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利用纳米压痕技术研究了｛［（*+$,- ./$,"）$,(% 0$,& 12$,$%］$,)- 34$,$"｝)- .5" 铁基块体非晶合金的室温蠕变行为及不同

的加载速率对该块体非晶合金蠕变变形的影响 6｛［（*+$,- ./$,"）$,(% 0$,& 12$,$%］$,)- 34$,$"｝)- .5" 铁基块体非晶合金的室温

蠕变变形与加载速率密切相关：在 7—&" 839:加载速率下表现出显著的蠕变变形；随着加载速率的减小，蠕变变形
逐渐变小，当加载速率为 # 839: 和 $,(% 839:时，蠕变变形基本消失 6采用 +;<:=2>?@2:>/+;<:=2>?@2:>/A:（BCBC）模型对
该铁基块体非晶合金的蠕变变形进行了模拟 6结果表明：BCBC模型能很好地模拟实验数据（相关系数 ! 达到
$,)7)&），并得到了与该块体非晶合金内部结构有关的蠕变柔量和延迟谱 6基于室温蠕变速率敏感指数（"）的分析
和纳米压痕的原子力显微镜（D*E）观测，细致讨论了｛［（*+$,- ./$,"）$,(% 0$,& 12$,$%］$,)- 34$,$"｝)- .5" 铁基块体非晶合金的

室温蠕变机制 6
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# , 引 言

块体非晶合金与传统晶体材料相比具有好的物

理、化学及力学性能［#—%］，因此，它们是一类很好的

结构或功能材料［-］6然而，在拉伸和压缩实验中，由
于应变集中在剪切带内，块体非晶在断裂前的塑性

非常有限［(—)］6最近，一些研究者根据纳米压痕仪具
有极高的载荷和位移分辨率的特性，运用纳米压痕

方法研究了块体非晶的塑性变形机理［#$—#7］6在纳米
压痕的载荷位移曲线中，塑性变形以锯齿流变（N/N?
2H）形式出现［#$］，并且锯齿流变在低加载速率下非常
明显，1>OAO等［#&］和 P5++5等［#7］认为这与剪切带的形
成和充分扩展有关 6
目前，尽管纳米压痕技术在研究块体非晶合金

塑性变形方面取得了一定的成功，但是对其与时间

相关的蠕变变形研究比较少 6蠕变变形主要表现为
材料在恒定温度和应力下应变随时间而增加的变

形 6对于晶体材料，蠕变的物理机理主要有位错蠕变
和扩散蠕变 6低应力时，位错运动停止或进行的很缓

慢，但金属原子因扩散运动能连续移动发生蠕变，这

时扩散蠕变是主要的；高应力下多为位错蠕变 6而非
晶合金却没有类似的缺陷，其蠕变机理尚不清楚，因

而需要更多研究者去探究 6 Q>+;2R 等［#"］、SA5:A8/@2>
等［#%］和 TA::+U等［#-］用传统的高温拉伸蠕变实验对
高玻璃转变温度的块体非晶合金（如 32基和 *+基）
的蠕变变形进行了研究，他们认为其蠕变机理可能

存在三个阶段：第一阶段为在不破坏原子键的情况

下，局部剪切应力引起的局部原子的剪切运动；第二

阶段为整个应力分布不变情况下，金属原子间的相

互作用引起的局部原子结构的变化；第三阶段为自

由体积重分布引起的拓扑短程有序结构的变化 6传
统的蠕变测试方法在高温蠕变研究中发挥了重要的

作用，但表征材料的室温蠕变性能是十分困难的 6另
一方面，根据纳米压痕技术在研究块体非晶合金塑

性变形的成功应用及压痕法和传统方法测量传统材

料的蠕变性能结果具有可比性［#(］，一些学者用纳米

压痕技术来研究块体非晶合金的室温蠕变变形行

为 6V2 等［#’］和 ./H>A:=+;; 等［#)］利用纳米压痕技术对
玻璃转变温度（#I）不是很高的块体非晶合金（如 .+
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基、!"基和 #$基等）的室温蠕变行为进行了研究 %
研究发现，压痕蠕变导致用 &’()*+,#-"++方法［./］得到
的块体非晶合金的硬度和约化弹性模量产生较大的

