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Sintrani materiali imajo dokaj specificno mikrostrukturo, ki mo¢no vpliva na njihove lastnosti. Med vplivne mikrostrukturne
elemente teh materialov Stejemo poroznost, velikost, obliko in porazdelitev komponent, ki jih sintramo, vrsto, lastnosti in delez
posameznih mejnih povrsin in druge. Ce Zelimo doseci s sintranjem tehni¢no uporabne izdelke morajo, biti volumski deleZ in
karakter posameznih mikrostrukturnih elementov kontrolirani oziroma optimirani. Od metod, ki omogocajo karakterizacijo
mikrostrukture in spremljanje razvoja posameznih mikrostrukturnih elementov med izdelavo, sta zelo uporabni kvalitativna in
kvantitativna mikroskopija. Predvsem kvantitativna mikroskopija, ki je sestavljena iz meritev geometrijskih parametrov
mikrostrukturnih elementov ter stereometricne analize, omogoca dolocitev odnosa med vplivnimi tehnoloskimi parametri,
mikrostrukturo in lastnostmi.

V prispevku predstavljamo rezultate kvantitativne analize mikrostrukture kompozita Cu-C, nastale v razli¢nih fazah izdelave. S
spremljanjem velikosti, oblike in volumskega deleZza posameznega mikrostrukturnega elementa smo spremljali tudi
mikrostrukturo in iskali mehanizme procesov, ki v posamezni tehnoloski fazi dolo¢ajo njen razvoj.

Klju¢ne besede: kvantitativna mikrostrukturna analiza, kompozit Cu-C

Sintered materials have a rather specific microstructure which affects their properties. The influential elements of the
microstructure of these materials are porosity, size, form and distribution of sintered components, and the type, properties and
fraction of interfaces and other factors. The volume fraction and the structure of the microstructural elements must be controlled
and optimised during the sintering process in order to achieve the technical functionality of the product. The most widely used
methods, which permit microstructural characterisation and identification of the microstructural development during the
sintering process, are qualitative and quantitative microscopy. Quantitative microscopy, which consists of measurements of the
microstructure's geometrical parameters and of the stereometrical analysis, enables us to determine the relation between the
influential parameters of the sintering process and the obtained microstructure.

The microstructural development of the sintered Cu-C composite will be described by quantitative microstructural analysis,
with the objective of defining the influence of process parameters on the microstructural development and material properties.
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Special attention is focused on the size, shape and volume fraction of each influential microstructural element.

Key words: quantitative microstructural analysis, Cu-C composite

1UVOD

Poznanje vpliva tehnoloSkih in drugih parametrov
(npr. velikosti in deleZa delcev izhodnih komponent) na
razvoj mikrostrukture materiala je temelj izboljSave Ze
obstojecih ter razvoja novih materialov. V inZenirski
praksi se uporabljajo razlicni nacini ocenjevanja
mikrostruktur': opisno (kvalitativno), polkvantitativno
(ocena s primerjalnimi standardi) in kvantitativno
(kombinacija vizualne metalografije in stereologije).
Zadnja metoda spada med najucinkovitejse, saj je ocena
mikrostrukture v tem primeru doseZena z izmerjenimi
geometrijskimi parametri njene dvodimenzionalne
upodobitve. Metoda obsega kvantitativho zajemanje, ne
glede na to, ali se mikrostruktura nahaja v ravnoteznem
ali neravnoteZnem stanju, ali se s Casom spreminja, ali je
enofazna ali vecfazna. Zajeti parametri morajo biti
izbrani tako, da se dajo kvantitativno ovrednotiti, hkrati
pa morajo omogocati dolocitev korelacije med mikro-
strukturo in lastnostmi.

