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3.1 Descripcio6 de I'aparell*®

El microscopi electronic es essencialment un tub de raigs catodics en el que es fa
el buit. Des del catode, que és un filament de tungsté escalfat pel pas d’un corrent
eléctric, s'emeten electrons que son atrets per l'alt potencial eléctric positiu de
I'anode que conté un forat per on passa el feix electronic. Aquest feix s’enfoca
mitjancant una o dues lents, anomenades condensadores, sobre la preparacié de la
mostra. En aquest punt, en xocar els electrons amb la preparacid, com que
aquesta no és uniforme, uns electrons es dispersen del feix i altres no. Els que no
es dispersen continuen la seva trajectoria fins a una lent anomenada objectiu, que
obté la corresponent imatge augmentada, i els electrons continuen el seu curs a
través d'una o dues lents més anomenades projectores, les quals proporcionen
imatges encara més grans que son recollides sobre una pantalla fluorescent o
sobre una placa fotografica amb la finalitat de fer-les visibles.

Degut a que el microscopi Optic és suficientment conegut en I'ambit cientific, tot

seguit en farem una comparacié amb el microscopi electronic. A la Taula 20 es

mostren les diferéncies més importants entre els dos tipus de microscopis**.

Microscopi Optic Electronic
Radiacié Llum Electrons
Medi Aire Buit

Naturalesa Vidre Camp eléctric o magnétic
Lent Distancia focal Fixa Variable

Sistema d’enfoc Mecanic Eléctric

Maxim 1.500-2.000 X 200.000-500.000 X
Augments Canvi de lents |Si No

Control - -

Continu No en general Si

Poder ressolutiu 2.000 A 5A
Formacid de la imatge per Absorcio diferencial Dispersid d’electrons
Contrast de la imatge Elevat Reduit
Penetracié de la radiacio Gran Petitissima

Taula 20: caracteristiques dels microscopis optic i electronic

Es pot dir que I'estructura d’'un microscopi optic no difereix excessivament de la
d’'un microscopi electronic. Tots dos microscopis estan dividits essencialment en
tres parts: el sistema d'il'luminacid, el microscopi propiament dit i el sistema de
visualitzacié de la imatge.
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3.2 Preparacio de la mostra'*®

auxiliars (refrigeracid, etc.) i els controls de I'aparell.
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Figura 201: estructura d’un microscopi electronic

Generalitzant, podem dividir el microscopi electronic en 5 parts (Figura 201): la
columna (inclou la part essencial del microscopi, és a dir la font d’electrons, les
lents, la preparacid, etc.), el sistema de buit, la font d’energia eléctrica, sistemes

En aquesta técnica s'anomena preparacio al resultat final de la preparacié de la
mostra, i esta constituida per tres elements:

Reixeta: és la base del portaobjectes en microscopia electronica.

Membrana de suport: situada damunt de la reixeta i a sobre de la qual es
col*loca l'objecte a estudiar. Aquesta membrana ha de ser molt fina i pot ser de
En l'estudi realitzat en aquest treball les membranes
utilitzades eren de formvar (nom comercial d'un compost plastic de polivinil
formol).
L'objecte a estudiar.

Un dels problemes més importants d’aquesta tecnica és la necessitat de que les
mostres siguin el més primes possibles. Aquesta necessitat es fonamenta en
I'escassa penetracid dels electrons i en la gran profunditat del focus del microscopi
electronic'®. Per altre banda pero, I'observacié de mostres molt primes comporta
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el problema de la falta de contrast de les imatges obtingudes. Aquests fets han
provocat la introduccidé de técniques especials per obtenir objectes aptes per a ser
observats mitjancant el microscopi electronic, de les quals destacariem la tincid,
les repliques i I'ombrejat.

