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Difraccion de rayos-X de monocristal

No destructiva

Pequena cantidad de muestra
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Técnica mas poderosa que permite deducir la estructura de:

Compuestos organicos
Compuestos inorganicos
Proteinas

Acidos nucleicos
Minerales

Virus...

patron de difraccion
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Una imagen vale mas que 1000 palabras....



Interaccion de la muestra con una radiacion cuya A es del orden de la distancia interatdomica

Rayos X

Haz de
rayos-X

Muestra
cristalina

Rayos X Detector de
dispersados  rayos X
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¢ Qué tipo de muestra necesita?

La interaccion de los RX es extremadamente débil
por lo que se necesitan muchas moléculas juntas y
ordenadas para aumentar la sefal de la interaccion.

CRISTAL

Millones de
copias ordenadas

La calidad de los datos depende de la calidad del cristal

Cristal regular - Datos regulares ‘ Estructura no publicable




Cristales con alta calidad
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Caracteristicas de un buen cristal

Tamano adecuado depende de atomos (0.1-0.4mm)
Todas las celdas unidad idénticas y orientadas en la
misma direccién

Alto grado de orden interno (buen patrén de difraccion
de rayos X)

Cristal sencillo, no aglomerados

Caras bien definidas. Transparente y con bordes regulares
Sin grietas, defectos o maclas aparentes

Cristales con baja calidad
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¢, Qué tipos de muestras se pueden medir?

Tubo RX de Mo: principalmente atomos con Z > 16
(aungue también orgdanicas)

Muestras estables al airey ala T2

Muestras inestables:

Sistema Kryoflex de bajas temperaturas

Linea atmosfera inerte



Aplicaciones de la técnica

Estudios 3D:

Identificacion de sustancias mediante la

determinacion de la celdilla unidad

CCO(

The Cambridge Crystallographic
Data Centre

CSD: Recoge mas de un milldn de estructuras

50000 nuevas estructuras cada ano

Determinacion de la composicion de la

muestra: C,H30AIN:S

Estudio de geometria molecular: distancias y

angulos de enlace

* empaquetamiento

* interacciones intra e intermoleculares

 formacion de huecos en la red

Determinacidon de la configuracion

absoluta en muestrasconZ > 16

A7)
v




¢ Como funciona el servicio?

La Difraccion de RX de monocristal

ofrece una técnica que puede ser

usado en:

* Régimen interno: para los
investigadores de la UCLM

e Régimen externo: para centros

externos a la UCLM

Tarifas aplicadas

Web del IRICA

Datos del IP solicitante:

Nombre: Teléfono:
Area:
Fecha de solicitud: Firma:

Datos de la muestra:

Caodigo de la muestra (debe estar presente en la etiqueta):

Color:

Sensible alaluz O
Sensible al aire [
Quiral O
Temperatura de analisis:

Pierde disolvente de cristalizacién [
Conservar a TA./frigorifico/congelador:
Deseo recuperar la muestra [

Tareas a realizar (Marque con una cruz lo que corresponda)
Inspeccion de cristales y calculo de parametros de celda* [
Adquisicion completa de datos O

Resolucion de estructura |

Férmula empirica: Sistema de disolventes:

Observaciones Estructura esperada u origen

* Si es posible que el cristal corresponda a una estructura conocida, escribir en el
apartado observaciones los parametros de celda de dicha estructura. En caso de
coincidencia se pedira confirmacion al solicitante antes de proceder a la adquisicion
completa de datos.




