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Фізико-технологічний інститут металів та сплавів НАН України, Київ

Вперше динамічний механічний аналіз використано для дослідження термічної
стабільності аморфних сплавів. Достовірність одержаних результатів підтверджено
п’ятьма незалежними методами. Показано ефективність використання динамічного
механічного аналізу для дослідження аморфних сплавів. Досліджено термічну стабільність
аморфного сплаву Fe60Cr20(C-Si-P)20 в інтервалі температур 25 – 600 оС. Виділено шість етапів
впливу температури на властивості сплаву.

Óí³êàëüí³ âëàñòèâîñò³ àìîðôíîãî ñòàíó ìåòàëåâèõ ñèñòåì íàñüîãîäí³ íå
âèêîðèñòîâóþòüñÿ â ïîâíîìó îáñÿãó ³ç ñêëàäí³ñòþ òåõíîëîã³é ¿õ îäåðæàííÿ òà

íåñòàá³ëüí³ñòþ õàðàêòåðèñòèê, îñîáëèâî ïðè ï³äâèùåíèõ òåìïåðàòóðàõ. Òîìó äëÿ á³ëüø
øèðîêîãî ¿õ âèêîðèñòàííÿ äîñë³äæåííÿ òåðì³÷íî¿ ñòàá³ëüíîñò³ öèõ ìàòåð³àë³â ìàº
îñîáëèâå çíà÷åííÿ.

Ââàæàºòüñÿ âñòàíîâëåíèì, ùî àìîðôí³ ñïëàâè ïî÷èíàþòü ³íòåíñèâíî âòðà÷àòè
ñâîþ ñòàá³ëüí³ñòü ïðè òåìïåðàòóðàõ, áëèçüêèõ äî òåìïåðàòóðè ñêëîâàííÿ, ïðè á³ëüø
íèçüêèõ òåìïåðàòóðàõ â³äáóâàþòüñÿ íåçíà÷í³ çì³íè âëàñòèâîñòåé, ÿê³ äóæå âàæêî
äîñë³äæóâàòè, òàê ÿê ïðè öüîìó íå â³äáóâàºòüñÿ ïîì³òíî¿ çì³íè ñòðóêòóðè, òåïëîºìêîñò³
òà ³íøèõ ô³çè÷íèõ ïàðàìåòð³â. Òàê³ ñó÷àñí³ ìåòîäè äîñë³äæåííÿ, ÿê åëåêòðîííà
ì³êðîñêîï³ÿ, ðåíòãåíîôàçîâèé òà òåðì³÷íèé àíàë³çè â äàíîìó âèïàäêó íå äàþòü áàæàíîãî
ðåçóëüòàòó.

Â äàí³é ðîáîò³ äëÿ äîñë³äæåííÿ çàëåæíîñò³ ô³çèêî-ìåõàí³÷íèõ õàðàêòåðèñòèê
àìîðôíèõ ñïëàâ³â â³ä òåìïåðàòóðè âïåðøå âèêîðèñòîâóºòüñÿ äèíàì³÷íèé ìåõàí³÷íèé
àíàë³ç (ÄÌÀ). Îñíîâè ìåòîäó ÄÌÀ áóëè ðîçðîáëåí³

 Ê.Ï. Ìåíàðäîì â 1998 ðîö³ [1]. Äëÿ äîñë³äæåíü âèêîðèñòîâóâàëè àíàë³çàòîð
DMA 242C ô³ðìè NETZSCH (Í³ìå÷÷èíà). Äèíàì³÷íèé ìåõàí³÷íèé àíàë³ç äàº
ìîæëèâ³ñòü äîñë³äæóâàòè çì³íó ìåõàí³÷íèõ âëàñòèâîñòåé ìàòåð³àë³â ï³ä ä³ºþ íåâåëèêèõ
ïåð³îäè÷íèõ, ÿê ïðàâèëî, ñèíóñî¿äàëüíèõ äèíàì³÷íèõ íàâàíòàæåíü â çàëåæíîñò³ â³ä
òåìïåðàòóðè, ÷àñó òà ÷àñòîòè ïðèêëàäàííÿ íàâàíòàæåíü, ùî äàº ìîæëèâ³ñòü
äîñë³äæóâàòè îñîáëèâîñò³ ñòðóêòóðîóòâîðåííÿ àìîðôíèõ ñïëàâ³â â ïðîöåñ³ ¿õ òåðì³÷íî¿
îáðîáêè.