Tincid: en microscopia electronica és freqlient obtenir imatges dolentes per falta
de contrast. La técnica de la tincid consisteix en augmentar el contrast sotmetent
una mostra prima a un tractament amb solucions de metalls pesants o amb les
seves sals. Es important remarcar que aquestes substancies es dipositen sobre les
estructures i els proporcionen la propietat d'incrementar la dispersio dels electrons
del feix quan sén observades pel microscopi. Substancies d’aquest tipus sén per
exemple compostos d’urani (acetat), de tungsté (sals de I'acid fosfotlngstic) o de
plom (0xid, hidroxid, etc.).

Reépliques: sdn motlles o empremtes molt perfectes i primes de I'objecte (mostra)
a estudiar. Aquestes repliques es realitzen mitjancant la irradiacié de la mostra
amb vapors d'un metall pesant (or, pal-ladi, plati, tungsté, plati-carboni, etc.) i una
posterior irradiaci6 amb vapors de carboni (suport fisic). Després se separa la
replica de la mostra per dissolucié d’aquesta.

sialicae: matear

$doatra & 2 ¥ F Y F 4
Replica

............................................

Figura 202: esquema del procés de formacié d’una replica

Ombrejat: consisteix en irradiar |'objecte
amb vapors d'un metall pesant, col*locant-lo
de tal forma que rebi la radiacid en un

.. . N — ////
angle suficientment petit com perque es // ////
formi una ombra al costat de I'objecte que P // /

rebel'li les caracteristiques de la seva

estructura (exemple a la Figura 203). @

Actualment l'ombrejat és wuna teécnica v
complementaria a la formacié de les repli-

ques.

Figura 203
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Per tal de poder aplicar alguna de les tecniques anteriors, el que s’ha de fer en
primer lloc és fixar la mostra. La fixacid consisteix a sotmetre la mostra a uns
processos fisics 0 quimics que permetin conservar indefinidament I'estructura de la
mostra. La fixacido permet en mostres bioldogiques observar-les com si estiguessin
vives. En els nostres estudis de molécules tensioactives la fixacié també és molt
important, ja que ens permet veure els agregats tal i com es troben en la solucid.
La fixacié quimica és la que s’utilitza més freqiientment en mostres biologiques i
com a fixadors s’utilitzen: tetroxid d’osmi, permanganat potassic, paraformaldehid,
etc. En canvi en les mostres de tensioactius, s’utilitza un tipus de fixacié fisica
anomenada criofixacid, en la qual la fixacidé és per congelacid sobtada de la
mostra. Una técnica que utilitza aquest tipus de fixacid és la criofractura.

Criofractura: en primer lloc, cal no oblidar que no és possible observar mostres
en solucié mitjancant el microscopi electronic perque a dins de I'aparell s’hi realitza
el buit. La técnica de la criofractura pretén solucionar aquest problema mitjancant
I'observacié d'una replica de la mostra congelada. S'utilitza un gas liquat (eta o
propa), el qual provoca una congelacid molt rapida de la solucidé aquosa de la
mostra (criofixacid). Aixi s'aconsegueix que l'aigua no formi cristalls sind que
esdevingui solida amb una estructura que s'acosta a una vitrificacid. A continuacio
es fractura la mostra (Figura 204), i finalment es realitza la replica.

e

Mostra fracturada

Mostra Congelada ‘

Figura 204: procés de fractura d’'una mostra congelada

Fractura

N
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3.3 Resultats

En primer lloc, cal destacar que aquest és el primer treball en el nostre grup on
s'estudia I'agregacié de compostos ambifilics amb aquesta técnica, i un dels pocs
treballs en els que s’ha fet Us d'aquesta técnica per estudiar agregats amb
substancies ambifiliques a Catalunya. Aquest fet ha comportat que s’hagi collabo-
rat amb diferents especialistes en aquesta técnica a fi de posar a punt un metode
que permeti estudiar els nostres compostos.

