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V prispevku obravnavamo proces notranjega oglji¢enja, s katerim lahko izdelamo diskontinuirni kompozit Cu-C. Proces
notranjega oglji¢enja poteka brez pojava precipitacijske fronte, s so¢asnim izlocanjem grafitnih delcev po celotnem volumnu,
potem ko se v trdni raztopini Cu-matice doseze, na defektih v kristalni mreZzi pa preseZe nasicenost ogljika. Z analizo notranje
oglji¢enih vzorcev razli¢nih izhodnih mikrostruktur Cu, ki so vsebovale razli¢ne vrste in koncentracije defektov (praznine,
kristalne meje, dislokacije), smo ugotavljali vpliv izhodne mikrostrukture Cistega Cu oziroma posameznih vrst defektov na
proces notranjega ogljicenja.

Na osnovi dobljenih rezultatov in analiz lahko povzamemo, da pri notranjem oglji¢enju razli¢nih mikrostruktur ¢istega bakra
precipitirajo iz kristalne mreZe submikrometrsko majhni delci grafita. Volumenski delez in velikost grafitnih delcev sta odvisna
od izhodne mikrostrukture bakra, temperature in Casa notranjega oglji¢enja. Najvecja gostota in najbolj enakomerna
razporeditev grafitnih delcev sta dosezeni pri gaSenih vzorcih, kar kaze, da so klasterji praznin najbolj primerni element
kristalne mreZze za tvorbo grafitnih delcev.

Klju¢ne besede: kompozit Cu-C, notranje ogljicenje, defekti, grafitni delci

This paper presents the internal carbonisation process involved with the fabrication of a discontinuous Cu-C composite. The
precipitation process of carbon particles does not involve the precipitation of a carbonisation front but a simultaneous
precipitation of carbon particles throughout the entire volume of the Cu-matrix. The carbon concentration in the matrix reaches
its maximum solubility, wheras the carbon super saturation is achieved on the defects in the crystal lattice. With an analysis of
internally carbonised samples, containing different types and densities of defects (vacancies, crystal grains, dislocations), we
attemted to identify the influence of the initial, pure copper microstructure and the separate types of defects on the internal
carbonisation process.

On the basis of the results and analyses we concluded that with the internal carbonisation of the pure copper microstructure the
submicron graphite particles were formatted. The volume fraction and the size of the precipitated graphite particles are
dependent on the initial copper microstructure, on the temperature and on the time of the internal carbonisation. The highest
density and the most uniform distribution of graphite particles are achieved with quenched samples. These results have shown
that the clusters of vacancies are the strongest traps for carbon atoms and the most favourable places for graphite precipitation.
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1UVOD

Diskontinuirni kompoziti iz sistema Cu-C so zani-
mivi za izdelavo kontaktnih elementov, saj se odlikujejo
z dobro elektricno in toplotno prevodnostjo, nizkim
koeficientom trenja in izboljSanimi mehanskimi lastnost-
mi'2. Tak$no kombinacijo lastnosti lahko doseZemo z
mikrostrukturo, ki je sestavljena iz matice Cistega bakra
in iz enakomerno dispergiranih finih (submikrometrskih)
delcev grafita.

