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POVRSINSKA MODIFIKACIJA I KARAKTERIZACIJA LEGURA TI6AL4V I NIMONIK
263 LASERSKIM ZRACENJEM U KONTROLISANIM ATMOSFERAMA

Sazetak

Predmet proucavanja ove doktorske disertacije je interakcija laserskog zraCenja sa legurom
Ti6Al4V 1 superlegurom Nimonik 263. Odabrane legure imaju veliku primenu u savremenim
tehnologijama. U doktorskoj disertaciji su ispitivani efekti delovanja impulsnog nano-, piko- i
femtosekundnog laserskog zracenja, kao i uticaj razli€itih energija impulsa i broja primenjenih
impulsa na osobine povrSinskih promena ispitivanih legura. Dodatno, ispitivana je i interakcija
laserskog zracenja sa legurama u atmosferama azota i argona i uticaj ovih gasova na modifikaciju i
potencijalnu promenu hemijskog sastava povrsine legura pre i nakon laserskog ozracivanja, a u cilju
potencijalnog poboljSanja fizickohemijskih i mehanickih osobina. Takode, s obzirom na formiranje
plazme u toku ozraCivanja legura laserima, prouc¢avana je i emisija plazme primenom tehnike
spektroskopije laserski indukovanog zracenja.

Za ispitivane legure, odredivane su vrednosti parametara povrSinske hrapavosti gde je
utvrdeno da se vrednost parametra menja u odnosu na hrapavost nemodifikovanih povrSina legura, a
u zavisnosti od primenjene kontrolisane atmosfere. Odredivani su i parametri kao $to su prag
osteCenja legura, zone toplotnog dejstva, brzina ablacije 1 inkubacioni faktori za razlicite
eksperimentalne uslove. Dodatnim ispitivanjem formiranih struktura (laserski indukovane periodi¢ne
povrsinske strukture) nakon laserskog ozracivanja je pokazano da su one najuniformnije i najvise
izraZene prilikom femtosekundnog laserskog ozracivanja.

Ispitivanja interakcije legure Ti6Al4V 1 superlegure Nimonik 263 sa laserskim zracenjem je
dovela do boljeg razumevanja procesa koji se deSavaju tokom interakcije kao i do potencijalne
mogucénosti poboljSanja odredenih karakteristika ovih legura pod odgovaraju¢im eksperimentalnim
uslovima.

Kljuéne reci: Ti6Al4V, Nimonik 263, TEA CO, laser, Nd:YAG laser, Ti:Safirni laser, laserski
indukovane periodi¢ne povrSinske strukture, modifikacija i karakterizacija povrSina, kontrolisana
atmosfera, spektroskopija laserski indukovane plazme.
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SURFACE MODIFICATION AND CHARACTERIZATION OF Ti6Al4V AND NIMONIC
263 BY LASER IRRADIATION IN CONTROLLED ATMOSPHERES

Abstract

The subject of research of this doctoral dissertation is the interaction of laser irradiation with
the alloy Ti6Al4V and superalloy Nimonic 263. The selected alloys have great utilization in modern
technologies. This dissertation examines the effects of pulsed nano-, pico-, and femtosecond laser
irradiation, as well as impact of different pulse number and energies on the properties of surface
changes of the tested alloys. Additionally, the interaction of laser irradiation with alloys in nitrogen
and argon atmospheres, and the impact of these gases on modification and potential change in the
chemical composition of the surface of alloys before and after laser irradiation was investigated, in
order to potentially improve physicochemical and mechanical features. Also, given the formation of
plasma during the laser irradiation of alloys, plasma emission was also studied using laser-induced
breakdown spectroscopy technique.

The values of surface roughness parameters, for the alloys tested, were determined and found
out that this value changes in relation to the roughness of the alloy’s unmodified surfaces, depending
on the controlled atmosphere applied. Parameters such as the threshold fluence, heat affected zone
and the incubation factor have been also determined for different experimental conditions. Additional
examination of the formed structures (laser induced periodic surface structures) after the laser
irradiation showed that these structures were most uniform and pronounced after the femtosecond
laser irradiation.

The study of the interaction between alloys and laser irradiation have led to a better
understanding of the processes that occur during the interaction as well as the potential improvement
of certain features of these alloys under given conditions.

Key words: Ti6Al4V, Nimonic 263, TEA CO; laser, Nd:YAG laser, Ti:Sapphire laser, laser induced
periodic surface structures, surface modification and characterization, controlled atmospheres, laser-
induced breakdown spectroscopy.
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1. UVOD

Ozracdivanje materijala laserom je Siroko koris¢ena tehnika kojom se mogu dobiti unikatni
efekti na povrSini materijala, kao i poboljSanje hemijskih, fizickih i mehanickih osobina materijala.
Ovo daje laserima mogucnost za brojne primene, od medicine i biohemije, preko elektronike,
automobilske, avio i pomorske industrije, tehnologije, pa sve do vojne i nuklearne industrije. Impulsni
laserski sistemi se intenzivno unapreduju u pogledu skradivanja vremena trajanja laserskog impulsa
(Sto rezultuje povecanjem impulsne gustine snage) pa tako, pored mikro-, nano-, piko- i
femtosekundnih lasera, sada ve¢ uveliko imamo i atosekundne lasere. Tehnike ozracivanja materijala
laserskim zra¢enjem su odlicne za obradu materijala uz minimalne gubitke energije, visoku preciznost
1 reproduktivnost.

Ova doktorska disertacija je posvecena analizi i proucavanju interakcije laserskog zrac¢enja sa
dva odabrana materijala, legura Ti6Al4V 1 superlegura Nimonik 263, koje imaju veliku potencijalnu
prakticnu primenu. Prva je titanska legura Ti6Al4V koja poseduje jedinstvenu kombinaciju
mehanickih, hemijskih i fizi€kih osobina kao §to su dobra otpornost prema koroziji, velika ¢vrstoca,
odli¢na fleksibilnost i biokompatibilnost. Druga ispitivana legura je niklova superlegura Nimonik 263
koja poseduje izvrsnu povrSinsku stabilnost, visoku otpornost na koroziju i oksidaciju, dobru
mehanicku ¢vrstocu, dobru obradivost i otpornost na oste¢enje pri plasti¢noj deformaciji, kao i
odli¢na svojstva savitljivosti. Sto se ti¢e laserskih sistema koris¢enih u eksperimentu ove doktorske
disertacije, oni su sledeci: nanosekundni TEA CO», nanosekundni i pikosekundni Nd:YAG i
femtosekundni Ti:Safirni laser.

Ozracivanje uzoraka je uradeno u Nacionalnom Institutu za lasersku plazmu i radijacionu
fiziku, Bukurest, Rumunija, u Institutu za nuklearne nauke ,,Vinca*“ Univerziteta u Beogradu, Institut
od nacionalnog znacaja za Republiku Srbiju, Beograd, Srbija i u Institutu za fiziku Univerziteta u
Beogradu, Institut od nacionalnog znacaja za Republiku Srbiju, Beograd, Srbija. Karakterizacija i
analiza uzoraka razli¢itim metodama je odradena u Institutu za nuklearne nauke ,,Vin¢a* Univerziteta
u Beogradu, Institut od nacionalnog znacaja za Republiku Srbiju, Beograd, Srbija, na Rudarsko-
GeoloSkom fakultetu Univerziteta u Beogradu, Beograd, Srbija, u Institutu Jozef Stefan, Ljubljana,
Slovenija i na Masinskom fakultetu Univerziteta u Beogradu, Beograd, Srbija.

Ova doktorska disertacija je podeljena u nekoliko celina. U Teorijskom delu su opisani procesi
koji prate interakciju laserskog zraenja sa metalima, strukture koje se formiraju na povrSini
materijala nakon dejstva laserskog zraCenja, kao i osnovni pojmovi vezani za interakciju laserskog
zracenja sa materijalima. Eksperimentalni deo doktorske disertacije sadrzi opis laserskih sistema
koriS¢enih u eksperimentima disertacije kao i tehnika koje su kori§¢ene za karakterizaciju povrsine
legura, analizu plazme 1 ispitivanje mehanickih osobina.

U delu Rezultati i diskusija, prikazani su efekti dejstva nano-, piko- i femtosekundnog
laserskog zracenja na povrSinu legura Ti6Al4V 1 Nimonik, tj. diskutovani su dobijeni rezultati kroz
nastale morfoloske promene. Takode su diskutovani rezultati dobijeni nakon ozrac¢ivanja u razlic¢itim
uslovima sredine (azot i argon) kao i hemijska analiza povrSine legura pre i1 nakon ozracivanja
razlic¢itim laserskim sistemima. Diskutovani su i dobijeni rezultati uticaja generisane plazme kao i
rezultati ispitivanja mehanickih osobina superlegure Nimonik 263. Na kraju, u Zakljucku su sumirani
najvazniji dobijeni rezultati prikazanih istraZivanja, potencijalna primena dobijenih rezultata i pravci
daljih istrazivanja.



1.1.

Ciljevi istraZivanja

Ciljevi istrazivanja ove doktorske disertacije su:

Analiza interakcije nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 10,6 pm sa povrSinom
superlegure Nimonik 263 i legure Ti6Al4V 1 poredenje dobijenih rezultata sa efektima koje
pod sli¢nim eksperimentalnim uslovima izaziva lasersko zracenje talasne duzine 1064 nm.

Proucavanje interakcije i rezultujucih povrSinskih efekata ¢e biti dopunjeno i ispitivanjem
formirane plazme tehnikom spektroskopije laserski indukovane plazme (LIBS).

Novina u ovoj disertaciji je prouc¢avanje interakcije laserskog zra¢enja u atmosferama azota i
argona i uticaj ovih gasova na rezultuju¢u modifikaciju i prateu promenu hemijskog sastava
na povrSini legura, u smislu formiranja nitridnih jedinjenja koja bi dodatno doprinela
poboljSanju mehanickih osobina i otpornosti, i formiranju oksida koji mogu da doprinesu
povecanju krtosti legura ili poboljSanju osobine povrsine, u zavisnosti od namene.

Ispitivanje modifikacija povrSina legure Ti6Al4V i superlegure Nimonik 263 pikosekundnim
1 femtosekundnim laserskim zracenjem talasnih duzina 1064 nm 1 775 nm, redom, u vazduhu
i atmosferama argona i azota, uz pratecu analizu plazme LIBS tehnikom u pikosekundnom
rezimu. Takode, ispitivane su morfoloSke promene i izvedeni trendovi promene
karakteristi¢nih parametara povrSine sa variranjem parametara upadnog laserskog zracenja,
kao i odredivanje najnizih gustina energija laserskog zracenja koje dovode do promena
povrsine, odnosno pragovi oSte¢enja, zona toplotnog dejstva i razmatranje temperature koje
se dostiZzu na povrSini legura prilikom delovanja laserskog zracenja.

Analiza hemijskog sastava povrsina legura pre i nakon laserske obrade materijala pomocu
energetski disperzivne spektrometrije X-zraCenja (SEM-EDS) i rendgenske fluorescentne
spektrometrije (XRF).

Ispitivanje mehanickih osobina, mikrotvrdoc¢a i deformacija materijala, pre i nakon laserske
modifikacije superlegure Nimonik 263, posebno na mestima koja su podloZzna ve¢oj dodatnoj
koncentraciji naprezanja prilikom upotrebe materijala.



2. TEORIJSKI DEO

2.1. Legura Ti6Al4V

Titan je hemijski element koji pripada grupi metala, srebrno sive je boje, jako reaktivan i
nalazi se u zemljinoj kori kao jedan od Cetiri najzastupljenija elementa kore (pored aluminijuma,
gvozda i magnezijuma). Titan ima 5 izotopa od kojih je Ti*® najzastupljeniji sa 73,8 %. Zbog visoke
specifi¢ne snage i odli¢ne otpornosti prema koroziji, titan i njegove legure su bitna klasa materijala
za aeronauti¢ku, petrohemijsku i biomedicinsku industriju, kao i za prehrambenu, vojnu i
automobilsku primenu [1, 2].

Zbog jedinstvene kombinacije mehanickih, hemijskih i fizi¢kih osobina kao §to su odli¢na
otpornost prema koroziji, velika ¢vrstoca, fleksibilnost 1 odli¢na biokompatibilnost, legura Ti6Al4V
ima Siroku primenu od automobilske, pomorske i avio industrije, preko nuklearne industrije, do
biomedicinskog inzenjerstva [3 - 10].

2.1.1. Hemijske i fizicke osobine legure Ti6AI4V

Legura Ti6Al4V spada u titansku grupu o + B legura. Ovu leguru ¢ine 6 masenih procenata
aluminijuma i 4 masenih procenata vanadijuma koji vrSe stabilizaciju o i B faze legure na sobnoj
temperaturi, redom [7]. U zavisnosti od primene, kiseonik moze biti prisutan u leguri 0,08 do 0,4
masenih procenata gde vec¢i procenat kiseonika (0,4 %) ima ulogu pojacivaca osobina ove legure dok
veca koncentracija (> 0,4 %) moze dovesti do krtosti materijala [11]. Nizak procenat kiseonika, azota
1 aluminijuma moZe poboljSati osobine kao S§to su duktilnost (osobina plasticne deformacije pod
uticajem spoljaSnje sile pre loma materijala), otpornost prema koroziji, ¢vrsto¢a pukotina i otpornost
na rast pukotina. Hemijski sastav legure Ti6Al4V je dat u tabeli 2.1.

Tabela 2.1 Hemijski sastav legure Ti6Al4V (vrednosti izraZzene u masenim procentima) [12]

Element Maseni %

C 0,08

Al 5,50-6,75

N 0,05

O 0,20

v 3,50 - 4,50
Fe 0,30

H 0,0125

Y 0,005

Ti ostatak do 100%

Fizicke osobine legure Ti6Al4V su date u tabeli 2.2. Kao Sto se vidi iz tabele, toplotna
provodljivost legure je niska (u odnosu na Cist titan) dok je elektri¢na otpornost visoka.



Tabela 2.2 Odabrana fizicka svojstva legure Ti6A14V [13]

Osobina legure Ti6Al4V Vrednost

Gustina (g cm™) 4,43
Specifiéni toplotni kapacitet, C (J kg ' K1) 560
Tacka topljenja, Tm (K) 1877 - 1941
Temperatura isparavanja, Ty (K) 3560
Termalna difuzivnost, D (cm? s™) 0,022
Toplotna provodljivost, k (W m K1) 7,2

2.2.  Superlegura Nimonik 263

Nikl je peti najzastupljeniji hemijski element na zemlji. Ima 5 stabilnih izotopa od kojih je
najzastupljeniji Ni*® sa 67,7 %. Nikl poseduje povrsinski centriranu kubi¢nu kristalnu resetku, kako
u ambijentalnim uslovima, tako 1 u uslovima tacke topljenja od 1455 °C S§to je i1 apsolutni limit
temperature legura nikla. Ima vecu gustinu od titana i aluminijuma S$to je posledica malih
interatomskih rastojanja koji proizilaze iz jake kohezije spoljasnjih d-elektrona (karakteristi¢nih za
prelazne metale) [14].

Nimonik 263 spada u grupu superlegura tj. legura koje ispoljavaju izuzetnu snagu i
povrsinsku stabilnost na visokim temperaturama. Sa preko 50 % nikla 1 oko 10 dodatnih legirajuc¢ih
elemenata, ove superlegure su izabrane kao materijal za rad na visokim temperaturama, gde je
neophodna otpornost na permanentnu deformaciju (eng. ,,creep®, tendencija ¢vrstog materijala da se
permanentno deformiSe pod uticajem konstantnog mehani¢kog naprezanja), degradaciju materijala
(eng. ,,fatigue®, progresivna degradacija materijala usled cikli¢nih fluktuacija naprezanja, pritiska ili
drugih fizickih sila na povr$ini materijala) i degradaciju Zivotne sredine [14].

Superlegure na bazi nikla se generalno koriste u radu na temperaturama iznad 540 °C, s
obzirom da na ovim temperaturama legure ¢elika i titana gube njihovu snagu, i dodatno, korozija je
Cesta kod celika na ovim visokim temperaturama. Ove superlegure na visokim temperaturama
odrzavaju mehanicku snagu, otpornost na termalnu deformaciju, povrSinsku stabilnost i otpornost na
koroziju ili oksidaciju. Neke superlegure, u zavisnosti od hemijskog sastava, mogu da izdrze
temepraturu 1 iznad 1200 °C. Zbog ovih svojstava, superlegure na bazi nikla se, trenutno, najvise
koriste u komponentama avionskih turbina, ali 1 u elektranama na parnu turbinu, nuklearnim
elektranama, svemirskim vozilima i raketnim motorima, i u medicini [15, 16].

2.2.1. Hemijske i fizicke osobine superlegure Nimonik 263

Nimonik 263 je nikl-hrom-kobalt superlegura sa dodatkom molibdena. Nimonik ima
centriranu kubi¢nu kristalnu strukturu 1 koristi se uglavnom na temperaturama od 650-1050 °C i u
agresivnim atmosferama [17, 18]. Poseduje izvrsnu povrSinsku stabilnost, visoku otpornost na
koroziju 1 oksidaciju zahvaljuju¢i aluminijumu i hromu prisutnim u leguri kao i visoku mehanic¢ku
¢vrstocu. Takode, ova legura poseduje odli¢na svojstva savitljivosti koja je ¢ine pogodnom i za tople
1 za hladne procese obrade, dobru obradivost 1 otpornost na oStecenje pri plasticnoj deformaciji, u
poredenju sa drugim legurama na bazi nikla [14, 19 - 22]. Sve ove osobine ¢ine Nimonik 263
pogodnim za Siroku upotrebu u brodskim i1 gasnim motornim turbinama, komorama za sagorevanje



za aeronauticku upotrebu itd. [23, 24]. Hemijski sastav superlegure Nimonik 263 je prikazan u tabeli
2.3.

Tabela 2.3 Hemijski sastav superlegure Nimonik 263 (vrednosti izrazene u masenim
procentima) [18]

Element Maseni %

C 0,06
Si 0,30
Mn 0,50
Al 0,50
Co 20,0
Cr 20,0
Cu 0,10
Fe 0,50
Mo 5,90
Ti 2,20
Ni ostatak do 100 %

Fizicke osobine superlegure Nimonik 263 su date u tabeli 2.4.

Tabela 2.4 Odabrane fizicke osobine superlegure Nimonik 263 [25, 26]

Osobina legure Nimonik 263 Vrednost

Gustina (g cm™) 8,36
Specifi¢ni toplotni kapacitet, C (J kg K') 461
Tacka topljenja, Tm (K) 1573-1628
Temperatura isparavanja, Tv (K) 3100
Termalna difuzivnost, D (cm? s™) 0,033
Toplotna provodljivost, k (W m 'K ™) 11,7




2.3. Laseri

Laseri predstavljaju izvore elektromagnetnog zraCenja u kojima se deSava pojacanje
elektromagnetnog zraenja stimulisanom emisijom. Prve teorijske osnove za laser je postavio
AjnStajn 1918. godine kroz postulat fenomena stimulisane emisije. Prvi uredaj koji je zasnovan na
ovom postulatu, 1954. godine, bio je MASER (pojac¢anje mikrotalasa stimulisanom emisijom
zracenja, eng. Microwave Amplification of Stimulated Emission of Radiation) i radio je u
mikrotalasnoj oblasti sa A = 1,26 cm [27, 28]. Nastavak istrazivanja za primenu u optickom delu
spektra dovelo je 1960. godine do konstruisanja prvog LASER-a (pojacanje svetlosti stimulisanom
emisijom zracenja, eng. Light Amplification of Stimulated Emission of Radiation) koji je koristio
vestacki kristal rubina i talasnu duzinu od 694 nm. Ve¢ godinu dana nakon toga, konstruisan je gasni
helijum-neon laser, a nakon toga kreé¢e eksponencijalan razvoj laserskih sistema pa danas postoji
nekoliko stotina razli¢itih lasera (u odnosu na talasnu duzinu). Godine 1964. konstruisani su prvi TEA
CO,1Nd:YAG laser [28, 29].

2.3.1. Princip rada lasera

Da bi laser uopste mogao da radi, neophodno je da na gornjem energetskom nivou laserskog
prelaza bude viSe elektrona nego na donjem nivou, §to se naziva inverzna naseljenost. Ta naseljenost
se postize samo u odredenom materijalu koji se naziva opticki aktivna sredina tj. laserski aktivni
medijum.

Laserski sistem se sastoji iz: rezonatora, mehanizma za pobudivanje i medijuma za
,laserovanje® (slika 2.5). Elektron koji je u pobudenom stanju tezi da da prede na energetski nivo
nize energije otpustajuci foton odredene energije. Foton ¢e se kretati nasumicno i ovaj proces se zove
spontana emisija. Medutim, ukoliko se elektron nalazi na viSem energetskom nivou i postoji
mogucénost da spontano prede na niZi energetski nivo, ako naide foton koji ima energiju jednaku
prelazu ova dva nivoa, foton ¢e izazvati taj prelaz dok ¢e emitovani foton biti iste talasne duzine i
pravca kao spoljasnji foton. Ovo se naziva stimulisana emisija [30].
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Slika 2.5 Shematski prikaz osnovnih delova laserskog sistema
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Lasersko zracenje odlikuju sledece jedinstvene osobine: monohromaticnost, odnosno osobina
da izvor zraCenja emituje samo jednu frekvenciju; koherentnost, odnosno osobina laserskog sistema
da svi emitovani fotoni snopa lasera budu potpuno identi¢ni tj. imaju isti pravac i fazu; prostorna
usmerenost tj. osobina da samo fotoni ¢iji je pravac kretanja paralelan osi rezonatora ucestvuju u
generisanju i pojacanju svetlosti (ostali fotoni napustaju sistem); intenzivnost tj. radijancija zracenja



je visoka jer je prostorni ugao na koji se zracenje raspodeljuje mali i ova osobina je posledica
usmerenosti zracenja; polarizovanost, odnosno osobina gde kod svetlosti koja nastaje stimulisanom
emisijom, za razliku od nepolarizovane prirodne svetlosti i vektora elektri¢nog polja koji zauzimaju
sve moguce pravce, vektori elektricnog polja su usmereni u odredenim pravcima tj. laserski zrak je
polarizovan [31].

Laserski sistemi se mogu podeliti prema razli¢itim grupama: prema aktivnoj sredini na tecne,
gasne, cvrstotelne i poluprovodnicke, prema vremenskoj evoluciji emitovanog zracenja na
kontinualne i1 impulsne, prema trajanju impulsa lasera na nanosekundne, pikosekundne i
femtosekundne. Laserski sistemi koriS¢eni u ovoj doktorskoj disertaciji su detaljno opisani u
eksperimentalnom delu ove disertacije.

2.4.  Interakcija laserskog zracenja sa metalima i metalnim povrSinama

Interakcija impulsnog laserskog zraenja sa metalnim povrSinama je sloZzen proces sa
optickim, fizickohemijskim i mehani¢kim promenama koja zavisi od parametara laserskog zracenja
kao Sto su: duzina trajanja impulsa, energija laserskog zracenja, talasna duzina i frekvencija lasera
[32]. Osobine i parametri povrsine, medu kojima su temperatura topljenja, hrapavost materijala i
koeficijent apsorpcije laserskog zracenja, su takode bitni za proucavanje jer jako uti€u na interakciju
izmedu lasera i metala [33]. Takode, od znacaja je i uticaj sredine na interakciju (npr. odvijanje
ozracivanja u razli¢itim gasnim sredinama) jer su mnogi metali skloni formiranju oksidnih slojeva na
povrsini koji mogu uticati na opticke osobine metala kao i na povecéanje apsoprcije laserskog zracenja
[34]. Kada je energija zracenja lasera dovoljno velika, moze do¢i do formiranja plazme na povrsini
materijala. Analizom emisije iz plazme dobijaju se kvalitativni i kvantitativni podaci o prisutnim
elementima pa je spektroskopija laserski indukovane plazme bitna za prou€avanje interakcije lasera
sa metalom [35].

Proucavanje procesa i rezultuju¢ih efekata koji se javljaju tokom interakcije laserskog
zraCenja sa povrSinom je potrebno zbog visokih temperatura (nekoliko desetina hiljada kelvina) i
kratkih vremena impulsa lasera (ak do 107" s). Delovanje laserskog zradenja na povr$inu metalnih
materijala prati promenu morfologije materijala ¢ija analiza podrazumeva razmatranje stanja povrSine
pre i posle delovanja lasera. Na slici 2.6 je dat shematski prikaz efekata koji se javljaju na povrsini u
zavisnosti od karakteristike laserskog snopa [36].

Uz promenu morfologije povrSine dolazi i do formiranja specificnih povrSinskih struktura.
Postoji nekoliko mehanizama formiranja struktura u te¢noj i njihovog prelaska u Cvrstu fazu
o¢vrs¢avanjem. Jedan od njih se deSava prilikom ozraCivanja metala laserskim zracenjem Ccija je
gustina energije bliska pragu oStecenja. Tada se na povrSini mete formiraju strukture u obliku
paralelnih talasa koji se ponavljaju u periodama koji odgovaraju talasnoj duzini upadnog zracenja.
Ove strukture se nazivaju laserski izazvane povrSinske periodi¢ne strukture (LIPSS — Laser Induced
Periodic Surface Structures) [37] koje ¢e biti detaljnije objasnjene u posebnom poglavlju doktorske
disertacije. Ove periodi¢ne strukture su pokazale uticaj na opticke karakteristike metalne povrSine,
povecanje aktivne povrsine i biokompatibilnosti [38].
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Slika 2.6 Shematski prikaz procesa koji se odigravaju na povrsini ¢vrstog materijala u zavisnosti od
trajanja impulsa 1 intenziteta laserskog zracenja [36]

2.4.1. Efekti dejstva laserskog zracenja na metalnu povrsinu

Kao §to je ve¢ receno, na interakciju laserskog zracenja sa povrSinom metala uticu razni
parametri, kako sa strane laserskog sistema, tako i sa strane same povrSine materijala, medu kojima
su najbitniji: vreme ozra¢ivanja povrSine, energija upadnog snopa laserskog zraCenja, energija veze
atoma u kristalnoj reSetki, upadni ugao izmedu snopa lasera i normale na meti, temperatura povrsine,
masa i vrsta povrSine materijala, talasna duZina laserskog zracenja itd. Fizicke promene tj. fenomeni
koji se javljaju kod interakcije laserskog zracenja sa ¢vrstom metalnom metom se mogu podeliti na:
apsorpciju zracenja, desorpciju sa povrSine, zagrevanje, topljenje, ispravanje i formiranje plazme
(slika 2.7) [39, 40].
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Slika 2.7 Shema interakcije laserskog zracenja sa ¢vrstom metalnom metom [40]

Kada lasersko zracenje padne na metalnu povrSinu, ono se jednim delom apsorbuje, a jednim
delom reflektuje. Temperatura koju izaziva lasersko zraenje na povrSini zavisi od intenziteta
laserskog zracenja, trajanja delovanja zraCenja, precnika snopa lasera na povrSini, toplotne
provodljivosti materijala (toplotni front se pomera ka unutrasnjosti materijala), 1 drugo [40]. Kao Sto
je prikazano na slici 2.6, apsorbovano zracenje dovodi do zagrevanja, topljenja i isparavanja
materijala. Takode, kretanje istopljenog materijala je posledica interakcije laserskog zraCenja sa



metalnom povr$inom gde tokom busenja materijala laserom, nastaje krater 1 istopljeni materijal tece
oko tog kratera gde na kraju hladenjem i o¢vrS¢ava. Plazma koja se stvara moze da asporbuje veliki
deo upadnog laserskog zracenja. Naime, slobodni elektroni apsorbuju energiju zracenja i predaju
jedan deo energije atomima i jonima cija se kineticka energija povecava jonizacijom i ekscitacijom.
Zbog toga, dolazi do povecavanja broja slobodnih elektrona Sto povecava apsorpciju zracenja.

2.4.2. Uticaj trajanja impulsa na interakciju laserskog zracenja sa metalima. Zona toplotnog
dejstva (HAZ)

Kao sto je vec reCeno, a s obzirom na to da interakcija laserskog zrac¢enja sa povrSinom metala
mnogo zavisi od trajanja impulsa lasera, ovde ¢e se govoriti o tri rezima delovanja lasera:
nanosekundni (ns, dugi impulsi, reda veli¢ine 10”s), pikosekundni (ps, kratki impulsi, reda veli¢ine
107'2s) i femtosekundni rezim (fs, ultrakratki impulsi, reda veli¢ine 107! s).

Vremenska skala na kojoj se deSavaju procesi tokom laserske interakcije sa metalnom
povrSinom se moze posmatrati kroz toplotni prenos. Ako se pretpostavi da su toplotni kapacitet i
toplotna provodljivost konstantni, nakon apsorpcije upadnog laserskog zracenja, nastali toplotni talas
se prostire do rastojanja od oko:

lw~VD 7 )]

gde I (um) predstavlja duzinu toplotne difuzije, odnosno zonu toplotnog dejstva (HAZ, eng. Heat
Affected Zone), a D (cm?s!) predstavlja termalnu difuzivnost [41]. HAZ se moZe predstaviti i kao
zbir opticke 1 termalne komponente, redom:

1
Lyaz = Lopr + Lrggr = P + (XT)l/Z ()

gde je a koeficijent opti¢ke apsorpcije,  je toplotna difuzivnost, a T duZina trajanja impulsa lasera
[42]. Toplotna difuzivnost je data izrazom:

X=25c 3)
gde je k tolpotna provodljivost (W/m K) , p je gustina materijala (g/cm?) , a C toplotni kapacitet (J/kg
K) [42, 43].

Interakcija metala 1 laserskog zraCenja pocinje sa apsorpcijom na slobodnim elektronima
metala §to traje oko nekoliko desetina femtosekundi [44]. U tom vremenskom periodu, elektroni se
pobuduju i termalizuju unutar pod-sistema. To traje od nekoliko desetina femtosekundi do jedne
pikosekunde. Pobudeni 1 zagrejani elektroni se hlade elektron-fonon interakcijama i procesima
difuzije. Dolazi do formiranja termalne ravnoteZze medu sistemima reSetke Sto traje do nekoliko
pikosekundi. Ovaj proces termalne ravnoteZze se moZe opisati dvotemperaturskim modelom [45].
Nakon nekoliko pikosekundi, interakcija lasera sa metalom se, na dalje, smatra termalnim procesom.
Ako je intenzitet zraCenja dovoljno dobar, dolazi do ablacije materijala Sto traje do oko 100 ps. Dalje
se materijal hladi brzo i mogu se formirati razli¢ite povrSinske strukture [46].

Ako dode do formiranja plazme u toku interakcije laserskog zracenja sa metalom, plazma se
obi¢no formira ispred mete uzorka, nakon nekoliko stotina pikosekundi do nekoliko nanosekundi od
kada je delovano laserskim zracenjem na metal [47]. MoZe se re¢i da plazma zapravo postoji sve
vreme dok traje nanosekundni laserski rezim, dok kod piko- i femtosekundnog rezima laserskog
zracenja, plazma se stvara tek nakon Sto se delovanje impulsa lasera zavrsilo [48]. Zakljucak je da



kod nanosekundnog rezima, plazma apsorbuje deo laserskog zracenja dok kod piko- i
femtosekundnog rezima, efekat stvaranja plazme je redukovan ili ga nema [49].

Ako sa 1e obelezimo vreme hladenja elektrona, 1i vieme zagrevanja resetke, a T vreme trajanja
impulsa lasera i ako znamo da je uvek 1. << 1; (zbog razlike u tolpotnim kapacitetima), mogu se
definisati tri razliita rezima u kome lasersko zracenje vrsi interakciju sa metalima. Ako je t < T,
govori se 0 nanosekundnom rezimu, ako je t. < T < Tj, govori se o pikosekundnom rezimu, a ako je 1
> 1;, onda se govori o femtosekundnom rezimu interakcije lasera i metala [50].

2.4.2.1.  Nanosekundni rezim delovanja laserskog zracenja — dugi impulsi, reda velicine
107 s

Impulsi laserskog zracenja se smatraju dugim ukoliko je njihovo trajanje mnogo duze od bilo
kog procesa relaksacije u sistemu. S obzirom na brzinu odvijanja tih procesa relaksacije, moze se
smatrati da je ceo sistem interakcije u ravnoteznom stanju. Dugim impulsima se smatraju impulsi u
nanosekundnom (1 mili- 1 mikrosekundnom) vremenskom intervalu.

Na slici 2.8 je dat shematski prikaz interakcije povrs$ine materijala sa dugoimpulsnim (mili-,
mikro- ili nanosekundnim) laserskim dejstvom. Odredena energija laserskog impulsa se apsorbuje 1
pretvara u toplotu koja ,,okupira“ zonu veéu od ozra¢ene nakon ¢ega se mogu javiti ve¢ pomenuti
procesi: topljenje, isparavanje, stvaranje i ekscitacija plazme, izbacivanje Cestica, stvaranje udarnih
talasa i drugi. Sto se ti¢e plazme, ukoliko se formira iznad povrine mete uzorka, doéi ée do tzv.
procesa zaklanjanja plazmom tj. usled interakcije plazme 1 upadnog impulsa lasera, dolazi do
smanjenja koli¢ine energije koja dolazi na povrSinu mete uzorka.

ugoimpulsni
_— laserski zrak
1zbadeni

otopljeni Sl .
Povrémske materijal Stecenja naneta
susednim strukturaia

krhotine oy
Ovi :
shladssels Povriinske brazde
. J i  uzrokovane udarnim
- mlagn
Ve

Transport
_ toplote na
o okolni
materijal

B N

Udari talas  Zona topljena

Slika 2.8 Shematski prikaz interakcije laserskog zracenja sa ¢vrstom metom pri dugim impulsima
[51]

Posto impuls traje duze od vremena zagrevanja resetke, elektrone i1 reSetku karakteriSe ista

temperatura jer se termalizacija podsistema elektrona i reSetke odvija za vreme trajanja impulsa.
Apsorbovana energija prvo zagreva povrsinu mete uzorka do tacke topljenja, a nakon toga i do tacke
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ispravanja gde je potrebno vise energije nego za topljenje [52]. Efekti koji ¢e se dobiti na povrSini
mete uzorka su usko povezani sa koli¢inom upadnog zracenja apsorbovanog od strane materijala.
Zbog toplotne provodljivosti, tokom interakcije laserskog zracenja 1 povrSine dolazi do zagrevanja
unutrasnjosti mete uzorka, a dalje prenoSenje energije u metu se opisuje gore pomenutim HAZ-om
tj. dubinom toplotnog prodiranja preko jednacine (1). Iz ove jednacine, vrednost koeficijenta termalne
difuzije se dobija iz izraza:

D=k-C" 4)

gde je C; toplotni kapacitet, a k predstavlja Bolcmanovu konstantu (1,38 * 102* J/K) [47]. Ako se zna
da koeficijent termalne difuzije ima vrednosti od 0,1 — 1 cm?/s (za veéinu metala), moze se zakljuditi
da pri duzini trajanja impulsa od 10 ns, toplotni talas putuje 0,1 — 1 um. Duzina termalne difuzije je
manja od dimenzija laserskog snopa pa sledi da se difuzija svodi na jednodimenzionalni protok
toplote [51].

2.4.2.2.  Pikosekundni i femtosekundni rezim delovanja laserskog zracenja — kratki i
ultrakratki impulsi, reda velicine 1072 s i 10’ s, redom

Za razliku od dugih impulsa, kratkim, odnosno ultrakratkim impulsima se smatraju impulsi u
pikosekundnom i1 femtosekundnom vremenskom intervalu.

Kod pikosekundnog rezima je duzina impulsa veca od duZine trajanja hladenja elektrona i
gubitak energije zbog prenosa toplote i razmene energije sa reSetkom se nadoknaduje laserski
deponovanom energijom [53]. Kod ovog rezima, temperatura reSetke ostaje mnogo niza od
temperature elektrona tokom trajanja impulsa. Materijal koji se ozracuje se u slucaju pikosekundnog
reZima zagreva na kraju impulsa pa nema interakcije fotona sa istopljenim materijalom, a to dovodi
do preciznije ablacije (slika 2.9) [51]. Najveca prednost ovog rezima je intenzitet impulsa pri kome
skoro svi materijali pre ispare nego Sto se istope (I > 10'° W/cm?). Mana ovog reZima je ta §to ipak
dolazi do formiranja istopljene zone unutar mete uzorka §to smanjuje preciznost procesiranja metala
laserom [51].
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Slika 2.9 Shematski prikaz interakcije laserskog zracenja sa ¢vrstom metom pri ultrakratkim
impulsima [51]

Kod femtosekundnog rezima, energiju najvec¢im delom apsorbuju slobodni elektroni putem
inverznog zraenja S§to dovodi do neravnoteznog stanja sistema koji se opisuje razliCtiim
temperaturama elektrona i1 reSetke. Elektroni se hlade putem razmene energije sa reSetkom i
minimalnim elektronskim prevodenjem toplote [51, 54]. Najvec¢a prednost ovog rezima je odsustvo
tecne faze.

U femtosekundnom rezimu, tokom ablacije prvo dolazi do apsorpcije laserskog zracenja od
strane slobodnih elektrona nakon ¢ega dolazi do termalizacije podsistema elektrona kao funkcije
laserskog fluensa (gustine energije) i intenziteta (trajanje procesa je reda veliCine nekoliko
pikosekundi). Nakon toga, elektroni energiju prenose na kristalnu reSetku u vremenu duzem od
trajanja samog impulsa. Formira se pregrejani sloj dimenzija jednakim dimenzijama ozracene
povrSine (usled ogranicenosti toplotne provodljivosti) 1 finalno, dolazi do ablacije sa
minimalizovanim mehani¢kim i termalnim oSte¢enjima okoline povrSine uzorka [48, 50, 51].

2.4.3. Apsorpcija laserskog zracenja kod metalnih povrsina

Kada lasersko zraenje padne na metalnu metu, moze doci do apsorpcije ili refleksije tog
zraCenja. Apsorpcija laserskog zracenja zavisi od fizickih osobina povrSine metalnog materijala s
obzirom da povrSine metala nisu idealno glatke ve¢ imaju odredenu hrapavost [40]. Ta hrapavost
utice na opticke osobine materijala u smislu ,,sakrivanja“ svetlosti u udubljenjima i samim tim,
pojacavanje apsorpcije. PojaCavanje apsorpcije moze do¢i i usled Cestog formiranja oksida na
povrsini metala [34].
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2.4.4. Topljenje materijala

Topljenje materijala na povrsini je proces koji zahteva specifican izbor parametara laserskog
zracenja u cilju S§to manjeg oStecenja povrsine tj. kontrolisanog topljenja materijala [32]. Izvijanje
povrsine 1 pojava pukotina su fenomeni koji se desavaju zbog velike brzine hladenja nakon topljenja
materijala. Objasnjenje topljenja materijala je prikazano na slici 2.10 [39]. Isparavanje materijala je
zanemareno. Temperatura na povrsini, T, raste 1 u jednom vremenskom trenutku, tm(0), dostize
vrednost tacke topljenja, T [39]. Nakon te tacke, povecanje Ts ide sporije ili potpuno prestaje jer je
apsorbovana energija laserskog zrac¢enja preraspodeljeno i1 na topljenje i na zagrevanje. PovrSina
materijala je istopljena na dubinu h; nakon vremenskog intervala tm(h1) [39]. Temperatura povrSine
se dalje povecava kada zona topljenja dostigne zonu zagrevanja. Najveca temperatura na povrsini

materijala se postize na kraju impulsa, 11. Nakon tog vremenskog intervala, povrsina se hladi i ponovo
o¢vrsc¢ava nakon vremenskog intervala t [39].

Snop
| laserskog {
Zracenja

Dubina toplienja hi [
a) -

Slika 2.10 a) Jednostavan model topljenja na povrsini izazvano pravougaonim snopom laserskog
zraCenja; b) vremenska promena temperature na povrsini izazvana laserskim zracenjem impulsa 11
sa vremenom dostizanja tacke topljenja, tm, 1 viemenom potrebnim za o¢vrscavanje, ts [39]

I temperatura T

VIEme [ Tt 11 Ti+Ts

2.4.5. Ablacija materijala

Kada govorimo o ablaciji materijala, obi¢no se misli na uklanjanje materijala u vakuumu ili
nekoj inertnoj sredini. Apsorbovana energija u materijalu se menja u toplotnu i taj porast temperature
na povrsini materijala dovodi do njegovog uklanjanja [53]. Kada je upadna energija laserskog
zracenja dovoljno visoka, dolazi do brzog isparavanja jer povrSinska temperatura prevazilazi tacku
kljuCanja. Ovakav vid ablacije, gde se odstranjivanje materijala deSava usled toplotnog stresa i
isparavanja sa povrSine materijala, zove se termalna ablacija. Za razliku od termalne, drugi vid

ablacije je fotoablacija, gde energija upadnog fotona direktno raskida vezu u molekulima, bez nekih
bitnih termalnih efekata [53].