En el present treball s’han assajat dues tecniques diferents en la preparacio de la
mostra, la de I'augment de contrast i la criofractura. Les mostres utilitzades van
ser: el lligand 11b, el lligand 12, la fosfina comercial TPPTS, i els seus respectius
complexos de palladi.

Per tenir una idea aproximada del que representen les mides dels objectes
observats mitjancant el microscopi, la Figura 205 mostra l'estructura del lligand
11b obtinguda amb l'ajut d’un software informatic’* que calcula d’'una manera
aproximada les distancies entre atoms.

Figura 205: Representacio del ligand 11b mitjangant el software Web Lab Viewer Pro

Aixi varem obtenir que la distancia aproximada d’un extrem a l'altre de la nostra
fosfina 11b era d’uns 23A, i de la mateixa manera pel lligand 12 vam obtenir un
valor aproximat de 50A.

En els segiients apartats es comenten les tecniques utilitzades en la preparacié de
la mostra i els resultats obtinguts en cada cas.

194



ESTUDIS D'AGREGACIO

3.3.1 Tincio

Tal com hem comentat en l'lapartat 3.2, un dels problemes a I'hora d’observar una
mostra a través del microscopi és la manca de contrast. Aixi, en els primers
experiments de microscopia electronica es varen preparar solucions aquoses del
lligand 11b i del complex [PdCl,(11b),] en unes concentracions similars a les
utilitzades en altres estudis (0.05M).

A partir d’'aqui es va dipositar una gota de la soluci6 damunt d’una reixeta, la
deixarem durant uns 30 segons i mitjancant un tros de paper secant vam extreure
I'excés de la gota per tal que quedés una petita pel‘licula de solucié damunt de la
reixeta. A continuacioé la vam deixar evaporar lentament dins d’un dessecador. Una
vegada es va evaporar, vam afegir-hi una gota d'una solucié d'una sal de l'acid
fosfotungstic, la funcié del qual és augmentar el contrast, i tot seguit vam
evaporar-la. Finalment es procedeix a l'observacioé de la mostra en el microscopi.

RESULTATS: en les mostres de lligand 11b s’observen uns cercles d'un diametre
aproximat entre 20 i 30 nm. Pensem en la possibilitat de que aquests cercles siguin
agregats de tipus micel-lar o bé de tipus microvesicular. En canvi en l'observacio
de les mostres de complex no vam apreciar cap tipus d’estructura.

A la Figura 206 es poden observar dues de les fotografies de les mostres de lligand
realitzades a 50.000 i a 100.000 augments.
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Figura 206: fotografies de la mostra de lligand 11b a 50.000 i a 100.000 augments
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Si bé aquesta técnica esta descrita a la bibliografia per a la caracteritzacio
d’estructures de tensioactius, és evident que els resultats no mostren les
estructures formades en solucid sind les formes resultants després d’una
evaporacié a sequedat. Per aquest motiu es va optar per iniciar-nos en la técnica
de la criofixacio.

3.3.2 Criofractura

Aquests experiments han estat realitzats en els Serveis Cientifico-Técnics de la
Universitat de Barcelona.

Aquesta técnica ens va donar la possibilitat de preparar les mostres mitjancant tres
metodes els quals difereixen sensiblement. La diferencia principal entre el 1r i el 2n
metode la trobem en la manera de produir la fractura. En el 3r méetode es realitza
una petita variacié respecta al 2n, reduint al maxim el temps en que la mostra és
sotmesa a condicions de buit.

L’Us dels diferents metodes, que es descriuen a continuacid, és degut a la manca
de referencies en l'estudi de mostres com les nostres, fet que va exigir la
necessitat d’'una posta a punt de la técnica.

