH
4 2600 hatia aTka.
S1 N0 e Sapone de ura
ola para calontar tanta
£5g por 100y, SIOLONN 30 Duede hocer
EXPERIMENTO 2 S 22009 al agus 8L o 6o oles 7 § Ko vy
ol conderedo do ambas a 2
el
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EXPERIMENTO 2= CRECER UN CRISTAL A PARTIR DE UNA SEMILLA

La concentraoon de Ly drsoiaosm gue hemos de utdzar 00 puede ser de 509 Do cada 100mil de agua como en o experemento 1
LN Lt CONCentracon ke porgue Tersa guw croar os oresales. Se R usaranmon ahota con b serndls, crecetia derrumaado rageco

DM IO Y8 N0 NEOCESims, Cre pwves POieos Crstaliongs Lo conceniiaoon de ADP con L o s cormig megoees resadtados 1<)
entre bon S0g y los 570 por coda 100mL de agua. Con menes canbaad disaetves b serrella y con mus crece de lorma cemarssado
desordenads

CUMD S Qrande & QuieTd Gt Cre2de La semlla aristalng, s GSOiuGon Ny QUe propar . PO ¢5 Erportanie gue & hags en s
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00 y matenad
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0% QUSLY O & van Quilando duectamenie o pequenos y Inos Cristales parg daar s0lo Jos grandes Que Queremos recrecer. Uss
Quantes 0 alguna herramientas. No 1o hagas con ios dedos porgue podras contarte con Jos Cristales de ADP. Recuerda, que 'O Que te
ore Ce preparar 1a samilld 10 puedés Ll COMO SOluno 3 hader B dischucidn,

NO verter nunca & disolandn airectaments sobre [ semila ya gue podra disoiverse mas rapidamente. mejor verter a dsolucion
callente sobre uno de 105 1a0os del vaso de plastico (0 del recipiente que se esté usando) y slempre Que No supere [ tempertun de
SO

SUGEryMOS $40eTAN UNos Siete GOs para ver fos reuitados

CONCIPTOS que pusden ser aprendidos con exte kit de cristalizackon:

CMMMWW&WoW.MMM

crecimients crigtaling, velocidad de crecimuents, iones, mowculas, velccidad de enfriamiesto, evaporacion, dendritas, enferyitos, fractales,
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http://www.ub.edu/ubtv/video/cristallitzacio-de-I-adp
Cristalizacion de ADP en el laboratorio

https://www.youtube.com/watch?v=jHi8mMNTwWDU
Cristalizacion de ADP a Camara Rapida




Cristalizacion ADP NH,H,PO,
Dihidrogenofosfato de amonio

e Sistema de cristalizacion:
Tetragonal a=b#c;
a:B:v:gOQ_

* Proporciones:

* En 500 mL de H,0 a 100
°C, se disuelven 300 g de
ADP, segun protocolo de
cristalizacion.

* Acabado final de los
policristales con spray de
laca.




Utilizacion de colorantes
alimentarios corrientes.

* Dan un color mas atractivo en
general para el publico.

* Tienen el inconveniente de
tintar sobre todo la base y mas
débilmente las puntas.

e Afectan a un desarrollo mayor
del cristal.



Utilizacidon de colorante
azul de metileno-eosina.

* Tincion muy agresiva, pero con
un resultado muy vistoso.

* Inconveniente de presentar el
cristal parchazos.



Utilizacion de colorante
verde brillante.

e Tincion efectiva, con un
resultado muy vistoso.

e El cristal tiene una tincion muy
homogénea.

* Las puntas finales modificadas a
una forma muy interesante.



Con los colorantes alimentarios de la
marca Wilton, se obtuvieron resultados
mas homogeneos.




Crecimiento por recristalizacion de los
cristales de ADP, usando garrafas vacias
de agua mineral.

* Se utilizaron 1500 g de ADP y 3 litros de H,O a
80 2C, con un policristal inicial previo.

 No se utilizé colorante.

* La disolucion con el cristal se dejo por un
tiempo mas p rolon%ado (del

30/03/17 05/04/17), obteniendo un gran
policristal.

* Al utilizar garrafas de plastico vacias, es, aun
asi, dificil F excarcelacion del pollcrlstal al
romper con un cutter el envase contenedor
destruyendo asi, el minimo numero de puntas
posibles de éste.
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# METODOS DE CRISTALIZACION

3. Empleo de semillas o gérmenes

BARRERA PARA EL POLVO
e — / AMBIENTAL

VARILLA PARA SUETAR
EL Lo

HILO PARA SAISPINDER
LA SEMILLA

SOLUCON
SUPERSATURADA

SEMRLA [CRISTAL) SUSPENDIDO

WWW paraceetsspeace com/crysials,
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Formacion de estructuras fragiles de ADP
parecidas a excéntricas intentando
obtener un monocristal.




