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Resum

El treball que es presenta a continuacio té l'objectiu d'estudiar i determinar com es veuen
afectades superficies ceramigues amb composicions majoritariament d'alimina i zirconia
quan se'ls aplica un feix laser en condicions variables tant pel que fa a la frequéncia, la
intensitat i la distancia focal. També es determinara si I'aplicacié del feix laser provoca

I'aparicié d'eutéctics o altres fenomens com microporus o microesquerdes.

Com a introduccid, en primer lloc, es presentara una base teodrica amb I'explicacié dels
diferents fendmens que tenen lloc quan s'aplica un feix laser sobre superficies ceramiques,
aixi com una petita explicacio dels diferents tipus de laser que es poden utilitzar en I'ambit
industrial, fent especial émfasi en el funcionament del laser d'estat solid, que és el que

s'utilitzara en la realitzacié d'aquest treball.

Per realitzar aquest estudi es partira de dues provetes diferents: la proveta Biolox Delta, amb
base d'alimina reforcada amb zirconia i la proveta NANO ZR, amb base zirconia reforcada
amb alumina. Les provetes es tallaran, es poliran i seran sotmeses al feix laser en diferents
condicions diferents mitjancant set tipus d'assajos en els que es variara la intensitat, la
freqliéncia i la distancia focal.

Un cop realitzats els forats es procedira a la seva observacio tan amb el microscopi confocal
amb el qual es mesuraran les profunditats i els diametres de cada forat, com amb el SEM,

amb el qual s'observaran canvis microestructurals.

En els resultats del treball es podran relacionar els diferents parametres del laser amb les
corbes d'ablaci6é de cada proveta i amb la variaci6é del diametre dels forats. També es podra
observar la formacié d'eutéctics i l'aparici6 de microporus i microesquerdes sobre les

superficies.
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1. Introducci6

Els materials poden estar classificats com a ceramics, metal-lics o plastics, cadascun dels

guals presenta certs avantatges i inconvenients respecte dels altres.

Aixi com per exemple els metalls sén resistents, durs o barats, per contra reaccionen
guimicament i s6n pesats. Els plastics, de la mateixa manera, tenen l'avantatge de ser facils

de fabricar i molt lleugers tot i que no poden treballar a altes temperatures.

Per la seva banda, les ceramiques presenten una serie d'avantatges que permeten utilitzar-
les en un gran ventall d'aplicacions de forma més optima que els metalls o els plastics.
Alguns d'aquests avantatges son la seva gran resisténcia al desgast, gran resisténcia a altes
temperatures, una duresa alta, estabilitat quimica o una baixa conductivitat térmica i

electrica.[1]

Les ceramiques més utilitzades pel que fa a I'ambit estructural sén la Zirconia (ZrO,),
I'Alimina (Al,O3), el Carbur de silici o Carborandum (SiC), el Carbur de Bor (B4C), el Carbur
de Titani (TiC) o el Nitrur de Titani entre altres.

Les ceramiques es poden classificar segons diferents caracteristiques i propietats, com el
seu color, la porositat o la seva funcid. Altres classificacions es basen en la seva estructura
cristal-lina, la qual pot ser monocristal-lina, policristal-lina 0 amorfa o la classificacié segons

la seva composicio quimica, la qual es pot veure representada a la figura 1.

Cal tenir en compte perd que aquests tipus de materials també presenten grans

desavantatges com un baixa tenacitat i dificultat a I'hora de ser mecanitzades.

—> Silice

Parcialment
substituits

—> Ferrites 0 sals

—> Aluminosilicats

Oxids (oxigen +
un altre element)

Composicid
quirnica

Meoncelementals —"> Grafit o sofre

——» Carburs, nitrurs, borurs...

Binaris

Ternaris —> Sialon

No oxids (metall +
un altre element

Figura 1. Classificacio de les ceramigues segons la seva
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A continuacio es presenta la taula 1 amb algunes de les aplicacions on s'utilitzen materials

ceramics.
Aplicacio Avantatges Exemples
Rodaments, juntes Alta duresa, baixa friccio SiC, Al,O4
Eines de tall Alta resisténcia i duresa Si3Ny
Aillament térmic, resistencia : :
Motors ZrO,, SIC, SisN,4
alta temperatura
Biocompatibilitat, resisténcia a
Implants . Al,O3, ZrO,
la corrosio
> Durabilitat, resistencia a la : : .
Construccio Ciments i formigé avancats

corrosio

Taula 1. Aplicacions de diferents materials ceramics

1.1. Tractaments de materials ceramics

Per entendre més a fons aquesta dificultat en la fabricacié o mecanitzacié de les ceramiques
es comentaran breument els processos més comuns que es duen a terme, acabant amb

una explicacié més extensa del procés que es realitzara en aquest treball, el laser.

1.1.1. Mecanitzat mecanic

Es realitza aplicant esforcos mecanics juntament amb particules d'abrasiu. Es pot
realitzar mitjancant una molta del material amb rodes que incorporin abrasius, métode
amb el qual es poden obtenir formes complexes tot i que pot provocar esquerdes o
tensions residuals. [2]

Una segona opcio és I'ts d'ultrasons, els quals fan vibrar les particules d'abrasiu les quals
van arrancant material.

Finalment també es pot utilitzar un raig d'aigua barrejat amb abrasius que erosiona la
ceramica de forma que s'aconsegueix un temps de mecanitzat superior al metode de

molta.[3]
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1.1.2. Mecanitzat quimic

En el qué es realitza un atac quimic sobre la superficie del material. Donat pero que les
ceramiques no son reactives quimicament, aquest €s un métode apropiat nomeés per

remoure petits gruixos de superficie d'uns pocs mil-limetres.[4]
1.1.3. Mecanitzat eléctric

S'utilitza energia eléctrica combinada amb productes quimics per tal d'erosionar el material.
Existeixen diferents meétodes dins del mecanitzat electric com son el mecanitzat
electroquimic, per a realitzar cavitats complexes o el mecanitzat per descarrega eléctrica,

per a ceramiques conductores eléctriques amb una resistivitat menor a 100 Q-m.[5]
1.1.4. Mecanitzat per radiacié

En aquest tipus de mecanitzacid no hi ha cap tipus de contacte per part de la pecga i la
guantitat de material afectat dependra de I'energia que s'hi apliqui. Existeixen tres métodes
de mecanitzat per radiacio; Un d'ells consisteix en I'aplicacié d'un feix d'electrons que escalfa
la superficie del material de forma que es poden aconseguir mecanitzacions rapides.[4] Un
altre metode és la mecanitzacié per arc de plasma en el qué s'utilitza un gas ionitzat per
mecanitzar el material a alta temperatura. Degut que el procés es realitza en una camera de
buit, les dimensions de la pe¢a a mecanitzar no podran sobrepassar certes mides.[4] Per
Ultim s'utilitza la mecanitzacié per laser en qué s'aplica energia optica de gran densitat per
extreure material fonent-lo, descomponent-lo i evaporant-lo. Aquest Ultim métode de
mecanitzaci6 s'explicara amb més detall en el seglient punt.

A la figura 1 es pot veure un resum dels diferents métodes de mecanitzacio.

Tipus de mecanitzacio

Mecanica Quimica Eléctrica Per radiacio

Raig d'aigua Electroqun'mlc/| Feix d'electrons
Descarrega

Figura 2. Tipus de mecanitzacio de materials ceramics

Yow
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A la taula 2 es pot veure un resum comparatiu entre diferents metodes de mecanitzacioé de

peces ceramiques.

Procés de
mecanitzat » Equipament Poténcia . Desgast de
Inversio : . Eficiencia :
necessari necessaria les eines
Mecanic Baixa Baix Baixa Molt baixa Baix
Ultrasons Baixa Baix Baixa Alta Mig
Electroquimic Molt alta Mig Mitja Baixa Molt baix
Quimic Mitja Baix Alta Mitja Molt baix
Descarrega N )
. Mitja Alt Baixa Alta Alt
eléctrica
Plasma Molt baixa Baix Molt baixa Molt baixa Molt baix
Laser Mitjana Baix Molt baixa Molt alta Molt baix

Taula 2. Comparativa entre métodes de mecanitzacié

1.2. Tipus de laser

Com s'ha vist en l'apartat anterior, el mecanitzat per laser té grans avantatges respecte
d'altres metodes de mecanitzat:

— Es un procés on la peca a mecanitzar no pateix cap tipus de contacte ja que rep
I'energia en forma de radiaci6. D'aquesta manera s'eliminen forces de tall,
desgasts d'eines o vibracions que es poden donar en els altres tipus de
mecanitzat.

— Es un procés térmic en el qué l'eficiéncia del laser depén de les propietats
termiques i optiques del material, fet que permet poder mecanitzar materials durs i
fragils.

— Es un procés flexible en el qual, utilitzant sistemes de posicionament segons eixos
o amb robots, es poden realitzar perforacions, talls, ranurats, soldadures o

tractaments térmics.