- 1r métode: es dissol la mostra (lligand o complex) en aigua i se’n diposita una
gota molt petita damunt d’un portamostres pla d’or. Tot seguit s’introdueix en un
recipient que conté propa liquid a uns —180°C, aconseguint aixi una congelacié
molt rapida de la mostra (criofixacid). Després s’introdueix la mostra en un aparell
(BAF060 de BAL-TEC: Freeze Etching System), en el qual hi ha el buit (10”7 mbar) i
una temperatura de —100°C. L’aparell disposa d’una cisalla que es va apropant a la
mostra i la comenga a tallar. Quan la gota congelada s’ha tallat fins a un volum
aproximadament la meitat del inicial, es deixa al buit durant un minut. Tot seguit
es forma la réplica mitjancant un primer bombardeig amb un flux a 45° de vapor
de plati-carboni i, a continuacié, amb un flux a 90° de vapor de carboni. El plati
provoca un augment de contrast, mentre que el carboni, que no és visible en el
microscopi, fa de suport fisic. Una vegada formada la réplica, se separa de la
mostra per dissolucid d’aquesta. Convé que aquesta dissoluci®é no sigui massa
rapida, ja que sind la replica, que no s’ha d’oblidar que és molt prima, podria
rebregar-se i aix0 impediria la seva observacid en el microscopi. Finalment es treu
la réplica de la dissolucid, es deixa assecar i es col'loca damunt d’una reixeta amb
membrana de formvar per observar-la a través del microscopi.

Degut a que la manera de realitzar el tall de la mostra en aquest primer metode va
provocar algunes deformacions observades en les répliques, es va decidir d’assajar
un segon metode.
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- 2n meétode: és molt semblant al 1r perdo amb la diferéencia que la gota de la
dissolucié aquosa de la mostra es diposita dins d'un portamostres esferic de coure.
Després també es congela, perd a continuacio es produeix la fractura dins I'aparell
BAF060 mitjancant I'obertura del portamostres esféric aconseguint un tall just pel
centre de la gota. Després de la fractura la mostra és manté al buit durant 1 minut
(procés “d’Etching”). El pas segiient és fer la réplica de la mateixa manera que s’ha
descrit en el 1r métode.

Després de diferents assajos, es va observar que el procés “d’Etching” (que es
podria traduir com a gravat o augment de relleu), el qual es fa servir amb éxit en
la preparacio de mostres biologiques, no és apropiat per mostres de tipus quimic.
Aixi varem desenvolupar el tercer métode.

- 3r metode: en aquest metode només es realitza una petita variacid respecte
I'anterior. S'usa el mateix sistema amb el portamostres esféric perd una vegada
realitzada la fractura no s’efectua el procés “d’Etching”, passant directament de la
fractura a la formacid de la replica. Aquest canvi és degut al fet que no és
convenient sotmetre les mostres de tipus quimic a pressions molt baixes.
Efectivament, quan es volen observar estructures petites com les micel‘les,
mantenir la mostra a baixa pressié després de la fractura, pot provocar una
disminucid de la capacitat de resolucio.

RESULTATS:

Cal destacar que les fotografies que es veuran en els segiients apartats sén el fruit
de moltes sessions davant del microscopi electronic. L'observacié de repliques és
un procés forga entretingut ja que hi ha una area molt gran a observar i moltes
vegades hi ha zones en les que no s'observa cap tipus d’estructura. D’altres
vegades trobem que les répliques estan rebregades i no es poden observar amb
claredat. Es també important saber que de vegades en incrementar substancial-
ment els augments del microscopi es produeix la destruccid de la zona de la réplica
que s’esta observant. La causa d’aquest fet és |'elevat bombardeig d’electrons que
realitza el microscopi sobre una area molt petita de la replica. Tot i els problemes
descrits en el procés d'observacid, cal comentar finalment que les fotografies que
es mostren no son un fet puntual, i que les imatges de les estructures varen ser
observades reiteradament a diferents zones dins d'una mateixa réplica o en
diferents repliques. Passem doncs a descriure els resultats obtinguts amb els
diferents metodes.
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- 1r métode: vam preparar una solucié del lligand 11b i una altra del complex
[PdCI>(11b);,], totes dues 0.05M. Vam emprar aigua per dissoldre la mostra una
vegada formada la réplica. A la Figura 207 es mostren dues fotografies de la
mostra de lligand a 33.000 i a 46.000 augments.