Ker sta Cu in C med seboj v trdnem prakti¢no
netopna**, se za izdelavo diskontinuirnih kompozitov
Cu-C uporabljajo postopki prasne metalurgije (mehan-
sko legiranje, stiskanje — konsolidacija, sintranje)’.
Zaradi aglomeriranja grafitnih delcev med meSanjem
prahov® dobimo pri tej tehnologiji izdelave prevelike
delce — aglomerate grafita, ki so neenakomerno poraz-
deljeni po volumnu Cu-matice. Prav tako se pogosto
med meSanjem prahov tvori na delcih Cu tanek grafitni
plas¢, ki med sintranjem prepreéi tridimenzionalno
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zveznost Cu-matice, ki je potrebna za dosego Zelenih
lastnosti kompozita. V okviru raziskovalnega dela smo
zato obravnavali nov postopek izdelave kompozita
Cu-C, ki ima dve stopnji: (i) v prvi se atomi C raztapljajo
v kristalno mreZo Cu in segregirajo na njenih defektih in
(i1) v drugi pa se zaradi privlaka med ujetimi atomi C na
teh mestih tvorijo klasterji grafita, ki se izlocijo iz
kristalne mreZe Cu kot fino dispergirani delci. Pri tem
postopku izdelave, t. i. notranje oglji¢enje (NO), sta
Stevilo in porazdelitev grafitnih delcev mo¢no odvisna
od izhodne mikrostrukture bakra. Skladno s tem smo z
razli¢nimi tehnologijami izdelave oziroma termo-mehan-
ske obdelave Cistega bakra izdelali vzorce z razli¢nimi
koncentracijami in vrstami defektov v kristalni mreZi.

Cilj raziskovalnega dela je bil, da ugotovimo, kakSen
je vpliv posamezne vrste defektov na ujetje in segre-
giranje atomov C, ter da identificiramo tisto izhodno
mikrostrukturo, ki daje najvecje Stevilo enakomerno
porazdeljenih delcev grafita.
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2 EKSPERIMENTALNI DEL

Za $tudij vpliva izhodne mikrostrukture Cistega bakra
(99,97 m.%) z masnim delezem kisika 0,03 % na proces
notranjega ogljicenja smo uporabili:

- hitro strjene trakove Cistega Cu (vzorci A);
- vzorce Cistega Cu, gaSene s temperature 1000 °C

(vzorci B);

- vzorce Cistega Cu, stopenjsko Zarjene do sobne tem-
perature (vzorci C) in

- vzorce Cistega Cu, stopenjsko Zarjene do sobne tem-
perature ter kasneje hladno tlaéno deformirane

(vzorci D).

Pri izbiri izhodnih mikrostruktur smo upoStevali
zakonitosti, ki veljajo v realnih kristalnih strukturah, kjer
so vedno napake — defekti kristalne mreZe. S hitrim
strjevanjem smo tako Zeleli dose¢i mikrostrukturo z
veliko gostoto praznin, dislokacij in mej, medtem ko
smo v mikrostrukturi gaSenih vzorcih s 7' = 1000 °C
Zeleli dosedi samo poviSano koncentracijo praznin.
Nasprotno od tega pa smo s stopenjskim Zarjenjem do
sobne temperature izdelali vzorce, ki so v mikrostrukturi
vsebovali bistveno manj$o koncentracijo praznin. Za
teoreticno dolocitev termodinami¢ne ravnotezne koncen-
tracije praznin C, za posamezno izhodno stanje bakra
smo uporabili enacbo’:

C = % = A-exp(—E , / kT), kjer so:

p

- E, potrebna energija za nastanek ene praznine:

E, =—" oziroma
A
- E; = 83600 J/mol — tvorbena energija za nastanek
praznin
— Na =6,02 - 1023 mol! — Avogadrovo §tevilo
- A = 2 — eksponencialni faktor
- k=1,38 - 10723 J/K — Boltzmannova konstanta
— T K — temperatura v kelvinih
Z vstavljanjem podatkov v enacbo izracunamo ener-
gijo, potrebno za nastanek ene praznine:
, =78360023 =139 - 101
6,02-10
oziroma posledi¢no ravnoteZno koncentracijo praznin za
posamezno vrsto izhodne mikrostrukture bakra:
A) Hitro strjen trak, T = 1356 K (vzorec A):

1,39-107"

|~ 6107
1,38-10 1356

C, =2exp[ -
B) Gasen vzorec, T = 1273 K (vzorec B):

1,39-107"

~ -3
1,38-107 -1273

C, =2exp| -

C) Stopenjsko Zarjen vzorec, T = 298 K (vzorec C):

-19
~139:10 — 7. 10
1,38-107> - 298

C,=2exp
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Z notranjim ogljiCenjem teh vzorcev smo naredili
primerjavo, ki nam je pokazala relativen vpliv praznin na
proces NO.