Microestructures generades per laser en composits alimina - zirconia Pag. 11

Aquests avantatges es poden optimitzar si es coneixen cadascun dels tipus de laser que hi
ha al mercat, cada un d'ells amb la seva propia longitud d'ona, que els fa ser més idonis per
segons quin mecanitzat es desitgi. Actualment els lasers de tipus industrial es poden

classificar en 4 grups que es veuran a continuacio.
1.2.1. Laser de gas

Es poden classificar en atomics, idnics 0 moleculars segons en quin nivell d'energia té lloc la
transicié del laser. Els més utilitzats per a tractaments de ceramiques son els de monoxid de

carboni i dioxid de carboni.
1.2.2. Laser de colorants liquids

Els quals utilitzen un colorant organic dissolt en un dissolvent com a medi laser. Sén facils
de fabricar i permeten un rang de longituds d'ona molt ampli que va des de 0,2a 1 um tot i

que tenen poca poténcia.
1.2.3. Laser d'estat solid

El medi actiu consisteix en ions dopats amb Neodimi (Nd), Tuli (Tm) o Iterbi (Yb) dispersats
en una matriu cristal-lina. Els més emprats son el Nd:YAG el qual té una matriu cristal-lina
de Granat d'tri i Alumini o el Nd:YLF que té una matriu formada per Itri, Liti i Fluor i

s'explicara en profunditat més endavant.
1.2.4. Laser semiconductor o diode laser

En els quals el medi laser és un material semiconductor. Es basen en la recombinaci6é de

portadors de carrega entre unons de semiconductors p-n quan s'hi aplica un potencial.

g = N\
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1.3. Efecte del laser en superficies ceramiques

A continuacié es veuran els efectes que tenen lloc sobre les superficies ceramiques quan

s'hi aplica un medi laser.

Reflexid, absorcid, dispersio i transmissid

En la figura 2 es poden observar els diferents fenomens fisics que es donen quan es fa

incidir un feix laser en una superficie ceramica.

L'absorcié és la interaccio de la radiacié electromagnética amb els electrons del material en
el que s'incideix i depén tant de la longitud d'ona del material com de la seva orientacio
respecte del feix laser, arribant a maxims d'absorcié quan aquesta orientacié és d'uns 80°.[6]

L'energia que absorbeix el material ve donada per la segilient expressio:

Qa =Q(M" @

on Q és I'energia del feix laser i n és el nombre de les reflexions que tenen lloc en la cavitat
que es forma

_ 2
n=71e 2)

on @ és l'angle que forma la normal amb la cavitat que s'ha format degut al laser.

Feix laser

Reflexio

Dispersio /

».  Absorcié

\ Transmissio

Figura 3. Interacci6 del laser amb la superficie ceramica
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L'energia que no és absorbida per la superficie pot reflexar sobre aquesta, es pot dispersar o

es pot transmetre a través.

Efectes térmics

A mesura que creix la temperatura sobre la superficie del material es donen diferents
fendmens fisics com son la transferéncia de calor, la fosa de material, la vaporitzacio de la

superficie, la formacié de plasma o I'ablacio tal i com es veu en la figura 4.

Feix laser Feix laser Feix laser

IJ Evaporacio
R A

o s

IS v NV

.. Fosa de la superficie
Transferéncia de calor P

Feix laser

Formacid Feix laser

de plasma

—_—
Ablacid

Figura 4. Fendmens fisics degut a I'aportaci6é d'energia

L'energia absorbida per la superficie del laser es transforma en calor la qual es transmet

seguint la segona llei de Fourier de transferéncia de calor:

2
oT(x,y,z t) (T) [6 T(x,y z t) 0°T(x,y,z,t) n

azT(x,yz t)
at o0y? ] 3)

On T és la temperatura, t és el temps, X, y i z sén les dimensions espacials i a(T) és el
coeficient de difusié del material en funcié de la temperatura.
Quan s'arriba a densitats de poténcia suficientment elevades la temperatura de la superficie

ceramica arriba a la temperatura de fusio i el material es comenca a fondre. Com es pot

Ty
\i“ "b

ETSEIB
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veure a la figura 4, la temperatura creix fins arribar a un valor maxim en el que el temps de
funcionament del laser coincideix amb t,.

Per trobar la interfase solid liquid cal graficar la temperatura amb la profunditat del forat creat
per la fosa del material per a diferents temps de funcionament del laser tal i com es veu en la
figura 5’.

Heating Cooling

L
Y
A
A

Tmax

Temperature, T
-y
2

t b ty t3 ta Time, t

Figura 5. Temperatura de la superficie en funcié del temps

A la figura 6 es pot veure que la profunditat maxima s'assoleix per a un temps de
funcionament del laser corresponent a t,.[7]

Tmax Tmax
= —
@ Heating G Cooling
= o
@ =
g 3
£ Tm 2 T
@ g Im
= A

Ti , <ty Ty

i t<tz

{b} Zmax Depth, z ] Zinax Depth, z ]

. Figura 6. Temperatura de la superficie en funcié de la profunditat per a diferents temps
N

\ de funcionament del laser
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A mes, a la figura 7, es pot observar com, per a mateixos temps d'exposicio t,, a majors
intensitats del laser major és la profunditat que s'aconsegueix en la superficie.[7]

Per ultim, si s'aplica una intensitat constant, a més temps d'exposicid, major sera la

profunditat del forat tal i com es veu a la figura 8.[7]

15 : L<h<kh 5 t.ﬂ ' <heste
% E - :
E L E Constant I
£ Constant t, g
3 E 5
= i~ £
P i
S / /_\ 8
t time, t time, t
Figura 8. Profunditat en funci6 del temps per a Figura 7. Profunditat en funcié del temps per a
diferents intensitats i temps d'exposicio diferents temps d'exposicio i intensitat constant
constant

Un cop s'ha arribat al punt de fusi6 del material, si se segueix incrementant la intensitat del
laser o el temps d'exposicio, el material fos comencara a vaporitzar amb unes velocitat

(Vevap) | profunditat (devapy que venen donades per les seglients expressions:

Qa

Vevap = 5 (cTp+1y) (4)
_ _ Qatp
devap = Jeryrryy ©

On Q, és l'energia absorbida pel material vista a l'equacio (1), p és la densitat de la
ceramica, ¢ és la velocitat de la llum T, és el punt d'ebullicié de la ceramica, L, és la calor

latent de vaporitzacio i t, €s el temps que el laser esta en funcionament.

El vapor provinent del liquid fos exercird una pressi6 sobre la superficie ceramica
anomenada pressio de retrocés que fard que el material fos sobresurti del forat i crei uns

sortints al voltant d'aquest tal i com es veu a la figura 9.

g = N\

£8Sx
Feaet
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La pressio de retrocés ve donada per la segiient expressio:

APretrocés _ 1,69 b
Qa L, 1+42,2b

On A és la seccio transversal del laser, Q. és l'energia absorbida pel material vista a
l'equacio (1), L, és la calor latent de vaporitzacié i b*> = KTJ/m,L,, on K és la constant de

Boltzmann, m, és la massa de vapor i T és la temperatura de la superficie.

Laser Beam

: Recoil Pressure

Melt Expulsion ‘apor Wapor

Salicd

Melt Expulsion

Figura 9. Pressio de retrocés

El segiient fenomen que es pot observar si es continua aplicant energia sobre la superficie
quan s'esta produint la vaporitzacio és la formacié de plasma, que no és més que el mateix
vapor el qual s'ionitza al interaccionar amb el feix laser. Aquesta interaccié pot tenir lloc de
dues formes diferents, ambdues representades a la figura 10 ; la primera d'elles és el que
s'anomena ionitzacié en cascada, en la que es considera que hi ha una série d'electrons
lliures anomenats llavors els quals absorbeixen I'energia procedent del laser. Quan l'energia
adquirida per aquests electrons és superior al potencial d'ionitzacié de les molécules,
aquestes s'ionitzen per col-lisi6 amb els electrons lliures. La ionitzacid de les molécules
produira nous electrons lliures que actuaran ara de llavors. L'altra forma d'interaccié
s'anomena mecanisme d'absorcié de multifotons i, en aquest cas, cada electré s'ionitza de

forma independent, sense necessitat de llavors.
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Incident Photon

% Incident Photons

0
A
O Seed Electron §

A

[6) O > 0 lonization ® O > o) i}lonization

v ~
O O o

|

Figura 10. A I'esquerra ionitzacio en cascada i a la dreta absorci6 de
multifotons

Un ultim fenomen que pot tenir lloc en superficies afectades per un feix laser és I'ablacio.
Aquest terme s'utilitza per definir processos d'eliminacié de material per interaccions

fototérmiques o fotoquimiques.

En un procés fototermic, I'energia del laser absorbida pel material es converteix en energia
téermica. L'aportacié d'aquesta energia térmica fa augmentar la temperatura de la superficie,
fet que afavoreix l'eliminacié de material degut a la generacié de tensions térmiques i a

I'evaporacié en el que s'anomena ablaci6 térmica.

En un procés fotoquimic, I'energia del laser trenca les cadenes moleculars del material, fet
gue ddna lloc a I'eliminacié del material per fragmentacié molecular sense un dany térmic

significatiu en el que s'anomena fotoablacié.

El fenomen de l'ablacié es representa amb les anomenades corbes d'ablacio en les que es
grafica I'ablacié generada sobre la superficie en nanometres en funcié de I'energia aplicada

en microjoules.

g = N\
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Feaet

ETSEIB



Pag. 18 Memoria

1.4. Laser d'estat solid. Nd:YLF

Com s'ha vist anteriorment, els lasers d'estat solid utilitzen un medi actiu solid. En el cas del
laser Nd:YLF, el medi solid és una barra formada per Itri i Fluorur de liti (YLiF;) dopada amb
Neodimi (Nd). A més, els lasers necessiten una entrada d'energia que pot ser eléctrica o
optica. En el cas del laser d'estat solid s'utilitzen lampades de criptd o xend. Per ultim es
necessita un mirall semireflectant a la zona posterior del laser i un mirall totalment reflectant

a la part anterior. Tots els components del laser Nd:YLF estan representats a la figura 11.

