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La fusion zonal laser: un método versatil para el procesado
de materiales avanzados
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En esta contribucién se presenta un resumen de las actividades desarrolladas en el ICMA relativas al procesado de materiales con
sistemas laser. Uno de los mayores esfuerzos en este campo esté orientado hacia los tratamientos por fusién zonal flotante, aunque
recientemente se ha iniciado una linea de investigacion en tratamientos superficiales. El sistema de procesado incorpora dos laseres,
uno de CO; y otro de Nd:YAG asi como diferentes formas de distribucién de la energfa laser en los materiales que incluyen dos
camaras de procesado con sus sistemas para la automatizacién del proceso. Se comentan algunas de las actividades desarrolladas en
el Instituto y se muestra una seleccién de los resultados obtenidos.
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Laser Zone Melting: a versatile method for advanced materials processing

In this contribution a summary of ICMA research activities concerning materials processing by laser technology is presented. So far,
the main effort has been devoted to the floating zone technique but a new line on surface treatments has recently been started. The
systemn incorporates two lasers, COp and Nd:YAG, and different ways of laser energy delivery including two chambers with auto-
mated control systems. Some of the activities developed at ICMA are discussed and a selection of the results obtained is shown.
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1. INTRODUCCION

La tecnologia laser se ha venido empleando desde hace varios
afios en el procesado de muy diversos materiales (1). Las carac-
teristicas que hacen de la radiacién laser una herramienta tan
atractiva para este propdsito son la coherencia y la colimacién,
que permiten ajustar la distribucién de energia con elementos
Opticos convencionales asi como situar la fuente fuera de la
camara de reaccién. Ademas se pueden conseguir elevadas
densidades de energia que focalizada sobre la superficie de un
material, opaco a la radiacién, da lugar a un calentamiento loca-
lizado que se utiliza para el procesado.

Algunos aspectos importantes que influyen en este proceso
son la longitud de onda de la radiacion (2), la temperatura del
material, la forma en la que la radiacién incide sobre el material
(angulo de incidencia, polarizacién del haz,...) (3), estado de la
superficie del material y la presencia de recubrimientos (2).

En el momento actual se pueden identificar diversas tenden-
cias dentro de la tecnologia laser aplicada al procesado de mate-
riales (4), por ejemplo cabe destacar su uso en perforacion, sol-
daduras, corte (5), sinterizado de 6xidos ceramicos (6), trata-
mientos superficiales y solidificacién direccional aplicada al cre-
cimiento de monocristales, al texturado de materiales, refina-
miento o a la produccion de eutécticos alineados (7).

La fusion zonal flotante mediante laser como técnica de soli-
dificacién direccional retine grandes ventajas (8). Entre ellas se
encuentra la posibilidad de prescindir de crisoles (que puedan
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dar lugar a contaminacién) por lo que se pueden crecer cristales
de alto punto de fusién (del orden de 3300 K), y los elevados
gradientes alcanzados (mayor que 1000 K/cm) que permiten
crecimientos a velocidades (mm/min) no alcanzadas por otros
métodos.

El principio de esta técnica es la recristalizacién de un precur-
sor a partir de una zona fundida estacionaria. El sistema ha per-
mitido la fabricacion de fibras mono y policristalinas de un buen
namero de compuestos (9-12), incluso en el caso de que fundan
incongruentemente (13). Una de las principales dificultades
durante el crecimiento se presenta cuando la evaporacién desde
el fundido es apreciable, ello puede dar lugar a variaciones com-
posicionales si se pierde alguno de los componentes preferente-
mente. No obstante, si la velocidad de evaporacion es lenta, se
pueden compensar las pérdidas de material incorporando en el
precursor un exceso de los componentes mas volatiles. La velo-
cidad de evaporacién se puede controlar, en parte, ajustando el
reparto de la densidad de potencia sobre la muestra o utilizando
una atmdsfera estatica en condiciones de presion.