Z deformacijo stopenjsko Zarjenih vzorcev smo
ustvarili mikrostrukturo, v kateri je bila dosezZena pove-
Cana gostota dislokacij. Vzorci so nam rabili za analizo
vpliva dislokacij na proces notranjega ogljicenja.

2.1 Izdelava hitro strjenih trakov cistega Cu

Hitro strjene trakove Cistega bakra smo izdelali iz
elektroliznega bakra na laboratorijski napravi Melt —
Spinner M10 (slika 1). 400-gramske zatehte zlitin smo
indukcijsko stalili v grafitnem talilnem loncu z notranjim
premerom 48 mm in pravokotno izlivno odprtino 0,8
mm v atmosferi argona. S kontroliranim tlakom argona
1,2 — 1,3 bar v talilnem loncu smo omogocili stacionaren
tok taline skozi izlivno odprtino ter pri obodni hitrosti
bobna 23 m/s izdelali neprekinjene hitro strjene trakove
debeline od 60 pm do 100 pm in Sirine od 2,5 mm do 3,5
mm. Parametre litja pri hitrem strjevanju (velikost izliv-
ne odprtine, tlak argona, obodna hitrost bobna) smo iz-
brali na osnovi rezultatov predhodnih lastnih raziskav®?.

Slika 1: Postopek izdelave tankih kovinskih trakov’-8

Figure 1: The manufacturing process for thin metal ribbons’-

1 — talilni lonec, melt crucible, 2 — plin pod tlakom (Ar, N»), gas under
pressure (Ar, N»), 3 —raztaljena kovina, molten melt, 4 — Soba, nozzle,
5 — curek taline, metal stream, 6 — kapljica taline, metal droplet, 7 —
hlajen vrteci se valj, cooled rotating cylinder, 8 — trak amorfne kovine,
amorpous metal ribbon, 9 — strgalo, scraper, 10 — induktor, inductor, ¥
— kot nalivanja, pour corner
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2.2 Izdelava gaSenih vzorcev cistega Cu

Vzorce v obliki kocke s stranico 10 mm smo izrezali
iz ekstrudirane palice elektrolitsko Cistega bakra premera
30 mm. Po postopku ekstrudiranja smo dobili popol-
noma pregneteno in usmerjeno teksturo. V vzorcih je
zaradi Zarjenja pri T = 1000 °C priSlo do rekristalizacije.
Zarjenje smo izvajali v kremenovi cevki pri tlaku 10-5
mbar. Po 4 h Zarjenja smo cevko enostavno odlomili in
vzorec direktno gasili v vodi.

2.3 Izdelava stopenjsko Zarjenih vzorcev cistega Cu

Iz ekstrudirane palice ¢istega Cu smo izrezali vzorce
v obliki kocke s stranico 10 mm in jih segreli do 1000 °C
ter jih nato stopenjsko ohlajali do sobne temperature v
intervalih po 100 °C po reZimu, prikazanem na sliki 2.
Tako smo poskuS$ali dose¢i ravnoteZno koncentracijo
praznin pri ¢im niZjih temperaturah.

2.4 Izdelava deformiranih vzorcev cistega Cu

Vzorec smo do deformacije pripravili popolnoma
enako, kot je opisano v poglavju 2.3. Po stopenjskem
Zarjenju smo vzorec (viSine hy = 10 mm) vstavili v
hidravli¢no stiskalnico ter ga tlacno deformirali do &, =
3,5 mm. Iz deformiranega kosa smo izrezali kvader z
osnovno ploskvijo 5 mm in vi§ino 3,5 mm. Posledica
hladne deformacije je bil nastanek usmerjene mikro-
strukture z razpotegnjenimi zrni in mo¢no povecano
gostoto dislokacij.

