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VALIDACION  

DE RESULTADOS 



Análisis Estructural   

Los pasos principales 

 

• Obtención de cristal(es) 

• Montar muestra 

• Estudio previo con rayos-X ("Pre-experiment") 

• Medir datos de difracción ("toma de datos") 

• Correcciones (absorción) 

• Resolución (métodos directos, Patterson, inversión de carga) 

• Refinamiento 

• Análisis de los resultados 

• Preparación de material para publicación 



PREPARAR Y EVALUAR LOS 
CRISTALES 

COLECTAR  LOS 
DATOS DE 

DIFRACCIÓN 
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DATOS DE 

DIFRACCIÓN 

VALIDAR Y CHEQUEAR LA 
ESTRUCTURA REFINAR LA ESTRUCURA 

CRISTALINA 

RESOLVER LA ESTRUCURA 
CRISTALINA 

PREPARAR 
FIGURAS Y 

TABLAS 

COMUNICAR LOS 
RESULTADOS 

ANALIZAR LOS DATOS 
ESTRUCTURALES 

Archivo 
cif 



Obtención de los resultados 

http://shelx.uni-ac.gwdg.de/SHELX/shelxs_keywords.php 



Obtención de los resultados 

http://shelx.uni-ac.gwdg.de/SHELX/shelxl_html.php 



Presentación de los resultados 

La IUCr (Unión Internacional de Cristalografía) ha definido un formato para la 

presentación, archivo e intercambio de los resultados de un análisis estructural (y 

para otros tipos de datos y resultados de difracción). Se basa en un fichero CIF 

(Crystallographic Information File) cuyo contenido tiene un formato auto-definido, 

en el cual cada dato viene junto con su definición, así: 

_cell_length_a       16.4243(6)  

definición dato 

http://www.iucr.org/__data/iucr/cifdic_html/1/cif_core.dic/index.html 

También hay diccionarios para difracción en polvo, para estructuras moduladas, para 

twin, para la simetría y otros: 

http://www.iucr.org/resources/cif/dictionaries 



El fichero CIF es parte del más ámplio “Crystallographic Information Framework,” 

(también “CIF”) que engloba definiciones más alla del análisis estructural. 

Un comité de la IUCr, el “Committee for the Maintenance of the CIF Standard,” 

(COMCIFS) es responsable de las definiciones del contenido del CIF. 

Hay más información sobre COMCIFS aquí: http://www.iucr.org/resources/cif/comcifs 

 

Los programas que adquieren y procesan datos de difracción, como por ejemplo 

ShelxL2014, escriben el fichero CIF. 

 

Presentación de los resultados 



En la presentación de datos numéricos, existe una practica casi universal sobre el 

redondeo:  

Para limitar el error de redondeo al 25% o menos de la magnitud de la desviación 

estándar del dato, el redondeo se hace de tal manera que la desviación estándar tenga 

una magnitud de entre 2 y 19 unidades del último dígito del dato; y la desviación 

estándar se redondea hacia arriba. Por ejemplo: 

Una distancia de 1.54249 Å con desviación estándar de 0.01532 Å se redondea a 

1.542(16) Å. Y una distancia de 2.16352 Å con desviación estándar de 0.00481 Å se 

redondea en 2.164(5) Å. 

Presentación de los resultados 



Resultados numéricos para el átomo N11: 

N11   0.68828  -0.00148   0.58618  0.01357   x, y, z, Uiso  

      0.00039   0.00053   0.00018  0.00081   s.u.’s of x, y, z, Uiso  

 

Presentación: 

N11 N 0.6883(4) -0.0015(5) 0.58618(18) 0.0136(8) Uiso 1 1 d . . .  

Para N11, la coordenada x es 0.6883 con desviación estandar de 0.0004. 

La coordenada z es 0.58618 con desviación estandar 0.00018. 

 

 

Resultados numéricos para el átomo N13: 

N13  0.01580   0.01491   0.01136  -0.00508  -0.00004  -0.00192  

     0.00205   0.00203   0.00180   0.00163   0.00158   0.00179 

 

Presentación:  

N13 0.016(2) 0.015(2) 0.0114(18) -0.0051(16) 0.0000(16) -0.0019(18) 

Presentación de los resultados 



Presentación de los resultados 

     D—H...A  D...A D—H H...A   D—H...A    coords. A 

                                          Å  Å   Å   (º) 

 