Ïðèíöèï ä³¿ ÄÌÀ ïîëÿãàº â ðåºñòðàö³¿ ðåàêö³¿ ìàòåð³àëó (äåôîðìàö³¿, çñóâó
ôàç, àìïë³òóäè) íà ä³þ íåâåëèêèõ ïåð³îäè÷íèõ, äèíàì³÷íèõ íàâàíòàæåíü â çàëåæíîñò³
â³ä òåìïåðàòóðè, ÷àñó òà ÷àñòîòè ïðèêëàäàííÿ íàâàíòàæåíü. Çà îäåðæàíèìè
ðåçóëüòàòàìè ðîçðàõîâóþòüñÿ òàê³ ïàðàìåòðè:

- êîìïëåêñíèé äèíàì³÷íèé ìîäóëü, Å,
- ìîäóëü ïðóæíîñò³, ÅI – õàðàêòåðèçóº ïðóæí³ âëàñòèâîñò³ ìàòåð³àëó,
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- ìîäóëü âòðàò, ÅII – ïîêàçóº ïåðåòâîðåííÿ ìåõàí³÷íî¿ åíåðã³¿ â ³íø³ âèäè
åíåðã³¿, íàïðèêëàä â òåïëî, º ì³ðîþ íåïîâåðíåíî¿, âòðà÷åíî¿ åíåðã³¿, õàðàêòåðèçóº
ïëàñòè÷í³ âëàñòèâîñò³ ìàòåð³àëó,

- êîåô³ö³ºíò âòðàò, àáî òàíãåíñ êóòà âòðàò (tg α ) – õàðàêòåðèçóº ìåõàí³÷íå
äåìïô³ðóâàííÿ àáî âíóòð³øíº òåðòÿ ñèñòåìè. Âèñîêå çíà÷åííÿ tg α  õàðàêòåðíå äëÿ
ìàòåð³àë³â ç âåëèêîþ ÷àñòêîþ ïëàñòè÷íî¿ äåôîðìàö³¿. Âíóòð³øíº òåðòÿ º ñòðóêòóðíî-
÷óòëèâîþ âåëè÷èíîþ – çì³íà ôàçîâîãî ñêëàäó àáî ñòðóêòóðíèõ ñêëàäîâèõ ìàòåð³àëó
îáîâ’ÿçêîâî âïëèâàº íà éîãî çíà÷åííÿ.

Äëÿ â³äïðàöþâàííÿ ìåòîäèêè äîñë³äæåííÿ òåðì³÷íî¿ ñòàá³ëüíîñò³ àìîðôíèõ
ñïëàâ³â ìåòîäîì ÄÌÀ âèêîðèñòîâóâàëè àìîðôíèé ñïëàâ ñêëàäó Fe60Cr20(C-Si-P)20

âèãîòîâëåíèé ô³ðìîþ “Fibraflex” (Ôðàíö³ÿ) ó âèãëÿä³ ô³áðè ðîçì³ðàìè 30õ1,6õ0,04 ìì
ìåòîäîì ñï³í³íãóâàííÿ ðîçïëàâó. Òåðì³÷íó ñòàá³ëüí³ñòü àìîðôíîãî ñïëàâó äîñë³äæóâàëè
ïàðàëåëüíî ï’ÿòüìà ìåòîäàìè:

- äèíàì³÷íèì ìåõàí³÷íèì àíàë³çîì (ÄÌÀ),
- äèôåðåíö³àëüíîþ ñêàíóþ÷îþ êàëîðèìåòð³ºþ (ÄÑÊ),
- ðåíòãåíîôàçîâèì àíàë³çîì (ÐÔÀ),
- âèì³ðþâàëè åëåêòðè÷íèé îï³ð ìàòåð³àëó ïðè íàãð³âàíí³ (ÅÎ),
- äîñë³äæóâàëè çì³íó ì³êðîòâåðäîñò³ â çàëåæíîñò³ â³ä ðåæèì³â òåðì³÷íî¿

