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Caracterización estructural del YBa Cu O  obtenido               
con el método reacción de estado sólido      

Structural characterization of the YBa CU O  obteined
with solid reaction method
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Resumen

Palabras Clave: difracción de rayos X, 
refinamiento Rietved, estructutra critalina.

Una muestra de YBa Cu O  obtenida con el 
método de preparación de reacción de estado 
sólido RES, fue sometida a tratamiento térmico 
en horno que alcanzó los 950°C. La 
caracterización estructural por difracción de 
rayos X permitió identificar la fase principal del 
YBa Cu O  y otras fases presentes como CuO, 
BaCuO  Y BaCuO  y Y Cu O   en proporciones 
pequeñas. Con el programa DBWS-9807a se 
efectuó el refinamiento Rietveld de la muestra,    
lo que permitió conocer la estructura cristalina 
ortorrómbica del YBa2Cu3O7 con parámetros de 
red a = 3.812Å, b = 3.875Å y c = 11.724Å. 

Abstract

Key Words: x- ray diffraction, refinement 
Rietveld, crystalline structure.

A sample of YBa Cu O  obtained with the 
method of preparation of reaction of solid state 
RES, was subjected to heat treatment in oven, 
which reached 950° C. The structural 
characterization by x-ray diffraction allowed the 
identification of the main phase of the YBa Cu O  
and other present phases as CuO, BaCuO Y 
BaCuO  and Y Cu O  in small proportions. 
DBWS-9807a program was the Rietveld 
refinement of the sample, allowing you to know 
the Orthorhombic crystal structure of the YBa Cu 
O  with network parameters a = 3.812 Å, b = 
3.875 Å and c = 11.724 Å.
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Introducción

El estudio de las propiedades cristalográficas de 
los materiales es de gran importancia en la física 
de estado sólido y permite conocer la estructura 
cristalina y otras propiedades físicas de los 
materiales. El descubrimiento de nuevos 
materiales obtenidos con diferentes métodos, tal 
como: el SOL-GEL o reacción de estado sólido 
(RES) han permitido obtener nuevos materiales 
que requieren del estudio de sus propiedades 
cristalográficas, para lo cual existen técnicas 
físicas como la difracción de rayos X y la 
microscopia electrónica de transmisión. El 
compuesto de YBa Cu O , descubierto en la 
década de los noventa, es un ejemplo de nuevo 
material con trabajos de investigación sobre sus 
propiedades físicas y que incluyen el estudio de 
otras muestras de sus diferentes fases tales como: 
la muestra de  YBa (Cu     Zn ) OO7-δ reportado por 
K. Yoshida [1]; la muestra de YBa2Cu3-x(PO4)xO7-δ 
reportado por M. A. Uribe Laverde [2]; la 
muestra de  [Y0.8Ca0.2](SrBa)Cu3-x(BO3)xO7-δ 
reportado por A. Bustamante [3]; la muestra de 
Y1-xPrxBa2Cu3O7-δ reportado por P. Delgado [4]. En 
los que se destaca la importancia de la 
sustitución de cationes o aniones en la estructura 
cristalina de un material para la formación de 
nuevas fases cristalinas. 

Los métodos empleados para sintetizar una 
muestra de estos nuevos compuestos 
requieren de condiciones especiales de 
preparación, por lo que resulta difícil sintetizar 
una muestra del nuevo material con buenas 
propiedades físicas. Según R. Bellido [5] el 
método de preparación de reacción de estado 
sólido RES  permite obtener una muestra del 
compuesto de YBa2Cu3O7 y conocer sus 
propiedades cristalográficas tales como: la 
estructura cristalina, los parámetros de red, 
las posiciones atómicas y la ocupación de los 
átomos en la red cristalina, es posible 
aplicando a la muestra la técnica de difracción 
de rayos X y aplicar al difractograma el 
método de  refinamiento Rietveld [6] que ha 
dado buenos resultados en otros estudios

La importancia y el aporte científico de la 
investigación se sustentan en el hecho de que el 
método de reacción de estado sólido (RES) 
resulta ser un método eficiente y de bajo costo 
para sintetizar materiales con propiedades de 
superconductividad con propósitos de 
aplicaciones tecnológicas. La investigación se 
justifica por las razones siguientes: 1) Debido a 
los posibles usos de los nuevos materiales 
superconductores y al posible aprovechamiento 
de sus propiedades. 2) Por las aplicaciones a 
nivel tecnológico y experimental. 3) Porque 
existe literatura teórica y experimental sobre el 
tema de investigación. Además este proyecto es 
una investigación básica aplicada al campo de la 
Materia Condensada. Los resultados son útiles 
porque aumenta nuestros conocimientos sobre 
las propiedades cristalinas de los nuevos 
materiales superconductores. 

