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Resumen En este articulo presentamos un conjunto de actividades con el objetivo de entendery
cuantificar el crecimiento y formacion de cristales en el laboratorio. Los experimentos de
crecimiento cristalino se llevan a cabo en gotas de disoluciones acuosasy en gel de silice.
Se estudia la cristalizacion de la halita y la secuencia de precipitacién de una salmuera;
se observa el comportamiento de minerales estables y metaestables del sistema Na,SO,,
y, por (ltimo, se investiga sobre la formacion de yesos en el gel de silice dentro de tubos
en forma de U. Las actividades, sencillas y econémicas, han sido ordenadas seg(n las
diferentes etapas educativas (Primaria, Secundaria y estudios de grado universitario),
pero su realizacion no es exclusiva y si, en cambio, preferente. Los experimentos han sido
previamente realizados con éxito en diferentes etapas educativas.

Palabras clave: Minerales, crecimiento cristalino, experimentos en el laboratorio, habito cristalino,
solubilidad.

Abstract In this paper, we present different activities with the aim of understanding and quantifying
the growth and formation of minerals under lab conditions. Minerals are crystals that arise
naturally. The crystal growth experiments are carried out in both drops of aqueous solutions
and silica gel. We compatre the halite crystallisation with the precipitation sequence from
a brine, we will study the behaviour of the stable and metastable minerals in the Na2504
system and, lastly, we will do some research on the gypsum precipitation in silica gels into
U-shaped glass tubes. The experiments are easy and inexpensive to perform. They are
presented according to the different educational stages (primary school, secondary school
and university degrees); it is not obligatory to carry them out, but highly advisable. The
experiments have been successfully performed in the different educational stages.

Keywords: Minerals, crystal growth, lab experiments, crystal pattern, solubility.

INTRODUCCION

Los minerales son elementos o compuestos qui-
micos naturales que se han formado como resultado
de procesos geoldgicos; son sélidos y homogéneos
(no pueden ser fisicamente divididos en sus compo-
nentes quimicos), poseen una composicién quimica
definida, aunque no fija, y la mayoria poseen una
estructura atémica ordenada (cristales). Algunos
de ellos son amorfos (sin estructura cristalina, por
ejemplo los vidrios volcanicos) denominandose mi-

neraloides, por lo que no se consideran minerales
en tal caso (Hurlbut y Klein, 1996). Muchos otros
cristales se han formado artificialmente o son subs-
tancias organicas (por ejemplo, la vitamina B,,) o
biogénicas, las cuales son producidas por procesos
biolégicos sin un componente geoldgico (por ejem-
plo, los calculos renales o los cristales de oxalato en
tejidos de plantas).

El habito cristalino describe el aspecto macros-
copico que presentan los minerales. El habito cris-
talino de un cristal de una determinada fase mineral
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puede poseer caras bien desarrolladas, general-
mente planas, que presentan siempre los mismos
angulos con sus vecinas como resultado de la dispo-
sicion ordenada y simétrica de sus constituyentes.
Muchas de las propiedades fisicas de estos minera-
les, y sus aplicaciones, se derivan de esta simetria y
estructura cristalina. Hoy en dia es facil ver cristales
naturales en museos, o fotografias en libros o en
Internet. Muchos de esos minerales presentan unos
habitos cristalinos impresionantes, donde no solo
destaca su colorido o su tamano, sino la perfeccién
y complejidad de formas que desarrollan.

La formacién de los minerales y, por tanto, de
los cristales, ocurre por procesos de cristalizacion
a través de la incorporacién ordenada a un germen
(semilla) de atomos, iones o moléculas seglin un
patrén de repeticion definido en las tres direcciones
del espacio. Esta formacién de minerales ocurre por
tres procesos principales: (i) precipitacion directa de
una solucién acuosa; (i) una precipitacion a partir
de una disolucién silicatada por enfriamiento de un
magma; (iii) o re-cristalizacion de materiales sélidos
durante procesos metamérficos.

En el caso de la evaporacion, los cristales se
pueden formar a partir de la solucién debido a que
la evaporacién produce una concentracién de los
solutos, y los sélidos disueltos se separan del flui-
do (cristalizan). Este ejemplo natural es facilmente
observable cuando el sodio, el cloro y el calcio se
disuelven de las rocas y son transportados por los
rios a mares interiores y lagos donde luego se eva-
poran, dejando depésitos minerales de sal, yeso,
etc, o bien durante el proceso de ascenso de fluidos
hidrotermales ricos en sulfatos. Respecto a estos
casos particulares de formacion de cristales pue-
den encontrarse ejemplares excepcionales como la
espectacular geoda de Pulpi, la mayor geoda de Eu-
ropa (Fig. 1a) o los cristales de la Cueva del Tesoro
(Karst en yesos de Sorbas), ambos en la provincia de
Almeria (Espafa), (Fig. 1b).

Durante el enfriamiento de los magmas (roca
fundida), grupos de atomos comienzan a unirse en
la mezcla caética y forman cristales. Los cristales
crecen a medida que los atomos se adhieren a la
estructura inicial. A medida que los cristales au-
mentan de tamafo, compiten por el espacio, lo que
provoca que cese el crecimiento en los puntos de
contacto, continuando hacia donde haya espacio
disponible. Los cristales de las rocas igneas tie-
nen, por lo general, una forma irregular, formando
texturas de intercrecimiento y careciendo de caras
bien formadas.

Los minerales existentes pueden verse afecta-
dos por variaciones en las condiciones fisico-qui-
micas de su formacién, dando como resultado el
crecimiento de nuevos minerales que son estables
en las nuevas condiciones. Este proceso ocurre,
por ejemplo, por variaciones de temperatura y/o
presién asociadas a los procesos metamérficos.
En ocasiones no se forman nuevos minerales, sino
que los minerales que constituyen la roca aumentan
su tamano de grano (cristal). Esto es lo que ocurre
con una roca caliza que, al sufrir aumentos de tem-
peratura y presion, recristaliza formando cristales
centimétricos (apreciables a simple vista) de calcita,
pasando a llamarse la roca marmol.
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Los cristales no solo se encuentran en la natu-
raleza, sino en cada rincén de nuestra vida diaria.
Los vemos y los usamos todos los dias, sin siquiera
darnos cuenta. Estan en nuestro cuerpo, donde el
hidroxiapatito forma parte de los huesos y dientes;
en los alimentos, como el azlcar, chocolate, sal,
etc., cuya calidad y el sabor depende del tamafio
y la forma de los cristales; en la agricultura, en los
fertilizantes y otros productos agroguimicos; en los
farmacos, donde deben cristalizarse con una alti-
sima pureza; en materiales de altas prestaciones
como los semiconductores, los superconductores,
las aleaciones ligeras, catalizadores, etc. Es por
ello que entender y conocer cémo ocurre el proceso
de formacion de los cristales (i.e. minerales) desde
las etapas educativas mas tempranas, servira para
comprender mejor la naturaleza que nos rodea.

NOCIONES BASICAS DE LA CRISTALIZACION
MINERAL

En este apartado se van a resumir los concep-
tos béasicos de la cristalizacion mineral, quedando
fuera del objetivo del presente trabajo su desarrollo
tedrico (para profundar en este tema se aconseja
consultar bibliografia basica como Séhnel y Garsi-
de (1992); Mullin (1993); Sunagawa (2005); 0 pa-
ginas web como Wikipedia (https://en.wikipedia.
org/wiki/Crystallization)). En este articulo se hace
referencia a disoluciones acuosas a presién atmos-
férica, pero es extrapolable a otros ambientes geo-
l6gicos/naturales como disoluciones hidrotermales
confinadas, magmas, etc.

La cristalizacién de un mineral requiere de tres
condiciones necesarias, aunque no suficientes. La
disolucién debe estar sobresaturada en dicha fase
mineral, y el cristal debe ser capaz de nuclearse y
posteriormente crecer.

Supongamos que queremos precipitar cristales
de halita (NaCl), como se haré en la Actividad 1. La
disolucién estara sobresaturada con respecto a la
halita cuando la cantidad de NaCl sea mayor que la
solubilidad de la halita. Formalmente, la cantidad
de NacCl se cuantifica con el producto de actividad
i6nico, PAI, es decir con el producto de las activida-
des de los iones que intervienen en la formacién del
mineral. La actividad de un i6n es la disponibilidad
delion a formar parte de unareaccion, y se relaciona
con su concentracion y el coeficiente de actividad. El
estado de saturacion del mineral se obtiene compa-
rando el PA/ con respecto al que se define en el equi-
librio, cuantificado con la constante de equilibro, K.
La constante de equilibrio (y la solubilidad) varia con
la temperatura, a presion constante. Cuando se dis-
minuye la temperatura, muchos minerales se hacen
mas insolubles; y viceversa, si queremos disolver un
mineral, frecuentemente utilizamos agua caliente.

