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Foram analisados o efeito da temperatura, do tempo de
sinterizacaoc e do tratamento posterior ao ar na microes-
trutura de amostras ceramicas de comp081cao nominal

YBa Cu307

A analise microestrutural foi feita. mediante difracao
de raios utilizando a radiacdo Ky do Cu, microscopia e-
letronica de varredura e mlcroanallse EDAX As  medidas
de microanalise foram corrigidas pelo parametro ZAF.

0 YBaQCu3O7 foi preparado da forma convencional (1,
12) por ca101nacao de Y504, CuO e BaC 3. 0O dlfratograma
do produto da calcinacao e o tlplco da composigao
YBaQCU3O7 em estado puro. Foram feitas sinterizacoes em
c1inco amostras com duracoes de ?h a 900, 950 e 1OOOOC'res
pectivamente, 15h a 950°C e 23h a 1000°C. Todas as amos -
tras foram resfriadas rapidamente ao ar e submetidas a
posterior tratamento térmico durante 1h a 670°C e a se
guir 2h a 4700C. -

Nas amostras sinterizadas a 900 e 950°C os dlfratogra-
mas (Fig.la e 1b) mostram a presenca majoritaria do
YBapCuz07_x junto com pequena quantidade de BaCu0, ou
Y903. Na amostra sinterizada durante 2h a 10000C (Flg g}
observa-se o aumento relativo de intensidade da difracio
do BaCu0y e a presenca de tres _picos de difracao perten -
centes a fase YpBaCuOg (3). Apos a sinterizacao de 23h a
10009C (Fig.1d) a intensidade das difracoes do YBayCugl;
diminuiu consideravelmente e aumentaram as intensidades
das difracoes do Y9BaCuOs e do BaCu0jp.

As Figs. 2, 3, 4, 5 e 6 ilustram o aspecto das superfl
cies de fratura. Pode observar-se que a sinterizacao de
2h a 900°C & claramente insuficiente, porque a maioria das
particulas mantém a individualidade que possuiam no produ
to da calc1nacao. Apos Sinterizacae-de- 2h a, wBC0 © grau
de sinterizacao € bem maior do que no caso anterlor Nas
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superficies de fratura das amostras sinterizadas a 900 e
950°C ndo foram detetadas outras fases. Na amostra sinte-
rizada durante 15h a 950°C a fratura & predominantemente
transcristalina. As amostras sinterizadas a 1000°C apre -
sentam microestruturas heterogeneas, especialmente na a
mostra sinterizada durante 23h. Nela existem cristais de
forma e tamanho muito diferentes e algumas pequenas  re-
gides com aspecto vitreo.

A observacao de superficies polidas e atacadas da amos
tra sinterizada durante 23h a 1000°C e a microandlise pon
tual revelaram a presenca de cristais grandes com geome -
tria prismatica retangular da fase YBapQuzO7_y (Fig.7) e
regioes com a composicao YpBaCuOg (Fig.8). Em algumas re
gides junto aos contornos do YpBaCuOg (Fig.9) observou-se
pequenos cristais lamelares que nao contem Y e que prova-
velmente sao de BaCuOy e CuO. A presenca de cristais gran
des de YBapCugz07_, apos 23h a 1000°C indica que a cinetl
ca a 10009C + 100C da transformacao peritetica YBapCuz07-x
+ Lig + YoBaCuOg & lenta. A presenga de BaCuOp e CuO nas
amostras sinterizadas a 10000C é consequéncia da solidifl
cacio do 1liquido do peritético em condigGes de nao equill
brio, o qual atinge a composicao eutetica(4) durante o
resfriamento.

Finalmente é importante salientar que a amostra sinte-
rizada durante 23h a 1000°C nao repeliu o campo magnetico
em um simples teste de aproximacdo de um ima a temperatu-
ra de 779K enquanto que todas as outras o repeliram indi-
cando um comportamento diamagnético.
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FIG.1 - Difratograma das amostras sinteriza

das.

FIG.2 -

Superficie da fratu

ra. 2h a 900°cC.

FIG.3 - Superficie de fra-
tura. 2h a 950°C.
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FIG.4 - Superficie de fratu FIG.5 - Superficie de fratu-
ra. 15h a 9500C. ra. 2h a 1000°cC.

FIG.6 - Superficie de fratu FIG.7 - Superficie polida e

tura. 23h a 10000C. atacada. Cristais de
YBapCu3zO7_x. 23h a
1000°CC.

FIG.8 - Superficie polida e FIG.9 - Superficie polida e

atacada. 23h a 1000 atacada. 23h a 10000
OC. A seta indica C. A seta indica re
Y,BaCuOg . gioes sem Y.
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