Posamezne vzorce oziroma hitro strjene trakove smo
obdali z amorfnim C-prahom nanometrske velikosti in
jih izostatsko stisnili v tabletke, ki smo jih nato vstavili v
kremenovo ampulo (slika 3). Notranje oglji¢enje smo
izvajali pri T = 1073 K razli¢no dolgo v cevni peci

TI°C

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
tih

Slika 2: Rezim stopenjskega Zarjenja vzorcev Cistega Cu
Figure 2: The regime of stepped-anneal pure Cu samples

AMORFNI OGLJIK
MEJNA POVRSINA Cu/C

CISTI Cu

Slika 3: Shematicen prikaz vzorca za preskuse notranjega oglji¢enja
Figure 3: Schematic presentation of samples for internal carboni-
sation
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(tabela 1), ki je imela v sredini priblizno 6 cm dolgo
cono z dokaj homogeno temperaturo in je bila prepi-
hovana z Ar. V Zarilni coni je temperatura nihala najvec
za + 2 K. Temperaturo v ogrevnem prostoru in direktno
na povrsini vzorcev smo merili in uravnavali s termoele-
menti Ni-NiCr.

Tabela 1: Casovni in temperaturni reZim notranjega oglji¢enja za vse
vrste vzorcev

Table 1: The time and temperature regime of internal carbonisation
for all types of sample

Oznaka Pogoji notranjega ogljicenja:
vzorca t/h, T/K

A 24, 48 1073

B 48, 1073

C 48, 1073

D 48, 1073

Mikrostrukturne preiskave izhodnih in toplotno obde-
lanih vzorcev smo izvedli z razlicnimi mikroskopskimi
tehnikami: z opticno mikroskopijo (Nikon Epiphot 300,
opremljen s sistemom za digitalno analizo slike),
vrsticno elektronsko mikroskopijo (Jeol JSM 840A z
EDX-Link Analytical AN 1000) in spektroskopijo
Augerjevih elektronov (AES — Microlab 310-F).

3 REZULTATI

3.1 Izhodne mikrostrukture

Na sliki 4 je prikazana izhodna mikrostruktura
vzorca A v preCnem prerezu. Na spodnji strani traku so
lepo vidna nekoliko drobnejSa enakoosna zrna, ki z
oddaljenostjo od spodnje kontaktne povrSine, skozi
katero je potekal odvod toplote, postajajo vse bolj
usmerjena. Pod zgornjo povrsino traku zrna izoblikujejo
transkristalno cono. Na zgornji prosti povrsini se tako
lahko pod mikroskopom vidi dendritna morfologija
strjevanja teh zrn.

Na sliki 5 je prikazana mikrostruktura vzorca B, kjer
so lepo vidna velika, okrog 500 um razli¢no orientirana

Slika 4: Mikrostruktura hitro strjenega traku ¢istega Cu
Figure 4: Microstructure of rapidly solidified ribbon of pure Cu
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Slika 5: Mikrostruktura gaSenega Cistega Cu
Figure 5: Microstructure of quenched pure Cu

Slika 7: Mikrostruktura hladno deformiranega ¢istega Cu
Figure 7: Microstructure of cold-deformed pure Cu

Slika 6: Mikrostruktura stopenjsko Zarjenega Cistega Cu
Figure 6: Microstructure of stepped-anneal pure Cu

zrna. Dobro so opazni tudi Zarilni dvojcki, ki so nastali
zaradi Zarjenja pri visoki temperaturi. Dvojcki mejijo na
sosednja zrna vecinoma s koherentnimi in na dolocenih
delih tudi nekoherentnimi mejami.

Mikrostruktura vzorca C je prikazana na sliki 6. Zrna
so enakomerna, razli¢no orientirana in nekoliko manjSa
(do 300 pum) kot pri gaseni mikrostrukturi. Sicer pa so
dobro vidni Zarilni dvojc¢ki in njihove koherentne in
nekoherentne meje.