Cristalizacion de
azucar, sacarosa

C12H22011'

e Sistema de
cristalizacion:
Monoclinico a#zb#c;
a=y =909; B#908°.

* Proporciones:

 En vaso de
precipitados, una

parte de agua por tres
de azUcar.




Procedimiento:

* Removerlo bien para que no se pegue, al
fuego del mechero Bunsen. Se hara un
almibar.

* Cuando le salgan burbujas se apaga el fuego.

e Se espera unos minutos y se puede agregar
colorante alimenticio.

* Se mojan 5-6 cm del extremo del palito en el
almibar y se entierra en el azucar.

* Cuando el almibar esta tibio se sumergen los
palitos, sin que toquen bordes o fondo.

* Para esto, se sostienen colgando de pinzas
de madera de laboratorio.




Finalmente, se rodea el contorno del
vaso de precipitados con papel de
aluminio.




Cristalizacion de
Borax (Tetraborato
de sodio

decahidrato)
Na,B,0O-- 10H,0




Inmersion limpiapipas de
colores hecho un ovillo

e Sistema de cristalizacion: Monoclinico
azb#c; a=y=9092; 2909,

* La proporcion inicial utilizada fue en 500 ml
de H,O a 100 eCse anadieron 34 cucharadas
de borax hasta sobresaturar.

Se podria haber utilizado el dato de la
solubilidad del bérax a 25 2C (ficha técnica)

que es de 59,3 g/l y multiplicar por 1,5 o por
2, cuando el agua esté a 100 2C.

* La disolucjén llevaba un colorante
alimentario azul.

* Acabado final de las geodas con spray de
laca, para evitar deshidratacion.




Problemas
detectados en la
cristalizacion del

borax:



Problemas detectados en
la cristalizacion del borax:

* 29) Formacion de cristales mas pequefos
gue tapan los iniciales en la primera
recristalizacion, para aumento de tamafioy
recubrimiento total.

* 39) Las disoluciones de bdrax con colorante
adquieren una textura gelatinosa.




Cristalizacion del alumbre potasico,
Sulfato de aluminio-potasio dodecahidrato

. Sig(t)%ma de cristalizacion: Cubico a=b=c; a=p=y

e Formacion de geoda.
* Proporciones:

* Se mezclan 150 g de alumbre potasico en 500 ml
de agua a 100 °C.

* Se afadid colorante alimenticio rojo.

* Similares resultados que con el borax con algo de
falta de recubrimiento.

* Acabado final de la geodas con spray de laca, para
evitar deshidratacion.




El alumbre potasico también
se usoO para recubrir otras
estructuras.
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Cristalizacion del alumbre potasico, Sulfato
de aluminio-potasio dodecahidrato
AIK(SO,),"12 H,0

* Formacion de una piramide y no de un
octaedro que es lo que se esperaba.

* Esa forma inicial no se corrige.

* Proporciones para formar semillas
iniciales y procedimiento de
recristalizacion y aumento de tamafo:

* La solubilidad del alumbre potasico es de
118g/l de H,0 a 20 °C, por lo que a 100
°C por cada'litro de H,O se disolvieron
118 x2=236g.

 Barnizado final del cristal con_esmalte
transparente de ufias para evitar
deshidratacion.




Obtencion inicial de semillas de alumbre
potasico y crecimiento de una de estas.




Formacion del policristal de Sal de Mohr
en vaso de precipitados.




Crecimiento del policristal a gran escala,
usando estructura metalica de barras y
cubo de plastico de pintura limpio de 15
litros de volumen.




Evolucion del policristal de Sal de Mohr dentro del
cubo de plastico. Acabado final del policristal con
barniz de esmalte transparente de unas, para evitar

deshidratacion.




Formacion de geoda usando KDP
en jarra de barro cocido.
Sucesivas recristalizaciones,
anadiendo disolucion caliente no
superior a 45°C.




Resultado final de las dos mitades del
jarrén de barro en la formacion de la geoda
de KDP mas la tapa.
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Cristalizacion AN
del sulfato de

cobre(ll)
pentahidrato




Formacion de semillas
iniciales de sulfato de cobre(ll)
pentahidrato, CuSO,- 5H,0

* La solubilidad del sulfato de cobre(ll%
pentahidrato en agua a 20 2C es de 20,3 g/
100 ml de H,0, por lo que para formar las
semillas iniciales y crecimiento de cristales
se ha utilizado, en la mayoria de los casos,
18630ng 2=40,6 g por cada 100 ml de H,O a

* Los monocristales una vez pasan de cierto
tamano, tienden a formar maclas con
facilidad, que aunque se limen, tienden a
reaparecer.

* Acabado final de los monocristalesy
policristales con barniz de esmalte de ufias,
para evitar deshidratacion posterior.




Crecimiento de

monocristales de CuSQO,-
5H,0




Crecimiento de policristales
de CuS0O,- 5H,0
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