Una disolucién esta sobresaturada cuando PA/
> K; saturada o en equilibrio cuando PA/ = K; y sub-
saturada cuando PA/ < K. Si el mineral estuviera en
una disolucién subsaturada, éste se disolverfa. La
medida del estado de saturacién se puede estimar
con el indice de saturacion, ¢, que se define como
¢ = log(PAI/K) y tendria valores positivos, igual a
cero o0 negativos para disoluciones sobresaturadas,
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saturadas y subsaturadas, respectivamente. Si que-
remos precipitar un mineral tenemos que aumentar
elindice de saturacion. Esto se puede hacer por con-
centracion, cuando eliminamos el agua por evapora-
cién o por aumento de la concentracion de los iones
por mezcla de aguas (ricas en los iones que consti-
tuyen el mineral); disminuyendo la temperatura, so-
bre todo en aquellas sales en las que su solubilidad
varia fuertemente con la temperatura (ej: mirabilita;
epsomita, etc.).

La existencia de sobresaturacién no garantiza
que la fase sélida se forme a pesar de ser estable.
Por ejemplo, en el agua de mar no precipita dolomi-
ta aunque esté sobresaturada en dicha fase mineral
por la dificultad que tiene para nuclearse. Para que
la fase pueda crecer es necesario que aparezcan nd-
cleos. Un nicleo puede definirse como un conjunto
de particulas (atomos, iones, moléculas, etc.) orde-
nadamente dispuestas, de modo que pueden servir
de germen o semilla para el crecimiento del cristal.
A la formacién de ndcleos cristalinos sin interven-
cién de superficies de otros sélidos se le denomi-
na nucleacién homogénea. De forma resumida, el
coste energético de la nucleacién homogénea esta
condicionado por la energia necesaria para formar
la superficie del nicleo, y depende de la tension su-
perficial cristal-disolucién y del grado de sobresatu-
racion. Cuanto mayor es la sobresaturacion, mas fa-
cil se formaran los ndcleos y, por lo tanto, empezara
a formarse el mineral con mayor facilidad.

La nucleacién de un mineral puede verse con-
siderablemente afectada por la presencia de iones,
moléculas y/o particulas extrafias, tanto en un pro-
ceso catalizador como inhibidor. No hay una regla
general de aplicacion y cada caso debe ser consi-
derado independientemente (Mullin, 1993). En par-
ticular, cuando se produce un efecto catalizador,
la barrera energética en la nucleacién es mucho
menor que en la nucleaciobn homogénea. Este tipo
de nucleacién se denomina nucleacion heterogé-
nea, y es el mecanismo mas frecuente que ocurre
en la naturaleza (Lasaga, 1998). La inhibicién por
la presencia de cationes o especies en disolucién
y/o actividad de microorganismos también es muy
comin en la naturaleza. Por ejemplo, el Mg inhibe
la formacién de calcita y favorece la formacién de
aragonito en aguas con mucho Mg. Probablemente
el mejor método, basado en la nucleacién heterogé-
nea, para inducir la cristalizacién que se utiliza en
la industria de la cristalizacién es introducir en la
disolucién sobresaturada unos cristales pequefios
(semillas) del mismo material que se quiere crista-
lizar. Por ejemplo, para la obtencién de esmeraldas
sintéticas, semiconductores o diversos compuestos
en la industria farmacéutica se utiliza esta técnica
para controlar el nimero y tamafio de los cristales
sintetizados.

En muchas situaciones en el medio natural o en
el registro geoldgico no se observan las fases es-
tables que nuestros calculos termodinamicos pre-
dicen, debido a diferentes factores cinéticos. Por
ejemplo, la caolinita es la fase termodinamicamente
estable en la mayoria de los suelos. Sin embargo,
puede ocurrir no sea el primer mineral que preci-
pita a partir de una disolucién sobresaturada. La
precipitacion puede darse a través de la siguiente

secuencia: alofanita (amorfo-hidratado) = alosita
-> caolinita. Otros ejemplos que también se pueden
producir son la formacion de yeso a través de la for-
macién inicial de basanita; la calcita a partir de la va-
terita; etc. Este proceso es descrito segln la regla de
Ostwald, regla de las etapas de precipitacion o regla
Gay-Lussac-Ostwald (Lasaga, 1998; Mullin, 1993;
https://en.wikipedia.org/wiki/Polymorphism_(ma-
terials_science)). La nucleacién de una fase metaes-
table mas soluble estéa favorecida cinéticamente con
respecto a la fase termodindmicamente mas estable
(mas insoluble) porque la mas soluble tiene una ten-
sion superficial mineral-disolucion menor (menor
energia de nucleacién). La tension superficial esta
relacionada con la solubilidad del mineral. En gene-
ral, a media que aumenta la solubilidad de un mi-
neral, la tension superficial disminuye. Es decir, en
muchos minerales, su precipitaciéon no se produce
de forma directa con un coste energético alto, sino
por medio de diferentes pasos intermedios a través
de fases metaestables cuya cristalizacién es energé-
ticamente menos costosa.

Es importante destacar la relacidn entre la velo-
cidad de crecimiento y el habito cristalino. La veloci-
dad con la que crece el cristal esta controlada por el
grado de saturacion de la disolucion. Para disolucio-
nes ligeramente sobresaturas, el cristal crecerd mas
lentamente y sus caras seran lisas y bien desarrolla-
das. A medida que se aumenta la sobresaturacién,
la velocidad de crecimiento serd mayor y se produ-
cirdn caras mas pequefias y rugosas debido a que
la nucleacién se llevaré a cabo con mas facilidad en
cualquier punto de la superficie del cristal.

La densidad de nucleacién es un parametro que
permite calcular cuantos ndcleos se forman por
unidad de tiempo. Cuanto mayor es la sobresatu-
racién, mayor es la probabilidad de que se formen
mas n(cleos y crezcan mas cristales, y ademas a
una velocidad mayor. Por el contrario, para bajas
sobresaturaciones, ligeramente por encima de la
saturacion (equilibrio), se formaran pocos ndcleos
que derivaran a cristales de mayor tamafo y caras
mas desarrolladas. En la naturaleza, son muchos los
ejemplos en los que se da este fenémeno.

En la figura 1b se muestran los yesos evapo-
riticos de la Cueva del Tesoro (karst en yesos de
Sorbas, Almeria). El crecimiento de estos yesos se
realizé en condiciones de sobresaturacién mayo-
res que las que sufrieron los yesos de origen hi-
drotermal de la Geoda de Pulpi (Almeria), donde se
observan menos cristales pero mas desarrollados
(Fig. 1a). El origen de los yesos evaporiticos de la
cuenca de Sorbas, donde se encuentra la Cueva
del Tesoro, se remonta a finales del Mioceno (hace
unos 6 Ma, en el Messiniense) cuando se produjo
la desecacién de la cuenca mediterranea. En esta
situacion precipitaron estratos de yeso seleniti-
co con cristales maclados, concentrados en una
secuencia de mas de 100 metros de espesor, con
intercalaciones de materiales margosos (Calaforra,
1998). La Geoda de Pulpi (Pilar de Jaravia, Almeria)
se formd en el interior de rocas carbonatadas (do-
lomias) y se produjo en fases: i) formacion de la
abertura o hueco en la roca caja y ii) crecimiento
concéntrico de minerales, principalmente celestina
y cristales de yeso de gran tamafo, procedentes de
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Fig. 1. (a) Geoda de Pulpi
(Almeria) (foto realizada
por Paolo Forti). (b)
Cueva del Tesoro (karst
en yesos de Sorbas,
Almeria) (foto realizada
por Jabier Les). (c)
Imagen de microscopio
electrénico de barrido,
observdndose los
cristales ctibicos de
halita y aciculares de
yeso. (d) Imagen en lupa
binocular de cristales

de halita en una gota,
con habito tipo tolva. (e)
Estructura de la halita
construida con plastilina
y palillos. (f) Experimento
de precipitacion mineral
en un cristalizador. La
variacién de la masa

se realiza sobre una
balanza y se controla la
humedad y temperatura
del aire con un sensor
HOBO. (g) Imagen

en lupa binocular,
mostrando el yeso con
habito acicular y la halita
con habitos cubico y

en forma de tolva. (h)
Los cristales se pueden
observar en el tubo de
ensayo y/o sacarlos y
colocarlos en el porta
para su observacion

con la lupa binocular
(diametro del tubo

de ensayo 10 mm). (i)
Tubos en forma de U de
longitudes de 8 y 15 cm,
en los que se observa

el gel en la zona inferior
y los cristales de yeso
formados en el centro.
(j) Extraccion de los
cristales empujdndolos
desde un extremo con
una varilla flexible
(limpiador de tubos de
ensayo o cepillo). (k)
Imagen en lupa binocular
de cristales de yesos
cristalizados en los
tubos en forma de U. ()
Imagen de microscopio
electrénico de barrido,
mostrando cristales de
yesos cristalizados en los
tubos en forma de U.

pulsos hidrotermales ascendentes que rellenaron
las discontinuidades de las dolomias (Garcia-Gui-
nea et al., 2002). Este fendmeno también se mues-
tra en el documental “El misterio de los cristales
gigantes” donde el Prof. Juan Manuel Garcia Ruiz
(CSIC) nos muestra la Cueva de las Espadas y la fa-
mosa Cueva de los Cristales de Naica (Chihuaua,
México). La primera de ellas contiene cientos de
cristales de yeso de un tamafio centimétrico, mien-
tras que en la segunda se encuentran unas pocas
decenas de cristales de yeso de tamafio métrico (la
tasa de crecimiento se estim6 en el equivalente al
didmetro de un pelo por siglo).