Da bi doslo do efikasne ablacije materijala, potrebno je imati visoku vrednost apsorpcionog
koeficijenta, a, i nisku vrednost termalne difuzivnosti, D, kao i upotreba kratkih impulsa (krac¢i od
nekoliko ns). Sam proces ablacije se karakteriSe sa dve veli¢ine: prag ablacije, Ff, (J/cm?), i brzina
ablacije, L (um/impuls) [31, 53]. Prag ablacije predstavlja minimalnu energiju po jedinici povrSine
koja je potrebna za efikasno uklanjanje materijala. Naravno da razli¢ite vrste materijala imaju razlicite
vrednosti praga ablacije zbog razlike u optickim i termalnim osobinama. Brzina ablacije predstavlja
dubinu ablacije () po broju akumuliranih impulsa (,). Na brzinu ablacije uticu talasna duzina lasera,
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gustina laserskog zraCenja, kao 1 broj 1 duzina trajanja impulsa. Brzina ablacije raste sa porastom
gustine energije i sa povecanjem broja impulsa (do zasi¢enja) [31, 53].

Ukoliko imamo dva rezima ablacije, rezim niske vrednosti gustine energije 1 rezim visoke
vrednosti gustine energije, brzina ablacije, za niske gustine, je data izrazom:

L=allno, (5)
Fep
gde je L brzina ablacije, a™! je opticka dubina prodiranja, a Fin® prag ostecenja. Za visoke vrednosti
gustine energije imamo izraz:

L=lpln-r, (6)
th

gde je L brzina ablacije, It zona toplotnog desjtva, odnosno duzina toplotne difuzije, a Fu' prag
ostecenja. Kod rezima niske gustine energije, prenos energije tokom delovanja laserskog zraenja na
materijal se deSava samo u oblasti koja je odredena dubinom apsorpcije dok kod rezima visoke
gustine energije, brzina ablacije je odredena duzinom termalne difuzije [53, 55].

S obzirom na to da je primeceno da sa smanjenjem duzine trajanja impulsa lasera smanjuje se
1 prag ablacije (kod metala), doSlo se do zakljucka da su za mikroobradu materijala pogodniji kratki
impulsi lasera sa niskim energijama zra¢enja. Sto se ti¢e dubine ablacije, zavisnost od efekata je malo
sloZenija. Povecanje dubine ablacije sa povecanjem broja akumuliranih impulsa lasera je linearna
zavisnost gde nagib prave zavisi od broja impulsa i gustine energije. Medutim, u nekoliko
eksperimenata je pokazano da ova linearnost dobija odstupanje kod velikog broja impulsa. Naime,
kod broja akumuliranih impulsa veéeg od 1000, zavisnost dubine ablacije u odnosu na broj
akumuliranih impulsa postaje logaritamska; brzina ablacije opada i smanjuje se efektivna gustina
energije na povrsini materijala [56].

Razli¢iti materijali 1 razliciti tipovi laserskih sistema daju razli¢ite efekte 1 fenomene kada
dode do interakcije laserskog zraCenja sa povrSinom materijala. Ablacijom najc¢eS¢e dolazi do
formiranja kratera na mestu interakcije gde se na ivicama kratera formiraju ,,granice® sa o¢vrsnutim
prethodno istopljenim materijalom. Takode, ablacija moze dovesti i do formiranja razli¢itih
povrsinskih periodi¢nih struktura u obliku stubova, repova, kolona, grebenova i drugih oblika.
materijala, promene u morfologiji, kao 1 mehanicki efekti kao Sto su pucanje 1 deformisanje materijala
[56].

2.4.6. Krateri

Kao $to je ve¢ receno, u interakciji laserskog zraCenja sa povr§inom materijala, dolazi do
odredenih morfoloskih promena na toj povrsini. U zavisnosti od trajanja laserskog impulsa i gustine
energije, te promene ¢e biti manje ili viSe izraZzene. Ako se govori o niskim gustinama energije i
malom broju impulsa, prilikom interakcije zracenja sa materijalom, na povrsini ¢e se obi¢no formirati
trag koji odgovara popre¢nom preseku primenjenog snopa laserskog zraCenja. Ako se govori o
visokim gustinama energije i velikom broju impulsa, u interakciji ¢e do¢i do formiranja plazme i
udubljenja, odnosno kratera koji mogu biti razli¢itog oblika i veli¢ina (slika 2.11). Analiza kratera
odredenih metala je pokazala da dubina i1 povrSina kratera rastu proporcionalno kvadratnom korenu
energije impulsa [57, 58]. Dubina i oblik takode zavise i od polarizovanosti laserskog zracenja §to
ima ogroman znacaj za mikroobradu materijala [54]. Ispitivanjem oblika kratera i Sirenja plazme sa
promenom trajanja impulsa mogu se analizirati rezimi laserske ablacije materijala, formiranje
udarnog talasa (koji moze da se formira od materijala izbacenog povratnim pritiskom na meti koji se
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stvara kada komponente napustaju povrSinu mete uzorka tokom interakcije laserskog zracenja 1
materijala) 1 apsorpcioni mehanizmi laserske energije [47].

b)

un 4 Leaghy s 122 mm P 3000 Sore » 2 un
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C) H at b ax 24 s I:'_:i ar :LE -4 ; 11 ]

Slika 2.11 a) SEM mikrofotografija kratera dobijenog nakon ozracivanja povrSine materijala
laserskim zracenjem; b) 3D profil kratera; c) 2D profil kratera

2.5. Strukture koje se formiraju na povrsini materijala

Postoji nekoliko mehanizama stvaranja ¢vrstih struktura koje vode do pojave struktura u
te¢nosti 1 njihovog prelaska u ¢vrstu fazu hladenjem 1 o¢vr§¢avanjem. Te strukture mogu biti: laserski
indukovane periodi¢ne povrsinske strukture (LIPSS) koje su za potrebe ove doktorske disertacije
najzanimljivije za analizu, hidrodinamicko rasprSivanje 1 kapilarni talasi.
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2.5.1. Laserski indukovane periodicne povrsinske strukture (LIPSS)

Laserski indukovane periodi¢ne povrsinske strukture (LIPSS, eng. Laser-Induced Periodic
Surface Structures) su paralelne ili talasaste povrSinske strukture (slika 2.12c) [62] koje se mogu
formirati kontinualnim ili impulsnim laserskim zraenjem gde su gustine energije bliske pragu
oste¢enja. Ove strukture se ponavljaju u periodama (A) koje mogu odgovarati talasnoj duzini upadnog
laserskog zracenja ili su ispod nje [59]. LIPSS strukture podsecaju na one talasaste strukture koje se
mogu naci u prirodi, kao $to su pescane dine, npr. u pustinji Sahara koje nastaju pod uticajem vetra
(slika 2.12a) [60] ili talasaste strukture na dnu mora, npr. u Karipskom moru, uzrokovane morskom
strujom (slika 2.12b) [61].

Slika 2.12 a) PeScane dine u pustinji Sahara [60]; b) Morske dine Karipskog mora [61]; c¢) Laserski
indukovane perodi¢ne povrsinske strukture generisane ozrac¢ivanjem legure Ti6Al4V sa
femtosekundnim Ti:Safirnim laserom [62]

LIPSS strukture mogu biti orijentisane normalno ili paralelno na pravac linearne polarizacije
upadnog laserskog snopa. Periode ovih struktura i njihova orijentacija zavise od odredenih laserskih
parametara 1 uslova ozrac¢ivanja, kao $to su: gustina energije, broj primenjenih impulsa lasera, talasna
duzina, atmosfera ozracivanja, upadni ugao laserskog snopa i drugi. U odnosu na veli¢inu periode,
A, mogu se klasifikovati dva tipa LIPSS struktura. Prve su niskofrekventne LIPSS strukture (LF-
LIPSS, eng. Low Frequency LIPSS) koje su uglavnom orijentisane normalno na pravac linearne
polarizacije upadnog laserskog snopa. Njihove periode imaju vrednost slicnim ili malo ispod talasne
duzine laserskog zracenja (A = A ili A <A) [63]. Drugi tip su visokofrekventne LIPSS strukture (HF-
LIPSS, eng. High Frequency LIPSS) koje mogu biti orijentisane i paralelno i normalno na pravac
linearne polarizacije upadnog laserskog snopa, dok su vrednosti perioda dosta manje od talasne
duzine laserskog zracenja (A << A, otprilike A/10 — A/4) [63]. HF-LIPSS obi¢no generisu piko- i
femtosekundni laserski sistemi dok LF-LIPSS potencijalno mogu generisati svi laserski sistemi. U
odnosu na gustinu energije i broj primenjenih impulsa lasera, LF-LIPSS se uglavnom formiraju kada
je vrednost gustine energije blago iznad praga ostecenja (za metale Fi = 0,1 J/cm?), a broj impulsa
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izmedu 1 i 100. Sto se tice HF-LIPSS, ove strukture se formiraju jedino pri gustini energiji dosta nizoj
od praga ostecenja dok je broj impulsa od 100 do 1000 [38, 64, 65].

Mehanizam nastajanja ovih struktura je predmet istrazivanja nekoliko decenija, medutim, ni
za jednu teoriju se ne moZe re¢i da potpuno objainjava mehanizam formiranja LIPSS. Sto se ti¢e LF-
LIPSS struktura, Birnbaum je bio prvi koji je razmatrao ove strukture sa periodima A = 2,0 pm na
poluprovodni¢kom materijalu ozracenim fokusiranim snopom rubinovog lasera [66]. On je za
formiranje LIPSS struktura dao objasnjenje zasnovano na efektima difrakcije koji se javljaju na
fokusiraju¢im tackama sociva lasera gde teorijska perioda bi trebalo biti oko 1,4 um. Nekoliko godina
kasnije, Emmony i saradnici su posmatrali paralelne strukture sa periodama od oko 10,6 um (Sto je
blisko talasnoj duzini lasera) dobijene TEA CO; laserskim sistemom sa ogledalom germanijuma [67].
Poreklo ovih struktura je obja$njeno rasejavanjem svetlosti od strane Cestica ili defekata na povrsini
ogledala. Jedan od mehanizama nastajanja struktura je i uticaj povrsinskih plazmon polaritona (SPP,
eng. Surface Plasmon Polaritons, ,.kvaziCestice koje se kre¢u duz povrSine zbog oscilatornog
elektri¢énog polja povrSinskih elektrona koji osciluju u fazi, normalno na povrs§inu) na poreklo LIPSS
struktura [68, 69]. Ove Cestice nastaju u kombinaciji povrSinskih plazmona (variranja u gustini
elektrona na granici dve faze) i fotona. Nakon neke kratke razdaljine, SPP se raspadaju dok se energija
konvertuje u fonone pa se dobija kombinovana energija upadnog laserskog zraCenja. Najbolje
objasnjeno shvatanje formiranja LF-LIPSS struktura su predlozili Reif i saradnici. Prema njihovom
modelu, poreklo struktura je pripisano povrSinskoj samoorganizaciji koja prati nestabilnost laserski
ozracene povrsine. Ova nestabilnost je zasnovana na asimetriji distribucije kinetickih energija
pocetnih elektrona zbog elektri¢nog polja lasera i odgovarajuée varijacije u verovatnoc¢i transfera
ekscitacije [70, 71].

S obzirom da su HF-LIPSS strukture novijeg tipa, njithovo poreklo je i dalje predmet
ispitivanja. Trenutno postoji nekoliko mehanizama koji su predloZeni za objasnjenje formiranja ovih
struktura, medu kojima su: generacija drugih harmonika [72], samoorganizacija [73], nestabilnost
kavitacije (formiranje mehuri¢a vazduha unutar tecnosti u oblasti niskih pritisaka) u otopljenom
povrsinskom sloju [74] i drugi.

Kako se LIPSS strukture ponasaju kao difrakcione reSetke, generiSuci strukturne boje, one
imaju primenu u kontrolisanim bojenjima povrSine materijala. U zavisnosti od veli¢ine i orijentacije
struktura, kao 1 od upadnog ugla laserskog snopa, moguce je napraviti razliite nijanse boja u
vidljivom delu spektra [75 - 77]. LIPSS strukture na povrSini materijala su od velike vaznosti za
medicinsku primenu. Na primer, kod materijala sa titanom koji se koriste kao zamena zglobova,
formiranjem LIPSS struktura adhezija ¢elija je smanjena dok je osteointegracija (spoj ,,zive* kosti i
povrsine implanta) poboljSana pa samim tim, zivotni vek implanta je produZen [63, 78]. Takode, kod
polistirena prekrivenog LIPSS strukturama, adhezija i proliferacija ¢elija je poboljSana zbog promene
u hemijskom sastavu povrsine [79]. Jo$ jedna bitna primena LIPSS struktura je u tribologiji (nauka
koja se bavi proucavanjem trenja, habanja, podmazivanja i nosivosti tj. nauka o interakciji povrsina
u relativnom kretanju). Ispitivanje poboljSanja triboloSkih osobina primenom LIPSS struktura je
uradeno na ugljeni¢nim materijalima [80], nitridima [81], silikonu [82], titanskim materijalima [59]
i drugim. Ostale primene su: laserska obrada povrSina tankih filmova silicijuma [83], poboljSanje
efikasnosti emisije termalne radijacije [84] 1 druge.

2.5.2. Hidrodinamicko rasprsivanje

Usled kratke interakcije laserskog zracenja sa povrSinom uzorka, dolazi do intenzivnog
topljenja povrsine i formiranja kapi koji se izbacuju na povrSinu uzorka. Kretanje kapi zavisi od
hladenja 1 ponovnog oc¢vr§¢avanja osnovnog materijala uzorka. Brzim hladenjem i o¢vr§¢avanjem u
odnosu na udaljavanja kapi dobijamo ,,zarobljenu* kap sa ,,évrstim* vratom (slika 2.13). Ovakve vrste
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struktura se obicno dobijaju dejstvom nanosekundnog laserskog zracenja na metalne 1 polimerne
povrsine [85].

Slika 2.13 a) Kretanje struktura u obliku kapi nakon laserskog ozracivanja; b)
,»zarobljene*“/o¢vrsnule kapi

2.5.3. Kapilarni talasi

Ranije se formiranje kapilarnih talasa objasnjavalo formiranjem c¢vrstih struktura sa velikim
opsegom dimenzija, medutim, danas se shvatanje njihovog formiranja drugacije objasnjava. Naime,
na granici izmedu te¢ne i gasovite faze u ravnotezi, pritisak ¢e biti ujednacen sve dok je oblast
interakcije ravna. Ako dode do zakrivljenosti oblasti interkacije, do¢i ¢e do razlike u pritiscima. Te
razlike na zakrivljenoj granici faza podrzavaju formiranje deformacija na povrsini te¢nosti (pod
uticajem povrsinskog napona). Te deformacije su poznate kao kapilarni talasi [86].

2.6.  Prag ostecenja. PovrSinska temperatura

Nastala povrsSinska struktura dejstvom laserskog zracenja na povrSinu uzorka se moze opisati
odredenim parametrima koji sluZe za kvantitativnu analizu radijalnog profila zraka lasera i analizu
procesa koji dovode do modifikacije materijala [87]. Prostorni profil gustine energije kada zrak lasera
karakteriSe gausovski profil, dat je jednacinom:

F(r) =F,-exp [—2 (WLO)Z] (7)

gde je r rastojanje od centra zraka, wo je 1/e*-radijusa i Fo je maksimalna gustina energije u centru
spota. Energija impulsa, Ep, i Fo su povezane jednacinom:

2E.
Fy = pz 3)

TW§

Formiranjem dijagrama zavisnosti kvadrata prec¢nika traga od logaritma energije impulsa:
D? = f(InE) ©)

1 crtanjem najbolje prave, moguce je odrediti polupre¢nik snopa, wo, minimalnu energiju potrebnu za
ostecenje povrsine, Ew, 1 prag oStecenja, odnosno prag gustine energije, Fin. Prava odgovara jednacini:

D? = 2w¢InE, — 2w§InEy, (10)

gde je E, maksimalna energija laserskog zra¢enja. Poznavajuéi osnovnu jednacinu prave:
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y=ax+b (11)

gde su aib nagib i odsecak, redom, iz ovih vrednosti se mogu izracunati vrednosti wo i Ew, a iz izraza:

2Etp

2
nw§

Fen = (12)

se moze izradunati vrednost gustine praga osteéenja, Fin (J/cm?).

Da bi se izvrsila kvantitativna analiza i optimizacija datog procesa, raspodela temperatura
nastala dejstvom lasera mora biti poznata. Obi¢no se temperature izazvane dejstvom lasera mogu
samo izracunati pri ¢emu na osnovu temperature se mogu analizirati kvalitativne i kvantitativne
karakteristike aktiviranih procesa. Promena temperature na povrsSini mete uzorka se moze proceniti
koriS¢enjem jednodimenzione jednacine toplotne provodljivosti:

(1-R)IoT

AT = pCv2DT

(13)

gde R predstavlja reflektivnost, I predstavlja intenzitet laserskog zracenja, C je specifi¢na toplota, p
je gustina materijala, t je duzina impulsa lasera, a D predstavlja termalnu difuzivnost [55]. Mora se
napomenuti da ova jednodimenziona jednacina izraCunavanja povrSinske temperature se moze
primeniti samo na nanosekundni rezim laserskog ozracivanja, dok kod piko- i femtosekundnog
rezima, procena temperature koja se postize pri dejstvu laserskog zracenja je slozenija i zahteva
koriS¢enje dvotemperaturskog modela iz razloga Sto reSetka i elektroni nisu u ravotezi nego se
odlikuju razli¢itim vrednostima temperature do kraja trajanja impulsa [45].

2.7.  Generisanje plazme i njen uticaj na interkaciju laserskog zracenja sa
materijalom

Ukoliko se impulsnim laserskim zraCenjem sa visokom energijom deluje na neku malu
povrsinu ¢vrste mete uzorka, do¢i ¢e do lokalnog zagrevanja 1 ispravanja materijala. Takode dolazi
do izbacivanja elektrona iz materijala (u interakciji povrSine sa velikim brojem fotona). Usled
povecanja temperature, dolazi do topljenja povrSine i atomi i molekuli se izbacuju iz mete uzorka, a
elektroni apsorbuju preostale fotone ubrzavaju¢i se dodatno i1 time atomiziraju i jonizuju Cestice
isparenog materijala [88]. Posledica toga je formiranje guste i vrele plazme (laserski indukovana
plazma) iznad mete uzorka koja se brzo $iri 1 hladi (slika 2.14).
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I Knudsenov saj Istoplien materijal

Slika 2.14 Shematski prikaz formiranja laserski indukovane plazme [88]

Karakteristike i formiranje plazme zavisi od duzine trajanja impulsa pa je tako zapremina
plazme mnogo veca kod nanosekundnog reZzima nego kod kratkih impulsa. Takode, kod dugih
impulsa, dolazi do dodatnog zagrevanja plazme usled apsorpcije zracenja lasera, za razliku od kratkih
impulsa [48]. Koli¢ina izba¢enog materijala i stepen jonizacije pare zavise od koli¢ine energije lasera
apsorbovane od strane mete uzorka. Kod nanosekundnih impulsa, para interaguje sa nadolaze¢im
delom impulsa lasera i delimi¢no jonizovana para se apsorpcijom fotona zagreva dodatno [89].

Para efikasno apsorbuje deo preostale energije impulsa lasera $to dovodi do dodatne jonizacije gasa,
a to dovodi do stvaranja plazme iznad povrsine mete uzorka. Dolazi do Sirenja plazme i interakcije
sa gasom. Sirenje plazme u okolni gas ¢e se nastaviti jedno vreme i nakon zavrsetka impulsa lasera
[90]. Analiza procesa relaksacije koji se desavaju u tom vremenu, kao i analiza spektralne emisije iz
plazme zapravo ¢ine osnovu tehnike spektroskopija laserski indukovane plazme (LIBS) koja ¢e biti
detaljnije objaSnjena u eksperimentalnom delu ove doktorske disertacije. Formiranje plazme zavisi
od izlaznih parametara lasera i osobina mete uzorka, kao i od uslova ozracivanja. Plazma indukovana
laserom daje informacije o meti i procesima u njenoj blizini [33, 35].

2.8. Uticaj sredine na interakciju laserskog zracenja sa materijalom

Kao §to je ve¢ napomenuto, osim osobina primenjenog laserskog zraenja i osobina samog
materijala, na interakciju laserskog zracenja moze uticati i sredina, odnosno ambijentalni uslovi u
kojima se odvija ozraCivanje. Ve¢ neko vreme se istrazuje interakcija laserskog zracenja sa Cvrstom
metom u vakuumu, vazduhu, vodi, drugim te¢nim sredinama i sredinama koje su obogacene
razli¢itim gasovima [44, 91, 92].

Mnogi metali imaju tendenciju formiranja slojeva oksida na povrSini materijala koji mogu
uticati na povecanje apsorpcije zracenja lasera, na opticke osobine metala, ali i na poveéanju krtosti
odredenih legura. Formiranje oksida, posebno titan-dioksida, na povrSini materijala, uti¢e na
poboljsanje biokompatibilnosti [34]. Takode, u sredini vazduha obogac¢enoj azotom, moze do¢i do
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formiranja nitridnih jedinjenja koji mogu dodatno da doprinesu poboljSanju mehanickih osobina 1
otpornosti metala [93].

Ambijentalni gas u kome se odvija lasersko ozraCivanje materijala moze uticati i na
generisanje plazme. Uticaj se najviSe ogleda u promeni intenziteta signala, koli¢ine abliranog
materijala i kvalitetu spektara. Ambijentalni gas utiCe na efikasnost interakcije laserskog zracenja sa
uzorkom tako $to moZze prouzrokovati efekat zaklanjanja plazmom ako dode do proboja u gasu pre
isparavanja uzorka [29]. Okolni gas ima uticaj i na parametre indukovane plazme, kao i na dinamiku
njenog Sirenja; na primer, gas vece specificne gustine i niZe termalne provoljivosti ograni¢ava
zapreminu plazme [29, 94].

2.9. Uticaj laserskog ozracivanja materijala na mehanicke osobine

Prednost laserske obrade u odnosu na konvencionalne na¢ine obrade materijala se ogleda u:
specifi¢noj prirodi svetlosti lasera, visokom intenzitetu i mogucnosti kontrolisane, precizne i
ograni¢ene povrsinske modifikacije [95-97]. Od pronalaska lasera, povrSinske modifikacije razli¢itih
metala i njihovih legura, izvrSena od strane razlicitih tipova laserskog ozracivanja, su stekle znacajnu
paznju naucnika 1 industrije. Tokom interakcije izmedu materijala 1 visokoenergetskog
kratkoimpulsnog lasera, stvara se visokotemperaturna plazma i ona stvara udarne talase na povrsini
materijala, §to dalje uzrokuje plasti¢énu deformaciju materijala. Takode, kratko trajanje impulsa lasera
moze da uzrokuje povrsinsko topljenje Sto vodi ka napetosti i dodatnom naprezanju materijala. Pored
laserskog zavarivanja, seCenja, busSenja i drugih tehnika laserske obrade materijala, lasersko
ozracivanje se moze koristiti za modifikaciju povrSine u cilju poboljSanja povrSinskih karakteristika
1 mehanickih osobina materijala. Razli¢ite metode laserske obrade povrSine su od velikog znacaja,
kao $to su: lasersko poliranje [98, 99], povrSinsko o¢vr§¢avanje [100], povrSinsko ,,tapaciranje® [101]
1 termalno rasprSivanje [102-104].

Mehanicka 1 termomehanicka obrada laserskim ozracivanjem je u fokusu istrazivanja kao
obecavajuci alat za poboljSanje osobina materijala [105]. Osnova laserske mehanicke obrade je
uvodenje kompresivnih rezidualnih naprezanja u dubinu materijala generisanjem udarnih talasa, a u
cilju poboljSanja mikrostrukturnih i povrSinskih karakteristika [18, 106].

Peyre 1 saradnici su razmatrali obradu materijala laserskim impulsnim zrakom (LSP, eng.
Laser Shock Processing) koji moZe biti i termomehanicki i mehanicki tretman [107]. Laserski
mehanicki tretman se koristi za poboljSanje osobina materijala, posebno za poboljSanje fenomena
degradacije strukture materijala usled ciklicnog optere¢enja (eng. fatigue), za spreCavanje rasta
pukotina usled korozivne sredine (SCC, eng. Stress Corrosion Cracking), intergranularna korozija,
itd. [108]. Munter i saradnici [109] u svom radu diskutuju o nedavnom napretku u laserskom
mehani¢kom tretmanu aditivno proizvedenih delova (AM delovi, eng. Additively Manufactured).
Sikamov i saradnici [110] su ispitivali uticaj laserskog mehani¢kog tretmana na odre]ene osobine
legure AA2024-T3. Iako u poslednjih nekoliko decenija, mnoga istraZivanja su bila posvecena obradi
materijala laserskim impulsnim zrakom, vecina je radena u rezimu nanosekundnog laserskog zraka
kroz transparentni sloj (radi generisanje plazme) i kroz apsorpcioni sloj (radi termalne zastite
povrsine). Cilj eksperimenta ispitivanja mehanickih osobina ove doktorske disertacije je doprinos
ispitivanju osobina mikrostrukture sa termomehanickim tretmanom pikosekundnim laserom i
poredenje sa tretmanom nanosekundnim laserom. Analizirae se stanje povrSine 1 mehanicke osobine
nakon termomehanic¢kog tretmana pikosekundnim i nanosekundnim laserom na povrSinu koja
okruzuje otvore na plocici superlegure Nimonik 263. Takode, razmatrace se mikrostrukturne
promene dobijene laserskim tretmanom kroz profilometrijsku analizu, test mikrotvrdoce i test
napetosti.
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3. EKSPERIMENTALNI DEO

3.1. Laserski sistemi

3.1.1. TEA CO:; laser

Ugljendioksidni laseri su vrsta gasnih lasera ¢iji je medijum gas CO-. Ovi laseri imaju veliku
izlaznu snagu, visok stepen iskoriS¢enja, jednostavnu konstrukciju i rad u kontinualnom ili
impulsnom rezimu [111]. Postoji nekoliko tipova ugljendioksidnih lasera (proto¢ni, TEA, gasno-
dinamicki i dr.). Za eksperimente ove doktorske disertacije je koriS¢en nanosekundni TEA CO» laser
(poprecno elektricno pobudivanje CO; gasa na atmosferskom pritisku, TEA eng. Transversely
Excited Atmospheric) koji zra¢i u srednjoj infracrvenoj oblasti, A = 10,6 pm. Ovaj laser radi na
principu postojanja inverzne naseljenosti izmedu vibraciono-rotacionih nivoa osnovnog elektronskog
stanja molekula CO2 1 fenomena postojanja pojacanja zraenja u sistemu [111, 112]. Ovi laseri
uglavnom rade sa smeSom gasova CO2/N>/He koja ima uticaj na vremenski oblik impulsa lasera
[113]. Karakteristike 1 izlazni parametri ovog lasera su dati u tabeli 3.1. Spektroskopska merenja
emisije laserski indukovane plazme su izvrSena pomocu monohromatora (Carl Zeiss PGS-2)
spregnutog sa CCD kamerom (ALTA F1007) 1 dva spektrografa za UV (StellarNet LSR-UV2-14) 1
VIS (StellarNet LSR-VIS4-14) oblast. Ozrac¢ivanje legure Ti6Al4V 1 superlegure Nimonik 263 je
izvrSeno u vazduhu i vazduhu obogacenim azotom i1 argonom, i to strujanjem pomenutih gasova iznad
mete uzorka.

Tabela 3.1 Odabrane karakteristike i izlazni parametri TEA COz lasera

Laser TEA CO2

Gasna smeSa CO2:Nz: He
Sadrzaj smeSe 1:1:4,6
Talasna duZina 10,6 pm
Ucestanost impulsa <2Hz
DuZina trajanja impulsa 100 ns
Struktura moda Multimodni izlaz
Divergencija laserskog snopa ~ 10 mrad
Laserski rezonator Nedisperzivni

3.1.2. Nd:YAG laser

Nd:YAG laseri su ¢vrstotelni laseri €iji je aktivni medijum spoj pasivnog kristala YAG
(itrijum-aluminijum-granat, eng. Yttrium-Aluminium-Garnet, Y3AlsGi2) 1 aktivnog jona neodijuma
(Nd** u obliku Nd»O3). Inverzna naseljenost se ovde postize u jonu neodijuma koji stvara foton
laserskog zracCenja. Ovi laseri mogu raditi u kontinualnom ili impulsnom reZimu sa osnovnom
talasnom duzinom od 1064 nm. Pored osnovne, mogu se generisati i druge talasne duzine: 532, 355
1266 nm [114]. U ovoj doktorskoj disertaciji, koriS¢ena su dva Nd: Y AG lasera: pikosekundni (Ekspla
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SL212P, Litvanija) i nanosekundni (Quantel Q-smart 850, Velika Britanija). Ovi laseri sadrze sistem
za pojacavanje optickog impulsa i nelinearni KDP (kalijum-dihidrogen-fosfat) kristal za generisanje
harmonika. Karakteristike i izlazni parametri ovih lasera su dati u tabelama 3.2 i 3.3. Ozrac¢ivanje
legure Ti6Al4V i superlegure Nimonik 263 je izvrSeno u vazduhu i u komori sa kontrolisanim
atmosferama azota i argona sa pritiskom od 1000 mbar za oba gasa.

Tabela 3.2 Odabrane karakteristike i izlazni parametri nanosekundnog Nd:YAG lasera

Laser Nanosekundni Nd:YAG
Talasna duzina 1064nm
Ucestanost impulsa 10 Hz
Struktura moda gausovski
Duzina trajanja impulsa S5ns

Tabela 3.3 Odabrane karakteristike i izlazni parametri pikosekundnog Nd: YAG lasera

Laser Pikosekundni Nd:YAG

Talasna duzina 1064 nm
Ucestanost impulsa 10 Hz

Divergencija laserskog snopa <0,5 rad

Pre¢nik snopa ~ 10 mm
Struktura moda TEMoo
DuZina trajanja impulsa 150 ps

3.1.3. Ti:Safirni laser

Titan-safirni laser je Cvrstotelni laser kod koga mogu da se podeSavaju talasne duzine
laserskog zraCenja kao i1 moguénost da se generiSu ultrakratki impulsi u femtosekundnom
vremenskom opsegu. Ovaj laser predstavlja kombinaciju kristala safira (Al2O3) i jona titana.
Najefikasniji je na talasnim duzinama od oko 800 nm. U poslednjih 20 godina, laserske tehnike su
poboljSane upotrebom ovih lasera ¢ija upotreba omogucuje bolje razumevanje fundamentalnih
procesa u fizici i hemiji. Laser koji je koriS¢en u ovoj doktorskoj disertaciji bio je femtosekundni
Ti:Safirni laser (Pulsar TW, Amplitude Technologies, Francuska). Ovaj laser radi na principu
pojacavanja proSirenog impulsa koji generiSe ultrakratke impulse trajanja od 20 do 200 fs.
Karakteristike i1 izlazni parametri femtosekundnog lasera dati su u tabeli 3.4. Ultrakratki
femtosekundni impulsi lasera umanjuju toplotne efekte u interakciji sa materijalima (u odnosu na
duze impulse) Sto doprinosi preciznijoj modifikaciji povrSine materijala [115]. Ozracivanje legure
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Ti6Al4V i superlegure Nimonik 263 je izvrSeno u vazduhu i u komori sa kontrolisanom atmosferom
azota sa pritiskom od 1000 mbar.

Tabela 3.4 Odabrane karakteristike 1 izlazni parametri Ti:Safirnog lasera

Laser Ti:Safirni

Polarizacija Linearna, horizontalna
Struktura moda TEMoo
Izlazna energija impulsa <250
Ucestanost impulsa 2 kHz
Duzina trajanja impulsa 200 fs
Talasna duzina 775 nm

3.2. Metode karakterizacije povrSine
3.2.1. Opticka mikroskopija (OM)

Opticka mikroskopija se koristi uglavnom za pocetne mikroskopske povrsinske analize tj. za
pocetno stanje povrSine uzorka i za neke makromehanicke osobine materijala nakon laserskog
delovanja. Za potrebe ove doktorske disertacije je koriS¢en opticki refleksioni mikroskop EPITZP 2
firme Carl Zeiss, Nemacka.

3.2.2. Skenirajuca elektronska mikroskopija (SEM)

Za detaljniju povrSinsku analizu se koristi SEM mikroskopija (eng. Scanning Electron
Microscopy). Pomeranjem elektronskog snopa pomocu racunara, ova tehnika sluzi za analizu
odredene povrSine materijala pre i posle delovanja laserskog zraenja. Razlika u odnosu na opticki
mikroskop je ta §to je uveéanje SEM mikroskopa reda veli¢ine 10° puta, a za opti¢ki 10° puta. Princip
rada SEM-a je sledeci: kada fokusirani snop elektrona interaguje sa materijalom uzorka, dolazi do
ekscitacije 1 emisije Cestica i zracenja. To zracenje 1 izbaceni elektroni se sakupljaju i daju odredene
informacije o uzorku (u zavisnosti od vrste detektora). Slika uzorka se formira od reflektovanih
upadnih elektrona ili od sekundarnih elektrona. Energije reflektovanih elektrona su bliske energijama
upadnih elektrona i mogu da budu sa dubine 1 — 2 um pa slika koja se formira od reflektovanih
elektrona daje donekle dubinu uzorka dok slika koja se formira od sekundarnih elektrona zapravo
daje pravu sliku povrSine uzorka 1 informacije o topografiji povrsine [116, 117]. SEM koriS¢en za
potrebe ove disertacije bio je JEOL JSM-6610LV SEM mikroskop (Japan). Ispitivanja su odradena
u uslovima visokog vakuuma, a snimci uzoraka su dobjeni pomoc¢u dektektora za sekundarne
elektrone (SEI) i povratno-rasute elektrone (BSE). Kao izvor elektrona je koris¢eno volframsko
vlakno, a snimanja su vrSena radnim naponom od 20 kV.
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3.2.3. Energetski disperzivna spektrometrija X-zracenja (EDS)

Za elementnu analizu sastava povrSine uzorka se koristi EDS (ili EDX) spektrometrija
rendgenskog zraenja (eng. Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy). Koristi se obi¢no uz SEM
mikroskopiju. Metoda se zasniva na pobudivanju atoma u uzorku usled interakcije sa nekim izvorom
visokoenergetskih naelektrisanih Cestica. S obzirom da atom svakog elementa ima unikatnu strukturu
1 spektar rendgenskog zracenja (kao otisak prsta), moguca je karakterizacija povrSine uzorka. Kada
dode do pobudivanja i izbacivanja elektrona iz nekog unutrasnjeg energetskog nivoa, ostaje
upraznjeno mesto na koje dolazi elektron sa nekog viSeg energetskog nivoa. Tokom prelaska, emituje
se diskretna koli¢ina energije jednaka razlici u energijama viseg i nizeg energetskog nivoa, odnosno
X-fotona [118, 119]. EDS spektar povrSine uzorka je je uradeno na X-Max Large Area Analytical
Silicon Drift EDS uredaju (Oxford, Velika Britanija), uz upotrenu unutrasnjih standarda. Granica
detekcije sadrzaja analiziranih elemenata je oko 0,1 teZinskih procenata.

3.2.4. Profilometrija

Varijacije u visini povrSinskih nepravilnosti kakve su izboc¢ine, udubljenja ili mikropukotine,
koje predstavljaju hrapavost materijala, odreduju se tehnikom koja je poznata kao profilometrijska
analiza. Da bi se izvrSila karakterizacija povrSine uzorka, moraju se definisati parametri hrapavosti
materijala koji su zapravo merilo povrSinnskog odstupanja. Najidealniji parametar koji se koristi je
parametar srednje hrapavosti, R,, koji predstavlja prosecnu apsolutnu vrednost odstupanja od srednje
linije:

1 (L
Ro =1 [y ly(x)|dx (14)

gde je L duzina oblasti odabranog za procenu parametara hrapavosti [114]. Analize u ovoj doktorskoj
disertaciji su odradene beskontaktnim profilometrom Zygo NewView 7100 (Ceska) i kontaktnim
profilometrom Bruker DektakXT (Massachusetts, SAD). Princip rada ovog profilometra se zasniva
na interferenciji snopa svetlosti koji se odbija od referentne povrSine 1 snopa koji se dobija od
ispitivane povrSine. Oba snopa se usmeravaju na kameru i interferencija izmedu dva snopa daje sliku
sastavljenu od tamnih i1 svetlih oblasti $to je zapravo struktura ispitivane povrSine. Uvecavanje
povrsine se vr$i pomeranjem objektiva po z-osi. Tokom skeniranja povrSine, odredeni sistem u kameri
hvata intezitete svakog piksela koji se pomoc¢u programa pretvaraju u mape po visini, a slika se vidi
na ekranu [114]. Prednost beskontaktne profilometrije je taj Sto je metoda nedestruktivna i uzorak se,
nakon ove analize, moze analizirati 1 drugim metodama jer povrSinske osobine ostaju oCuvane. Za
potrebe ove disertacije, profilometrijskom analizom su odradeni parametar povrSinske hrapavosti R,
i dubine kratera.

3.2.5. Rendgenska fluorescentna spektrometrija (XRF)

Jedna od cestih metoda za odredivanje hemijskog sastava uzorka je tehnika fluorescencije
X-zraCenja, odnosno rendgenske fluorescentne analize (XRF, eng. X-Ray Fluorescence). Ovo je
nedestruktivna metoda koja se zasniva na spektrometriji rendgenskog zracenja iz mete izazvanog
delovanjem visokoenergetskih fotona (rendgenska fluorescencija). Kada se uzorak ozrai sa
visokoenergetskim X-zracenjem, elektron iz jedne od unutrasnjih energetskih nivoa se izmesta. Atom
vraca stabilnost popunjavajuci energetski nivo sa elektronom iz viSeg energetskog nivoa pri tome
otpustaju¢i fluorescentno X-zraCenje. Energija ovog X-zracenja je jednaka razlici izmedu dva
energetska nivoa. Merenje ove energije predstavlja osnovu XRF analize. Svaki element prisutan u
uzorku emituje svoj jedinstveni fluorescentni spektar X — zracenja gde je intenzitet energije zracenja
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proporcionalan koncentraciji elementa, a vrednost se odreduje poredenjem sa standardom poznatog
sastava [120, 121]. XRF spektrometar omogucava kvalitativnu i semikvantitativnu analizu uzoraka.
U ovoj doktorskoj disertaciji koriS¢en je Niton XL3t GOLDD+ XRF spektrometar (Massachusetts,
SAD).

3.3.  Tehnike ispitivanja mehanickih osobina
3.3.1. Mikrotvrdoca po Vikersu (HV)

Tvrdo¢a je odlika materijala koja se definiSe kao otpornost na lokalizovanu plasticnu
deformaciju, a odreduje se merenjem trajne dubine deformacije. Vikersova metoda HV (eng.
Hardness according to Vickers) merenja tvrdo¢e materijala kao utiskiva¢ koristi dijamantsku
cetvorostranu piramidu koja ostavlja u materijalu otisak Suplje piramide, ¢ija je baza kvadrat sa
dijagonalama d; i d2. Tvrdoc¢a po Vikersu se definise kao koli¢nik sile, kojom se deluje na dijamantski
utiskiva¢ u obliku pravilne Cetvorostrane piramide sa uglom pri vrhu od 136°, i povrSine otiska
utiskivaca na povrsini predmeta koji se meri. Ova metoda se koristi za ispitivanje metala, keramike,
kompozita, kao i vrlo tankih povrSinskih slojeva ili pojedina¢nih delova mikrostrukture, ali se
primenjuju manje sile utiskivanja (mikrotvrdoc¢a) i uredaji sa mikroskopom i mikrometarskim
zavrtnjem za pomeranje postolja [122, 123]. HV metoda je uradena pomoc¢u poluautomatskog modela
Hauser 249A (Muller Machines SA, Bruegg, Svajcarska).

3.3.2. Deformacija

Jo§ jedan od testova koji uraden, a tice se mehanickih osobina materijala, je bio test
deformacije. Testiranjem deformacije procenjuje se efekat koji optere¢enje ima na oblik uzorka tj.
materijala koji se testira. Obuhvata merenje uzorka materijala da izdrzi trajnu deformaciju i/ili
mogucnost uzorka da se vrati u prvobitni oblik nakon deformisanja. Deformacija se meri kao promena
procenta u visini uzorka, pod odredenim optere¢enjem, tokom odredenog vremenskog perioda [124].

Test deformacije je uraden pomocu ARAMIS sistema (verzija 6.1, GOM GmbH,
Braunschweig, Nemacka) koji sluzi za beskontaktna merenja izmesStanja 1 deformacije. Zasnovan je
na metodi digitalne korelacije slike (DIC, eng. Digital Image Correlation method). Glavna prednost
ARAMIS sistema u poredenju sa metodama naprezanja je ta da u zonama znacajnih promena u
gradijentu naprezanja, poloZaj mera€a naprezanja ima veliki uticaj na dobijene rezultate [125, 126].
Koriste¢i ovaj sistem, moze se dobiti celo polje naprezanja. Da bi se pratila deformacija na odredenom
mestu, neophodno je odrediti okruzujuéi kvadratni set piksela oko tog mesta, koji se onda koristi kao
obrazac u procesu prepoznavanja Sablona. Rezolucija izmestanja je u opsegu od 0,01 do 0,02 piksela,
a maksimalna tacnost deformacije je reda veli¢ine 0,02 %. Merni sistem je korigovan tokom procesa
kalibracije da bi se osigurala konzistentnost dimenzija [127, 128].