Figura 207: fotografies de la mostra de lligand 11b a 33.000 i a 46.000 augments

En aquestes fotografies es poden observar unes estructures fosques allargades (A)
que son plecs formats en el procés de dissolucié de la mostra per separar-la de la
réplica. Aquests plecs probablement es formen perqué la mostra s’ha dissolt massa
rapid, i representen un greu problema, ja que finalment tenim un tant per cent
forca petit de mostra visible en les repliques. També s’observen una série d’esferes
de diametres entre 50-110 nm (B) que poden assignar-se a la nostra mostra. La
mida i la forma d’aquestes estructures, indueixen a pensar en la formacié de
vesicules en la solucid, ja que el diametre de les esferes es forca gran com per
assignar-ho a la formacié de micel‘les. Cal destacar que es veu clarament el relleu
de les esferes. Aix0 és degut a que quan es bombardeja la mostra amb plati-
carboni es fa amb uns certs graus d’inclinacio, i aixi permet veure millor el relleu
de les possibles estructures de la mostra. Finalment, també s’observen unes
estructures allargades que sén deformacions causades probablement pels talls fets
a la mostra (C).

A la mostra de complex no vam poder observar cap tipus d’estructura regular en
les repliques formades. Aquest resultat no permet descartar |'abséncia
d’estructures, ja que tal com s’ha mencionat anteriorment, com a conseqiiencia de
la deformacid de la réeplica el tant per cent visible era molt petit.
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- 2n métode: en aquest cas es va treballar amb solucions de lligand 11b 0.1M i
del complex [PdCl;(11b),] 0.05M. Aquesta vegada vam emprar metanol per
dissoldre la mostra una vegada formada la réplica. Sembla que I'Us d’aquest
dissolvent va provocar un procés de dissolucié més lent, obtenint repliques amb
una qualitat lleugerament superior en comparacié amb el primer métode. En les
fotografies (Figura 208) de la mostra del lligand s’observen esferes (B) de
diametres entre 50-100 nm, que també assignem a estructures de tipus vesicular.
Com a les fotografies anteriors (Figura 207) també s’observen unes estructures
fosques amb formes allargades i irregulars (A) degudes a que les repliques es van
rebregar en el procés de dissolucio de la mostra. També en aquestes fotografies
s’‘observen estructures causades per deformacions resultants de la fractura (C).
Com es pot veure, els resultats obtinguts pel lligand en tots dos metodes sén forca
comparables.

Figura 208: fotografies de la mostra de lligand 11b a 50.000 augments

En el cas del complex, malgrat repetir-se els problemes de deformacié de la
réplica, s'observen algunes estructures esferiques perd6 amb molt poc contrast i de
gran varietat de volums. En la fotografia seglent (Figura 209) s’observen dues
esferes (B) de diametre aproximat de 150 nm.

199



CAPITOL VI

Figura 209: fotografia de la mostra de complex [PdCl>(11b);] a 100.000 augments

- 3r meétode: es varen preparar diferents solucions del lligand 12 (0.2M i 0.5M),
del complex [PdCl;(12),] (0.1M), de la fosfina comercial TPPTS (0.5M) i finalment
del complex [PdCI,(TPPTS),] (0.1M).

En aquest cas varem decidir d'augmentar la concentracié de les dissolucions per tal
de facilitar I'observacié d’estructures. Per aconseguir-ho, es va optar per realitzar
les mostres amb el lligand 12, ja que aquest, en comparacié amb el lligand 11b,
mostra una solubilitat en aigua més elevada, tant del mateix lligand com del
corresponent complex de pal-ladi.