Aunque actualmente hay muchos tipos de ldseres, los que
dominan el campo del procesado de materiales son fundamen-
talmente dos: CO7 y Nd:YAG. Hasta hace unos afios el prime-
ro ha dominado en las aplicaciones de potencia y el segundo se
ha utilizado para las aplicaciones de precisién, sin embargo éste
dltimo estd ganando terreno actualmente en la industria.

Un laser de estado sélido como el Nd:YAG tiene su principal
ventaja con respecto al laser de COy en la longitud de onda de

Bol. Soc. Esp. Cerdm. Vidrio, 36 (2-3] 132-135 (1997)



LA FUSION ZONAL LASER: UN METODO VERSATIL PARA EL PROCESADO DE MATERIALES AVANZADOS

su emision (1.06 pm frente a la emisién en 10.6 pm del CO,). La
longitud de onda afecta de forma importante la interaccion
entre la radiacién laser y el material procesado. Un sencillo cal-
culo, basado en las ecuaciones de Fresnel (14), indica claramen-
te que usando longitudes de onda mas corta se puede aumen-
tar de forma sustancial la energia de acoplamiento cuando el
material procesado es altamente absorbente y tiene elevada
conductividad térmica como es el caso de los metales de transi-
cién (15). El procesado de superconductores de BSCCO también
mejora con el uso de longitudes de onda mds corta pero, por el
contrario, la mayoria de los materiales refractarios absorben
mucho mas eficientemente la radiacién del CO».

Tal vez lo que ha contribuido de forma definitiva a la incorpo-
racién de ldser de Nd:YAG en el procesado de materiales es la
posibilidad de guiar la radiacién por fibra 6ptica, lo cual confiere
una mayor flexibilidad al sistema (capacidad de acoplar a robots
o0 a sistemas multiejes, de repartir el haz para varias estaciones de
trabajo o de conseguir haces finos con fibras de didmetro reduci-
do). No obstante, hay que aceptar una inherente falta de calidad
del haz que se acenttia con el aumento de potencia asi como la
necesidad de extremar las precauciones de seguridad.

2. DESCRIPCION DEL SISTEMA

Actualmente en el ICMA se ha desarrollado un sistema que
permite la focalizacién independiente de dos laseres (uno de
CO, de 250 W y otro de Nd:YAG de 120 W) con las misma 6pti-
ca para realizar comparaciones o con distintos sistemas de foca-
lizacién. Con este diseno se pueden integrar ambos sistemas
para la realizacién de procesado utilizando simultdneamente
los dos laseres.

El sistema de fusién zonal flotante incluye una camara de cre-
cimiento con suficiente estanqueidad como para operar en
vacio, bajo presién de gas y con cualquier tipo de atmésfera
controlada (argon, oxigeno, mezcla de gases,...). El movimiento
de traslacién y rotacién de las muestras se realiza con un sub-
sistema de cuatro motores independientes, controlados por un
ordenador industrial acoplado a un ordenador personal que, a
través de una conexién con una cdmara CCD, puede controlar
la alimentacién para mantener el volumen de fundido constan-
te y asi asegurar la uniformidad en el didmetro de las fibras.
Otros detalles operacionales ya se han descrito anteriormente
(16).

Otra camara independiente que incluye una mesa XY se ha
adaptado para el procesado de materiales en plano. Con ella se
estan realizando tratamientos térmicos superficiales y recubri-
mientos.

3. RESULTADOS
3.1. Fibras monocristalinas

La fabricacién de fibra monocristalina de alimina tiene un
gran interés por sus muiltiples aplicaciones, p. ej. como sensor
de alta temperatura (por encima de 1750 °C) que la hacen atrac-
tiva para las industrias automovilisticas y para el espacio. Los
sensores miden desplazamiento, deformaciones, temperatura,
presion y su tolerancia térmica permite ser usados en ambien-
tes hostiles o inaccesibles. Existe también un fuerte interés por
este tipo de fibras para aplicaciones médicas (cirujia con laser).