误差；蠕变微观机理可能为压痕应力场下原子的扩

散和运动 %迄今为止，块体非晶合金的蠕变行为方面
的研究还很有限，尤其是高玻璃转变温度的铁基块

体非晶合金的室温蠕变方面的研究尚未见文献报

道 %
本文首先研究了高玻璃转变温度｛［（0*/12

34/15）/1678/1. 9(/1/7］/1:2 ;</1/5｝:2 3+5 铁基块体非晶合金
在纳米压痕实验下的室温蠕变变形行为和不同加载

速率对其蠕变变形的影响；然后用 *’"=>(?,)(=?4*’"=>(?,
)(=?4@=（ABAB）模型对其蠕变变形进行了模拟，并得
到蠕变柔量和延迟谱；最后，基于室温蠕变速率敏感

指数（!）的分析和纳米压痕的原子力显微镜（C0D）
观测，细致讨论了｛［（ 0*/12 34/15）/167 8/1. 9(/1/7］/1:2
;</1/5｝:23+5 铁基块体非晶合金的室温蠕变机制 %

. 1 理论模型：*’"=>(?,)(=?4*’"=>(?,)(=?4@=
（ABAB）模型

纳米压痕条件下，E"FG 等［.H］根据 I*’)(F 模型
（弹簧和黏壶并联）的分析原理，将应力和应变的关

系转变为载荷和位移的关系（见图 H（"）），

")* J
#/

$（H K *K $%L!）， （H）

式中，")*表示蠕变中的压痕位移，#/ 表示最大载

荷，$ 和!分别为与弹簧的弹性常数 & 和黏壶的黏
性系数"有关的常数，% 表示蠕变时间 %（H）式描述
了线黏弹性材料的压痕蠕变行为 %图 H（"）中 #* 和

#) 分别为弹簧和黏壶的载荷，$* 表示与弹簧的弹

性常数有关的常数 %
在压痕过程中，总位移包括瞬时弹性变形、塑性

变形、黏弹性变形和黏性流动 %不考虑塑性变形，根
据广义 I*’)(F模型（一系列 I*’)(F模型与弹簧和黏
壶串联）可得出描述压痕蠕变变形的 ABAB模型［.H］

如图 H（<）所示，压痕蠕变的位移 " 为
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令 #/ L$/ J "*，#/ L$( J "(，!/ L#/ J"/，!( L$( J#(（ (
J H，.，⋯’），（.）式变为

" J "* M!
’

( J H
"(（H K *K %L#(）M % L"/， （N）

式中，"* 表示第一个弹簧的压痕深度，"( 表示第 (
个 I*’)(F体的压痕深度，"/ 为与最后的黏壶黏性系

数有关的常数，#( 是第 ( 个 I*’)(F体的延迟时间，$(

表示和第 ( 个弹簧有关的常数，!( 表示和第 ( 个黏
壶有关的常数 %

图 H 黏弹性变形模型 （"）两单元 I*’)(F模型，（<）广义 I*’)(F
模型

N1 实 验

!"#" 块体非晶制备与表征

实验合金成分为｛［（0*/12 34/15）/167 8/1. 9(/1/7］/1:2
;</1/5｝:23+5（原子百分比表示），将纯度大于 ::1:O
的铁、钴、铌、铬、硼、硅，按名义成分配制合金，利用

电弧炉熔炼成母合金锭，然后分别用单辊急冷法和

铜模铸造吸铸法制备非晶带和直径为 N PP的圆柱
棒 %利用 Q射线衍射仪（3@靶、$!射线，$J /1H75HR
FP）对合金带和棒样品进行 Q 射线衍射（QST）分
析，都表现出典型的无尖锐晶化峰的非晶相；采用差

示扫描量热计（T93）在加热速率为 /126 IL=下，对
其进行热稳定性分析，得到玻璃化转变温度 )G、晶

化温度 )U 和过冷液相区宽度")（ J )U K )G）分别

为 RNN，R65和 5H I%

!"$" 纳米压痕过程

纳米压痕实验使用的是 V+(<4WF$*F>*+ 型纳米压
痕仪，8*+X4)(?- 三棱锥金刚石压头，压头尖端半径
约为 H7/ FP，载荷压力和位移精度分别为 N F;和
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!"# $%，温度为 #&’ ()压痕样品首先用逐渐变细的
金相砂纸进行手工研磨，然后用金刚石研磨膏进行

抛光到表面粗糙度小于 *! $%，最后用超声波进行
清洗 )单晶硅作为标准样品进行初始尖端校准 )
｛［（+,!"-./!"0）!"123!"# 45!"!2］!"&- 67!"!0｝&- .80 块体非晶合
金通过载荷控制模式用不同的恒定加载速率（如

