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Caracterizacion de polimorfos y transformaciones de fase en solidos cristalinos
.2 1 . . 1
Sebastidn A. Suarez" y Florencia Di Salvo

1DQIAyQF, FCEN, UBA. Bs As, Argentina. INQUIMAE-CONICET, Bs As, Argentina. seba@gqi.fcen.uba.ar, flor@gi.fcen.uba.ar

La cristalografia, el crecimiento cristalino y las técnicas de caracterizacion de materiales cristalinos son
herramientas importantes para los profesionales que se desempefian tanto en el dmbito académico
como asi también, en el sector productivo. El polimorfismo es la capacidad que presentan algunos
compuestos de cristalizar en formas cristalinas diferentes, y es probablemente uno de los fenémenos
mas fascinantes de la quimica del estado sélido. Es por esto que es necesario caracterizar fisicamente
cada una de las formas cristalinas asociadas a un compuesto y/o al proceso de obtencién de cada una de
ellas, con el mayor nimero posible de técnicas experimentales de estado sdlido. En la Figura 1 se
describen brevemente algunas de las técnicas mas utilizadas en nuestro grupo de trabajo: microscopia
optica de luz polarizada, analisis térmicos (TGA, DSC), difraccion de rayos X (monocristal y polvos),
espectroscopias vibracionales y calculos de estructura electrénica.
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Figura 1. Tecnicas de caracterizacion de sistemas solidos cristalinos y otros sistemas ordenados

A modo ilustrativo, en este trabajo se discutirdn tres ejemplos que fueron abordados por las distintas
técnicas experimentales mencionadas anteriormente (Figura 1). En el primero, se discute una transicidon
de fase de primer orden reversible en una terpiridina sustituida (la cual presenta una relacién del tipo
grupo—subgrupo),1 en el segundo, se lleva a cabo un andlisis de polimorfismo y transformacion de fase
irreversible en una molécula organica aromatica simple,” y por ultimo, se investiga polimorfismo
conformacional en complejos de Ir(lll), sistemas que son analogos a ciertas metalodrogas de Ru(ll).> En
todos los casos, las estabilidades relativas de las fases se explican en la base tanto de las interacciones
no covalentes que operan en cada estructura como de calculos de estructura electrénica.

Palabras Clave: Difraccion de rayos X, Calorimetria Diferencial de Barrido, Microscopia Optica,
Simulacién Computacional, Espectroscopias vibracionales, Sélidos cristalinos, Polimorfismo, Transiciones
de fases.
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Estudios de difraccion de rayos X de monocristal aplicados para el desarrollo de proyectos de
ingenieria cristalina y quimica estructural
Florencia Di Salvo® y Sebastidn A. Suarez’
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La Ingenieria Cristalina (del inglés Crystal Engineering) es una disciplina que alberga como principales
intereses el disefio y la sintesis de estructuras cristalinas con propiedades deseadas, basandose en la
comprension y la explotacion de las interacciones intermoleculares.’ Por lo tanto, para su desarrollo, es
esencial realizar estudios de difraccién de rayos X (DRX) de monocristal de alta calidad que conduzcan
con éxito a la determinacion de la estructura molecular y supramolecular de los sistemas estudiados.
Esta técnica, implica el uso de cristalografia para estudiar los problemas que son principalmente de
naturaleza quimica y proporciona mediciones exactas y precisas de los pardmetros estructurales de una
manera que ningun otro método puede hacerlo. La misma se puede aplicar a compuestos de interés
para la quimica, la biologia, la fisicoquimica, la ciencia de materiales y la mineralogia, entre las mas
importantes. En este trabajo presentaremos los estudios estructurales de DRX de monocristal de
diferentes sistemas de moléculas pequeiias con aplicaciones en diferentes areas, utilizando datos
obtenidos tanto en un equipo de laboratorio como colectados en la linea de haz MX2 del LNLS
(Laboratorio Nacional de Luz de Slncrotron Campinas, Brasil) (ver figura).
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El primer ejemplo se vincula con la ciencia de los materlales Para poder comprender Ios mecanismos de
autoensamblado que dan lugar a la formacion de diferentes tipos de materiales y sus propiedades,
como son por ejemplo los geles supramoleculares, es necesario contar con la informacidn estructural de
las moléculas que actuan como bloques de construccion y el tipo de interacciones intermoleculares que
puedan desarrollarse.” Esta informacion es proporcionada por los estudios por DRX de monocristal. En
el segundo ejemplo mostraremos la aplicacion de esta técnica para determinar la configuracion absoluta
de moléculas quirales. Esta informacion es de gran relevancia para la investigacion de los productos
naturales y para el desarrollo y estudio de farmacos, entre otros. Mostraremos los resultados obtenidos
para dos productos naturales, como ejemplos representativos.3 Por ultimo, discutiremos la utilidad de la
técnica para la determinacion de estructuras cristalinas de complejos de coordinacion. El uso de
diferentes espectroscopias para la determinacion estructural de sistemas polinucleares y polimeros de
coordinacidn presenta grandes limitaciones. Los datos de DRX de monocristal permiten conocer de
manera precisa la estructura de este tipo de sistemas y ademds, es permite correlacionar las
caracteristicas estructurales con sus propiedades fisicas y qul’micas.4

Palabras Clave: difraccion de rayos X de monocristal, ingenieria cristalina, quimica estructura,
cristalografia.
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