Sodobna kvantitativna metalografija postaja vse bolj
nepogresljivo orodje za karakterizacijo prostorske
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zgradbe inZenirskih materialov. Pri enofaznih gradivih
podaja najveckrat velikost, obliko in orientacijo zrn, v
vecfaznih gradivih pa omogoca dolocitev deleza, oblike,
velikosti faz ter njihove porazdelitve, kakor tudi deleZa
ustreznih mejnih ploskev in kotov med mejnimi
povrSinami. Pri kvantitativni metalografiji pridejo do
izraza statisti¢cne karakteristike merjenih geometrijskih
parametrov. Za realnejSi opis mikrostrukture niso
potrebne le njihove povprecne vrednosti, temvec tudi
porazdelitvene znacilnosti. Na zanesljivost rezultatov pri
kvantitativni metalografiji vplivajo Stevilni faktorji:
izbira vzorca, izbira podrocij raziskovane povrsine,
metalografska priprava vzorcev itd. Poleg tega je treba
upoStevati Se morebitne napake pri meritvah ter odmike
idealiziranih oziroma poenostavljenih stereoloskih
izraCunov od dejanske oblike in porazdelitve mikro-
strukturnih elementov.

Metode kvantitativne analize, s katerimi doloCamo
volumske deleZze posameznih faz ali strukturnih
elementov, so opisane v Stevilnih literaturnih virih 2.
Med osnovne merilne metode Stejemo tockovno, linijsko
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ali ploskovno analizo na metalografskem vzorcu. Pri tem
velja osnovni stereoloSki odnos, ki pravi, da so dobljene
vrednosti volumskih deleZev identi¢ne, ne glede na
uporabljeno metodo. Ce je mikrostruktura homogena
(dolocena faza je enakomerno razporejena v prostoru),
zadostuje meritev na eni sami ravnini. V primeru neho-
mogene volumske porazdelitve pa je treba natancneje
oznaciti gradient volumskega deleZa analizirane faze ali
pa dolociti deleze podrocij s priblizno enakim volum-
skim deleZzem te faze.

Namen naSega dela je bil raziskati mikrostrukturo
kompozita Cu-C v posameznih fazah izdelave, ter s
kvantitativno mikrostrukturno analizo opredelili pred-
vsem vpliv velikosti delcev grafita na razvoj mikro-
strukture teh materialov. Znano je namreé, da
mikrostruktura, ki nastaja pri izdelavi materiala, pogosto
odlocilno vpliva na kon¢ne makro in mikroskopske
lastnosti izdelka. Zato je pomembno, da s popolnim
opisom in natan¢no analizo mikrostrukture v posameznih
fazah izdelave opredelimo odnose med vplivnimi
parametri, mikrostrukturo in lastnostmi materiala ter
identificiramo tiste mehanizme, ki vodijo k nastanku
doloc¢ene mikrostrukture.

2 EKSPERIMENTALNO DELO

V okviru raziskovalnega dela so bile izdelane tri
vrste kompozitov Cu-C s teoretiCno vsebnostjo grafita 5
vol.% in z razli¢nimi velikostmi grafitnih delcev:

Slika 1: a) delec bakra; b) delci grafita
Figure 1: a) Cu particle; b) graphite particles
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— Cu - C (sfericni grafit 99,9995% proizvajalca ALFA

USA) z velikostjo delcev okoli 1 um (kompozit A),
— Cu - C (sferi¢ni grafit 99,9995% proizvajalca ALFA

USA) z velikostjo delcev med 2-15 um (kompozit B)

in
— Cu - C (amorfni sferi¢ni grafit 99,6% z nanometrsko
velikostjo kristalitov proizvajalca PETROKEMIJA
Hrvaska) z velikostjo delcev pod 30 nm (kompozit
O).
Sliki 1a in 1b prikazujeta sploSno obliko in morfo-
logijo delcev bakrovega oziroma grafitnega prahu.
Bakrov prah visoke stopnje Ccistosti (99,999%
proizvajalca ALFA USA) z velikostjo delcev do 140 pm
je bil dobro premeSan z vsako od zgoraj omenjenih vrst
grafita v posebnem atritorskem meSalniku za suho
meSanje prahov. Sledil je proces hladnega enoosnega
enostranskega stiskanja meSanice pri tlaku 140 bar v
togem orodju s premerom matrice 15 mm. Z izbrano
konstrukcijo matrice (H/D=3mm/15mm <1) smo zago-
tovili takorekoC enako vrednost napetostnega polja po
celotnem volumnu stiskanca (podobne razmere kot pri
izostatskem stiskanju). Hladno stiskane vzorce smo nato
sintrali v cevni peci pri temperaturi 1033 °C, tri ure v
vakuumu 102 mbar. Slika 2 prikazuje temperaturni
rezim sintranja vzorcev, pri ¢emer je bila hitrost segre-
vanja vzorcev (od T=240 °C do 1033 °C) 9,43 °C/min in
hitrost ohlajanja (do temperature 792 °C) 7,82 °C/min.
Vzorce smo nato pustili na zraku, da so se pocasi
ohladili do sobne temperature.