Energia d'entrada

\ - Mirall semireflectant
> /

' 4
|

Mirall reflectant f

Medi Actiu: Nd:YLF

Figura 11. Components d'un laser d'estat solid Nd:YLF

El seu funcionament és el segiient: La barra solida dopada amb Neodimi s'excita mitjancant
una lampada de xen6 o criptd per tal d'aconseguir que els atoms de la barra es mantinguin
excitats, en el seu nivell superior d'energia, en el que s'anomena inversié de poblacié. Quan
I'energia dels atoms cau al nivell inferior es produeix el que s'anomena bombeig oOptic,
moment en que els atoms alliberen energia en forma de fotons. El procés es mostra

representat a la figura 12.

E, Highly Excited State

E, Metastable Region

Energy Input (Upper Laser Level)

(Pump)

B

E, - E, Laser Emission

E, Lower Laser Level

E, Ground State

Figura 12. Estat d'energia dels atoms
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El moment en que es tenen atoms emeten fotons en totes direccions s'anomena emissio
espontania. En aquest moment els fotons comencen a rebotar en els miralls reflectants
travessant al seu pas els atoms excitats fent que, a I'hora, aquests alliberin fotons. Part
d'aquests fotons sortiran emesos a través del mirall semireflectant moment en el qual s'obté

I'emissio laser.

1.5. Mostres d'estudi

Les mostres utilitzades en l'estudi han estat proporcionades per les empreses CeramTec i
Panasonic. Per part de CeramTec s’han obtingut les mostres de Biolox Delta mentre que per
part de Panasonic s'han obtingut les mostres de NANO ZR.

1.5.1. Biolox Delta

Bilox Delta, figura 13, és una ceramica formada per alimina (Al,O3) endurida amb zirconia
(ZrO,) ZTA (Zircona toughened Alumina) i amb petits continguts d'oxid d'estronci (SrO),
cromia (Cr,0,) i itria (Y,0s). Biolox Delta s'utilitza en I'ambit médic per a la confeccié de

protesis.

Figura 13. Biolox Delta

La base d'alimina representa un 80% del volum de Biolox Delta i proporciona una gran
biocompatibilitat, resisténcia al desgast i duresa, tot i que per si sola presenta poca

resisténcia, fet pel qual es dopa amb zirconia. L'addicié de zirconia en un 17% del volum fa
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augmentar la resistencia del composit degut a que, si es produeix una esquerda en el
material, la zirconia, que inicialment presenta una estructura metastable tetragonal, reverteix
a una estructura monoclinica amb el consequent augment de volum, fet que permet tancar

l'esquerda i evitar que aquesta propagui.

No obstant, la fase tetragonal de la zirconia no és metastable a temperatura ambient. Per

aconseguir que ho sigui, la zirconia s'ha de dopar amb un 2% en volum d'itria.

L'1% en volum restant esta format en un 0,5% per oxid d'estronci, el qual es combina amb
l'alimina per formar plaquetes d'exaaluminat d'estronci que milloren la resistencia del
material, i en un 0,5% per cromia, que s'afegeix per augmentar la duresa. Tot i aixd, segons
un estudi de la mateixa empresa CeramicTec, no queda demostrat que I'addicié del 0,5% de
cromia en volum suposi un augment significatiu de la duresa del comp0sit, tal i com es veu a
la taula 3.[8]

Chromia content 0,00% | 0,14% | 0,32% | 0,50 %
Hardness HVO0.5 [GPa] 18,32 18,31 18,26 18,21
Standard Deviation [GPa] 0,193 0,186 0,141 0,181
Hardness HV1 [GPa] 17,71 17,74 17,71 17,72
Standard Deviation [GPa] 0,100 0,085 0,095 0,095
Hardness HV10 [GPa] 17,09 17,04 16,97 17,18
Standard Deviation [GPa] 0,072 0,088 0,181 0,124

Taula 3. Duresa en funci6 del contingut de cromia

A la figura 14 es pot observar una fotografia de la microestructura de Biolox Delta realitzada
amb el SEM del Centre de Recerca en Nanoenginyeria de I'Escola Técnica Superior

d'Enginyeria de Barcelona.
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A la fotografia s'hi poden diferenciar els grans d'alimina dels de zirconia. També podem
observar les plaguetes dhexaaluminat d'estronci les quals presenten formes més

rectangulars.

Alimina
Plaguetes
d'hexaaluminat
d'estronci
Zirconia
Mag= 1566K X Signal A= SE2 estabilitzada
: I WD= 9.2mm B 08% : U,
i 070 T w 600KV g amb itria

et e 1637 o Apaiure S2e = 100 pm  Mgh C

Till Angle = H0° Fole Name = Nd_2ezioad 0914

Figura 14. Microestructura de Biolox Delta fotografiada amb SEM

Biolox Delta presenta un modul elastic de 360 GPa i una tenacitat de fractura de 6,5
MPa-m*2[9]

1.5.2. NANO ZR

NANO ZR és una ceramica de base zirconia estabilitzada amb céria Ce-TZP (Tetragonal
Zircona Polycristal) reforcada amb alimina. La seva bona biocompatibilitat i alt coeficient de
tenacitat de fractura fan que sigui un material destinat en I'ambit médic, més concretament a

protesis dentals.

La ceria en les mostres de NANO ZR té la mateixa funcié que litria en les de Biolox:

estabilitzar la fase tetragonal de la zirconia a temperatura ambient.[10]
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A lataula 4 es poden veure algunes de les propietats de NANO ZR.

// Propetrties //Measured Values // Unit // Standard Used
Density 5.52 g/cm? JSR 1634
Bending strength 1290 MPa ISO 6872 (Biaxial)
Fracture toughness 8.62 MPamz ISO 6872 (SEVNB)
CTE (25 ° C-500° C) 10.0 108K ISO 6872

Hardness 115 GPa JS R 1610 (Vickers)
Elastic modulus 245 GPa JS R 1602

Thermal expansion 6.22 W/(mK) Laser Flash
Radioactivity 0.067 Bqg /g ISO 6872

Solubility 0.00 pg /cm? ISO 6872

Taula 4. Propietats de NANO ZR

A la figura 15 es pot observar una fotografia de la microestructura de NANO ZR realitzada
amb el SEM. S'hi poden diferenciar els grans de zirconia estabilitzada amb ceria dels grans
d'alimina.

. ' » ‘.
Zirconia w . ’ |
estabilitzada : . . ‘ . c Alumina

amb céria ’

Fi8 Lock Mags = No Stageat T= .02* System Vacuum « 1 79¢-006 mba
FIB Mag~ 738K X Stage #t 7= 34698 mm 10 GunPressure = 1 050.000 mowr
FIB Probe = 30KV50 pA  Track 2= OF Gun Vicuam « 3006010 mbar

Mag= 1824 KX Signal A=SE2
| WD=90mm Brightress = 344 %

sge Pel Size = 150500 ELIT w 6,00 KV Contrast = 348 %

VWAEN = 16.44 1m FIB Imaging = SEM Tilt Corm. = On 1337:51 6 May 2016
Meigrt « 12 33 um Agerture Size = 1200 ym  High Current = On FB ScanRot= 00 * Tilt Angle = 36.0 * File Name = Nil_panal 01 84

Figura 15. Microestructura de NANO ZR fotografiada amb SEM
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1.6. Generacio d'eutectics

Els eutéctics sdn microestructures que apareixen en materials compostos per dues o més
fases amb composicions molt concretes de cada una delles i a una temperatura
determinada. El seu estudi, sobretot en els Ultims anys en el cas de les ceramiques, ha
esdevingut clau degut a la millora de propietats mecaniques que suposa obtenir una

microestructura euteéctica.

Amb l'aplicacio del laser sobre les superficies ceramiques es poden obtenir gradients térmics
de l'ordre d'entre 10° i 10* K/cm, fet que dona més facilitat a I'hora d'obtenir estructures
eutectigues que no pas amb els métodes de fabricaci6 de ceramiques com el métode
Bridgman en el qué s'obtenen gradients de l'ordre de 10% K/cm. [11]
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Figura 16. Diagrama de fase d'un eutectic binari. [12].
A la figura 16 es pot veure un diagrama de fase d'un eutectic compost per dues fases ai .

Els parametres més rellevants del diagrama son la temperatura de formacié de I'eutéctic, Tg,

la temperatura de creixement, T, i la composici6 eutectica Ce en % en pes.
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1.7. Objectius

Un cop vista la base tedrica de I'estudi, cal plantejar una serie d'objectius als que es vol

arribar duent a terme el treball.

Un primer objectiu consistird en observar i determinar la possible formacié d'eutéctics en
ambdues provetes degut a l'efecte del laser. De I'estudi anomenat Directionally solidified
eutectic ceramics oxides realitzat per Javier Llorca i Victor M. Orea, s'han extret les seguients
imatges d'eutéctics d'un sistema alimina - zirconia estabilitzada amb itria (Al,O3/YSZ) per tal
de facilitar la posterior identificacié d'aquests en les provetes estudiades.

Figura 17. Eutectics en una microestrucura Al,O3/YSZ obtinguda pel metode de
floating-zone a diferents ratis de creixement.(@): 10 mm/h, (b): 200 mm/h, (c): 300
mm/h, (d): 1500 mm/h. [12].

Un segon objectiu consistira en determinar com afecten els diferents parametres del laser
sobre les superficies ceramiques. Per fer-ho, es representaran diferents grafics amb els
guals es podra observar la tendéncia en les profunditats i longituds dels forats realitzats amb

el laser en funcio de la seva intensitat, freqiiencia, temps d'aplicacié o distancia focal.
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2. Metode experimental

En aquest apartat s'explicara pas a pas com s'ha dut a terme la part experimental del treball
amb l'objectiu de donar una informacio clara i concisa per tal de, si es desitja, poder repetir
I'experimentacié amb la major reproductibilitat possible a fi d'ampliar el treball o de

corroborar resultats.

