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Caracterizacion estructural del YBa,Cu O, obtenido
con el método reaccion de estado splido
Structural characterization of the YBa CU O obteined
with solid reaction method
César Cabrera Aristal, Richard Bellido Quispe'

Resumen

Una muestra de YBa,CuO, obtenida con el
método de preparacién de reaccién de estado
sélido RES, fue sometida a tratamiento térmico
en horno que alcanzé los 950°C. La
caracterizaciéon estructural por difraccién de
rayos X permitié identificar la fase principal del
YBa,Cu,O, y otras fases presentes como CuO,
BaCuO, Y,BaCuO, v Y, Cu,O, en proporciones
pequenas. Con el programa DBWS-9807a se
efectud el refinamiento Rietveld de la muestra,
lo que permitié conocer la estructura cristalina
ortorrémbica del YBa,Cu,0O, con parametros de
reda = 3.812A, b = 3.875A y c = 11.724A.

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

Abstract

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 CuQO, BaCuQO,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,
Os with network parameters a = 3.812 A, b =
3.875Aand c = 11.724 A.
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Introduccién

El estudio de las propiedades cristalograficas de
los materiales es de gran importancia en la fisica
de estado sdélido y permite conocer la estructura
cristalina y otras propiedades fisicas de los
materiales. El descubrimiento de nuevos
materiales obtenidos con diferentes métodos, tal
como: el SOL-GEL o reaccién de estado sélido
(RES) han permitido obtener nuevos materiales
que requieren del estudio de sus propiedades
cristalogréficas, para lo cual existen técnicas
fisicas como la difraccion de rayos X y la
microscopia electrénica de transmision. El
compuesto de YBa,Cu,0, , descubierto en la
década de los noventa, es un ejemplo de nuevo
material con trabajos de investigacién sobre sus
propiedades fisicas v que incluyen el estudio de
otras muestras de sus diferentes fases tales como:
la muestra de YBa,(Cu ,,Zn,),0,, reportado por
K. Yoshida [1]; la muestra de YBaCu, (PO,) O,,
reportado por M. A. Uribe Laverde [2]; la
muestra de [Y,.Ca, l(SrBa)Cu, (BO,)x,,,
reportado por A. Bustamante [3]; la muestra de
Y, PrBa,CuO,, reportado por P. Delgado [4]. En
los que se destaca la importancia de la
sustitucién de cationes o aniones en la estructura
cristalina de un material para la formacién de
nuevas fases cristalinas.

Los métodos empleados para sintetizar una
muestra de estos nuevos compuestos
requieren de condiciones especiales de
preparacién, por lo que resulta dificil sintetizar
una muestra del nuevo material con buenas
propiedades fisicas. Segin R. Bellido [5] el
método de preparaciéon de reaccion de estado
sélido RES permite obtener una muestra del
compuesto de YBaCuO, y conocer sus
propiedades cristalograficas tales como: la
estructura cristalina, los pardmetros de red,
las posiciones atémicas y la ocupacién de los
atomos en la red cristalina, es posible
aplicando a la muestra la técnica de difraccién
de rayos X y aplicar al difractograma el
método de refinamiento Rietveld [6] que ha
dado buenos resultados en otros estudios
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La importancia y el aporte cientifico de la
investigacion se sustentan en el hecho de que el
método de reaccién de estado sdélido (RES)
resulta ser un método eficiente y de bajo costo
para sintetizar materiales con propiedades de
superconductividad  con  propdsitos  de
aplicaciones tecnolégicas. La investigacién 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 tecnolégico y experimental. 3) Porque
existe literatura tedrica y experimental sobre el
tema de investigacién. Ademas este proyecto es
una investigacién basica aplicada al campo de la
Materia Condensada. Los resultados son utiles
porque aumenta nuestros conocimientos sobre
las propiedades cristalinas de los nuevos
materiales superconductores.

Material y método

Los materiales usados en la preparaciéon de la
muestra son: mortero de Agata, espatula de
acero inoxidable, papel de aluminio, balanza
digital de 0.01g de precisién. Los equipos
necesarios para el tratamiento térmico son:
prensa hidraulica de empastillado, Horno
tubular de 1000 °C de maéxima temperatura,
Difractémetro de rayos X marca Rigaku, modelo
Miniflex. La materia o Insumo: Oxido de Ytrio
(Y,0,), Carbonato de bario (BaCO,) y Oxido de
cobre (CuQ). La poblacién de la investigacién es
una muestra (pastilla) del material YBa,CuO..
Como metodologia de investigacion: la muestra
se obtuvo con el método de preparacién de
reaccion de estado sélido RES, después fue
sometida a tratamiento térmico de 950°C luego
se pulveriz6 vy se analizd con la técnica de
difraccién de rayos X. La estructura cristalina de
la muestra de YBa,Cu,O, se determiné aplicando
el refinamiento por el método de Rietveld al
patrén de difraccién.