Per altra banda es varen preparar mostres amb un lligand hidrosoluble no
tensioactiu, la fosfina TPPTS. L'objectiu era l'obtencié d'imatges de referencia a
partir d'unes mostres, que degut a les seves caracteristiques, no formen agregats
en solucié aquosa.

A continuacid es realitza una descripcié de les fotografies que apareixen en les
pagines seglients. Es mostren 12 fotografies, cada una amb la seva numeracio.
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Lligand 12:

Les fotografies corresponents a aquest lligand sén les numerades de I'1 al 7. Per
comengar ens fixarem en la fotografia 1 on només s’observen una serie de linies
que sbén caracteristiques dels cristalls de gel, la qual pot servir com a imatge de
referéncia. Aixi doncs és una tipica imatge en la que no apareix cap tipus
d'agregat. En canvi en les fotografies 2 i 3 ja observem figures esferiques que les
assignem a agregats vesiculars amb uns diametres que van dels 150 als 250 nm.
Per contra a la fotografia 4 s’observen unes figures forca més petites que van dels
25 als 50 nm, les quals per la seva mida podrien correspondre a un agregat de
tipus micel*lar. En la fotografia 5 apareixen una serie de figures esferiques (20-100
nm) de dificil assignacio, ja que les figures apareixen forca superposades i moltes
vegades aquest fet pot ser causat per defectes apareguts durant la formacié de la
replica. A efectes comparatius, a la fotografia 6 es pot observar un tipic exemple
de figures obtingudes per una malformacié de la replica.

Complex [PdCI,(12),]

Es van obtenir molt poques fotografies de qualitat a partir de les solucions aquoses
d'aquest complex. Aixi només es mostra la fotografia 7 en la qual principalment
s’‘observa un granulat de fons el qual té un diametre aproximat entre 10 i 30 nm
que podria ser assignat a la formacid d’agregats de tipus micel'lar. La figura
mostra també tres estructures amb un clar ombrejat que podrien ser degudes a la
formaci6 de vesicules.

Lligand TPPTS:

A partir de les solucions preparades amb aquesta fosfina varem obtenir dos tipus
de fotografies: majoritariament varem observar la formacié de cristalls de gel
(fotos 8 i 9), fet que esta totalment d'acord amb |'abséncia d’'agregats ja que
aquest lligand no posseeix caracteristiques ambifiliques. Cal destacar pero que hi
ha alguna imatge (foto 10) en la que apareixen una série de figures assignades a
una formacié defectuosa de la replica. Aquest fet esta d’acord amb la hipotesi de
que les estructures d’aquest tipus observades amb anterioritat amb els nostres
compostos ambifilics no podien ser assignades a cap tipus de fenomen d’agregacié.

Complex [PdCI(TPPTS),]:

Tornem a trobar en aquest cas majoritariament imatges com les de la foto 11 en la
que apareixen els cristalls de gel, fet que esta d’acord, com ja hem comentat en el
cas del lligand, amb I'absencia d’agregats. Tot i aixi, en alguns punts de la réplica
s’‘observen unes estructures (fotografia 12), que recorden a les observades en la
fotografia 5, que podrien ser assignades a una malformacié de la réplica.
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FOTO 1

Lligand 12
(0.2 M)

Caracteristiques:

- Cristalls de gel.

- No apareixen
agregats.

FOTO 2

Lligand 12
(0.2 M)

Caracteristiques:

- Vesicula esférica
d’'uns 150 nm de
diametre.
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FOTO 3

Lligand 12
(0.2 M)

Caracteristiques:

- Vesicules esféeri-
ques de 150 nm
a 250 nm de dia-
metre.

FOTO 4

Lligand 12
(0.2 M)

Caracteristiques:
- Possibles micel-
les de 25 a 50
nm de diametre.