!"12，*，9，-，*!，*# 和 #0 %6:;）加载到最大载荷为
#9* %6后保载 *! ;，然后以加载速率相同的速率卸
载到零 )在每种加载速率下，样品在同样条件下重复
测试 0个点 )

0 " 结果与讨论

图 # 是｛［（+,!"- ./!"0）!"12 3!"# 45!"!2］!"&- 67!"!0｝&- .80
块体非晶合金在不同加载速率下纳米压痕实验的荷

载<位移（!<"）曲线 )可见，在保载阶段，随着加载速
率的增加，蠕变现象越显著（如在 *# %6:;时，蠕变
平台宽约 *0"# $%）)这一现象的产生与材料的黏弹
性和黏性流动直接相关［*’，##］)高加载速率下，黏弹性
和黏性流动在加载过程中受到抑制，在保载阶段得

到充分发展，表现为最大载荷处的明显蠕变变形；在

低加载速率下，黏弹性和黏性流动变形在缓慢的加

载过程中已基本完成，表现为最大载荷处的蠕变不

明显 )另外，我们还发现，残余深度随着加载速率的
增加而增大 )这可能是由于高加载速率下，产生了非
牛顿流动而引起了黏度减小［#9，#0］，从而使在同样的

载荷下，高加载速率的变形更大 )
由上述分析可知，随着加载速率的增加，加载阶

段的黏弹性对保载阶段蠕变的影响减小，这说明当

加载速率选择足够大时加载部分的黏弹性可以减到

最小 )但是，当加载速率太大，如在 #0 %6:;时该合
金就出现了可能跟诱导剪切带的生成和流动缺陷的

热弥散有关的载荷过冲现象［#*，#0］（见图 9），即实际
的保载载荷高于设定的最大载荷（#9* %6）)综合考
虑这两个方面，我们选择 *# %6:;的加载速率用来
进行蠕变分析 )
图 0 显示用（9）式对｛［（ +,!"- ./!"0）!"12 3!"#

45!"!2］!"&-67!"!0｝&-.80 块体非晶合金在 *# %6:;加载速
率下压痕蠕变与时间关系的非线性拟合结果 )表 *
列出了用（9）式拟合实验结果得到的参数值和相关
系数 )由图 0和表 *可以知道，两个指数项（ # = #）和
三个指数项（ # = 9）模型都能很好地拟合实验数据，
并且这两种模型的 $ 值都比较高（分别为 !"&9&!和

图 # ｛［（+,!"- ./!"0）!"12 3!"# 45!"!2］!"&- 67!"!0｝&- .80 块体非晶合金

在不同加载速率下纳米压痕实验的荷载<位移（!<"）曲线 内插
图是图示部分的放大

图 9 ｛［（+,!"- ./!"0）!"12 3!"# 45!"!2］!"&- 67!"!0｝&- .80 块体非晶合金

#0 %6:;时保载阶段的载荷变化曲线

!"&9&#）；但是在初始阶段，三个指数项模型比两个
指数项模型符合得好 )因此，本文选用三个指数项蠕
变方程分析｛［（+,!"- ./!"0）!"12 3!"# 45!"!2］!"&- 67!"!0｝&- .80
块体非晶合金的蠕变变形 )图 0的结果还表明，压痕
蠕变与传统的单轴压缩蠕变过程极为相似，均由两

阶段组成：第一阶段主要发生在保载初期（! > % > #
;），压头位移随时间迅速增加，蠕变速率逐渐降低，
类似于瞬态蠕变；第二阶段发生在 % 从 # ;到保载结
束，位移以一极小的速率缓慢增加，蠕变速率逐渐达

到恒定，与稳态蠕变类似 )比较表 *的参数值可知，
两个指数项模型和三个指数项模型的 ", 基本相同，

且此值与实验值 9#! $%基本符合，这与 ", 表示和

时间无关的弹性变形的物理意义相符，同时也说明

了在 *# %6:;的加载速率下，加载部分的黏弹性对

*-!0-期 彭 建等：铁基块体非晶合金在纳米压痕过程中的蠕变行为研究



保载阶段的蠕变影响较小 !两指数项的蠕变变形 !"