2.1. Tall de les mostres

Partint de les mostres inicials de Biolox Delta i NANO ZR mostrades a les figures 16 i 17

respectivament, s'ha procedit al seu tall.

Figura 18. Mostra de —
Biolox Delta Figura 19. Mostra de NANO ZR

Per realitzar el tall de les mostres s'ha utilitzat una maquina de tall semiautomatica

anomenada Accutom-2 de la companyia Struers. (Figures 18 i 19).

Figura 20. Struers Accutom-2 Figura 21. Struers Accutom-2

EIDEID
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Aguesta maquina disposa d'un disc amb recobriment de diamant per realitzar un tall a base
de friccio del disc amb la mostra. A I'hora, dos sortidors ruixen el disc amb una barreja d'oli i
aigua per evitar que aquest s'escalfi. La maquina disposa d'una velocitat de fins a 3000
revolucions per minut tot i que el tall es realitzara a entre 1800 i 2400 revolucions per minut,
per evitar excessives vibracions que podrien esquerdar la mostra. Finalment, I'avanc del disc
de tall ve determinat per una molla que es troba a la part anterior de la maquina i que,
depenent de la seva tensid, déna una velocitat d'avang d'entre 2 i 5 mil-limetres cada minut.

Els talls es realitzaran de forma que s'obtinguin quarts a partir de la mostra de Biolox i
mostres rectangulars a partir de la mostra de NANO ZR tal i com es veu a les figures 20 i 21

respectivament.

Figura 23. Proveta Biolox Figura 22. Proveta NANO ZR

Com es pot veure a les figures anteriors, a I'hora de realitzar els talls es van produir algunes
zones irregulars als perimetres de les mostres. Donat que la zona a estudiar de les mostres
sera la seva superficie, aquestes zones irregulars no suposaran un problema. A fi de reduir-
les s'haurien de realitzar els talls a menors velocitats tant de tall com d'avang, tot i que el

temps de tall augmentaria de forma significativa.
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2.2. Polit de les mostres

Un cop s'ha dut a terme el tall de les mostres cal polir la seva superficie per tal d'eliminar
rugositats i imperfeccions a fi de facilitar la seva posterior observacié amb el microscopi

confocal.

il

Per realitzar el polit s'utilitzara una polidora de
la companyia Buehler, concretament el model
Alpha, 2 speed grinder polisher, la qual
permet fixar la velocitat de gir del disc a 180 o

a 360 revolucions per minut.

Tot i que la polidora té I'opcié de realitzar un
polit completament automatic, donat que les
provetes d'estudi no s'embotiran en bases de
baquelita, el polit es realitzara de forma

semiautomatica.

Figura 24. Polidora Buehler Alpha

El polit de les provetes es dura a terme en dues fases diferents, una primera sera la fase de
desbast i la segona sera la fase d'acabat. A I'hora, en cada fase s'utilitzaran tres discs de

polit diferent.

Per dur a terme la fase de desbast s'han utilitzat tres discs de diamant resinats de la
companyia Struers els quals sén valids per al polit de materials de duresa entre els rangs de
HV 150 i HV 2000."

En primer lloc s'utilitzara el disc MD-Piano 220, seguit del disc MD-Piano 500 i es finalitzara
la fase de desbast amb el disc MD-Piano 1200. Com es pot veure a la figura 23, a mesura

gue es canvien els discs, aquests van presentant cada vegada una rugositat menor.
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Figura 25. D'esquerra a dreta: MD-Piano 220, MD-Piano 500 i MD-Piano 1200

El polit de desbast es realitzara amb aigua per tal de lubricar la superficie dels discs,
evacuar el material que es va desbastant i evitar el possible sobreescalfament tant de les

provetes com dels mateixos discs.

S'ha de tenir en compte d'anar girant les provetes 90°, tant en la fase de desbast com en la
de polit, per tal que les direccions transversal i longitudinal de les provetes quedin polides

de forma similar.

Un cop les provetes han estat desbastades es passara a la fase d'acabat per a la qual
també faran falta tres discs diferents. Per la fase d'acabat s'han utilitzat discs amb pel-licula

de diamant de 6 micres, 3 micres i 1 micra (Figura 24) també de la companyia Struers.

Figura 26. D'esquerra a dreta: Disc de 6 um, disc de 3 um i disc de 1 um

En aquesta segona fase s'utilitzaran pastes de diamant de 6 micres, 3 micres i 1 micra
respectivament.
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2.3. Aplicacio del laser sobre les mostres

Un cop les superficies han estat polides ja s'hi pot fer incidir el laser que, com s'ha vist en

apartats anterior, és del tipus estat solid, concretament Nd:YLF.

Per tal de poder analitzar diferents parametres del laser i veure com afecta la seva variacié
en la superficie de les provetes, s'han realitzat diferents tipus d'assajos, els quals es mostren
alataula 5:

Condicions

Numero d'assaig | Intensitat (A) | Frequencia (Hz) Temps (s) Distancia focal (cm)

1.1 Variable* 2,5

1.2 Variable* 2,5

2.1 Variable* 2,5

2.2 Variable* 10 2,5

3.1 4,41 Variable** 2,5

3.2 4,41 Variable** 2,5

4,41 1000 Variable***

Taula 5. Condicions per als assajos amb laser
* De 2A a 4,41A amb un pas de 0,25A.
** 1Hz, 2Hz, 10Hz, 100Hz, 1000HZz, 5000Hz.

*** De 2 cma 3,5 cm amb un pas de 0,1 cm.

Amb l'assaig nimero 1 es podra determinar com influeix el nombre de polsos realitzats
sobre la superficie i la seva intensitat, donat que en l'assaig 1.1 es realitzara un sol pols,

mentre que en el 1.2 se'n realitzaran 60 en les mateixes condicions.
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En el cas del segon assaig, tant en el 2.1 com en el 2.2 s'aplicaran el mateix nimero de
polsos tot i que en diferents temps. En l'assaig 2.1, s'aplicara un pols cada segon durant 10
segons, mentre que en el 2.2, en un sol segon s'aplicaran 10 polsos. En aquest segon
assaig sera interessant comprovar si hi ha una diferéncia significativa en el temps d'aplicacio

de polsos i si aquesta diferencia varia a mesura que s'augmenta la intensitat.

En el tercer assaig, aplicant la intensitat maxima permesa pel laser, es determinara quines
consequencies comporta la variacié de la frequéncia de polsos sobre la superficie ceramica.
En aquest assaig es pot esperar una gran afectacid, sobretot en l'assaig 3.2, donat que en el

cas d'aplicacié a 5000Hz, la proveta rebra 300.000 polsos amb una intensitat elevada.

Per dltim, en l'assaig humero 4, fixant la intensitat, la freqiéncia i el temps, es moura la
proveta respecte del punt focal, el qual es troba a 2,5 cm de la lent. Variant la distancia d
representada a la figura 25, s'espera que l'afectacié de la superficie ceramica disminueixi,

tant quan aquesta distancia disminueix com quan augmenta.

Figura 27. Distancia focal

Donat que els assajos a realitzar consten d'un total de 72 punts per a cada proveta, a fi de
facilitar la identificacié de cada un d'ells, aquests es realitzaran de forma que cada assaig es
dura a terme en una sola fila, excepte l'assaig 4, que es realitzara en dues files. D'aquesta
forma, un cop s'hagin realitzat tots els punts, quedara una matriu de 8 files, cadascuna amb

els nombre de forats corresponent al tipus d'assaig realitzat.
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A continuacio es fara una breu explicacio dels elements necessaris per tal de poder aplicar

el feix laser sobre les mostres, aixi com la seva organitzacio i funcionament.

A la figura 26 es poden observar tots els elements necessaris per tal de poder aplicar el feix
laser sobre les provetes.

Sortida del feix laser

Taula de suport

Miralls
reflectants

Laser Explorer One 349

S ficied 5
uperficie de Micrometres

Lentconvergent suportde les

provetes

Figura 28. Muntatge laser

Com es pot veure a la figura anterior, els elements van collats a una taula de suport la qual
permetra fixar la configuracié optima per dur a terme els assajos. Sobre la taula de suport
s'hi col-locaran el laser, dos miralls reflectants, els qual estaran situats de forma que
condueixin el feix laser cap a la lent convergent, la mateixa lent convergent, que focalitzara
el feix laser sobre la superficie de suport de les provetes i la zona de suport de les provetes.
En aquest ultim element s'hi pot diferencia la superficie en si, la qual estara recoberta amb
un plastic que permetra enganxar-hi les provetes de forma provisional, i per tres micrometres

els qual permetran modificar les direccions x, y i z de la superficie.
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A les figures 27 i 28 es poden veure els miralls, la lent i la superficie de suport de les

provetes amb meés detall, aixi com la trajectoria seguida pel feix laser.
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Figura 30. Detalls dels diferents elements i trajectoria del feix laser

A
{20
Foedlt

m
7
{m

@



Microestructures generades per laser en composits alumina - zirconia Pag. 33

2.4. Observacio de les mostres

Un cop s'han realitzat els 72 punts sobre cada una de les dues provetes es procedira a
observar-les amb el microscopi confocal, el qual ens permetra determinar parametres com la

profunditat o longitud en cada un dels forats aixi com obtenir-ne imatges 3D.

A continuacio s'exposaran les imatges de la matriu de punts per a cada proveta (figures 29 i
30) aixi com exemples d'algunes imatges dels forats realitzats amb el laser. En el seguient

apartat es comentaran els resultats observats.

Figura 31. Matriu de punts a la Figura 32. Matriu de punts a la proveta
proveta Biolox NANO ZR

El microscopi confocal ens permet visualitzar imatges amb [l'opci6 de microscopi
convencional, com es pot veure a la figura 31, perd també ens déna l'opcié de calcular
profunditats i realitzar imatges en 3D com es veu en les figures 32 i 33 respectivament.