Este tipo de procesos ocurren frecuentemente
en las rocas y quedan reflejados en sus texturas.
Por ejemplo, en las rocas igneas, la textura afanitica
(ej.: riolita) implica una mayor formacion de nicleos
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de pequefo tamafio por el enfriamiento rapido del
magma si se comparan con las texturas faneriticas
(ej.: granito), cuyo enfriamiento es mas lento y hay
un mayor crecimiento de los cristales.

Algunos cristales tienen formas muy tipicas que
les hacen particularmente reconocibles. La forma es
el desarrollo de caras cristalograficas de un mineral.
Por ejemplo, los minerales que tiene las estructu-
ras cristalinas del sistema cristalino clbico pueden
mostrar formas geométricas (simetria cristalina) cu-
bicas (halita y pirita), octaédricas (fluorita y diaman-
te) o dodecaédricas (granate). La forma geométrica
externa de los cristales esta relacionada con su es-
tructura interna y es el resultado de un crecimien-
to sin interferencias. Si “los ojos son el reflejo del
alma”, la forma es el reflejo de la estructura interna
de los minerales.




Sin embargo, los minerales no suelen desarro-
llar caras bien definidas ya que depende de las con-
diciones de su crecimiento (Sunaguawa, 2005). El
habito es el desarrollo relativo del conjunto de caras
de un cristal y se aplica tanto a cristales individua-
les como a agregados cristalinos. Por lo general los
nombres que reciben los habitos cristalinos sugie-
ren directamente la forma. Asi pues, cristales finos
aislados en forma de aguja se dice que tienen habi-
to acicular; cristales en ramificaciones en forma de
helecho presentan habito dendritico; si los cristales
son fibras el habito es fibroso; en forma de hojas,
habito hojoso, etc. (Hurlbut y Klein, 1996).

Existen libros basicos de mineralogia o péagi-
nas donde se puede encontrar mas informacion y
ejemplos de los diferentes habitos cristalinos (ej.
http://www2.uned.es/cristamine/mineral/prop_
fis/morfologia.htm; https://es.wikipedia.org/wiki/
H%C3%A1bito_cristalino). Por lo tanto, el habito
que presenta un cristal es el resultado final de una
larga historia que empezé con la sobresaturacion
de la disolucién, la nucleacion y el crecimiento del
cristal.

CONTEXTO DE LAS ACTIVIDADES

Recientemente, las actividades de crecimiento
cristalino han tenido un importante auge, llegando
a realizarse competiciones tanto en grupos indivi-
duales o por centros a nivel nacional (ej.: concurso
de cristalizacién en la escuela, cuyo promotor es el
Grupo Especializado de Cristalografia y Crecimiento
Cristalino-GE3C) e internacional (ej.: en la Interna-
tional Union of Crystallography).

Las actividades que se proponen en este ar-
ticulo han sido realizadas con éxito en diferentes
etapas educativas (primaria, secundaria y estu-
dios universitarios); y se organiza segln su grado
de dificultad o exigencia y duracién de la activad:
desde 15 minutos (ej.: talleres para estudiantes de
secundaria), una sesién de 55 minutos (colegios e
institutos), o varias sesiones distribuidas en varias
semanas (ej.: practicas de cristalografia, grado de
Geologia). Estas experiencias, por lo tanto, presen-
tan como ventaja que pueden ser adaptadas por el
profesorado al nivel de los alumnos, al tiempo en la
programacion de la asignatura, y/o al material del
que se disponga.

En el presente articulo se proponen dos tipos
principales de metodologias de crecimiento crista-
lino: en gotas y en gel de silice.

En la metodologia de gotas se proponen tres ti-
pos de experimentos con agua con NaCl, agua con
Na,SO, y una salmuera. Los experimentos en geles
se van a realizar en tubos en forma de U, y vamos
a precipitar cristales de yeso en la zona central del
tubo, donde los iones Ca*?y el SO,* reaccionan des-
pués de difundir desde los extremos del tubo.

En la bibliografia, se pueden encontrar diferen-
tes actividades de crecimiento cristalino (ej. Wood,
1972; Carlson, 1973). Sin embargo, las actividades
que se proponen en este articulo, principalmente las
basadas en las gotas, tienen como objeto entender
el crecimiento y formacién de minerales cotidianos
y/o con técnicas sencillas y econémicas.

Este tipo de actividades son adecuadas para el
desarrollo de trabajo cooperativo y la adquisicion
de competencias transversales (ej.: asignaturas de
fisica y quimica en secundaria, y de quimica, mine-
ralogia y geoquimica en grados de geologia, etc.).

Los objetivos generales de las practicas y los
conocimientos que se deben adquirir dependen de
las etapas educativas y el enfoque que le dé el pro-
fesorado a cada una de ellas (una actividad aislada
o paralela; una actividad conjunta con otros depar-
tamentos, en el caso de secundaria; una actividad
que forme parte del curriculum de la asignatura). En
primaria, el objetivo es el aprendizaje por descubri-
miento, observar como crece un mineral (“los mi-
nerales estan vivos™), descubrir que en el agua del
mar crecen otros minerales ademas de la halita (sal
comin), aprender a usar lupas binoculares, etc. En
secundaria, el objetivo es la descripcion cualitativa
del crecimiento cristalino; mientras que en estudios
de grados universitarios, el objetivo final es cuanti-
ficar el proceso.

En primaria, los contenidos de ciencias natura-
les relacionados con la actividad cientifica incluyen
entre otros: la descripcion y estudio de minerales y
rocas, asi como, el desarrollo de habitos de trabajo,
la realizacién de proyectos de experimentacién y la
iniciacién a la actividad cientifica. Todos estos con-
tenidos se reflejan en las actividades que se propo-
nen en este articulo.

Para secundaria y grados universitarios, de for-
ma general, los objetivos especificos del aprendiza-
je de estas actividades son:

- Entender los procesos y mecanismos de creci-
miento cristalino.

- Identificar y describir las morfologias de las fa-
ses minerales cristalizadas.

- Estimar velocidades de crecimiento.

- Utilizar diagramas de fases. Entender la forma-
cién de fases estables y metaestables.

- Desarrollar destrezas en el laboratorio (pre-
paracion de disoluciones y sus diluciones; manejo
de balanzas, termémetros, etc.; trabajar con geles;
control de temperatura, humedad y concentracién
para alcanzar estado de saturacién mineral desea-
dos; etc.).

CONSIDERACIONES GENERALES PARA EL
DESARROLLO DE LAS ACTIVIDADES

Para el desarrollo de las actividades en asigna-
turas, principalmente, de secundaria y de grado en
estudios universitarios se aconseja:

-Trabajo en grupo, entre 2-4 personas (trabajo
cooperativo).

- El cumplimiento basico de normas de segu-
ridad en el laboratorio. Se requiere ir vestido ade-
cuadamente en el laboratorio (zapato cubierto, pelo
recogido); se aconseja llevar bata y gafas de labo-
ratorio (aunque los reactivos utilizados no son pe-
ligrosos); etc.

- El uso de cuaderno de notas de laboratorio.

- Para cada experimento se ha de realizar un
informe (mejor por cada grupo que de forma indivi-
dual, para reforzar el trabajo cooperativo), con una
estructura recomendada: 1. Resumen; 2. Objetivos
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de cada experimento; 3. Material utilizado; 4. Proce-
dimiento experimental. 5. Resultados (descripcion);
6. Discusion de los resultados; 7. Conclusiones/re-
sumen; 8. Bibliografia.

- En el apartado de la discusién se deben in-
cluir los resultados propios, y en la medida de lo
posible, los resultados obtenidos por otros grupos
y/o obtenidos en bibliografia, siempre y cuando se
relacionen con los propios resultados obtenidos y
se citen adecuadamente. Para ello, el profesorado
debe hacer que los estudiantes expliquen al resto
de la clase sus resultados. Este tipo de actividad es
aconsejable ya que se generan puntos de discusién
y debate, y los alumnos adquieren destrezas a la
hora de presentar resultados al resto de la clase (e
incluso realizar presentaciones).

- Uso de dispositivos méviles (smartphones, ta-
bletas, etc). Es muy importante fotografiar tanto los
cristales obtenidos en el desarrollo de las practicas
como el material y los métodos utilizados en las prac-
ticas para la elaboracion del informe de précticas.