Mikrostruktura vzorca D ima znacilno hladno defor-
mirano mikrostrukturo z usmerjenimi in razpotegnjenimi
zrni (slika 7). Opazne so tudi drsne Crte, ki so nastale
med hladno deformacijo in ki posledi¢no kaZejo ravnine
drsenja dislokacij.

3.2 Notranje ogljicene (NO) mikrostrukture

Mikrostruktura vzorca A, ki je bil notranje ogljicen
24 h, je prikazana na sliki 8a. V preénem prerezu so po
volumnu zrn dobro vidni enakomerno razporejeni delci
velikosti med 100 nm in 500 nm. Kvalitativna kemijska
analiza EDS kakor tudi porazdelitev elementov sta
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Slika 8: Mikrostruktura NO hitro strjenega Cu traku: 7no = 24 h, Tno
= 1073 K, B) tno =48 h, Tno = 1073 K

Figure 8: Microstructure of IC rapidly solidified Cu ribbon: #jc = 24
h, Tic = 1073 K, B) t;c =48 h, Tic = 1073 K

pokazali, da izloCeni delci vsebujejo ogljik (slika 9).
Gostota izlo¢enih delcev tako na mejah kot v notranjosti
zrn je enakomerna, kar pomeni, da na mejah ni bilo
prednostnega izlocanja. Sklepamo, da je gostota
defektov v notranjosti zrn hitro strjenih trakov dovolj ve-
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Slika 9: Porazdelitev elementov v podrocju delcev

Figure 9: X-mapping of elements in the region of precipitated
particles

lika, da meje zrn ne pomenijo ve¢ prednostnega podrocja
za segregiranje in izlo¢anje C-delcev. V mikrostrukturi
je tudi opaziti rast zrn in Zarilne dvojcke. Ker so zrna
med procesom NO rasla, so meje zrn spreminjale svoj
polozaj. To je verjetno Se dodatno zaviralo segregiranje
ve¢ C-atomov na teh defektih. Sicer pa je v mikrostruk-
turi vzorca A, ki je bil notranje ogljicen 48 h, opaziti
glede na prejSnji vzorec nekoliko vecje koncentracije
C-delcev, tako na mejah kot tudi v notranjosti zrn (slika
8b). Podrobnejsa analiza je namre¢ pokazala, da ni prislo
do tvorjenja kep delcev. Na podlagi tega predvidevamo,
da ni bilo izrazitejSe rasti C-delcev med Zarjenjem.
Razporeditev C-delcev je enakomerna.

Po notranjem oglji¢enju vzorca B imamo v mikro-
strukturi zelo fine in enakomerno porazdeljene C-delce
velikosti med 50 nm in 300 nm (slika 10). Pri manjsih
povecavah sicer C-delci niso tako dobro vidni v vseh

Slika 11: Mikrostruktura NO stopenjsko Zarjenega Cistega Cu; (fno =
48 h, Tno = 1073 K)

Figure 11: Microstructure of IC stepped-anneal pure Cu; (fjc = 48 h,
Tic = 1073 K)

zrnih, opazimo pa lahko dvojcke, ki so znacilni za
Zarjene mikrostrukture ploskovno centriranih kubi¢nih
kovin. Vzorec B je bil gaSen z visokih temperatur, kar
pomeni, da je imel v izhodnem stanju pred NO veliko
koncentracijo praznin. Za praznine je znano, da so
ravnotezne napake, in ker so pri visokih temperaturah
termodinamiéno nestabilne, je verjetno tudi v nasem
primeru potekal v prvi stopnji proces zdruzevanja praz-
nin v vecje skupke (klasterje), vendar pa do anihilacije
teh defektov med NO ni prislo. Predvidevamo, da so na
teh mestih v velikem Stevilu segregirali C-atomi in se
kasneje, ko so dosegli kriti¢no koncentracijo, izlo¢ili kot
C-delci.