O(1w) - H(11)...O(1) 2.757(3) 0.81(4) 1.96(4) 166(4)    x,y,z  

O(1w) - H(12)...O(2) 2.739(3) 0.74(4) 2.00(4) 177(3)    x,1/2-y,-1/2+z  

O(2w) - H(21)...O(2) 2.777(3) 0.79(3) 2.02(3) 162(3)    x,-1+y,z  

O(2w) - H(22)...O(4) 2.877(3) 0.78(3) 2.11(3) 169(3)    x,y,z 

O(3w) - H(31)...O(2) 2.945(3) 0.88(4) 2.10 (4) 162(4)    x,y,z  

O(3w) - H(32)...O(1) 2.863(3) 0.82(3) 2.05(4) 174(3)    -x,1-y,-z   

O(4w) - H(41)...O(3) 2.798(3) 0.78(4) 2.02(4) 177(4)    x,y,z   

Presentación de puentes de hidrógeno en forma de tabla: 

"D":  dador, el átomo enlazado al átomo de hidrógeno.  La descripción de la interacción 

emplea por defecto la posición del dador en la parte asimétrica de referencia. 

"A":  aceptor, el átomo electronegativo con interacción atractivo con el átomo de 

hidrógeno. 

"Coords. A": la transformación por simetría y desplazamiento reticular, necesaria para 

llevar el aceptor desde su posición en la parte asimétrica de referencia a la posición donde 

forma la interacción con el dador.  



Presentación de los resultados 

------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------ 

Nr  1        P             Q             R             S     Sigref  0.003     Sigpln  0.005     Chisq       8.9    Pl.Hyp.    P<5 

------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------ 

Ring    0.3533(11)    0.0844(12)     0.9317(4)     6.178(10) #C(11)   0.002(2) #C(12)  -0.004(3) #C(13)   0.002(3) #C(14)   0.003(3) 

A  6      2.156(7)     1.069(11)     10.317(5)     6.178(10) #C(15)  -0.006(3) #C(16)   0.003(3)  Cl(14)  0.017(1)  N(1)   -1.165(2) 

------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------ 

Nr  2        P             Q             R             S     Sigref  0.003     Sigpln  0.005     Chisq       8.2    Pl.Hyp.    P<5 

------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------ 

Ring    0.4042(12)     0.6695(9)   -0.6232(10)      2.682(4) #C(21)  -0.002(3) #C(22)   0.005(3) #C(23)  -0.006(3) #C(24)   0.002(3) 

A  6      2.467(7)      6.552(9)    -4.641(10)      2.682(4) #C(25)   0.002(3) #C(26)  -0.002(3)  N(1)    0.056(2)  N(2)   -0.021(2) 

Interacciones intra- e inter-moleculares:  p...p  

 

Por ejemplo, empleando anillos presentes en la estructura:  



Presentación de los resultados 

==================================================================================================================================== 

Analysis of Short Ring-Interactions with Cg-Cg Distances <   6.0 Angstrom and Beta < 60.0Deg. 

==================================================================================================================================== 

- Cg(I)    = Plane number I (= ring number in () above) 

- Alpha    = Dihedral Angle between Planes I and J (Deg) 

- Beta     = Angle Cg(I)-->Cg(J) or Cg(I)-->Me vector and normal to plane I (Deg) 

- Gamma    = Angle Cg(I)-->Cg(J) vector and normal to plane J (Deg) 

- Cg-Cg    = Distance between ring Centroids (Ang.) 

- CgI_Perp = Perpendicular distance of Cg(I) on ring J (Ang.) 

- CgJ_Perp = Perpendicular distance of Cg(J) on ring I (Ang.) 

- Slippage = Distance between Cg(I) and Perpendicular Projection of Cg(J) on Ring I (Ang). 

- P,Q,R,S  = J-Plane Parameters for Carth. Coord. (Xo, Yo, Zo) 

  

Cg(I) Res(I)   Cg(J)  [   ARU(J)]       Cg-Cg Transformed J-Plane P, Q, R, S     Alpha  Beta Gamma    CgI_Perp    CgJ_Perp  Slippage 

  

Cg(1)  [ 1] -> Cg(2)  [  1565.01]  5.7444(18)  0.4042 0.6695-0.6232   9.2334 67.59(14)  55.5  48.2 -3.8310(12) -3.2524(13) 

Cg(1)  [ 1] -> Cg(2)  [  2665.01]  4.9062(18) -0.4042-0.6695 0.6232  -6.3373 67.59(14)  11.4  79.0  0.9349(12) -4.8089(13) 

Cg(1)  [ 1] -> Cg(2)  [  2666.01]  5.9017(18) -0.4042-0.6695 0.6232  -1.6962 67.59(14)  21.1  51.1 -3.7062(12)  5.5076(13) 