Nuestra experiencia en actividades en las que
se realizan fotografias con méviles por parte de los
alumnos, permite al profesorado disefiar otro tipo
actividades basadas en la utilizaciéon de mensajeria
instantanea (ej.: Whatsapp, Line, etc.) y en redes so-
ciales (ej.: Instagram, Pinterest, etc.). Esta dinamica,
a veces mas cercana y atractiva para los estudiantes
de secundaria, pueden permitir desarrollar concursos
de cuél es el cristal mas bonito o raro, qué grupo es
el primero en encontrar un mineral determinado, etc.

DESCRIPCION DE LAS ACTIVIDADES

Practica 1. Crecimiento cristalino en gotas

En esta practica se van a proponer varias acti-
vidades principales, asi como actividades comple-
mentarias, para el estudio del crecimiento de crista-
les en gotas por medio de la evaporacién del agua.
El proceso de evaporacién se produce por la dismi-
nucién de la humedad relativa y/o el aumento de la
temperatura.

Para ello, vamos a partir de disoluciones uni-
componentes o simples (agua con NaCl y agua con
Na,SO,) y multicomponentes o compuestas (una
salmuera natural, como el agua del mar, etc.).

La técnica de gotas también se puede desarro-
llar en cristalizadores o recipientes mas grandes,
pero el estudio del crecimiento de los cristales y la
descripcion del habito es mas preciso (y llamativo)
utilizando soportes de pequefio tamafo (portas)
que permitan el uso de lupas binoculares. Si en la
actividad se requiere de la medida del tamafio de
cristal, se aconseja que se utilicen lupas binoculares
con escala. Si no la tienen, se puede pegar al porta
un trozo de papel milimetrado o cualquier referencia
que sirva para cuantificar el tamafio de los cristales.

El crecimiento en gotas tiene dos variables que
debemos considerar:

a) efecto del borde de la gota: la evaporacion
empieza en el borde de la gota, por lo que la disolu-
cién se concentra mas en estos puntos con respecto
a su interior y, por lo tanto, los cristales tienden a
empezar a crecer en los bordes.

b) tamafo de la gota: cuanto mas pequena (1
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mm), mas rapido se evaporay, por lo tanto, mas ra-
pido se sobresatura. Esto implica que creceran mas
cristales y mas pequefios. Por el contrario, si la gota
tiene un tamafo mayor (3-5 mm), la variacion del in-
dice de saturacién serd menory tenderan a formarse
menos cristales y de mayor tamafio.

Actividad 1.1. Crecimiento de halita

Caracteristicas: la halita (NaCl) cristaliza en el
sistema cristalino clbico. Se extrae de forma natu-
ral por evaporacién a partir de agua del mar o de
algunos lagos en balsas poco profundas y extensas
(salinas) o en yacimientos salinos. Su empleo es am-
plio y variado: alimentacién y conservacion de ali-
mentos, como anticongelante, o para la fabricacién
de productos quimicos como sosa, lejia, cloro, etc.
Suele presentar un habito clbico (Fig. 1c), con caras
bien desarrolladas y, en ocasiones, con aspecto de
tolva (o también denominado hopper) (Fig. 1d), rela-
cionado con la precipitacién a altas sobresaturacio-
nes. La humedad relativa de delicuescencia o equi-
librio a la que la halita precipita es del 75 % a 25 °C,
por lo tanto para que se produzca su precipitacion la
humedad ambiental (del aire del laboratorio) tiene
que ser menor o igual al 75%.

Material: sal de cocinar (NaCl); agua desioniza-
da o de baja mineralizacién; portas; jeringuillas de
plastico (aconsejable de 5 ml); lupas binoculares.

Preparacion de la disolucion: preparamos una
disolucion saturada de NaCl (6.1 m NaCl). Para ello
hay que afadir 35.65 g NaCl a 100 g de agua. Una
técnica menos precisa se basa en afiadir NaCl en
un vaso de precitados agitando hasta que no se di-
suelva mas la sal que afiadimos (hasta que se hayan
disuelto todos los cristales). Se aconseja que la di-
solucién sea preparada por el profesorado.

Metodologia: se coloca en las jeringuillas la di-
solucion saturada de NaCl. Se afiaden varias gotas
de diferente tamafio en el porta. La humedad de la-
boratorio debe ser baja. Si es mayor del 75 % no se
podra evaporar el agua (en realidad condensaria).
La evaporacion se favorece con el propio calor de la
iluminacién de las lupas binoculares, aunque esta
se podria acelerar colocando cualquier sistema que
genere calor (ej: bombillas IR, calentando previa-
mente el porta en una estufa, etc.).

A. Actividades para primaria

1. Principales: i) observar y dibujar la forma (ha-
bito cristalino) de los cristales que se han formado
(Fig. 1d).

2. Complementarias: i) construir la estructura de
la halita con plastilina y palillos (Fig. 1e). ii) épor qué
la forma (habito) de los cristales de sal se parece a
su estructura? iii) introducir un hilo de algodén o un
cristal de sal atado al hilo (semilla) en un recipiente
con la disolucién saturada. De esta forma la disolu-
cién ascendera por capilaridad por el hilo y se for-
maran cristales en él o sobre el cristal sumergido (es
necesaria la evaporacién para que se sobresature la
disolucion).

B. Actividades para secundaria

1. Principales: i) identificar y describir los dife-
rentes habitos cristalinos que presenta la halita. ii)
realizar fotos (con el mévil) de los habitos cristalinos




(Fig. 1d) y estimar la tasa de crecimiento cristalino.
Para ello medir el tamafio del cristal (su diagonal o
su lado) para diferentes intervalos de tiempo, repre-
sentar en papel milimetrado y calcular la variacién
del tamafio con el tiempo (es decir, en funcion de la
pendiente de la grafica obtenida).

2. Complementarias: i) explicar la relacion entre
el habito cristalino de la halita y su estructura cris-
talina. ii) explicar por qué se forman mas cristales y
mas pequefos en las gotas de menor tamafio, si se
compara con las gotas mas grandes.

C. Actividades para grado universitario

1. Principales: i) identificar y describir los dife-
rentes habitos cristalinos que presenta la halita (Fig.
1d). ii) realizar fotos (con el movil) de los habitos
cristalinos y cuantificar la velocidad de crecimiento
cristalino. Para ello medir la diagonal del cristal para
diferentes intervalos de tiempo y con una hoja de
calculo obtener la pendiente de la funcién obtenida.

2. Complementarias: i) explicar la relacion entre
el habito cristalino clbico y tolva de la halita con su
estructura cristalina. ii) explicar y cuantificar, en tér-
minos de densidad de nucleacién, por qué se forman
mas cristales y mas pequeios en las gotas de menor
tamano. Se aconseja cuantificar los cristales preci-
pitados en varias gotas con diferentes diametros. iii)
estudiar con el microscopio electrénico de barrido
sus caracteristicas microscépicas, como crecimien-
tos epitaxiales, zonados, etc. Bajo lupa binocular o
microscopios 6pticos también se podrian observar,
a cierta escala, estas caracteristicas morfoldgicas de
los cristales.

Actividad 1.2. Crecimiento cristalino a partir de una
salmuera

Caracteristicas: en la naturaleza estan presen-
tes muchos tipos de salmueras naturales en las
que podemos estudiar el crecimiento de diferentes
minerales y su secuencia de precipitacién, como
por ejemplo; el agua del mar, las lagunas saladas
endorreicas; los manantiales de agua salada, etc.
Cada una de ellas se caracteriza por tener una com-
posicion definida y, por lo tanto, una secuencia de
precipitacion de diferentes minerales. Por ejemplo,
el agua del mar presenta la siguiente secuencia: cal-
cita > yeso/anhidrita = halita - sales de potasio
y magnesio (carnalita, bischofita, kainita, etc.). Es
muy importante saber qué minerales van a precipi-
tar a partir de la salmuera y su secuencia de precipi-
tacién para poder explicar a los estudiantes la rela-
cién entre composicién de la salmuera, solubilidad
mineral y secuencia de precipitacion.

La eleccién de la salmuera puede relacionarse
con otras actividades desarrolladas en otros temas
o0 asignaturas. Por ejemplo, la extraccién de sal del
agua del mar, la recoleccion de la sal de las salinas;
lagunas y/o manantiales salados cercanos al centro,
etc., son temas que se pueden retroalimentar con
las actividades que se proponen en este articulo.

Material: salmuera; portas; jeringuillas de plas-
tico (aconsejable de 5 ml); lupas binoculares.

Preparacion de la disolucion: En primer lugar
hay que concentrar la salmuera. Para que precipite
halita en el agua del mar hay que concentrarla has-
ta su décima parte (evaporar un litro hasta obtener

100 ml). En caso de no realizar esta tarea previa de
aumento de la concentracién de la salmuera, la ac-
tividad se podria dilatar horas y su realizacién no
seria practica en una sesidn de clase. En otro tipo de
salmueras se requiere el conocimiento previo de su
composicién, para saber hasta cuando hay que con-
centrar. Una forma menos precisa es evaporar len-
tamente hasta que aparezcan los primeros cristales
en un evaporizador, en estufa, o en un cazo en casa.