Material y método

Los materiales usados en la preparación de la 
muestra son: mortero de ágata, espátula de 
acero inoxidable, papel de aluminio, balanza 
digital de 0.01g de precisión. Los equipos 
necesarios para el tratamiento térmico son: 
prensa hidráulica de empastillado, Horno 
tubular de 1000 °C de máxima temperatura, 
Difractómetro de rayos X marca Rigaku, modelo 
Miniflex. La materia o Insumo: Óxido de Ytrio 
(Y2O3), Carbonato de bario (BaCO3) y Óxido de 
cobre (CuO). La población de la investigación es 
una muestra (pastilla) del material YBa2Cu3O7. 
Como metodología de investigación: la muestra 
se obtuvo con el método de preparación de 
reacción de estado sólido RES, después fue 
sometida a tratamiento térmico de 950°C luego 
se pulverizó y se analizó con la técnica de 
difracción de rayos X. La estructura cristalina de 
la muestra de YBa2Cu3O7 se determinó aplicando 
el refinamiento por el método de Rietveld al 
patrón de difracción.         

Según el método RES se mezcla inicialmente 
cantidades estequiométricas apropiadas de los 
ingredientes, de alta pureza, para después ser 
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triturados y pulverizados homogenizados en un 
mortero de ágata. Según R. Bellido [5] para la 
determinación de las cantidades 
estequiométricas apropiadas de los ingredientes 
se tiene en cuenta los cálculos estequiométricos 
de la muestra. Es decir se determinan cantidades 
exactas de cada ingrediente que componen 
dicha muestra. Para una muestra de  1 g se 
requiere entonces lo siguiente:

Esta figura muestra, unos picos de difracción 
que son característicos en diversos compuestos 
de óxido de cobre, cuando estos son sometidos 
a la difracción de rayos-X. Picos que tienen 
relación directa con algún tipo de estructura 
cristalina.

Discusión

Difracción de rayos - X del YBa2Cu3O7

En la Figura 1, el patrón de difracción de rayos 
–X del YBa Cu O  revela la presencia de 
diversos picos, el cual demuestra una buena 
cristalización

Después se procedió a formar una pastilla, para 
esto se utilizó una prensa hidráulica, en la que se 
colocó la muestra, para luego ejercer sobre esta 
una presión de cinco toneladas por centímetro 
cuadrado: 5.0     durante un tiempo de 5 minutos. 
Primer tratamiento térmico: la pastilla del YBa 
Cu3O7 se introdujo en un horno tubular 
LENTON de la Facultad de Ciencias Físicas de la 
UNMSM, equipo especial de altas temperaturas 
con controladores automáticos digitales, hasta 
ser recocida a la temperatura de  950 ℃  por 24 
h sin flujo de oxigeno con la finalidad de liberar 
el CO2 , seguido de un enfriamiento a razón de 
50 ℃⁄h hasta llegar a la temperatura ambiente. 
A continuación la pastilla se pulverizó hasta 
quedar uniforme y homogénea, luego se prensó 
para formar nuevamente la pastilla [2] y luego se 
repitió todo el tratamiento térmico anterior a la 
que fue sometida la muestra.

Para la difracción de rayos - X de una muestra del 
YBa2Cu3O7 se utilizó un Difractómetro de rayos X, 
de marca Rigaku, modelo Miniflex que existe en 
el Laboratorio de difracción de rayos X, de la 
Facultad de Ciencias Físicas de la UNMSM que 
trabaja con la longitud de onda λ=1.5418 A´  
de la radiación K-α del Cu, con voltaje de 30 kV 
e intensidad de corriente 15 mA y filtro de Níquel, 
con un barrido de ángulo 2θ  de 8° a 80° y un 
paso o incremento de ángulo de 0.04°, para la 
identificación de las fases que están presentes en 

la muestra del .YBa Cu O  Para ello se trituró la 
pastilla en forma de polvo y colocada en una 
porta muestra especial de 15 mm de radio, 
adherida con una luna de vidrio para preservar 
la uniformidad superficial de la distribución del 
polvo. Luego es colocado en el interior del 
equipo montado en el centro del goniómetro. 