El método de fusién zonal por laser facilita enormemente la
preparacién de muestras monocristalinas de alta calidad de una
gran cantidad de materiales para la evaluacién de sus propie-
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Fig. 1. Zona fundida flotante correspondiente a una muestra de Ti:Al, O3 cre-
ada con un laser de CO;.

dades. La simplicidad del método se ilustra en la figura 1,
donde se muestra el comienzo del crecimiento de una fibra de
6xido de aluminio dopada con titanio. En la figura se puede
apreciar la semilla, el inicio de la fibra y la zona fundida.

Para los 6xidos resulta mas conveniente el uso del laser de
CO, ya que la absorcién de la radiacion se produce en una zona
cercana al milimetro. La profundidad de penetracion debe ser
comparable al radio de la fibra ya que si esto no es asi el centro
de la fibra funde por conduccion, hecho que puede dar lugar a
la formacién de un nticleo que empeora la calidad de la mues-
tra. Los dxidos cristalinos son transparentes a la radiaciéon del
Nd:YAG aunque no asi la ceramica o el fundido por lo que uti-
lizado simultaneamente al CO5 permite producir fibras cristali-
nas libres de nicleo ya que se puede conseguir superficies de
solidificacién mds planas y zonas fundidas mas homogéneas.
La incorporacién de aditivos también puede modificar las
caracteristicas de absorcién del material en la region de la lon-
gitud de onda de la emision del Nd:YAG.

Los experimentos de crecimiento cristalino se llevaron a cabo
en colaboracién con el grupo de de Instituto de Fisica Técnica
del DLR en Stuttgart y fueron principalmente orientados hacia
la fabricacion de fibras delgadas (150-500 pm) de los compues-
tos Y503, GdpO3 y Ti:AlyO3. Los dos primeros fueron explora-
dos como posibles matrices para laseres de estado solido. El
6xido de aluminio dopado con titanio es un material liser con
una amplia banda de fluorescencia comprendida entre 700 y
1100 nm (17). Los principales problemas que presenta la obten-
cién de cristales de este tipo con alta calidad son el bajo coefi-
ciente de distribucién del Ti3* en la matriz, debido a la diferen-
cia del radio i6nico entre el Ti>* y el AI3*, y la banda de absor-
cién parasita atribuida a los pares Ti4*+-Ti3*,

El principal problema que se presenta en la fabricacién de las
fibras monocristalinas de Y203, GdO3 es su poca resistencia al
choque térmico. En algunas de ella aparecian grietas a unos mili-
metros de la zona fundida y otras se rompian al cabo de unas
horas. Actualmente se estd experimentando el crecimiento con la
ayuda de un reflector que permita reducir el gradiente térmico.
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3.2. Texturado de materiales superconductores

El control sobre el tamafio y orientacién de los granos es una
de las claves para el desarrollo de dispositivos précticos basa-
dos en superconductores de alta temperatura. Actualmente se
estdn llevando a cabo grandes esfuerzos para mejorar las pro-
piedades de transporte de los superconductores policristalinos.
Es bien conocido que un factor limitador de la densidad de
corriente critica es la existencia de uniones débiles por lo que
resulta altamente conveniente preparar muestras texturadas, es
decir muestras con una baja densidad de fronteras de grano de
angulo grande en el camino de la corriente.

Las fases de Bi-Sr-Ca-Cu-O son muy anisdtropas; las mues-
tras estan formadas por granos con aspecto de plaquetas en los
que Jc en el plano «a-b» es mucho mayor que en el eje c. Los
altos gradientes conseguidos con la técnica de fusién zonal laser
son muy adecuados para conseguir fibras con un alto grado de
alineamiento de grano, con el eje «c» perpendicular a la direc-
cién de crecimiento.

Por otra parte, los fundidos de BSCCO son muy estables, lo
que combinado con una baja evaporacién, y por tanto poca des-
viacién de la estequiometria del superconductor, hace que la
técnica de procesado por laser de estos materiales resulte muy
apropiada (18).

Hasta el momento el mayor esfuerzo se ha dedicado a la
fabricacion de fibras 2212. Se han crecido fibras de hasta 2.6 mm
de didmetro y 100 mm de longitud. Presentan una superficie
rugosa que revela la adecuada orientacion de los granos. En la
figura 2 se muestra una imagen obtenida por SEM de la fractu-
ra transversal de una de estas fibras, donde se aprecia la buena
orientacion de los granos.