îáðîáêè.
Ïåðåä ïðîâåäåííÿì ÄÌÀ äîñë³äæåíü àíàë³çàòîð êàë³áðóâàëè òà ïåðåâ³ðÿëè

éîãî ðîáîòîçäàòí³ñòü íà êðèñòàë³÷íèõ ìàòåð³àëàõ: ñïëàâàõ íà îñíîâ³ àëþì³í³þ (ÀÄ31,
ÀÊ7), ñòàë³, òèòàí³ òà öèðêîí³¿. Äîñë³äæåííÿ òåðì³÷íî¿ ñòàá³ëüíîñò³ ïðîâîäèëè ïðè
òàêèõ ðåæèìàõ: äèíàì³÷íå íàâàíòàæåííÿ – 3 Í, ñòàòè÷íå íàâàíòàæåííÿ – 0,5 Í,
êîåô³ö³ºíò ïðîïîðö³éíîñò³ – 1,1, àìïë³òóäà äåôîðìàö³¿ 30 ìêì, ÷àñòîòà ïðèêëàäàííÿ
íàâàíòàæåíü 1 Ãö, øâèäê³ñòü íàãð³âàííÿ 2 îÑ/õâ. Òåðì³÷íó îáðîáêó ñïëàâó ïðîâîäèëè
äî ìàêñèìàëüíèõ äëÿ äàíîãî ïðèëàäó òåìïåðàòóð (600 îÑ). Âñ³ äîñë³äæåííÿ ïðîâîäèëè
ïðè âêàçàíèõ ðåæèìàõ, òà ïîâòîðþâàëè íå ìåíøå ï’ÿòè ðàç³â.

Âèõîäÿ÷è ç îäåðæàíèõ ðåçóëüòàò³â (ðèñ. 1), ïðîöåñ òåðì³÷íî¿ îáðîáêè òà
êðèñòàë³çàö³¿ àìîðôíîãî ñïëàâó Fe60Cr20(C-Si-P)20 ìîæëèâî ðîçáèòè íà òàê³ åòàïè:
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Рис. 1. Термограми динамічного механічного аналізу процесу переходу сплаву Fe60Cr20(C-Si-P)20 з
аморфного в кристалічний стан (ЕI (1) – модуль пружності, tg α  (2) – внутрішнє тертя, dL (3) –
подовження).
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Åòàï 1. Â³ä ê³ìíàòíî¿
òåìïåðàòóðè äî 212,1 îÑ ìàòåð³àë
âèÿâëÿº ñåáå, ÿê àáñîëþòíî ïðóæíèé,
tg α  ìàéæå äîð³âíþº íóëþ (êðèâà 2,
ðèñ. 1), ìîäóëü ïðóæíîñò³ ç
ï³äâèùåííÿì òåìïåðàòóðè äåùî
çíèæóºòüñÿ òà äîñÿãàº ì³í³ìàëüíîãî
çíà÷åííÿ ïðè 197,8 îÑ (êðèâà 1,
ðèñ. 1). Äîâæèíà çðàçêà àíîìàëüíî
çìåíøóºòüñÿ ïðàêòè÷íî íà 10 ìêì
(0,12 %) ïðè Ò = 208,6 îÑ (ðèñ. 2),
òîáòî ìàòåð³àë ïðîÿâëÿº â³ä’ºìíèé
êîåô³ö³ºíò òåðì³÷íîãî ðîçøèðåííÿ
(ÒÊËÐ = -8,4.10-6 ãðàä -1).