Metodologia: es similar a la descrita en la Ac-
tividad 1. Se colocan en el porta varias gotas con
diferente tamafio utilizando la jeringuilla. La hume-
dad de laboratorio debe ser baja. También se puede
favorecer la evaporacién calentando, aunque con la
propia temperatura de la bombilla de la lupa binocu-
lar es suficiente.

De forma complementaria, se puede realizar la
experiencia en recipientes anchos y poco profundos
y con forma cénica (en la zona central ligeramente
mas profunda que en los bordes). De esta forma se
simularia la secuencia de precipitacion natural en
una laguna salada, cuenca endorreica, etc. Las sa-
les méas insolubles se quedarian en los bordes del
recipiente (laguna) y en el centro permanecerian los
mas solubles (Fig. 1f).

A. Actividades para primaria

1. Principales: i) observar y dibujar el habito cris-
talino de los diferentes cristales que se han formado
(Fig. 1g).

2. Complementarias: i) si se ha realizado la Acti-
vidad 1y la salmuera tiene una cantidad importante
de Na*y Cl como el agua del mar, identificar la halita
entre los cristales precipitados.

B. Actividades para secundaria

1. Principales: i) identificar y describir los dife-
rentes minerales a partir de sus habitos cristalinos
(@ modo de ejemplo, en la Fig. 1g se muestran cris-
tales de halita identificados a partir de sus morfolo-
gias clbicas, de mayor tamaio, que los aciculares
de yeso de menor tamafio).

2. Complementarias: i) realizar fotos (con el mé-
vil) de los habitos cristalinos y cuantificar su distri-
bucién de tamafios. ii) si se utiliza agua del mar, re-
lacionar esta actividad con el proceso de extraccién
de sal en las salinas. En las salinas hay diferentes
balsas en las que se van precipitando los diferentes
minerales, siguiendo la secuencia de precipitacion
anteriormente descrita. En la primera balsa, se eli-
minan los carbonatos (calcita) y los sulfatos (yeso y
anhidrita). La siguiente balsa es la importante, don-
de se recoge la halita. El agua resultante se vierte al
mar, si no precipitarfan las sales de potasio y mag-
nesio y reducirian la calidad de la sal recogida ¢Qué
ocurrirfa si no hubiese diferentes balsas o el agua
residual no se desechara?

C. Actividades para grado universitario

1. Principales: i) identificar y describir los dife-
rentes minerales a partir de sus habitos cristalinos
(Fig. 1g). ii) explicar la relacion entre el habito crista-
lino y su simetria cristalina para los minerales iden-
tificados.

2. Complementarias: i) realizar fotos (con el mé-
vil) de los habitos cristalinos y cuantificar su distri-
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bucién de tamafios. Para ello, medir la longitud de la
cara mas alargada y, con una hoja de célculo, reali-
zar un estadistico descriptivo para cada mineral (gj.:
media, histograma, etc.). ii) explicar la secuencia
de precipitaciéon mineral en funcién de sus solubili-
dades (Tabla I). iii) ¢équé relacion existe entre la se-
cuencia de precipitacién observada y los depésitos
salinos encontrados en el registro geolégico para el
tipo de salmuera estudiada? iv) ¢écomo se pueden di-
ferenciar minerales isoestructurales, como la halita
y silvita, a partir de su habito cristalino? v) estudiar
con el microscopio electrénico de barrido sus ca-
racteristicas microscopicas, como maclas, zonados,
crecimientos epitaxiales, etc.. Bajo lupa binocular o
microscopios 6pticos también se podrian observar,
a cierta escala, estas caracteristicas morfologicas de
los cristales.

MINERAL LoG K S (MoL/Ke H20)
Halita, NaCl 1.58 6.10

Yeso, CaS04-2H20 -4.58 0.015

Carnalita, KMgCl3-6H20 4.33 3.148

Bischofita, MgCl2:6H20 4.46 4.805

Mirabilita, Na2S04-10H20 -1.21 2.00

Thenardita (fase V), Na2S04 -0.31 3.63
Heptahidrato, Na2S04-7H20 -0.70 3.759

Sodio sulfato (fase 1), Na2S04 -0.06 4.335

Tabla I. Valores de la
constante de equilibrio
(expresada como log

K), y solubilidad (en
molalidad, mol/Kg H20)
a 25 9. Los valores

de solubilidad se han
obtenido con PHREEQC,
usando el modelo de
Pitzer, siguiendo la
metodologia descrita en
Benavente et al., (2015).

Actividad 1.3. Crecimiento cristalino a partir de una
disoluciéon de Na,S0,

Caracteristicas:

El sulfato sédico (Na,SO,) se utiliza en diferen-
tes aplicaciones industriales como en la fabricacién
de celulosa y detergentes en polvo, como aditivo en
la fabricacién del vidrio, como desecante en labora-
torios, como acidulante en la industria alimentaria,
0 como acelerador del transito intestinal en toxico-
logia, entre otros usos

Desde el punto de vista geoquimico, el sulfato
sodico es una de las sales mas interesantes para su
estudio ya que tiene dos fases estables: mirabilita
(Na,S0,-10H,0) y thenardita (fase V, Na,SO,); y dos
fases metaestables: heptahidrato (Na,S0,-7H,0) y
la fase Ill sulfato sédico anhidro (Na,SO,). El estu-
dio del sistema Na,SO, permite observar en el labo-
ratorio fases estables y metaestables, asi como la
transformacién de las metaestables a las estables.
La constante de equilibrio, y por lo tanto la solubi-
lidad, de las fases hidratadas es muy sensible a la
variacion de la temperatura (Fig. 2). La disminucion
de la temperatura disminuye considerablemente
sus solubilidades, particularmente en el caso de la
mirabilita. Por lo tanto, el incremento de la sobresa-
turacién puede realizarse disminuyendo la tempera-
tura y/o concentrando mediante evaporacion.

Sin embargo, la formacién de la mirabilita puede
tener problemas cinéticos durante su nucleacion.
Es muy habitual, si se alcanza su saturacion, que
la fase metaestable heptahidratada precipite antes
que la fase estable més insoluble, de acuerdo con la
ley de Ostwald (tabla I). Incluso la fase estable pue-
de no formarse porque la nucleacién homogénea no

2144 - EnsENANZA DE LAS CIENCIAS DE LA TIERRA, 2018 (26.2)

m(Na,S0,) / mol kg™

60

Temperatura/“C

Fig. 2. Variacién de la solubilidad de la mirabilita, thenar-
dita (V), heptahidrato y la fase Il del sulfato sodico con
la temperatura y la concentracién (en molalidad, mol/Kg
H20). Se muestran cinco mecanismos para cristalizar las
fases del sistema Na2504 a partir de una disolucién sub-
saturada, representadas por las fechas: I- precipitacion de
la mirabilita disminuyendo la temperatura; II- precipitacion
del heptahidrato por enfriamiento; Ill- precipitacion de la
mirabilita, thenardita y fase Il evaporando a temperatura
constante; IV- precipitacion de la mirabilita, heptahidrato,
thenardita y fase Ill enfriando y evaporando; V-precipita-
cion de la mirabilita, thenardita y fase Ill calentando y eva-
porando. Las lineas continuas muestran las solubilidades
de las fases estables, mientras las discontinuas describen
a las fases metaestables. El diagrama se ha construido
siguiendo la metodologia descrita en Benavente et al.
(2015).

esta favorecida energéticamente. En este sentido, la
presencia de impurezas o de semillas puede favore-
cer la rapida nucleacion (heterogénea).

La forma de identificar las fases de sulfato sodi-
co en nuestros experimentos es a través de su habi-
to cristalino. En la figura 3 se muestran los principa-
les habitos cristalinos para cada una de las fases del
sistema sulfato sédico.

El uso del diagrama de estabilidad de fases del
sistema Na,SO, es una forma introducir a los estu-
diantes de secundaria en el uso de diagramas de
fase en estudios de geoquimica. Los estudiantes de
grado universitario tienen un ejemplo Gnico de dia-
gramas de estabilidad con fases estables y metaes-
tables que pueden observarse en el laboratorio que,
su vez, pueden compararse con otros diagramas de
estabilidad de un solo componente muy estudiados
en asignaturas de cristalografia y mineralogia los
sistemas del SiO, (cuarzo-coesita-tridimita-cristo-
balita), C (grafito-diamante), silicatos de aluminio
(distena, andalucita-sillimanita), etc.

Material: disoluciéon 2m Na,SO,; portas; jerin-
guillas de plastico (aconsejable de 5 ml); lupas bi-
noculares.

Preparacion de la disolucién: preparamos una
disoluciéon 2m Na,SO, (saturada en mirabilita a
25 °Q). Para ello, afiadir 28.4 g Na,SO, a 100 g agua.
La preparacion de la disolucién se debe realizar en
agitacion y el agua debe estar ligeramente caliente
(30-40 °Q).

