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> Crecimiento de Cristales: Conceptos generales



@) CRISTALES NATURALES



http://www.google.com.ar/url?sa=i&rct=j&q=pelicula+cristales+gigantes&source=images&cd=&cad=rja&docid=BXI83ks2VA8nlM&tbnid=insLg8Kxhg_ERM:&ved=0CAUQjRw&url=http://moraencantada.blogspot.com/&ei=IUcGUpbODqOBiwLp0IEY&bvm=bv.50500085,d.cGE&psig=AFQjCNGYBGj5ou_IxDwDczz6dgKB7paRXQ&ust=1376228009158061

() MONOCRISTALES OBTENIDOS EN EL LABORATORIO

# Se observan diferentes habitos cristalinos




) CRISTALIZACION

La cristalizacion ocurre cuando las condiciones son energeéticamente
favorables para que los constituyentes formen uniones permanentes
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La cristalizacion ocurre cuando las condiciones son energeéticamente
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SOLUBILIDAD Y CRISTALIZACION

SOLUCION = SOLUTO + SOLVENTE

A)

Sal Sal

sin disolver disuelta

SOLVENTE SOLUCION =
Y SOLUTO SOLUTO + SOLVENTE

Para que un soluto pueda disolverse en un solvente determinado, las
caracteristicas de ambos son muy importantes.

Variables a tener en cuenta: tipo de sustancia, polaridad del solvente y del
soluto, estabilidad, constantes fisicas del solvente, etc




) SOLUBILIDAD Y CRISTALIZACION

SOLUCION = SOLUTO + SOLVENTE
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Curvas de solubilidad:
Concentracion vs. temperatura



®) LA CURVA DE SOLUBILIDAD
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(§) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

1. Sobresaturacion

Formacion de cllUsteres
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I ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

1. Sobresaturacion
2. Nucleacion

3. Crecimiento cristalino
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Formacion de cllUsteres Nucleacion Crecimiento
Cristalino




) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

1. Sobresaturacion

Se define como la concentracion en
exceso de soluto de una solucién
saturada bajo determinadas
condiciones de presion y temperatura.




) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

1. Sobresaturacion

Se define como la concentracion en
exceso de soluto de una solucién
saturada bajo determinadas
condiciones de presion y temperatura.

Se consigue por: C
e Enfriamiento o calentamiento de
la solucidon

Evaporacion de solvente

Cambios en el pH

Agregado de precipitantes

Dialisis




) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

2. Nucleacion

e Primer paso decisivo en la formacion
de un cristal

Cluster de aproximadamente 20
moléculas de apoferritin
(Yauand Vekilov, Nature, 2000).

AGREGADOS

.
o ]

GERMENES
RISTALINOS

MOLECULAS j, *
O IONES

EMBRIONES
NUCLEOS
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(§) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

2. Nucleacion
A
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PRIMARIA

|

SECUNDARIA

Inducida por
gérmenes o
semillas




(§) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

2. Nucleacion

l A
PRIMARIA
HOMOGENEA HETEROGENEA
Espontanea Inducida por

particulas extrafnas,

1 impurezas

Alta 1
sobresaturacion

Baja
sobresaturacion




@ ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

2. Nucleacion
A
| |

SECUNDARIA

Inducida por
gérmenes o
semillas

GRAN IMPORTANCIA EN LA INDUSTRIA FARMACEUTICA, ya
gue el agregado intencional o no de gérmenes, superficies o
interfases permite:

e El aislamiento de una forma cristalina deseada
e El control dela conversiéon entre fases

e Evitar la nucleacién heterogénea debida a contaminantes
desconocidos o impurezas

e Cristales de mayor tamaiio



) ¢ PORQUE LOS CRISTALES TIENEN LA FORMA QUE PRESENTAN?

B Habitos cristalinos de la BICALUTAMIDA

Cristales de Bicalutamida Forma | obtenidos con distintos solventes:
acetato de etilo etanol tolueno



(§) ETAPAS DE LA CRISTALIZACION

3. Crecimiento cristalino
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3. Crecimiento cristalino




l FACTORES QUE INFLUYEN EN LA CRISTALIZACION

a) Velocidad de cristalizacion

b) Solvente

c) Zonas de nucleacion preferente
d) Inestabilidad térmica

e) Impurezas

f) Vibraciones externas

g) Grado de sobresaturacion



OBTENCION DE CRISTALES A PARTIR DE
EVAPORACION LENTA DE SOLVENTE

Pesar la cantidad
de sélido

Dejar evaporando
muy lentamente

el solvente enun &

lugar limpio

@ Tenemos los cristales!!

