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I Fundamentos de la difraccion de rayos X

a. Rayos X.
i. Colimacién y monocromatizacién
ii. Interaccion de los rayos X con la materia
iii. Deteccion

b. Cristal.
i. Red cristalina. Celda unidad.
ii. Sistemas cristalinos. Redes de Bravais.
c. Difraccion de rayos X
i. Dispersion y difraccidon de rayos X
ii. Planos e indices de Miller. Ecuaciones de Laue.
iii. Ley de Bragg
iv. Red reciproca. Esfera de Ewald. Geometria de la difraccion.
d. Simetria cristalina
i. Elementos de simetria.
ii. Grupos puntuales. Clases cristalinas. Grupos espaciales.
iii. Tablas Internacionales de Cristalografia
e. Factores de estructura
i. Sintesis y transformada de Fourier. Factores atomicos de forma. Factores de
desplazamiento atémico.
ii. Extinciones sistematicas.
iii. Ley de Friedel. Dispersion anémala.
iv. Funcién de Patterson
Il El proceso de determinacién estructural
a. Cristalizacion
i. Consideraciones generales
ii. Métodos de cristalizacion y optimizacidn de los cristales
iii. Transporte y manipulacidn
b. Seleccién y montaje de un cristal.
i. Caracterizacion y seleccidon de un monocristal
ii. Montaje del cristal
¢.  Medida de los datos de difraccién
i. Difractémetros de rayos X
1. Descripcion: generador, sistemas refrigeracion, dispositivos dpticos,
gonidmetros y detectores
2. Aspectos practicos de uso
ii. Preparacidn estrategia de medida. Parametros a considerar
1. Angulo oscilacién. Distancia del detector.
2. Tiempo de exposicion
3. Resoluciéon maxima (y minima, en algunos casos)
4. Necesidad de medir los pares de Friedel
5. Completitud y redundancia éptimas
d. Procesado/Reduccién de los datos
i. integracién de la intensidad de las reflexiones
1. Tamafio de la caja de integracién
2. Ajuste de perfil tridimensional
3. Tratamiento de las reflexiones parciales
4. Resumen de la descripcion estadistica de los datos
ii. Factores de Lorenz y polarizacion
iii. Absorcion
iv. Decaimiento
v. Escalado y reduccion.
vi. Estadisticas finales y recopilacion de la informacidn previa requerida para la
resolucién estructural
e. Resolucién de la estructura
i. Problema de la fase
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ii. Metodologias de resolucién

1.

2.
3.
4

Métodos directos

Métodos de Patterson

Métodos intrinsecos (SHELXT)

Reemplazado molecular y otros usados en estructura de
macromoléculas

iii. Modelo inicial

1.
2.

Completado de la estructura
Aplicacién de las sintesis de Fourier (Fo, Fo-Fc, 2Fo-Fc)

Refinado de la estructura
i. Modelos atémicos. Tratamiento de los hidrégenos.
ii. Metodologia de los minimos cuadrados

1.
2.
3.
4.

Restricciones geométricas

Esquemas de pesado

Factores de acuerdo y otros indicadores del ajuste
Extincidn secundaria.

iii. Determinacion de la configuracion absoluta. Parametros x (Flack) e y (Hooft).
iv. Mapas de densidad electrdnica. Densidad electronica residual.
v. Casos especiales

1.
2.

3.
4.

Validacion

Estructuras desordenadas. Desorden estatico y dinamico.

Maclas. Tipos y soluciones posibles para completar el refinamiento
de la estructura.

Pseudosimetria

Estructuras moduladas conmensuradas e inconmensuradas

i. Procedimiento estandarizado por la IUCr (CheckCIF)
ii. Ejemplos de alertas mas frecuentes y representativas
Archivo del resultado final

i. Local

ii. Enlanube. “Open Access” (OpenAlIRE, Zenodo)
iii. Depdsito en Bases de Datos especializadas

1.
2.
3.

ICSD
€sb
PDB

. Interpretacidn y presentacion de resultados
Distancias, angulos de enlace y angulos de torsién
Interacciones intermoleculares (enlace de hidrégeno, interacciones en el sistema T,

a.
b.

o0

etc.)

Representacion de la geometria molecular y celda unidad
Representacion de poliedros de coordinacién
Representacion de interacciones intermoleculares
Representacion de la estructura electrénica y cristalina
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http://shelx.uni-ac.gwdg.de/SHELX/shelxt_keywords.php
http://www.iucr.org/
http://checkcif.iucr.org/
https://www.openaire.eu/
https://zenodo.org/
https://www.fiz-karlsruhe.de/en/leistungen/kristallographie/icsd.html
http://www.ccdc.cam.ac.uk/
http://www.wwpdb.org/