Metodologia: es similar a la descrita en las ac-
tividades anteriores. Se llenan las jeringuillas con
la disolucion saturada de Na,SO,. Se colocan en el
porta varias gotas con diferente tamafo. La hume-
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dad de laboratorio debe ser baja. El procedimiento
mas sencillo es trabajar con gotas de disolucién so-
bre un porta, como en las actividades anteriores, sin
necesidad de enfriar.

La figura 2 muestra cinco mecanismos para
cristalizar las fases del sistema Na,SO,. A partir
del mecanismo lll, se produce saturacién en mira-
bilita por evaporacién a temperatura constante. Si
la evaporacién se produce de forma mas intensa,
cruzaremos las lineas de la thenardita e incluso de
la fase metaestable Na,SO,-lll. Podrian precipitar
las tres fases, pero cinéticamente estan favorecidas
las metaestables. El mecanismo mas comdn es el
V, que considera calentamiento y la concentracién
por evaporacién, como ocurriria si se trabajase con
una gota de disolucién y calentando el porta previa-
mente y/o calentando con una bombilla de la lupa
binocular.

A. Actividades para primaria

1. Principales: i) observar y dibujar las formas
(habitos cristalinos) de los diferentes cristales que
han cristalizado en el sistema Na,SO, (Fig. 3). Re-
saltar que hay muchos tipos de cristales y que estan
“vivos” ya que cambian a fases que son mas esta-
bles (cambian para estar mas “c6modos”).

B. Actividades para secundaria

1. Principales: i) identificar y describir las diferen-
tes fases a partir de sus habitos cristalinos (Fig. 3).

2. Complementarias: i) realizar fotos (con el mé-
vil) de los habitos cristalinos y cuantificar su distri-
bucién de tamafios.

La cristalizacién de estas fases esta intrinseca-
mente ligada a la probabilidad de su nucleacién por
lo que no siempre se van a formar todas las fases.
Este tipo de situaciones crea un ambiente propicio
para desarrollar competiciones entre ellos: a) iqué
grupos de estudiantes son capaces de fotografiar
las cuatro fases del Na,S0O,? b) équiénes han podido
grabar videos con la transformacién de una fase me-
taestable a una estable?

C. Actividades para grado universitario

1. Principales: i) identificar y describir las dife-
rentes fases a partir de sus habitos cristalinos (Fig.
3). ii) realizar un estudio estadistico de las fases
identificadas en una gota, tanto en ndimero como en
tamafio (ej.: media, histograma, etc.) iii) explicar la
transformacién de las fases metaestables en fases
estables.

2. Complementarias: i) realizacion de videos en
los que se intente grabar la transformacion de una
fase metaestable a una estable. ii) explicar por qué
la mirabilita tiene una forma pulverulenta después
de evaporarse el agua (se debe a la deshidratacion
de la mirabilita a thenardita). iii) estudiar con el mi-
croscopio electrénico de barrido sus caracteristicas
microscépicas, como maclas, zonados, crecimientos
epitaxiales, etc. Bajo lupa binocular o microscopios
6pticos también se podrian observar, a cierta escala,
estas caracteristicas morfolégicas de los cristales.

Actividad 1.4. Crecimiento cristalino por disminu-
cion de la temperatura en el sistema Na,SO,

Caracteristicas:

Las caracteristicas del sistema Na,SO, se expli-
caron detalladamente en la actividad anterior. En
esta actividad nos vamos a centrar en la cristaliza-
cioén por enfriamiento y el papel de la semilla. Este
tipo de actividades podra ayudarnos a entender la
precipitacién mineral a partir de fundidos, forma-
cién de sales hidratadas en charcas saladas durante
la noche/invierno, etc.

La figura 2 muestra diferentes mecanismos para
cristalizar las fases del sistema Na,SO,. En particu-
lar, el mecanismo | cruza la linea de solubilidad de la
mirabilita al enfriar la disolucion. Desde el punto de
vista termodinamico puede precipitar dicho mineral,
pero nunca se formaria la fase metaestable (hepta-
hidrato) ya que no se cruza la linea de solubilidad.
Si continuamos disminuyendo la temperatura y se
cruza la linea de solubilidad del heptahidrato (me-
canismo II), podrian precipitar las dos, pero cinéti-
camente esta favorecida la metaestable. El mecanis-

Fig. 3. Principales
habitos cristalinos para
cada una de las fases
del sistema sulfato
sodico. Modificado

de Rodriguez-Navarro
y Doehne (1999);
Rodriguez-Navarro et al.,
(2000); Hamilton et al.,
(2008); y Derluyn et al.,
(2014).
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mo IV muestra un ejemplo en el que se disminuye la
temperatura y aumenta la concentracién, como ocu-
rriria si se trabaja con una gota de disolucién y con
el porta frio. Bajo esta situacién pueden aparecer
todas las fases (situacion mas compleja y bonita).

Material: disolucién 2m de Na,SO,; Na,SO, s6-
lido (reactivo); portas; tubos de ensayo; hielo; je-
ringuillas de plastico (aconsejable de 5 ml); lupas
binoculares; placa Petri; termémetro.

Preparacion de la disolucion: como se ha expli-
cado en la actividad anterior, preparamos una diso-
lucién 2m Na,SO, (28.4 g Na,SO, en 100 g agua) en
agitacién y calentando la disolucién.

Metodologia: se proponen dos metodologias:
en portas y en tubo de ensayo.

Si trabajamos con portas, el experimento es si-
milar al descrito en las actividades anteriores. Se
coloca en las jeringuillas la disolucién saturada de
Na,SO,. El porta debe estar frio previamente y/o
colocarlo sobre placa Petri con hielo. Se colocan en
el porta varias gotas con diferente tamano. A veces,
cuando se enfria con hielo la parte inferior del porta,
se condensa vapor de agua sobre la disolucién de
sulfato sédico y la diluye, evitando la precipitacién
mineral. Esto hace que esta metodologia no consiga
los resultados deseados.

Para evitar la condensacion, los experimentos se
realizan en tubos de ensayo. Los tubos de ensayo se
llenan hasta la mitad, se tapan (con tapén o para-
film) y se introducen en un recipiente con hielo pi-
cado y agua (el agua favorece la transferencia de ca-
lor entre el recipiente y el tubo de ensayo). Si no se
produce la cristalizacién (caso méas habitual), anadir
Na,SO, sélido para favorecer la nucleacion hetero-
génea sobre el sélido (semilla). Incluso con el uso de
semillas de cristales, puede que no se produzca la
cristalizacién. Medir la temperatura del recipiente.
También se pude medir la temperatura de la diso-
lucién dentro del tubo de ensayo, pero la presencia
del termémetro puede activar la cristalizacion.

En funcion de la temperatura que se alcance, la
efectividad del uso de la semilla, etc., se pueden ob-
servar desde pocos cristales aciculares de mirabilita
a decenas de cristales que le dan un aspecto gelati-
noso o de hielo al tubo de ensayo (Fig. 1h). Dichos
cristales se pueden observar directamente en el
tubo de ensayo y/o sacarlos y colocarlos en el porta
para su observacion con la lupa binocular.

Una vez que se han nucleado, el crecimiento es
muy rapido (si se compara con las actividades an-
teriores). En menos de cinco segundos se pueden
desarrollar todos los cristales, por lo que el experi-
mento debe observarse en todo momento.

A. Actividades para primaria

1. Principales: i) observar y dibujar las formas
(habitos cristalinos) de los cristales de mirabilita
(Fig. 3). Resaltar que son cristales que al calentarse
a temperatura ambiente vuelven a disolverse.

B. Actividades para secundaria

1. Principales: i) identificar y describir los crista-
les de mirabilita formados (Fig. 3).

2. Complementarias: la cristalizacién en este
experimento tiene un componente importante de
probabilidad de nucleacién (azar) y, por lo tanto,
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su formacién no esta garantizada. Esta propiedad
es muy comin en la naturaleza y es propicia para
explicar conceptos como la nucleacién, el papel de
la semilla cristalina, cristalizacién en el laboratorio
(escala humana) vs escala geoldgica, etc.

C. Actividades para grado universitario

1. Principales: i) identificar y describir los cris-
tales de mirabilita formados (Fig. 3). ii) realizar un
estudio estadistico con los experimentos desarro-
llados por todos los grupos de clase en los que se
considere como variables: la temperatura de la diso-
lucién (o del recipiente); si se han introducido o no
semillas y, en su caso, su cantidad; tiempo trascurri-
do desde la adicidn de las semillas hasta su forma-
cién; cantidad y tamaio de cristales precipitados.