3.4. Tehnika analize plazme - spektroskopija laserski indukovane plazme (LIBS)

Kada se zracenje visokoenergetskog impulsnog lasera fokusira na malu povrsinu ¢vrste mete
uzorka dolazi do lokalnog zagrevanja i kratkotrajnog isparavanja materijala. Velika koncentracija
fotona unutar male povrSine na meti u kratkom vremenu, u interakciji sa metom, izbacuje elektrone
iz materijala. Usled naglog poviSenja temperature dolazi do topljenja povrSine uzorka u tankom
povrsinskom sloju i atomi 1 molekuli izle¢u iz mete uzorka. Elektroni apsorbuju preostale fotone iz
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laserskog snopa i dodatno se ubrzavaju. Takvi brzi elektroni atomizuju, a zatim i jonizuju Cestice
isparenog materijala. Iznad uzorka nastaje gusta i vrué¢a plazma koja se brzo $iri u prostor i hladi.
Prag formiranja plazme kod cvrstih uzoraka je obicno mnogo manji nego kod praznjenja u gasu.
Mehanizmi formiranja i osobine plazme veoma zavise od duZine trajanja laserskog impulsa.
Generisanje plazme ispred mete uzorka zavisi od izlaznih parametara lasera kao i karakteristika
povrsine uzorka, ali i uslova ozracivanja (radnog okruzenja, vrste okolnog gasa i pritiska). Laserski
indukovana plazma pruza informacije o meti, ali i o procesima u blizini mete uzorka [129].

3.4.1. Eksperimentalna postavka za LIBS analizu

Glavne komponente eksperimentalane postavke za LIBS ukljucuju impulsni laserski izvor,
optiku za fokusiranje laserskog zraka na metu i sakupljanje svetlosti iz plazme, spektograf sa
detektorom (CCD) i racunar sa odgovarajuc¢im softverom za analizu emisionog signala. U ovom radu
koriséen je tip spektrografa pogodan za eventualnu integraciju u prenosivi LIBS sistem (kompaktni
StellarNet spektrografi). Shematski prikaz postavke LIBS eksperimenta sa kompaktnim
spektrografima prikazan je na slici 3.1. Kao izvor ekscitacije koriS¢ena su dva tipa lasera,
pikosekundni Nd:YAG laser i nanosekundni TEA CO:z laser.

SOCTVOs =
PLAZMA
OFTICKI
UZORAK KABL
—
|
- Emm*“ﬁm

Slika 3.1 Shematski prikaz postavke LIBS eksperimenta sa kompaktnim spektrografima

Spektrografi firme StellarNet koriS¢eni u ovoj doktorskoj disertaciji su malih dimenzija,
prenosivi i nemaju pokretne delove kao ni odvojen detektor (slika 3.2). Ovi spektrografi se koriste za
merenja u UV i VIS oblasti. Odnos signal : Sum za ove spektrografe je 1000:1. Poseduju ulaz za USB
pa se ostvaruje brz prenos podataka na raCunar. Za razliku od standardnih vecih spektrometra, kod
malih jedan opticki kabl ili skup sondi omogucavaju ulaz svetlosti preko optickog konektora gde
postoji izbor duzine kablova koji su odgovorni za vecu svetlosnu mo¢ uredaja i manji gubitak svetlosti
u odnosu na standardne spektrometre. Kori§¢eni modeli spektrometra su LSR-UV2 za UV oblast i
LSR-VIS4 za VIS oblast, a njihove karakteristike su prikazani u tabeli 3.5.
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Tabela 3.5 Karakteristike koris¢enih kompaktnih spektrografa

Opseg talasnih ReSetka Opseg resetke Rezolucija
duZina (nm) (g/mm) (nm) (nm)
LSR-UV2-14 200 - 400 2400 200 0,20
LSR-VIS4-14 400 - 600 2400 200 0,20

Slika 3.2 Prikaz StellarNet spektrografa sa odgovaraju¢im opti¢kim kablovima

3.4.2  Odredivanje spektralne osetljivosti

Spektralna osetljivost LSR-UV2-14 spektrografa je odredena koriS¢enjem deuterijumske
lampe SL3 kao standarda (slika 3.3a) dok je za spektrograf LSR-VIS4-14 koriS¢ena volframova
lampa SL1-CAL (slika 3.3b). Odredene osobine lampi su prikazane u tabeli 3.6. Obe lampe poseduju
specijalni dizajn protoka vazduha, maksimalnu stabilnost, preciznu kontrolu snage i male dimenzije.

Tabela 3.6 Osobine lampi koriS¢enih za spektralnu osetljivost

Opseg (nm) Zivotni vek (h)
Deuterijumska lampa SL3 190-450 4000
Volframova lampa SL1-CAL 350 - 2500 10000

a)

Slika 3.3 Izgled: a) deuterijumske lampe i b) volframove lampe koris¢enih za odredivanje
spektralne osetljivosti
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Odredivanje spektralne osetljivosti i formiranje krive se vrSi na slede¢i nacin: prvo se snimi
spektar standardnog izvora zracenja (sa poznatom spektralnom raspodelom relativnih intenziteta), a
zatim se tako dobijeni spektar normalizuje sa tablicnom spektralnom raspodelom za dati izvor. Na taj
nacin se dobija raspodela korekcionog faktora po talasnim duzinama, kojim se kasnije koriguju
eksperimentalno odredjeni spektri na razlicitu hromatsku osetljivost. Korekcioni faktori se za svaku
talasnu duzinu izra¢unavaju preko formule:

§ = (15)
Iteor
gde je Lexp izraCunata vrednost intenziteta za odredenu talasnu duzinu, a lior predstavlja teorijsku
(dobijena od strane proizvodaca) vrednost intenziteta za odredenu talasnu duzinu. Tabli¢ne vrednosti
su dobijene iz teorijskih spektara dobijene od strane proizvodaca za svaku lampu (slika 3.4).
Spektralna osetljivost S se prikazuje u obliku relativne spektralne osetljivosti, S(A), na skali od 0 — 1
gde se vrednosti osetljivosti dobijaju pomocu formule:

S

S() = (16)

Smax

gde je Smax najveca spektralna osetljivost koja odgovara nekoj talasnoj duZini.

e
-
]

a) i b) & f

Slika 3.4 Krive zavisnosti intenziteta zracenja izvora u odnosu na talasnu duzinu dobijene od strane
proizvodaca za: a) deuterijumsku lampu u oblasti od 200 — 800 nm i b) volframovu lampu u oblasti
od 350 — 900 nm

Na slici 3.5 prikazane su krive spektralne osetljivosti odgovaraju¢ih spektrometara i
odgovaraju¢ih lampi. Iz ovih kalibracionih kriva se moze zakljuciti da se maksimum osetljivosti
spektrometra LSR-UV2-14 nalazi na oko 380 nm dok je slaba osetljivost u oblasti od 200 — 250 nm
(slika 3.5a), a sa druge strane, za spektrometar LSR-VIS4-14, maksimum osetljivosti je na oko 520
nm dok je slaba osetljivost u oblasti od 400 — 470 nm (slika 3.5b). Maksimumi osetljivosti su
uslovljeni kombinacijom detektora 1 difrakcione resetke dok je slaba osetljivost posledica spektralne
osetljivosti samog detektora.
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Slika 3.5 Kalibraciona kriva spektralne osetljivosti za: a) spektrograf LSR-UV2-14 pomocu
deuterijumske lampe i b) spektrograf LSR-VIS4-14 pomocu volframove lampe

3.4.3 Kalibracija talasnih duzina

Kalibracija talasnih duzina je uradena pomoc¢u HgAr lampe jer je za ovu kalibraciju potrebno
karakteristi¢no linijsko zracenje poznatih talasnih duzina. Ova Zivina lampa predstavlja praznjenje u
elektricnom luku izmedu elektroda na odredenom pritisku gde se kao noseci gas koristi argon koji
odrzava elektriéni luk niskog pritiska. U ovoj doktorskoj disertaciji koriS¢ena je lampa SL2-HgA-
light firme StellarNet koja se koristi za kalibraciju talasnih duzina u opsegu od 253,65 nm do 1013,98
nm. Jednostavna i brza identifikacija je omogucena pomocu karata sa ozna¢enim emisionim linijama
Zive 1 argona.

Radi preciznog ocitavanja svih emisionih linija lampe, snima se viSe spektara koji se razlikuju
po ekspozicij, kako bi se registrovale i linije slabih intenziteta. Kod najjace ekspozicije, najpreciznije
se oCitavaju najslabiji pikovi koji se ne bi primetili u uslovima slabog intenziteta upadne svetlosti. Sa
druge strane, kod najslabije ekspozicije, precizno se ocitavaju najuzi tj. najintenzivniji pikovi.
Dobijene vrednosti kalibracije talasnih duZina su date u tabelama 3.7 1 3.8.
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Tabela 3.7 Teorijske i1 eksperimentalne vrednosti talasnih duzina i njihova odstupanja kao 1
vrednosti teorijskog intenziteta linija i njihova identifikacija za UV oblast

Aexp (NM) Ateor (NM) AL = |Meor — hexp| Licor Identifikacija

[130] (o) linija
248,05 248,12 0,07 4000 Hgll
253,75 253,65 0,10 900000 Hg I
265,19 265,20 0,01 1600 Hg I
275,29 275,27 0,02 400 Hg I
280,39 280,35 0,04 180 Hg I
282,63 282,69 0,06 120 Hg I
289,47 289,36 0,11 800 Hgl
296,81 296,73 0,08 3000 Hgl
302,30 302,15 0,15 1200 Hgl
313,25 313,18 0,07 4000 Hgl
334,34 334,15 0,19 700 Hgl
365,25 365,02 0,23 9000 Hg 1

Tabela 3.8 Teorijske 1 eksperimentalne vrednosti talasnih duZina i njihova odstupanja kao 1
vrednosti teorijskog intenziteta linija i njihova identifikacija za UV oblast

exp (NM) Ateor (NM) AL = |Meor — hexp| Ticor Identifikacija
[130] (am) linija
404,69 404,66 0,03 12000 Hg 1
435,90 435,83 0,07 12000 Hg 1
546,46 546,53 0,07 250 Hg II
577,10 576,96 0,14 1000 Hg I
579,16 579,07 0,09 900 Hg I

Razlike u teorijskim i eksperimentalnim vrednostima talasnih duZina ukazuje na pravilno ili
nepravilno kalibrisanje uredaja. Ukoliko odstupanje postoji, neophodno je kalibrisati uredaj u odnosu
na standard radi pravilnog ocitavanja polozaja maksimuma. Takode je neophodno poznavati
rezoluciju spektrometra jer ona ogranicava uocavanje linija kao odvojenih. S obzirom da je za oba
spektrometra, rezolucija 0,2 nm, a iz tabela se vidi da su odstupanja manja od rezolucije, moZe se
zakljuciti da ove razlike nec¢e uticati na precizno ocitavanje linija u spektru kao ni na preklapanje
linija. Ovim zaklju¢kom se moze konstatovati da su uredaji dobro kalibrisani.
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3.4.4 Optimizacija uslova snimanja spektara

Spektri koji se dobijaju LIBS analizom zavise od eksperimentalnih uslova i osetljivi su
posebno na polozaj fokusa laserskog snopa u odnosu na povrsinu ispitivanog uzorka. Fokusiranjem
laserskog snopa unutar mete uzorka, smanjuje se gustina energije 1 gustina snage Sto utie na
smanjenje intenziteta i smanjenje zapremine indukovane plazme. Medutim, takvi uslovi nisu povoljni
za pobudjivanje molekula gasa u kome se indukuje plazma (npr. azot i kiseonik), plazma je manje
gusta i manje vrela. To uslovljava izostanak pojave intenzivnih i jako proSirenih linija nemetala koje
mogu da prekriju spektralne intervale koji su bitni. 1z istih razloga je i kontinulano zracenje znatno
manjeg intenziteta.

Fokusiranje laserskog snopa na metu ili ispred nje ¢esto olakSava formiranje plazme, zavisno
od materijala mete, ali tako indukovana plazma ima osobine sli¢ne plazmi elektricnog proboja. Ipak,
ako je ispitivani materijal nepogodan za dobijanje plazme sa datim laserom, tj. tesko je dobiti
upotrebljivu plazmu, onda se pribegava fokusiranju lasera ispred mete uzorka.

Na slici 3.6 dat je, uporedno, isti spektralni interval dobijen za razli¢ite pozicije fokusa
laserskog snopa. Posto je Zizna daljina ZnSe soc¢iva (kojim je fokusirano zratenje TEA CO; lasera)
bila 130 mm, vrednosti na slici vece od 130 mm odgovaraju poziciji fokusa ispred mete uzorka. Kako
se moze videti sa slike 3.7, iako i linije metala daju veéi intenzitet spektralne emisije pri fokusu
laserskog snopa ispred mete uzorka, odnos signala prema pozadini je ipak bolji pri polozaju fokusa
laserskog snopa unutar mete uzorka. Zbog toga je polozaj fokusa od 5 mm unutar mete uzorka izabran
kao optimalan parametar za dobijanje spektara pogodnih za ispitivanje linija metala.
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Slika 3.6 Raspodela relativnih intenziteta u odnosu na talasnu duzinu za razlicite pozicije fokusa
laserskog snopa
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Slika 3.7 Raspodela relativnih intenziteta u odnosu na fokus laserskog snopa radi pronalazenja
najoptimalnijeg polozaja fokusa
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4. REZULTATI I DISKUSIJA

4.1.  Povrsinski efekti interakcije nanosekundnog laserskog zracenja sa povrSinom
superlegure Nimonik 263

4.1.1. Nanosekundno lasersko zracenje talasne duzine 10,6 um i duzine trajanja impulsa 100 ns

Uzorak plocCice superlegure Nimonik 263, dimenzija 100 x 30 x 2 mm, je ozracen
nanosekundnim TEA CO; laserom u vazduhu i vazduhu obogaéenim azotom i argonom tj. strujanjem
pomenutih gasova iznad mete uzorka ozracivanja. Rastojanje sofiva od mete uzorka se odrzavalo
konstantnim sa daljinom od 135 mm. Uslovi i parametri laserskog ozracivanja su dati u tabeli 4.1.1.

Tabela 4.1.1 Uslovi i parametri nanosekundnog laserskog ozra¢ivanja, TEA COz laserom,
superlegure Nimonik 263

Laser Nanosekundni TEA CO2
Superlegura Nimonik 263
Talasna duzina (um) 10,6
Duzina trajanja impulsa (ns) ~ 100
Broj akumuliranih impulsa 1, 10, 100, 400, 800, 2000
Energije impulsa (mJ) 155+5mJ, 175 £5ml

Standardni atmosferski uslovi;

Kontrolisana atmosfera azota,
Uslovi ozraCivanja P = 1000 mbar;

Kontrolisana atmosfera argona,
P = 1000 mbar

vazduh: 22,31 33,5;
Gustine energija (fluensi) (J/cm?) azot: 9,101 12,6;
argon: 18,31 19,7

Prag ostecenja superlegure Nimonik 263

Pragovi oSte¢enja, Fu, koji predstavljaju minimalnu gustinu energije lasera koja izaziva
vidljive promene na povrSini uzorka su uradeni za superleguru Nimonik 263 ozraenu
nanosekundnim laserskim zra¢enjem. S obzirom na nanosekundni rezim laserskog zracenja
multimodne strukture snopa, odredivanje vrednosti gustine energije praga su uradene direktnim
posmatranjem povrSine uzorka nakon svakog akumuliranog impulsa uz poveéanje vrednosti energije
impulsa dok se ne dobije prvo vidljivo oSte¢enje povrSine superlegure.

Za interakciju nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 10,6 pm i duZine trajanja
impulsa 100 ns sa povrSinom superlegure Nimonik 263, moze se primetiti da s obzirom na to da pri
vrednostima energija impulsa ispod 155 mJ, delovanje jednog impuls laserskog zraka nije ostavio
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vidljiv trag na povrsini superlegure, u svim uslovima ozracivanja, ova vrednost energije je uzeta za
direktno odredivanje precnika traga koji je ostavio jedan impuls na povrsini. Iz koli¢nika energije
laserskog impulsa i povrSine traga laserskog zracenja, za nanosekundni TEA CO; laser talasne duzine
10,6 pm, dobijene su vrednosti gustine energije praga, Fu, od 22,3 J/cm? u vazduhu, 9,10 J/cm? u
atmosferi azota i 18,3 J/cm? u atmosferi argona.

Zona toplotnog dejstva (HAZ)

Efekat koji nanosekundno zracenje lasera izaziva na povrsini superlegure Nimonik 263 je
odreden koli¢inom upadnog laserskog zraCenja apsorbovanog od strane materijala i parametrima
povrsine. Dalje prenosenje energije se opisuje parametrom HAZ koji predstavlja zonu toplotnog
dejstva. HAZ zavisi od duzine trajanja impulsa lasera (tabela 4.1.1) i termalne difuzivnosti materijala
(tabele 2.2 1 2.4). Pri datim eksperimentalnim uslovima, za nanosekundni TEA CO: laser talasne
duzine 10,6 um 1 duZine trajanja impulsa 100 ns, vrednost za zonu toplotnog dejstva iznosi ~ 574 nm.

Povrsinska temperatura

Razli¢ite morfoloske strukture koje se formiraju na povrsini uzorka, u interakciji sa laserskim
zracenjem, zavise od postignute temperature na povrSini materijala. Za nanosekundno lasersko
zracenje, procena vrednosti povrSinske temperature je uradena pomocu jednodimenzione jednacine
toplotne provodljivosti (13). Za interakciju nanosekundnog laserskog ozrac¢ivanja, TEA CO; laserom,
talasne duzine 10,6 pm 1 duzine trajanja impulsa 100 ns, sa povr§inom superlegure Nimonik 263,
procenjene su sledece vrednosti za temperature koje se postiZzu na povrsini superlegure: 17751 K u
vazduhu, 7211 K u atmosferi azota i 15667 K u atmosferi argona. Ove temperature, u poredenju sa
temperaturom topljenja superlegure Nimonik 263 (1573-1628 K, tabela 2.4) su i viSe nego dovoljne
za topljenje njene povrSine 1 aktivaciju gasa iznad povrSine, uzorkujuéi reakciju izmedu uzorka
superlegure 1 okolnog gasa.

Ablacija. Povrsinski parametri

Monoimpulsni rezim. SEM i profilometrijska analiza

Sa SEM mikrofotografija se moze odmah zakljuciti da sa povec¢anjem broja impulsa, za obe
vrednosti energija impulsa, dolazi do progresije oStecenja povrsine superlegure Nimonik 263. U svim
uslovima ozrac¢ivanja, delovanje jednog impulsa TEA CO; lasera talasne duzine 10,6 um dovodi do
slabo izraZzenih morfoloskih promena na povrsini legure; neuniformno minimalno oSte¢enje povrsine
legure bez hidrodinamickih i drugih efekata (slika 4.1.1). Prelazi iz modifikovane u nemodifikovanu
oblast nisu izraZeni u monoimpulsnom reZimu iz razloga §to multimodni rezim rada ovog lasera ne
daje homogenu raspodelu intenziteta. Stoga, jedan impuls ne dovodi do homogene modifikacije
povrsine legure.
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Slika 4.1.1 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon jednoimpulsnog
delovanja nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 10,6 um i duZine trajanja impulsa od
100 ns: a) F = 33,5 J/cm?, vazduh; b) F = 9,10 J/cm?, atmosfera azota; ¢) F = 19,7 J/cm?, atmosfera
argona

Radi daljeg sagledavanja potencijalnih efekata i promena usled jednoimpulsnog rezima na
povrsini superlegure Nimonik 263, uradena je i profilometrijska analiza koja se ogleda u 2D i 3D
profilima tragova na povrsini (slika 4.1.2). Ova analiza je potvrdila rezultate SEM mikroskopije;
delovanje jednog impulsa izaziva minimalne promene po dubini uzorka superlegure. Promena uslova
ozracivanja tj. obogacivanje atmosfere vazduha azotom i argonom, kao i promena energije, takode
nije dovelo do zna¢ajne modifikacije povrsine superlegure.
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Slika 4.1.2 Profilometrijska analiza povrSine (2D i 3D profili) superlegure Nimonik 263 nakon
dejstva jednog impulsa gustine energije: a) F = 18,3 J/cm?, atmosfera argona; b) F = 33,5 J/cm?,
vazduh

Multiimpulsni rezim. SEM i profilometrijska analiza

Jasnije i vidljivije promene na povrSini superlegure se javljaju u reZimu primene veceg broja
laserskih impulsa. Delovanjem laserskog zraenja sa 10 akumuliranih impulsa, analiziraju¢i SEM
mikrofotografije laserski modifikovanih povrSina, vide se promene koje su slicne onima koje se
javljaju u jednoimpulsnom rezimu. Modifikacija povrSine je homogenija i dominantno je topljenje
materijala, izraZenije nego nakon delovanja jednog impulsa, ali bez formiranja kratera i drugih efekata
(slika 4.1.3a-c). U vazduhu, pri energiji impulsa od 155 mJ (F = 22,3 J/cm?), u samom centru
modifikovane mete, moZe se videti nabiranje materijala povrsine superlegure (slika 4.1.3d).
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Slika 4.1.3 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon delovanja
nanosekundnog laserskog zraCenja talasne duzine 10,6 um i sa 10 akumuliranih impulsa duZine
trajanja 100 ns: a) F =223 J/cm?, vazduh; b) F = 33,5 J/cm?, vazduh; ¢) F = 12,6 J/cm?, atmosfera
azota; d) F = 22,3 J/cm?, vazduh

Dalje povecanje broja impulsa uzrokuje intenzivnije promene na povrsini legure. Sa 100
akumuliranih impulsa, pri vrednosti energije impulsa od 175 mJ, u centru modifikovane oblasti dolazi
do pojave koncentri¢nih kruznica i linija. Vrednosti perioda ovih linija su mikrometarskih dimenzija
i iznose ~ 9 um, u vazduhu (F = 33,5 J/cm?) i atmosferi argona (F = 19,7 J/cm?) dok su u atmosferi
azota (F = 12,6 J/cm?) oko 10 um (slika 4.1.4).
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Slika 4.1.4 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon delovanja
nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 10,6 um 1 sa 100 akumuliranih impulsa duzine
trajanja 100 ns: a) F=19,7 J/cm?, atmosfera argona; b) F =33.5 J/em?, vazduh; ¢) F = 12,6 J/cm?,
atmosfera azota

Sa daljim povecanjem broja impulsa, od 400 do 2000, dolazi do topljenja materijala bez ili uz
formiranja relativno plitkih neravnomernih udubljenja na povrSini. Takode se formiraju zrnaste
strukture razli¢itih dimenzija, vrednosti dijametra ~ 0,9 — 3,0 um, kao i nabiranje materijala u centru
laserskog ostecenja. Prisutne su i hidrodinamicke strukture u vidu talasa i kapljica koje su oCvrsnule
usled hladenja istopljenog materijala (slika 4.1.5a-c). U atmosferi argona (F = 18,3 J/cm?) sa
akumuliranjem velikog broja impulsa, dolazi 1 do pojave mikropukotina na povrsini uzorka (slika
4.1.5d) koje nastaju usled brzog o¢vr§¢avanja istopljenog materijala. Bitno je napomenuti da se tokom
ozraCivanja uzorka javlja plazma koja je detaljnije razmatrana u poglavlju 4.8. lako postoji jasna
razlika izmedu modifikovane i nemodifikovane oblasti uzorka superlegure Nimonik 263, moguce je
da zbog pojave plazme ispred mete uzorka, koja vodi dovodi do efekta zaklanjanja, nema izrazenijih
hidrodinamickih efekata. Sumarno, za efekat dejstva velikog broja impulsa, u svim uslovima
ozra¢ivanja, moze se re¢i da dolazi do sliénih medusobnih promena povrsine superlegure, osim §to je
pojava zrnastih struktura izrazenija u atmosferi argona nego u vazduhu i atmosferi azota. Generalno,
na osnovu SEM mikrofotografija, kod delovanja nanosekundnog TEA CO; laserskog zracenja na
povrsinu superlegure Nimonik 263, mozZe se zakljuciti da promena vrednosti energije impulsa nije
imala veliki uticaj. Treba ista¢i da LIPSS strukture nisu uocene kod superlegure Nimonik 263
ozracene nanosekundnim laserskim zracenjem talasne duZine 10,6 um i duzine trajanja impulsa
100 ns.
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Slika 4.1.5 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon delovanja
nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 10,6 um i sa brojem akumuliranih impulsa ve¢im
od 100, duzine trajanja 100 ns: a) Np = 400, F = 33,5 J/cm? , vazduh b) Np = 400, F = 9,10 J/cm?,
atmosfera azota ¢) Np = 800, F = 19,7 J/cm?, atmosfera argona d) Np = 2000, F=18,3 J/em?,
atmosfera argona

Dvodimenzioni profili modifikovanih oblasti povrSine superlegure Nimonik 263 nastalih u
multiimpulsnom rezimu su prikazani na slici 4.1.6 i u Prilogu I . Sa povec¢anjem broja impulsa, od 10
do 400, dolazi do izraZzenog povecanja talasastosti, odnosno hrapavosti povrsine i topljenja materijala
legure, dok izrazeni pikovi iznad osnovne linije povrSine uzorka navode na zakljucak da je tokom
delovanja laserskog zracenja doSlo do preraspodele materijala i njegovog izbacivanja na povrsinu i
posledi¢nog ocvrscavanja. Kako je kod nanosekundnog dejstva lasera, duzina trajanja te¢ne faze
priblizna trajanju impulsa, ne bi trebalo do¢i do formiranja dubokih kratera, Stavise, uopste ne dolazi
do formiranja kratera u centru modifikovane mete. Zato, na slikama 2D profila ozrac¢enih tragova
superlegure Nimonik 263, vide se ,,ispupCenja“ umesto ,,udubljenja* pa je zato na y-osi zapravo
prikazana visina izbacenog materijala. Kako se povecava broj akumuliranih impulsa, povecava se i
visina izba¢enog materijala modifikovane povrSine uzorka gde je najniZa vrednost visine, 0,12 um,
dobijena kod jednoimpulsnog reZima, u atmosferi argona (F = 18,3 J/cm?), dok je vrednost najveée
visine, 10,65 um, dobijena sa dejstvom od 2000 akumuliranih impulsa u vazduhu (F = 22,3 J/em?).
Poredenjem razlicitih uslova ozraCivanja, kao i vrednosti energija impulsa (kod Np = 2000), moze se
zakljuciti da su najintenzivnije promene kod ozraivanja superlegure Nimonik 263 nanosekundnim
laserom dobijene u vazduhu, a manje izrazene promene su u atmosferama azota i argona. Takode, sa
grafika zavisnosti maksimalne visine izbacenog materijala u odnosu na broj akumuliranih impulsa
(slika 4.1.7), zakljucuje se da vrednost visina izba¢enog materijala ,,strmije*, odnosno brze raste sa
povecanjem broja akumuliranih impulsa u vazduhu, od 0,14 do 10,65 um, za broj impulsa od 1 do
2000, nego u atmosferama azota i argona, gde se vrednost visine kre¢e od oko 0,12 do 5,2 um, za
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broj impulsa od 1 do 2000. Ovo se mozda moze pripisati doprinosu dodatnog argona i azota u vazduhu
iznad mete uzorka koji povecavaju inertnost vazduha.
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Slika 4.1.6 Profilometrijska analiza 2D profila tragova (zavisnost visine izba¢enog materijala od
rastojanja) na povrsini superlegure Nimonik 263 nakon dejstva nanosekundnog laserskog zrac¢enja u
razli¢itim eksperimentalnim uslovima ozracivanja
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Slika 4.1.7 Grafik zavisnosti maksimalne visine izba¢enog materijala nakon laserskog ozracivanja
superlegure Nimonik 263 nanosekundnim laserom u odnosu na broj akumuliranih impulsa pri
razli¢itim eksperimentalnim uslovima ozracivanja

Sledece je analiziran parametar povrSine Ra koji predstavlja srednju povrSinsku hrapavost
materijala (odstupanje u svim tatkama od ravne povrSine do povrSine testirane oblasti) [135]. Sa
grafika zavisnosti srednje povrSinske hrapavosti u odnosu na broj akumuliranih impulsa pri razli¢itim
eksperimentalnim uslovima ozracivanja (slika 4.1.8) moze se zakljuciti da vrednost hrapavosti
povrsine superlegure Nimonik 263 raste sa porastom broja akumuliranih impulsa nakon dejstva
nanosekundnog lasera. Pri vrednosti energije impulsa od 155 mlJ, srednja povrSinska hrapavost
povrsine legure, od jednoimpulsnog ozracivanja laserom pa sve do ozra¢ivanja sa 800 akumuliranih
impulsa, ima prose¢nu vrednost parametra R, koja ne prelazi 0,20 um. Tek kod ozracivanja sa 2000
akumuliranih impulsa se vidi porast srednje povrSinske hrapavosti materijala u atmosferi azota (F =
9,10 J/cm?) na vrednost od ~ 0,54 pm. U vazduhu i atmosferi argona (F = 22,3 J/cm?i F = 18,3 J/cm?,
redom) vrednost visine opada ili dostiZe saturaciju (slika 4.1.8a). Kod vrednosti energije impulsa od
175 mJ, srednja povrSinska hrapavost povrsine superlegure, do 800 akumuliranih impulsa, raste do ~
0,27 um, u vazduhu (F = 33,5 J/cm?) i atmosferi argona (F=19,7 J/cm?). Nakon 2000 akumuliranih
impulsa, u vazduhu (F = 33,5 J/cm?) dolazi do porasta vrednosti parametra R, na ~ 0,5 pm, dok u
atmosferama azota i argona (F = 12,6 J/cm? i F = 19,7 J/cm?, redom) vrednost povrsinske hrapavosti
ne prelazi 0,28 um (slika 4.1.8b). Pri nizoj vrednosti energije impulsa, povrSinska hrapavost dostize
najvecu vrednost u atmosferi azota dok pri vecoj vrednosti energiji impulsa, hrapavost je najveca u
vazduhu. Tabela vrednosti parametra R, sa razli¢itim brojem 1 vrednostima gustina energija impulsa
u razli¢itim uslovima ozracivanja je data u Prilogu II.
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Slika 4.1.8 Grafici zavisnosti parametra povrSinske hrapavosti, Ra, superlegure Nimonik 263 u
odnosu na broj akumuliranih impulsa nakon ozra¢ivanja nanosekundnim laserom u razli¢itim
uslovima ozracivanja i pri vrednostima energija impulsa od: a) 155 mJ, b) 175 mJ
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4.1.2. Nanosekundno lasersko zracenje talasne duzine 1064 nm i duZine trajanja impulsa 5 ns

Uzorak plocice superlegure Nimonik 263, dimenzija 100 x 30 x 2 mm, je ozracen
nanosekundnim Nd:YAG laserom u vazduhu i komori sa kontrolisanim atmosferama azota i argona.
Pritisak u komori se odrzavao na 1000 mbar. Rastojanje soCiva od mete uzorka se odrzavalo
konstantnim sa daljinom od 100 mm. Uslovi i parametri laserskog ozracivanja su dati u tabeli 5.1.2.

Tabela 4.1.2 Uslovi i parametri nanosekundnog laserskog ozracivanja, Nd:YAG laserom,
superlegure Nimonik 263

Laser Nanosekundni Nd:YAG
Superlegura Nimonik 263
Talasna duzina (nm) 1064 nm
Duzina trajanja impulsa (ns) ~5
Broj akumuliranih impulsa 1,2, 10, 100, 1000
Energije impulsa (mJ) 50£3,170+£5,250+£ 10

Standardni atmosferski uslovi;

Kontrolisana atmosfera azota,
Uslovi ozraCivanja P = 1000 mbar;

Kontrolisana atmosfera argona,
P = 1000 mbar

vazduh: 22.8; 77,4; 114;
Gustine energija (fluensi) (J/cm?) azot: 33,9; 115; 169;
argon: 27,4; 93,1; 137

Prag ostecenja superlegure Nimonik 263

Pragovi oSteCenja, Fu, koji predstavljaju minimalnu gustinu energije lasera koja izaziva
vidljive promene na povrSini mete uzorka su uradeni za superleguru Nimonik 263 ozracenu
nanosekundnim laserskim zracenjem. Odredivanje vrednosti gustine energije praga su uradeni na
osnovu zavisnosti precnika traga laserskog zracenja u odnosu na logaritamsku vrednost energije
impulsa i crtanjem najbolje prave iz koje se dobija vrednost za dijametar laserskog zraka, wo, a na
osnovu koje se izracunava vrednost gustine energije praga, jednacine (9), (10), i (12). Dobijena
vrednost za teorijski dijametar laserskog zraka iznosi 374,1 um u vazduhu, 306,5 um u atmosferi
azota i341,1 um u atmosferi argona. Evidentno je da uslovi sredine uticu na vrednost ovog parametra
Sto posledi¢no dovodi do razlika u vrednostima gustina energija na povrSini mete uzorka, za iste
vrednosti energije impulsa.

Za interakciju nanosekundnog Nd:YAG laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm i duzine
trajanja impulsa 5 ns sa povrSinom superlegure Nimonik 263 odredene su sledece vrednosti praga
ostecenja, Fn: 20,6 J/cm? u vazduhu, 28,4 J/cm? u atmosferi azota i 2,9 J/cm? u atmosferi argona.
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Zona toplotnog dejstva (HAZ)

Efekat koji nanosekundno zracenje lasera izaziva na povrsini superlegure Nimonik 263 je
odreden koli¢inom upadnog laserskog zracenja apsorbovanog od strane materijala i parametrima
povrsine. Dalje prenoSenje energije se opisuje parametrom HAZ koji predstavlja zonu toplotnog
dejstva. HAZ zavisi od duzine trajanja impulsa lasera (tabela 4.1.1) i termalne difuzivnosti materijala
(tabele 2.2 1 2.4). Pri datim eksperimentalnim uslovima, za nanosekundni Nd:YAG laser talasne
duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa 5 ns, vrednost za zonu toplotnog dejstva iznosi ~ 128 nm.

Povrsinska temperatura

Razli¢ite morfoloske strukture koje se formiraju na povrsini uzorka, u interakciji sa laserskim
zracenjem, zavise od postignute temperature na povrSini materijala. Za nanosekundno lasersko
zracenje, procena vrednosti povrSinske temperature je uradena pomocu jednodimenzione jednacine
toplotne provodljivosti (13). Za interakciju nanosekundnog laserskog ozracivanja, Nd:YAG laserom,
talasne duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa 5 ns, sa povrSinom superlegure Nimonik 263,
procenjene su sledece vrednosti za temperature koje se postizu na povrsini superlegure: 8211 K u
vazduhu, 4249 K u atmosferi azota i 14853 K u atmosferi argona. Ove temperature, u poredenju sa
temperaturom topljenja superlegure Nimonik 263 (1573-1628 K, tabela 2.4) su i viSe nego dovoljne
za topljenje njene povrsine i aktivaciju gasa iznad povrsine, uzorkujuéi reakciju izmedu uzorka
superlegure 1 okolnog gasa.

Ablacija. Povrsinski parametri

SEM analiza

SEM analizom povrSine superlegure Nimonik 263 nakon ozraCivanja nanosekundnim
laserskim zra¢enjem, duzine trajanja impulsa 5 ns, moZe se odmah zakljuciti da sa porastom broja
akumuliranih impulsa i sa porastom vrednosti energija impulsa, raste i efekat oSteCenja povrSine
superlegure (slike 4.1.914.1.10 1 Prilog III).

Kod monoimpulsnog i reZima sa dva akumulirana impulsa, u vazduhu, dolazi do formiranja
otiska laserskog zraCenja na povrSini mete uzorka (slika 4.1.9a,c) i sa jasno vidljivim nabiranjem
materijala na periferiji modifikovane povrSine mete (slika 4.1.9b,d). U atmosferama argona i azota
(F=93,1J/cm?iF = 115 J/cm?, redom), slika 4.1.9e-f, dolazi do formiranja jasnijeg prelaza izmedu
centralnog dela laserski oSte¢ene mete 1 periferije. Nabiranje materijala u centralnom delu mete je
uoceno u atmosferi argona dok u atmosferi azota uocljiv je pocetak formiranje kratera sa relativno
glatkim centralnim delom.
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Slika 4.1.9 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon delovanja
nanosekundnog laserskog zraCenja talasne duzine 1064 nm, duzine trajanja impulsa 5 ns, u
monoimpulsnom 1 dvoimpulsnom rezimu: a) — b) ceo spot i periferija modifikovane mete nakon 2
akumulirana impulsa vrednosti energije 50 mJ; c) — d) ceo spot i periferija modifikovane mete
nakon 1 akumuliranog impulsa vrednosti energije 170 mJ; e) — f) celi spotovi modifikovanih meta
uzorka nakon 2 akumulirana impulsa vrednosti energije 170 mJ

Sa povecanjem broja akumuliranih impulsa, dolazi do veéeg topljenja materijala i njegovog
hladenja 1 o¢vr§¢avanja 1 u centru i na periferiji modifikovane mete (slika 4.1.10). Nakon 100
akumuliranih impulsa vrednosti energije 50 mJ, dolazi do formiranja jasno oivicenih kratera (slika
4.1.10a,c,e). U vazduhu su formirani krateri glatkog centralnog dela (F = 22,8 J/cm?), za razliku od
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atmosfere argona i azota. Dominantni su hidrodinamicki efekti tj. topljenje materijala, njegovo
izbacivanje iz centra, kretanje ka periferiji modifikovane mete i konacno, njegovo hladenje i
o¢vrsc¢avanje (slika 4.1.10b,d,f). Nakon 1000 akumuliranih impulsa, formiraju se zrnaste strukture
na periferiji mete (slika 4.1.10d,f), prose¢ne vrednosti dijametra oko 7,5 pm, najizrazenije u atmosferi
azota (F = 169 J/cm?).
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Slika 4.1.10 SEM mikrofotografije povrsine superlegure Nimonik 263 nakon delovanja
nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm, duzine trajanja impulsa 5 ns: a) — b) ceo
spot i periferija, Np = 100, Ep = 250 mJ, atmosfera argona; c) — d) ceo spot i periferija, Np = 1000,
Ep = 250 mJ, atmosfera azota; e) — f) ceo spot i periferija, Np = 100, Ep = 50 mJ, vazduh
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Profilometrijska analiza

Profilometrijska analiza povrsine superlegure Nimonik 263 je dala potvrdu SEM analize. Ono
Sto je ocekivano je to da sa porastom broja akumuliranih impulsa, raste i vrednost dubina laserski
modifikovanih meta. Pri niZim vrednostima energija impulsa, u atmosferi azota (F = 33,9 J/cm?i F =
115 J/cm?), dubina ablacije je najveca sa vredno$éu od ~ 116 um za 1000 akumuliranih impulsa (slika
4.1.11a). U vazduhu i atmosferi argona (F = 22,8 J/em? i F = 27,4 J/cm?, redom), vrednosti najvecih
dubina su nize i kreéu se oko 75 1 93 um, redom (slika 4.1.11a-b). Pri najvecoj vrednosti energije
impulsa i sa 1000 akumuliranih impulsa, dolazi do smanjenja vrednosti dubina ablacije Sto ukazuje
na to da dolazi do nagomilavanja otopljenog materijala unutar kratera kao i uruSavanja zidova kratera
u sam centar modifikovane mete, Sto se vidi i sa SEM mikrofotografija. Vrednost najvece dubine u
atmosferi azota opada za oko 50 %, dok u vazduhu i atmosferi argona opada za oko 25 % (slika
4.1.11c). Slika 4.1.11d potvrduje da, u atmosferi azota, najve¢u dubinu ablacije izaziva lasersko
zradenje impulsa vrednosti gustine energije od 33,9 J/cm? dok pri veéim vrednostima gustina energija
imamo manje dubine ablacije zbog uruSavanja zidova kratera kao i nagomilavanja materijala unutar
kratera.
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Slika 4.1.11 Grafici zavisnosti maksimalne dubine ablacije u odnosu na broj akumuliranih impulsa
nakon nanosekundnog laserskog ozra¢ivanja superlegure Nimonik 263 pri razli¢itim uslovima
ozra¢ivanja i sa vrednoS$¢u energije impulsa od: a) 50 mJ; b) 170 mJ; ¢) 250 mJ; d) atmosfera azota,
razli¢ite vrednosti gustina energija

Vrednosti brzina ablacije u zavisnosti od broja akumuliranih impulsa za nanosekundno
lasersko ozracivanje superlegure Nimonik 263 je data na slici 4.1.12. Sa porastom broja akumuliranih
impulsa opada vrednost brzine ablacije. Nakon monoimpulsnog ozracivanja, brzina ablacije dostize
vrednost od 2,84 pum/impuls, u atmosferi azota (F = 33,9 J/cm?) pri najniZoj primenjenoj vrednosti
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energije impulsa (slika 4.1.12a). U vazduhu i atmosferi argona (F = 22,8 J/cm? i F = 27,4 J/cm?), ove
vrednosti su dosta manje i iznose u proseku 0,30 pm/impuls. Ve¢ nakon 2 i 10 akumuliranih impulsa,
vrednosti brzine ablacije se znac¢ajno smanjuju, u atmosferi azota najvise, za faktor 2,5. Nakon 100 i
viSe akumuliranih impulsa, vrednost brzine ablacije opada na ~ 0,10 pm/impuls u svim uslovima
ozraCivanja. Uporeduju¢i zavisnosti maksimalne dubine i brzine ablacije sa porastom vrednosti
energija i broja impulsa, zakljucuje se da je efekat ablacije povrSine superlegure Nimonik 263
najdominantniji u atmosferi azota pri nizim vrednostima energija impulsa. Ovo je 1 o¢ekivano, s
obzirom da vece vrednosti energija impulsa kao i1 veliki broj primenjenih impulsa dovode do
izrazenijeg efekta topljenja materijala bez potpunog uklanjanja materijala pod uticajem udarnog
talasa ili ispravanjem materijala mete.
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Slika 4.1.12 Zavisnost vrednosti brzina ablacije u odnosu na broj akumuliranih impulsa nakon
nanosekundnog laserskog ozracivanja superlegure Nimonik 263 u razli¢itim uslovima ozrac¢ivanja i
sa vrednoScu energija impulsa od: a) 50 mJ; b) 170 mJ; ¢) 250 mJ; d) atmosfera azota, razliCite
vrednosti gustina energija

Sto se ti¢e povrsinske hrapavosti superlegure Nimonik 263, sa slike 4.1.13 se vidi da
parameter povrSinske hrapavosti R, raste sa porastom broja impulsa pri ve¢im vrednostima energija
impulsa, gde je najve¢a hrapavost uocena u vazduhu (F = 77,4 J/cm? i F = 114 J/cm?) sa vredno§éu
parametra R, od ~ 5 — 7 pum (slika 4.1.13b,c). Pri niZoj vrednosti energije impulsa, nakon 100
akumuliranih impulsa, u atmosferi azota (F = 33,9 J/cm?) dolazi do opadanja vrednosti povrsinske
hrapavosti superlegure, a u vazduhu i atmosferi argona (F = 20,8 J/cm?i F = 27,4 J/cm?, redom) dolazi
do saturacije parametra R, (slika 4.1.13a).
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Slika 4.1.13 Zavisnost vrednosti brzina ablacije u odnosu na broj akumuliranih impulsa nakon
nanosekundnog laserskog ozracivanja superlegure Nimonik 263 pri razli¢itim uslovima ozracivanja
1 sa vrednoS$¢u energija impulsa od: a) 50 mJ; b) 170 mJ; ¢) 250 mJ; d) atmosfera azota, razlicite
vrednosti gustina energija

EDS analiza

Svi rezultati semikvantitativne elementne EDS analize su predstavljeni u obliku teZinskih
procenata udela elemenata u superleguri. EDS analiza je izvrSena na viSe lokacija svake modifikovane
mete tako da obuhvataju centar i periferiju mete.