Se ha comprobado que las velocidades de crecimiento mas
adecuadas para reunir las propiedades de transporte requeri-
das rondan los 30 mm/h. A estas velocidades las fibras no con-
tienen fase 2212 pero tras un recocido adecuado se puede obte-
ner casi una tnica fase 2212. Con estas fibras se han alcanzado
valores de densidad de corriente critica que rondan los 3500
A/em? a 77K.

El proceso de fusion zonal en superconductores mejora nota-
blemente cuando se utiliza el laser de Nd:YAG. La mayor pene-
tracién conseguida con la radiacion de 1.06 pm se traduce en
una zona fundida mads estable y una interfase de solidificacién
mas plana, lo cual permite procesar fibras de mayor didmetro.
La menor penetracion de la radiacion del CO, hace que el inte-
rior de la zona fundida se caliente por corrientes de conveccion
que dan lugar a movimientos de masa y dispersién de particu-
las sélidas, aumentando el contenido de fases secundarias. La
presencia de gradientes radiales dentro del fundido es la causa
de que la interfase de solidificacién no sea plana sino curvada
lo que supone una fuente de inhomogeneidades debido al
sobreenfriamiento constitucional (16).

3.3. Eutécticos con microestructura ordenada

La demanda de materiales capaces de operar bajo condicio-
nes severas de temperatura, de esfuerzo mecanico o en ambien-
tes corrosivos estimula la bisqueda de nuevos materiales o la
mejora de las propiedades de materiales ya conocidos. Las pro-
piedades mecanicas estdn fundamentalmente determinadas por
la composicién quimica y la microestructura y es precisamente
en el control de estos aspectos donde se encuentran las bazas
fundamentales para el desarrollo de nuevos materiales.

Los compuestos eutécticos de Oxidos refractarios son serios
candidatos para aplicaciones en varios campos de la industria.
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Fig. 2. Micrografia SEM de Ia fractura longitudinal de una fibra 2212 creci-
da por fusidn zonal con un ldser de Nd:YAG.

El interés por estos materiales se ha acentuado con el desarrollo
de las diversas formas de solificacion direccional que permiten
obtener estructuras orientadas (19). En un eutéctico surge de
forma natural una situacién que para cualquier material com-
puesto se consideraria ideal: la presencia de amplias interfases,
las cuales confieren al material nuevas propiedades.

La eleccion del estudio de los sistemas ZrO,/CaO vy
Zr0y/MgO en su composicién eutéctica se basé en varias con-
sideraciones. Por una parte, son buenos conductores i6énicos a
alta temperatura y muy inertes quimicamente. Ademas la
microestructura eutéctica consta de laminas (y fibras en el caso
del ZrO,/MgQO, dependiendo de las condiciones de crecimien-
to) de circona ctibica estabilizada y circonato calcico y de mag-
nesio respectivamente, ambas transparentes pero con distinto
indice de refraccion, lo cual resulta muy adecuado para la fabri-
cacion de dispositivos Opticos tales como guias de luz.
Finalmente, las propiedades mecanicas y térmicas de las fibras
desarrolladas mejoran notablemente si se comparan con las
correspondientes a la fase pura resolviendo, en parte, algunos
de los problemas inherentes a la circona y que reducen su
potencial en aplicaciones de alta temperatura, su escasa resis-
tencia al choque y ciclos térmicos (7, 20).

En la figura 3 se muestra la microestructura, observada por
SEM, de una fibra eutéctica de ZrO,/Ca0. Se pueden identifi-
car laminas claras, que corresponden a la fase ctibica estabiliza-
da (ZrO,/Ca0-30 at%), y otras mas oscuras, correspondientes
a CaZrO3. Si la muestra se observa al microscopio 6ptico por
transmision, iluminando a través de la muestra, se pone de evi-
dencia la buena conectividad dptica entre las fases, lo que indi-
ca que el alineamiento de las fases se extiende sobre regiones
macroscopicas de la muestra.

