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Caso práctico 1. 
Estudio estructural de materiales híbridos polímero-inorgánicos mediante 
SAXS y WAXD 
 
Un equipo de investigación está caracterizando nuevos materiales híbridos 

formados por una matriz polimérica y dominios inorgánicos basados en 

molibdeno. A temperatura ambiente, estos materiales presentan una 

estructura cúbica primitiva simple (cP) observable por SAXS, con una 

ordenación de largo alcance (de varios nanómetros) atribuible a la 

autoorganización del sistema híbrido. 

Después de un tratamiento térmico a temperaturas superiores a 600 °C, el 

polímero se elimina por descomposición y oxidación, siendo el material 

resultante principalmente óxido de molibdeno(VI) (MoO₃), que cristaliza en un 

sistema ortorrómbico con patrones difractométricos típicos observables 

mediante WAXD. 

Los patrones bidimensionales obtenidos para una muestra representativa, tal 

como se ha sintetizado y después del tratamiento térmico, se muestran en la 

figura 1. 

 
 
Figura 1. Patrones de SAXS y WAXD para una muestra representativa del 
estudio. 
 
Objetivo de la investigación: Estudiar los cambios estructurales asociados al 
calentamiento de estos materiales utilizando SAXS y WAXD. 
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PREGUNTAS: 
1. Preparación de muestras (2 puntos): 

a) ¿Cómo prepararíais las muestras en estado inicial (híbrido) y después 

del tratamiento térmico para las técnicas de SAXS y WAXD? 

b) ¿Cómo acondicionaríais las muestras para evitar la sublimación o 

descomposición parcial del MoO₃ durante la medida? 

c) ¿Qué formato de muestra (film, polvo compactado, capilar...) 

preferiríais para cada técnica? 

2. SAXS a temperatura ambiente (2 puntos): 
a) ¿Qué tipo de señales difractométricas esperaríais ver para una 

estructura cúbica primitiva? ¿Se ajustan con los patrones 2D 

observados? 

b) ¿Cómo interpretaríais la distancia entre picos en términos de 

parámetro de red y periodicidad de los dominios ordenados? 

3. WAXD después del tratamiento (>600 °C) (2 puntos): 
a) ¿Cómo confirmaríais si la muestra es puramente ortorrómbica o si 

coexisten otras fases (como MoO₂)? 

b) ¿Cómo podríais cuantificar la cristalinidad del MoO₃ obtenido? 

4. Análisis complementario (2 puntos): 
a) Si se quisiera seguir in situ la evolución de la transición estructural 

durante el calentamiento, ¿qué opciones instrumentales ofrecerían 

SAXS/WAXD? 

b) ¿Cómo podríais controlar o estudiar posibles cambios de oxidación 

del molibdeno durante el tratamiento (de Mo6+ a Mo5+ o Mo4+)? 

5. Interpretación final (proponedla, según vuestros conocimientos y 
opinión, no hay una única respuesta correcta) (2 puntos): 

a) ¿Qué relación creéis que podría haber entre la desaparición de los 

picos SAXS y la formación de MoO₃ cristalino? 

b) ¿Qué implicaciones tiene la volatilidad del MoO₃ (punto de 

sublimación ~700–800°C) para el procesamiento térmico del material? 

c) ¿Cómo modificaríais la composición inicial o las condiciones de 

tratamiento para controlar mejor la morfología y cristalinidad final? 
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Caso práctico 2. 
El difractograma adjunto corresponde a una muestra denominada CCIGME2D, 

mezcla de portlandita con un carbonato, y fue obtenido con radiación Cu Kα1 

Kα2, efectuándose corrección de Rachinger (eliminación de Kα2) y sustracción 

de fondo. Debajo se incluyen fichas de portlandita, y posibles carbonatos 

acompañantes. El registro presenta desviación (offset) constante de 2θ en todo 

el registro, y no se observaron picos a valores 2θº menores de 18º. 

λ Cu Kα1 = 1,5406 Å. 

Se pide: 

1) Identificar el carbonato presente (7 puntos). 

2) Efectuar una estimación semicuantitativa de los dos constituyentes, 

utilizando el método de las intensidades de referencia, aplicado a los picos de 

mayor intensidad, admitiendo que el valor de FWHM es constante para todos 

los picos (3 puntos). 

 
Difractograma 
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FICHAS POSIBLES (1 y 2): 
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FICHAS POSIBLES (3 y 4): 

 

  



8 
. 
 

Caso práctico 3. 
Identificación de filosilicatos en arcillas. 
Las arcillas son materiales muy estudiados en geología, ciencias del suelo, 
ciencias de materiales, etc. Presentan como constituyentes principales 
filosilicatos, cuya identificación en difracción de rayos X de polvo, utilizando 
únicamente registros de difracción de la muestra de polvo desorientado no 
permite distinguir los diferentes grupos de filosilicatos al ser los difractogramas 
de polvo muy parecidos. Para la determinación de los filosilicatos se recurre a 
difractogramas de muestras orientadas obtenidas a partir de suspensiones 
acuosas de la fracción fina del material sometidas a diversos tratamientos, al 
menos tres: secada a temperatura ambiente (N), calentada a 550 ºC durante 2 
horas (Q), y tratada con etilenglicol durante 12 horas (E). 
Ejercicio: 
Se presentan difractogramas de la muestras MZ132, con los citados 
tratamientos N, Q y E. Y se aportan fichas de la base de datos AMSD 
(American Mineralogical Society).  

1) Se trata de medir los espaciados en el intervalo angular 2 theta entre 
4 y 22º, e identificar en dicho intervalo los constituyentes entre los 
minerales cuyas fichas se aportan (6 puntos) 
2) Se trata de identificar los filosilicatos presentes entre las fichas 
aportadas de illita, caolinita, clorita, montmorillonita y vermiculita. La 
muestra contiene además otros constituyentes como cuarzo, yeso, 
calcita y otros (3 puntos). 
3) En su caso, proponer algún criterio adicional para una identificación 
más precisa (1 punto).  
Los registros corresponden a radiación Cu Kα1, tras eliminación del 
componente Kα2. Con λ Cu Kα1 = 1,5406 Å. 
 

 

Difractograma tratamiento N 
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Difractograma tratamiento Q 

Difractograma tratamiento E 
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