- Fotografia poc
nitida degut al
elevat augment

usat.
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FOTO 5

Lligand 12
(0.5 M)

Caracteristiques:

- Possibles agre-
gats: des de mi-
cel*les d’uns 20
nm a vesicules
d’'uns 100nm de
diametre.

- Possibles figures
esferiques degu-
des a defectes
en la réplica

FOTO 6

Lligand 12
(0.2 M)

Caracteristiques:

- Figures super-
posades assig-
nades a defectes
de la réeplica.
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EFOTO 7

Complex
[PdCI>(12),]
(0.1 M)

Caracteristiques:

- Granulat de fons
d'uns 10-30 nm
de diametre
(possibles
micel‘les)

- Possibles vesicu-
les esferiques
d’uns 100-150
nm de diametre.

FOTO 8

Lligand TPPTS
(0.5 M)

Caracteristiques:

- Cristalls de gel.

- No s’observa cap
estructura amb
forma d’agregat.
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FOTO 9

Lligand TPPTS
(0.5 M)

Caracteristiques:

- Cristalls de gel.

- No s’observa cap
estructura amb
forma d’agregat.

FOTO 10

Lligand TPPTS
(0.5 M)

Caracteristiques:

- Figures super-
posades assig-
nades a defectes
de la réeplica.
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FOTO 11

Complex
[PACIy(TPPTS),]
(0.1 M)

Caracteristiques:

- Cristalls de gel.

- No s’observa cap
estructura amb
forma d’agregat.

FOTO 12

Complex
[PACIy(TPPTS),]
(0.1 M)

Caracteristiques:

- Figures super-
posades assig-
nades a defectes
de la replica.
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3.4 Conclusions

Una vegada observades totes les imatges obtingudes a partir dels quatre metodes
diferents de preparacié de mostra, podem concloure que:
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Si bé la tincié és un métode majoritariament usat en el camp de la biologia,
considerem que és poc representatiu quan s’intenta estudiar espécies
quimiques en solucid.

Dels tres metodes diferents de preparacio de la mostra assajats en la tecnica de
la criofractura ens decantariem pel darrer. A priori semblava ser el més adient
degut al fet que no interessa que la mostra estigui molta estona en condicions
de buit. Experimentalment s’ha confirmat aquest fet, ja que ha estat el metode
que ens ha permes obtenir les fotografies de més qualitat, degut a que s’han
obtingut les repliques de millor qualitat. Tot i aixi, cal destacar que la
criofractura en general és un bon métode, ja que en qualsevol de les varietats
analitzades en aquest treball s’han pogut obtenir imatges d‘estructures
relacionades amb els agregats en solucid.

Amb els nostres lligands, i en les concentracions emprades, sembla que les
figures observades haurien de relacionar-se amb la formacidé d’estructures de
tipus vesicular amb unes dimensions mitjanes que estarien entre els 100 i els
200 nm.

Dels resultats obtinguts es dedueix que és possible que en els complexos
metal-lics siguin menys freqients les estructures de tipus vesicular, essent més
importants les estructures micel-lars.

Tot i que la percepcid d’estructures micel-lars és molt complicada degut a la
seva mida, per comparaci® amb d‘altres treballs descrits en la bibliografia'®,
sembla viable I'observacié d'estructures d’'aquest tipus en algunes de les
nostres fotografies.

L'observacié majoritaria de cristalls de gel en les fotografies de mostres de
compostos no tensioactius, TPPTS i [PdCl,(TPPTS),], esta d‘acord amb
I'absencia d’agregats. Aquest resultat és coherent amb I'assignacié de la
formaciéo d’agregats en les estructures observades en les fotografies dels
nostres compostos tensioactius.

Finalment caldria destacar que, tot i que en la bibliografia és freqiient trobar
assignacions d’estructures d’agregats ambifilics a partir de la microscopia
electronica, la nostra experiéncia en aquesta técnica ens ha mostrat que es pot
obtenir informacid Util, perd que cal una interpretacid molt cauta dels resultats.