3.4. Tratamientos superficiales

El interés de los tratamientos superficiales recae en la impor-
tancia que tiene la superficie de un material en servicio ya que
es su contacto con el exterior quien, en gran medida, determina
el comportamiento del conjunto. En efecto, cuando intervienen
mecanismos de desgaste o cuando la pieza estd sometida a altas
temperaturas y/o ambientes corrosivos los materiales han de
presentar unas buenas propiedades superficiales para que pue-
dan cumplir con los requerimientos que se les exigen.

Existen varias técnicas de tratamientos superficiales, cada
una con sus ventajas y desventajas de indole tanto técnica como
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Fig. 3. Corte transversal, observado por SEM, de una fibra de ZrOp/CaO en
la que se aprecia el alineamiento de las fases eutécticas.

econdmica. Entre ellos, el tratamiento mediante laser es factible
técnicamente y esta demostrando su valor en aplicaciones espe-
cificas.

Algunas de las técnicas laser que han demostrado su poten-
cial son:

a) Endurecimiento por transformacion.

Permite mejorar las propiedades de superficie sin deterioro
de las de volumen. Los factores que intervienen en el proceso
son la velocidad, que afecta a la profundidad del endureci-
miento, y la potencia de salida del laser, relacionada con la
maxima temperatura superficial. Una velocidad y potencia ade-
cuada conducen a un correcto proceso de endurecimiento.

b) Fusion superficial. El laser, en este proceso, se usa para fun-
dir un area controlada de la superficie del componente. Se utili-
za, por ejemplo, para sellar los poros superficiales de ceramicas
usadas como aislantes térmicos o para eliminar inclusiones que
actiian como concentradores de esfuerzos, prolongando la vida
de fatiga y mejorando la resistencia al desgaste.

d) Recubrimiento.

En ocasiones el simple fundido no mejora de forma significa-
tiva las propiedades superficiales y es preferible introducir
cambios en la composicion de la superficie. El recubrimiento
supone la deposicién de una capa de material sobre otro. La
produccion de recubrimientos por laser esta influenciada por
un buen niimero de parametros tales como la potencia del laser,
el tamanio y forma del haz, velocidad de barrido o las caracte-
risticas del substrato. la interaccion entre el substrato y el recu-
brimiento afecta a la composicion y microestructura del mate-
rial recubierto (21).

La formacién de un recubrimiento se puede realizar por dos
vias:

1. Proceso de una etapa, en el que el recubrimiento se inyec-
ta, en forma de polvo o pasta, en la zona de incidencia del ldser
para producir una pequena zona fundida.

2. Proceso de dos etapas. El recubrimiento se deposita (galva-
nizacién, atomizacién, aplicaciéon de una pasta, ...) sobre el sus-
trato y posteriormente se funde.

4. CONCLUSIONES
El procesado por laser constituye una herramienta versatil y

flexible en el procesado de materiales. La integracién de dos
fuentes de radiacion laser de distinta longitud de onda que pue-
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den ser usadas simultdneamente o por separado permite adap-
tar y optimizar el tratamiento a cada situacion. Con el método
de fusion zonal se han obtenido, con gran reproducibilidad,
fibras superconductoras con un alto grado de textura y excelen-
tes propiedades de transporte. Ademds, supone una répida, efi-
caz y barata aproximacién a la revision de materiales en la bus-
queda de prometedoras combinaciones matriz-dopante para
aplicaciones laser. También ofrece grandes ventajas como técni-
ca de solidificacion direccional aplicada a la preparacion de
eutécticos alineados. Existen evidentes razones econdmicas
para mejorar las propiedades tribolégicas de los componentes
que se encuentran sometidos a cargas en servicio. Las propie-
dades de volumen deben de cumplir ciertos requisitos pero son
las propiedades de superficie quienes determinan, a menudo, la
vida de uso. En este sentido, la tecnologia laser también se ha
consolidado como una técnica competitiva aplicada a la mejora
de las propiedades superficiales.
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