MATERIALI IN TEHNOLOGIJE 34 (2000) 5
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Slika 2: Temperaturni reZim sintranja
Figure 2: Temperature regime of sintering

Pri pripravi vzorcev za kvantitativno analizo je bilo
treba upoStevati tezave, ki so navadno prisotne pri
metalografiji mehkejSih in sintranih materialov. Z
enakomernimi in majhnimi obremenitvami smo v fazi
bruSenja in poliranja zmanjsali pojav zamazanja por ter
moZnost iztrganja posameznih delcev grafita iz bakrove
matice. V prvi fazi smo analizirali metalografske obruse
vzorcev kompozitov, ki so bili odvzeti vzporedno glede
na smer delovanja sile stiskanja (V vzorci). Te vzorce
smo kemijsko jedkali 45 sekund v jedkalu s kemijsko
sestavo: 2g FeCls, 30 ml H,O, 10 ml HCI in 60 ml
CH;CH,OH. V drugi fazi pa smo natan¢neje opredelili
morfologijo grafitnih delcev po volumnu bakrovih zrn, s
tem da smo dodatno pregledali Se vzorce hladno
stiskanega kompozita Cu-C, ki so bili odvzeti
pravokotno glede na smer delovanja sile stiskanja (P
vzorci). Nato smo obe vrsti vzorcev V in P globoko

Slika 3: a) Drobni grafitni delci in pore v notranjosti zrn, b) Grobi
grafitni delci in pore na mejah zrn

Figure 3: a) Fine graphite particles and pores within grains, b) Coarse
graphite particles and pores on grain boundaries

MATERIALI IN TEHNOLOGIJE 34 (2000) 5

A=-RAY: 0 - 20 kel
Live: S00s Freset: 500z Remaininags 0z
Feal: S43= 2% Dead

. 280
FS= 2K 03= &4 ch
MEM1

kel

24= 570

Slika 4: Rentgenski spekter temnega podrocja znotraj bakrovega zrna
Figure 4: X-ray spectrum dark field within the copper grain

jedkali, in sicer 6 minut z jedkalom sestave
HNO;:CH;CH,OH=1:1. Pri preizkusu globokega jed-
kanja je priSlo do intenzivnega raztapljanja bakrove
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Slika 5: Nastanek bimodalne razporeditve grafita: a) pri kompozitu A,
b) pri kompozitu B

Figure 5: Formation of bimodal graphite distribution: a) for
composite A, b) for composite B
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matice, medtem ko delci grafita niso reagirali z jedkalom
in so ohranili svojo prvotno obliko in lego. Karak-
terizacija mikrostrukture hladno stiskanih in sintranih
Cu-C vzorcev je vsebovala dve skupini raziskav: meritev
poroznosti in dolocitev velikosti, deleza ter porazdelitve
posamezne mikrostrukturne komponente.

Pri vzorcih s pravilno geometrijo smo poroznost
dolocili z izra¢unom prostornine iz dimenzij, pri vzorcih
nepravilne oblike pa z meritvijo dejanske gostote v
piknometru. Meritve so bile opravljene v klimatiziranem
prostoru. Vzorce smo pustili v piknometru, napolnjenem
z glikol propilenom 24 ur z namenom, da bi izlo¢ili
vecino zracnih mehurckov.