与 !# 之和为 $%& ’(和三指数项的 !"，!# 与 !) 之

和为 "*%+ ’(与实验值 ",%# ’(也基本符合，这进一
步说明该模型模拟｛［（-.*%/ 01*%,）*%+& 2*%# 34*%*&］*%$/
56*%*,｝$/07, 块体非晶合金的合理性；延迟时间!"，!#

和!) 表示不同的时间响应，它们反映了压痕载荷下

非晶结构弛豫的影响；另外，我们还发现，!" 比!#

和!) 大得多，一些聚合物材料和玻璃转变温度较低

的块体非晶［"8，#"］也出现这种现象，这可能是由两种

不同的蠕变机制引起的 !

图 , 方程（)）不同指数项拟合的蠕变曲线（9）" : #，（6）" : )

表 " ｛［（-.*%/01*%,）*%+& 2*%# 34*%*&］*%$/ 56*%*,｝$/ 07,块体非晶合金在压

痕实验保载阶段用（)）式（ " 取 #和 )）拟合得到的参数值和相关系数
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蠕变方程的重要意义在于它与材料的其他力学

性能有着密切的关系，一般可以通过蠕变方程得到

反映蠕变位移和时间关系的蠕变柔量 $（ %），有

$（ %）:
&*

’* ! 4’
!（ %）:

&*

’* ! 4’
［!. > !"（" = .= %;!"）

> !#（" = .= %;!#）> !)（" = .= %;!)）> % ;"*］!
（,）

令 $. : &* !. ? ’* ! 4’，$" : &* !" ;’* ! 4’（ " : "，#，)），

#* :$* ! 4’"* ;&*，（,）式则可以变为

$（ %）: $. > $"（" = .= %;!"）> $#（" = .= %;!#）

> $)（" = .= %;!)）> % ;#*， （&）
式中 ’* 是最大载荷，&* 为加载结束时的接触面积，

! 4’定义为载荷达到最大时弹塑性位移之和，$.（ :
";(）是没有黏弹性时的瞬时柔量，( 是瞬时弹性模
量，$" 是第 " 个 @.AB4’体的长期蠕变柔量 !根据（&）
和（)）式拟合的参数，我们可以得出蠕变柔量随时间
的变化（如图 &所示）!由图 &可以看出，相似于非晶

聚合物蠕变柔量随着时间的增加而增大［#&］!在非晶
合金压痕蠕变实验中，柔量的增加对应于弹性模量

的减小（( : "; $）［##］，反映更为显著的松弛现象 !另
外，在蠕变柔量曲线中出现了两个拐点，这种结果与

由流变仪测得的结果相似［#/］!

图 & 压痕蠕变过程中蠕变柔量和保载时间的关系

进一步研究蠕变柔量，我们可以得到｛［（-.*%/
01*%,）*%+&2*%# 34*%*&］*%$/ 56*%*,｝$/ 07, 的室温压痕下的延
迟谱 )（!）［#+］，有

)（!）: C$（ %）;CA’ % = C# $（ %）;C（A’ %）# D % : #! !（/）
把（,）式代入（/）式中，得

#/*, 物 理 学 报 &8卷
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图 . 为｛［（/$)0. 12)03）)0-4 5)0# 6*)0)4］)07. 89)0)3｝7. 1:3

块体非晶合金室温压痕下的延迟谱 ,它直接以权重
函数的形式表示出不同延迟时间!相应的 ;$<=*+单
元对 &（ #）的贡献 ,由图 . 可知，类似于非晶薄带延
迟谱中有三个峰，>?$<*@等［"3］认为这种现象与非晶
合金弛豫过程中的化学短程序和拓扑短程序变化相

关 , 5$:+ABC等［#4］认为，这些极值表示延迟过程的集
中，可以通过它们对柔量的贡献测得 ,这些现象和块
体非晶结构的关系尚不完全清楚，需要进一步的

研究 ,

图 . 纳米压痕蠕变实验中（-）式得到的｛［（/$)0. 12)03）)0-4 5)0#

6*)0)4］)07.89)0)3｝7.1:3块体非晶合金延迟谱

图 D ｛［（/$)0.12)03）)0-45)0#6*)0)4］)07.89)0)3｝7.1:3 块体非晶合金纳米压痕的（A）E/F图和（9）截面分析

根据接触刚度 ’ 和瞬时压入深度 " 的线性关
系［#D］，可以得出保载段瞬时硬度 ( 和瞬时压入深度
"的关系，再由图 3 所示的保载段的 "G # 曲线可计
算( 和保载时间 # 的双对数曲线，且 <H( 和 <H # 存在
线性关系（见图 -），其斜率即为压痕蠕变速率敏感
指数 ) 的相反数［#7］,由图 - 可知，｛［（/$)0. 12)03）)0-4