Åòàï 2. Íà äàíîìó åòàï³ (212,1 – 350,7 îÑ) ÷àñòêà ïëàñòè÷íî¿ äåôîðìàö³¿
ïîñòóïîâî òà ð³âíîì³ðíî çá³ëüøóºòüñÿ (êðèâà 2, ðèñ. 1), ìîäóëü ïðóæíîñò³ çðîñòàº òà
äîñÿãàº ñâîãî ìàêñèìàëüíîãî çíà÷åííÿ ïðè òåìïåðàòóð³ 306,8 îÑ.

Åòàï 3. Ïî÷èíàþ÷è â³ä òåìïåðàòóðè 350,7 îÑ ñïîñòåð³ãàºòüñÿ ð³çêå çðîñòàííÿ
÷àñòêè ïëàñòè÷íî¿ äåôîðìàö³¿ (êðèâà 2, ðèñ. 1), ìîäóëü ïðóæíîñò³ ð³çêî ïàäàº (êðèâà
1, ðèñ. 1), ïîäîâæåííÿ çðàçêà ñóòòºâî çðîñòàº (êðèâà 3, ðèñ. 1), ìàêñèìàëüíà øâèäê³ñòü
çá³ëüøåííÿ äîâæèíè çðàçêà ñïîñòåð³ãàºòüñÿ ïðè òåìïåðàòóð³ 424,5 îÑ.

Åòàï 4. Âíóòð³øíº òåðòÿ (tg α ) äîñÿãàº ñâîãî ìàêñèìàëüíîãî çíà÷åííÿ
(ìàêñèìàëüíà ïëàñòè÷í³ñòü ìàòåð³àëó ïðè òåìïåðàòóð³ ñêëóâàííÿ, Òg = 441,9 îÑ,
êðèâà 2, ðèñ. 1), à ìîäóëü ïðóæíîñò³ ì³í³ìàëüíîãî (Ò = 446 îÑ, êðèâà 1, ðèñ. 1).

Åòàï 5. Ñïîñòåð³ãàºòüñÿ ñóòòºâå ïàä³ííÿ ïëàñòè÷íîñò³ (Òmin = 514,8 Ñ, êðèâà 2,
ðèñ. 1) òà çíà÷íå çðîñòàííÿ ìîäóëÿ ïðóæíîñò³ (Òmax = 520,3 îÑ, êðèâà 1, ðèñ. 1),
çá³ëüøåííÿ äîâæèíè çðàçêà ïðèïèíÿºòüñÿ.

Åòàï 6. Ìîäóëü ïðóæíîñò³ ð³çêî ïàäàº, òàíãåíñ âòðàò òà äîâæèíà çðàçêó
çðîñòàþòü.

Ïàðàëåëüíî ç ÄÌÀ ïðîâîäèëè äîñë³äæåííÿ òåðì³÷íî¿ ñòàá³ëüíîñò³ àìîðôíîãî
ñïëàâó ìåòîäîì äèôåðåíö³àëüíî¿ ñêàíóþ÷î¿ êàëîðèìåòð³¿ (ÄÑÊ) íà òåðìîàíàë³çàòîð³
STA 449 C Jupiter ô³ðìè NETZSCH (Í³ìå÷÷èíà). Ðåçóëüòàòè äîñë³äæåíü íàâåäåí³ íà
ðèñ. 3. Åêñïåðèìåíòè ïðîâîäèëè â ñåðåäîâèù³ âèñîêî÷èñòîãî àðãîíó ïðè øâèäêîñò³

Рис. 2. Залежність довжини зразка з аморфного сплаву
Fe60Cr20(C,Si,P)20  від температури термічної обробки.
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Рис. 3. Термограма диференціальної скануючої калориметрії кристалізації аморфного сплаву
Fe60Cr20(C-Si-P0)20.
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íàãð³âàííÿ 2 îÑ/õâ. Áóëî âñòàíîâëåíî, ùî äî òåìïåðàòóðè 441,7 îÑ òåïëîºìê³ñòü
ñïëàâó ïðàêòè÷íî íå çì³íþºòüñÿ òà òåïëîâèõ åôåêò³â íå ñïîñòåð³ãàºòüñÿ, ïî÷àòîê
êðèñòàë³çàö³¿ ïðè 441,7 îÑ, à çàê³í÷åííÿ ïðè òåìïåðàòóð³ 608,7 îÑ, ñïëàâ
êðèñòàë³çóºòüñÿ â òðè ñòàä³¿, äðóãà ñòàä³ÿ ìàº ìàêñèìàëüíó òåïëîòó êðèñòàë³çàö³¿,
çàãàëüíà òåïëîòà êðèñòàë³çàö³¿ ñêëàäàº 140,3 Äæ/ã. Òåìïåðàòóðó ñêëîâàííÿ çà
ðåçóëüòàòàìè ÄÑÊ âñòàíîâèòè íå âäàëîñÿ.