Na sliki 11 je prikazana mikrostruktura notranje
oglji¢enega vzorca C. Pri tej mikrostrukturi je bila naj-
nizja koncentracija defektov, zato je tudi bilo pricako-
vano najmanj C-delcev po procesu NO. V mikrostrukturi
tudi pri najvecjih povecavah na opti¢nem mikroskopu in
z opazovanjem na elektronskem mikroskopu C-delcev

Slika 10: Mikrostruktura NO gasenega Cistega Cu; (fno =48 h, Tno =
1073 K)

Figure 10: Microstructure of IC quenched pure Cu; (f;c =48 h, Tic =
1073 K)
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Slika 12: Mikrostruktura NO hladno deformiranega ¢istega Cu; (fno =
48 h, Tno = 1073 K)

Figure 12: Microstructure of IC cold-deformed pure Cu; (f1c = 48 h,
Tic = 1073 K)
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P1

Slika 13: Auger-jev spekter izlocenih delcev
Figure 13: Auger spectra from precipitated particles

nismo opazili. Sklepamo lahko, da sta Stevilo in velikost
C-delcev (< 50 nm) zelo majhna.

Pri vzorcu D je bila izhodna mikrostruktura hladno
deformirana. Med procesom NO je priSlo do rekrista-
lizacije, zato so v mikrostrukturi opazni Stevilni Zarilni
dvojcki. Kristalna zrna so razli¢no velika, predvidevamo,
da je med procesom NO prislo do sekundarne rekristali-
zacije oz. do prednostne rasti enih zrn na racun drugih.
Pri vecjih povecavah smo odkrili C-delce, ki so vecji kot
v primeru vzorca B (> 300 nm), njihovo Stevilo pa je
manjse (slika 12). Prav tako je tudi njihova porazdelitev
manj enakomerna kot pri vzorcu B. Na podlagi tega
sklepamo, da so dislokacije prav tako ugodna mesta za
ujetje C-atomov, vendar ne omogocajo tako enakomerne
razporeditve po volumnu zrn kot v primeru segregiranja
in izlo¢anja na prazninah oz. skupkih praznin.

Teoreti¢no postavljeno hipotezo notranjega oglji-
¢enja v odvisnosti od termodinamskih pogojev so po-
trdili tudi rezultati analize izloCenih delcev z Augerjevim
spektrometrom. Skladno z energijo in Se posebej obliko
Augerjevega vrha v direktnem energijskem spektru
(EN(E) — Kinetic Energy) oz. v diferencirani obliki
(EAN(E)/dE) na sliki 13 je bilo analizirano, da so izlo-
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Slika 14: Shema notranjega oglji¢enja po ¢asovnih sekvencah "t":
(Ccy — koncentracija ogljika v Cu-matici in na defektih, [Clcy max —
maksimalna topnost ogljika v Cu-matici, [C]cykric — kriti€no prena-
si¢enje potrebno za izloCanje grafita, x — globina Cu-vzorca): A)
adsorpcija, raztapljanje, difuzija ter segregiranje [C]cy na defektih; B)
socasno izloc¢anje grafitnih delcev na defektih ob preseZeni nasi¢enosti
ogljika.

Figure 14: Schematic model of internal carbonisation after time
sequence "t": (Ccy — carbon concentration in Cu-matrix and on
defects, [C]cy max — maximum solubility in the Cu-matrix, [Clcy crit —
the critical super-saturation for precipitation of graphite, x — depth of
the Cu sample): A) adsorption, dissolution, diffusion and segregation
[Clcu on defects; B) simultaneous precipitation of graphite particles
on defects during obtained super-saturation of C

¢eni delci v Cu-matici sestavljeni prakti¢no samo iz
ogljikovih atomov, vezanih v grafit (P; in P).