Velikost, volumski deleZ, ter porazdelitev mikro-
strukturnih komponent v kompozitu Cu-C smo dolocili z
raziskavami na vrsticnem elektronskem mikroskopu
JEOL JSM 840A, opremljenim s programskim paketom
za kvantitativho mikrostrukturno analizo Digiscan -
FDC3. Zaradi problema svetlobnega kontrasta (svetlo
podrocje - bakrova zrna, temno podrocje - grafit in pore)
smo lahko na ta nacin dolo¢ili le volumski delez grafita
in por skupaj (GiP). Obenem je bilo treba, zaradi
"bimodalne-dvogrbe" volumske in velikostne poraz-
delitve grafita (zelo drobni grafitni delci v notranjosti zrn
in grobi delci na mejah), najprej loceno dolociti
volumski delez grafita in por v notranjosti zrn (slika 3a),
nato deleze teh podrocij v volumnu kompozita in
nazadnje priSteti volumski delez grobih delcev in por na
mejah (slika 3b). Pri tem je bila analiza grafitnih delcev
in por na mejah zrn (povecava 500-krat) izvedena s
SEM-BEI-modulacijo, tako da so bila podrocja v notra-
njosti zrn pri analizi popolnoma svetla (kvantitativna
analiza v tem primeru ni zajela grafitnih delcev in por v
notranjosti zrn). Volumski delez grafita smo nato dobili
iz razlike volumskega deleza GiP, dobljenega z
kvantitativno analizo na vrsticnem elektronskem mikro-
skopu, in poroznosti, izmerjene s piknometrijo.

Slika 6: Mikrostruktura hladno stiskanega kompozita C
Figure 6: Microstructure of the cold pressed composite C
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3 REZULTATI

EDX-analiza temnih podroc¢ij v mikrostrukturi
stiskanih in sintranih V vzorcev je pokazala, da so
prakti¢no vsa temna podro¢ja v notranjosti zrn delci
grafita (slika 4), temna podroc¢ja na mejah zrn pa
predstavljajo delno pore, delno pa vecje grafitne
aglomerate.

Vrednosti volumskega deleza por v hladno stiskanih
in sintranih V-vzorcih so podane v tabeli 1. Pri
kompozitih A in B smo dosegli po hladnem stiskanju
prakti¢no enako poroznost (~ 0,5 vol.%), pri kompozitu
C pa je bila vrednost nekajkrat vi§ja (za ~ 6-krat).
Nasprotno od pri¢akovanega se je volumski deleZ por v
vseh treh vzorcih po sintranju povecal. Najvecji prirastek
poroznosti smo ugotovili pri kompozitu B (~ 1,8%),
nekoliko niZji pri kompozitu A (~ 1,5%), pri kompozitu
C pa nismo ugotovili bistvenih sprememb.

V tabeli 1 so podani tudi rezultati izracuna volum-
skega deleza grafita za vse tri vrste kompozitov.
Primerjava rezultatov kaZe, da so deleZi podobni, z
vrednostjo nekoliko nad 3 vol.%, kar je v vseh treh
primerih precej manj od teoreti¢ne.

Tabela 1: Dolocitev volumskega deleza por in C za vse vrste
vzdolZnih vzorcev Cu-C kompozitov

Table 1: Volume fraction determination of pores and C for all tipes
longitudinal samples of Cu-C composites

Stanje HLADNO STISKAN SINTRAN
Kompozit | Vol.% por | Vol.% C | Vol.% por | Vol.% C
A 0,462 3,514 1,891 3,419
B 0,423 3,496 2,179 3,331
C 3,515 3,083 3,537 3,183

Slika 7: Prerez izbocenega vzorca kompozita
Figure 7: The cross-section of the blister composite sample

MATERIALI IN TEHNOLOGIJE 34 (2000) 5



R. RUDOLF ET AL.: KVANTITATIVNA MIKROSTRUKTURNA ANALIZA KOMPOZITA Cu-C

Rezultati meritev povpre¢nih velikosti GiP za
V-vzorce so zbrani v tabeli 2. Pri hladno stiskanih
kompozitih A in B, kjer je nastala izrazito bimodalna
porazdelitev grafitnih delcev, smo dolocali velikost GiP
v notranjosti zrn in na mejah. Pregled rezultatov kaze, da
je povprecna velikost na mejah zrn pri kompozitu A
okoli 13 um, medtem ko je v notranjosti zrn bistveno
manj$a (~ 0,7 um). Pri kompozitu B je povprecna
velikost GiP na mejah zrn okoli 14 um, v notranjosti zrn
pa le Se 0,5 um. Pri kompozitu C je bila v fazi meSanja
opazena visoka stopnja aglomeracije grafitnih delcev.
Posledi¢no smo v hladno stiskanem vzorcu identificirali
aglomerate grafita in por le po mejah zrn bakra. Njihova
povprecna velikost je bila okoli 18 pum in so bili podol-
govate oblike.