Foda N
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Figura 34. Mesures de longituds i profunditats

A la figura 32 es poden observar les mesures realitzades al forat representat a la figura 31.
En aquest cas, el forat, el qual forma part de l'assaig 1.2 comentat a la taula amb una
intensitat de 4,25 A, presenta una profunditat de 14,305 ym i una longitud de 46,823 pm.
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A la figura 33 es pot observar el forat que es mostra a la figura 31 perd amb una visio
tridimensional.
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Figura 35. Representacio 3D d'un forat realitzar amb laser

Cal dir que hi ha assajos que han causat una afectacié tan gran a la proveta que el
microscopi confocal no és capa¢ de detectar la profunditat del forat. De la mateixa manera hi

ha assajos en els que no s'hi observa cap tipus d'afectacié degut a la baixa intensitat
aplicada amb el laser.
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3. Resultats

A continuacié es presentaran els resultats obtinguts, amb els quals es determinara com
afecta la variacié dels diferents parametres del laser sobre la superficie ceramica. A més, es
comparara l'efecte dels diferents assajos sobre les dues provetes per veure si hi ha
diferéncies en lafectacid que pateixen. Finalment es presentaran fotografies de la
microestructura afectada realitzades amb el SEM per determinar si hi ha hagut formacio
d'eutéctics o per observar qualsevol dels fendomens que tenen lloc a l'aplicar un feix laser

vistos a la part introductoria del treball.

3.1. Variacio de la intensitat

3.1.1. Corbes d'ablacié

Com s'ha vist a la introducci6 teorica del treball, I'ablacio és un dels fenomens que té lloc en
les superficies ceramiques quan s'hi aplica un feix laser. Per representar l'ablacié es
presentaran dos grafics, un per a la proveta de Biolox (Grafic 1) i un altre per a la proveta
NANO ZR (Grafic 2). En cada un d'ells es poden veure representades quatre linies de
tendencia cada una de les quals fa referencia als assajos 1.1, 1.2, 2.1 i 2.1 presentats a
l'apartat de métode experimental.

[ . l [ 4
Profunditat (um) Biolox: corbes d'ablacid
12
10
e Assaig 1.1:
8 t=1s, f=1Hz
Assaig 1.2:
6 t=60s, f=1Hz
4 /\ Assaig 2.1:
M V t=105, f=1Hz
2
e ASSaig 2.2:
0. | | | | | | | t=1s, f=10Hz
2
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 Energia (W)

VYO N

Grafic 1. Corbes d'ablaci6 de la proveta Biolox
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Com es pot observar en el Grafic 1, la profunditat d'ablacié varia significativament segons
els diferents assajos aplicats, especialment amb l'assaig 1.2 en el que s'aplica els feix laser
amb una freqliéncia d'1 Hz durant 60 segons. En aquest cas, la profunditat maxima que

arriba a tenir el forat és de poc més de 10 micres amb una energia aplicada de 153,3 pJ.

Si es comparen els assajos 1.1, 1.2 i 2.1 en els quals s'apliquen les mateixes condicions de
freqliéncia pero variant el temps d'aplicacid, es pot observar que com més temps s'aplica el
laser, és a dir, com més polsos s'apliquen sobre la superficie, més afectacié presenta
aquesta. Per a una intensitat maxima de 4,41 A, els tres assajos presenten energies
similars, entre 153,3 i 154 pJ. En canvi, sia questa energia s'aplica durant 1 segon,
I'ablacié produida és de 1,388 um, si s'aplica durant 10 segons l'ablacié que es produeix és
de 2,96 um i amb 60 segons l'ablacié creix fins els 10,156 um, fet que permet observar que
l'augment de l'ablacié no és lineal amb el temps. Per Gltim es pot observar que, a més temps
d'aplicacié del laser, la corba d'ablacié presenta més pendent, és a dir que s'arriba a un
nivell d'afectacié més alt en menys temps, fet que es veu clarament amb la corba de l'assaig
1.2.

Finalment és interessant també comparar els assajos 2.1 i 2.2. En aquests assajos
s'apliquen el mateix nombre de polsos: 10. En l'assaig 2.1 s'apliquen en 10 segons, és a dir
un pols cada segons, mentre que en l'assaig 2.2 s'apliquen els 10 polsos en un sol segon.
Cal dir que el temps d'aplicaci6 del laser es controla de forma manual, fet que pot comportar
algunes inexactituds pel que fa al nombre de polsos aplicats, sobretot quan la freqtieéncia de
polsos és elevada. Observant les dues corbes es pot veure que son les Uniques que
presenten creuaments entre elles, fet que ens indica que l'ablacié és molt semblant per a
algunes de les energies aplicades. Caldria realitzar més assajos amb aquests parametres
per determinar més acuradament si realment |'efecte d'aplicar el mateix nombre de polsos

en diferents temps afecta significativament o no a I'ablacié sobre la superficies ceramica.

La primera petita conclusio que es pot treure amb aquest primer grafic és que a més polsos
aplicats major és l'ablacié produida a la superficie. Caldra veure ara si aquesta conclusio

també es compleix per a la proveta de Panasonic.
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En el Grafic 2 es presenten les corbes d'ablacié dels quatre assajos realitzats a intensitat
variable realitzats a la superficie de la proveta NANO ZR.

1 LY 4
Profunditat (um) NANO ZR: corbes d'ablacié
20
18
e Assaig 1.1:
16 t=1s, f=1Hz
14
12 Assaig 1.2:
t=60s, f=1Hz
10
8 — Assaig 2.1:
6 7N L t=10s, f=1Hz
. /
/ e ASSaig 2.2:
2  — t=1s, f=10Hz
- //
0 T ———— S T T T T T T 1

0 20 40 60 80 100 120 140 160  Energia (W)

Grafic 2. Corbes d'ablaci6 de la proveta NANO ZR

Com en la proveta de Biolox, en el cas de NANO ZR, l'ablaci6é de la superficie també varia
de forma significativa segons l'assaig realitzat. L'assaig que produeix una ablacié més gran
sobre la proveta, igual que en el cas de la proveta Biolox, és l'assaig 1.2, tot i que en el cas
de la proveta NANO ZR l'afectacié és significativament més gran i arriba fins les 17,28
micres de profunditat. A diferéncia de la proveta de Biolox, aquesta maxima ablacié no
s'aconsegueix per a la maxima energia, sind que es dona per a una energia de 81,5 pJ.
Passat aquest punt |"ablacié decau fins a les 9 micres i torna a augmentar fins gairebé les 16

a una energia maxima de 149,5 pJ.

Quan es comparen els assajos 2.1 i 2.2 s'observa un patr6 més clar que en la proveta
Biolox: quan se supera una energia al voltant dels 48 pJ les dues corbes presenten un
pendent molt semblant. A més, com es pot observar, la corba de l'assaig 2.2, en el que
s'apliquen els 10 polsos en un sol segon, presenta una ablacié aproximadament 1 ym més

gran que la corba de l'assaig 2.1 en el rang d'energies d'entre els 48 i els 140 pJ. Aixi doncs,
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en el cas de la proveta de Panasonic i en una primera aproximacio, es podria dir que aplicar
un mateix nombre de polsos en un temps més reduit produeix més ablacié que fer-ho en

més temps.

Per ultim, si s'observa la corba de l'assaig 1.1, es pot veure que presenta un comportament
forca lineal, amb una profunditat d'ablacié gairebé constant i d'1 micra, amb un pic d'1,78

micres a una energia de 95,8 pJ.

Per acabar d'analitzar les corbes d'ablacio, es realitzara un analisi comparatiu entre les dues
provetes per cada assaig, de forma que es podra determinar si la composicié de les

provetes té una influéncia significativa en el nivell d'ablacié produit.

Profunditat (um) Comparativa de I'assaig 1.1

2,5

0,5

) N\ A —

! / \/ Biolox

e NANO ZR

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 Energia (W)

Grafic 3. Comparativa de l'assaig 1.1

Per al primer assaig realitzat, en el que s'ha aplicat un sol pols amb diferents intensitats, es
pot observar en el Grafic 3 una tendéncia semblant en les dues provetes. Les dues mostren
dos pics d'ablacié: el primer pic se situa a una energia de 67 uJ amb una ablacié de gairebé
2 micres per a la proveta de Biolox i a 36 yJ amb una ablacié de 1,2 ym per a la proveta
NANO ZR, mentre que el segon pic se situa a 111,5 yd amb una ablaci6 de 1,88 ym per a la
proveta de Biolox i a 95,5 pJ amb una ablacié de 1,78 um per a la proveta NANO ZR. Vist el

LI
S

A
ey
9O

ETSEIB




Pag. 40 Memoria

comportament en aquest primer assaig es podria dir, a I'espera de la comparacié de la resta
d'assajos, que la tendéncia de I'ablacié és semblant en les dues provetes i que la proveta de
Biolox presenta nivells més alts d'ablacio.

