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RESUMEN

Presentamos los resultados de un refinamiento, por el método Rietveld, de los patrones de

difraccion de rayos X de varias muestras de compdsitos de los materiales YBa,CuzO7.5 Y
Sr,YShOg, que fueron sometidos a un tratamiento térmico a 900 °C durante 10 horas. Se tomaron
patrones de difraccion de rayos X a cada una de estas mezclas con el fin de evaluar la estabilidad
quimica entre los dos materiales, estudiando los patrones con el programa GSAS. Los resultados
indican que el material Sr,YSbOg no reacciond quimicamente con el YBa,CuzO-_, lo cual junto
con otros requisitos previamente estudiados, lo hace apto para ser propuesto como sustrato para la
deposicion de capas superconductoras.
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ABSTRACT
We show the results or Rietveld refinement of X ray diffraction patterns of several samples of
YBa,Cu;07.5/Sr,YSbO, composites, which was heated at 900°C for 10 hours. We make XRD
patterns of these samples in order to study the chemical stability between YBa,CusO;5 and
Sr,YSbOg, by GSAS software. From the results, We can say that there is no chemical

reaction between Sr,YSbOg and YBa,Cus0-.5. Thus, it is very suitable as potential substrate
material for superconductor layers.

Key Words: Superconductivity, crystalline phases of composites, refinement
1. Introduccion

Desde el descubrimiento de los superconductores de alta temperatura critica se han dedicado
enormes esfuerzos a la preparacion de peliculas delgadas, con la mira puesta en aplicaciones
en dispositivos crioelectrénicos [1-3]. Ademas, en los Ultimos afios se han venido ejecutando
gigantescos proyectos, especialmente en Japon y Estados Unidos, dedicados a la investigacion y
desarrollo de cintas recubiertas con superconductor, para aplicaciones en tecnologia de potencia
eléctrica [4,5]. Para la fabricacion de peliculas o cintas superconductoras de alta calidad es de
vital importancia la escogencia adecuada del sustrato. El material Sr,YSbOg (SYSO) que
pertenece a la familia de las perovskitas clbicas complejas A,BB’Og, ha sido evaluado
previamente, y hemos encontrado que tiene buen ajuste de su pardmetro de red con el del
YBa,Cus0-.; (YBCO) y no afecta el valor de la temperatura critica T, [6]. Al comparar los
patrones de difraccion de rayos X de diferentes compoésitos SYSO/YBCO y no detectar la
presencia de picos diferentes a los caracteristicos de estas dos fases, sugerimos que los dos
materiales eran estables quimicamente. Lo anterior nos motivo a proponer el material como
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potencial sustrato para la deposicion de capas superconductoras de YBCO [6]. No obstante,
necesitabamos un estudio mas cuantitativo respecto a la estabilidad quimica. En ese orden de
ideas, realizamos un refinamiento de estos patrones, por el método Rietveld, para descartar la
presencia de una fase diferente. Este refinamiento se realiz6 a través del software GSAS y su
interface grafica EXPGUI [7,8].

2. Técnicas Experimentales
Las fases puras de YBCO y SYSO fueron preparadas por el método de reaccién de estado
solido [6]. Los compdsitos YBCO/SYSO fueron preparados mezclando diferentes porcentajes
de volumen de los dos materiales. Las muestras de compdsitos se presionaron en forma de
pastillas (a 1.6 ton/cm?) y fueron sometidas a un tratamiento térmico a 900°C durante 10 horas.
La estabilidad quimica entre los dos materiales fue estudiada a partir de los patrones de
difraccion de rayos X, registrados por un difractometro Siemens D500, usando la radiacién Cu-
K, (A=1.5406 Amstrong).

Para el refinamiento se utilizaron los programas GSAS y EXPGUI, tomando como
datos iniciales los parametros de red de las dos fases y los datos instrumentales del
difractometro.

3. Resultados y Discusién

En las figuras 1y 2 se presentan los patrones de difraccién de dos de las muestras, comparados
con los calculados por el programa GSAS. Los demas patrones no se muestran por razones de
espacio. La figura 1 corresponde al composito con 85% de YBCOy 15% de SYSO en tanto, la
figura 2 corresponde a la de 55% de YBCO y 45% de SYSO. Los resultados del refinamiento
para todos los patrones son similares a alguno de estos y en todos ellos las fracciones en peso
calculadas discrepan en menos del 10% respecto a las que se pesaron al momento de preparar
las muestras.

Los picos que aparecen en el patrén de la figura 1 fueron sefialados por GSAS como
uno de YBCO o como uno de SYSO. Las pequefias diferencias que se observan en algunos de
ellos, sobre todo en los mas intensos, se deben a la mala calidad de los datos. En las graficas
para otros compositos con 30, 80 y 90% de SYSO el programa no mostré picos diferentes a los
de las dos fases.
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Figura 1: Patron de difraccion de rayos X de la muestra con 85% de YBa,CusO-5 y 15% de
Sr,YShOg Los puntos corresponden al patrén experimental y la linea continua junto a los
puntos corresponde al ajuste realizado por GSAS. Més abajo aparece la diferencia entre el
patron calculado y el observado. Para este refinamiento chi? es 1,370 y el indicador de
“bondad” del ajuste R es 0,0841.

En contraste, la figura 2 ilustra lo hallado para las muestras con 45, 60 y 70% de SYSO. Cerca
al pico (400) y al (422) (4ngulos 44° y 54°) aparecen dos pequefios picos que no habiamos
advertido hasta antes de realizar el refinamiento, los cuales no aparecen en los otros patrones y
son los responsables de las diferencias entre los patrones calculado y observado para esos
valores de 26. Sin embargo, no creemos que indiquen la presencia de otro compuesto diferente,
ya que lo mas probable es que el valor de T, se hubiera visto afectado y esto no sucedi6, como
se puede apreciar en el recuadro de la figura 2. La transicion diamagnética se presenta para el
mismo valor de temperatura que para la muestra de YBCO puro.

Pensamos que el origen de esos picos (muy cercanos a dos de la fase A,BB’Og) se
debe a una distorsidn de la estructura ctbica de la perovskita SYSO que, para esos porcentajes
se torna ortorrdmbica. Este asunto sera objeto de un analisis posterior

En resumen, hemos confirmado de una manera cuantitativa la apreciacién que teniamos
respecto a la estabilidad quimica de SYSO con YBCO, lo que nos alienta a continuar con el
proceso de evaluacion del material como sustrato para capas de YBCO, pero ahora estudiandolo
en forma de peliculas. No obstante, la aparicién de un pico extra nos impone una nueva tarea,
por cuanto debemos investigar su causa.
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Figura 2: Patrén de difraccion de rayos X de la muestra con 55% de YBa,Cus;07.5 y 45% de
Sr,YShOg En el recuadro se muestra el comportamiento de la magnetizacion en funcién de la
temperatura para este composito. Para este patron x* es 2,138 y R es 0,1296.
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