Tabela 2: Povprecna velikost temnih podrocij za vse vrste vzdolZnih
vzorcev Cu-C kompozitov

Table 2: Average size of dark fields for all tipes longitudinal samples
of Cu-C composites

Stanje | HLADNO STISKANI SINTRANI
KOMPOZITI KOMPOZITI
podrocje podrocje
Kompozit | ob meji |znotraj zrn| ob meji | znotraj zrn
(v pm) (v pm) (v pm) (v um)
A 13,550 0,702 34,526 0,573
B 14,132 0,552 48,376 0,654
C 18,070 - 18,130 -

Rezultati dolocitve povprecne velikosti GiP za stanje
po sintranju (tabela 2) kazejo, da se je pri kompozitih A
in B znatno povecala povprec¢na povrsina tistih podrocij,
ki se nahajajo ob mejah zrn. Pri kompozitu A je prislo do
2,5-kratnega povecanja povprecne velikosti, pri
kompozitu B pa do 3,5-kratnega. V notranjosti zrn ni
prislo do bistvenih sprememb povprecne velikost teh
podrocij. Edino spremembo je mogoce opaziti pri obliki,
in sicer so pri sintranih kompozitih ta podroc¢ja bolj
okrogla. Kot je pokazala kvantitativna analiza, se pri
kompozitu C povprecna velikost in oblika podrocij GiP
pri sintranju ni spremenila.

Rezultati kvantitativne analize za globoko jedkane
vzorce kompozitov A in B, ki so bili odvzeti vzdolZno in
pre¢no po volumnu glede na smer delovanja sile, so
podani v tabeli 3. Pri obeh vrstah kompozitov smo
izracunali precej vi§je volumske deleze grafita, in sicer
imajo vrednost okoli 6%, pri Cemer so deleZi pri
vzdolZno odvzetih vzorcih vec¢ji od vrednosti precnih za
~ 0,6%.

Tabela 3: Kvantitativna dolocitev vol.% C globoko jedkanih
vzdolznih in pre¢nih vzorcev Cu-C kompozitov

Table 3: Quantitative determination of vol.% of C for deep etching of
longitudinal and cross samples of Cu-C composites

Kompozit A B
Vol.% C Vol.% C
Precni prerez 5,273 5,597
VzdolZni prerez 5,7426 6,327
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4 DISKUSIJA

Globoko jedkanje P- in V-vzorcev kompozitov A in
B je pokazalo, da so drobni delci grafita vecinoma
podolgovati in imajo znacilno palicasto obliko. Ker smo
pri stereometri¢ni analizi prostorninskega deleza grafita
pri klasi¢no jedkanih V-vzorcih (tabela 1) privzeli, da so
delci sferi¢ni, smo posledi¢no dobili manjSe vrednosti
prostorninskega deleza grafita od teoreti¢nih (za ~1,5%).
Z upostevanjem realnejSe palicaste oblike (stereome-
tricna analiza delcev grafita na globoko jedkanih
vzorcih) pa se je odmik s kvantitativno analizo dolo-
¢enega volumskega deleza grafita od teoretiCnega
zmanjSal na ~0,7%. Nekoliko vi§je dolocene vrednosti
od teoreticnih so najverjetneje posledica napak
(povecano temno podrocje okrog grafitnih delcev zaradi
intenzivnejSega raztapljanja Cu matice v okolici delcev),
ki spremljajo globoko jedkanje.

Na osnovi dobljenih rezultatov sklepamo, da je prislo
med hladnim enostranskim stiskanjem kompozitov A in
B do procesa "razmazanja" grafitnih aglomeratov med
Cu delci in do zdrsov ugodno orientiranih (glede na smer
delovanja zunanje sile) grafitnih plasti v posameznih
dispergiranih grafitnih delcih. Posledica je bila prehod
sferi¢ne morfologije grafita v pali¢asto. Za grafit je
znacilno, da ima plastno strukturo, saj kristalizira v
heksagonalnem kristalnem sistemu. Strukturo plasti
lahko razlozimo s sp? hibridizacijo (ogljikov atom je v
ravnini koordiniran s po tremi ogljikovimi atomi) in s
predpostavko o delokalizaciji nehibridiziranih p,-orbital
po celotnem kristalu, ki se bocno prekrivajo in tvorijo
vez . V grafitu so te plasti vzporedne in medsebojno
povezane z razmeroma Sibkimi van der Waalsovimi
vezmi. Zato je grafit mehak in razkolen vzdolZ plasti.