5)0#6*)0)4］)07. 89)0)3｝7. 1:3块体合金在 "# I8&J时的 )
值为 )0))4D#，( 在保载过程中逐渐减小，但在整个
保载阶段的变化较小，其值在 "(07—"303 KLA之间 ,
为了比较，我们还计算出｛［（ /$)0. 12)03）)0-4 5)0#

6*)0)4］)07.89)0)3｝7.1:3 块体合金在 .和 ") I8&J加载速
率下的 ) 值分别为 )0))((7和 )0))3( ,由于 ) 值远
小于 "，表明｛［（/$)0. 12)03）)0-4 5)0# 6*)0)4］)07. 89)0)3｝7. 1:3
在室温下的压痕蠕变变形为非均匀变形，且 ) 值随
加载速率的增加，略有增大，表明蠕变抗力减小，而

块体非晶的塑性变形主要由剪切带的形成和扩展引

起 ,因此，推导该材料的压痕蠕变可能由高加载速率
下压头周围材料多重剪切带的形成和扩展导致材料

的软化引起，而低加载速率下，单个剪切带的形成和

扩展不足以使压痕周围材料软化 ,在 ") I8&J的加
载速率下，我们用原子力显微镜（E/F）观测到由剪
切带扩展引起的 M*<$GNM现象（见图 D），堆起高度达
.70D4# +I，这进一步证实了上述的推导 ,

图 - ｛［（/$)0.12)03）)0-45)0#6*)0)4］)07.89)0)3｝7.1:3块体非晶合金在

加载速率为 "# I8&J时的硬度和时间的双对数关系

;*I等［()］用 5$:@2=*?O 压头在最大载荷为 .)
I8，加载速率 # I8&J下对 P:G1NG8*GE<GQ* 进行室温
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纳米压痕实验发现，温度只升高了 !"!# $% &’ 等［()］

采用 *+,-./’01 压头压入试样表面，达到最大载荷后
并保载，由于施加应力一般在几到几十 234，包括陶
瓷、金刚石在内的绝大多数材料在室温可发生类似

拉伸蠕变在 !"# !5 到熔点温度范围发生的蠕变现

象 %本文纳米压痕实验，载荷在 6() 57下，由适用于
纳米压痕实验的经验公式 "!#·!8（#!(）［(6］，可
得出压痕附近材料的应力不小于屈服强度!8 为

9":( 234，或不小于该材料由宏观压缩实验测得的
屈服强度!8为 (";< 234［((］（压痕周围材料发生了塑
性变形）% 因此，本文｛［（=+!"< >.!"9）!":# *!"6 ?’!"!#］!"@<
7A!"!9｝@<>,9 的室温纳米压痕蠕变变形可能主要因局
部高应力产生，在弹塑性区域，压头正下方材料的主

应力比样品表面材料大，导致产生化学势梯度和扩

散流动，从而产生压痕蠕变，温度的影响可以忽略 %
高应力下，加载速率的增加一方面使多重剪切带开

动，在保载阶段，剪切带才充分扩展从而发生蠕变现

象；另一方面，高应力下也可能产生纳米晶粒且大的

加载速率纳米晶化产生的晶粒尺寸较大［(9，(#］，而晶

界的滑移和运动是纳米材料变形的主要机制［(<］，这

也可能有利于蠕变现象的产生 %

# " 结 论

)）在纳米压痕实验中，｛［（=+!"< >.!"9）!":# *!"6

?’!"!#］!"@<7A!"!9｝@< >,9块体非晶合金出现了室温蠕变
现象，并且蠕变现象随着加载速率的增加而显著 %

6）保载阶段的蠕变可以分为两个阶段：在初始
阶段，蠕变变形的速率很大，变形呈指数上升；随后

进入稳态过程，蠕变变形随时间变化很小 %
(）保载阶段的压痕蠕变变形用 BCBC模型进行

了描述，模型和实验数据符合得相当好，并根据此模

型获得了蠕变柔量和延迟谱 %
9）｛［（=+!"< >.!"9）!":# *!"6 ?’!"!#］!"@< 7A!"!9｝@< >,9块体

非晶合金的室温纳米压痕蠕变行为可能主要因局部

高应力产生 %
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