Ïîð³âíþþ÷è ðåçóëüòàòè äîñë³äæåíü, âèêîíàí³ ìåòîäàìè ÄÌÀ òà ÄÑÊ, ñòàº
çðîçóì³ëèì, ùî åòàï 4, çã³äíî ÄÌÀ, öå – ïî÷àòîê êðèñòàë³çàö³¿ àìîðôíîãî ñïëàâó, à
ìàêñèìóì íà êðèâ³é òàíãåíñà âòðàò (êðèâà 2, ðèñ. 1) â³äïîâ³äàº òåìïåðàòóð³ ïî÷àòêó
ïðîöåñó (òåìïåðàòóðà ñêëîâàííÿ òà òåìïåðàòóðà êðèñòàë³çàö³¿ â äàíîìó âèïàäêó
ïðàêòè÷íî ñï³âïàäàþòü). Åòàï 5 – öå  äðóãà ñòàä³ÿ êðèñòàë³çàö³¿ ñïëàâó.

Åòàï 6 – ïî÷àòîê òðåòüî¿ ñòàä³¿ êðèñòàë³çàö³¿, ïðîöåñ íå çàê³í÷èâñÿ, òàê ÿê
çàê³í÷åííÿ êðèñòàë³çàö³¿, çã³äíî ÄÑÊ (ðèñ. 3) – 608,7 îÑ, ùî çíàõîäèòüñÿ çà ìåæàìè
òåõí³÷íèõ ìîæëèâîñòåé ÄÌÀ àíàë³çàòîðà (600 îÑ).

Ïðîâåäåí³ ðåíòãåíîôàçîâ³ äîñë³äæåííÿ ïîêàçàëè, ùî ô³áðà, òåðì³÷íî îáðîáëåíà
íèæ÷å òåìïåðàòóðè ñêëîâàííÿ 441,9 îÑ, çàëèøàºòüñÿ àìîðôíîþ, à ïðè á³ëüø âèñîê³é
òåìïåðàòóð³ âîíà ñïî÷àòêó ÷àñòêîâî, à ïîò³ì ³ ïîâí³ñòþ êðèñòàë³çóºòüñÿ. Òàê ïðè
òåìïåðàòóð³ 450 îÑ ô³áðà ÷àñòêîâî êðèñòàë³çóºòüñÿ, à â ñòðóêòóð³ ñïëàâó ç’ÿâëÿþòüñÿ
òàê³ êðèñòàë³÷í³ ôàçè: òâåðä³ ðîç÷èíè íà îñíîâ³ çàë³çà òà õðîìó, σ -ôàçà, CrC, Fe0,95O,
Fe2C.

Òàêèì ÷èíîì åòàïè 4, 5 òà 6 ï³äòâåðäæåí³ ê³ëüêîìà íåçàëåæíèìè ìåòîäàìè òà
õàðàêòåðèçóþòü ïðîöåñ êðèñòàë³çàö³¿ àìîðôíîãî ñïëàâó.

Ïåðøèõ òðè åòàïè â³äïîâ³äàþòü ñòðóêòóðíèì ðåëàêñàö³ÿì àìîðôíîãî ñïëàâó,
ùî íå ïîâ’ÿçàí³ ç éîãî êðèñòàë³çàö³ºþ. Ìåòîäîì ÄÌÀ âñòàíîâëåíèé åêñòðåìàëüíèé
õàðàêòåð öèõ ïðîöåñ³â â ³íòåðâàë³ òåìïåðàòóð 100 – 300 îÑ (ðèñ. 2).  Äîñë³äæåííÿ
åëåêòðîîïîðó àìîðôíîãî ñïëàâó Fe60Cr20(C-Si-P)20 òàêîæ ïîêàçàëî, ùî ì³í³ìóì
ñïîñòåð³ãàºòüñÿ ïðè 203 îÑ.