EDS analiza ozrac¢ivanja superlegure Nimonik 263 nanosekundnim laserskim zracenjem sa
vrednoS$c¢u energije impulsa od 170 mJ, pokazala je sledece: ozracivanje u vazduhu sa jednim i 1000
akumuliranih impulsa ne dovodi do zna¢ajnih promena u hemijskom sastavu povrSine legure osim na
periferiji modifikovane mete gde se, sa stvaranjem oksida na povrsini legure, smanjila koncentracija
tri najobilnija elementa ove superlegure (nikl i kobalt 1 u manjem procentu hrom). U atmosferi argona,
takode na periferiji modifikovane mete dolazi do formiranja oksida i smanjenja koncentracija
najzastupljenijih elemenata (tabela 4.1.3). U atmosferi azota, kao $to se i oCekuje, verovatno dolazi
do formiranja nitrida na povrsini legure sa azotom u koli¢ini od ~ 6 %. MozZe se pretpostaviti da je
doSlo do formiranja nekog od slede¢ih nitridnih jedinjenja: NiN, CrN i/ili CoN, uzimaju¢i u obzir
¢injenicu da se delovanjem laserskog zraCenja na povrSini superlegure Nimonik 263 razvijaju
temperature reda veli¢ine hiljada kelvina za razliku od onih koje su potrebne za formiranje nitrida

(723,15-923,15 K [131. 132]). Prisustvo nitrida moze doprineti povecanoj tvrdoci i otpornosti prema
koroziji [133].
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Tabela 4.1.3 EDS analiza povrsine superlegure Nimonik 263 pre i nakon delovanja nanosekundnog

laserskog zracenja energije impulsa 170 mJ, u razli¢itim uslovima ozra¢ivanja

20°F 21 ol 190 Sl 460 IZ20  £20 £€C efuagiiad
000T = 4N EOOSIe
- EI3J 50Uy
556 X3 907 6.0 FLT BTT 20 8TZO eI J ¥
L8S L8 0o ¥80 29T S8I'T eol0 ££0 ITe eliragiad _—
000T =°N E&_,_EEE
QL9 PO ¥al [L0 102 8T LTO 290 ELalical
FeQ CEE | 60 FOol e£0 ¥20 &80 [LLE efuagiiad
000T = 4N
A ) 6 0% 0T 990 08T TOoC B8T0 00 JdBjmad
qnpze\
oc9 0% aal 290 £ol 861 o0 950 eluaguad
=9
gee 0% Lal 0L 0 00L el T80 &S0 Eialifa]

eleyoy

ELTALY

randaj

EOEADHLIPOUIIN]

51



4.2.  Povrsinski efekti interakcije pikosekundnog laserskog zracenja talasne duZine

1064 nm i duZine trajanja impulsa od 150 ps sa povr§inom superlegure
Nimonik 263

Uzorak plocCice superlegure Nimonik 263, dimenzija 100 x 30 x 2 mm, je ozracen
pikosekundnim Nd:YAG laserom u vazduhu i atmosferi obogaéenoj azotom i argonom strujanjem
pomenutih gasova neposredno iznad mete uzorka. Rastojanje so¢iva od mete uzorka se odrzavalo
konstantnim sa daljinom od 170 mm. S obzirom da je distribucija laserskog zraka kod ovog
pikosekundnog lasera gausovskog oblika, energija laserskog zraka je niza na periferiji nego u centru
mete uzorka. TEMoo mod u kome je radio laser daje izlaznom laserskom snopu kruzni oblik. Uslovi
i parametri laserskog ozracivanja su dati u tabeli 4.2.1.

Tabela 4.2.1 Uslovi i parametri pikosekundnog laserskog ozracivanja, Nd:Y AG laserom,
superlegure Nimonik 263

Laser Nanosekundni Nd:YAG
Superlegura Nimonik 263
Talasna duzina (nm) 1064 nm
Duzina trajanja impulsa (ps) ~ 150
Broj akumuliranih impulsa 10, 100, 1000
Energije impulsa (mJ) 6,0+0,515+2,30+3

Standardni atmosferski uslovi;

Kontrolisana atmosfera azota,
Uslovi ozraCivanja P = 1000 mbar;

Kontrolisana atmosfera argona,
P = 1000 mbar

vazduh: 2,20; 5,50; 11,1;
Gustine energija (fluensi) (J/cm?) azot: 3,80; 9,50; 19,1;
argon: 6,10; 15,1; 30,3

Prag ostecenja superlegure Nimonik 263

Pragovi oSteCenja, Fu, koji predstavljaju minimalnu gustinu energije lasera koja izaziva
vidljive promene na povrSini mete uzorka su uradeni za superleguru Nimonik 263 ozraenu
pikosekundnim laserskim zraenjem. S obzirom na pikosekundni rezim laserskog zraCenja,
odredivanje vrednosti gustine energije praga su uradeni na osnovu zavisnosti pre¢nika traga laserskog
zracenja u odnosu na logaritamsku vrednost energije impulsa i crtanjem najbolje prave iz koje se
dobija vrednost za dijametar laserskog zraka, o, a na osnovu koje se izraCunava vrednost gustine
energije praga, jednacine (9), (10), i (12). Dobijena vrednost za teorijski dijametar laserskog zraka
iznosi 415,1 um u vazduhu, 316,7 pym u atmosferi azota i 251,3 um u atmosferi argona.
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Za interakciju pikosekundnog Nd:YAG laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm i duzine
trajanja impulsa 150 ps sa povrSinom superlegure Nimonik 263 odredene su sledece vrednosti praga
oStecenja, F: 2,2 J/ecm? u vazduhu, 3,6 J/cm? u atmosferi azota i 2,8 J/cm? u atmosferi argona.

Zona toplotnog dejstva (HAZ)

Efekat koji pikosekundno zracenje lasera izaziva na povrSini superlegure Nimonik 263 je
odreden koli¢inom upadnog laserskog zraCenja apsorbovanog od strane materijala i parametrima
povrsine. Dalje prenosenje energije se opisuje parametrom HAZ koji predstavlja zonu toplotnog
dejstva. HAZ zavisi od duzine trajanja impulsa lasera (tabela 4.1.1) i termalne difuzivnosti materijala
(tabele 2.2 1 2.4). Pri datim eksperimentalnim uslovima, za pikosekundni Nd:YAG laser talasne
duzine 1064 nm 1 duZine trajanja impulsa 150 ps, vrednost za zonu toplotnog dejstva iznosi ~ 22 nm.

Ablacija. Povrsinski parametri

SEM analiza

Prvo §to se moZe zakljuciti iz SEM mikrofotografija je to da u odnosu na delovanje
nanosekundnog laserskog zracenja, kod dejstva pikosekundnog laserskog zracenja dolazi do
izrazenijeg 1 jasnijeg prelaza centra mete ka periferiji kao 1 prelaza iz periferije modifikovane mete
ka nemodifikovanom delu superlegure usled gausovskog profila zraka lasera, odnosno jasno se
razlikuju centralna i periferna zona mete. Delovanje pikosekundnog lasera je radeno u TEMgo modu
lasera Sto dovodi do kruznog oblika laserskog snopa §to se moze 1 videti iz SEM mikrofotografija
rezultujucih spotova na povrsini uzorka (slika 4.2.2 i Prilog IV).

Kod dejstva pikosekundnog Nd:YAG laserskog zracenja nije radeno ozracivanje superlegure
jednim impulsom jer je vrednost frekvencije laserskog impulsa ovog lasera 10 Hz.

Kod dejstva lasera sa 10 akumuliranih impulsa dolazi do topljenja povrSine materijala usled
apsorpcije upadnog zracenja bez nekih vecih povrSinskih promena i sa relativno hrapavim centrom
mete ozraCivanja usled brzog ocvr§¢avanja istopljenog materijala (slika 4.2.1a-b). Promena uslova
ozracivanja kao 1 vrednosti energije impulsa laserskog zracenja pri ozracivanju sa 10 impulsa dovodi
do sliénih medusobnih promena na povrsini superlegure Nimonik 263 (slika 4.2.1).

53



2 SEL 20KV
a) : USRCE

b)

Lo et N Pe ! BN Sdee T R

T T T T T T
t o n » i 1] 31 (31 134 oy ! n um

Slika 4.2.1 SEM mikrofotografije centralnog dela povrsine superlegure Nimonik 263 nakon
delovanja pikosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm i sa delovanjem 10
akumuliranih impulsa, duzine trajanja 150 ps: a) - b) F = 5,50 J/cm?, vazduh, 2D i 3D profil traga
laserskog zraCenja; ¢) F = 15,1 J/cm?, atmosfera argona; d) F=19,1 J/cm?, atmosfera azota

Povecanje broja akumuliranih impulsa na 100 dovodi do izraZenijeg topljenja materijala, kao
1 izbacivanja materijala legure na periferiju mete (slika 4.2.2). Dolazi do formiranja relativno plitkih
kratera, prosecne dubine do ~ 10 um, $to se moze videti i iz profilometrijske analize (slika 4.2.2a,c,e
i slika 4.2.4). Takode dolazi i do nabiranja i gomilanja materijala koji se istopio (a zatim i ohladio)
ka periferiji modifikovane mete (slika 4.2.2d), odnosno ablacija materijala nije toliko efikasna vec¢ je
dominantnija preraspodela materijala. Pojava zrnastih struktura je takode prisutna, kod 100 i 1000
akumuliranih impulsa (slika 4.2.2g). U vazduhu (F = 5,50 J/cm?), vrednosti dijametara zrnastih
struktura su oko 0,8 pm, dok su u atmosferi azota (F= 19,1 J/cm?) veée iiznose ~ 3,1 um. U atmosferi
argona (F = 15,1 J/cm?), dominantno je nabiranje materijala na periferiji modifikovane mete, sa
formiranjem paralelnih struktura, vrednosti perioda ~ 1,2 um (slika 4.2.2d). Kod ozracivanja sa 1000
laserskih impulsa dolazi do formiranja plitkih kratera u centru modifikovane povrSine legure, ali uz
pojavu otopljenog 1 nagomilanog materijala u centru mete (slika 4.2.2¢).
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Slika 4.2.2 SEM mikrofotografije modifikovanih meta uzorka superlegure Nimonik 263 nakon
dejstva pikosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm i duZine trajanja impulsa 150 ps:
a) - b) ceo spot i periferija modifikovane mete, F = 5,50 J/ecm?, Np = 100, vazduh; ¢) - d) ceo spot i
periferija modifikovane mete, F = 15,1 J/em?, Np = 1000, atmosfera argona; e) ceo spot, ) 2D i 3D
profil traga laserskog zragenja celog spota i g) periferija modifikovane mete, F = 19,1 J/cm?, Np =

1000, atmosfera azota
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LIPSS strukture

Kod pikosekundnog laserskog zraenja u vazduhu i1 atmosferi azota, dolazi do formiranja
laserski indukovanih periodi¢nih povrSinskih struktura (LIPSS) sa primenjenih 100 i 1000 impulsa
(slika 4.2.3).

F=5,5 J/em? F=9,5 J/cm?
Atmosfera vazduha Atmosfera azota
g N ‘ . g L

Ne =100

Ne =1000 §

Slika 4.2.3 LIPSS strukture dobijene u atmosferi vazduha i azota nakon ozracivanja superlegure
Nimonik 263 pikosekundnim laserskim zracenjem

Pri ozracivanju sa 100 akumuliranih impulsa vrednosti energije 15 mJ, formiraju se LIPSS
strukture ¢ije su vrednosti periode bliske talasnoj duzini laserskog ozracivanja (1064 nm), i to 1040 i
1051 nm u vazduhu i atmosferi azota, redom. Sa SEM mikrofotografija se moZe zakljuciti da su nakon
1000 akumuliranih impulsa, a u odnosu na uslove ozracivanja, LIPSS strukture najizraZenije u
atmosferi azota (slika 4.2.3). Javljaju se na periferiji modifikovane mete pri svim vrednostima gustina
energija dok se u vazduhu javljaju pri vrednosti gustine energije od 5,50 J/cm?, vrednosti perioda ~
984 nm. Sto se ti¢e njihovih vrednosti perioda u atmosferi azota, jedne su bliske talasnoj duzini
laserskog zradenja, ~ 937 nm (F = 3,80 J/cm?), dok su druge vrednosti ispod talasne duZine zracenja
i iznose oko 435, 7551 717 nm (F = 3,80 J/cm?, F = 9,50 J/cm? i F = 19,1 J/cm?, redom), §to govori
da su se formirale i1 LF-LIPSS i HF-LIPSS strukture. Mrezne LIPSS strukture, odnosno strukture
orijentisane normalno i paralelno na pravac polarizacije upadnog laserskog snopa, se javljaju pri F =
3,80 J/em? i Np = 1000 (slika 4.2.3). Ova dvostruka orijentisanost struktura je takode potvrda
formiranja dva tipa LIPSS struktura. U atmosferi argona nisu uoc¢ene LIPSS strukture.
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Profilometrijska analiza

Profilometrijskom analizom je ispitivana dubina tragova dobijena ozrac¢ivanjem laserom, kao
1 povrSinska hrapavost superlegure Nimonik 263 nakon ozraivanja. Pri vrednosti energije impulsa
od 6 mJ, dolazi do formiranja manjih udubljenja u meti nakon ozracivanja laserom gde je najniza
vrednost dubine ~ 0,30 um, u atmosferi azota (F = 3,80 J/cm?) sa 10 akumuliranih impulsa (slika
4.2.4a). Najveca vrednost dubine je izazvana u atmosferi argona (F = 6,10 J/cm?) i iznosi ~ 61,19 pym
Sto je prouzorkovano sa najveéim brojem akumuliranih impulsa. Pri ve¢im vrednostima energija
impulsa (slika 4.2.4b-c), najvece vrednosti dubina ablacije dobijaju se u atmosferi argona i one iznose
~922 um (F = 30,3 J/em?) i ~ 123,8 um (F = 15,1 J/cm?). U vazduhu, nakon 2000 akumuliranih
impulsa, vrednost dubine ablacije dostize saturaciju. Kao Sto se vidi na slici 4.2.4d, vrednost gustine
energije od 15,1 J/cm? u atmosferi argona daje najdublju ablaciju.
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Slika 4.2.4 Grafici zavisnosti maksimalne dubine modifikovane povrSine u odnosu na broj
akumuliranih impulsa nakon ozracivanja povrsine superlegure Nimonik 263 pikosekundnim
laserskim zracenjem u razli¢itim uslovima ozraivanja i pri vrednostima energija impulsa od: a) 6
mJ; b) 15 mJ; ¢) 30 mJ; d) atmosfera argona, razlicite vrednosti gustina energija

Dalje opisivanje efekta ablacije je odradeno pomocu parametra koja predstavlja debljinu
izbacenog sloja materijala po impulsu lasera, odnosno brzina ablacije, prikazana na slici 4.2.5. Na
pocetku ozraivanja, u vazduhu sa 10 akumuliranih impulsa, vrednost brzine ablacije pri vrednosti
energije impulsa od 6 mJ ima maksimalnu vrednost od 0,30 pm/impuls (slika 4.2.5a). U atmosferi
argona (F = 6,10 J/cm?) je vrednost brzine ablacije sli¢na kao u vazduhu i iznosi 0,28 pm/impuls, dok
u atmosferi azota (F = 3,80 J/cm?), ova vrednost je mnogo manja i iznosi 0,03 um/impuls. Sa porastom
broja primenjenih impulsa na 100, brzina ablacije znacajno opada do vrednosti od 0,06 um/impuls, u
vazduhu (F = 2,20 J/cm?) . U atmosferi argona, vrednost brzine ablacije manje opada, do vrednosti
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od 0,10 pm/impuls dok u atmosferi azota dobijamo istu vrednost za brzinu ablacije (0,10 um/impuls).
Kod Np > 100, vrednosti brzina ablacija i dalje opada, ali u manjem obimu, i to u vazduhu i atmosferi
argona, vrednosti su 0,01 1 0,03 pm/impuls, nakon 2000 akumuliranih impulsa. U atmosferi azota,
vrednost brzine ablacije nakon 2000 akumuliranih impulsa je ispod 0,01 pm/impuls (slika 4.2.5a).
Zakljucuje se da je efekat ablacije dominantniji u fazi kada je broj primenjenih impulsa manji (do
100) dok kod veceg broja impulsa dolazi do izrazenijih hidrodinamickih efekata tj. topljenja
materijala i nagomilavanja u centru mete.

Za vrednost energije impulsa od 15 mJ, vrednost brzine ablacije ima sli¢an trend. U atmosferi
argona (F = 15,1 J/cm?), najveéa vrednost brzine ablacije je dobijena pri manjem broju akumuliranih
impulsa 1 iznosi 0,23 um/impuls, dok su te vrednosti za faktor 3 —4 manje i vazduhu i atmosferi azota
(F =5,50 JJem? i F = 9,50 J/cm?) i iznose 0,07 i 0,05 um/impuls, redom (slika 4.2.5b). I ovde, sa
povecanjem broja primenjenih impulsa, dolazi do opadanja vrednosti brzine ablacije gde je najmanje
opadanje u atmosferi argona, a najveée u atmosferi azota. Za vrednost energije impulsa od 30 mJ, u
atmosferi argona i azota (F = 30,3 J/cm? i F = 19,1 J/cm?, redom), vrednosti brzina ablacije opadaju
sa porastom broja akumuliranih impulsa, i to od 0,1 do 0,04 pm/impuls i od 0,05 do 0,03 um/impuls,
redom (slika 4.2.5¢). U vazduhu (F = 11,1 J/cm?) je drugacije, vrednost brzine ablacije opada do 100
akumuliranih impulsa (0,03 pm/impuls), ali sa 400 i 1000 primenjenih impulsa vrednosti energije 30
mJ imamo porast brzine ablacije za faktor 2 da bi se, nakon 2000 impulsa, vrednost smanjila za faktor
2. Moze se reci da je ablacija u vazduhu, sa energijom impulsa od 30 mJ, efikasna i pri veéem broju
akumuliranih impulsa (do 1000).
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Slika 4.2.5 Zavisnost brzine ablacije u odnosu na broj akumuliranih impulsa nakon ozrac¢ivanja
superlegure Nimonik 263 pikosekundnim laserskim zracenjem pri razli¢itim uslovima ozracivanja i
sa vrednostima energija impulsa od: a) 6 mJ; b) 15 mJ; ¢) 30 mJ; d) atmosfera argona, razli¢ite
vrednosti gustina energija
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Na slici 4.2.6 prikazane su zavisnosti parametra povrSinske hrapavosti R. od broja
akumuliranih impulsa. Tabela vrednosti parametra R, pri razli¢itim uslovima ozracivanja je data u
Prilogu V. Moze se rezimirati sledece: sli€nu tendenciju rasta vrednosti parametra povrSinske
hrapavosti imaju uzorci superlegure Nimonik 263 koji su ozraceni u vazduhu i atmosferi azota pri
vrednostima gustina energija od 2,20 i 3,80 J/em?, redom (slika 4.2.6a), cak 1 nakon 2000
akumuliranih impulsa dok u atmosferi argona i pri vrednosti gustine energije od 6,10 J/cm? hrapavost
opada nakon 1000 primenjenih impulsa. Medutim, treba napomenuti da su vrednosti parametra
srednje povrsinske hrapavosti najveée u atmosferi argona, a najmanje u atmosferi azota (Prilog V).
Pri vrednosti energije impulsa od 15 mJ, dolazi do tendencije opadanja parametra R, 1 to najvise u
vazduhu pri vrednosti gustine energije od 5,50 J/cm?, na vrednost od ~ 3,8 pm dok su same vrednosti
parametra R, najveée u vazduhu pri vrednosti gustine energije od 5,50 J/cm?, 4,2 um, a najmanje u
atmosferi azota pri vrednosti gustine energije od 9,50 J/cm? i iznosi oko 1,4 um (slika 4.2.6b). Najnize
vrednosti parametra srednje povrSinske hrapavosti su dobijene pri vrednosti energije impulsa od 30
m] (slika 4.2.6¢) sa najve¢om vrednoséu R, od 1,62 um (Np = 2000, u vazduhu i atmosferi azota, F
=11,1i F =19,1 J/cm?, redom) §to je za faktor 2,8 manja od najvece vrednosti parametra R, (4,61
um, Np = 2000, atmosfera argona, F = 6,10 J/cm?).
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Slika 4.2.6 Grafici zavisnosti parametra povrsinske hrapavosti (Ra) superlegure Nimonik 263 u

odnosu na broj akumuliranih impulsa nakon ozracivanja pikosekundnim laserskim zracenjem u

razli¢itim uslovima ozracivanja i pri energiji impulsa lasera od: a) 6 mJ, b) 15 mJ i ¢) 30 mJ; d)
atmosfera argona, razli¢ite vrednosti gustina energija
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EDS analiza

Rezultati semikvantitativne elementne EDS analize su predstavljeni u obliku tezinskih
procenata udela elemenata u leguri. EDS analiza je izvrSena na viSe lokacija svake modifikovane
mete tako da obuhvataju centar i periferiju mete.

Nakon ozraivanja superlegure Nimonik 263 pikosekundnim laserskim zracenjem,
analiziramo stanje povriine legure pre i posle ozra¢ivanja (tabela 4.2.2). Sto se ti¢e hemijskog sastava
netretirane povrsine, odnosno uzorka legure pre ozracivanja, moze se zakljuciti da je stanje legure u
ocuvanom hemijskom odnosu (Ni: Cr: Co: Mo = 50:20: 20 : 6, sa ostalim elementima u ukupnom
procentu od oko 4 wt%). Nakon modifikacije u vazduhu, javlja se kiseonik na periferiji modifikovane
mete sa oko 11 wt% udela. U atmosferama azota i argona, kiseonik se takode javlja samo na periferiji
modifikovane mete sa malo ve¢im udelom, ~ 14 i 15 wt%, redom. Evidentno da je oksidacija
dominatna kao hemijski proces. Oksidacija povrSine legure na periferiji modifikovane mete je dovela
do smanjenja udela jednih od najzastupljenijih elemenata na povrSini, nikla i kobalta dok je udeo
hroma i molibdena ostao skoro nepromenjen (do 1 wt% smanjenja). Sa pove¢anjem energije impulsa,
nije doslo do znacajnih promena u hemijskom sastavu povrsine superlegure Nimonik 263.

Tabela 4.2.2 EDS analiza povrsine superlegure Nimonik 263 pre i nakon delovanja pikosekundnog
laserskog zracenja pri razli¢itim eksperimentalnim uslovima

Wt%
Lokacija | N (0] Al Si Ti Cr | Fe | Co Ni | Mo
Nemodifikovana
legura
Atmosfera argona, centar 0,42 020 1,60 184 0,64 207 50,8 7724
}13\1:2 il(l)'(])’ periferija 144 0,59 035 2,07 180 0,66 164 42,1 534
Vazduh, centar 0,48 028 1,81 19,6 0,58 204 50,7 6,22
E =15 m), —
Np = 100 periferija 11,3 0,51 0,29 1,57 19,1 0,51 17,4 43,7 5,62
Atmosfera azota, centar 0,44 0,17 081 179 0,65 214 533 5725
E=
Np 1011(;16] ’ periferija 13,7 0,64 039 225 199 046 168 40,3 5,53
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4.3.  PovrsSinski efekti interakcije femtosekundnog laserskog zracenja talasne duZine
775 nm i duZine trajanja impulsa od 200 fs sa povrSinom superlegure
Nimonik 263

Uzorak plocice superlegure Nimonik 263, dimenzija 100 x 30 x 2 mm, je ozracen
femtosekundnim Ti:Safirnim laserom u vazduhu i komori sa kontrolisanom atmosferom azota
(pritisak u komori ~ 1000 mbar). Rastojanje so¢iva od mete uzorka se odrzavalo konstantnim sa
daljinom od 100 mm. Uslovi i parametri laserskog ozra€ivanja su dati u tabeli 4.3.1. Vrednosti gustina
energija impulsa lasera su izracunate iz jednacine (8) zajedno sa vrednos¢u dijametara laserskog
zraka, mo, koji su izraCunati iz nagiba linearnog fitovanja zavisnosti jednacine (10). IzraCunate
vrednosti za dijametre laserskog zraka u atmosferi vazduha i azota iznose 23,8 1 22,7 um, redom, a
odgovarajuce izracunate vrednosti gustina energija impulsa lasera su date u tabeli 4.3.1.

Tabela 4.3.1 Uslovi i parametri femtosekundnog laserskog ozracivanja, Ti:Safirnim laserom,
superlegure Nimonik 263

Laser Femtosekundni Ti:Safirni
Superlegura Nimonik 263
. Talasnaduzina (nm) 775 nm
Duzina trajanja impulsa (fs) ~ 200
Broj akumuliranih impulsa 1, 2,5, 10, 50, 100, 200, 400
Energije impulsa (pJ) 2,5+0,2;5,0+0,2; 10,0 £0,5; 100 £5; 250+ 10

_ o Standardni atmosferski uslovi;
Uslovi ozracivanja
Kontrolisana atmosfera azota, P = 1000 mbar

vazduh: 0,28; 0,56; 1,12; 11,2; 28,0;

Gustine energija (fluensi) (J/cm?) azot: 0.31: 0.62: 1.23: 12.3: 30.9

Ablacija. Povrsinski efekti

SEM analiza

Na slikama 4.3.1, 4.3.2 1 4.3.3 su prikazane SEM mikrofotografije meta uzorka superlegure
Nimonik 263 ozraene femtosekundnim laserom u vazduhu i atmosferi azota. Ocigledno je da su
oStecenja povrSine superlegure istaknutija sa povecanjem broja i vrednosti energija impulsa. Radi
lakSeg 1 boljeg sagledavanja svih morfoloskih promena na povrsini superlegure Nimonik 263,
diskutovace se dva rezima vrednosti gustina energija: rezim niskih vrednosti gustina energija (F < 1
Jiem?) i rezim visokih vrednosti gustina energija (F > 1 J/cm?).
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RezZim niskih i visokih vrednosti gustina energija (N, = 1)

Rezimu niskih vrednosti gustina energija pripada monoimpulsno ozraivanje legure sa
energijama impulsa od 2,5 i 5 uJ. Ovde su vrednosti gustina energija zna¢ajno ispod 1 J/cm? (tabela
4.3.1). Kao $to se vidi sa slike 5.3.1a-b, u rezimu niskih vrednosti gustina energija dolazi do vrlo
malih promena na povrSini uzorka. Hidrodinamicki efekti su odsutni, ali je zanimljivo primetiti da se
slabo izrazene LIPSS strukture, u centru modifikovane mete, formiraju u ovom monoimpulsnom
rezimu i to ¢ak kod najnize vrednosti energije od 2,5 uJ u atmosferi azota (slika 4.3.1b), a u vazduhu
kod vrednosti energije od 5 uJ (slika 4.3.1a). Vrednosti perioda struktura u atmosferi azota kod
monoimpulsnog rezima i pri vrednosti energije impulsa od 2,5 uJ su oko 548 nm, vrednosti ~ 7/10 A,
odnosno malo nize od talasne duzine laserskog zracenja A = 775 nm S§to ukazuje na formiranje
niskofrekventnih LIPSS struktura (LF-LIPSS). U ovom monoimpulsnom rezimu ozrafivanja
povrsine legure, doslo je do nekompletne, odnosno blage ablacije.

2.5nd Spd 100 pJ 250 nd

Slika 4.3.1 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon ozraCivanja
femtosekundnim laserskim zracenjem talasne duzine 775 nm i sa trajanjem impulsa od 200 fs u
monoimpulsnom rezimu i rezimu sa 400 akumuliranih impulsa u: a) i ¢) vazduhu; b) i d) atmosferi
azota

Kod rezima visokih vrednosti gustina energija pri monoimpulsnom ozracivanju, LIPSS
strukture su jasnije izrazene 1 uniformno rasporedene, s tim Sto se nalaze na periferiji modifikovane
mete dok se u centru mete, zbog vrednosti gustina enegija od 12,3 i 30,9 J/cm?, javljaju plitki ,,bazeni*
otopljenog materijala (slika 4.3.1a-b). Vrednosti perioda LIPSS struktura u vazduhu pri vrednosti

energije impulsa od 5 pJ , gde se strukture jo§ uvek javljaju u centru modifikovane mete, iznose ~
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560 nm S$to predstavlja LF-LIPSS. Sa vrednos¢u energije impulsa od 100 puJ , LIPSS strukture se
prostiru prema periferiji modifikovane mete sa periodama nizih vrednosti, oko 350 nm. Oc¢igledno je
da se u ovim eksperimentalnim uslovima formiraju visokofrekventne laserski indukovane paralelne
periodi¢ne povrsinske strukture (HF-LIPSS), vrednosti periode ~ 2/5 A. Moze se zakljuciti da
atmosfera azota doprinosi izrazenijem formiranju LIPSS struktura na povrsini superlegure Nimonik
263 u odnosu na ozracivanje u vazduhu, verovatno usled donekle prisutnih termalnih efekata.

Rezim niske i visoke gustine energije (N, = 10, 100, 400)

Nakon povecanja broja impulsa, Np > 10, (slika 4.3.1c-d) u rezimu niskih vrednosti gustina
energija, u vazduhu i atmosferi azota, LIPSS strukture su jasno uocljive. One su uniformno
rasporedene preko cele modifikovane mete sa 10 i 100 akumuliranih impulsa, i vrednostima perioda
od ~ 606 1 689 nm, redom, i vrednosti energije impulsa od 5 uJ (slika 4.3.2) tako da drugi efekti nisu
uoceni. Nakon 400 akumuliranih impulsa vrednosti energije 5 pJ (slika 4.3.3), LIPSS strukture su
vidljive, s tim S§to se zbog velikog broja impulsa jasnije javljaju na periferiji modifikovane mete dok
u centru ve¢ dolazi i do pojave hidrodinamickih efekata.

Ne=10,E=5pnJ Np=10,E=250 pnJ

Slika 4.3.2 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon ozracivanja
femtosekundnim laserskim zracenjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs sa
brojem i vrednostima energija impulsa datim u slici za: a) vazduh i b) atmosferu azota
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a) r Li-;:;““ b) : H_.;-:- v

Slika 4.3.3 SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon ozraCivanja
femtosekundnim laserskim zra¢enjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fsi E =5
uJ, Np =400 za: a) vazduh i1 b) atmosferu azota

Kod vrednosti energija ve¢ih od 5 pJ, dolazi do hidrodinamickih efekata u vidu topljenja
centralnog materijala i njegovo hladenje i o¢vrS€avanje pa su LIPSS strukture uocljive samo na
periferiji modifikovane mete (slika 4.3.4 1 4.3.5). Vrednosti perioda ovih struktura pri vrednosti
najvece energije i broja impulsa ozracivanja iznose oko 359 nm, u vazduhu. U atmosferi azota,
zanimljivo je ista¢i da se LIPSS strukture formiraju na dve pozicije, na samoj ivici centra
modifikovane mete 1 na periferiji modifikovane mete (slika 4.3.5b). Vrednosti perioda ovih struktura
opadaju kako se krecu ka periferiji, i to od ~ 907 nm do ~ 417 nm $to govori o formiranju i LF-LIPSS
i HF-LIPSS. ,,Bazeni“ i ,,8iljci* o¢vrsnulog prethodno istopljenog materijala se javljaju posle 10
akumuliranih impulsa i vrednosti energije impulsa preko 100 pJ (slika 4.3.2b). Pojava dubokih kratera
1 izbacivanja materijala sa strane modifikovane mete je vidljivo kod vrednosti energije impulsa od
100 pJ i od 100 akumuliranih impulsa, a kod vrednosti energije impulsa od 250 pJ, ve¢ nakon 10
akumuliranih impulsa (slike 4.3.1 i 4.3.2). Ovde se moze zakljuciti da je doslo do efikasne ablacije
materijala.
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Atmostera azota
E—-25pn)

Atmosfera vazduha
E-5pJ E -100pJ

Slika 4.3.4 Formirane LIPSS strukture na povrsini superlegure Nimonik 263 nakon ozra¢ivanja
femtosekundnim laserskim zra¢enjem u monoimpulsnom rezimu pri razli¢itim vrednostima energija
impulsa u vazduhu i atmosferi azota

3D

Slika 4.3.5 Formirane LIPSS strukture na povrsini superlegure Nimonik 263 nakon ozra¢ivanja
femtosekundnim laserskim zra¢enjem u rezimu sa 400 akumuliranih impulsa i vrednoscu energije
impulsa od 250 uJ u: a) vazduhu i b) atmosferi azota

Profilometrijska analiza

Analiza oSte¢enih meta uzorka sa povec¢anjem vrednosti energije impulsa pri konstantnom
broju akumuliranih impulsa za vazduh 1 atmosferu azota su date na slikama 4.3.6 1 4.3.7. Zavisnosti
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povrsinskih parametara, kao Sto su prose¢na hrapavost materijala i maksimalna dubina, od povecanja
broja i vrednosti energija impulsa su date na slikama 4.3.8 1 4.3.9, za sve uslove ozracivanja.

)

Slika 4.3.6 2D profili povrsine superlegure Nimonik 263 nakon ozra¢ivanja femtosekundnim
laserskim zracenjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u vazduhu sa razli¢itim
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Slika 4.3.7 2D profili povrSine superlegure Nimonik 263 nakon ozra¢ivanja femtosekundnim
laserskim zracCenjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u atmosferi azota sa

razli¢itim brojem impulsa 1 vrednostima energija impulsa
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Np =1, 2, 5 (atmosfera vazduha i azota)

Nakon monoimpulsnog i dvoimpulsnog rezima ozrac¢ivanja, sa pove¢anjem vrednosti energije
od 5 do 250 pJ, u vazduhu i atmosferi azota, kroz analizu 2D povrSinskih profila moze se zakljuciti
da je prisutna povrSinska talasastost superlegure Nimonik 263 (slike 4.3.6a-b i 4.3.7a-b). Nema
pojave kratera, a najveca vrednost povrSinske hrapavosti u ovim eksperimentalnim uslovima je bila
~ 0,151 0,18 um za vazduh i atmosferu azota, redom, pri Np =2 i E = 250 uJ. Kod 5 akumuliranih
impulsa dolazi do formiranja plitkih kratera sa vrednostima energije od 100 uJ pa pri toj vrednosti,
prose¢na vrednost maksimalne dubine ablacije iznosi 2,6 1 2,0 um u vazduhu i atmosferi azota, redom
(slike 4.3.6¢ 14.3.7¢). Jasno se moze zakljuciti da sa brojem impulsa Np < 10 dolazi do blage ablacije
povrsine superlegure Nimonik 263.

Np = 10, 50, 100 (atmosfera vazduha i azota)

Evolucije 2D povrSinskih profila nakon 10, 50 1 100 akumuliranih impulsa i sa povecanjem
vrednosti energija daju slede¢e informacije. Nakon 10 impulsa, dolazi do povecéanja vrednosti dubine
kratera na ~ 3,2 um u vazduhu sa vredno$¢u energije od 100 puJ i ~ 4,1 pm u atmosferi azota sa
vrednos$c¢u energije od 250 pJ (slike 4.3.6d 1 4.3.7d).

Nakon dejstva 50 i 100 impulsa, pojava kratera je vidljiva pri svim vrednostima energija
impulsa. Vrednosti dubina kratera se povecavaju sa porastom vrednosti energija: do 15,81 16,4 um u
vazduhu i atmosferi azota, redom, nakon 50 akumuliranih impulsa i do 18,5 i 38,1 um u vazduhu i
atmosferi azota, redom, nakon 100 akumuliranih impulsa (slike 4.3.6e-f 1 4.3.7¢e-f). Jasno je da dolazi
do efikasne ablacije materijala sa povrSine superlegure.

Np = 200, 400 (atmosfera vazduha i azota)

Sa velikim brojem impulsa, rezultat je dalje povecanje vrednosti dubina kratera i dimenzija
kratera u oba uslova ozracivanja. Efikasna ablacija se uo€ava pri svim vrednostima energija impulsa.
Sa porastom vrednosti energija, vrednosti maksimalnih dubina kratera sa 200 akumuliranih impulsa
iduod 7,1 do 53,6 umiod 8,8 do 94,7 um za vazduh i atmosferu azota, redom (slike 4.3.6g14.3.7g).
Medutim, pri ozracivanju sa 400 impulsa, u vazduhu dolazi do smanjenja vrednosti dubine sa 46,2 na
42,9 um za E = 100 pJ i sa 53,6 na 39,3 um za E = 250 uJ (slika 5.3.6h). Ovo smanjenje dubine
kratera se deSava zbog visoke vrednosti energije impulsa tj. urusavanja zidova kratera u sam krater,
a usled prevelikog topljenja i nedovoljnog uklanjanja materijala iz centra modifikovane mete. Za
atmosferu azota se ovo ne moze reci jer vrednost najvece energije impulsa nije dovela do smanjenja
vrednosti dubine kratera ve¢ je dobijena vrednost maksimalne dubine porasla sa 94,7 na 147,4 pm
(slika 4.3.7h). Iako 1 u atmosferi azota dolazi do uruSavanja zidova kratera u centar samog kratera,
ocigledno je da se to deSava u manjoj koli€ini u prisustvu azota pa ¢e do¢i do dublje ablacije u ovim
eksperimentalnim uslovima.

