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Un laboratorio para todos y para todo



ANÁLISIS CUANTITATIVO DE FASES
Con ANODO DE Cu……….poca muestra

Con EQUIPOS THETA-2 THETA……….muestra volcada



Aprovecho mi difractómetro de Mo para 
medir PDF
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¿Puedo hacer PDF entre foils?
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Sólo 102 grados 2 theta, 
13,7 en Q, INSUFICIENTE



¿Puedo hacer PDF en capilar?
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Sólo 130 grados 2 theta, 
16 en Q, INSUFICIENTE



Cambio de detector:

Active Window: 14.4 x 16 mm²; 3° coverage at 250 mm 
radius Active 

Area
250K: 38.4 x 38.4 = 1,475 mm²
500K: 77.1 x 38.4 = 2,961 mm²



El detector que todo lo ve: 

Snout
Beam knife
Recubrimientos de Pb



Comparativa datos de Ni
MEDIDAS con LE, sólo hasta 135 grados

MEDIDAS con EIGER sin óptica y protecciones adecuadas

MEDIDAS con EIGER, condiciones óptimas

MEDIDAS con EIGER, condiciones óptimas 6 meses después



Comparativa datos de Ni
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Electrocatalizador cristalino para Water
Splitting

Objetivo general: preparación de fosfuros 
metálicos como electrocatalizadores de pilas 
de combustible o electrolisis del agua (water
splitting)

La muestra en estudio es una mezcla de fosfuros de cobalto (Co2P/CoP) cristalinos obtenidos por pirólisis de un
fosfonato de Co en atmósfera de 5%-H2/Ar
¿Por qué PDF?: búsqueda de fases amorfas, a parte de las fases cristalinas previas, que puedan afectar al rendimiento
electroquímico.



Elección capilar adecuado
MAC aprox. 280cm2/g  muestra muy absorbente, preferiblemente capilar pequeño

Medido Nov22 Medido Nov22Medido Jun22

Horas de uso del 
tubo de rayos-X

Co800
Capilar vacio



Elección capilar adecuado

Nov 22

Nov 22

Jun 22

Qmax 15,6



2 3 4 5 6 7 8 9 10

r (Å)

 ALBA_cap07
 UMA_cap07_bg0.65
 UMA_cap07_bg0.60
 UMA_cap07_bg0.55

 Medir capilar vacio en iguales condiciones
 Elección del factor adecuado en la resta del fondo

Importancia del capilar vacío



Resultados del estudio de electrocatalizador
cristalino (800C) por PDF

Ajuste a corto alcance Ajuste a largo alcance

Resultados cuantitativo:
74% Co2P
26% CoP

Reduced chi squared : 0.0282119
Rw - value : 0.201783

Reduced chi squared : 0.0213295
Rw - value : 0.213036



Resultados del estudio de electrocatalizador
semi-cristalino (700C) por PDF

Reduced chi squared : 0.0282119
Rw - value : 0.201783

Reduced chi squared : 0.0213295
Rw - value : 0.213036

Sin afinar
posiciones
atómicas

Afinando
posiciones
atómicas

Constrains!!!

Reduced chi squared : 0.0522288
Rw - value : 0.226101

Reduced chi squared : 0.0314812
Rw - value : 0.21628

1 fase PIROFOSFATO Co -Fe



Estudio de electrocatalizador amorfo (500C) 
por PDF        ¿hasta dónde puedo llegar?

¿1 fase PIROFOSFATO Co –Fe?????



ESTUDIO DEL DESORDEN LOCAL Y 
CUANTIFICACIÓN DE FASES POR PDF DE 
LABORATORIO

Tipo FLUORITA F

Tipo C

¿Por qué no con Rietveld?
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ESTUDIO DEL ORDEN LOCAL, r de 2 a 6 Å 

Rwp 17,3
Tipo F
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CUANTIFICACIÓN DE FASES (empleando datos de laboratorio) 
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Muchas gracias por su atención
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