Pri kompozitu A, kjer je bila izhodna velikost
grafitnih delcev pod 1 pum, je v fazi meSanja potekala
intenzivna aglomeracija delcev grafita (posledica vpliva
velike specificne povrSine na aglomeracijo). Tako smo
dobili v nasipnem volumnu meSanice Cu-C vecino
grafita, razporejenega v obliki aglomeratov med Cu-del-
ci, in le manjsi deleZz posameznih, neaglomeriranih
grafitnih delcev vtisnjenih na povr§ino Cu delcev.
Grafitni aglomerati so med hladnim stiskanjem vzorcev
delovali kot mazivo za relativne zdrse Cu delcev, zato so
se razmazali vzdolz mej. Dispergirani grafitni delci,
vtisnjeni v povrSino bakra, pa so z drsenjem plasti
ustvarili v volumen Cu-delcev usmerjene palicaste
grafitne delce (slika S5a).

Nasprotno pa pri kompozitu B, kjer so bili grafitni
delci bistveno vecji (2-15 um), ni prisSlo do tako
izrazitega aglomeriranja. Vecina grafita je bila zato v
nasipnem volumnu vzorcev dokaj enakomerno poraz-
deljena v obliki posameznih grafitnih delcev, vtisnjenih
v povrSino bakra (slika 5b), manjsi del pa kot
aglomerirani skupki (ali kot posamezni najvecji delci
grafita z d= ~15 um) med delci Cu. V fazi hladnega
enostranskega stiskanja je pri§lo ponovno do razmazanja
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sedaj manjSega deleZa vecjih grafitnih skupkov na mejah
Cu-delcev in do drsenja grafitnih plasti v manjSih,
vtisnjenih grafitnih delcih (-2 um).

Da bi preverili vpliv velikosti grafitnih delcev na
pojav aglomeriranja, smo izvedli sintezo kompozita
Cu-C z velikostjo grafitnih delcev pod 30 nm. Po
pri¢akovanju je priSlo v tem primeru do najizrazitejSega
aglomeriranja grafitnih delcev v fazi mehanskega
mesSanja. Tako smo dobili v nasipnem vzorcu prakti¢no
ves grafit, razporejen v obliki grobih aglomeratov med
delci Cu. Med stiskanjem so se ti aglomerati razmazali
vzdolZ mej, notranjost Cu-delcev pa je bila v tem
primeru prakti¢no brez grafitnih delcev (slika 6). S
kvantitativno analizo smo doloc¢ili povprecno velikost
teh podrocij (18 pum), ki je za faktor 600-krat vecja od
izhodiS$¢ne velikosti grafitnih delcev, kar kaZe na visoko
stopnjo aglomeracije grafitnih delcev.

Za zelo majhne delce (<1 um) je znadilno*, da je za
pojave na mejnih povr§inah teh delcev odlocilna
specifi¢na povrsina. Med delci, ki imajo visoko vrednost
specificne povrSine, delujejo privlacne - van der Waal-
sove sile (grafit ima vrednost specifine povrSine okoli
7,2 m?/g, grafit z nanometersko velikostjo kristalitov pa
med 90-460 m?/g); kar podaja razlago za visoko stopnjo
njihove aglomeracije. Po drugi strani pa je lahko tudi
zgradba grafita vzrok za visoko stopnjo aglomeracije
delcev. V literaturi’ obstajajo nekateri modeli strukturne
zgradbe in so kombinacije alotropnih modifikacij oglji-
ka, in sicer diamanta ter grafita. Nekateri modeli pred-
postavljajo, da ima vecina (~90%) atomov v kristali-
ni¢nem grafitu koordinacijsko $tevilo 4 (sp® hibridi-
zacija), preostali atomi pa naj bi imeli koordinacijsko
Stevilo 3 (sp? hibridizacija) in tvorijo $ibko vez, ki je
lahko tudi vzrok za privlak med delci.