Vrednosti maksimalnih dubina u funkciji od broja akumuliranih impulsa su date na slikama
4.3.8, za oba uslova ozracivanja.
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Slika 4.3.8 Grafik zavisnosti maksimalne dubine povrs$ine superlegure Nimonik 263 nakon dejstva
femtosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u funkciji
od broja primenjenih impulsa pri razli¢itim vrednostima energija impulsa u: a) vazduhu i b)
atmosferi azota

Generalni zaklju¢ak za dubinu ablacije superlegure Nimonik 263 nakon ozracivanja
femtosekundnim laserskim zracenjem u vazduhu i atmosferi azota je slede¢i: sa povecanjem broja
impulsa do 200, povecava se 1 vrednost maksimalne dubine pri svim vrednostima energija impulsa u
vazduhu i atmosferi azota. Kod vrednosti energija impulsa od 2,5 do 10 upJ, nastavlja se trend
povecanja vrednosti dubina i nakon 400 akumuliranih impulsa dok kod vrednosti energija jednakih
ili ve¢ih od 100 pJ, trend povecanja vrednosti maksimalnih dubina se nastavlja samo u atmosferi
azota (slika 4.3.8b) dok u vazduhu vrednost dubina opada zbog redepozicije otopljenog i ohladenog
materijala nazad u krater, odnosno urusavanja materijala sa zidova kratera (slika 4.3.8a).

Sto se ti¢e povriinske hrapavosti, u vazduhu pri svim vrednostima energija impulsa, sa
povecanjem broja impulsa do 200, dolazi do poveéanja vrednosti povrSinske hrapavosti superlegure.
Nakon 200 impulsa, pri svim vrednostima energija impulsa (osim kod E = 5 uJ), o€igledan je pad u
vrednosti povrSinske hrapavosti, u proseku za faktor 1,2 (slika 4.3.9a). U atmosferi azota (slika
4.3.9b), porast vrednosti povrsinske hrapavosti je isto kao u vazduhu, do 200 akumuliranih impulsa i
pri svim vrednostima energija impulsa. U ovim eksperimentalnim uslovima, javlja se saturacija
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vrednosti povrSinske hrapavosti kod vrednosti energija impulsa od 2,5, 51 100 puJ dok E = 10 uJ
imamo porast vrednosti parametra R, 1 nakon 400 akumuliranih impulsa. Kod E = 250 pJ, vrednost
povrsinske hrapavosti opada nakon 200 impulsa. Najveca postignuta vrednost povrSinske hrapavosti
u ovim eksperimentalnim uslovima iznosi 14,1 um pri vrednosti najvece energije i nakon 200
akumuliranih impulsa (slika 4.3.9b).

E=25ud
1.8 4
E=10ud

1.6 1
1.4
1.2
1.0 1
0.8

0.6

0.4 1

0.2

Parametar povrsinske hrapavosti R, (§m)

0.0

T T T T T T T T T T T T 1
150 200 250 300 350 400 450
Broj impulsa N,

. ——
0 50 100

a)

] E=25uJ

314- - H

= 12 E=10ud

@ 127 E =100 w

- J

8

> 10+

©

Q

o

£ 84

o |

%

c 64

)

(N

> - |

8 4 [ ]

S 4

3
2 -

£

E E

ﬂ.? 0 T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Broj impulsa N,
b)

Slika 4.3.9 Zavisnost prosecne povrSinske hrapavosti postignute na povrSini superlegure Nimonik
263, nakon dejstva femtosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa
od 200 fs, u odnosu na razli¢it broj 1 vrednosti energija impulsa u: a) vazduhu i b) atmosferi azota
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Gustina energije praga. Inkubacioni faktor

Procedura izracunavanja vrednosti gustina energija praga, Fu, i vrednosti inkubacionih
faktora, {, za superleguru Nimonik 263 je sledeca: formira se grafik dijametara oSteCenja ne
semilogaritamskoj skali pa se iz nagiba i odseCka linearnog fitovanja odreduje vrednost za Fu, a iz
nagiba linearnosti jednog impulsa se odreduje vrednost za teorijski dijametar laserskog zraka, wo.
IzraCunate vrednosti za wo iznose 23,8 1 22,7 um za vazduh i atmosferu azota, redom.

Tabela 4.3.2 Vrednosti gustina energija praga pri razli¢itom broju primenjenih impulsa u vazduhu
za superleguru Nimonik 263

Np 1 100 400
Fu (J/cm?) 0,281 0,218 0,167
035
0.3 4
025 |
E +
= 02
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Slika 4.3.10 Zavisnost vrednosti gustina energija praga za superleguru Nimonik 263 u odnosu na
povecanje broja primenjenih impulsa u vazduhu

Sto se ti¢e vrednosti gustina energija praga, ona se menja sa promenom broja impulsa §to je
posledica akumulacionih efekata. Evidentno je da vrednost gustine energije praga osetno opada sa
povecanjem broja impulsa do Np = 10. Nakon 10 akumuliranih impulsa, vrednost Fu i dalje opada,
ali u znatno manjem obimu i moZe se primetiti da to opadanje nije konacno ve¢ nakon 400
akumuliranih impulsa dostiZe saturaciju (slike 4.3.10 i 4.3.11). Ukupno opadanje vrednosti gustina
energija praga sa porastom broja primenjenih impulsa, za vazduh, je za faktor 1,8, a za atmosferu
azota, za faktor 2,9 (tabele 4.3.214.3.3).

Tabela 4.3.3 Vrednosti gustina energija praga pri razli¢itom broju akumuliranih impulsa u
atmosferi azota za superleguru Nimonik 263

Np

1

10

100

400

Fa (J/cm?)

0,279

0,205

0,167

0,095
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Slika 4.3.11 Zavisnost vrednosti gustina energija praga za superleguru Nimonik 263 u odnosu na
povecanje broja akumuliranih impulsa u atmosferi azota

Vrednost gustine energije praga za ozra¢ivanje u monoimpulsnom rezimu, Fu(1), u vazduhu,
iznosi 0,281 J/cm? §to je dosta sli¢no vrednosti od 0,28 J/cm? koja predstavlja gustinu energije koja
odgovara vrednosti energije impulsa od 2,5 pJ (tabela 4.3.1). Za atmosferu azota, vrednost od 0,28
J/cm? koja predstavlja Fi(1) je takode sli¢na vrednosti od 0,31 J/cm? za gustinu energije koja
odgovara vrednosti energije impulsa od 2,5 pJ. Ove sli¢nosti nam govori o tome da se povrSinsko
ostecenje superlegure Nimonik 263 slabo moze ili uopste ne moze posmatrati nakon monoimpulsnog
rezima sa E = 2,5 pJ. Naravno, sa povecanjem broja impulsa, inkubacioni efekti se povecavaju
prouzrokujuc¢i opadanje vrednosti gustina praga oStecenja (tabele 4.3.2 1 4.3.3).

Za interakciju laser-metal u ovom eksperimentu, stepen inkubacije je odreden preko
inkubacionog modela [153]. Zavisnost gustine energije praga za N broj impulsa, Fu(N), 1 gustine
energije praga za 1 impuls, Fi(1), je data jednacinom:

Fen(N) = Fpp(1) - N&1 (17)

gde je N broj impulsa, a { inkubacioni faktor koji karakteriSe odgovor mete materijala na
multiimpulsnu ablaciju tj. stepen inkubacije [153, 154]. Inkubacioni faktor, odreden iz nagiba
linearnog fitovanja zavisnosti:

log(N * Fi,(N)) = f(log N) (18)

ima vrednost 0,91 i1 0,87 za superleguru Nimonik 263 u vazduhu i atmosferi azota, redom (slika
4.3.12). Vrednosti inkubacionih faktora za ozra€ivanje povrSine superlegure Nimonik 263
femtosekundnim laserskim zra¢enjem do sada nisu odredivani u literaturi pa je ovo novina u ovoj
doktorskoj disertaciji.
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Slika 4.3.12 Logaritamski dijagram i linearno fitovanje zavisnosti log (N ¢ Fy (N)) = f (log N)
karakteristi¢no za multiimpulsnu interakciju laserskog zraka (200 fs) sa povrSinom superlegure
nimonik 263 u: a) atmosferi vazduha i b) atmosferi azota
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4.4. Ispitivanje mehanickih osobina i povrSinska analiza mesta podloZnih naprezanju

nakon modifikacije povrSine superlegure Nimonik 263

OjaCavanje legure Nimonik 263 je tretirano direktnim laserskim zracenjem. Uzorci
superlegure Nimonik 263 su iseeni u pravougaoni oblik, dimenzija 10 x 200 x 2 mm. Za statisticku
obradu, serija otvora (rupa), dijametra oko 4 mm, je napravljena na uzorcima legure mehanickim
busenjem, kao $to je prikazano na slici 4.4.1a, pri istim uslovima. Busenje je uradeno u skladu sa
internom laboratorijskom procedurom. PovrSinska laserska modifikacija oblasti oko otvora je
uradena na obe strane plocice legure pikosekundnim Nd:YAG i nanosekundnim Nd:YAG laserom
(EKSPLA, Vilnius, Lithuania; Quanta System SpA, Samarate, Italy, redom), emitujuci u bliskoj
infracrvenoj oblasti spektra i u skladu sa specifikacijama datim u tabeli 4.4.1. Izlazni laserski zrak je
bio usmeren i fokusiran na povrSinu uzorka reflektivnim ogledalom i sistemom kvarcnih sociva
(Thorlabs, NJ, USA). Fokusno rastojanje za pikosekundni laser je bilo 157 mm, a za nanosekundni
300 mm. Postavka laserske obrade je prikazana na slici 4.4.1b. Sve modifikacije su uradene u
triplikatu i odradene u ambijentalnim uslovima standardne temperature, vlaznosti i pritiska vazduha.

Tabela 4.4.1 Osobine i parametri kori§¢enih laserskih sistema [134]

Pikosekundni Nd:YAG Nanosekundni Nd:YAG
Model EKSPLA Thunder Art-Quanta System
Talasna duzina (nm) 1064 1064
Trajanje impulsa 150 ps <8ns
Gustina energije (J/cm?) 11,0 4,24
ReZim rada/profil zraka TEMoo Gausovski
Brzina repeticije (Hz) 10 20
a) b) | -_)_ OGLEDALO
y
, LASER
BUSILICA
V
ULAZ :
BUSILICE UZORAK u SOCIVO
UZORAK
7LA7

BUSILICE

MOTORIZOVANI

XYZ

PONMERAC

Slika 4.4.1 a) Skica procesa busenja; b) Postavka laserskog sistema i obrade [134]
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Da bi se postigla homogena i1 uniformna modifikacija ciljane povrSine i1 da bi se izbegla
prekomerna ablacija i gubitak materijala, fokus laserskog zraka je bio iza povrSine uzorka. Fotografije
plocica legure Nimonik 263 snimljene optickim mikroskopom, koris¢ene u ovom eksperimentu, pre
i nakon ozracivanja pikosekundnim i nanosekundnim laserskim zracenjem, su prikazane na slici
4.4.2. Ovaj deo doktorske disertacije se bavi ispitivanjem ojacanja plocica superlegure Nimonik 263
oko otvora koji predstavljaju najslabije delove plocica, s obzirom da ¢e upravo ti otvori na plocici
podle¢i najve¢em naprezanju (npr. zbog longitudinalne i transverzalne sile na konekciji Srafova u
nekoj konstrukciji) i uzimajuéi u obzir da su ti otvori na elementima masina najve¢i koncentratori
naprezanja.

Analiza modifikovanih povrsina primenom opticke mikroskopije

Oblasti oko otvora na plocici superlegure Nimonik 263 su tretirane laserskim zra¢enjem u
cilju jacanja materijala oko izbuSenih otvora, a u smislu ojacavanja mesta gde se ocekuje velika
koncentracija naprezanja. PovrSine superlegure Nimonik 263, pre i nakon ozracivanja pikosekundnim
i nanosekundnim laserskim zracenjem, pri razli¢itim uvecanjima, su date na slici 4.4.2. Izgled otvora
bez laserskog delovanja je dat na slici 4.4.2a-c. Opticke slike pokazuju pojavu dve istaknute zone na
povrsini oko otvora. UnutraSnja zona, koja je odmah oko otvora plocice, se prostire do ~ 200 um u
Sirinu 1 rezultat je samog busSenja otvora. Spoljna zona okruzuje unutra$nju zonu i odgovara
netretiranoj povrSini uzorka. Oblast oko otvora tretirana nanosekundnim laserskim zra¢enjem je
prikazana na 4.4.2d-f. Obrada materijala nanosekundnim laserom rezultuje u uniformnoj modifikaciji
sa preklapanjem laserskih meta uzorka u cilju homogenizacije raspodele vrednosti energija laserskog
zraka na povrsini. Prose¢na vrednost modifikacije Sirine oblasti oko otvora je ~ 1,5 mm. Oblast oko
otvora tretirana pikosekundnim laserskim zracenjem je prikazana na slici 4.4.2g-i. Nakon
pikosekundnog laserskog zracenja materijala izvan otvora, povrSinska morfologija ima uniforman
izgled kroz celu ozracenu oblast sa vrednosS¢u Sirine oko otvora od priblizno 1,5 mm. Detaljnija
mikrostruktura povrsine plo€ica pre 1 nakon laserske obrade je prikazano na slici 4.4.2c¢,f,i. PovrSina
osnovnog materijala se karakteriSe ,,grebenima* koji su rezultat procesa poliranja povrsine, kao §to
se vidi na slici 4.4.2. Nanosekundna laserska interakcija rezultirala je u ravnomernijim strukturama.
Paralelne periodi¢ne strukture, sa prosecnom vredno$¢u periode od 260 um, dobijene laserskom
interakcijom, su viSe izraZzene delovanjem pikosekundnim laserskim zracenjem (slika 4.4.2g-1).
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Slika 4.4.2 Opticke fotografije mikrostruktura oko otvora i povrSinski detalji: a), d) 1 g) veca oblast
oko otvora; b), ) 1 h) oblast blizu otvora i ¢), f) 1 1) detalj iz oblasti blizu otvora pre laserske obrade
(a-c), nakon obrade nanosekundnim laserskim zra¢enjem (d-f) i nakon obrade pikosekundnim
laserskim zracenjem (g-i) [134]

Profilometrijska analiza

Pored hemijskog sastava i1 fizickih i mehanickih osobina, topografija povrSine delova
superlegure Nimonik 263, koji se koriste u strukturama nosivosti opterecenja, igra bitnu ulogu u
analizi fenomena degradacije materijala usled cikli¢nog opterec¢enja (fatigue) na strukturiranje
materijala. Vrednosti povrSinskih parametara osnovnog materijala i oblasti oko otvora, pre i nakon
pikosekundne i nanosekundne laserske obrade, su dati u tabeli 4.4.2. Parametar R, predstavlja
prosecnu srednju povrSinsku hrapavost, a parametar rms predstavlja odredenu grubost materijala
(rms, eng. root-mean-square) [135]. Analiziraju¢i vrednosti za osnovni materijal, prikazane u tabeli
4.4.2, moze se primetiti da proces busenja rezultuje u blago pove¢anim povrSinskim hrapavostima u
oblastima oko otvora, a vrednosti parametara R, i rms su povecani za faktor 1,3, kao $to se 1 o¢ekuje
zbog destruktivnog efekta procesa buSenja. Analiziraju¢i tretman nanosekundnim laserskim
zraCenjem, ocigledno je da su vrednosti povrsinskih parametara blago snizeni, za faktor 0,8 1 0,9 za
Ra 1 rms, redom. Nakon pikosekundnog tretmana, vrednosti parametara R, i rms su viSe sniZeni, za
faktor 0,6, u poredenju sa osnovnim materijalom, verovatno zbog o¢vrs¢avanja ,,bazena“ otopljenog
materijala koji je stvoren tokom interakcije laserskog zrafenja sa povr§inom osnovnog materijala.
Rezultati pokazuju da je osnovni materijal ouvan, s obzirom da nema formiranja kratera i gubitka
materijala tokom laserske ablacije. Ovi rezultati su takode potvrdeni dvodimenzionalnim i
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trodimenzionalnim profilima povrSine uzorka pre i nakon laserske obrade (slika 4.4.3) Sto takode
pokazuje jedino promene u povrsinskoj talasastosti i odsustvo kratera.

Tabela 4.4.2 Vrednosti parametara povrSinskih karakteristika osnovnog materijala i oblasti oko
otvora tretirane nanosekundnim 1 pikosekundnim laserskim zra¢enjem [134]

PovrSinski
parametri

Pre buSenja

Zone oko otvora
nakon busenja

Nanosekundno

lasersko
zracenje

Pikosekundno

lasersko
zracenje

Rq (um)

0,41 £ 0,01

0,56 0,02

0,46 £0,01

0,33 £0,01

rms (um)

0,54 £ 0,02

0,71 £0,03

0,64 + 0,03

0,42 + 0,01

+4.000

Surface profile 3D map pm

+2.000
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Slika 4.4.3 2D i 3D profili oblasti: a) oko netretiranog otvora; b) oja¢ane nanosekundnim laserskim
zracenjem; ¢) pikosekundnim laserskim zracenjem [134]
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SEM analiza

SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 pre primenjene deformacije su
prikazane na slici 4.4.4. Slika 4.4.4.a pokazuje netretiranu povrSinu superlegure, sa vidljivim
tragovima povrsinskog poliranja. Nakon modifikacije nanosekundnim (slika 4.4.4b) i pikosekundnim
(slika 4.4.4.c) laserskim zracenjem, granice tretiranih i netretiranih oblasti su jasno primetne. Na
ivicama tretiranih zona, pore su vidljive, a nastale su nakon dejstva laserskog zracenja. S obzirom da
je raspodela laserskog zracenja gausovska, vrednost energije lasera je niza na periferiji modifikovane
mete $to rezultuje u: neuniformnom topljenju na periferiji tretirane oblasti, formaciji pora i paralelnim
i radijalnim povrSinskim strukturama. lako su ove nastale pore obi¢no koncentratori naprezanja, u
ovom slucaju nisu bile inicijatori pucanja superlegure. Analizom SEM mikrofotgrafija, zakljucuje se
da su ovi tretmani bili termomehanicki jer postoji vidljivo topljenje materijala bez ikakvih naznaka o
gubitku materijala.

Slika 4.4.4 SEM mikrofotografije uzorka povrsine superlegure Nimonik 263: a) pre laserskog
tretmana, i granica modifikovane oblasti povrSine i netretirane oblasti povrsine nakon dejstva b)
nanosekundnog i ¢) pikosekundnog laserskog zracenja [134]

XRF analiza

Rezultati kvalitativne i semikvantitativne XRF analize superlegure Nimonik 263 pre i nakon
laserske modifikacije su prikazane u tabeli 4.4.3. Porede¢i rezultate, moze se zakljuciti da lasersko
zracenje ne pokazuje znacajan uticaj na hemijski sastav superlegure Nimonik 263. Vrednosti
koncentracija elemenata prisutnih u uzorku se dobro poklapaju za netretiran i laserski tretiran uzorak,
unutar granica instrumentalne greSke merenja (25). Ovi rezultati su u dobrom slaganju sa krajnjim
ciljem, a to je nedestruktivna modifikacija povrsine od interesa i o¢uvanje hemijskog sastava povrsine
superlegure Nimonik 263.
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Tabela 4.4.3 Rezultati XRF kvalitativne i kvantitativne analize uzorka superlegure Nimonik 263
pre i nakon laserske obrade [134]

Pikosekundno
lasersko zracenje

Nanosekundno
lasersko zracenje

Elementni sastav Netretiran uzorak

Elementi Koncentracija += 26 (%) | Koncentracija + 26 (%) | Koncentracija + 26 (%)
Mo 5,92 £0,03 5,97 £0,03 5,91 £0,04
Si 0,30 £ 0,02 0,31 £0,05 0,36 £ 0,04
Ni 52,4+0,1 52,4+0,2 52,2+0,2
Co 20,1 £0,1 20,2 £0,1 20,1 £0,1
Fe 0,69 + 0,02 0,69 + 0,03 0,63 +0,03
Mn 0,35 £ 0,04 0,35 £ 0,04 0,47 £0,05
Cr 18,8 £0,1 18,4 £0,1 18,6 £0,1
Ti 1,76 £ 0,05 1,62 + 0,05 1,69 + 0,05

Testiranje mehanickih osobina

Vrednosti mikrotvrdoée merene Vikers testom su prikazane dijagramom na slici 4.4.5.
Dobijene vrednosti predstavljaju srednju vrednost mikrotvrdo¢e merene oko otvora na plocici.
Rezultati pokazuju da primenjena laserska modifikacija povec¢ava vrednost mikrotvrdoce osnovnog
materijala superlegure Nimonik 263 za ~ 10 1 14,5 %, nakon dejstva nanosekundnog i pikosekundnog
laserskog zrafenja, redom, i na taj nacin se ostvarilo predloZeno poboljSanje osnovnog materijala
superlegure. Ovaj eksperiment ozracivanja superlegure je raden u vazduhu.

HV1

Es=d
Eerul

Microharduoess (HV1)

Base material ns ps
Condition of the material

Slika 4.4.5 Dijagram vrednosti mikrotvrdoce superlegure Nimonik 263 u zavisnosti od stanja
materijala pre i nakon tretmana nanosekundnim i pikosekundnim laserskim zra¢enjem [134]
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Test mikrotvrdo¢e je uraden 1 u Kkontrolisanim atmosferama azota i argona tokom
nanosekundnog laserskog zracenja radi sagledavanja potencijalnog poboljsanja tvrdoce materijala
superlegure. Kroz pregled literature, nadeno je da pod uticajem odredenih gasova, medu kojima su i
argon i azot, mikrostrukturne i druge mehanicke osobine odredenih legura mogu dovesti do
poboljSanja osnovnog materijala legure [136, 137] Dobijene vrednosti za mikrotvrdo¢u, Vikers
testom, nakon nanosekundnog laserskog zracenja oblasti oko otvora (rupa) na plocici superlegure
Nimonik 263 su 279 HV, u atmosferi azota, 1264 HV, u atmosferi argona. Zakljucuje se da je vrednost
mikrotvrdoce legure nakon nanosekundnog laserskog zracenja, a u odnosu na nanosekundno zracenje
u vazduhu, porasla za ~ 26 %, u atmosferi azota i za ~ 20 %, u atmosferi argona $to nam ukazuje da
je ostvareno jos vece poboljsanje osnovnog materijala superlegure.

Razli¢iti procesi koji se deSavaju tokom laserske interakcije sa povrS§inom metala i legura
imaju uticaj na termalne, mehanicke, elektricne i1 opticke karakteristike tretiranog materijala, kao i na
strukturu povrSine i podpovrSine materijala. Lasersko ozrafivanje povrSine je zasnovano na
generisanju udarnih talasa visokog pritiska na ciljnoj povrsini, ako se koristi laserski zrak visokog
intenziteta [138]. Vrednost generisanog kompresivnog residualnog naprezanja je maksimalna na
povrSini 1 smanjuje se ka dubini materijala [108]. Udarni talasi mogu da uzrokuju sledeca dva
istaknuta efekta: izmene mikrostrukture na povrSini i ispod ozracene povrSine i generisanje i
dislokacije visoke gustine [139]. Kombinacija ovih efekata doprinosi poboljSanju mehanickih
osobina ozracene povrSine materijala.

Kako je ve¢ receno u poglavlju 3.3.2, deformacije superlegure Nimonik 263 su merene
koriste¢i metodu digitalne korelacije slike, DIC metoda, a GOM opticki sistem 1 ARAMIS softver su
koris¢eni za 3D eksperimentalnu optiCku analizu uzorka [125, 126]. Nakon uspe$no izvedene
kalibracije sistema 1 uzorka, kao $to je prikazano na slici 4.4.6, procedura eksperimentalnih merenja
je uradena tj. projekat merenja je kreiran u softveru i tokom razliitih faza ucitavanja objekta, slike
su snimljene. Tokom testa, sile optere¢enja i dislokacije su takode snimljeni.

Snimljene su slike za pocetnu fazu tj. nedeformisano stanje, i za finalnu fazu tj. deformisano
stanje usled datog opterecenja netretiranog uzorka superlegure Nimonik 263 (slika 4.4.7), uzorka
tretiranog nanosekundnim laserskim zracenjem (slika 4.4.9) i uzorka tretiranog pikosekundnim
laserskim zracenjem (slika 4.4.8). Svi uzorci tj. plo€ice su optere¢ene aksijalnom silom vrednosti
intenziteta 5 kN.

Tokom merenja, primenjena je metoda linearne deformacije, kada se deformacija odreduje
izmedu centralne tacke merenja, uspostavljanjem odnosa do okolnih ta¢aka merenja. U skladu sa
teorijom aksijalne optereCenosti plocice, polje deformacije je u skladu sa ocekivanjima tj.
koncentracije naprezanja se javljaju usled postojanja otvora i smanjenja preseka [125]. Rezultati ovog
istrazivanja pokazuju zategnuto polje sa longitudinalnim optere¢enjem koje deluje na uzorak i dati su
u obliku slika polja uzorka u neoptere¢enom i finalnom optere¢enom stanju. Sve slike sadrze jednu
liniju u zoni koncentracije naprezanja, Sto zapravo simulira mera¢ naprezanja. Porede¢i duZinu linije
u nedeformisanom i deformisanom stanju, vrednost deformacije tj. parametar ¢ (laserski ozraeno
stanje uzorka se obelezava u indeksu parametra ¢ na slede¢i nacin: BM, eng. Base Material,
predstavlja osnovni materijal; PLM, eng. Picosecond Laser-reinforced Material, predstavlja materijal
modifikovan pikosekundnim laserskim zracenjem; NLM, eng. Nanosecond Laser-reinforced
Material, predstavlja materijal modifikovan nanosekundnim laserskim zracenjem) je dobijen, a
raCunanjem, zasnovano na Hukovom zakonu, je dobijena vrednost naprezanja, parametar o
(obelezavanje u indeksu je isto kao kod parametra ¢). Linija je smeStena paralelno sa osovinom
uzorka, s obzirom da je ploCica optereCena u longitudinalnom pravcu. Isto tako, prikazana polja
deformacije se odnose na longitudinalni pravac pa se zato prikazuje ¢, a ne ekvivalentna von Misesova
deformacija [134].
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Slika 4.4.6 Snimljena polja uzorka superlegure Nimonik 263, leva i desna kamera [134]

Izgled polja deformacije je u skladu sa ocekivanjima, zona koncentracije naprezanja (i zona
deformacije) se nalazi lateralno od otvora, gde su preseci oslabljeni. Iz DIC merenja, za osnovni
materijal plocice superlegure Nimonik 263, moze se pretpostaviti da se javlja plasticna deformacija
zone usled maksimalnog optereéenja i moze se videti iz dijagrama da zona najvecih opterecenja nije
lateralna u odnosu na otvor nego pod uglom (slika 4.4.7). Izracunata prose¢na maksimalna vrednost
za deformaciju, egm, dobijena koristeé¢i referentnu tacku u optereCenom i neopterecenom stanju, je
0,00225 + 0,00001. Izracunata prosecna maksimalna vrednost naprezanja, ogm, dobijena iz Hukovog
zakona, iznosi (503,6 + 0,1) MPa. Iz literature je nadeno da, za superleguru Nimonik 263, vrednost
Jungovog modula elasti¢nosti iznosi 22,4 - 10* MPa, vrednost prinosa naprezanja iznosi 585,0 MPa,
a vrednost snage zatezanja iznosi 1004 MPa [140]. Imajuéi u vidu izraCunatu vrednost naprezanja u
zoni koncentracije naprezanja (503,6 MPa), mozZe se videti da vrednost prinosa naprezanja nije
dostignut.
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Slika 4.4.7 Slike ploc€ica superlegure Nimonik 263 i DIC merenje osnovnog materijala: a)
neoptereceno stanje; b) optereceno stanje aksijalnom silom vrednosti intenziteta 5 kN [134]

Iz DIC merenja kod pikosekundnog laserskog delovanja plocice superlegure Nimonik 263, moze se
primetiti da zona koncentracije naprezanja nije lateralna u odnosu na otvor, sto se i moglo ocekivati
uzimajuci u obzir da je zona, koja je lateralna u odnosu na otvor, ojacana laserom (slika 4.4.8).
Izracunata vrednost za gprm iznosi 0,00168 £+ 0,00001, a izraCunata vrednost za opLm iznosi (376,2 +
0,1) MPa.

81



(a) Laet ()

=110 mm L

Liael
1=1.193um

g%
|

Visakoaton Epsioa Y

Sme: 09 e

]
| Sueet meved by pe Mwmer
Visoliznion: Epsikea Y
oS Srigw 00
¥ 2L
W = L

Slika 4.4.8 Slike plocica superlegure Nimonik 263 i DIC merenje nakon delovanja pikosekundnog
laserskog zracenja: a) neoptere¢eno stanje; b) optereceno stanje aksijalnom silom vrednosti
intenziteta 5 kN [134]
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Iz prikazanih dijagrama i DIC merenja za tretman nanosekundnim laserskim zracenjem
superlegure Nimonik 263, moze se videti da zona koncentracije naprezanja nije lateralna u odnosu na
otvor (slika 4.4.9). IzraCunata vrednost za enum iznosi 0,00144 + 0,00001, a za onum iznosi (323,1 +
0,1) MPa.
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Slika 4.4.9 Slike ploc¢ica superlegure Nimonik 263 i DIC merenje nakon delovanja nanosekundnog
laserskog zraCenja: a) neoptereceno stanje; b) optereéeno stanje aksijalnom silom vrednosti
intenziteta 5 kKN [134]

Evidentno je da laserska modifikacija povrSine koja okruzuje otvor uzrokuje poboljSanje u
otporu na deformaciju, s obzirom da je vrednost deformacije osnovnog materijala smanjena za ~ 27
i ~ 40 %, za pikosekundno i nanosekundno lasersko zracenje, redom. Vrednost naprezanja je takode
smanjena za ~ 25 i ~ 36 %, za pikosekundno i nanosekundno lasersko zracenje, redom. Ovi rezultati
su pokazali da nanosekundno lasersko delovanje daje najnize vrednosti za deformaciju i naprezanje,
Sto ukazuje na to da se najbolje mehanicke karakteristike postizu upravo nanosekundnim ja¢anjem
materijala.

UnutraSnja povr$ina netretiranog materijala je predstavljena na slici 4.4.10a14.4.11c,d. Moze
se primetiti da se nastala oStec¢enja dobijaju i od busenja i od testa zatezanja. lako unutrasnje povrsine
otvora, tretirane pikosekundnim (slike 4.4.10b i 4.4.12c,d) i nanosekundnim (slike 4.4.10c i
4.4.12g,h) laserskim zracenjem, nisu bile direktno izlozene laserskom zracenju, ove povrSine su
ocigledno pogodene i1 malo oSteCene nakon testa zatezanja u odnosu na povrSinu netretiranog
materijala. Pukotine dobijene nakon testa zatezanja na materijalu tretiranom pikosekundnim
laserskim zracenjem su vidljive golim okom (slika 4.4.10b) dok mikropukotine dobijene nakon testa
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zatezanja materijala tretiranog nanosekundnim laserskim zra¢enjem nisu vidljive (slika 4.4.10c).
Mikropukotine su vidljive SEM-om (slike 4.4.11 i 4.4.12) i moZe se primetiti da se ovi nepovoljni
fenomeni mnogo vise javljaju u preseku, u poredenju sa spoljnom povrSinom, zato §to je unutrasnji
deo otvora takode bio izlozen laserskom zracenju, ali ugao upadnog laserskog zraka je bio ispod 90
stepeni.

Slika 4.4.10 Slike unutrasnjih povrSina otvora superlegure Nimonik 263: a) netretiranog uzorka; b)
uzorka tretiranog pikosekundnim laserskim zra¢enjem; c) uzorka tretiranog nanosekundnim
laserskim zracenjem [134]

Dopunska SEM analiza

SEM mikrofotografije (slike 4.4.11 i 4.4.12) potvrduju rezultate dobijene testom zatezanja.
SEM mikrofotografije na slici 4.4.11a,b su snimljene na spoljnoj povrsini netretiranog uzorka nakon
testa zatezanja, na obodu otvora 1 pri razliitim uvecanjima. Slika 5.4.11a,b predstavlja
mikropukotinu nastala nakon testa zatezanja. [ako test zatezanja uzrokuje stvaranje mikropukotine,
postoji velika verovatnoc¢a da nezeljene faze, vidljive u mikropukotini, pomazu njihovoj formaciji i
propagaciji. SEM mikrofotografije na 4.4.12a,b su snimljene na spoljnoj povrsini uzorka i tretirane
nanosekundnim laserskim zra¢enjem, na obodu otvora 1 pri razli¢itim uvecanjima dok slika 4.4.12c,d
predstavlja unutrasnji zid otvora pri razli¢itim uvecanjima. SEM mikrofotografije na slici 4.4.12e,f
su snimljene na spoljnoj povrsini uzorka, tretirane pikosekundnim laserskim zracenjem, na ivici
otvora, pri razli¢itim uvecanjima dok SEM mikrofotografije na slici 4.4.12g,h su snimljene na
unutrasnjem zidu otvora pri razli¢itim uvecanjima. Pukotine na povrSini oko otvora netretiranog
materijala su znacajno duze (duzine do 800 um), slika 4.4.11a,b, u poredenju sa pukotinama koje
propagiraju na povrsini uzorka tretiranog pikosekundnim laserskim zracenjem (duzine do 200 um),
slika 4.4.12e,f, dok nakon tretmana nanosekundnim laserskim zra¢enjem, mikropukotine nisu duze
od 8 um (slika 4.4.12a,b). Takode, Sirine pukotina su do 20 um nakon testa zatezanja netretiranog
materijala, 20 puta Sire u odnosu na pukotine nakon testa napetosti materijala tretiranog
pikosekundnim ili nanosekundnim laserskim zraCenjem. Broj mikropukotina dobijen kod
deformisanog netretiranog materijala je znatno veéi nego u materijalu tretiran laserom pre
deformacije. UnutraSnja oblast netretiranog otvora je vidno grublja i neuniformnija nego unutrasnja
oblast otvora tretirana nanosekudnim i pikosekundnim laserskim zra¢enjem. Obodi tretiranih otvora
su glatki i bez nezZeljenog viska materijala rezultuju¢i u pouzdanijoj konstrukciji. Nakon testova
deformacije i zatezanja i iz SEM analize, posmatrane mikropukotine se ¢eS¢e javljaju u presecima
otvora superlegure Nimonik 263.
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Slika 4.4.11 SEM mikrofotografije uzorka superlegure Nimonik 263 nakon testa zatezanja
netretiranog materijala [134]

Slika 4.4.12 SEM mikrofotografije superlegure Nimonik 263 nakon testa zatezanja: a) — d) povrSina
materijala tretirana nanosekundnim laserskim zraenjem; e) — h) povrSina materijala tretirana
pikosekundnim laserskim zra¢enjem [134]
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4.5. Povrsinski efekti interakcije nanosekundnog laserskog zracenja sa povr§inom
legure Ti6Al4V

4.5.1. Nanosekundno lasersko zracenje talasne duzine 10,6 um i duZine trajanja impulsa od
100 ns

Uzorak plocice legure Ti6Al4V, dimenzija 60 x 60 x 2 mm, je ozra¢en nanosekundnim TEA
CO; laserom u vazduhu i vazduhu obogacenim argonom 1 azotom, strujanjem gasova iznad mete
uzorka. Rastojanje sociva od mete uzorka se odrzavalo konstantnim sa daljinom od 135 mm. Uslovi
i parametri laserskog zracenja su dati u tabeli 4.5.1.

Tabela 4.5.1 Uslovi i parametri nanosekundnog laserskog ozra¢ivanja, TEA CO- laserom, legure
Ti6Al4V

Nanosekundni TEA CO2

Ti6Al4V
Talasna duzina (um) 10,6
Duzina trajanja impulsa (ns) ~ 100
Broj akumuliranih impulsa 50, 100, 400, 800, 2000
Energije impulsa (mJ) 155+£5;175+5

Standardni atmosferski uslovi;

Kontrolisana atmosfera azota, P =
Uslovi ozracivanja 1000 mbar;

Kontrolisana atmosfera argona, P
= 1000 mbar

vazduh: 3,9; 5,3;
Gustine energija (fluensi) (J/cm?) argon: 4,7; 6,0;
azot: 5,5; 6,2

Prag ostecenja legure Ti6Al4V

Pragovi oSteCenja, Fu, koji predstavljaju minimalnu gustinu energije lasera koja izaziva
vidljive promene na povrSini su uradeni za leguru Ti6Al4V ozracenu nanosekundnim laserskim
zraenjem. S obzirom na nanosekundni rezim laserskog zra¢enja multimodne strukture snopa,
odredivanje vrednosti gustine energije praga su uradene direktnim posmatranjem povrSine nakon
svakog akumuliranog impulsa uz povecanje vrednosti energije impulsa dok se ne dobije prvo vidljivo
ostec¢enje povrsine legure.

Za interakciju nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 10,6um i duzine trajanja
impulsa 100 ns sa povrsinom legure Ti6Al4V, moZe se primetiti da s obzirom na to da pri vrednostima
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energija impulsa ispod 155 mJ, delovanje jednog impulsa laserskog zraka nije ostavio vidljiv trag na
povrsini legure, u svim uslovima ozracivanja, ova vrednost energije je uzeta za direktno odredivanje
precnika traga koji je ostavio jedan impuls na povrSini. Iz koli¢nika energije laserskog impulsa i
povrsine traga laserskog zracenja, za nanosekundni TEA CO; laser talasne duzine 10,6 pm, dobijene
su vrednosti gustine energije praga, Fm, od 3,9 J/ecm? u vazduhu, 5,5 J/cm? u atmosferi azota i 4,7
J/em? u atmosferi argona.

Zona toplotnog dejstva (HAZ)

Efekat koji nanosekundno zracenje lasera izaziva na povrSini legure Ti6Al4V je odreden
koli¢inom upadnog laserskog zra¢enja apsorbovanog od strane materijala i parametrima povrsine.
Dalje prenosenje energije se opisuje parametrom HAZ koji predstavlja zonu toplotnog dejstva. HAZ
zavisi od duzine trajanja impulsa lasera (tabela 4.1.1) i termalne difuzivnosti materijala (tabele 2.2 i
2.4). Pri datim eksperimentalnim uslovima, za nanosekundni TEA COz laser talasne duzine 10,6 pm
1 duzine trajanja impulsa 100 ns, vrednost za zonu toplotnog dejstva iznosi ~ 469 nm.

Povrsinska temperatura

Razli¢ite morfoloske strukture koje se formiraju na povrSini uzorka, u interakciji sa laserskim
zracenjem, zavise od postignute temperature na povrSini materijala. Za nanosekundno lasersko
zraCenje, procena vrednosti povrSinske temperature je uradena pomocu jednodimenzione jednacine
toplotne provodljivosti (13). Za interakciju nanosekundnog laserskog ozra¢ivanja, TEA CO; laserom,
talasne duzine 10,6 um i duZine trajanja impulsa 100 ns, sa povrSinom legure Ti6Al4V, procenjene
su sledece vrednosti za temperature koje se postizu na povrsini legure: 10255 K u vazduhu, 16106 K
u atmosferi azota i 15711 K u atmosferi argona. Ove temperature, u poredenju sa temperaturom
topljenja legure Ti6Al4V (1877-1941 K, tabela 2.2) su 1 viSe nego dovoljne za topljenje njene
povrsine 1 aktivaciju gasa iznad povrsine, uzorkujuéi reakciju izmedu uzorka legure i okolnog gasa.

Ablacija. Povrsinski efekti

SEM analiza

Analiza morfoloSkih promena na povrSini legure Ti6Al4V nakon dejstva nanosekundnog
laserskog zracenja, sa razli¢itim brojem akumuliranih impulsa i sa dve razli¢ite vrednosti energija
impulsa, je izvrSena SEM mikroskopom. IzvrSen je multiimpulsni reZim ozra¢ivanja uzorka legure,
i to od 50 do 2000 primenjenih impulsa. lako su vrednosti gustina energija bliske, analiziraju¢i SEM
mikrofotografije, moze se odmah uociti da pri nizoj vrednosti energije, 155 mJ, nema znacajnih
informacija o topografiji uzorka (Sto se tiCe SEM analize) tako da su analizirane i na slici 4.5.1
prikazane SEM mikrofotografije legure Ti6Al4V nakon laserskog zracenja sa vrednoS¢u energije
impulsa od 175 mJ.

Ozracivanje legure Ti6Al4V nanosekundnim laserskim zra¢enjem pri broju akumuliranih
impulsa od 50 do 2000, kao Sto je i o¢ekivano, dovodi do znacajnih i izraZzenih morfoloskih promena
na povrsini uzorka legure. Zanimljivo je ista¢i da nakon 100 akumuliranih impulsa u atmosferi argona
(F= 6,0 J/cm?) i nakon 2000 akumuliranih impulsa u atmosferi azota (F = 6,2 J/cm?), u centru i na
ivici centra modifikovane mete dolazi do formiranja periodi¢nih struktura kao $to je prikazano na
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slici 4.5.1a,d. Vrednosti perioda periodi¢nih struktura sa slike 4.5.1a su ~ 8,6 um (F= 6,0 J/cm?), a sa
slike 4.5.1d su~9,7 um (F = 6,2 J/cm?). Sa poveéanjem broja primenjenih impulsa, dolazi do topljenja
materijala povrSine legure kao i1 do njegovog hladenja 1 o€vr§¢avanja u vidu ,,Siljaka* blizu periferije
mete (slika 4.5.1b,c) Sto je posledica propagiranja istopljenog materijala od centra ka periferiji
ostecene oblasti, kao i pojava eksplozivnog izbacivanja istopljenog materijala ili o¢vr§¢avanja fronta
istopljenog materijala iz centra ka periferiji. Javljaju se i mikropukotine na povrsini materijala (slika
4.5.1d,e), verovatno usled ozraivanja sa velikim brojem akumuliranih impulsa (Np = 2000), u
atmosferi azota (F = 6,2 J/cm?)i u vazduhu (F = 5,3 J/cm?). Bitno je napomenuti da, analiziraju¢i SEM
mikrofotografije, formiranje kratera nije primeceno kod ovog nanosekundnog laserskog zracenja
legure Ti6Al4V.

