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INTRODUCAO
Na literatura, encontram-se diversos
estudos sobre a espectroscopia e o

crescimento de cristais de Ba,YsFs (BaYF),
porém muito poucos sobre o diagrama de
fase do sistema BaF,-YF; [1,2]. Esta
discrepancia e o interesse de estudar o
diagrama de fases do sistema LiF-BaF»-YFs
motivou o Laboratério de Crescimento de
Cristais do IPEN a investigar o sistema
BaF,-YF3;, buscando ampliar o entendimento
das suas relagOes de fases.

OBJETIVO

Esta proposta tem por objetivo investigar o
diagrama de fases do sistema BaF,-YFs, a
fim de otimizar o crescimento da matriz laser
ativa BaY,Fs.

METODOLOGIA

Para o estudo do sistema BaF,-YF;, fez-
se uso de dois métodos de analise térmica:
a termogravimetria (TG) e a analise térmica
diferencial (DTA), bem como da difragdo de
raios-X.

A termogravimetria € um método de andlise
térmica que define a variacdo da massa de
uma amostra como fung¢do do tempo e da
temperatura, enquanto sujeita a uma taxa de
aquecimento ou resfriamento.

A técnica de andlise térmica diferencial
consiste em medir a diferenca de temperatura
entre a amostra e um material de referéncia
que seja termicamente inerte, enquanto ambos
sdo sujeitos a uma taxa de aquecimento ou
resfriamento. A DTA é um método eficiente
para o0 estudo de diagramas de fase.

A Difracdo de raios-X é baseada no efeito de
espalhamento da radiagdo incidente sobre um
reticulado cristalino quando o comprimento de
onda da radiagdo é da ordem do espagamento
da rede. A condicdo de interferéncia
construtiva €é dada pela lei de Bragg:
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nA=2dsenB. A partir do espectro de difracédo
(intensidade X angulo) obtido
experimentalmente, é possivel identificar os
constituintes da amostra a partir da
comparagdo com  padrfes difragao
existentes (fichas JCPDS).

de

RESULTADOS

Foram preparadas amostras com as
seguintes composigdes:

0.22mol% BaF,: 0.78mol% YFs;
0.24mol% BaF,: 0.76mol% YFs3;
0.26mol% BaF,: 0.74mol% YFs;
0.28mol% BaF,: 0.72mol% YFs;
0.30mol% BaF,: 0.70mol% YFs;
0.33mol% BaF,: 0.67mol% YFs;
0.35mol% BaF,: 0.65mol% YFs3;
0.37mol% BaF,: 0.63mol% YF3;
0.39mol% BaF,: 0.61mol% YFs.

WoONOCUTA WN =

Os componentes das amostras, o BaF, e
o YFs3, foram sintetizados a partir de BaCO;
e de Y,03; respectivamente, ambos
compostos comerciais (99,99%). As
amostras foram pesadas e homogeneizadas
através da fusdo em atmosfera controlada,
e posteriormente pulverizadas através de
moagem.

As curvas de TG/DTA foram obtidas
inicialmente com a taxa de aquecimento de
100C/min, atmosfera de hélio e com massa
de 50mg em cadinhos de platina-ouro.
Contudo, 0S resultados iniciais
(exemplificados pela FiG.1a) foram
incompativeis com o esperado. Entre outros
problemas, nenhuma das curvas de
resfriamento apresentou quaisquer picos
exotérmicos, indicando grande variacdo na
composicdo das amostras durante a fuséao
dos compostos analisados. Além disso,
observou-se uma pronunciada perda de
massa o0 que levou a suspeita de ocorréncia
de evaporacdo e oxidacdo das amostras,
mascarando os resultados.
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FIGURA 1 - Curvas das andlises térmicas (TG/DTA) da amostra 0.39 mol% BaFz: ‘
0.61 mol% YFs; taxa de aquecimento de 10°C/min a esquerda(la), e de 40°C/min a direita(1

Em vista dos resultados negativos no
primeiro lote de medidas, todas as medidas de
TG/DTA foram repetidas alterando-se porém, a
fim de minimizar os efeitos observados, a taxa
de aquecimento para 40°C/min. Os resultados
dessa segunda bateria de medidas
(exemplificados  pela FI1G.1b)y  diferem
claramente do primeiro lote, indicando que, de
fato, a oxidagdo é um efeito relevante na
analise térmica destes fluoretos.
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FIGURA 2 - Difratograma experimental e
tedrico da amostra n.1

A andlise dos resultados de difragdo de
raios-X encontra-se em andamento. A FIG.2
mostra os difratogramas, experimental e
tedrico (método Rietveld) para a amostra 1.
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CONCLUSOES

Foram estabelecidas as condigles ideais |

para a realizacdo de anélises térmicas das
amostras produzidas. Planeja-se, a seguir,
concluir a andlise pelo método de Rietveld

dos difratogramas experimentais, a fim de, |

em conjunto com os resultados de TG/DTA,
reavaliar o diagrama de fases do sistema
BaF,-YF; na regido de formagdo do
composto BaY;Fs. )
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