Resultados

Difracción de rayos - X 
Los primeros resultados del presente trabajo se 
obtienen al someter una muestra del YBa Cu O  a 
la técnica de Difracción de Rayos-X, los 
resultados: la intensidad I en unidades arbitrarias 
(u. a.) y el ángulo 2θ en grados, se presenta en 
la Figura N° 1. 
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Ingredientes Masa (g)            Pureza %

  Y2O3               0.1357             99.99

 BaCO3               0.4709             99.99

 CuO              0.2868             99.99
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Figura 1: Patrón de difracción de rayos – X del YBa Cu O
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Caracterización estructural del YBa2Cu3O7 obtenido 
con el método reacción de estado sólido

Tabla 1.Cantidades estequiométricas del YBa Cu O  

Ton 
cm 2
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uso de biofertilizantes no genera impactos 
ambientales sobre el suelo y el ecosistema.
  
Acuña N. Oscar (2011), realizó trabajos en el 
Laboratorio de Bioquímica de Procesos 
Orgánicos del Centro de Investigaciones 
Agronómicas de México, referente al Uso de       
biofertilizantes en la agricultura, en donde señala 
que los microorganismos benéficos como 
biofertilizantes eficientes para el cultivo del 
tomate es el Lycopersicon esculentum por otro 
lado, Zuñiga Escobar Orlando et al (2011) de la 
Universidad del Valle, Facultad de Ciencias 
Naturales y Exactas, desarrollaron una 
investigación “Evaluación de Tecnologías para la 
Recuperación de Suelos degradados por 
Salinidad“, con el objetivo de evaluar una serie 
de tecnologías no convencionales utilizadas en 
recuperación de suelos afectados por salinidad 
según la respuesta agronómica de un cultivo de 
maíz, en donde concluye que los tratamientos 
más efectivos en cuanto respuesta fisiológica y 
productividad fueron los biológicos con uso de  
microorganismos denominados biofertlizantes y 
electromagnetismo, mientras que  Terry Mill, 
Elein et al (2010), desarrollaron trabajos 
orientados al Uso y manejo de biofertilizantes en 
la agricultura, desde el punto de vista ecológico, 
empleando una comunidad bacteriana 
Azospirillum sp, que favorecen su aplicación 
como inoculantes y propician un efecto 
agrobiológico positivo en los cultivos agrícolas 
para el crecimiento, desarrollo y rendimiento en 
el cultivo del tomate. Los resultados demostraron 
que los géneros Pseudomonas, Azospirillum, 
Azotobacter, Bacillus y Streptomyces, forman 
parte de la comunidad microbiana de la rizósfera 
del tomate, en las condiciones estudiadas, y que 
Azospirillum es el género dominante y Garza, 
Martha Blanca, et al. (2003), realizaron trabajos 
Respuesta de cultivos agrícolas a los 
biofertilizantes en la Región Central de México., 
con el objetivo de mejorar la nutrición de los 
cultivos agrícolas consideraron como alternativa 
a la fertilización química, de empleo común en la 
agricultura mexicana, el uso de dos bacterias 
fijadoras de nitrógeno y un hongo micorrízico 
arbuscular. En 1999 se iniciaron actividades de 
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de la muestra en la fase del recocido. Además en 
la figura se puede apreciar que el pico principal 
es aquel de máxima intensidad, con los índices 
de Miller [013], [110] y [103] alrededor de 33° 
aproximadamente. Y para este valor la muestra 
presenta una fase ortorrómbica con grupo 
espacial Pmmm, similar a la del compuesto   
YBa Cu O  ortorrómbico como es reportado en 
otros trabajos. Además se comprobó la 
existencia de otras fases presentes en la muestra, 
tales como CuO, BaCuO , Y BaCuO y Y Cu O  en 
pequeñas proporciones. 

En la figura  2, se observa la estructura cristalina 
del YBa2Cu3O7 , estructura que se pudo 
determinar con ayuda del software CARINE 
v3.1. Con los datos de la difracción de rayos - X 
y aprovechando el método Rietveld se puede 
deducir que la estructura cristalina del YBa  Cu O  
es ortorrómbica con los parámetros de red a = 
3.812 Ǻ, b = 3.875 Ǻ y c = 11.724 Ǻ.

Estructura cristalina del YBa2Cu3O7

El refinamiento por el método de Rietveld del 
patrón de difracción de rayos - X de una muestra 
de YBa Cu O  se realizó utilizando el programa 
DBWS-9807a. Mediante este método se 
lograron obtener los parámetros cristalográficos 
y la correspondiente estructura cristalina de la 
muestra, haciendo uso de un modelo estructural 
conocido del YBa Cu O .

Estos valores variaron poco según reportado por 
M. A. Beno [7]. Además los valores estadísticos 
del refinamiento son como sigue: R = 8.46 %,   
R   = 10.50 %, R    = 4.6 % y S = 2.20. 
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Figura 1: Estructura cristalina del YBa2Cu3O7. 
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