Slika 4.5.1 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V snimljene nakon multiimpulsnog
rezima rada nanosekundnog lasera talasne duzine 10,6 um 1 duzine trajanja impulsa od 100 ns: a) F
= 6,0 J/cm?, Np = 100, atmosfera argona; b) F=6,0 J/cm?, Np = 400, atmosfera argona; c) F=6,0
J/em?, Np = 2000, atmosfera argona; d) F = 6,2 J/cm?, Np = 2000, atmosfera azota €) F = 5,3 J/cm?,
Np = 2000, vazduh
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LIPSS strukture

LIPSS strukture su kod ozracivanja legure Ti6Al4V nanosekundnim laserskim zracenjem
jasno uocljive tek od 400 akumuliranih impulsa, i to u atmosferi argona i azota pri vrednostima
gustina energija od 6,0 i 6,2 J/cm?, redom, dok je u vazduhu pri vrednosti gustine energije od 5,3
J/em? primeéeno samo pucanje povrsine legure u vidu mnogobrojnih mikropukotina (slika 4.5.1e).
Zanimljivo je primetiti da su se LIPSS strukture, pri broju akumuliranih impulsa od 800 i 2000,
formirale skoro preko celog polja modifikovane mete u atmosferi argona (slika 4.5.2a-c), dok u
atmosferi azota, LIPSS strukture su uocene uglavnom na periferiji modifikovane mete, ali zbog
preteranog pucanja povrsSine legure, slabog su intenziteta i vrednosti perioda nisu bile moguce za
odrediti (slika 4.5.2d). Periode LIPSS struktura u atmosferi argona su bliske talasnoj duZini
ozracivanja legure (1064 nm) i iznose ~ 928 1 ~ 1111 nm za 800 i 2000 akumuliranih impulsa, redom.
Jasno se zakljucuje da su se formirale LF-LIPSS sturkture.

U vazduhu nisu uocene LIPSS strukture ve¢ je izrazeno pucanje povrsine legure koja prati
pojavu mikropukotina, kao i delimi¢no formiranje zrnastih struktura koje verovatno prate granice
faza u materijalu (Ti6Al4V je a + B legura). Za LIPSS strukture u nanosekundnom laserskom rezimu
nema mnogo istraZivanja jer je uglavnom tesko dobiti ovakve strukture sa dugim nanosekundnim
impulsima. Medutim, u ovim eksperimentalnim uslovima, formiranje LIPSS struktura se moze
pripisati azotu 1 argonu, koji kao inertne sredine, doprinose formiranju jasno izraZzenih LIPSS
struktura. Ovo je potvrdeno SEM analizom.

Slika 4.5.2 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V i LIPSS struktura snimljene nakon
multiimpulsnog rezima rada nanosekundnog lasera talasne duzine 10,6 um i duzine trajanja impulsa
100 ns: a) F = 6,0 J/cm?, Np = 800, atmosfera argona; b) F=6,0 J/ecm?, Np = 2000, atmosfera
argona; c) F=6,0 J/ecm?, Np = 2000, atmosfera argona, uvecano; d) F=6,2 J/em?, Np = 800,
atmosfera azota
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Profilometrijska analiza

Rezultati ispitivanja 2D 1 3D profila povrSine legure Ti6Al4V nakon nanosekundnog
laserskog zracenja je potvrdilo SEM analizu mikrofotografija: tragove ozracivanja koje ostavlja laser
na povrsini legure, ne dovode do formiranja kratera u centru modifikovane mete ve¢ imamo samo
nagomilavanje i preraspodelu istopljenog i ohladenog materijala ka periferiji modifikovane mete (Sto
je 1 prikazano na SEM mikrofotografijama). Stoga, analiziraju se vrednosti visina izbacenog
materijala u odnosu na broj akumuliranih impulsa pri razli¢itim eksperimentalnim uslovima. Kao §to
se vidi sa slike 4.5.3, evidentno je da sa porastom broja akumuliranih impulsa, rastu i vrednosti visina
izba¢enog materijala. Moze se uociti da u atmosferi azota pri vrednostima gustina energija od 4,7 i
6,0 J/cm?, imamo najveéi porast vrednosti visine izbadenog materijala. Pri akumuliranju jednog do
200 impulsa, prose¢ne vrednosti visina izbadenog materijala, iznose ~ 1 um (F =4,7 J/cm?)i ~ 2 um
(F = 6,0 J/cm?). Pri veéem broju primenjenih impulsa, od 400 do 2000, vrednost visine izbatenog
materijala raste do ~ 14 i ~ 12 um, u atmosferi azota, za vrednosti gustina energija od 5,5 i 6,2 J/cm?,
redom. U vazduhu, sa velikim brojem akumuliranih impulsa, vrednost visine izbacenog materijala
iznosi ~ 7 um, dok u atmosferi argona iznosi ~ 5,8 um.

Atmosfera vazduha, F = 3,9 J/cm®

14 (] 121 2 a
Atmosfera argona, F = 6,0 J/cm
12 10
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- 8 .
8 2
s 3 °]
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Slika 4.5.3. Grafik zavisnosti visine izbac¢enog materijala u funkciji od broja akumuliranih impulsa
nakon dejstva nanosekundnog laserskog zracenja povrsine legure Ti6Al4V, pri vrednostima
energija impulsa od: a) 155 mJ; b) 175 mJ

Sto se ti¢e povriinske hrapavosti legure Ti6A14V, kod vrednosti energije impulsa od 155 mJ,
do 200 akumuliranih impulsa, srednja povrSinska hrapavost legure se kre¢e od ~ 0,2 — 0,3 um. Nakon
400 akumuliranih impulsa, vrednost hrapavosti raste, a najvise u atmosferi azota pri vrednosti gustine
energije od 5,5 J/cm?. Kod Np = 2000, dobija se vrednost parametra povrsinske hrapavosti od ~ 1,3
um (slika 4.5.4a). Kod vrednosti energije impulsa od 175 mJ, do 200 akumuliranih impulsa, vrednost
srednje povrSinske hrapavosti legure se kre¢e oko 0.25 um dok nakon 400 impulsa opet je uocljiv
porast vrednosti hrapavosti (slika 4.5.4b). U vazduhu, ta vrednost ide do ~ 0,75 pm za Np = 2000, u
atmosferi argona, do ~ 1,4 um za Np = 2000 a u atmosferi azota je najveca vrednost parametra R., od
~ 3,25 um za Np = 800.

Pri datim eksperimentalnim uslovima, moze se zakljuciti da je efikasnost dubljenja materijala
legure Ti6Al4V mala, ali s obzirom na jasno formiranje LIPSS struktura kao i1 dobrih vrednosti
parametra povrSinske hrapavosti, ovakvo ozraCivanje legure je pogodno za struktuiranje i
funkcionalizaciju povrSine materijala.
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Slika 4.5.4 Grafik zavisnosti parametra povrSinske hrapavosti legure Ti6Al4V (Ra) u funkciji od
broja impulsa nakon dejstva nanosekundnog laserskog zracenja i pri vrednostima energija impulsa
od: a) 155 mJib) 175 m]

EDS analiza

Rezultati EDS analize su predstavljeni u obliku teZinskih procenata udela elemenata u leguri.
EDS analiza je izvrSena na viSe lokacija svake modifikovane mete tako da obuhvataju centar i
periferiju mete. Hemijske promene na povrSini legure Ti6Al4V, pre i nakon ozracivanja
nanosekundnim laserskim zracenjem, ispitivane EDS analizom, su prikazane u tabeli 4.5.2. U
vazduhu, F = 5,3 J/cm?, dolazi do standardne detekcije elemenata Ti, Al i V koja predstavlja
konstituente legure Ti6Al4, ali i detekcija kiseonika Sto ukazuje na formiranje oksida na povrsini
legure, najverovatnije TiO,. Medutim, u atmosferi azota, F = 6,2 J/cm?, potreban je mnogo veéi broj
primenjenih impulsa da bi doSlo do formiranja nitridnih jedinjenja pa tako, pri 400 akumuliranih
impulsa, nema detektovanog azota dok pri 2000 impulsa, javlja se azot 1 u centru i na periferiji
modifikovane mete, i to 12,6 1 9,89 wt%, redom §to moze ukazivati na formiranje TiN jedinjenja.
Interesantno je da se oksidi formiraju i u atmosferi argona, F = 6,0 J/cm?; kiseonik je detektovan u
koli¢ini od 35,0 1 38,1 wt%, u centru mete i na periferiji, redom (tabela 4.5.2). Pri nizoj vrednosti
energije impulsa, nisu detektovani drugi elementi osim standardnih konstituenata legure (T1, Al 1 V).

Tabela 4.5.2 EDS analiza povrSine legure Ti6Al4V pre 1 nakon delovanja nanosekundnog laserskog
zraCenja pri razli€itim eksperimentalnim uslovima

Wt%
Lokacija N (0 Al Ti \"
Nemodifikovana
legura
Vazduh E;::i(;‘;'] centar 104 484 822 2,60
E=175m] centar 34,1 3,63 595 273
Atmosfera Np =400 periferija 38,9 3,79 553 2,02
azota E=175m] centar 12,6 10,0 3,67 71,0 2,67
Ne = 2000 periferija | 9,89 11,1 3,08 72,8 3,22
Atmosfera E=175m] centar 350 3,55 58,6 280
argona Np =400 periferija 38,1 343 562 225
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4.5.2. Nanosekundno lasersko zracenje talasne duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa od 5
ns

Uzorak plocice legure Ti6Al4V, dimenzija 60 x 60 x 2 mm, je ozraten nanosekundnim
Nd:YAG laserom u vazduhu i u komori sa kontrolisanim atmosferama argona i azota. Pritisak u
komori je odrzavan na ~ 1000 mbar. Rastojanje sociva od mete uzorka se odrzavalo konstantnim sa
daljinom od 100 mm. Uslovi i parametri laserskog ozrac¢ivanja su dati u tabeli 4.5.3.

Tabela 4.5.3 Uslovi 1 parametri nanosekundnog laserskog ozracivanja, Nd:YAG laserom, legure
Ti6Al4V

Nanosekundni Nd:YAG

Ti6Al4V
Talasna duzina (nm) 1064
DuzZina trajanja impulsa (ns) ~5
Broj akumuliranih impulsa 1,5, 10, 100, 800, 2000
Energije impulsa (mJ) 50+3;170 £5;250+ 10

Standardni atmosferski uslovi;

Kontrolisana atmosfera azota, P =
Uslovi ozracivanja 1000 mbar;

Kontrolisana atmosfera argona, P =
1000 mbar

vazduh: 19,1; 64,9; 95,5;
Gustine energija (fluensi) (J/cm?) argon: 17,0; 57,7; 84,9;
azot: 16,3; 55,5; 81,7

Prag ostecenja legure Ti6Al4V

Pragovi oSte¢enja, Fu, koji predstavljaju minimalnu gustinu energije lasera koja izaziva
vidljive promene na povrsini su uradeni za leguru Ti6Al4V ozracenu nanosekundnim laserskim
zraCenjem. Odredivanje vrednosti gustine energije praga su uradeni na osnovu zavisnosti pre¢nika
traga laserskog zrac¢enja u odnosu na logaritamsku vrednost energije impulsa i crtanjem najbolje prave
iz koje se dobija vrednost za dijametar laserskog zraka, o, a na osnovu koje se izracunava vrednost
gustine energije praga, jednacine (9), (10), 1 (12). Dobijena vrednost za teorijski dijametar laserskog
zraka iznosi 408,3 um u vazduhu, 441,6 um u atmosferi azota i 433,2 um u atmosferi argona.
Evidentno je da uslovi sredine uti¢u na vrednost ovog parametra §to posledi¢no dovodi do razlika u
vrednostima gustina energija na povrsini, za iste vrednosti energije impulsa.
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Za interakciju nanosekundnog Nd:Y AG laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm i duzine
trajanja impulsa 5 ns sa povrsinom legure Ti6Al4V dobijene su sledece vrednosti praga oStecenja,
Fun: 3,1 J/em? u vazduhu, 9,3 J/cm? u atmosferi azota i 14,5 J/cm? u atmosferi argona.

Zona toplotnog dejstva (HAZ)

Efekat koji nanosekundno zracenje lasera izaziva na povrsSini legure Ti6Al4V je odreden
koli¢inom upadnog laserskog zracenja apsorbovanog od strane materijala i parametrima povrSine.
Dalje prenosenje energije se opisuje parametrom HAZ koji predstavlja zonu toplotnog dejstva. HAZ
zavisi od duzine trajanja impulsa lasera (tabela 4.1.1) i termalne difuzivnosti materijala (tabele 2.2 i
2.4). Pri datim eksperimentalnim uslovima, za nanosekundni Nd:YAG laser talasne duzine 1064 nm
1 duZine trajanja impulsa 5 ns, vrednost za zonu toplotnog dejstva iznosi ~ 105 nm.

Povrsinska temperatura

Razli¢ite morfoloske strukture koje se formiraju na povrsini uzorka, u interakciji sa laserskim
zracenjem, zavise od postignute temperature na povrSini materijala. Za nanosekundno lasersko
zracenje, procena vrednosti povrSinske temperature je uradena pomocu jednodimenzione jednacine
toplotne provodljivosti (13). Za interakciju nanosekundnog laserskog ozracivanja, Nd:YAG laserom,
talasne duzine 1064 nm 1 duzine trajanja impulsa 5 ns, sa povr§inom legure Ti6Al4V, procenjene su
sledece vrednosti za temperature koje se postizu na povrsini legure: 13490 K u vazduhu, 6981 K u
atmosferi azota 1 7965 K u atmosferi argona. Ove temperature, u poredenju sa temperaturom topljenja
legure Ti6Al4V (1877-1941 K, tabela 2.2) su i viSe nego dovoljne za topljenje njene povrSine i
aktivaciju gasa iznad povrsine, uzorkujuci reakciju izmedu uzorka legure i okolnog gasa.

Ablacija. Povrsinski efekti

SEM analiza

Sa SEM mikrofotografija ozracivanja legure Ti6Al4V nanosekundnim laserskim zracenjem
(slike 4.5.5 1 4.5.6 uz dodatak SEM mikrofotografija iz Priloga VI) se na prvi pogled moze primetiti
da su termalni efekti na povrSini mete uzorka izrazeni $to je 1 o¢ekivano jer nanosekundni impulsi
imaju duze trajanje od vremena koje je potrebno za relaksacione procese na meti. Sa druge strane,
,finije*“ promene na povrSini mete uzorka, kao Sto su LIPSS strukture, nisu uocene pri ovom
laserskom ozracivanju.

Nakon ozracivanja legure sa jednim akumuliranim impulsom, jasno se mogu videti otisci traga
laserskog zracenja (slika 4.5.5). U vazduhu i atmosferi argona (F = 19,1 J/cm?i F = 17,0 J/cm?, redom)
dolazi do nabiranja materijala preko cele povrSine oblasti mete uzorka. Ivice oblasti mete uzorka su
jasno uocljive ve¢ nakon jednog primenjenog impulsa. U atmosferi azota takode dolazi do nabiranja
materijala, ali kao manje izrazen efekat. Nakon 10 akumuliranih impulsa, osim intenzivnijeg
nabiranja materijala povrSine u centru mete, topljenje materijala je uzrokovalo nabiranje materijala i
njegovo kretanje ka periferiji mete. Pri ovom broju primenjenih impulsa, u atmosferi argona, kod
vecih vrednosti energija impulsa (vrednosti gustina energija 57,7 i 84,9 J/cm?) moze se uo&iti pocetno
formiranje kratera u centru modifikovane mete. Ovaj trend se nastavlja i sa 100 akumuliranih impulsa,
sada 1 u vazduhu 1 atmosferi azota, ali dominantnije formiranje kratera je opet u atmosferi argona,
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posebno sa primenjenom vredno$éu energije impulsa od 170 mJ (F = 57,7 J/cm?) (slika 4.5.6). Sa
daljim poveéanjem broja akumuliranih impulsa, dolazi do izraZenijih hidrodinamickih efekata u vidu
formiranja jasno definisanih ivica kratera u obliku o¢vrsnutog i prethodno istopljenog materijala,
najizrazenijih u atmosferi argona. Formiranje zrnastih struktura na periferiji modifikovane mete je
uocljivo u atmosferama argona, vrednosti dijametra oko 6,4 um, i azota, vrednosti dijametra oko 4,3
um pri nizim vrednostima energije impulsa (slika 4.5.5). Pojava mikropukotina je uocena sa 100
akumuliranih impulsa u atmosferi azota i pri vrednosti gustine energije od 16,3 J/cm? (slike 4.5.5 i
4.5.6). Formiranje kratera je evidentno nakon primene velikog broja impulsa. Takode, pri velikom
broj akumuliranih impulsa, dolazi do autofokusiranja, odnosno vrlo jasno definisane granice izmedu
centra i periferiji modifikovane mete. Stavise, izdvajaju se razli¢ite oblasti periferije i to: ,,bliza“
periferija (periferija koja je bliza centru mete) gde se vidi nagomilan materijal usled topljenja povrsine
i,,dalja“ periferija koja predstavlja oblast gde je i dalje primetan trag laserskog zracenja (slika 4.5.6).
Kod velikog broja akumuliranih impulsa, vrednost dijametar traga laserskog zracenja je veéi u
vazduhu nego u atmosferama argona i azota. Procenjene vrednosti dijametara za ozracivanje u
vazduhu su~ 8551~ 1153 um, za F=19,1 J/em? i F = 64,9 J/cm?, redom. U atmosferi argona i azota,
vrednosti dijametara su dosta manje i iznose ~ 414 (F = 17,0 J/cm?) i ~ 325 pm (F = 16,3 J/cm?), i ~
889 (F=57,7 J/cm2) 1~1105 um (F =55,5 J/cm?), redom.

Vizduh Almosfera argona Alwoslera azota

Ne =100

Ne—200(

Slika 4.5.5 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V nakon ozra¢ivanja nanosekundnim
laserskim zracenjem talasne duzine 1064 nm i duZine trajanja impulsa 5 ns, E = 50 mJ
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Vazduh Atmosfera argona Atmosfera azota
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Slika 4.5.6 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V nakon ozrafivanja nanosekundnim
laserskim zracenjem talasne duzine 1064 nm i duZine trajanja impulsa od 5 ns, E = 170 mJ. Na slici
ispod SEM mikrofotografija, odvojeno strelicama, se nalaze 2D 1 3D profili traga odgovarajuceg
traga laserskog zracenja

Profilometrijska analiza

S obzirom na raznovrsnost morfoloskih promena na povrSini legure Ti6AI4V nakon
ozracivanja nanosekundnim laserskim zracenjem, profilometrijska analiza nam je dala bliZze
informacije o dubini ablacije, brzini ablacije i povrinskoj hrapavosti legure. Sto se ti¢e dubine, na
slici 4.5.7 je predstavljena zavisnost vrednosti dubina ablacije u odnosu na broj akumuliranih impulsa
1 pri razli¢itim vrednostima gustina energija laserskog impulsa. Kod malog broja impulsa, Np < 10,
dubina prodiranja je mala i u proseku iznosi ~ 2 — 4 um u vazduhu i atmosferu azota. U atmosferi
argona pri vrednosti gustine energije od 17,0 J/cm? i sa 10 akumuliranih impulsa imamo veéu
vrednost dubine ablacije koja iznosi ~ 9 um (slika 4.5.7a). Nakon 10 akumuliranih impulsa, vrednost
dubine ablacije se naglo povecava i to najviSe u atmosferi argona, sa najve¢om vrednos¢u dubine
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ablacije od ~ 67,6 um sa 2000 akumuliranih impulsa i pri vrednosti gustine energije od 81,7 J/cm?
(slika 4.5.7¢). U vazduhu su najnize vrednosti dubine ablacije, kod nizih vrednosti gustina energija
impulsa, 19,1164,9 J/cm? dok kod najvece vrednosti gustine energije (F=95,51] /cm?), dubina ablacije
je sli¢na kao u atmosferi azota i iznose oko 30 um (slika 4.5.7¢). Moze se zakljuciti da ovi rezultati
su u saglasnosti sa SEM analizom gde se pregledom mikrofotografija zaista vide najdublji krateri u
atmosferi argona (slike 4.5.5 1 4.5.6). Nakon 2000 akumuliranih impulsa, vrednosti dubina ablacije
uglavnom dostizu saturaciju (slika 4.5.7). Ako pogledamo sliku 4.5.7d, primecuje se da je u atmosferi
argona, pri svim vrednostima gustina energija impulsa, postignuta efikasna ablacija povrSine legure
Ti6Al4V nakon nanosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm 1 duZine trajanja impulsa
S ns.
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Slika 4.5.7 Grafik zavisnosti dubine ablacije u funkciji od broja akumuliranih impulsa nakon
dejstva nanosekundnog laserskog zracenja povrSine legure Ti6Al4V i pri vrednosti energija impulsa
od: a) 50 mJ; b) 170 mJ; ¢) 250 mJ; d) atmosfera argona, razli¢ite vrednosti gustina energija

Slika 4.5.8 predstavlja zavisnost vrednosti brzina ablacije sa porastom primenjenih impulsa
pri razli¢itim vrednostima gustina energija impulsa datim u slici. Sa porastom broja akumuliranih
impulsa, vrednosti brzina ablacije naglo opadaju do Np = 100. U atmosferi argona, pri niZim
vrednostima gustina energija impulsa i pri malom broju akumuliranih impulsa (slika 4.5.8a), brzina
ablacije ima najve¢u vrednost od 2,37 pm/impuls. Ta vrednost opada za faktor 3 nakon 10
akumuliranih impulsa. U vazduhu i atmosferi azota, vrednosti brzina ablacija pri niskom broju
akumuliranih impulsa su u proseku 0,25 — 0,40 pm/impuls i smanjuju se sa porastom broja
primenjenih impulsa za faktor 2 — 3. Pri ve¢im vrednostima gustina energija impulsa, ozrafivanje u
vazduhu i atmosferi argona daje sli¢ne vrednosti brzina ablacije, u proseku 1,10 — 1,29 pum/impuls
(slika 4.5.8b-c). Sa velikim brojem primenjenih impulsa, Np > 100, vrednosti brzina ablacija dostizu
saturaciju sa vrednos¢u ispod 0,03 pm/impuls. Ovi rezultati su u saglasnosti sa rezultatima za vrednost
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dubine ablacije i sa SEM analizom pa se moze zakljuciti da u ovakvim eksperimentalnim uslovima
ozracivanja, efekat ablacije materijala legure Ti6Al4V je najdominantiji u atmosferi argona.
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Slika 4.5.8 Zavisnost brzine ablacije u odnosu na povecanje broja akumuliranih impulsa nakon
ozracivanja legure Ti6Al4V nanosekundnim laserskim zra¢enjem, pri vrednostima energija
impulsa: a) 50 mJ; b) 170 mJ; ¢) 250 mJ; d) atmosfera argona, razli¢ite vrednosti gustina energija

Sto se ti¢e zavisnosti vrednosti parametra povrsinske hrapavosti R, u odnosu na broj
akumuliranih impulsa, rezultati su sledeci: kod Np < 10, parametar R, ne prelazi vrednost od ~ 3 um
(slika 4.5.9 i tabela iz Priloga VII). Preko primenjenih 10 impulsa, vrednosti parametra povrSinske
hrapavosti pri najveéem broju impulsa, u vazduhu (F = 19,1 J/cm?) i atmosferi azota (F = 16,3 J/cm?)
su bliske i iznose ~ 13 um dok je u atmosferi argona (F = 17,0 J/cm?) niZa i iznosi ~ 6,8 um. Situacija
je drugacija kod vecih vrednosti gustina energija gde je vrednost R, najveca u atmosferi argona (F =
84,9 J/cm?) i iznosi ~ 32,8 um (slika 4.5.9¢). Generalno, pri ovom ozra¢ivanju legure Ti6Al4V,
povrsinska hrapavost je slicna u vazduhu i atmosferi azota za razliku od atmosfere argona. Opet se
zakljucuje da je atmosfera argona, pri vrednosti energije impulsa od 50 mlJ, najpogodnija za
kontrolisano dobijanje ,.Cistog™ kratera na povrSini legure Ti6Al4V s obzirom da ba§ na ovoj
vrednosti energije impulsa, srednja povrSinska hrapavost legure u atmosferi argona je najmanja (slika
4.5.9a). To se moze potvrditi 1 slikom 4.5.9d gde se vrednost parametra R,, ve¢ nakon 10
akumuliranih impulsa, ne povecava ve¢ dostiZe zasicenje.
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Slika 4.5.9 Grafik zavisnosti vrednosti parametra povrSinske hrapavosti Ra u funkciji od broja

akumuliranih impulsa nakon dejstva nanosekundnog laserskog zrac¢enja povrsine legure Ti6Al4V 1
pri vrednostima energija impulsa od: a) 50 mJ; b) 170 mJ; ¢) 250 mJ; d) atmosfera argona, razlicite

vrednosti gustina energija

97



4.6. Povrsinski efekti interakcije pikosekundnog laserskog zracenja talasne duZine
1064 nm i duZine trajanja impulsa od 150 ps sa povrSinom legure Ti6Al4V

Uzorak plocice legure Ti6Al4V, dimenzija 60 x 60 x 2 mm, je ozraten pikosekundnim
Nd:YAG laserom u vazduhu i u vazduhu obogac¢enim azotom i argonom, strujanjem pomenutih
gasova neposredno iznad mete uzorka. Rastojanje soc¢iva od mete uzorka se odrzavalo konstantnim
sa daljinom od 170 mm. S obzirom da je distribucija laserskog zraka kod ovog pikosekundnog lasera
gausovskog oblika, energija laserskog zraka je niza na periferiji nego u centru mete uzorka. TEMoo
mod u kome je radio laser daje izlaznom laserskom snopu kruzni oblik. Kako je vrednost repeticije
lasera bila 10 Hz, najnizi broj impulsa koji je koris¢en bio je 10. Uslovi i parametri laserskog
ozraCivanja su dati u tabeli 4.6.1.

Tabela 4.6.1 Uslovi i parametri pikosekundnog laserskog ozracivanja, Nd:YAG laserom,
legure Ti6Al4V

Nanosekundni Nd:YAG

Ti6Al4V
Talasna duzina (nm) 1064
DuzZina trajanja impulsa (ps) ~ 150
Broj akumuliranih impulsa 10, 50, 100, 150, 200, 400
Energije impulsa (mJ) 6,0+0,5,15+2;30+4

Standardni atmosferski uslovi;

Kontrolisana atmosfera azota,
Uslovi ozracivanja P = 1000 mbar

Kontrolisana atmosfera argona,
P =1000 mbar

vazduh: 6,10; 15,2; 30,5;
Gustine energija (fluensi) (J/cm?) argon: 9,40; 23,5; 47,1;
azot: 5,40; 13,6; 27,2

Prag ostecenja legure Ti6Al4V

Pragovi oSte¢enja, Fu, koji predstavljaju minimalnu gustinu energije lasera koja izaziva
vidljive promene na povrSini su uradeni za leguru Ti6Al4V ozraenu pikosekundnim laserskim
zraenjem. S obzirom na pikosekundni rezim laserskog zracenja i TEMoo mod koji daj kruzni oblik
laserskog snopa, odredivanje vrednosti gustine energije praga su uradeni na osnovu zavisnosti
pre¢nika traga laserskog zracenja u odnosu na logaritamsku vrednost energije impulsa i crtanjem
najbolje prave iz koje se dobija vrednost za dijametar laserskog zraka, wo, a na osnovu koje se
izraCunava vrednost gustine energije praga, jednacine (9), (10), 1 (12). Dobijena vrednost za teorijski
dijametar laserskog zraka iznosi 250,4 um u vazduhu, 264,9 pm u atmosferi azota i 201,4 um u
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atmosferi argona. Evidentno je da uslovi sredine uti¢u na vrednost ovog parametra Sto posledi¢no
dovodi do razlika u vrednostima gustina energija na povrsini, za iste vrednosti energije impulsa.

Za interakciju pikosekundnog Nd:YAG laserskog zracenja talasne duzine 1064 nm i duzine
trajanja impulsa 150 ps sa povrSinom legure Ti6Al4V dobijene su sledece vrednosti za gustinu praga,
Fun: 2,1 J/cm? u vazduhu, 1,1 J/cm? u atmosferi azota i 1,2 J/cm? u atmosferi argona.

Zona toplotnog dejstva (HAZ)

Efekat koji pikosekundno zracenje lasera izaziva na povrsini legure Ti6Al4V je odreden
koli¢inom upadnog laserskog zracenja apsorbovanog od strane materijala i parametrima povrsine.
Dalje prenosenje energije se opisuje parametrom HAZ koji predstavlja zonu toplotnog dejstva. HAZ
zavisi od duzine trajanja impulsa lasera (tabela 4.1.1) i termalne difuzivnosti materijala (tabele 2.2 i
2.4). Pri datim eksperimentalnim uslovima, za pikosekundni Nd:YAG laser talasne duzine 1064 nm
i duzine trajanja impulsa 150 ps, vrednost za zonu toplotnog dejstva iznosi ~ 18 nm.

Ablacija. Povrsinski efekti

SEM analiza

Za razliku od nanosekundnog laserskog zraCenja, ozracivanje pikosekundnim laserskim
zraenjem dovodi do formiranja finih strukturnih povrSinskih promena sa ograni¢enim termalnim
efektima. Pri najniZoj vrednosti energije impulsa od 6 mJ, nakon ozracivanja povrsine legure sa 10
akumuliranih impulsa, dobija se jasan otisak snopa lasera na povrsini uzorka (slika 4.6.1). Dolazi do
topljenja materijala usled apsorpcije upadnog zraenja i centar modifikovane mete je gladak u
vazduhu (F = 6,10 J/cm?) (slika 4.6.1a-b). Medutim, pri ovom broju impulsa, u atmosferi azota sa
vredno$¢u gustine energije od 5,40 J/cm?, ne dobija se glatki centar modifikovane mete ve¢ nabiranje
materijala u obliku periodi¢nih struktura (slika 4.6.1c-d)). Vrednost periode ovih struktura je ve¢a od
talasne duzine upadnog laserskog zracenja 1 1znosi oko 1,61 um. Nakon 50 1 viSe primenjenih impulsa,
u vazduhu i atmosferi argona sa odgovarajué¢im vrednostima gustina energija od 6,10 i 9,40 J/cm?,
redom, dolazi do formiranja plitkih kratera u centru modifikovane mete sa relativno glatkim
centralnim delom (slika 4.6.1e-f) dok u atmosferi azota sa F = 5,40 J/cm? dolazi do formiranja veoma
malih udubljenja u centru modifikovane mete §to nam ukazuje da nije doslo do ablacije materijala 1
izbacivanja iz centra ve¢ njegovog nagomilavanja u centru modifikovane mete (slika 4.6.1g).
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Slika 4.6.1 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V snimljene nakon ozracivanja
pikosekundnim laserskim zracenjem talasne duzine 1064 nm i duZine trajanja impulsa 150 ps sa E =
6 mJ: a) — b) cela oblast i centar mete uzorka, F = 6,10 J/cm?, Np = 10, vazduh; ¢) — d) cela oblast i
centar mete uzorka, F = 5,4 J/cm?, Np = 10, atmosfera azota; e) F = 6,10 J/cm?, Np = 50, vazduh; f)
F = 9,40 J/cm?, Np = 200, atmosfera argona; g) F=5,40 J/em?, Np = 200, atmosfera azota, 2D i 3D
profili traga laserskog zracenja
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Pri ve¢im vrednostima energija impulsa, imamo uglavnom odsustvo glatkog centralnog dela
modifikovane mete. Kod E = 15 mJ, na ozracenim mestima mogu se videti pukotine koje su nastale
usled naglog hladenja povrSine, posle prestanka ozracivanja. Pukotine su nastale i na perifernom i u
centralnom delu modifikovane mete (slika 4.6.2a-b). Sa poveéanjem broja impulsa, osim pukotina,
dolazi i do pojave zrnastih struktura (slika 4.6.2c-e), u vazduhu (F = 30,5 J/cm?) i izraZenije u
atmosferi azota (F = 13,6 J/cm?). Dijametri ovih zrnastih struktura su vrednosti oko 1,8 um. Kod
najvece vrednosti primenjene energije impulsa od 30 mlJ, glavni efekat koji se primecuje je
preraspodela materijala bez formiranja dubokih kratera, posebno u atmosferi azota (F = 27,2 J/cm?)
(slika 4.6.3). Razlog odsustva dubljih kratera moze da lezi u tome §to energija zracenja lasera nije
dovoljna za izbacivanje istopljenog materijala ili njegovo isparavanje ve¢ su dominantni termalni
efekti pa se istopljeni materijal delom nagomilavao na dno kratera.

Slika 4.6.2 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V snimljene nakon ozraivanja
pikosekundnim laserskim zrac¢enjem talasne duzine 1064 nm i duZine trajanja impulsa 150 ps sa E =
15 mlJ: a) — b) periferija i uvecan centar modifikovane mete uzorka, F = 15,2 J/em?, Np = 50,
vazduh; c) — d) periferija i zrnaste strukture modifikovane mete uzorka, F = 13,6 J/em?, Np = 200,
atmosfera azota; e) F = 30,5 J/cm?, Np = 200, vazduh
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Slika 4.6.3 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V snimljene nakon ozraivanja
pikosekundnim laserskim zra¢enjem talasne duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa 150 ps nakon
dejstva 400 akumuliranih impulsa lasera vrednosti energije 30 mJ: a) F = 30,5 J/cm?, vazduh; b) F =

47,1 J/cm?, atmosfera argona; c) F =272 J/cm?, atmosfera azota

Najinteresantnije strukture dobijene u ovoj postavci eksperimenta su strukture formirane u
atmosferi argona sa vredno$¢u gustine energije od 47,1 J/cm? i sa 100 i 200 akumuliranih impulsa
(slika 4.6.4). Oc¢vrsle kapi istopljenog materijala se nalaze na skoro ekvivalentnim rastojanjima od ~
39 um, i formiraju pravilan oblik mikro-krune na rubu kratera. Dijametar kapi iznosi ~ 10 um.
Predlozeno objaSnjenje je da se termokavitaciona nestabilnost istopljenog materijala na povrsini
moze javiti u obliku krune mikrometarskih dimenzija na povrsini, a kao rezultat delovanja vec¢eg broja
laserskih impulsa, vrednosti gustine energije bliske vrednosti gustine praga ablacije [141]. Verovatno
je da se ove strukture formiraju zbog termodinamicke nestabilnosti. Formiranje struktura ovog tipa je
prijavljeno na tankim metalnim filmovima koji su deponovani na silicijumu i na povrsini silicijuma,
nakon delovanja femtosekundnog laserskog zracenja, nanometarskih dimenzija, u standardnim
eksperimentalnim uslovima [141, 142]. U proucenoj literaturi nije prijavljeno formiranje ovakvih
struktura nakon delovanja pikosekundnog laserskog zrac¢enja tako da ovu pojavu mozemo smatrati
prvi put prijavljenom u okviru ove disertacije.

Slika 4.6.4 SEM mikrofotografije specifi¢nih struktura povrSine legure Ti6Al4V snimljene nakon

ozracivanja pikosekundnim laserskim zracenjem talasne duZine 1064 nm i duZine trajanja impulsa

150 ps nakon dejstva: a) — b) 100 i ¢) 200 akumuliranih impulsa lasera vrednosti energije 30 mJ u
atmosferi argona

LIPSS strukture

Ozracivanje legure Ti6Al4V pikosekundnim laserskim zracenjem je dalo LIPSS strukture pri
vrednostima energija impulsa od 6 i 15 mJ, locirane na periferiji modifikovane mete. Pri vecoj
vrednosti energije od 30 mJ, nisu uo¢ene LIPSS strukture, verovatno zbog prevelike energije impulsa
koja je dovela jedino do preteranog topljenja materijala i u centru i na periferiji modifikovane mete.
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Odabrane SEM mikrofotografije LIPSS struktura su prikazane na slici 4.6.5. Najizrazenije LIPSS
strukture se formiraju u atmosferi azota pri vrednosti gustine energije impulsa od 5,40 J/cm? i sa 200
akumuliranih impulsa. Vrednosti periode ovih struktura se krec¢u oko 897 nm Sto moze da se svrsta u
LF-LIPSS strukture. Sa 100 akumuliranih impulsa pri ovoj vrednosti gustine energije, javljaju se
LIPSS strukture, ali su slabijeg intenziteta. U atmosferi azota (F = 13,6 J/cm?), strukture su primec¢ene
relativno blizu centra modifikovane mete sa vrednoscu periode od ~ 571 nm (slika 4.6.5). Zakljucuje
se da sa porastom vrednosti gustine energije impulsa dolazi do smanjenja vrednosti perioda ovih
struktura. U vazduhu, strukture su uocljive na periferiji modifikovane mete sa vrednostima perioda
od ~ 629 i1 645 nm (LF-LIPSS strukture) pri vrednostima gustina energija impulsa od 6,10 1 15,2
J/em?, redom, i za 100 i 200 akumulirana impulsa. Sto se ti¢e atmosfere argona, LIPSS strukture se
jedino formiraju nakon 400 akumuliranih impulsa i sa vredno$éu gustine energije od 23,5 J/cm?.
Vrednosti perioda ovih struktura su ispod talasne duzine laserskog zracenja (1064 nm) i iznose oko
684 nm.

Atmosfera vazduha Atmosfera azota

F=6ml

Nr=200
E=15m)
Ne=100

Atmosfera argona
E=15mJ, N¢= 400

Slika 4.6.5 SEM mikrofotografije LIPSS struktura formirane na povrsini legure Ti6Al4V snimljene
nakon viSeimpulsnog rezima rada pikosekundnog lasera pri razlic¢itim eksperimentalnim uslovima
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Profilometrijska analiza

Ako se analizira zavisnost vrednosti dubine ablacije, odnosno dubine otiska koji je laserski
zrak ostavio na povrsini legure Ti6Al4V u odnosu na porast broja akumuliranih impulsa, moze se
primetiti da je najveca vrednost dubine, oko 36 pm, dobijena u vazduhu pri vrednosti gustine energije
od 6,10 J/cm? i sa 200 akumuliranih impulsa (slika 4.6.6). Generalno, prose¢no najmanja vrednost
udubljenja na povrsini se javljaju u atmosferi azota. Najveca dostignuta vrednost dubine u atmosferi
azota iznosi oko 15 pum pri vrednosti gustine energije od 5,40 J/cm? i sa 400 akumuliranih impulsa.
Kod niskog broja impulsa (do 50), prosecna vrednost dubine ablacije iznosi ~ 5 pm, a nakon 50
impulsa, vrednost dubina ablacije nakon dejstva lasera raste. Od 50 do 200 akumuliranih impulsa,
tendencija rasta vrednosti dubine je primetna, posebno u vazduhu i atmosferi argona. Nakon 400
akumuliranih impulsa, verovatno usled preteranog topljenja materijala unutar mete uzorka i
neizbacivanja materijala iz centra modifikovanih meta ve¢ njegove preraspodele, vrednosti dubine
ablacije ili opadaju ili saturiraju (slika 4.6.6). U vazduhu, prvobitno najvec¢a vrednost dubine ablacije
opada na ~ 25 pum. Medutim, iz poredenja SEM analize i vrednosti dubina ablacije, deluje da se u
atmosferi argona postize najidealnije formiranje kratera.
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Slika 4.6.6 Zavisnost vrednosti dubine ablacije u odnosu na povecanje broja akumuliranih impulsa
za povrSinu legure Ti6Al4V nakon ozracivanja pikosekundnim laserskim zracenjem pri
vrednostima energija impulsa od: a) 6 mJ; b) 15 mJ; ¢) 30 mJ; d) vazduh, razli¢ite vrednosti gustina
energija

PovrSinska hrapavost legure nakon dejstva pikosekundnog laserskog zracenja daje sledece
informacije. PovrSina legure nakon dejstva lasera u atmosferi argona nam daje najvece vrednosti
parametra povriinske hrapavosti R, sa vrednos$éu od 4,13 um pri gustini energije od 23,5 J/cm?i sa
400 akumuliranih impulsa (slika 4.6.7b). Ovo je u saglasnosti sa SEM analizom gde se videlo da su
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najizrazeniji povrsinski efekti upravo u ovoj atmosferi. Kod malog broja akumuliranih impulsa (do
100), vrednosti parametra povrSinske hrapavosti su niske i iznose do ~ 1,5 um (slika 4.6.7). Nakon
primenjenih 100 1 viSe impulsa lasera, prosecno najniZa vrednost parametra povrSinske hrapavosti se
dobija u atmosferi azota sa vrednos¢u od 1,98 pum pri vrednosti gustine energije od 13,6 J/cm? i nakon
najveceg broja akumuliranih impulsa, Np = 400 (slika 4.6.7¢).