Profunditat (um) Comparativa de l'assaig 1.2
20

6 7/ \
" /  \ -~
. / \ /
. / \ /
\J/

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

/ e NANO ZR

Grafic 4. Comparativa de l'assaig 1.2

Ara bé, quan es passa a analitzar I'assaig 1.2 mitjancant el Grafic 4 s'observa que ni la
tendéncia d'ablacié és semblant per a les dues provetes ni que l'ablacié és superior a la
proveta de Biolox, sin6 el contrari. En aquest segon assaig, en que s'apliquen 60 polsos
laser en un minut, l'afectacio és significativament major en la proveta NANO ZR, fins el punt
de presentar diferéncies de més de 10 micres de profunditat per a una energia de 82 pJ. Per
tant, en aquest punt, a I'espera de les comparatives dels assajos 2.1 i 2.2, no podem

determinar quina de les dues provetes es veu més afectada per l'ablacio.
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Profunditat (um) Comparativa de l'assaig 2.1
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Grafic 5. Comparativa de l'assaig 2.1

Quan s'analitza el Grafic 5, en el que es representa la comparativa de I'assaig 2.1 sobre les
dues provetes, es torna a veure una tendencia forca semblant entre les dues superficies
afectades i, com en el cas de l'assaig 1.2, I'ablacio és major en la proveta NANO ZR. Les
corbes presenten una diferéncia d'ablacio forca constant en tot el rang d'energies que es
troba entre les 2 i les 4 micres.
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Profunditat (um) Comparativa de l'assaig 2.2
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Grafic 6. Comparativa de l'assaig 2.2

Per ultim, la comparativa del quart assaig, en qué s'apliquen 10 polsos en un sol segon, es
mostra en el Grafic 6. De nou, la proveta NANO ZR presenta més ablacié que no pas la
superficie de la proveta Biolox i la tendéncia de les dues corbes torna a ser semblant: les
dues corbes augmenten amb un pendent elevat, superior en el cas de la proveta NANO ZR,
fins a una energia d'uns 40 pJ, punt en el qual s'estabilitzen i segueixen augmentant amb un
pendent menor i semblant en les dues provetes. En el cas de la corba de la proveta Biolox,a
diferencia del pendent sempre positiu de la corba de la proveta NANO ZR, es pot observar
gue el pendent és més irregular, mostrant un pic com el que es troba als 128 uJ d'energia, el
gual presenta una ablacié de poc més de 5 micres seguit d'un fort pendent negatiu que fa

baixar I'ablacié fins a les 2,8 micres als 133 pJ d'energia.
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3.1.2. Superficie d'afectaci6

En aquest apartat es determinara com afecta 'augment de la intensitat sobre la proveta en
termes de superficie afectada, la qual es mesurara en ym? a partir del diametre del forat
realitzat pel feix laser. Com en el cas de I'ablaci6, es realitzaran dos grafics comparant els
assajos 1.1, 1.2, 2.1i 2.2 per a cada proveta i, posteriorment, es realitzaran quatre grafics en

els que es compara com varia la quantitat de superficie afectada segons la proveta.

Superficie (um?) Biolox: superficie afectada
3500
3000
2500 /\/ e ASS21g 1.1
/\/ t=1s, f=1Hz
2000
Assaig 1.2:
t=60s, f=1Hz
1500
/\/‘ Assaig 2.1:
1000 t=10s, f=1Hz
/ e Assaig 2.2:
500 ﬁ t=1s, f=10Hz
0 T T T T T T T 1

-500

Energia
20 40 60 80 100 120 140 160 180 gia (W)

Grafic 7. Biolox: superficie afectada

El Grafic 7 ens mostra la superficie de la proveta Biolox afectada en funcié de I'energia del
feix laser per a cada assaig realitzat. Com es pot observar, de la mateixa manera que
succeia en la corba d'ablacié de la proveta Biolox (Grafic 1), I'assaig 1.1 és el que menys
afecta la superficie amb una zona d'afectacié maxima de 1500 umz. En canvi, les corbes
dels assajos 2.1 i 2.2, que en el grafic d'ablacio se situaven poc per sobre de I'assaig 1.1, en
el cas de la superficie afectada se situen al mateix nivell que l'assaig 1.2 en el qué s'apliquen

60 polsos i se superen els 3000 um?. Si es comparen els assajos 2.1 i 2.2 en qué s'apliquen
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el mateix nombre de polsos, es pot observar que el fet d'aplicar els 10 polsos en un sol
segon implica una zona afectada major, encara que la diferéncia entre els dos assajos és
molt petita. També es pot observar que la superficie d'afectacié va sempre en augment a

mesura que s'augmenta l'energia.

El Grafic 8 ens mostra la superficie de la proveta NANO ZR afectada en funcié de I'energia
del feix laser per a cada assaig realitzat.

Superficie (um?) NANO ZR: superficie afectada
2000
1800
1600 e Assaig 1.1:
t=1s, f=1Hz
1400 _
1200 l Assaig 1.2:
\/ t=60s, f=1Hz
1000
800 — = Assaig 2.1:
/ \ 4 t=10s, f=1Hz
600
L
7

400 e ASsaig 2.2:
/ t=1s, f=10Hz
200 /
0 T \<7/ T T T T T T 1

-200

Energia (W)

0 20 40 60 80 100 120 140 160

Grafic 8. NANO ZR: superficie afectada

La primera observacié que crida I'atencié en aquest cas és que, a diferencia de les corbes
d'ablaci6 dels Grafics 1 i 2 i de I'afectacié de la superficie de la proveta Biolox del Grafic 7,
en aquest cas, l'assaig 1.1 no és el que menys afectacié provoca a la superficie NANO ZR.
Es més: en el rang d'energies de 0 a 120 uJ, la superficie afectada amb l'assaig 1.1 és fins i
tot major que l'afectada per I'assaig 1.2 en el qual la freqiéncia de polsos es multiplica per
60. Amb aquests resultats es podria afirmar doncs que la superficie afectada no esta
relacionada amb l'energia aplicada pel feix laser. Caldra analitzar altres factors com la

variacio de frequencia o la variacié de la distancia focal per determinar si hi ha alguna relacié
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pel que fa la superficie afectada. EI comportament que si que es pot assimilar al del Grafic 7,
és el de les corbes dels assajos 2.1 i 2.2, en els quals la superficie d'afectacio realitzant 10
polsos en 1 segon és major. Aixd ens podria indicar que un augment de freqliéncia
comporta un augment de la superficie afectada, tot i que, com s'acaba de dir, caldra
comprovar-ho amb els assajos 3.1 i 3.2 en els quals es varia la frequiéncia.

A continuacio, de la mateixa forma que s'ha fet amb I'ablacio, es presentaran quatre grafics
en els que es comparara les possibles diferencies entre les dues provetes per a un mateix

assaig realitzat.

Superficie (um?) Comparativa de I'assaig 1.1
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Grafic 9. Comparativa de l'assaig 1.1

En el primer assaig realitzat es pot observar com en el rang de 0 a 100 uJ la superficie
afectada és major en el cas de la proveta NANO ZR, mentre que a partir dels 100 pJ
d'energia la superficie afectada en la proveta Biolox passa a ser major, amb una superficie

maxima afectada de gairebé 1500 pym?.
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Superficie (um?) Comparativa de I'assaig 1.2
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Grafic 10. Comparativa de l'assaig 1.2

Per l'assaig 1.2, en qué s'apliquen 60 polsos sobre la superficie, es pot observar que la
superficie afectada és molt major a la proveta de Biolox, de l'ordre d'entre dues i tres
vegades més. Si s'observa el Grafic 4, en el qué es mostra |'ablacié per al mateix assaig, es
pot veure que la proveta més afectada és la de NANO ZR i no pas la de Biolox. A la vista
d'aquests resultats i a I'espera de l'analisi dels assajos 2.1 i 2.2, es podria dir que la proveta
NANO ZR es veu més afectada pel fenomen d'ablacié6 mentre que la proveta Biolox es veu

més afectada en termes de superficie.
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superficie (um?) Comparativa de I'assaig 2.1
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Grafic 11. Comparativa de l'assaig 2.1

Els resultats de l'assaig 2.1 (Grafic 11) ens ajuden a corroborar aquesta hipotesi. Tot i que
fins els 40 uJ la proveta NANO ZR es veu més afectada, a partir d'aquest punt I'afectacié en
la proveta Biolox augmenta, superant significativament la superficie afectada de la proveta
NANO ZR. En canvi, com es pot veure en el Grafic 5, la proveta NANO ZR presenta una

afectaci6 per ablacié molt superior a la proveta Biolox.
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Finalment, en l'Gltim assaig, representat en el Grafic 12, es pot observar un comportament
semblant a l'assaig 2.1. La superficie afectada en la proveta NANO ZR és major en el rang
dels 0 als 40 pJ pero a partir d'aquest punt la zona afectada és major per a la proveta Biolox.

Superficie (um?) Comparativa de l'assaig 2.2
3000
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Biolox
1500

/ e NANO ZR
500

-500

0 20 40 60 80 100 120 140 160 Energia (W)

Grafic 12. Comparativa de l'assaig 2.2

Un cop realitzat I'analisi de les dues provetes variant el primer dels parametres del laser, la
intensitat, podem afirmar que a més intensitat, és a dir, major energia aplicada a la proveta,
major afectacio s'obtindra, ja sigui en termes d'ablacié o en termes de quantitat de superficie

afectada.

També es pot concloure que, tot i que la quantitat de superficie afectada no sembla estar
relacionada amb el tipus d'assaig que es realitza, el tipus de proveta si que té un afecte
significatiu pel que fa a l'afectacio, ja que, com s’ha comentat, la proveta Biolox es veu molt
més afectada en termes de superficie mentre que la proveta NANO ZR és més perjudicada

per l'efecte d'ablacio.
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3.2. Variacio6 de la fregiencia

En aquest apartat s'analitzara com afecta a les superficies ceramiques la variacié de la
frequencia del feix laser. Per fer-ho s'han realitzat els assajos 3.1 i 3.2 en els que s'aplica el
feix laser a frequéncies de 1, 2, 10, 100, 1000 i 5000 Hz durant 1 segon i 60 segons
respectivament. Cal dir que els valors de la profunditat dels forats realitzats a 1000 i 5000 Hz
poden no correspondre als valors reals ja que, al ser forats molt profunds poden no ser ben

mesurats amb el microscopi confocal.
3.2.1. Corbes d'ablaci6

De la mateixa manera que amb els casos en els que es variava la intensitat, per a la variacio
de frequéncies s'analitzaran les corbes d'ablacié obtingudes amb els dos assajos i per a les
dues provetes, de forma que es podran veure les tendéncies de l'afectacié aixi com
possibles diferéncies entre elles. Per fer-ho es representen els grafics 13 i 14 en el es

grafiquen, per a les dues provetes, els assajos 3.1 i 3.2 respectivament.