4 DISKUSIJA

V dosedanjih raziskavah in analizah je bila potrjena
osnovna ideja notranjega oglji¢enja'®. Da bi ta proces
sploh potekal, mora mikrostruktura imeti veliko koncen-
tracijo defektov, ki so potencialna mesta za segregiranje
C-atomov in za nastanek kali grafita, ki v naslednji
stopnji prerastejo v submikrometrske C-delce. Povzame-
mo lahko, da poteka notranje ogljienje po naslednjem
mehanizmu:

V prvi stopnji procesa se ogljik adsorbira na povrSini
vzorca Cgrfic = [Clags in razpade na atomskega [Clas =
[Clcu- Atomski ogljik zaradi nastalega koncentracijskega
gradienta difundira v notranjost Cu-matice. Z raztap-
ljanjem C v ¢istem Cu nastane v trdni raztopini binarni
fazni sistem Cu-C, pri ¢emer koncentracija ogljika s
¢asom notranjega ogljicenja naras¢a do njegove
maksimalne topnosti. C-atomi tvorijo namre¢ z atomi Cu
razredCeno intersticijsko raztopino in zavzamejo prazna
mesta v oktaedrskih in tetraedrskih vrzelih!! . Socasno
ob tem pa raztopljeni C-atomi segregirajo tudi na
razli¢nih defektih, kar posledi¢no ustvarja njihova velika
lokalna prenasicenja.
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Zaradi naras¢ajoce koncentracije C, preidemo v
ravnoteznem diagramu Cu-C v dvofazno podrocje (Olcy+
C). V primeru, ko prenasi¢enje C-atomov na defektu
preseze kriticno vrednost, se izloc¢a Cisti grafit Ce, =
[Clewi- 1zloCanje grafita poteka socasno po kristalnih
mejah in volumnu zrn. Na podlagi tega predpostavljamo,
da so za izloCanje grafita pomembna predvsem prazna
mreZzna mesta, ki so praznine oz. klasterji praznin, in da
je stopnja prenasi¢enja odvisna od vrste defekta in
njegove lege, kajti soasno precipitirani grafitni delci
imajo razlicne velikosti. Po daljSih casih notranjega
ogljicenja Se nadalje naras¢a koncentracija ogljika, kar se
posledi¢no izraza v izloCanju novih in rasti Ze izlo¢enih
grafitnih delcev.

Na sliki 14 je graficno prikazan proces notranjega
oglji¢enja cistega Cu po posameznih Casovnih sek-
vencah. Proces poteka tako, da po Casu #, segregirajo
C-atomi na razliénih defektih (praznine, klasterji
praznin, kristalne meje, dislokacije) in na teh mestih (xi,
X2, x3) ustvarjajo lokalna prenasic¢enja. Koncentracija
ogljika na teh mestih naras¢a s casom notranjega
ogljicenja in po Casu # je na posameznih defektih Ze
dosezeno kriticno prenasicenje, s ¢imer so dani termo-
dinamski pogoji za izloCanje submikrometrsko velikih
delcev Cistega grafita. S to shemo je prikazano dejstvo,
da je doseganje kriti¢nega prenasicenja C-atomov na
defektih ¢asovno odvisno, kar pomeni, da se na posa-
meznem defektu doseZe Kkritiéno prenasi¢enje po
razli¢nih Casih notranjega oglji¢enja. Ta sklep namrec
potrjujejo tudi mikrostrukturne raziskave, ki so pokazale,
da Stevilo izlo¢enih C-delcev v Cu-matici narasca s
c¢asom. Torej poteka proces notranjega oglji¢enja tako,
da v prvi stopnji raztopljeni C-atomi s segregiranjem na
defektu preprecijo njegovo anihilacijo, v drugi pa potece
izloCanje, ko je doseZeno potrebno kriticno prenasicenje.

Analiza mikrostruktur notranje ogljienih vzorcev je
nesporno pokazala, da dosezemo najvecjo gostoto in
enakomerno razporeditev C-delcev v vzorcih z veliko
koncentracijo praznin. Kot prikazuje tabela 2, je gostota
C-delcev nekoliko manjsa v hitro strjenih trakovih in
bistveno manj$a v hladno deformiranih vzorcih, kjer so
se delci najverjetneje izlocali na dislokacijah. Raziskave
so tudi pokazale, da v vzorcih, ki imajo manjSo koncen-
tracijo defektov (vzorec C) ni priSlo do izrazitejSega
segregiranja in izloc¢anja C-delcev.