Atmosfera vazduha, F = 15,2 J/cm?

47 Atmosfera argona, F = 23,5 J/ci 2

o
™
1

o
>
1

M

Atmosfera vazduha, F = 6,1 J/icm®

Atmosfera argona, F = 9,4 Jiem?

I~
o

Parametar povrSinske hrapavosti R, .'n)

parametar povrSinske hrapavosti R, .n)

T T T T
100 200 300 400

o

T T T
0 100 200 300 400

Broj impulsa N, Broj impulsa N,
a) b)
3.0
" 25
’ F = 6,1 Jicm?

2.5+

F = 30,5 Jicm?
2.0 1

1.5+

1.0+

05 L Atmosfera vazduha, F = 30,5 J/cm®

Atmosfera argona, F = 47,1 J/cm?

Parametar povrsinske hrapavosti R, .’n)

Parametar povrSinske hrapavosti R, .n)

T T T T T T T T
0 100 200 300 400 0 100 200 300 400

Broj impulsa N, Broj impulsa N,

c) d)

Slika 4.6.7 Zavisnost parametra povrsinske hrapavosti, Ra, u odnosu na broj akumuliranih impulsa
za povrSinu legure Ti6Al4V nakon ozracivanja pikosekundnim laserskim zracenjem pri
vrednostima energija impulsa od: a) 6 mJ; b) 15 mJ; ¢) 30 mJ; d) vazduh, razli¢ite vrednosti gustina
energija

EDS analiza

Svi rezultati EDS analize su predstavljeni u obliku tezinskih procenata udela elemenata u
leguri. EDS analiza je izvrSena na viSe lokacija svake modifikovane mete tako da obuhvataju centar
i periferiju mete.

Hemijske promene na povrsini legure Ti6Al4V, pre 1 nakon ozracivanja pikosekundnim
laserskim zracenjem, ispitivane EDS analizom, su prikazane u tabeli 4.6.2. Kao §to se vidi iz tabele,
pre ozraivanja uzorka, hemijski sastav legure Ti6Al4V je u ocuvanom odnosu kakav i treba biti kod
netretiranog uzorka (Ti: Al: V=90 : 6 : 4). Pri nizim vrednostima energija impulsa, 6 mJ i 15 mJ, u
vazduhu, evidentno je da ozracivanje legure dovodi do oksidacije njene povrSine pa tako u centru
modifikovane mete 1 na periferiji imamo udeo kiseonika od 15,2 1 23,6 wt%, redom, za E=6 mJ, a
18,3129,8 wt% za E = 15 mJ. Kako se pojavio udeo kiseonika na povrsini, tako se smanjio udeo,
najvise titana, a zatim i aluminijuma i vanadijuma. S obzirom na vecu reaktivnost titana u odnosu na
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aluminijum 1 vanadijum, na povrSini su se izvesno prvo nagradili oksidi titana. Ovi oksidi imaju bitan
uticaj na primenu u biomedicini u smislu dugotrajnosti implanta jer je poznato da oksidi titana
povecavaju otpornost prema koroziji [143]. Takode, uticu i na bioaktivnost titanskih implanta kao i
uloga sredi$njeg sloja u kombinaciji sa hidroksiapatitom ispoljavajuéi osteoinduktorska svojstva
[143]. Treba istaci da, pri svim vrednostima energija impulsa, u vazduhu i atmosferi argona, prisustvo
azota nije detektovano, ni u centru modifikovane mete ni na periferiji, $to verovatno govori o tome
da, u ovim atmosferama, postoji odredena kompeticija izmedu kiseonika i1 azota kao naizastupljenijih
,,clanova‘ vazduha.

Tabela 4.6.2 EDS analiza povrsine legure Ti6Al4V pre i nakon delovanja pikosekundnog laserskog
zracenja pri razli¢itim eksperimentalnim uslovima

Wt%
Lokacija | N (0) Al Ti \Y
Nemodifikovana S64 9085 351
legura
E=6m] centar 152 416 77.5 3.07
Np =400 periferija 23.6 4.05 699 244
Vazduh E=15m] centar 183 4.04 747 2.95
Np =200 periferija 29.8 398 63.6 2.65
E=30m] centar 127 642 76.6 4.33
Np =400 periferija 109 446 802 453
E=6m] centar 126 850 3.67 725 267
Np =200 periferija | 9.89 11.1 3.08 72.8 3.22
Atmosfera E=15m] centar 13.7 100 3.73 699 2.68
azota Np =100 periferija | 10.6 184 392 644 270
E=30m] centar 841 927 397 755 286
Np =200 periferija | 4.73 33,5 241 573 203
E=6m] centar 16.3 4.07 76,5 3.07
Atmosfera Np =400 periferija 157 471 764 3.23
argona E=30m] centar 19.2 463 73.1 3.07
Np =400 periferija 11.3  6.52 78.8 3.39

Sto se ti¢e ozradivanja legure Ti6Al4V u atmosferi azota, evidentno je da dolazi do formiranja
nitridnih jedinjenja. Pri svakoj vrednosti energija impulsa, EDS analizom je detektovan azot u opsegu
od prose¢no 10 — 11 wt%, jedino pri srednjoj vrednosti energije impulsa, gde je detektovan sa ~ 14
wt%, u centru modifikovane mete 1 sa 100 akumuliranih impulsa. Kiseonik je standardno prisutan na
povr$ini svake modifikovane mete, naravno u manjem procentu zbog nastalog udela azota. Sto se ti¢e
ozracivanja legure Ti6Al4V u atmosferi argona, ne dolazi do zna¢ajnih promena u smislu formiranja
drugih jedinjenja osim oksida. Udeo kiseonika se kre¢e do ~ 20 wt% pri svakoj vrednosti energiji
impulsa (tabela 4.6.2).
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4.7.  PovrSinski efekti interakcije femtosekundnog laserskog zracenja talasne duZine
775 nm i duZine trajanja impulsa od 200 fs sa povrSinom legure Ti6AI4V

Uzorak plocice legure Ti6Al4V, dimenzija 60 x 60 x 2 mm, je ozracen femtosekundnim
Ti:Safirnim laserom u vazduhu i komori sa kontrolisanom atmosferom azota (pritisak u komori ~
1000 mbar). Rastojanje so¢iva od mete uzorka se odrzavalo konstantnim sa daljinom od 100 mm.
Uslovi i parametri laserskog ozracivanja su dati u tabeli 4.7.1. Vrednosti gustina energija impulsa
lasera su izracunate iz jednacine (8) zajedno sa vrednoS¢u dijametara laserskog zraka, wo, koji su
izraunati iz nagiba linearnog fitovanja zavisnosti jednacine (10). Izraunate vrednosti za dijametre
laserskog zraka u atmosferi vazduha i azota iznose 26,8 i 31,8 pm, redom, a odgovarajuce izraCunate
vrednosti gustina energija impulsa lasera su date u tabeli 4.7.1. Izgled uzorka plocice legure Ti6Al4V
nakon ozracivanja je snimljen optickim mikroskopom i zajedno sa rasporedom modifikovanih meta
su prikazani na slici 4.7.1.

Tabela 4.7.1 Uslovi 1 parametri femtosekundnog laserskog ozrac¢ivanja, Ti:Safirnim laserom, legure
Ti6Al4V

Femtosekundni Ti:Safirni

Ti6Al4V
' Talasnaduzina (nm) | 775 nm
DuzZina trajanja impulsa (fs) ~ 200
Broj akumuliranih impulsa 1, 2,5, 10, 50, 100, 200, 400

2,5+0,2;5,0+£0,2; 10,0£0,5; 25+ 2 (u

Energije impulsa (1)) vazduhu); 100  5; 250 & 10

' o Standardni atmosferski uslovi;
Uslovi ozracivanja
Kontrolisana atmosfera azota, P = 1000 mbar

vazduh: 0,22; 0,44; 0,90; 2,20; 8,90; 22,2;

Gustine energija (fluensi) (J/cm?) azot: 0.16: 0.31: 0.63: 6.28: 15.7
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Slika 4.7.1 a) Izgled povrSine legure Ti6Al4V nakon ozracivanja femtosekundnim laserskim
zracenjem talasne duzine 775 nm i sa trajanjem impulsa od 200 fs; b) raspored meta ozraivanja gde
svaka matrica (3 x 3 ili 2 x 2) predstavlja jedno ozra¢ivanje mete uzorka sa istim brojem i istom
vredno$c¢u energije impulsa [144]

Ablacija. Povrsinski efekti

Na slikama 4.7.2, 4.7.3 i 4.7.4 su prikazane SEM mikrofotografije meta uzorka legure
Ti6Al4V ozracene femtosekundnim laserom u vazduhu i atmosferi azota. Ocigledno je da su
oStec¢enja povrsine legure istaknutija sa pove¢anjem broja i vrednosti energija impulsa. Napominje se
da ¢e se rezultati ozracivanja legure Ti6Al4V femtosekundnim laserskim zraCenjem posmatrati kroz
dva rezima u odnosu na vrednost gustine energije: reZim niske vrednosti gustine energije i reZim
visoke vrednosti gustine energije.

SEM mikroskopija

RezZim niske vrednosti gustine energije (Np = 1, 2, 5) (vazduh)

Kod broja impulsa od 1, 2 i 5 i vrednosti energija impulsa od 2,5 i 5 pJ, vrednosti gustina
energija su znacajno ispod 1 J/cm? i ovo se smatra rezimom niske vrednosti gustine energije. Ovaj
rezim obuhvata ozraivanje sa vrednoS¢u gustine energije iznad praga oStecenja koji daje male
morfoloske promene i plitke kratere, $to se vidi sa SEM mikrofotografija (slika 4.7.2al-a2,b1-b2,c1-
c2). U ovom rezimu, interakcija laser-materijal se karakteriSe uniformno rasporedenim promenama u
topografiji: promena hrapavosti povrsine bez vidljivih hidrodinamickih efekata i pojava LIPSS
struktura ka periferiji oStecene povrSine. Nema istaknutih povrsinskih ostec¢enja nakon dejstva jednog
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ili dva impulsa sa vredno$éu energije od 2,5 uJ (F =0,21 J/cm?) (slika 4.7.2). Promene su intenzivnije
nakon 5 akumuliranih impulsa vrednosti gustine energije F = 0,21 J/cm?.

RezZim visoke vrednosti gustine energije (Np = 1, 2, 5) (vazduh)

Ozracivanje laserom sa vrednostima energija impulsa od 10 do 250 pJ i odgovarajué¢im
vrednostima gustina energija blizu ili vise od 1 J/cm?, tj. rezim visoke vrednosti gustine energije, daje
slede¢e morfoloske promene: plitki ,,bazeni* otopljenog materijala sa 5 akumuliranih impulsa
vrednosti energije 25 uJ (slika 4.7.2c4) i otisci ozracivanja indukovani vrednostima energija impulsa
od 100 do 250 pJ (slika 4.7.2a5-a6,b5-b6,c5-c6), ocvrs¢avanje otopljenog materijala u centru
ostecene mete Cak i nakon dejstva jednog impulsa (slika 4.7.2a3-a6) i nakon multimpulsnog rezima
sa vrednostima energija od 100 do 250 pJ (slika 4.7.2b5-b6,c5-c6), bez istaknutog formiranja kratera
1 LIPSS struktura na obodima modifikovanih meta (slika 4.7.2a3-a4,b3-b4).

RezZim niske vrednosti gustine energije (broj impulsa Np = 10, 100, 400) (vazduh)

Poveéanje broja impulsa u rezimu niske vrednosti gustine energije, ispod 1 J/cm?, kao $to je
o¢ekivano, uzrokuje izrazenije povrSinske promene kao §to su: ,bazen” ocvrsnulog prethodno
istopljenog materijala u centru oSte¢ene mete, nakon 10 akumuliranih impulsa (silika 4.7.3al-a2),
paralelne povrSinske strukture u centru oStecene mete, nakon 10 i 100 akumuliranih impulsa (slika
4.7.3al-a2,b1-b2), istaknuti krateri indukovani sa 400 akumuliranih impulsa (slika 4.7.3c1-c2) 1
dobro definisane LIPSS strukture na ivicama zidova kratera slika (4.7.3c1-c2). Moze se zakljuciti da
se blaga ablacija tj. preraspodela materijala javlja nakon ozraCivanja laserom sa 10 do 100
akumuliranih impulsa dok efikasnije uklanjanje materijala i, samim tim, efektivna ablacija (koja
rezultuje u izraZenijim kraterima) se javlja nakon veceg broja impulsa.

Rezim visoke vrednosti gustine energije (broj impulsa Np = 10, 100, 400) (vazduh)

SEM mikrofotografije oSteCene mete nakon ozra€ivanja sa visokim vrednostima gustina
energija, iznad 1 J/cm? (slika 4.7.3) i broj impulsa od 10 do 400 daje izraZenije topografske promene:
krateri u centru mete uzorka (slika 4.7.3a4-a6,b3-b6,c3-c6), ,,siljci ocvrsnulog prethodno istopljenog
materijala u centru oSteCene mete nakon 100 akumuliranih impulsa (slika 4.7.3b3-b4) 1 o€vrsnuli
prethodno istopljeni materijal na periferiji i u unutrasnjosti kratera (slika 4.7.3b5-b6,c3-c6). Ove
pojave i promene materijala impliciraju da se javlja ablacija i uklanjanje materijala legure sa povrsine.

RezZim niske i visoke vrednosti gustine energije (N, = 1) (atmosfera azota)

Za vrednosti energije impulsa od 2,5 1 5 pJ, u atmosferi azota, vrednosti gustina energija su
ispod 1 J/cm?. O&ekivano, ovo ozra¢ivanje daje male promene na povrsini bez dubokih kratera (slika
4.7.4). Nema hidrodinamickih efekata i LIPSS strukture nisu uocene u ovom monoimpulsnom rezimu
ozracivanja.
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Nakon ozracivanja sa vrednostima energija impulsa od 100 i 250 pJ tj. kada je vrednost gustine
energije veéa od 1 J/cm?, formiraju se plitki ,,bazeni* sa otopljenim i o¢vrsnulim materijalom u centru
modifikovane mete, a na periferiji, za razliku od vazduha, dolazi do formiranja LIPSS struktura pri
vrednosti gustine energije od 15,7 J/cm? (slika 4.7.4). Zakljuduje se da ovaj monoimpulsni rezim
izaziva blagu, nekompletnu ablaciju.

Rezim niske i visoke vrednosti gustine energije (N, = 10, 100, 400) (atmosfera azota)

Sa povecanjem broja akumuliranih impulsa, dolazi do istaknutijih morfoloskih promena. U
rezimu niske vrednosti gustine energije, za razliku od vazduha, primetno je formiranje LIPSS
struktura uniformno rasporedenih preko cele oblasti modifikovane mete nakon 10 impulsai F = 0,16
J/em? kao i LIPSS strukture izraZenije na periferiji mete (ali ih ima i u centru mete, manje izraZene)
nakon 100 akumuliranih impulsa i sa F = 0,31 J/cm? (slika 4.7.4). Nije uogena pojava dubokih kratera.

Kod rezima visoke vrednosti gustine energije, sa brojem impulsa Np > 10, dolazi do jacih
povrsinskih promena u vidu: dubokih kratera u centru mete sa 400 akumuliranih impulsa, ,,Siljaka*
prethodno otopljenog, a zatim ohladenog i o¢vrsnulog materijala u centru mete ve¢ nakon 10
akumuliranih impulsa i urusavanje zidova kratera na pojedinim delovima modifikovane mete nakon
100 impulsa (slika 4.7.4). Pojava LIPSS struktura je, kao kod vazduha, uo¢ena i izrazena na periferiji
oSte¢ene, odnosno modifikovane mete.
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Slika 4.7.2 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V nakon ozradivanja femtosekundnim
laserskim zracenjem talasne duZine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u vazduhu: al) - a6) 1
impuls; bl) - b6) 2 impulsa; cl) - c6) 5 impulsa sa vrednostima energija impulsa od 2,5 do 250 uJ
[144]
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Slika 4.7.3 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V nakon ozra€ivanja femtosekundnim

laserskim zracenjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u vazduhu: al) - a6) 10

impulsa; bl) - b6) 100 impulsa; c1) - c6) 400 impulsa sa vrednostima energija impulsa od 2,5 do
250 uJ [144]
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Slika 4.7.4 SEM mikrofotografije povrSine legure Ti6Al4V nakon ozradivanja femtosekundnim
laserskim zracenjem talasne duZine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u atmosferi azota sa
razli¢itim brojem akumuliranih impulsa i vrednostima energija impulsa datim u slici

Profilometrijska analiza

Nakon SEM analize, karakterizacija legure nakon ozracivanja femtosekundnim laserskim
zracenjem je ispitivana optickom profilometrijom i rezultati prikazani kroz 2D profile uzorka. Analiza
oSte¢enih meta uzorka sa povecanjem vrednosti energije impulsa pri konstantnom broju impulsa za
vazduh i atmosferu azota su date na slikama 4.7.5 1 4.7.6. Zavisnosti povrSinskih parametara, kao §to
su prosecna hrapavost materijala, maksimalna dubina i povr$ina oSte¢ene mete od povecanja broja i
vrednosti energije impulsa su date na slikama 4.7.7, 4.7.9 1 4.7.10a za vazduh, a na slikama 4.7.8 i
4.7.10b za atmosferu azota.
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Slika 4.7.5 2D profili povrSine legure Ti6Al4V nakon ozracivanja femtosekundnim laserskim
zracenjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u vazduhu sa razli¢itim brojem

impulsa i vrednostima energija impulsa [144]
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Slika 4.7.6 2D profili povrSine legure Ti6Al4V nakon ozracivanja femtosekundnim laserskim
zracenjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs u atmosferi azota sa razli¢itim
brojem impulsa i vrednostima energija impulsa
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Np =1, 2, 5 (vazduh)

2D povrsinski profili nakon ozracivanja jednim impulsom, sa povecanjem vrednosti energije
od 5 do 250 pJ, slika 4.7.5a, u vazduhu, pokazuje da su najizrazenije karakteristike oste¢ene mete
povrsinska talasastost, odnosno povecanje hrapavosti povrSine, u reZimu visoke vrednosti gustine
energije ili neznatno povecana povrSinska hrapavost, u rezimu niske vrednosti gustine energije.
Merenja pokazuju da je, za oba rezima gustine energije, ukupna vrednost prosecne hrapavosti od 0,20
um, priblizna prose¢noj vrednosti hrapavosti neozracene povrsine, 0,18 pm. Kod vrednosti gustina
energija blizu ili iznad 1 J/cm?, nakon ozra¢ivanja jednim impulsom pri vrednostima energija impulsa
od 25, 100 i 250 uJ, javlja se povrsinska talasastost (~ 1 um).

Nakon dejstva 2 akumulirana impulsa, povrsinski profili su slicni onima nakon dejstva jednog
impulsa, sa prose¢nom vrednoséu povrsinske hrapavosti od 0,22 um (slika 4.7.5b), koja je povecana
za faktor 1,2 u odnosu na neozracenu povrsinu. Evolucija povrSinskog profila nakon 5 akumuliranih
impulsa je prikazana na slici 4.7.5c. Formiranje plitkih kratera se moze posmatrati nakon 5 impulsa i
pri vrednostima energija impulsa od 100 1 250 pJ. Ovi rezultati su u saglasnosti sa SEM analizom 1
generalni zakljucak je da 1, 2 i 5 akumuliranih impulsa uzrokuju blagu ablaciju.

Np = 2, 5 (atmosfera azota)

Sto se tie atmosfere azota, povrsinska talasastost je primetna u rezimu niske vrednosti gustine
energije sa 2 akumulirana impulsa (slika 4.7.6a). Kod vrednosti energija impulsa ve¢ih od 10 pJ,
formiraju se plitki krateri vrednosti dubine ~ 1,3 um. Sa 5 akumuliranih impulsa, pojava plitkih
kratera je oCigledna kod vrednosti energija impulsa od 10 1 100 pJ sa prose¢nom vredno$¢u dubine
od ~ 0,6 um dok kod vrednosti energije impulsa od 250 pJ, javlja se dublji krater sa vredno$¢u dubine
od ~ 1,6 um (slika 4.7.6b).

Np = 10 (vazduh i atmosfera azota)

Sa 10 akumuliranih impulsa 1 vrednostima energija impulsa od 2,5 do 25 uJ, formiraju se
samo plitki krateri vrednosti dubine od ~ 1,5 um 1 povrSinska hrapavost se povecava, Sto se tice
vazduha (slika 4.7.5d). U atmosferi azota, pod ovim uslovima, krateri idu do manje prosecne
vrednosti dubine od ~ 0,5 — 0,6 um (slika 4.7.6c). Nakon 10 akumuliranih impulsa sa vrednostima
energija impulsa od 100 i 250 pJ, u vazduhu, krateri postaju izraZeniji i dolazi do povecanja njihove
vrednosti dubine do ~ 4 — 5 um dok u atmosferi azota, ova vrednost dubine je opet manja od vazduha
1ide do ~ 3,4 um.

Np = 50, 100 (atmosfera vazduha i azota)

2D profili dobijeni nakon dejstva 50 i 100 impulsa, za vazduh, slika 4.7.5e-f, pokazuju
formiranje kratera pri svim vrednostima energija impulsa, kao i povecanje vrednosti maksimalne
dubine kratera sa povecanjem vrednosti energije i to, od 2,8 um i 4,93 um pri vrednosti energije od
2,5 uJ pa sve do 14 um i 33,15 pum pri vrednosti energije od 100 uJ, nakon 50 i 100 akumuliranih
impulsa, redom. Lasersko ozraCivanje sa vrednostima energija impulsa od 2,5 do 100 pJ je
uzrokovalo efikasnu ablaciju 1 uklanjanje materijala sa povrSine, formiraju¢i kratere sa dobro
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definisanim zidovima kratera. Izbaceni otopljeni materijal, oCvrsnut na obodima kratera, je
hidrodinamicki efekat uzrokovan topljenjem i brzim hladenjem materijala izmedu impulsa.

Kod laserskog ozradivanja sa 50 i 100 impulsa pri najveéoj energiji od 250 puJ, u vazduhu,
krateri su okarakterizovani oCvrsnutim prethodno izbacenim otopljenim materijalom na ivicama
kratera, ,,Siljcima‘® o¢vrsnutog prethodno otopljenog materijala unutar kratera i, samim tim, blago
smanjenom vrdno$¢u maksimalne dubine, 11,8 pum i 30,9 um, kod dejstva 50 i 100 impulsa, redom.
Urusavanje ivica kratera takode doprinose ovome.

Za atmosferu azota se mogu dati sledeci zakljucci. Takode se javljaju krateri kod oba rezima
vrednosti gustina energija (slika 4.7.6d-e). Maksimalne dubine kratera u reZimu niske vrednosti
gustine energije idu do 2,3 14,6 um za 50 i 100 impulsa, redom, dok u rezimu visoke vrednosti gustine
energije, dubine idu do 6,8 i 14,4 pm, redom. Kod vrednosti energija impulsa od 250 pJ i N, = 100,
dolazi do smanjenja vrednosti dubine ablacije zbog urusavanja zidova kratera u centar ozracene
povrsine pa je vrednost dubine smanjena do 6,8 um (slika 4.7.6e). I ovde, kao u vazduhu, se moze
reéi da je doslo do efikasne ablacije materijala sa povrSine legure.

Np = 200, 400 (vazduh i atmosfera azota)

Dalje povecanje broja akumuliranih impulsa takode rezultuje u formiranju kratera i progresija
dimenzija kratera nakon 200 i1 400 impulsa u vazduhu i atmosferi azota su dati na slikama 4.7.5g-h 1
4.7.6f-g. Modifikacija povrSine legure nakon 200 akumuliranih impulsa u vazduhu se karakteriSe
topljenjem 1 uklanjanjem materijala (slika 4.7.5g). Dobro definisan krater, vrednosti dubine 9,14 pm,
bez hidrodinamickih efekata na obodima, se javlja pri vrednosti energije impulsa od 10 uJ. Dodatno
povecanje broja impulsa uzrokuje povecanje vrednosti maksimalne dubine kratera do 47,5 pm, pri
vrednosti energije od 250 pJ, ali ovde dolazi do izrazenih hidrodinamickih efekata, kao Sto su
o¢vrsnuti prethodno otopljeni materijal na obodima kratera i ,,Siljci* otopljenog materijala unutar
kratera pri vrednostima energija od 100 i 250 uJ. Moze se zakljuciti da je ablacija vodila ka
delimi¢nom uklanjanju materijala ozrac¢ene legure.

Povecanje vrednosti dubine kratera od 19,8 um do 43 um je vidljivo nakon 400 akumuliranih
impulsa i pri vrednostima energija impulsa od 2,5 do 100 pJ (slika 4.7.5h). Ovi krateri imaju dovoljno
dobro definisan oblik, sa sporadi¢nim ,8iljcima‘. Medutim, ozra¢ivanje laserom sa 400 impulsa i
vrednosti energije od 250 pJ uzrokuje preterano topljenje i nedovoljno uklanjanje otopljenog
materijala S§to se moze pripisati uruSavanju ivica kratera (povrSina oSteene mete se proSirila) u sam
krater §to dovodi do smanjenja vrednosti dubine kratera do 16 pm.

U atmosferi azota, sa 200 akumuliranih impulsa, vidi se porast vrednosti dubine ablacije sa
povecanjem vrednosti energije impulsa (slika 4.7.6f). Dolazi do topljenja materijala i njegovog
uklanjanja iz centra bez izrazenih hidrodinamickih efekata i uruSavanja zidova kratera u centar mete.
Vrednost maksimalne dubina je sli¢na kao u vazduhu, pri 200 impulsa, i iznosi oko 45,6 um.

Kod najveceg broja impulsa, u atmosferi azota, u rezimu niske vrednosti gustine energije,
krateri dostizu vrednost dubine od 17,8 um (slika 4.7.6g). Medutim, u reZimu visoke vrednosti gustine
energije, za razliku od vazduha, kod vrednosti energije impulsa od 100 pJ, dolazi do drasticnog
smanjenja vrednosti dubine ablacije na ~ 13,8 pm dok kod vrednosti energije impulsa od 250 pJ, i
dalje se nastavlja trend povecanja vrednosti dubine pa se dobija najveca dostignuta vrednost dubine
ablacije od 55,7 um, u ovim eksperimentalnim uslovima.

Kako se vrednost energija impulsa povecava do 10 pJ i iznad, topljenje i rezultujuéi ,,bazen*
otopljenog materijala se javlja, ¢ak 1 nakon dejstva jednog impulsa. U svrhu obradivanja legure,
dovoljno ,,Cist* krater se moze dobiti unutar opsega vrednosti energija impulsa do 100 pJ 1 sa ne vise
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od 100 akumuliranih impulsa. Sa nizom vrednos¢u energije, npr. 10 pJ, ¢ak i kod dejstva do 400
impulsa se moze posti¢i kontrolisano dobijanje kratera. Vrednosti maksimalnih dubina u funkciji od
vrednosti energija i broja akumuliranih impulsa su date na slikama 4.7.7 1 4.7.8 za vazduh i atmosferu
azota, redom.
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Slika 4.7.7 Grafici zavisnosti vrednosti maksimalne dubine povrSine legure Ti6Al4V nakon dejstva
femtosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs, u
vazduhu, u funkciji od: a) vrednosti energija impulsa od 2,5 do 250 pJ i b) broja impulsa od jednog
do 400 akumuliranih impulsa [144]

Zavisnost vrednosti maksimalne dubine u odnosu na vrednost energije impulsa, za vazduh,
pokazuje da se vrednost maksimalne dubine povecava sa pove¢anjem vrednosti energije impulsa, sve
do 100 pJ i 100 akumuliranih impulsa, slika 4.7.7a. Sa daljim povecanjem vrednosti energije do 250
uJ, vrednost maksimalne dubine pri broju impulsa od 1 do 100 dostize saturaciju. Ova nemoguénost
dubljeg busenja se menja sa 200 akumuliranih impulsa, s obzirom da maksimalne dubine pokazuju
konstantan porast sa energijom impulsa. Kod 400 akumuliranih impulsa lasera, vrednost maksimalne
dubine se povecava sa vrednoS¢u energije impulsa do 100 pJ, gde, umesto daljeg povecanja ili
saturacije, dolazi do smanjenja vrednosti dubine ukazujuc¢i na nemoguénost uklanjanja otopljenog (i
urusenog) materijala.
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Zavisnost vrednosti maksimalne dubine od broja akumuliranih impulsa lasera, slika 4.7.7b,
pokazuje sli¢ne karakteristike. Vrednost maksimalne dubine se povecava do 200 akumuliranih
impulsa, nakon ¢ega vrednost dubine prakticno opada ocigledno zbog redepozicije materijala nazad
u krater, odnosno nemoguc¢nosti da se materijal efikasno ukloni, i urusavanja ivica kratera.

U atmosferi azota, zavisnost vrednosti maksimalne dubine od broja akumuliranih impulsa
pokazuje da kod vrednosti energija nizih od 10 pJ, vrednost dubine raste sa porastom impulsa cak i
nakon Np = 400 dok kod vrednosti energija impulsa od 100 i 250 pJ, vrednost dubine raste do 200
impulsa nakon ¢ega dubina opada, posebno za E = 100 uJ (slika 4.7.8).
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Slika 4.7.8 Grafik zavisnosti maksimalne dubine povrSine legure Ti6Al4V nakon dejstva
femtosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs, u
atmosferi azota, u funkciji od broja impulsa pri razli€itim vrednostima energija impulsa

Povecanjem vrednosti energija impulsa povecava se vrednost povrSine modifikovane mete,
odnosno efektivni dijametar oSte¢enja jer se vrednost energije praga oStecenja u gausovskom snopu
udaljava od centra ¢ime se proSiruje oblast kratera. Ovo je vidljivo na slici 4.7.9.
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Slika 4.7.9 Zavisnost povrSine modifikovane mete legure Ti6Al4V, nakon ozracivanja
femtosekundnim laserskim zra¢enjem talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od 200 fs, u
vazduhu, sa vrednostima energija impulsa od 2,5 do 250 uJ i pri broju akumuliranih impulsa od 50
do 400 [144]

Dijagrami zavisnosti vrednosti prosecne hrapavosti povrSine modifikovane mete sa
povecanjem broja impulsa je prikazan na slici 4.7.10. Evidentno je da ozracivanje femtosekundnim
laserskim zracenjem dovodi do povecanja vrednosti hrapavosti u proseku od 3,8 um nakon 400
akumuliranih impulsa za vazduh 1 oko 5,5 pm nakon 200 akumuliranih impulsa za atmosferu azota.
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Slika 4.7.10 Zavisnost prose¢ne povrSinske hrapavosti postignute na povrsini legure Ti6Al4V,
nakon dejstva femtosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 775 nm i trajanjem impulsa od
200 fs, u odnosu na razli¢it broj impulsa i vrednosti energija impulsa u: a) vazduhu [144] i b)
atmosferi azota

Postoje studije koje predlazu da su oblasti niske i visoke vrednosti gustine energije definisane
optickom dubinom penetracije i elektronskom toplotnom provodljivos¢u, redom [145, 146]. Studije
pokazuju da ove oblasti mogu biti odredene ukr§tanjem linearnog fitovanja brzine ablacije
(maksimalna dubina ablacije po impulsu), kao funkcija gustine energije lasera za trajanje impulsa od
80 fs, talasna duzina od 800 nm, maksimalna energija 1 mJ i brzina repeticije od 1 kHz, kada je meta
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titanska i modifikacija se radi u vakuumu [145] ili se gustina energije od 1 J/cm? smatra
karakteristicnom vredno$¢u izmedu rezima niske i visoke gustine energije za ¢iS¢enje legure Ti6Al4V
laserskim zracenjem sa 100 akumuliranih impulsa, trajanjem impulsa od 130 fs, na talasnoj duzini od
790 nm i brzinom repeticije od 1 kHz [146]. Medutim, $to se tice naseg ozracivanja legure Ti6Al4V,
povecanje broja impulsa i brzina repeticije od 2kHz, kao 1 razliciti nivoi pripreme povrSine legure,
ablacija femtosekundnim laserom uzrokuje izrazene povrsinske karakteristike, kao $to su krateri, ¢ak
i kada se primenjena gustina energije smatra ,,niskom*“. Ovo je razlog zasto upotrebljavamo
terminologiju ,,rezim niske vrednosti gustine energije i ,,rezim visoke vrednosti gustine energije®,
Sto se tice ne samo gustine energije nego 1 broja impulsa.

LIPSS strukture

Detaljnija SEM analiza ozracenih povrsina otkriva pojavu periodi¢nih povrsinskih struktura,
slike 4.7.11, 4.7.12 1 4.7.13. Mehanizam formiranja LIPSS struktura je opisan u teorijskom delu
disertacije. Fundamentalno, LIPSS strukture su kompleksne jer njihovo formiranje ukljucuje
,kombinaciju* termalnih i potencijalno hidrodinamickih ili hemijskih efekata.

Paralelne i oblik mreze LIPSS strukture se mogu posmatrati pri vrednosti energije impulsa od
2,5 pJ (slika 4.7.11). Nakon 5 akumuliranih impulsa, LIPSS strukture kao mreza, sa vrednostima
perioda od ~ 670 nm, se mogu videti u centru mete, slika 4.7.11al. Bolje definisane paralelne
strukture su vidljive na periferiji modifikovane mete (slika 4.7.11a2). Vrednosti perioda ovih
struktura opadaju do 150 nm prema periferiji mete. Ove strukture evoluiraju u periodi¢ne paralelne
brazde nakon 10 akumuliranih impulsa pri istoj vrednosti energije impulsa lasera, slika 4.7.11b1-b2.
Periodi¢ne strukture u obliku paralelnih brazdi su vidljive preko cele mete ozrafene laserskim
zrakom, sa prosecnom vredno$¢u perioda od ~ 700 nm u centru, slika 4.7.11b1, i ~ 570 nm na
periferiji, slika 4.7.11b2. Niskofrekventne paralelne periodi¢ne povrSinske strukture (LF-LIPSS)
zavise od talasne duZzine laserskog zraka i polarizacije zraka i njihova vrednost teorijske periode je
oko 775 nm [147].
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Slika 4.7.11 Periodi¢ne povrsinske strukture formirane na povrsini legure Ti6Al4V, nakon
femotsekundnog laserskog zracenja talasne duZine 775 nm, trajanje impulsa 200 fs i vrednosti
energija impulsa od 2,5 uJ, u centru i na periferiji ozra¢enih meta: al) - a2) centar i periferija nakon
5 impulsa; bl) - b2) centar i periferija nakon 10 akumuliranih impulsa [144]

Pojava LIPSS struktura je vidljiva na povrsini legure Ti6Al4V cak i nakon jednog i dva
impulsa, kao 1 povecanje vrednosti energije impulsa na 5 pJ, slika 4.7.12al-a2. Primeceno je da se
vrednosti perioda smanjuju ka periferiji modifikovane povrsine; prosecna vrednost periode u centru
je oko 710 nm (slika 4.7.12al1,b1) dok se na periferiji smanjuje do 530 nm (slika 4.7.12a2,b2).
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Slika 4.7.12 Periodi¢ne povrSinske strukture formirane na povrsini legure Ti6Al4V nakon
femtosekundnog laserskog zracenja talasne duzine 775 nm, trajanje impulsa 200 fs i vrednosti
energija impulsa od 5 pJ, u centru i na periferiji ozra¢enih meta: al) - a2) centar i periferija nakon
jednog impulsa; bl) - b2) centar i periferija nakon 2 impulsa [144]

Sa povecanjem vrednosti energije i broja impulsa, strukture se formiraju pri svim vrednostima
energija impulsa, uglavnom na periferiji mete Sto se tiCe vecih vrednosti energija impulsa, slika
4.7.13. Vrednosti perioda se smanjuju sa brojem impulsa tako da je prose¢na perioda nakon 100
impulsa ~ 400 nm, samim tim kreiraju¢i visokofrekventne LIPSS strukture (HF-LIPSS) sa periodom
od oko 60% od talasne duzine lasera, slika 4.7.13a2. U slucaju kada se formiraju krateri, zanimljivo
je primetiti formiranje struktura ¢ak i na zidovima kratera (slika 4.7.13b1). Dodatno, strukture se
mogu posmatrati na ,,$iljcima“ izbacenog ocvrsnulog prethodno istopljenog materijala, slika
4.7.13b2.
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Slika 4.7.13 LIPSS strukture formirane na povrSini legure Ti6Al4V nakon femtosekundnog
laserskog zra¢enja talasne duzine 775 nm i sa trajanjem impulsa od 200 fs: al) Np =501 E =5 pJ,
a2) Np=100i E=2,5puJ,bl) Np=4001 E =5 pJ, b2) Np =4001 E =250 pJ [144]

Kroz pregled literature, moze se videti da LIPSS strukture dobijene femtosekundnim
laserskim zra¢enjem na talasnoj duzini od 1030 nm, sa vrednos¢u gustine energije izmedu 0,16 1 1
J/em? imaju vrednost periode od 720 — 860 nm [148 - 150] dok femtosekundno lasersko zradenje na
talasnoj duzini od ~ 790 nm i vrednosti gustine energije od 0,11 J/cm? daju LIPSS strukture sa
vredno$cu periode od oko 600 nm [151]. Uzimajuci u obzir vrednost perioda LIPSS struktura u ovom
eksperimentu (530 — 700 nm), postoji dobro poklapanje sa rezultatima drugih autora; vrednosti
perioda LIPSS struktura su ispod talasne duzine lasera, negde oko 0,75 A. Na posmatrane LIPSS
periode ne uti¢u znacajno povrsinske deformacije, odnosno nepravilnosti.

Gustina energije praga. Inkubacioni faktor

Bitan podatak za lasersku obradu legure Ti6Al4V je minimalna gustina energije dovoljna da
izazove nepovratno povrsinsko oste¢enje. Ova veli¢ina je, kao §to je ve¢ receno, poznata kao gustina
energije praga, Fin. Procedura izracunavanja Fy, 1 dijametra laserskog zraka ukljucuje crtanje grafika
dijametara oSte¢enja na semilogaritamskoj skali. Mnogi metalni materijali ispoljavaju opadanje u
pragu oStecenja sa porastom broja impulsa [152]. Slika 4.7.14a pokazuje semilogaritamski grafik za
1,2,5,10, 100 1 400 akumuliranih impulsa. Vrednost gustine energije praga, Fn, je odredena iz nagiba
1 odsecka linearnog fitovanja (slika 4.7.14a). Vrednost teorijskog dijametra laserskog zraka, wo, je
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odreden iz nagiba linearnosti jednog impulsa, i iznosi 26,8 um za vazduh dok za atmosferu azota
iznosi 31,8 um.

Zbog akumulacionih efekata, vrednost gustine energije praga se menja sa porastom broja
impulsa, kao §to je prikazano u tabelama 4.7.2 i 4.7.3 i na slikama 4.7.14b i 4.7.15 za vazduh i
atmosferu azota, redom. Vrednost gustine energije praga znacajno opada nakon prvih 10 impulsa.
Imajuéi u vidu trend na slikama 4.7.14b i 4.7.15, moze se zakljuciti da ovo opadanje nije definitivno
ve¢ nakon 400 akumuliranih impulsa verovatno dostize saturaciju. Opadanje vrednosti Fu
povecanjem broja impulsa se moze objasniti promenom u refleksiji nakon prvih nekoliko impulsa,
§to uzrokuje vedu apsorbanciju energije lasera od strane mete, a potom vecu brzinu ablacije i
povecanje mehanizma kuplovanja energija izmedu mete i laserskog zraka, a zbog ekscitacije
povrsinskih plazmona [146]. Ukupno opadanje vrednosti Fin od jednog impulsa do 400 impulsa je za
faktor 4,5 u vazduhu, a za faktor 1,3 u atmosferi azota.

