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CAS PRÀCTIC 1 
Estudi estructural de materials híbrids polímerico-inorgànics mitjançant 
SAXS i WAXD 
 
Un equip d’investigació està caracteritzant nous materials híbrids formats per 

una matriu polimèrica i dominis inorgànics basats en molibdè. A temperatura 

ambient, aquests materials presenten una estructura cúbica primitiva simple 
(cP) observable per SAXS, amb una ordenació de llarg abast (de diversos 

nanòmetres) atribuïble a l'autoorganització del sistema híbrid. 

 

Després d’un tractament tèrmic a temperatures superiors a 600 °C, el polímer 

s’elimina per descomposició i oxidació, i el material resultant és principalment 

òxid de molibdè(VI) (MoO₃), que cristal·litza en un sistema ortoròmbic amb 

patrons difractomètrics típics observables mitjançant WAXD. 

 

Els patrons bidimensionals obtinguts per a una mostra representativa tal qual 

s’ha sintetitzat i després del tractament tèrmic es mostren a la figura 1.  

 

Figura 1. Patrons de SAXS i WAXD per a una mostra representativa de l’estudi. 
 
Objectiu de la investigació: Estudiar els canvis estructurals associats a 
l’escalfament d’aquests materials utilitzant SAXS i WAXD. 
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QÜESTIONS:  
1. Preparació de mostres (2 punts): 

a) Com prepararíeu les mostres en estat inicial (híbrid) i després del 

tractament tèrmic per a les tècniques de SAXS i WAXD? 

b) Com condicionaríeu les mostres per evitar la sublimació o 

descomposició parcial del MoO₃ durant la mesura? 

c) Quin format de mostra (film, pols compactada, capil·lar...) preferiríeu per 

a cada tècnica? 

2. SAXS a temperatura ambient (2 punts): 
a) Quin tipus de senyals difractomètrics esperaríeu veure per una 

estructura cúbica primitiva? S’ajusten amb els patrons 2D observats? 

b) Com interpretaries la distància entre pics en termes de paràmetre de 

xarxa i periodicitat dels dominis ordenats? 

3. WAXD després del tractament (>600 °C) (2 punts): 
a) Com confirmaríeu si la mostra és purament ortoròmbica o si coexisteixen 

altres fases (com MoO₂)? 

b) Com podríeu quantificar la cristal·linitat del MoO₃ obtingut? 

4. Anàlisi complementària (2 punts): 
a) Si es volgués seguir in situ l'evolució de la transició estructural durant 

l’escalfament, quines opcions instrumentals oferirien SAXS/WAXD? 

b) Com podríeu controlar o estudiar possibles canvis d’oxidació de Mo 

durant el tractament (de Mo6+ a Mo5+ o Mo4+)? 

5. Interpretació final (proposeu d’acord amb el vostre coneixement i 
opinió, no hi ha una única resposta correcta) (2 punts): 

a) Quina relació creus que podria haver-hi entre la desaparició dels pics 

SAXS i la formació de MoO₃ cristal·lí? 

b) Quines implicacions té la volatilitat del MoO₃ (punt de sublimació ~700–

800 °C) per al processament tèrmic del material? 

c) Com modificaries la composició inicial o les condicions de tractament per 

tal de controlar millor la morfologia i cristal·linitat final? 
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CAS PRÀCTIC 2 
El difractograma adjunt correspon a una mostra anomenada CCIGME2D, 
barreja de portlandita amb un carbonat, i va ser obtingut amb radiació Cu Kα1 
Kα2, efectuant-se correcció de Rachinger (eliminació del component Kα2) i 
sostracció de fons. A continuació es mostren fitxes de portlandita, i possibles 
carbonats acompanyants. El registre presenta una desviació (offset) constant 
de 2θ a tot l'interval angular, i no es van observar pics a valors 2θ menors de 
18º. 

λ Cu Kα1 = 1,5406 Å. 

Es demana: 

1) Identificar el carbonat present (7 punts). 

2) Efectuar una estimació semiquantitativa dels dos constituents, utilitzant el 

mètode de les intensitats de referència, aplicat als pics de major intensitat, 

admetent que el valor de FWHM és constant per a tots els pics (3 punts). 

 
Difractograma 
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FITXES POSSIBLES (1 i 2): 
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FITXES POSSIBLES (3 i 4): 
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CAS PRÀCTIC 3 
Identificació de filosilicats en argiles. 
Les argiles són materials molt estudiats en geologia, ciències del sòl, ciències 
de materials, etc. Presenten com a constituents principals filosilicats, la 
identificació dels quals en difracció de raigs X de pols, utilitzant únicament 
registres de difracció de la mostra de pols desorientada no permet distingir els 
diferents grups de filosilicats en ser els difractogrames de pols molt semblants. 
Per a la determinació dels filosilicats es recorre a difractogrames de mostres 
orientades obtingudes a partir de suspensions aquoses de la fracció fina del 
material sotmeses a diversos tractaments, almenys tres: assecada a 
temperatura ambient (N), escalfada a 550 ºC durant 2 hores (Q), i tractada amb 
etilenglicol durant 12 hores (E). 
Exercici: 
Es presenten difractogrames de les mostres MZ132, amb els tractaments N, Q i 
E esmentats, i s'aporten fitxes de la base de dades AMSD (American 
Mineralogical Society).  

1) Es tracta de mesurar els espaiats en l'interval angular 2 theta entre 4 i 
22º, identificar els constituents entre els minerals, les fitxes dels quals 
s'aporten (6 punts).  

2) Es tracta d'identificar els filosilicats presents entre les fitxes aportades 
d'illita, caolinita, clorita, montmorillonita i vermiculita. La mostra conté a 
més altres constituents com a quars, guix, calcita i altres (3 punts). 

3) Si escau, proposa algun criteri addicional per a una identificació més 
precisa (1 punt). 

Els registres corresponen a radiació Cu Kα1, després de l'eliminació de 
component Kα2. λ Cu Kα1 = 1,5406 Å. 
 

 

Difractograma tractament N 
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Difractograma tractament Q 

Difractograma tractament E 
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