2. Complementarias: i) la componente probabi-
listica que intrinsecamente conlleva la nucleacién
puede crear un ambiente adecuado para debatir en
clase conceptos como la nucleacién, uso de semi-
llas, etc. Es un experimento que muestra que el paso
critico de la cristalizacion es la nucleacién, porque
una vez se ha producido, la velocidad de crecimien-
to es relativamente rapida, ya que la disolucién esta
muy sobresaturada. ii) la velocidad de crecimiento
de la mirabilita es rapida y genera una presion de
cristalizacién elevada. La cristalizacion de las sales
es probablemente el mecanismo de alteraciéon mas
agresivo que sufren las rocas en los edificios, tam-
bién conocido como “el mal de la piedra”. Esta pro-
piedad (presion de cristalizacion) se utiliza para rea-
lizar ensayos acelerados de durabilidad en rocas y
entender si las rocas seran o no durables cuando es-
tén colocadas en un edificio o en un monumento. La
alteracién por cristalizacion de sales es importante
cuando se produce en rocas porosas, como algunas
areniscas, tanto siliciclasticas como calcareas, dolo-
mias porosas, travertinos, etc., que se encuentran,
tradicionalmente, en la mayoria de nuestros edifi-
cios histéricos, encontrando ejemplos tanto a nivel
local (iglesias, castillos, etc.) como con mayor cala-
do internacional (Catedral de Burgos, Notre Dame
de Paris, Torre de Londres, piramides de Egipto,
etc.). En los edificios, la mirabilita no es tan com(n si
se compara con el yeso y la halita, pero cuando esta
presente su agresividad hace que la alteracién de
las rocas sea rapida e intensa. La analogia con esta
actividad esta en imaginar que el tubo de ensayo es
un poro de la roca porosa y obtener conclusiones de
como afectaria el crecimiento de esta sal (u otras es-
tudiadas en el presente articulo) a la alteracion de
nuestro patrimonio histérico-cultural construido con
rocas porosas.

Practica 2. Crecimiento cristalino en geles
Experimentos en geles se han utilizado para
estudiar soluciones sélidas de minerales (Prieto et
al., 1989); incorporacién de cationes pesados en la
estructura de los minerales (Prieto et al., 2013); in-
hibicién de la precipitacién de calcita por la presen-
cia de Mg*? (Fernandez-Diaz et al., 1996; 2006); etc.
La experimentacion en geles sirve de analogo para
entender muchos procesos geolégicos, como la for-
macién de texturas secundarias formadas durante la
diagénesis; mineralizaciones producidas por el mo-
vimiento difusivo de iones; la formacion de anillos




0 bandas de Liesegang, etc. Un interesante tratado
de experimentos de cristalizacién en geles se puede
encontrar en Henisch (1998).

Actividad 2.1. Crecimiento de yeso

Caracteristicas: en esta practica se van a propo-
ner varias actividades para el crecimiento de yeso
en geles dentro de tubos en forma de U. El yeso es
un mineral compuesto por sulfato calcico hidrata-
do (CaS0O,-2H,0), constituyente comdn de muchas
rocas sedimentarias, que generalmente se forma
en condiciones evaporiticas o por hidratacién de
anhidrita (CaSO,). Presenta muchos habitos crista-
linos, desde prismatico a lenticular, a veces de gran
tamafio. Se emplea como fertilizante, como materia
prima para construccion, estucos y escayolas, como
fundente en la industria ceramica o para obtener
acido sulfdrico.

El crecimiento de yeso en los tubos en U ocurre
en la zona central del tubo, donde el Ca** y el SO,* se
mezclan después de difundir desde los tubos vertica-
les. La difusién de los cationes se produce a través
del gel, el cual esta constituido por un 96 % de H,0.
En los tubos verticales se introducen las disoluciones
madre de CaCl, y Na,SO, para que desde aqui difun-
dan por el interior del gel segln las leyes de Fick.

La figura 4 muestra la variacion del indice de
saturacion (¢ = log PAI/K) del yeso y la anhidrita a
diferentes concentraciones molales de CaSO, y la
solubilidad de la mirabilita y antarcticita (a 25 "C).
En los experimentos en geles es importante conside-
rar dos aspectos esenciales: las concentraciones de
las disoluciones madre y la variacién del indice de
saturacion del yeso a lo largo del tubo y del tiempo.

a) las disoluciones madres tienen que estar sub-
saturadas en todos sus minerales; en caso contra-
rio podrian precipitar en el tubo vertical. La figura 4
muestra la solubilidad de la mirabilita (fase mas es-
table en la disolucién madre de Na,SO,) y antarticita
(fase mas estable en la disolucién madre de CaCl,).
La concentracién de dichas disoluciones tiene que
ser menor que las de sus solubilidades. A 25 °C, la
solubilidad de la mirabilita y la antarcticita son res-
pectivamente 2m Na,SO, y 7.38m CaCl,.

b) cuando afadimos las disoluciones madre a
los tubos verticales en el instante inicial del expe-
rimento, la concentracién de los iones es elevada,
mientras que en el gel es practicamente nula. Esto
hace que los iones se muevan desde la zona mas
concentrada a la menos concentrada por difusion
(ley de Fick). Con el paso del tiempo, la concentra-
cion de los iones en la zona central del tubo (en
general, en cualquier punto) va aumentando, mien-
tras que en la disolucién madre va disminuyendo. El
movimiento difusivo terminara cuando la concentra-
cién sea constante en todo el tubo (gel + disolucio-
nes madre).

Prieto et al., (1988) muestran la evolucion de la
concentracién del Ca* y SO, a lo largo del tubo
a partir de una concentracion 1M (molar) de CaCl,
y Na,SO,. Por ejemplo, la concentracién de Ca** a
10 c¢cm del tubo (contada desde el tubo vertical en
que se afnadio la disolucion madre) es de 0.015M,
0.126M y 0.375M a los 8, 32 y 8o dias.

Por lo tanto, el tiempo en el que se alcance la
saturacion del yeso en la zona central del tubo de-

pendera de la concentracién inicial de la disolucién
madre y de la longitud del tubo. Si el tubo es muy
largo y/o la concentracion de la disolucién madre es
muy baja, podriamos no alcanzar la saturacion del
mineral y, por lo tanto, no precipitaria. La precipita-
cion requiere de una sobresaturacién (¢ > 0). En la
practica, podemos considerar que para este sistema
la precipitacién mineral empieza a ser importante
para valores ¢ > 0.5.

En esta actividad proponemos utilizar dos con-
centraciones y tres tubos con distintas longitudes
para estudiar la relacién entre el grado de sobresa-
turacion, la densidad de nucleacién y el ndmero y
tamafio de cristales formados (Fig. 1i). La maxima
concentracién de las disoluciones madre la define la
solubilidad de la mirabilita (2m Na,SO,). La siguien-
te concentracién que proponemos es la mitad de la
anterior. Una concentracién menor produciria pocos
cristales de yeso y poco desarrollados. Una concen-
tracion mayor conduciria a resultados similares a la
obtenida con las solucién de 2m Na,SO,. Los tubos
que se van a utilizar tienen tres longitudes: 8, 15 y
21.cm. Es importante que, por lo menos, sean de dos
longitudes. Cuantas mas existan mejor, pero con
una dimensién que no exceda los 25 cm.

Material: reactivos (CaCl, y Na,SO,), agua desio-
nizada; gel (ver Apéndice 1); tubos (ver Apéndice 1);
jeringuillas de plastico (aconsejable de 5 ml); lupas
binoculares.

Preparacion de la disolucién: se van a utilizar
dos concentraciones de disoluciones madre de
CaCl, y Na,S0O, para 1y 2m (molal). Para ello, afiadir
11.11 g de CaCl, a 100 g H,0 (disolucién 1m); 22.22
g de CaCl, a 100 g H,0 (disolucién 2m); afiadir 14.20
g de Na,S0O, a 100 g H,0 (disolucién 1m); 28.40 g
de Na,S0O, a 100 g H,0 (disolucién 2m). También se
puede diluir la mas concentrada una relacién 1:2.

Metodologia: La preparacién del gel y la cons-
truccion de los tubos en U se detallan en el Apéndice
1. En la tabla Il se recogen las concentraciones que
vamos a utilizar en cada tubo. En el tubo grande (21
cm) no se utilizan las disoluciones madre de menor
concentracién porque no se alcanza la saturacién en
yeso en el centro del tubo. Se afade el maximo vo-
lumen de disolucién madre en los tubos verticales,

Fig. 4. Variacion del
indice de saturacion,

0, delyeso y la
anhidrita a diferentes
concentraciones
molales de CaS0O4.