Tabela 4.7.2 Vrednosti gustine energije praga pri razli¢itom broju impulsa za vazduh [144]

Nr 1 2 5 10 100 400

Gustina energije praga, Fm (J/em?) | 0,441 | 0,317 | 0,165 | 0,133 | 0,134 | 0,097
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Slika 4.7.14 a) Semilogaritamski dijagram D? za leguru Ti6Al4V u vazduhu i b) Zavisnost
vrednosti gustine energije praga u odnosu na povecanje broja impulsa u vazduhu [144]

125



Tabela 4.7.3 Vrednosti gustine energije praga pri razli¢itom broju impulsa za atmosferu azota

Np 1 10 100 400
Gustina energije praga, Fm (J/em?) | 0,142 | 0,137 | 0,120 | 0,113
(e
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Slika 4.7.15 Zavisnost vrednosti gustine energije praga za leguru Ti6Al4V u odnosu na povecanje
broja impulsa u atmosferi azota

Kod ozracivanja jednim impulsom, vrednost gustine energije praga najviSe zavisi od
termalnih osobina materijala. U ovom eksperimentu, vrednost od 0,441 J/em? je veca od vrednosti
gustine energije, 0,22 J/cm? koja odgovara vrednosti energije od 2,5 uJ (tabela 4.7.1). Ovo je razlog
zaSto se povrSinsko oStecenje nije moglo posmatrati nakon ozrafivanja jednim impulsom pri
vrednosti energije od 2,5 uJ. Sa akumuliranjem broja impulsa, inkubacioni efekti vode ka povecanju
efikasnosti kuplovanja energija uzrokuju¢i opadanje vrednosti gustine praga oStecenja (tabele 4.7.2 1
4.7.3). Modifikacija povrSine se javlja zbog multiimpulsnog ozracivanja pri vrednosti energije lasera
od 2,5 uJ. Opadanje vrednosti gustine energije praga sa povecanjem broja impulsa je u saglasnosti sa
prethodnim istrazivanjima [146].

Vrednost inkubacionog faktora, {, se izracunava preko inkubacionog modela tj. jednacine
(17). Inkubacioni faktor, koji karakteriSe odgovor mete materijala na ablaciju sa odredenim brojem
impulsa, se odreduje iz nagiba linearnog fitovanja jednacine (18). IzraCunate vrednosti za C iznose
0,78 10,84 za leguru Ti6Al4V, u vazduhu i atmosferi azota, redom (slika 4.7.16).
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Slika 4.7.16 Logaritamski dijagram i linearno fitovanje zavisnosti log (N * Fi, (N)) = f (log N)
karakteristi¢no za multiimpulsnu interakciju laserskog zraka (200 fs) sa povrSinom legure Ti6Al4V
u: a) vazduhu [144] i1 b) atmosferi azota
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Inkubacioni model se takode koristio za odredivanje (potvrdu) vrednosti gustine energije praga za
ablaciju jednim impulsom, Fi(1), iz nagiba linearnog fitovanja. Vrednost 0,49 J/cm? za Fu(1) je u
dobroj saglasnosti sa vrednos¢u od 0,44 J/cm? (tabela 4.7.2). Prethodna istrazivanja su dala vrednost
od 0,83 za inkubacioni faktor i 0,28 J/cm? za Fu(1) za titan [153] i vrednost 0,85 za inkubacioni faktor
i 0,27 J/cm? za Fin(1) za leguru Ti6Al4V [146]. Rezultati iz eksperimenta ove doktorske disertacije
se razlikuju od literaturnih verovatno zbog vece vrednosti brzine repeticije (razlika je za faktor 2) i
zbog viSe povrSinskih defekata/nepravilnosti §to je mozda sprecilo analizu efekata pri niskim
vrednostima laserske energije.
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4.8. Analiza generisane plazme LIBS tehnikom nakon nanosekundnog i
pikosekundnog laserskog zracenja superlegure Nimonik 263 i legure Ti6Al4V

Osnova primene LIBS tehnike za kvalitativnu 1 kvantitativnu analizu je sledeca: plazma koja
se stvara na odgovarajucoj ¢vrstoj meti emituje linije spektra elemenata koji se nalaze u ispitivanom
uzorku/meti, a intenziteti tih linija zavise od koncentracije prisutnih elemenata koji emituju. Pored
linija elemenata iz mete uzorka, u plazmi ¢e se emitovati i linija atoma koji ¢ine atmosferu u kojoj se
indukuje plazma laserom. Parametri plazme, kao $to su prostorna i vremenska raspodela temperature
1 koncentracije elektrona, zapremina 1 oblik plazme i dr., kao i spektralna emisija plazme zavise od
slede¢ih parametara: fizicke osobine uzorka, hemijski sastav uzorka, parametri lasera, nacin
fokusiranja plazme na metu, itd. Takode, na parametre plazme i spektralnu emisiju uticu pritisak i
sastav okolnog gasa (atmosfera). Sto je pritisak manji, to je plazma reda, volumnija i hladnija zbog
umanjenog efekta ograni¢avanja okolnim gasom, a tokom procesa Sirenja plazme. Naravno da za isti
pritisak, razli¢ite atmosfere drugacije ogranicavaju i hlade plazmu, u zavisnosti od njihove masene
gustine, toplotne provodljivosti, toplotnog kapaciteta, energije jonizacije i dr.

Na slici 4.8.1 prikazani su uporedni spektri superlegure Nimonik 263 dobijeni nakon
ozracivanja pikosekundnim Nd:YAG laserskim zracenjem u vazduhu, odnosno argonu i azotu kao
okruzuju¢em gasu u kome se razvija plazma. Na sva tri spektra se javlja veliki broj atomskih i jonskih
linijja (jonizovanih jednaput) elemenata koji Cine sastav superlegure. To su linije nikla, hroma,
kobalta, molibdena, titana, gvozda, silicijuma i aluminijuma. Kod sva tri spektra, uocavaju se
intenzivne jonske linije metala $to ukazuje na to da je plazma gusta i vruca $to se vezuje za gustinu
snage pikosekundnog Nd:YAG lasera. Kada dobijene spektre uporedimo sa analogno dobijenim
spektrima kod nanosekundnog TEA CO: lasera (slika 4.8.2), gde su linije elemenata sa niZim
vrednostima energija ekscitacije 1 dalje intenzivne (ali intenzitet jonskih linija je znatno manji), jasno
se zakljucuje da je plazma dobijena nanosekundnim TEA CO; laserom manje vruca i gusta. Ovo se
moze objasniti znatno duZim trajanjem impulsa lasera, uz dodatno zagrevanje ,,repom* raspodele
vrednosti energija TEA CO; lasera. Ovako dobijene spektralne osobine plazme indukovane TEA CO»
laserom nisu ,,hendikep* za spektrohemijsku analizu, StaviSe, spektar je jednostavniji, linije su uze
dok su linije analita sa niZim vrednostima energija ekscitacije 1 dalje intenzivne i imaju relativno
dobar odnos signala prema pozadini.
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Slika 4.8.1 Spektri superlegure Nimonik 263 dobijeni ozracivanjem pikosekundnim Nd:YAG

laserskim zracenjem u razli¢itim atmosferama, na atmosferskom pritisku
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Slika 4.8.2 Spektri superlegure Nimonik 263 dobijeni ozra¢ivanjem nanosekundnim TEA CO;
laserskim zracenjem u razli¢itim atmosferama, na atmosferskom pritisku

Na slici 4.8.3 prikazani su spektri legure Ti6Al4V dobijeni nakon ozracivanja pikosekundnim
Nd:YAG laserskim zracenjem u vazduhu, argonu i azotu, kao okruzujuéim gasovima. Spektri
izgledaju drugacije od spektara superlegure Nimonik 263 §to je 1 o€ekivano zbog razliCitih elemenata
prisutnih u uzorku mete. I ovde se zakljucuje da je indukovana plazma vruéa i gusta zbog
dominantnosti jonskih linija elemenata. Na kraju se moze zakljuciti da, u pogledu emisije elemenata
okruzujuée atmosfere, u svim prikazanim rezultatima, moZe se konstatovati da su spektralne linije
elemenata prakti¢no odsutne §to nam govori da su eksperimentalni uslovi, prvenstveno polozaj fokusa
lasera u odnosu na metu, favorizovali emisiju elemenata metala iz mete uzorka.
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Slika 4.8.3 Spektri legure Ti6Al4V dobijeni ozrac¢ivanjem pikosekundnim Nd:YAG laserskim

S, T

Fi- o] STl S=1

=ma Ea=

s

a2

H'Jﬂ A :J'h

LNl ELH]

-

! i
'r JI'I' J
H.f.f" Lol

22 2l

P .-'H.'—"'--Ia
= wxd 250

[
FEmad
_ -
J | R |
L2 | |
LMy h
:9'!':. .::t": s : 48 3410
“wlemna dogite lnar
T
| e
|
FE 1
rred =
aF | \ l
L' f” s W
F -\:;j:l 1418 1|
'-linl duama I
[ef =g
F -
|
= |
T !
7 et |
L
ool /3 AL
,i‘-"..-r’ x; -ﬂ.l'r' I'".i'..ln [ r-l.'lll. :I.
H - D =02 e 4ii

Tane=n 2w ra inm)

n
— i
ol

——

=t

i
=]}

i

- ——

ST TR T EEH

i

0 |

Kl I -“’ =
1L T L

s=0 el HLL] Ll D B H-2l

zra¢enjem u razli€itim atmosferama, na atmosferskom pritisku

131

l.l'll-._.jk"'f"'“"»,-r‘l\ M B8 '-'|--r-u-*—'-|-"|"'

R o

L



5. ZAKLJUCAK

5.1. Superlegura Nimonik 263

Povrs$ina superlegure Nimonik 263 je, sto se ti¢e nanosekundnog ozracivanja, modifikovana
laserskim zrac¢enjem talasne duzine 10,6 um, duzine trajanja impulsa 100 ns i laserskim zracenjem
talasne duzine 1064 nm, duzine trajanja impulsa 5 ns.

Pokazano je da nanosekundno lasersko zracCenje talasne duzine 10,6 um i duZine trajanja
impulsa 100 ns daje minimalne morfoloske promene na povrsini superlegure. SEM analizom je
utvrdeno da sa 1 — 100 akumuliranih impulsa dolazi do minimalnih oSte¢enja na povrsini: topljenje
materijala, njegovo nabiranje i ofvr§¢avanje u centru modifikovane povrSine. Nakon 400 i viSe
akumuliranih 1mpulsa, dolazi do formiranja plitkih udubljenja, bez formiranja kratera.
Hidrodinamicki efekti su izrazeniji; topljenje materijala sa nagomilavanjem ohladenog materijala u
centru modifikovane mete uzorka i1 preraspodela materijala na periferiji. U atmosferi argona se
javljaju i mikropukotine u centru modifikovane povrsine dok se na periferiji javljaju zrnaste strukture.
Ovo ozracivanje pokazuje da dolazi do blage ablacije. LIPSS strukture nisu formirane u ovim
eksperimentalnim uslovima. Profilometrijska analiza je dala potvrdu SEM analize. Nema formiranja
kratera, ve¢ samo topljenje i nagomilavanje materijala u centru modifikovane mete. Izrazena je
povrsinska talasastost. Vrednost visine izba¢enog materijala pri 1 — 800 akumuliranih impulsa ne
prelazi vrednost od ~ 3,3 um dok pri 2000 impulsa, vrednost visine je najveca u vazduhu (~ 10,6 pm).
Vrednost povrsinske hrapavosti superlegure je generalno mala sa vrednoséu od ~ 0,27 um za 800 i
manje akumuliranih impulsa i ~ 0,54 pum za 2000 impulsa. NajizraZzenija povrSinska hrapavost je u
vazduhu i atmosferi azota.

Sto se ti¢e nanosekundnog laserskog zradenja talasne duzine 1064 nm, duZine trajanja impulsa
5 ns, modifikacija superlegure Nimonik 263 daje intenzivnije morfoloske promene. Nakon 1 — 10
primenjenih impulsa, dominantno je topljenje materijala sa nabiranjem u centru i na periferiji
modifikovane mete uzorka, u vazduhu i atmosferi argona, dok u atmosferi azota dolazi do pocetka
formiranja kratera. Nakon 100 1 viSe akumuliranih impulsa, dolazi do izraZenih hidrodinamickih
efekata; zrnaste strukture (atmosfera azota), topljenje i izbacivanje materijala iz centralnog dela
modifikovane mete uzorka i njegova progresija, hladenje 1 oc¢vrS€avanje ka periferiji. Krateri
formirani ozracivanjem mete u vazduhu su glatkog centralnog dela. U ovim eksperimentalnim
uslovima se moze reci da pri manjem broju primenjenih impulsa (do 10) dolazi do blage ablacije, a
pri velikom broju impulsa (100 i viSe) dolazi do efikasnije ablacije. LIPSS strukture nisu uocene.
Profilometrijskom analizom se moze zakljuciti da nize vrednosti energija impulsa dovode do dublje
ablacije. Vrednost dubine ide do ~ 10 um sa do 10 primenjenih impulsa, a vrednost od ~ 116 pm je
postignuta u atmosferi azota sa 1000 primenjenih impulsa. Pri ve¢im vrednostima gustina energija,
vrednost dubine ablacije opada za oko 50 % u atmosferi azota dok u vazduhu 1 atmosferi argona opada
za oko 25 %. Vrednost brzine ablacije je najvec¢a u atmosferi azota sa niskom vredno$¢u gustine
energije 1 pri monoimpulsnom ozracivanju (oko 2,8 um/impuls). Sa porastom broja akumuliranih
impulsa, vrednost brzine ablacije opada. Vrednost parametra povrSinske hrapavosti pri niskim
vrednostima gustina energija opada nakon 100 akumuliranih impulsa u atmosferi azota dok u vazduhu
1 atmosferi argona dostize zasi¢enje. Kod vecih vrednosti gustina energija, parametar R, ima najvecu
vrednost od ~ 7 um u vazduhu.

EDS analizom je pokazano da se pri srednjim vrednostima gustina energija, nakon 1000
primenjenih impulsa u vazduhu i atmosferi argona formiraju oksidi na periferiji modifikovane mete
uzorka dok se nitridi formiraju u atmosferi azota u centru mete uzorka.

Pikosekundno lasersko zracenje u interakciji sa povrSinom superlegure Nimonik 263 daje
izrazeniji 1 jasniji prelaz centra ka periferiji modifikovane povrSine uzorka, u odnosu na
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nanosekundno zracenje. Ve¢ nakon 10 i1 viSe akumuliranih impulsa dolazi do topljenja materijala,
njegovog izbacivanja na periferiju i formiranja relativno plitkih kratera. Kod primenjenih 1000
impulsa, javljaju se zrnaste strukture u vazduhu i atmosferi azota dok u atmosferi argona imamo
nabiranje materijala. Generalno, dominantan efekat je nagomilavanje otopljenog materijala u centru
modifikovane mete uzorka pa se moze zakljuciti da kod ovog pikosekundnog zracenja dolazi do
nekompletne ablacije materijala. LIPSS strukture su uocene u vazduhu i atmosferi azota sa 100
primenjenih impulsa sa vrednos$¢u perioda od 1040 — 1051 nm dok pri 1000 akumuliranih impulsa,
LIPSS strukture su izrazenije u atmosferi azota sa formiranjem i LF-LIPSS i HF-LIPSS (vrednosti
perioda 435-937 nm). Pri niskim vrednostima gustina energija, vrednosti dubina ablacije su najnize
u atmosferi azota, a najvece u atmosferi argona pri 1000 akumuliranih impulsa, sa vrednos¢u od oko
61 um. Pri srednjim vrednostima gustina energija dobija se najveca vrednost dubine ablacije od ~ 124
um, u atmosferi argona. Hrapavost povrsine superlegure je, pri nizim vrednostima gustina energija,
najveca u atmosferi argona sa vrednos¢u od ~ 4,6 um sa 2000 akumuliranih impulsa. Pri ve¢im
vrednostima gustina energija, hrapavost se smanjuje.

EDS analiza je dala slede¢e rezultate: formiranje oksida je najdominantnije na periferiji
modifikovane povrSine dok formiranje nitrida nije uoceno. Kiseonik je u svim uslovima ozracivanja
prisutan u koncentraciji od 11 — 15 %.

Ozracivanje povrsine superlegure femtosekundnim laserskim zra¢enjem talasne duzine 775
nm, duZine trajanja impulsa 200 fs, je dalo slede¢e zakljucke: kod monoimpulsnog rezima i pri niskim
vrednostima gustina energija nema izrazenih hidrodinamickih efekata dok kod visokih vrednosti
gustina energija imamo formiranje plitkih bazena sa otopljenim i ohladenim materijalom. Sa 10 — 100
akumuliranih impulsa, LIPSS strukture se formiraju preko cele oblasti modifikovane mete uzorka
kod niskih vrednosti gustina energija dok kod visokih vrednosti imamo odsustvo LIPSSa 1
dominantnije hidrodinamicke efekte (topljenje materijala, o¢vrS¢avanje u centru sa formiranim
bazenima ohladenog materijala i Siljcima koji su formirani na periferiji povrsine). Efikasna ablacija
se dobija sa 10 primenjenih impulsa 1 vrednosti energije impulsa preko 100 pJ. Vrednosti perioda
LIPSS struktura su od 350 — 560 nm u monoimpulsnom rezimu, a 359 —907 nm u reZimu sa 10 — 400
primenjenih impulsa. Gustina energije praga opada sa porastom broja akumuliranih impulsa. U
vazduhu, opadanje (od 1 — 400 impulsa) je za faktor 1,8 dok je u atmosferi azota za faktor 2,9.

Novina koju je potrebno ista¢i u ovoj disertaciji je odredivanje inkubacionog faktora za
superleguru Nimonik 263, s obzirom da, kroz pregled literature, ova vrednost faktora nije odredivana.
Za femtosekundnom zracenje, inkubacioni faktor ima vrednosti 0,91 1 0,87 u vazduhu 1 atmosferi
azota, redom.

Analiza rezultata laserske obrade superlegure Nimonik 263 na mestima koja su podlozna
dodatnoj koncentraciji naprezanja je dovela do slede¢ih zakljucaka: nakon nanosekundne laserske
obrade, vrednosti parametra povrSinske hrapavosti su blago snizeni za faktor 0,8 1 0,9, za Ra i rms,
redom; nakon pikosekundnog laserskog zraCenja, vrednosti parametara su snizeni za faktor 0,6 u
odnosu na netretiran materijal; rezultati pokazuju da je osnovni materijal o€uvan s obzirom da nema
formiranja kratera ili gubitka materijala usled laserske ablacije.

Rezultati testa mikrotvrdoce pokazuju da se primenjenom laserskom modifikacijom povecava
vrednost mikrotvrdoe materijala superlegure za ~ 10 1 14,5 %, nakon nanosekundnog i
pikosekundnog laserskog zradenja, redom. Sto se ti¢e nanosekundnog zra¢enja u kontrolisanim
atmosferama, rezultati su pokazali da se, u odnosu na rezultate testa mikrotvrdo¢e kod
nanosekundnog zracenja u atmosferi vazduha, vrednost mikrotvrdoc¢e povecala za ~ 26 % u atmosferi
azota 1 za ~ 20 % u atmosferi argona. Moze se zakljuciti da je postignuto poboljSanje osnovnog
materijala superlegure. Laserska modifikacija povrSina oko otvora (rupa) je uzrokovala poboljSanje
kod otpornosti na deformaciju. Vrednost parametra deformacije osnovnog materijala superlegure je
smanjen za ~ 27 i ~ 40 %, za pikosekundno i nanosekundno lasersko zracenje, redom. Vrednosti
parametra naprezanja su takode sniZeni, za oko 25 1 36 %, redom.
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Sto se ti¢e plazme generisane u interakciji piko- i nanosekundnog laserskog zraGenja sa
superlegurom Nimonik 263, mogu se izvesti slede¢i zakljucci: u svim atmosferama ozracivanja, kod
pikosekundnog Nd:Y AG lasera, uo¢avaju se intenzivne jonske linije metala koji ¢ine superleguru Sto
ukazuje na formiranje guste i vru¢e plazme; u poredenju sa dobijenim spektrima kod TEA CO: lasera,
moze se zakljuciti da se formira manje gusta plazma nize temperature, sa spektrom u kome dominiraju
intenzivne i uske atomske linije nizih energija pobudivanja, pogodne za osetljivu elementnu analizu.

5.2. Legura Ti6Al4V

Nanosekundno zradenje talasne duzine 10,6 um, duZine trajanja impulsa 100 ns, u interakciji
sa povrSinom legure Ti6Al4V je posmatrano kroz primenjenu vecu vrednost gustine energije. Mali
broj impulsa dovodi do blage ablacije dok veci broj impulsa dovodi do srednje efikasne ablacije u
smislu formiranja plitkih bazena otopljenog materijala, ali bez formiranja kratera. Nakon 100
akumuliranih impulsa u atmosferi argona 1 2000 impulsa u atmosferi azota, javljaju se paralelne
strukture mikrometarskih dimenzija. Mikropukotine su uocene u vazduhu i atmosferi azota nakon
2000 primenjenih impulsa. Jo§ jedna novina koju vredi napomenuti je formiranje LIPSS struktura u
atmosferama argona i azota, preko cele modifikovane povrsine, nakon 400 akumuliranih impulsa sa
vrednoSc¢u perioda od 928 — 1111 nm. U nanosekundnom rezimu laserskog zraCenja (za razliku od
piko- i femtosekundnog), pregledom literature nije prijavljeno formiranje LIPSS struktura.
Profilometrijska analiza je dala potvrdu SEM analize. Nema formiranja kratera, dominantna je
preraspodela materijala i nagomilavanje u centar modifikovane mete uzorka. Najvece vrednosti
dubina ablacije su dobijene u atmosferi azota (~ 12 — 14 um). PovrSinska hrapavost legure je relativno
mala sa najve¢om vrednoscu od oko 3,3 pm u atmosferi azota nakon 800 impulsa.

EDS analizom povrSine legure je utvrdeno da su se oksidi formirali u svim uslovima
ozracivanja, a najvise u atmosferi azota i argona sa koli¢inom kiseonika od oko 35 %. U atmosferi
azota sa 2000 akumuliranih impulsa, formiraju se nitridi (procenat azota 10 — 12 %).

Ozracivanje mete laserom talasne duzine 1064 nm, duZine trajanja impulsa 5 ns je pruZzilo
slede¢e zakljucke: jedan impuls dovodi do jasnog traga otiska laserskog zraCenja i1 nabiranja
materijala preko cele povrsine; nakon 10 primenjenih impulsa, dolazi do topljenja materijala i njegove
progresije ka periferiji, a u atmosferi argona kod vec¢ih vrednosti gustina energija, dolazi do
formiranja relativno plitkih kratera; nakon 100 1 viSe impulsa, hidrodinamicki efekti su izraZeniji;
formiranje kratera je najizraZenije u atmosferi argona pa se moze re¢i da u ovoj atmosferi dolazi do
efikasne ablacije. Profilometrijskom analizom je to i potvrdeno gde su najvece vrednosti dubina
dobijene u atmosferi argona sa vrednoS¢u od ~ 62 — 68 um. Brzina ablacije je najveca pri
monoimpulsnom ozra¢ivanju, a opada sa povecanjem broja impulsa. Do 10 akumuliranih impulsa,
vrednost parametra Ra ne prelazi 3 um. Pri niZim vrednostima gustina energija, hrapavost je, nakon
10 i viSe impulsa, najve¢a u vazduhu i1 atmosferi azota dok je u atmosferi argona kod najvecih
vrednosti gustina energija, Ra = 33 um.

Kod pikosekundnog zracenja sa 10 primenjenih impulsa, na povrsini legure Ti6Al4V dolazi
do topljenja materijala (i pri niskim vrednostima gustina energija) i nabiranja u centru dok sa 50 i viSe
impulsa, dolazi do formiranja plitkih kratera u vazduhu 1 atmosferi argona. Kod vecih vrednosti
gustina energija se javljaju mikropukotine i u centru i na periferiji modifikovane povrsine legure, kao
1 dominantne preraspodele materijala bez dubokih kratera, posebno u atmosferi azota. MoZze se
zakljuciti da do efikasne ablacije dolazi pri ve¢em broju akumuliranih impulsa i sa najveéim
vrednostima gustina energija. LIPSS strukture su uo¢ene na periferiji, najizraZzenije su u atmosferi
azota, a vrednosti perioda se krec¢u od 571 — 897 nm. Dubina ablacije je najveca u vazduhu, a zatim i
u atmosferi argona, pri niskim vrednostima gustina energija i sa 200 akumuliranih impulsa (vrednost
je ~ 36 um). Vrednost povrsinske hrapavosti legure su generalno male. Najveca vrednost je oko 4,1
um u atmosferi argona sa srednjom vrednoSc¢u gustine energije.
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U disertaciji su, pri ovim eksperimentalnim uslovima, prvi put uocene nove strukture u
atmosferi argona sa 100 akumuliranih impulsa vrednosti gustine energije 47,1 J/cm?. Ove strukture
se pojavljuju u obliku ocvrslih kapljica na ekvivalentnim rastojanjima formiraju¢i mikro-krunu na
rubu kratera. Ovakve slicne strukture su do sada uocene samo kod femtosekundnog laserskog
zracenja 1 to na materijalu sa silicijumom.

Formiranje oksida, koji se javljaju i u centru i na periferiji modifikovane mete uzorka, je
potvrdeno SEM analizom. Najveée vrednosti koncentracije kiseonika su u vazduhu pri nizim
vrednostima gustina energija.

Femtosekundnim laserskim zraCenjem u rezimu niskih vrednosti gustina energija, sa 1 — 5
impulsa, dolazi do blage ablacije, a kod rezima visokih vrednosti gustina energija imamo izrazene
hidrodinamicke efekte, ali bez efikasnog uklanjanja materijala iz centra. Nakon 10 — 400
akumuliranih impulsa, kod nizih vrednosti gustina energija, dolazi do blage ablacije i preraspodele
otopljenog materijala, a posle 400 impulsa dolazi do efikasne ablacije sa formiranjem kratera. Kod
vecih vrednosti gustina energija, sa velikim brojem impulsa se izaziva efikasna ablacija. Relativno
Cist krater se dobija sa 100 primenjenih impulsa i energijom do 100 pJ. LIPSS strukture se formiraju
¢ak i nakon jednog ili dva impulsa sa niskom vredno$¢u gustine energije. Vrednosti perida se kre¢u
od 150 — 750 nm (LF-LIPSS i HF-LIPSS). Hrapavost legure se povecava sa povec¢anjem vrednosti
energije i broja impulsa i to za faktor ~ 20, ra¢unajuci od najmanje ka najveéoj vrednosti.

Gustina energije praga se smanjuje sa povec¢anjem broja akumuliranih impulsa (od 1 —400).
Vrednost gustine energije praga u vazduhu opada za faktor 4,5, a u atmosferi azota za faktor 1,3.
Inkubacioni faktor kojim se opisuju efekti inkubacije ozracivanja su odredeni i izraCunata vrednost
za leguru Ti6Al4V je 0,78 i 0,84 u atmosferi vazduha i azota, redom, $to je u dobroj saglasnosti sa
podacima iz literature.

Kod interakcije legure Ti6Al4V sa pikosekundnim Nd:YAG laserom, indukovana plazma je
vruca 1 gusta na Sta ukazuje spektar bogat jonskim linijjama elemenata metala sadrzanih u leguri.
Moze se zakljuciti da je, usled odsustva spektralnih linija elemenata iz atmosfere, poloZaj fokusa
lasera u odnosu na metu favorizovao emisiju elemenata metala iz uzorka.
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7. PRILOZI

PRILOG I

Profilometrijska analiza 2D profila tragova (zavisnost visine izba¢enog materijala od rastojanja) na
povrsini superlegure Nimonik 263 nakon dejstva nanosekundnog laserskog zracenja u razlicitim
eksperimentalnim uslovima ozra¢ivanja
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PRILOG II

Vrednosti srednje povrsinske hrapavosti superlegure Nimonik 263 sa razli¢itim brojem 1
vrednostima energija impulsa u razli¢itim uslovima ozracivanja nakon dejstva nanosekundnog
laserskog zraCenja

Srednja povrSinska hrapavost Sa
. ) (um)
Energija . Broj Atmosfera | Atmosfera
lasera E | impulsa Vazduh ¢
(mJ) Np argona azota
F=223 F=183 F=910
Jem? J/em? J/em?
1 0,02 0,02 0,03
10 0,03 0,03 0,05
100 0,04 0,04 0,08
155 400 0,09 0,11 0,10
800 0,19 0,18 0,21
2000 0,28 0,19 0,54
F =335 F=197 F=126
J/em? J/em? J/em?
1 0,03 0,05 0,02
10 0,04 0,07 0,04
175 100 0,05 0,08 0,05
400 0,08 0,12 0,06
800 0,27 0,23 0,07
2000 0,49 0,29 0,24
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PRILOG III

SEM mikrofotografije povrsine superlegure Nimonik 263 nakon ozracivanja nanosekundnim
laserskim zracenjem talasne duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa 5 ns pri razli¢itim uslovima
ozracivanja

Np=10 Np =100 Np = 1000
E—=3S0mJ

Atmaosfera argona

E-S0mJ
Vazduh

E—S0mnJ
Atmosfera azota

E-170mJ
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K=170 ml
Vazduh

E=<170md
Atmosfera azota

E-250mJ

Atmaosfera argona

E-250mJ
Vaziluh

E-250mJ
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PRILOG IV

SEM mikrofotografije povrSine superlegure Nimonik 263 nakon ozracivanja pikosekundnim
laserskim zracenjem talasne duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa 150 ps pri razlic¢itim
uslovima ozracivanja

Np =1000 Np =1000
Vazduh Atmosfera azota

E=15mJ

E=30mJ
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PRILOG V

Vrednosti srednje povrsinske hrapavosti superlegure Nimonik 263 sa razli¢itim brojem 1
vrednostima energija impulsa u razli¢itim uslovima ozrac¢ivanja nakon dejstva pikosekundnog

laserskog zraCenja

Srednja povrsinska hrapavost Ra
Energija Broj (jrm)
las erﬁiﬂ impui]sa Vazduh Atmosfera | Atmosfera
(mJ) Np argona azota
F=220 F=6,10 F =380
Jem? J/em? J/em?
10 0,15 0,23 0,06
100 0,33 1,22 0,15
6 400 0,31 3,54 0,14
1000 0,48 4,29 0,27
2000 1,03 4,61 0,59
F =550 F=151 F =950
J/em? J/em? J/em?
10 0,04 0,19 0,21
100 0,88 0,53 0,58
15 400 3,07 1,25 0,82
1000 3,82 2,50 0,93
2000 4,21 3,19 1,42
F=111 F =303 F=191
J/em? Jem? J/em?
10 0,09 0,08 0,08
100 0,11 0,21 0,19
30 400 0,87 0,35 0,39
1000 1,48 1,37 0,88
2000 1,62 1,25 1,62
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PRILOG VI

SEM mikrofotografije povrsine legure Ti6Al4V nakon ozra¢ivanja nanosekundnim laserskim
zracenjem talasne duzine 1064 nm i duzine trajanja impulsa 5 ns sa vrednosc¢u energije impulsa 250
mlJ, u razli¢itim uslovima ozracivanja

Atmosfera Atmosfera
Vazduh argona azota

Np = 800

Np = 2000

150



PRILOG VII

Vrednosti srednje povrSinske hrapavosti legure Ti6Al4V sa razlicitim brojem 1 vrednostima energija
impulsa u razli¢itim uslovima ozrac¢ivanja nakon dejstva nanosekundnog laserskog zracenja

Srednja povrSinska hrapavost Ra
Energija Broj (m)
las erii*l impule a Vazduh Atmosfera | Atmosfera
(mJ) Np argona azota
F=191 F=170 F=163
J/em? J/em? J/em?
1 1,23 0,35 0,57
5 1,66 0,59 0,67
50 100 1,15 0,99 1,25
100 3,11 5,83 2,97
800 6,51 6,18 8,48
2000 13,08 6,81 13,4
F =649 F =577 F =555
Jem? J/em? J/em?
1 0,93 0,27 1,44
5 1,01 0,47 2,25
100 1,48 0,81 2,88
170 100 2,27 6,64 2,71
800 4,42 20,4 4,27
2000 7,84 23,4 7,05
F =955 F=849 F=817
Jem? Jem? J/em?
1 1,64 0,52 0,27
5 1,87 0,89 0,79
100 2,29 3,03 1,24
250 100 5,15 6,27 2,33
800 4,99 12,9 3,67
2000 6,30 32,8 7,55
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263 Surface Under Different Environmental Conditions“, Proceedings of the 4%
International Conference on Optics, Photonics and Lasers (OPAL’ 2021), 13 - 15 October
2021, Corfu, Greece.
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MpwnJor 1.

N3jaBa o0 ayTopcTBY

ITormmcann Bopuc Pajunh

Opoj unnmekca 2014/0314

N3jaBibyjem

Jla je TOKTOpCKa JArcepTallyja 1moj HacJIOBOM

IToBpmmHCcKa Momudukanmija U Kapakrepusanuja jgerypa Ti6Al4V u Humonuk 263 nacepcKum

3padYCHEM YV KOHTPOJIMCAHUM aTMOCd)CDaMa

. pe3yiaTaT CONCTBEHOT UCTPAKUBAYKOT paja,

° Ja NpeJIoKeHa I[I/ICepTaI_II/Ija Yy LOCJIIMHU HA Yy ACJIOBUMaA HI/Ije Oouna MMPEIJIOKECHA 3a ,Z[O6I/IjaH>e

OMJI0 KOje TUILIOME MpeMa CTYAHMCKUM IIporpaMuMa JIpyruX BUCOKOIIKOJICKHUX YCTaHOBA,
. Jla Cy pe3yiTaTh KOPEKTHO HABEJEHU U

. Jla HUCaM KpIIIMO ayTOpcKa MpaBa U KOPUCTHO UHTENEKTyalIHy CBOJUHY JIPYTUX JIHIIA.

[Tornuc nokTopanaa

V¥ beorpany, 11.04.2022. ronune
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pwnJtor 2.

M3jaBa 0 HCTOBETHOCTH IITAMIIAHE U €JIEKTPOHCKE Bep3uje

JTOKTOPCKOI pajaa

Nwme u npesume aytopa bopuc Pajunh
bpoj unnexca 2014/0314

Crynujcku nporpam JlOKTOpcKe akajieMcKe CTyuje

HacnoB pana INoBpmmHcka Moaudukaimja u kapakrepusanuja jgerypa Ti6Al4V u Humonuk 263

JJaCEPCKUM 3PpadYCHEM Y KOHTPOJIHMCAHUM aTMOCd)CDaMa

Menrtopu npod. ap MupocnaB Ky3manoBuh, penoBau npodecop Pakynarera 3a GU3NIKY XEMH]Y

Yuusepsurera v beorpany m ap Jvopaska MwminoBanoBuh, BUIIINM HAVYHM capamgHuk MHcTHATYTA 32

OHIITY ¥ GU3NYKY XEMHU]VY a.1., beorpan

W3jaBibyjeM 11a je mTaMiaHa Bep3uja Mor JOKTOPCKOT pajia HCTOBETHA €JIEKTPOHCKO) BEP3UjH KOjY

caM IpeJao 3a 00jaBJbHBamke Ha moprany /lurutanHor peno3uropujyma Y HuBep3utera y beorpany.

Jlo3BoJbaBaM ga ce oOjaBe MOjM JIMUHM TOJIAlld BE3aHU 3a JI0OHMjame aKaJeMCKOT 3Bama JOKTOpa

HayKa, Kao IITO Cy UMC U IIPE3UMEC, rOJJuHa U MCCTO pOhCH:a Hu JaTym on6paHe pana.

OBU JUMYHM MOJAIM MOTy ce O0jaBUTH HAa MPEXHHM CTpaHHlIlaMa TUTUTajgHe Oubinoreke, y

€JIEKTPOHCKOM KaTajiory U y nmybnukanrjama YHuBep3utera y beorpany.

[ToTnuc gokTopanaa

VY beorpany, 11.04.2022. rogune
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MpwnJtor 3.

N3jaBa o kopumthewy

Osnamthyjem YHUBep3uTeTCKY OMOIMOTEKY ,,CBeT03ap MapkoBuh® na y JlururaaHu peno3uTopujym

YuuBep3urera y beorpany yHece M0jy JOKTOPCKY TUCEPTAIH]y [10]] HACIOBOM:

IToBpmmHCcka Momudukalmja 1 Kapakrepusamuja jgerypa Ti6Al4V u Humonuk 263 jacepckuM

3padCHhEM Y KOHTPOJIMCAHUM aTMocd)epaMa

KOja je MOje ayTOPCKO JeJo.

Jucepranyjy ca CBUM TMPUIIO3MMA TIPEJA0 caM Yy EJCKTPOHCKOM (hopMary TOTOJHOM 3a TPajHO

apXUBHpAE.

Mojy TOKTOPCKY AMCEPTAIUjy TOXpameHy y JIuruTainu peno3uTopujym Y Husep3ureTa y beorpamy
MOTY J1a KOPHCTE CBH KOjU TOIITY]y OApende caapkaHe y ogadpaHoM Ty JmieHie KpeaTusHe

3ajenuute (Creative Commons) 3a KOjy caM ce OJTy4HO.
1. AyropcTBO
2. AyTOpCTBO - HEKOMEPIIUjaJTHO
@AyTopcho — HEKOMEpIIUjaJTHO — 03 mpepaje
4. AyTOpCTBO — HEKOMEPIIMjAITHO — JEITUTH 110/ HICTUM yCIOBHMA
5. AytopcTBO — 0e€3 mpepaje
6. AyTOpCTBO — JIE€IUTH O]l UCTUM YCIIOBUMA

(Monumo 51a 3a0Kpy>KHMTE caMoO jeJIHY OJ1 IIeCT MOHYh)eHUX JIULEHIU, KpaTaK OMUC JULEHIH JaT je

Ha rosiehuHu TUCTa).

[ToTnuc gokTopanaa

VY beorpany, 11.04.2022. rogune
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1. AyropcTtBo - Jlo3BOJbaBaTe YMHOXaBaWkEe, TUCTPUOYIIN]Y U JABHO CAOMIITaBamkE Jeia, U Mpepase,
aKo ce HaBeJe MMe ayTopa Ha HauuH ojpel)eH o1 CTpaHEe ayTopa WM J1aBaola JIMIEHIIE, YaK U Y

KoMepuujanHe cepxe. OBo je HajcI000JHIja O] CBUX JIMIICHIIH.

2. AyTopcTBO — HEKOMEPIIHjalTHO. J[03BOJbaBaTe yMHOXKABAE, JUCTPUOYITU]Y U JABHO CAOIIIITABAHE
1era, U Ipepaje, ako ce HaBele MMe ayTopa Ha Ha4MH ojpel)eH of cTpaHe ayTopa WM JaBaola

nuneHne. OBa JuIeHIIa He J03B0JbaBa KOMEPIIHMjalIHY YIIOTpeOy aena.

3. AyTopcTBo - HEKOoMepIjarHo — 6e3 mpepaze. Jlo3BojbaBaTe yMHOKaBaWke, TUCTPUOYIIH]Y U jJABHO
caomniuTaBame Jena, 0e3 mpoMeHa, IpeoOIMKOBamba UM YIIOTpeOe Jefia y CBOM JIeTy, aKo ¢e HaBe/e
MMe ayTopa Ha HauMH ojjpel)eH o/ cTpaHe ayTopa uiH AaBaoua guieHIie. OBa JIMIIeHIIa He 103B0JbaBa
KOMepIjaliHy ynorpeOy ena. Y 0JHOCY Ha CBE OCTaje JIMIEHIIC, OBOM JIMIICHIIOM CE OrpaHHYaBa

HajBehn oOuM mpaBa kopumhema aena.

4. AyTOpCTBO - HEKOMEPLMjaTHO — ACIUTH TOJ HCTUM YyclioBUMA. J[03BOJbaBaTe yMHOXKaBambe,
IUCTPUOYIM]Y U JaBHO CAOIIITaBamkE JIeTia, U Mpepajie, ako ce HaBeIe UMe ayTopa Ha HauuH ojpehen
0]l CTpaHe ayTopa WM JaBaola JULEHIIE U aKo ce Ipepaaa AUCTPUOyHpa Mo UCTOM WU CIMYHOM

minenioM. OBa JIHUIIEHIIA HE J03BOJbaBa KOMEPILUjAIHY YIIOTpeOy /era U mpepaja.

5. AyrtopctBo — 6e3 mpepane. [o3BosbaBaTe yMHOXKaBame, TUCTPUOYIIH]Y U jaBHO CAOMIITABAHE
nena, 6e3 mpoMeHa, MpeodIMKoBamka M YIIoTpeOe J1eia y CBOM JIelTy, aKo Ce HaBele MMe ayTopa Ha
HayuH oapehen o crpane ayropa WM gaBaola JuiieHie. OBa JIMIIEHIIa J03BOJbaBa KOMEPIH]jaTHy

yrnotpely nena.

6. AyTOpCTBO - JI€JUTH MOJ UCTUM yciaoBHMa. J[03BOJbaBaTe YMHOKaBaWke, TUCTPUOYIIN]Y U JaBHO
caomiuTaBame Jeja, ¥ pepajie, ako ce HaBeJe UMe ayTopa Ha HauuH oJipel)eH o] CTpaHe ayTopa UiH
JlaBaolia JIMIEHIIE U aKo ce Ipepajia JUCTpHOyHpa Mo UCTOM WIIM CIMYHOM JulieHoM. OBa JUIeHIa
J103BOJbaBa KOMEPITHjaIHy yroTpeOy nemna u npepaga. CiuyHa je copTBEpCKUM JIMIICHIIaMa, OJTHOCHO

JMOECHIIaMa OTBOPCHOT KOAa.
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