Çàëåæí³ñòü ì³êðîòâåðäîñò³ â³ä òåìïåðàòóðè
íîñèòü òàêîæ åêñòðåìàëüíèé õàðàêòåð ç ì³í³ìóìîì
ïðè 220 îÑ (ðèñ. 4).

Òàêèì ÷èíîì äîñòîâ³ðí³ñòü ðåçóëüòàò³â
äèíàì³÷íîãî ìåõàí³÷íîãî àíàë³çó ï³äòâåðäæåíà
ê³ëüêîìà íåçàëåæíèìè ñòàíäàðòíèìè ìåòîäàìè
äîñë³äæåííÿ. ßê âèäíî ç îäåðæàíèõ ðåçóëüòàò³â,
ìåòîä ÄÌÀ á³ëüø óí³âåðñàëüíèé òà á³ëüø ÷óòëèâèé
äî ïðîöåñ³â, ÿê³ ïðîõîäÿòü ïðè òåðì³÷í³é îáðîáö³
àìîðôíèõ ñïëàâ³â â ïîð³âíÿíí³ ç â³äîìèìè ìåòîäàìè
äîñë³äæåííÿ, òà äîçâîëÿº ïðîâîäèòè äîñë³äæåííÿ íå
ò³ëüêè â îáëàñò³ êðèñòàë³çàö³¿ ñïëàâ³â, à ³ ïðè
òåìïåðàòóðàõ, áëèçüêèõ äî ê³ìíàòíèõ.
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Рис. 4. Вплив температури термічної
обробки на мікротвердість аморфного
сплаву Fe60Cr20(C,Si,P)20.
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À.À. Ùåðåöêèé

Èññëåäîâàíèå òåðìè÷åñêîé ñòàáèëüíîñòè àìîðôíûõ ñïëàâîâ
ìåòîäîì äèíàìè÷åñêîãî ìåõàíè÷åñêîãî àíàëèçà

Ðåçþìå

Âïåðâûå äèíàìè÷åñêèé ìåõàíè÷åñêèé àíàëèç èñïîëüçîâàí äëÿ èññëåäîâàíèÿ òåðìè÷åñêîé
ñòàáèëüíîñòè àìîðôíûõ ñïëàâîâ. Äîñòîâåðíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïîäòâåðæäåíà ïÿòüþ
íåçàâèñèìûìè ìåòîäàìè. Ïîêàçàíà ýôôåêòèâíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ äèíàìè÷åñêîãî ìåõàíè÷åñêîãî
àíàëèçà äëÿ èññëåäîâàíèÿ àìîðôíûõ ñïëàâîâ. Èññëåäîâàíà òåðìè÷åñêàÿ ñòàáèëüíîñòü àìîðôíîãî
ñïëàâà Fe60Cr20(C-Si-P)20 â èíòåðâàëå òåìïåðàòóð 25 – 600 °Ñ. Âûäåëåíî øåñòü ýòàïîâ âëèÿíèÿ
òåìïåðàòóðû íà ñâîéñòâå ñïëàâà.

O.A. Shcheretskiy

Research of thermal stability of amorphous alloys by the method
of dynamic mechanical analysis

Summary

The dynamic mechanical analysis was used for the first time for research of thermal stability
of amorphous alloys. Reliability of the obtained results is confirmed by five independent methods.
Efficiency of the use of dynamic mechanical analysis for research of amorphous alloys is shown.
Thermal stability of amorphous alloy Fe60Cr20(C-Si-P)20 has been investigated in the interval of
temperatures 25 – 600 °Ñ. Six stages of temperature  influence on alloy properties have been
revealed.
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