Preparar la solucidn
sobresturada calentando




OBTENCION DE UN MONOCRISTAL A PARTIR
DE UNA SEMILLA

: : Pesar la cantidad Preparar la solucidn
Elegir la semilla .
de sadlido sobresturada calentando

Armar el sistema de
cristalizacion con la semilla 'y

dejar evaporando muy

lentamente
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OBTENCION DE POLICRISTALES DE AZUCAR A
PARTIR DE VARIAS SEMILLAS

Colocar en una olla dos tazas Volcar la solucion en un reci- Buscar una cuerda de algodony
de aztcar y una de agua. Poner piente de vidrio y agregar poco cortarla calculando que el
a calentar sin dejar de revolver a poco media taza de azicar, re- extremo no toque el fondo del
hasta que se disuelva. volviendo hasta que se disuelva. recipiente.
Si querés podés agregar
un colorante.
A = @
0 Mojar la cuerda con la mezclay Finalmente colgar la cuerda i Una o dos semanas
espolvorearla con granitos de atdndola a un (apiz y dejar el después vas a tener tu
azticar que seran “semillas” recipiente reposando en un poticrietal listol
para el crecimiento. lugar limpio. '




OBTENCION DE POLICRISTALES DE AZUCAR A
PARTIR DE VARIAS SEMILLAS

m) Resultados




OBTENCION DE UN “HUEVO GEODA” A PARTIR
DE VARIAS SEMILLAS

Realizar dos agujeritos Soplar con fuerza desde uno de los agujeritos
con un clavo o alfiler en para vaciar el huevo y dejarlo hueco. Descartar

un huevo crudo en dos el contenido.
lugares opuestos

cortar el huevo en dos mitades. Luego
retirar la membrana interna.
iY ya esta listo pararealizar la geoda!

e Con mucho cuidado, con una tijera




OBTENCION DE UN “HUEVO GEODA” A PARTIR
DE VARIAS SEMILLAS

Colocar un adhesivo tipo “pegamento Colocar la cascara de huevo
universal” en la superficie del huevo y con los cristalitos adheridos

adherir cristalitos de la sustancia a en el recipiente con la
cristalizar (similar a como se hacen los solucion sobre-saturada
palitos de azucar). preparada previamente.

Preparar una solucion | BT Ejemplo de solucién de AZUCAR con
sobre-sobresaturada de L R o) COLORANTE NARANJA
la sustancia a cristalizar. | -

Puede ser: iDarle tiempo a los
azUcar, boérax, sulfato de CRISTALES para
cobre, alumbre de que crezcan!

potasio.




OBTENCION DE UN “HUEVO GEODA” A PARTIR
DE VARIAS SEMILLAS

0 Los resultados: jnada que envidiarle a la naturalezal

GEODAS ARTIFICIALES GEODAS NATURALES
. 3 l : ,

AlienuFOart:com



(#) METODOS DE CRISTALIZACION

Cristalizacion en gel

VI Caracteristicas de las sustancias a cristalizar

e Compuestos muy insolubles
e Compuestos cuya solubilidad varia mucho en funcion de la temperatura
e Compuestos solubles en agua pero insolubles en otro solvente



®) METODOS DE CRISTALIZACION

Cristalizacion en gel

“ Funcién del gel

e Soporte inerte donde tiene lugar la reaccion
e Controlala difusidon

e Suprime corrientes de conveccion
e Evita saltos de sobresaturacion

e Controlala nucleacion, proceso de
crecimiento y la calidad del cristal




(#) METODOS DE CRISTALIZACION
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Cristalizacion en gel

v Ejemplo
Gel, en solucion Solucion
S AR =
D B
SalA  Solucion A + gel A(cristal)
Gelificacion v
TIEMPO

(difusion de los
iones/moléculas)



(@) METODOS DE CRISTALIZACION

Cristalizacion en gel




(#) METODOS DE CRISTALIZACION

Nuevas técnicas avanzadas



() METODOS DE CRISTALIZACION

Nuevas técnicas avanzadas

e Robots para cristalizar proteinas
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CONSEJOS Y CONCLUSIONES UTILES

B El crecimiento de cristales es un arte dificil, impredecible, lleva
mucho tiempo y no tiene garantia de éxito!

B No se conocen de antemano las mejores condiciones de
cristalizacion. Por ello, hay que probar diferentes técnicas y
variables.

B Paratener éxito se necesita tiempo, esfuerzo y mucha paciencial