La solubilidad de la
mirabilita y antarcticita
(a 25 20) es el valor de
la concentracion en

el equilibrio (¢ = 0).
Cdlculos realizados

con PHREEQC,

usando el modelo de
Pitzer siguiendo la
metodologia descrita en
Benavente et al., (2015).
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utilizando el mismo volumen en cada tubo vertical y
misma concentracién. El volumen puede variar entre
5-8 mly se aconseja que se utilice la jeringuilla en la
operacion. Es importante etiquetar los tubos con el
nombre del grupo, concentracion utilizada, y en qué
parte del tubo se ha afiadido cada disolucién madre.
En menos de un mes, los cristales de yeso se han
formado, pero si se deja unas semanas mas, los cris-
tales se desarrollaran mas y/o se formaran mas cris-
tales. Se debe realizar un seguimiento cada 2-4 dias
para llevar un control del ndmero y tamafio de cris-
tal. Antes de sacar los cristales, se deben fotografiar
los cristales dentro del tubo (Fig. 1i). Para sacar los
cristales del tubo de gel, éstos se pueden empujar
desde un extremo con una varilla flexible (por ejem-
plo, un limpiador de tubos de ensayo o un cepillo de
un diametro similar al tubo de cristal) (Fig. 1j). El gel
se elimina con agua corriente con mucha delicadeza
para no perder los cristales, que se tendran que la-
var con mucho cuidado para no romperlos (Fig. 1k).

Tuso U LONGITUD DEL CONCENTRACION DE LAS DISOLUCIONES
TUBO (CMm) MADRE
im 2M
Pequefio Si Si
Mediano Si Si
Grande No Si

Tabla Il. Relacion entre
el tipo de tubo en forma
de Uy la concentracion
utilizada.

A. Actividades para primaria

Aunque los cristales formados son muy espec-
taculares, no se aconseja la realizacién de esta ac-
tividad en primaria por la complejidad que conlleva.
El profesorado podria realizar la preparacion del gel
y los tubos, asi como la practica planteada, pero de
forma demostrativa mas que participativa.

B. Actividades para secundaria

1. Principales: i) describir los diferentes habitos
cristalinos que presenta el yeso en los distintos expe-
rimentos. ii) explicar por qué hay mas cristales y mas
pequeios en los experimentos con concentraciones
altas de disoluciones madre y/o tubos pequefos.

2. Complementarias: i) realizar un seguimiento
cada 2-4 dias y obtener una tasa de crecimiento de
varios cristales de yeso. Para ello medir el tamafio
del cristal o agregado cristalino para diferentes in-
tervalos de tiempo, representar en papel milimetra-
do y calcular la variacién del tamafio con el tiempo
(en funcién de la pendiente de la grafica obtenida).

C. Actividades para grado universitario

1. Principales: i) identificar y describir los dife-
rentes habitos cristalinos que presenta el yeso en
los distintos experimentos. ii) explicar, en términos
de densidad de nucleacién, por qué se forman mas
cristales y mas pequefios en los experimentos con
concentraciones altas de disoluciones madre y/o
tubos pequefios. iii) una vez extraidos los cristales
cuantificar estadisticamente (como en la Actividad
2) la distribucién de tamafo de cristal obtenido en
cada experimento.

2. Complementarias: i) cuantificar la velocidad
de crecimiento cristalino (similar a la Actividad 1)
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desde el dia que comienza el experimento (cuando
se afiaden las disoluciones madre a los tubos). Se
aconseja que se tome la medida cada 2-4 dias. ii)
estudiar con la lupa binocular o microscopios 6pti-
cos, a cierta escala, o con el microscopio electrénico
de barrido sus caracteristicas microscépicas (Fig. 1l)

CONSIDERACIONES FINALES

En este articulo se han desarrollado un conjun-
to de actividades de laboratorio con el objetivo de
entender, cuantificar el crecimiento y formacion de
cristales que observamos, no solo en el registro
geologico, sino en los minerales y sélidos cristalinos
que nos rodean y usamos todos los dias.

Se proponen experimentos en el laboratorio
de crecimiento cristalino en gotas y geles, donde
se analiza el crecimiento de halita; la secuencia de
precipitacion de una salmuera; minerales estables 'y
metaestables del sistema Na,SO, y la formacion de
yeso en el gel de silice por la adicién de los iones en
un tubo en forma de U.

Los experimentos han sido previamente realiza-
dos con éxito en diferentes etapas educativas, don-
de las actividades pueden variar desde 15 minutos,
extenderse a una sesion de 55 minutos, o abarcar
varias sesiones distribuidas en varias semanas. De
esta forma, el profesorado puede adaptarlas al ni-
vel de los alumnos, tiempo en la programacion de
la asignatura y/o material que tengan. Ademas, son
experiencias muy sencillas y econémicas que se
pueden realizar en la mayoria de los centros.

Las actividades han sido separadas segln las
diferentes etapas educativas, pero su realizacién no
es exclusiva, sino preferente. Se pueden seleccionar
las actividades y la dindmica de las practicas en fun-
cién de las caracteristicas particulares de cada gru-
po de estudiantes. Por ejemplo, el uso de teléfonos
moviles, redes sociales y/o competiciones fotografi-
cas han mostrado ser herramientas dinamizadoras
y atractivas para la mayoria de los estudiantes, sea
cual sea su edad.
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Documental “El misterio de los cristales gigantes”ll
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APENDICE 1.
PREPARACION DEL GEL DE SILICE Y DE LOS TUBOS DE VIDRIO.

A. Gel de silice

Material: Na,SiO5 de densidad 1.057 g/cm3; disolucion de 1N CH;COOH; agua destilada; balanza;
agitador magnético; bureta; vaso de precipitado; parafilm.

Preparacion de las disoluciones: el Na,SiO5 se comercializa con una densidad de 1.365 g/cm3. Para
preparar la disolucion (100 ml) del silicato con una densidad de 1.057 g/cm3, se afiaden lentamente
22.43 g Na,SiO, de densidad 1.365 g/cm3 sobre 77.56 g de H,0 en agitacién, a temperatura ambiente.
Dejar en agitacion en el vaso de precipitados durante 30 minutos. Para preparar 100 ml de una disolu-
cion 1N CH;COOH se anaden 6 ml de acido acético glacial sobre 94 g de H,0 en agitaci6n. Se aconseja
realizar la dilucion en campana extractora.

Metodologia: verter lentamente el Na,SiO; de densidad 1.057 g/cm3 sobre la disolucién 1N
CH;COOH. Para ello, ahadimos en un vaso de precipitados el acido acético diluido y lo colocamos en
el agitador magnético (velocidad de agitacion intermedia). En la bureta se pone el silicato sédico y lo
vamos afiadiendo poco a poco, midiendo el pH del vaso de precipitados. De referencia, la velocidad
con la que se afiade el Na,SiO, de densidad 1.057 g/cm3 sobre el acido acético diluido es de 9o gotas
(2.8 ml) por minuto. Se aconseja realizar el gel en campana extractora.

La mezcla se coloca en los tubos de vidrio dejandolos en posicion vertical y tapados (tapones o
parafilm) para que no se produzca el derrame de la mezcla. En unas 24-48 horas se produce la gelifica-
cion de la mezcla colocada en el tubo.

B. Tubos de vidrio en forma de U.

Caracteristicas: el soplado del vidrio es una técnica clasica de laboratorio. Hay muchos videos tu-
toriales en la red, como el del canal Cienciabit: Ciencia y Tecnologia: “Cémo Doblar un Tubo de Vidrio”
(https://www.youtube.com/watch?v=inX-1ahsjxM). Los tubos en forma de U que utilizamos en la Ac-
tividad 5 fueron realizados en el taller de soplado de vidrio de los Servicios Técnicos de Investigacion
de la Universidad de Alicante. Estos tubos estan soldados y tienen una apertura lateral (Fig. 5a) con
el objeto de poder sacar facilmente los minerales formados con un limpiador de tubos de ensayo o
cepillo (Fig. 1j). Los tubos en forma de U que se describen a continuacion son igual de validos que los
nuestros, aunqgue la extraccion de los minerales y su limpieza es mas laboriosa.

Material: tubos de vidrio (didmetro aproximado de 1 cm); fuente de calor (mechero Bunsen, horni-
llo de camping, lamparilla de alcohol, etc.); guantes; tubo de goma para soplar (opcional).

Metodologia: encender la fuente de calor, y colocar el tubo en la zona donde lo queremos doblar
sobre la llama sin parar de girarlo (con los guantes) (Fig. 5b). Cuando notemos que empieza a perder
rigidez (reblandece), poco a poco, vamos doblandolo hasta dejarlo a un angulo de 9o0° (Fig. 5¢). Reali-
zamos el mismo procedimiento en la otra parte del tubo (Fig. 5d). Al doblarlo, observaremos que, en el
codo del vidrio, el diametro interno del tubo se ha cerrado un poco. Para evitarlo, colocamos un tubo
de goma en un extremo del tubo y soplamos mientras se realiza todo el procedimiento anteriormente
descrito.

Fig. 5. (a) Tubos
en forma de U
soldados, con
apertura lateral, y
tubo de vidrio sin
trabajar en el que
se va a realizar el
soplado de vidrio.
(b) Calentamiento
del tubo de vidrio
con un mechero
de camping. (c)
Doblado del tubo
reblandecido
hasta alcanzar un
dngulo de 90°.

(d) Comparativa
de los tubos
soldados y el tubo
obtenido con el
soplado de vidrio.
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