Kot kazejo rezultati meritev poroznosti in kvantita-
tivne mikrostrukturne analize pri sintranih kompozitih A
in B je pri§lo pri sintranju v nasprotju s pri¢akovanjem
do povecanja prostorninskega deleza por. Analiza pro-
cesa je pokazala, da je poveCanje poroznosti posledica
notranje oksidacije grafita, ki je potekala med sintranjem
zaradi previsokega delnega tlaka kisika. Pri temperaturi
sintranja je bil v cevni pe¢i dosezen vakuum ~102 mbar,
kar je dalo delni tlak kisika 2,1-10°¢ bar, ki je nekoliko
vi§ji od ravnoteZnega tlaka za reakcijo 4Cu+0Oy,) <
2Cu,0. Kljub rahlo oksidativni atmosferi ni pri§lo do
izrazitejSe oksidacije bakra. Zaradi raztapljanja kisika v
povrsinski plasti bakra pa je prislo do difuzije kisika v
notranjost in do reakcije z grafitnimi delci. Ceprav
natan¢nejSe analize mehanizma notranje oksidacije
nismo izvedli, pa je nedvoumno, da so pri tem nastajali
plinski produkti.

Pri tem so lahko potekale naslednje reakcije (1), (2),
(3) in (4):
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C + 2[0] = (CO,) (1)

C + [0] = (CO) (2)
(CO,) + C = 2(CO) 3)
(CO) + [0] = (COy) 4)

Ker imajo plinski produkti vecji molarni volumen kot
trden grafit, je povzrocila notranja oksidacija grafitnih
delcev pojav velikih notranjih napetosti, plasti¢no
deformacijo in povecanje volumna nastalih por. Zato je
na makroskopskem nivoju prislo do izbocenja zgornje in
spodnje povrsine vzorca (slika 7).

5 SKLEPI

Rezultati kvantitativne mikrostrukturne analize
kompozita Cu-C v razli¢nih fazah izdelave so pokazali,
da na razvoj mikrostrukture teh kompozitov odlo¢ilno
vpliva zacetna velikost grafitnih delcev. Z manjSanjem
izhodne velikosti nara$¢a tendenca k aglomeriranju
grafitnih delcev, kar vodi k prednostni razporeditvi
grafita vzdolZ mej med bakrovimi delci. Z naras¢anjem
izhodne velikosti narasca delez enakomerno poraz-
deljenih (dispergiranih) grafitnih delcev.

Pri hladnem stiskanju potekata dva mehanizma, ki
vplivata na morfologijo grafita v kompozitu Cu-C.
Grafitni aglomerati na mejah se med hladnim stiskanjem
vzorcev razmaZzejo vzdolZ mej, pri dispergiranih
grafitnih delcih, vtisnjenih v povr§ino bakra pa poteka
drsenje grafitnih plasti tako, da prehaja njihova
morfologija iz sferi¢ne v palicasto.

Kisik v atmosferi, v fazi sintranja kompozitov Cu-C,
povzroci notranjo oksidacijo utrjevalne faze, kar ima za
posledico povecano poroznost. Ker nastanejo pri tem
procesu plinski produkti, ki ustvarjajo v svoji okolici
velike pritiske v kristalni mreZi matice, pride pri tem tudi
do povecanja volumna por ali celo do plasticne
deformacije sintranega vzorca.

6 LITERATURA

'Spai¢ S.: Metalografska analiza; Fakulteta za naravoslovje in
tehnologijo, Oddelek za montanistiko, Ljubljana, 1993

2Exner H. E., Hougardy H. P.: Quantitative Image Analysis of
Microstructures; DGM Informationsgesellschaft, Oberrusel, 1988

? Digiscan - FDC: Operators Manual, July 1984

4Lazarini F., Bren&i¢ J.: Splo$na in anorganska kemija, DZS,
Ljubljana 1989

>Silva S. R., Robertson J., Milne W. L., Amaratunga G. A. J.
Amorphous Carbon - State of the art, Proceedings of the 1%
International Specialist Meeting on Amorphous Carbon, Cambridge
1997

MATERIALI IN TEHNOLOGIJE 34 (2000) 5