Profunditat (um) Comparativa de l'assaig 3.1

40
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Grafic 13. Comparativa de l'assaig 3.1
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Per a l'assaig 3.1 es pot veure una tendéncia practicament idéntica en les dues provetes, les
quals presenten un maxim d'ablacié quan s'aplica el feix laser a 100 Hz. En el cas de la
proveta Biolox aquest maxim arriba fins 26 micres mentre que per a la proveta NANO arriba
a les 36 micres. Aixi doncs es segueix complint la conclusié extreta amb els assajos
d'intensitat variable en qué la proveta NANO es veia més afectada per l'ablacié que la
proveta Biolox.

Profunditat (um) Comparativa de l'assaig 3.2
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Grafic 14. Comparativa de l'assaig 3.2

El Grafic 14 ens mostra un clar exemple de l'error de mesura de profunditats amb el
confocal. Les mesures dels dos primers punts a 1 i 2 Hz son correctes, ja que la profunditat,
al no ser molt elevada a aquesta freqliéncia,, es pot mesurar correctament amb el confocal.
Com es veu amb aquests dos primers punts la tendencia d'ablacié és creixent i major per a
la proveta NANO, com ja es podia esperar amb les conclusions extretes anteriorment. Ara
bé, al sotmetre les provetes a un gran nombre de polsos, en aquest cas més de 600 (10 HZ
durant 60 segons), la mesura de la profunditat del forat ja no es pot realitzar correctament.
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Es per aix0 que a partir dels 10 Hz les corbes perden la seva tendéncia a l'alga i ja no es
comporten de forma semblant.

A les figures 36 i 37 es poden observar dues fotografies fetes amb el microscopi confocal de
forats realitzats amb el feix laser sobre la proveta NANO ZR, corresponents a I'assaig 3.2. La
primera d'elles correspon a un forat realitzat a 1000 Hz i 60 segons, mentre que la segona

correspon a un forat realitzat a 1Hz i 60 segons.

Figura 37. Forat realitzat a 60.000 polsos Figura 36. Forat realitzat a 60 polsos

Com es pot observar, en la figura 37 es pot apreciar perfectament el perfil del forat, fet que
permet determinar la seva profunditat real. Per contra, el forat realitzat amb 60.000 polsos
presenta un perfil amb molts pics i valls, fet que indica que el confocal no ha pogut arribar a
mesurar el forat fins la seva maxima profunditat. Es per aixd que les mesures de profunditat
a partir dels 600 polsos no es poden prendre com a valides i per tant no es pot arribar a cap

conclusié amb I'analisi de I'ablacié amb els assajos 3.1 3.2.

g = N\

S
Feaet

- &

ETSEIB



Pag. 52 Memoria

3.2.2. Superficie d'afectacio

En aquest apartat i de la mateixa manera que s'ha fet amb els assajos de variacid
d'intensitat, s'analitzara com varia la superficie afectada en funcié de la frequéncia. Per fer-
ho es representaran dos grafics en els que es compararan l'afectacié de cada proveta amb
l'assaig 3.1 (Grafic 15) i amb l'assaig 3.2 (Grafic 16).

Comparativa de I'assaig 3.1
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Grafic 15. Comparativa de l'assaig 3.1

Com s'observa en les corbes del Grafic 15, I'evolucié de la superficie afectada presenta una
forma parabolica en les dues provetes, amb el maxim a més de 3500 um? a 1000 Hz per a
la proveta Biolox i a 2500 pm? a 100 Hz per a la proveta NANO. Aixi doncs, la conclusi6
extreta en els assajos de variacid de la intensitat, en qué s'afirmava que la proveta Biolox

era més afectada en termes de superficie se segueix sostenint.

Cal destacar també la davallada de superficie afectada que té lloc quan s'apliquen els 5000
Hz, fet que fa pensar que aplicar més polsos a la superficie no implica augmentar la

superficie afectada.
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El Grafic 16 ens mostra les corbes que representen la superficie afectada en funcio de la
freqliéncia de polsos aplicats durant 60 segons.

. ' o
Superficie (um?) Comparativa de l'assaig 3.2
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Grafic 16. Comparativa de l'assaig 3.2

En aquest cas es pot observar que les corbes presenten més linealitat que no pas en
l'assaig 3.1, fet que ens indica que I'augment de polsos no té influéncia significativa sobre la
superficie. Aquest fet també es pot corroborar si comparem els dos grafics: per a 1000 Hz
aplicats durant un segon sobre la proveta Biolox, és a dir, aplicant-hi 1000 polsos, s'obté una
superficie afectada de 3500 ym?. Per a la mateixa proveta i la mateixa fregiiéncia perd amb
un temps de 60 segons, és a dir realitzant 60.000 polsos s'obté una superficie afectada de
poc més de 3300 pym?. Per tant, tot i que el nombre de polsos s'ha multiplicat per 60, la
superficie d'afectacid no ha variat. Per Gltim es pot tornar a observar que la proveta amb

més superficie afectada és la de Biolox.
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3.3. Variaci6 de la distancia focal

Per dltim queda veure com afecta la variacié de la distancia focal sobre l'ablacio i la
superficie de proveta afectada. Per realitzar aquest assaig s'ha aplicat el feix laser durant un
segon a intensitat maxima, 4,41 A., i a una frequéncia de 1000 Hz a diferents distancies de
la lent convergent. S'ha comencat a una distancia de 2 cm i s'ha anat augmentant 0,1 cm
fins arribar als 3,5.

3.3.1. Corbes d'ablaci6

A continuaci6 es presentara el Grafic 17 on es veura la comparativa de l'ablacié entre les

dues provetes.

Comparativa de l'assaig 4
Profunditat (um)

30
25 /I\
20

. f \
AV -
/ L

O v T T T y y 1

Biolox

Distancia focal (cm)

2 2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2 3,4 3,6

Grafic 17. Comparativa de l'ablacio per l'assaig 4

Malauradament, en aquest cas ens tornem a trobar amb que els forats realitzats a una
distancia propera als 2,5 cm presenten una profunditat massa gran per ser mesurada amb el
confocal, fet que fa perdre la idea de la tendencia que hauria de tenir la corba. Sabent aixo,
es pot deduir la forma de la corba, la cual hauria de ser una parabola amb el pic maxim als
< e
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2,5 cm ja que és la distancia per a la qual I'energia esta més concentrada i es produeix

major ablacio.

Pel que fa la comparacio entre les dues provetes, podem observar que les dues presenten
practicament els mateixos valors d'ablacio en tots els punts, a diferéncia dels altres assajos
en que la proveta NANO era la més afectada.

3.3.2. Superficie d'afectaci6

En el Grafic 18 es pot veure la comparativa entre provetes de la superficie afectada per a

cada distancia.

Superficie (um?) Comparativa de Ilassaig 4
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6000

4000
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-2000

\

2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2 3,4 36 Distancia focal (cm)

Grafic 18. Comparativa de la superficie afectada per I'assaig 4

Pel que fa a les corbes d'afectacié de superficie, es poden determinar tres zones diferents,
les quals es veuen de forma més marcada en la proveta Biolox ja que, com passava en els
assajos anteriors, és la més afectada pel que fa a superficie. La primera zona fa referencia
als punts més allunyats, els que es troben a 2, 2,1, 3,4 0 3,5 cm en els quals arriba molt

poca energia i la superficie d'afectacié és baixa o fins i tot nul-la en el cas de la distancia de
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3,5¢cm.

A continuacié, a mesura que ens acostem al punt confocal, I'energia que arriba a la
superficie augmenta pero encara ho fa de forma dispersa, fet que crea una zona d'afectacio
elevada, com es pot veure en els punts que coincideixen amb les distancies de 2,2, 2,3, 3 0
3,1 cm en els quals s'arriba a superficies afectades maximes de fins a 14.000 um?, valors
molt elevats comparats amb els que haviem obtingut amb els assajos anteriors en els quals

no se sobrepassaven els 4.000 pm?.

Per ultim, la tercera zona fa referencia al mateix punt confocal i punts propers, és a dir, els
2,4, 2,51 2,6 cm. En aquests punts el feix laser es troba concentrat en molt poca superficie,

fet que fa baixar la zona afectada a menys de 2000 pm?.

Per tant, en vista d'aquests resultats, podem afirmar que el parametre que controla la
superficie d'afectaci6 de la proveta en major mesura és la variacio de la distancia focal.

3.4. Microestructura

Per acabar amb l'apartat de resultats, s'observara la microestructura de les dues provetes
mitjancant un microscopi SEM/FIB amb l'objectiu de trobar euteéctics formats a partir de
l'aplicacio del feix laser. A més, el FIB, també ens permetra realitzar talls en les provetes per

observar si hi ha variacié de la microestructura a unes poques micres de profunditat.

Les dues primeres figures (Figures 38 i 39) mostren el forat realitzat amb l'assaig 1.1 amb
una intensitat de 4,41 A. sobre la proveta Biolox.

A la primera de les imatges es pot veure la diferéncia de microestructures entre la zona
externa del forat i la zona interna. Si ens fixem en l'ampliacié del forat que es mostra a la

figura 39 podem apreciar la formacié d'eutéctics.