Tabela 2: Gostota izlo¢enih delcev v mikrostrukturah po notranjem
oglji¢enju

Table 2: The density of precipitated particles in the microstructure
after internal carbonisation

Gostota izloCenih delcev
n / 10? um?
A (1 = 24h) 20
A (1 = 48h) 33
B 48
C /
D 15

Oznaka vzorca
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Atomi kisika, ki so intersticijsko raztopljeni v
kovinski kristalni mreZi, termodinamsko stabilizirajo
praznine oz. skupke (klasterje) praznin''. Fizikalna
osnova pojava je v zniZanju povrSinske energije na
notranji povrsini klasterja praznin zaradi kemi-sorpcije
kisikovih atomov na to povr§ino. Pri tako termo-
dinamsko stabiliziranih klasterjih praznin ostane namrec
dovolj casa za segregiranje in doseganje Kkriti¢ne
koncentracije C-atomov, potrebnih za izlocanje grafitnih
delcev. Rezultati raziskav pa obenem kaZejo, da so tudi
dislokacije zelo ugodne za vpetje C-atomov, vendar
zaradi poteka poligonizacije dislokacij med procesom
notranjega ogljicenja razporeditev grafitnih delcev ni
tako enakomerna kot v primeru mikrostrukture s
prazninami. Medtem ko so najverjetneje O- atomi, ki so
v kristalni mreZi Cu, uspesno termodinamsko stabilizirali
klasterje praznin, tako da so se adsorbirali (nalagali) na
njihovo notranjo povrsino, pa podobnega pojava nismo
ugotovili pri dislokacijah. Znano je, da niti O-atomi niti
kakrSen koli drug element v bakrovi mikrostrukturi ne
more blokirati dislokacij. Zato poteka med notranjim
oglji¢enjem prerazporeditev dislokacij, kar je poznan
pojav pri zZarjenju (poprava) deformiranih kovin in zlitin.
Pri tem se namrec dislokacije istega predznaka razpo-
rejajo ena pod drugo, da bi zmanjSale napetosti v
kristalni mreZi. Tako spremenjena mikrostruktura pa
ustvari neenakomerno razporeditev grafitnih delcev po
notranjem ogljicenju.

5 SKLEPI

Na osnovi dobljenih rezultatov in analiz lahko
povzamemo, da so pri vseh obravnavanih NO mikro-
struktur Cistega Cu nastali submikrometrsko majhni delci
grafita, ki so se izlocili iz kristalne mreze Cu. Z
eksperimenti in analizami NO razli¢nih izhodnih
mikrostruktur smo ugotovili, da je Stevilo oziroma
gostota C-delcev moc¢no odvisna od vrste in Stevila
defektov v kristalni mreZi, temperature in casa
notranjega ogljienja. Najvedja gostota in najbolj
enakomerna razporeditev C-delcev je bila doseZena pri
gaSenih vzorcih, kar kaZe, da so praznine oz. klasterji
praznin najbolj primeren element kristalne mreze za
tvorbo grafitnih delcev. Ceprav je povedana koncentra-
cija praznin nad ravnotezno pri visokih temperaturah
nestabilna in bi morali ti defekti po teoriji pri poviSani
temperaturi anihilirati, pa verjetno majhna koli¢ina
kisika, raztopljenega v Cistem bakru, stabilizira te
defekte. V stopenjsko Zarjeni mikrostrukturi ¢istega Cu
grafitnih delcev ni bilo mo¢ opaziti. Ker je bila to
mikrostruktura z najniZjo koncentracijo defektov,
predvidevamo, da so se delci sicer izlo¢ali, sklepamo pa,
da sta njihova velikost in Stevilo zelo majhna. Pri
deformirani mikrostrukturi z veliko gostoto dislokacij
smo dosegli prav tako veliko gostoto C-delcev, ki pa
niso enakomerno porazdeljeni.
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