Cg(2)  [ 1] -> Cg(1)  [  1545.01]  5.7442(18)  0.3533 0.0844 0.9317   5.1088 67.59(14)  48.2  55.5 -3.2522(13) -3.8310(12) 

Cg(2)  [ 1] -> Cg(1)  [  2666.01]  5.9017(18) -0.3533-0.0844-0.9317  -7.3640 67.59(14)  51.1  21.1  5.5075(13) -3.7062(12) 

Cg(2)  [ 1] -> Cg(1)  [  2765.01]  5.7926(18) -0.3533-0.0844-0.9317   0.7963 67.59(14)  54.0  62.7 -2.6529(13)  3.4023(12) 

Cg(2)  [ 1] -> Cg(2)  [  2655.01]  5.5801(18) -0.4042-0.6695 0.6232   0.2143  0.00(15)  58.7  58.7 -2.8960(12) -2.8960(12)   4.770 

Cg(2)  [ 1] -> Cg(2)  [  2665.01]  4.1135(18) -0.4042-0.6695 0.6232  -6.3373  0.00(15)  27.3  27.3  3.6557(13)  3.6557(12)   1.886 

                                   ----------                                 -------------------------------------------- 

                            Min or Max  4.114                                      0.0  11.4  79.0      -3.831      -4.809 

  

[  1565] = X,1+Y,Z 

[  2665] = 1-X,1-Y,-Z 

[  2666] = 1-X,1-Y,1-Z 

[  1545] = X,-1+Y,Z 

[  2765] = 2-X,1-Y,-Z 

[  2655] = 1-X,-Y,-Z 

El programa Platon busca posibles interacciones, que pueden ser del tipo p...p:   

"Cg" se refiere a las 
coordenadas del centro de 

gravedad del anillo. 

Al igual que con los puentes de hidrógeno, el usuario tiene 
que decidir si estas interacciones son de verdad 

importantes en la estructura. (En este caso, no lo son.) 



Presentación de los resultados 

Interacciones intra- e inter-moleculares:  Y-X...p  

==================================================================================================================================== 

  

Analysis of Y-X...Cg(Pi-Ring) Interactions (X..Cg < 4.0 Ang. - Gamma <  30.0 Deg) 

==================================================================================================================================== 

  

   Y--X(I)    Res(I)   Cg(J)  [   ARU(J)]       X..Cg  Transformed J-Plane P, Q, R, S  X-Perp Gamma      Y-X..Cg        Y..Cg Y-X,Pi 

  

C(14)  -Cl(14) [ 1] -> Cg(2)  [  1665.01]  3.4742(15)   0.4042 0.6695-0.6232  11.7007 -3.422   9.91   159.29(11)     5.142(3)  67.09 

                                           ----------                                 ---------------------------------------------- 

                                    Min or Max  3.474                                 -3.422    9.9       159.29        5.142  67.09 

  

[  1665] = 1+X,1+Y,Z 

  

The Cg(I) refer to the Ring Centre-of-Gravity numbers given in () in the Ring-Analysis above 

  

Cg(I)           x               y               z                    Xo              Yo              Zo 

  

Cg(1)      0.76785(19)     0.78808(12)     0.35668(12)             6.1477(12)      7.7093(11)      3.6015(12) 

Cg(2)        0.4372(2)     0.28637(13)     0.05888(12)             3.0357(14)      2.7259(12)      0.5946(12) 

 

El programa Platon busca posibles interacciones, que pueden ser del tipo X-H...p o Y-X...p:   

"Cg" se refiere a las 
coordenadas del centro de 

gravedad del anillo. 

Al igual que con los puentes de hidrógeno, el usuario tiene 
que decidir si estas interacciones son de verdad 

importantes en la estructura. (En este caso, no lo son.) 



Validación de los resultados 

Comprobación de los resultados ("structure validation") es el proceso de 

"confirmar la veracidad o exactitud de" los resultados de un análisis estructural.  

La comprobación automática por software ha llegado a ser un paso importante en la 

finalización de un análisis estructural, tanto en el campo de la estructura 

macromolecular como en el de la cristalografía química, es decir, de molécula 

pequeña. 

Software para "structure validation" o comprobación está bastante desarrollado en 

el campo de la estructura macromolecular: 

https://en.wikipedia.org/wiki/Structure_validation 

 

Para estructuras pequeñas (es decir, no macromoleculares), existe software para 

comprobación, que prueba la auto-consistencia de los resultados y también prueba 

unos aspectos químicos de los resultados. 