Microestructures generades per laser en composits alumina - zirconia Pag. 57

10 ym Mag= 275K X Signal A= SE2 FIE Lock Mags = No Stageat T= 0.0° System Vacuum = 9.60e-007 mbar

" 5 FIB Mag= 686 X Slage at 7=39.191 mm  FIB Gun Pressure = 1.05e-008 mbar

WD =103 mm Brightness = 51.4 % FIB Pm!:)e ~30KV:50 pA  Track Z= Off Gun Yacuum = 3.00e-010 mbar

I\rfn\l?dtg: Zn;egg:;NS.S M EHT = 5.00 kV Contrast= 247 % FIE Imaging = SEM Tilt Corrn. = Off 12:48:01 11 May 2016
Height = 81.78 pm Aperture Size = 120.0 pm High Current = On FIB Scan Rot= 0.0° Tilt Angle = 36.0 ° File Name = bioloxLaser_3x1_04.tif

Figura 38. Forat corresponent a l'assaig 2.1 a 4,41 A. sobre la proveta Biolox

2pum = i = FIB Lock Mags = No Stageat T= 00° - Svﬁem\lacuum = 9.03e-007 mbar
g Mag= 795K X Signal A=SE2 FIB Mag = gﬁsﬁ X Stage at Z=39.191 mm  FIB Gun Pressure = 1.05e-008 mbar
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{;n\:mg: Z|§;|‘%z:r: B M EHT = 5.00 kV Contrast = 247 % FIB Imaging = SEM Tilt Corrn. = Off 12:50:04 11 May 2016
Height = 28.31 pm Aperture Size = 120.0 pm  High Current = On FIB Scan Rot= 0.0° Tilt Angle = 36.0 ° File Name = bioloxLaser_3x1_05.tif ag’\ha
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A la figura 40 es pot observar el tall realitzat sobre el mateix forat de les figures 38 i 39. Tot i

ge caldria realitzar més observacions sobre la mostra per arribar a una conclusio

determinant, a priori es podria dir que la microestructura interior no es veu afectada per

I'aplicacié del feix laser. El que si que es pot observar sén microporus i microesquerdes

sobre la superficie afectada.
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Figura 40. Tall realitzat a I'assaig 2.1 a 4,41 A sobre la proveta Biolox
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En el cas de la proveta NANO ZR, per veure si la microestructura es veu afectada

interiorment s'ha realitzat un tall al forat corresponent a l'assaig 1.2 amb una intensitat de
4,25 A

2um = i = FIB Lock Mags = Yes Stage at T= 54.0° System Yacuum = 1.00e-006 mbar
3 ":llvaDg_ 413255 KX Sl_gnal A_ SE2° FIB Mag = 192_55 KX Stage at Z= 44.607 mm FIB Gun Pressuvef1.30e-008 mhar
e =48 mm Bnghtnes_s = 49.03 % FIB Probe = 30KV:50 pA  Track Z= Off Gun Yacuum = 3.33e-010 mbar
W;Lsfze;szosjna nm EHT = 5.00 kV Contrast = 316 % FIB Imaging = SEM Tilt Corrn. = Off 15:19:14 3 Jun 2016
Height = 17.92 pm Aperture Size = 60.00 pm  High Current = On FIB Scan Rot= 0.0° Tilt Angle = 36.0 ° File Name = Nil_biolox_2.2_001.tif

Figura 41. Tall realitzat a I'assaig 2 amb una intensitat de 4,25 A.

Com es pot observar a la figura 41, la microestructura interior no es veu afectada per la
incidéncia del feix laser. El que es pot apreciar és com el material fos ha sobresortit del forat

tal i com s'ha vist en el segon dels fendomens fisics comentats a la figura 4.

A la figura 41 es mostra un altre tall realitzat sobre el mateix forat perdo a una zona més
centrada del crater. De la mateixa manera que en la figura 40, en aquest cas tampoc
s'aprecia cap canvi a la microestructura. Un detall que si que es pot observar és |'aparicio de
microesquerdes sobre la superficie del forat les quals penetren fins a una profunditat de poc

més d'una micra.

En el cas de la proveta NANO ZR no s'ha apreciat formacio d'eutéctics.
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Figura 42. Tall realitzat a I'assaig 2 amb una intensitat de 4,25 A.
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4. Estimacio de costos

A continuacié es presenta una taula amb el desglossat de totes les hores que s'han

necessitat per dur a terme el treball i el cost de cadascuna d'aquestes hores, aixi com el

preu final del projecte.

Preu per hora

Hores desglossades Nombre d'hores Preu (€)
(€/h)
Tall de provetes 9 20 180
Polit de provetes 15 20 300
_ Laser 25 50 1.250
Laboratori
SEM/FIB 6 100 600
Observacié
35 50 1.750
confocal
Redaccio 120 20 2.400
Treball
Lectura 40 20 800
Preu total 7.280

Taula 6. Estimacio de costos del projecte

Partint d'un preu base de 20€/h com a enginyer de materials [13], s'ha realitzar I'aproximacio

dels costos del projecte realitzat. Les hores en les que s'ha utilitzat material del laboratori

com els microscopis o el laser incorporen part del seu cost en les hores de treball. Amb

aquesta estimacio de costos, després d'un total de 250 hores de feina, el preu mig per hora

és de 29,12€/h.
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Conclusions

Un cop completat I'estudi sobre les provetes es poden extreure una série de conclusions; en
primer lloc, com s'ha pogut observar, la variacié dels diferents parametres del laser, afecta
de forma significativa sobre ambdues superficies ceramiques tot i que ho fa de forma
diferent sobre cadascuna d'elles. En tots els casos d'assaig s'ha demostrat que la proveta
NANO ZR es veu més afectada per I'ablacié que per la quantitat de superficie afectada,
mentre que, per contra, I'energia del feix laser sobre proveta Biolox afecta de forma més

notoria la quantitat de superficie afectada en comptes de la profunditat.

Aixi doncs, es pot extreure que, en futurs estudis amb les provetes utilitzades en aquest
treball, convindra utilitzar la proveta NANO ZR si es desitja realitzar més ablacié que
quantitat de superficie afectada i convindra utilitzar la proveta Biolox si el que es desitja és

obtenir una gran zona de superficie afectada.

Pel que fa als diferents parametres del laser es poden extreure unes conclusions més trivials
que unes altres. A més intensitat del feix laser, més energia incideix sobre la superficie
ceramica i més afectada es veu, ja sigui en termes d'ablacié com en termes de superficie.
Una altra conclusié forca trivial ve donada per la distancia focal, en qué com més a prop ens
situem dels 2,5 cm, més focalitzada es troba I'energia i, per tant, menys superficie es veu
afectada pero la profunditat del forat (tot i que no s'ha pogut veure representat en els grafics
corresponents degut a la impossibilitat de mesurar la profunditat real amb el confocal) és
major. Per ultim, una conclusié no tan clara a priori es troba en la variacié de la freqiiéncia
del feix laser, en que la major afectacidé que reben les provetes no es troba quan s'aplica el
major nombre de polsos, sind que es troba en el rang d'entre els 100 i 1000 Hz. Aix0 és
degut a que a l'aplicar una frequéncia de 5000 Hz, el feix laser perd molta energia fet que
comporta una afectacié menor sobre la superficie. En els assajos de variacio de freqiiéncia,
al ser realitzats a una intensitat maxima de 4,41 ampers, la proveta s'ha vist molt afectada
dificultant aixi la determinacié de la profunditat dels forats mitjancant el confocal. Es

recomana, per tant, que de repetir aquests assajos es realitzessin a una intensitat menor.
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Pel que fa a I'afectacié de la microestructura de les provetes, s'ha pogut observar I'aparicié
d'eutéctics en la proveta Biolox tot i que de forma molt superficial, ja que al realitzar un tall
amb el FIB s'ha pogut veure que la microestructura interior no estava afectada. També s’han
pogut observar I'aparicié de microporus i microesquerdes sobre la superficie.

Pel que fa a la proveta NANO ZR, no s'ha pogut constatar la formaci6é d'eutéctics sobre la
seva superficie ni cap tipus d'afectacié a unes micres de profunditat en la zona del crater. Si
gue ha mostrat, pero, unes microesquerdes amb més recorregut i més profunditat que en la

proveta Biolox.

Finalment, com a recomanacions per a estudies posteriors caldria remarcar una bona
organitzacié a I'hora de realitzar els forats amb el laser, ja d'aquesta forma s'aconsegueix
una localitzaci6é de cada punt amb el seu assaig corresponent, fet que és basic per extreure

els posteriors resultats i conclusions.

A la figura es pot veure la matriu de punts realitzats sobre la proveta Biolox Delta.

100 ym Mag= 76X Signal A= SE2 FIB Lock Mags = No Stageat T= 0.0° System Vacuum = 1.51e-006 mbar
. 3 FIBMag= 2.07 KX Stage at Z=39.002 mm  FIB Gun Pressure = 1.05¢-008 mhar

|'_'| WD = 8.1mm Brightness = 50.9 % y _ Gun Yacuum = 3.28e-010 mbar

Pixel Size = 3.951 pm Contrast = 35.9 % FIB Probe = 30KV:50 pA  Track Z= Off -

Wicth = nt.cl_dri'mm"| EHT = 5.00 k¥ omrasl =220 FIB Imaging = SEM Tilt Corrn. = Off 14:19:03 3 Jun 2016

Heignt = 3.03¢mm____ Aperture Size = 30.00 pm__ High Current = On FIB Scan Rot= 0.0° Tilt Angle = 36.0° File Name = Nil_biolox_007.tif

Figura 43. Matriu de punts sobre la proveta Biolox.
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