Segin el método RES se mezcla inicialmente

cantidades estequiométricas apropiadas de los
ingredientes, de alta pureza, para después ser

Ciencia y Tecnologia Vol.20N°1 2016




Caracterizacién estructural del YBa2Cu30O7 obtenido
con el método reaccién de estado sélido

triturados y pulverizados homogenizados en un
mortero de Agata. Segin R. Bellido [5] para la
determinacién de las cantidades
estequiométricas apropiadas de los ingredientes
se tiene en cuenta los célculos 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:

Tabla 1.Cantidades estequiométricas del YBa,Cu,0,

Ingredientes Masa (g) Pureza %
Y,0, 0.1357 99.99
BaCO, 0.4709 99.99
CuO 0.2868 99.99

Después se procedié a formar una pastilla, para
esto se utiliz6 una prensa hidraulica, en la que se
colocé la muestra, para luego ejercer sobre esta
una presién de cinco toneladas por centimetro
cuadrado: 502 durante un tiempo de 5 minutos.
Primer tratamiento térmico: la pastilla del YBa,
Cu,0, se introdujo en un horno tubular
LENTON de la Facultad de Ciencias Fisicas de la
UNMSM, equipo especial de altas temperaturas
con controladores automaticos digitales, hasta
ser recocida a la temperatura de 950 °C por 24
h sin flujo de oxigeno con la finalidad de liberar
el CO,, seguido de un enfriamiento a razén de
50 °C/h hasta llegar a la temperatura ambiente.
A continuacién la pastilla se pulverizé hasta
quedar uniforme y homogénea, luego se prensé
para formar nuevamente la pastilla [2] y luego se
repitié todo el tratamiento térmico anterior a la
que fue sometida la muestra.

Para la difraccién de rayos - X de una muestra del
YBa,Cu,0, se utilizé un Difractémetro de rayos X,
de marca Rigaku, modelo Miniflex que existe en
el Laboratorio de difraccién de rayos X, de la
Facultad de Ciencias Fisicas de la UNMSM que
trabaja con la longitud de onda A =1.5418 A”
de la radiacién K- a del Cu, con voltaje de 30 kV
e intensidad de corriente 15 mA v filtro de Niquel,
con un barrido de dngulo 26 de 8° a 80° y un
paso o incremento de angulo de 0.04°, para la
identificacién de las fases que estan presentes en
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la muestra del .YBa,Cu O , Para ello se tritur6 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 distribucién del
polvo. Luego es colocado en el interior del
equipo montado en el centro del goniémetro.

Resultados

Difraccién de rayos - X

Los primeros resultados del presente trabajo se
obtienen al someter una muestra del YBaCuO,a
la técnica de Difraccibn de Rayos-X, los
resultados: la intensidad I en unidades arbitrarias
(u. a.) y el angulo 26 en grados, se presenta en
la Figura N° 1.
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Figura 1: Patrén de difraccion de rayos — X del YBa 2Cu 3O7

Esta figura muestra, unos picos de difraccién
que son caracteristicos en diversos compuestos
de 6xido de cobre, cuando estos son sometidos
a la difraccién de rayos-X. Picos que tienen
relacién directa con algin tipo de estructura
cristalina.

Discusioén

Difraccién de rayos - X del YBa,Cu,0,
En la Figura 1, el patrén de difraccién de rayos
-X del YBa,Cu,O, revela la presencia de
diversos picos, el cual demuestra una buena
cristalizacién
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de la muestra en la fase del recocido. Ademas en
la figura se puede apreciar que el pico principal
es aquel de méaxima intensidad, con los indices
de Miller [013], [110] y [103] alrededor de 33°
aproximadamente. Y para este valor la muestra
presenta una fase ortorrémbica con grupo
espacial Pmmm, similar a la del compuesto
YBa,Cu O, ortorrémbico como es reportado en
otros trabajos. Ademdas se comprobd la
existencia de otras fases presentes en la muestra,
tales como CuO, BaCuQ,, Y,BaCuQ,y Y,Cuf.en
pequenas proporciones.

Estructura cristalina del YBa2Cu307

El refinamiento por el método de Rietveld del
patrén de difraccién de rayos - X de una muestra
de YBa,Cu,0,se realizé utilizando el programa
DBWS-9807a. Mediante este método se
lograron obtener los parametros cristalograficos
y la correspondiente estructura cristalina de la
muestra, haciendo uso de un modelo estructural
conocido del YBaCuQ..

Cadenas Cu0

Figura 1: Estructura cristalina del YBa2Cu307.

En la figura 2, se observa la estructura cristalina
del YBa,Cu,0,, estructura que se pudo
determinar con ayuda del software CARINE
v3.1. Con los datos de la difraccién de rayos - X
y aprovechando el método Rietveld se puede
deducir que la estructura cristalina del YBa,Cu0,
es ortorrémbica con los pardmetros de red a =

3.812A,b=3875Ayc=11.724 A.
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Estos valores variaron poco segtn reportado por
M. A. Beno [7]. Ademas los valores estadisticos
del refinamiento son como sigue: R,= 8.46 %,
Ryp= 10.50 %, Reyp= 4.6 %y S = 2.20.
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