CheckCIF es una herramienta proporcionada por la Unión Internacional de 

Cristalografía, para comprobar la consistencia y otros aspectos de los resultados de 

un análisis estructural. 

Los resultados entran en forma del “Crystallographic Information File” (CIF) y la 

aplicación se encuentra aquí: http://checkcif.iucr.org/   

CheckCIF emite “Alertas” de varios 

niveles, siendo el más severo nivel A, 

nivel B menos, etc. 

Es posible formular respuestas a las 

alertas, que se pueden incluir en el 

CIF, a través de un formulario de 

respuesta, el “Validation Response 

Form.” 

La mayoría de las revistas hoy en día 

exigen una copia del informe de 

CheckCIF si se remite un artículo con 

análisis estructural. 

Validación de los resultados 



Validación de los resultados 

La salida de CheckCIF es un informe, que se puede sacar como .html o como .pdf. 



Validación de los resultados 

Sin embargo..... 

• Un CIF en su forma básica es insuficiente para la validación adecuada de un 

informe estructural, en particular en el caso de resultados inusuales. 

• Lo que se necesita es información detallada del modelo de refinamiento, incluido el 

Fobs2, Fcalc2 y sigma(Fobs2) (FCF).  

• Un FCF permite el análisis estadístico del ajuste del modelo de estructura de los 

autores sobre los datos de reflexión (twinning perdido, estructura absoluta, etc.) 



Validación - PLATON 

http://www.cryst.chem.uu.nl/spek/ 



Validación - PLATON 

• ADDSYM – Detection and Handling of Missed (Pseudo)Symmetry 

• TwinRotMat – Detection of Twinning 

• SOLV – Report of Solvent Accessible Voids 

• SQUEEZE – Handling of Disordered Solvents in Least Squares Refinement  

     (Easy to use Alternative for Clever Disorder Modelling) 

• BijvoetPair – Post-refinement Absolute Structure Determination  

     (Alternative for Flack x) 

• VALIDATION – PART of IUCr CHECKCIF 



Solvent Accessible Voids 

• Una estructura cristalina típica tiene solo el 65% del espacio ocupado. 

• El volumen restante está en los ´´huecos´´ entre los átomos (demasiado 

pequeño para acomodar un átomo de H) 

• Los huecos accesibles a solventes se pueden definir como regiones en la 

estructura que pueden acomodar al menos una esfera con un radio de 1,2 

Angstrom sin intersecarse con ninguna de las esferas de van der Waals 

asignadas a cada átomo en la estructura. 



Solvent Accessible Voids 

STEP #1 – EXCLUDE VOLUME INSIDE THE  
VAN DER WAALS SPHERE 



Solvent Accessible Voids 

STEP # 2 – EXCLUDE AN ACCESS RADIAL VOLUME 
TO FIND THE LOCATION OF ATOMS WITH THEIR 

CENTRE AT LEAST 1.2 ANGSTROM AWAY 



Solvent Accessible Voids 

STEP # 3 – EXTEND INNER VOLUME WITH POINTS WITHIN 
1.2 ANGSTROM FROM ITS OUTER BOUNDS 



Validación - PLATON 

Los procedimientos de validación son herramientas excelentes para: 

• Establecer estándares de calidad (no solo en R-Value) 

• Ahorre mucho tiempo en control, tanto por los investigadores como por los 

reviewer. 

• Señala las características interesantes (pseudo-simetría, interacciones cortas.  

• Expone un problema que solo una persona experimentada puede encontrar. 

• Prueba de una BUENA estructura 

Mapa de diferencia en el plano CH2 

Los átomos de hidrógeno CH2 calculado 

definitivamente no están en las posiciones F (obs) 



Cambridge Structural Data Base (CSD) 

La base de datos de Cambridge contiene los datos estructurales cristalográficos 

derivados de estudios de difracción de rayos X o neutrones en compuestos orgánicos, 

organometalicos y complejos metálicos. Esta base de datos excluye proteínas, 

polímeros de alto peso molecular y sales puramente inorgánicas. Cada una de las 

entradas se identifica con un código de referencia de 8 caracteres (REFCODe) y 

contiene información bibliográfica que especifica la referencia de la revista, autores y 

nombre del compuesto 



Cambridge Structural Data Base (CSD) 

ConQuest es el programa principal para buscar información en esta base de datos, y 

proporciona una amplia gama de opciones para búsquedas flexibles lo que permite 

analizar el contenido de más de 800 mil estructuras cristalinas 


