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Streszczenie: Uwaza sie, ze ttumienie w przypadku metali o strukturze amorficznej powinno ulec
zmianie po ich rekrystalizacji. W niniejszej pracy przedstawiono wyniki badan tego zagadnienia. Ba-
dania przeprowadzono na stopie Fe Zr Ti.B, Cu, wykonanym w taki sposob, aby otrzymac materiat
o strukturze amorficznej. W celu okreslenia oczekiwanej zmiany w ttumieniu badanego materiatu,
przeprowadzono badania polegajace na pomiarze wysokosci odbicia, dla probki przed obrobka
termiczng i po takiej obrébce. Otrzymane rezultaty pokazaty, ze wzgledne ttumienie probki ulegto

zmniejszeniu po poddaniu jej obrobce cieplnej, tym samym potwierdzajac wstepne zatozenia.

Stowa kluczowe: mechanika eksperymentalna, szkto metaliczne, stop amorficzny, wtasciwosci ma-
teriatowe, inzynieria materiatowa.

Influence of recrystallization on damping properties of Fe, Zr Ti B _Cu, alloy

Summary: It is expected thatdamping in amorphous metals changes after their recrystallization. For

this purpose a study of this phenomena was investigated. AFe Zr Ti.B,_Cu, alloy was manufactured in

very specific conditions to obtain amorphous structure. To determine expected change of damping,
asampleinform ofarod was tested for bounce heightin controlled conditions before and after heat
treatment that changed the material structure. The obtained results indicate a decrease of damping
after heat treatment and therefore confirm the initial assumption.

Keywords: experimental mechanics, metallic glass, amorphous alloy, material properties, material
science.

1. Wprowadzenie

Struktura wewnetrzna stopow metali ma istotny wptyw na ich wtasciwosci mecha-
niczne. Obserwujemy to zjawisko juz przy tradycyjnej obrébce cieplnej [3, 4, 6]. Obecnie
nowoczesne technologie w powigzaniu zodpowiednimistopami pozwalaja nam uzyskag,
po przekroczeniu granicznych wartosci szybkosci chtodzenia, strukture amorficzng [1].
Struktura taka powinna posiadac ciekawe wtasciwosci mechaniczne [5].
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W pracy skupiono sie nazbadaniu ttumienia wewnetrznego nowego materiatu, ktére
powinno by¢ istotnie mniejsze niz w przypadku materiatu o typowej budowie krystalicz-
nej. Badania przeprowadzono dla stopu Fe Zr Ti.B, Cu, o strukturze czgsciowo amorficz-
nejz zalazkiem struktury nanokrystalicznej, co zostato szerzej pokazane w dalszej czesci
pracy, oraz dla materiatu po wstepnej obrébce cieplne;j.

W celu okreslenia struktury wewnetrznej materiatu po jego wytworzeniu konieczne
byto przeprowadzanie badan podstawowych, dopiero w dalszej kolejnosci mozliwe byto
zrealizowanie badan majgcych na celu zbadanie réznic w tfumieniu wewnetrznym wy-

tworzonego materiatu przed i po obrébce cieplnej.

2. Wytwarzanie materiatu

W badaniach wykorzystany zostat pret metaliczny wykonany z wykorzystaniem me-
tody szybkiego chtodzenia. W pierwszym kroku nalezato odmierzy¢ odpowiednig ilos¢
kazdego z pierwiastkow stopowych, co byto istotne ze wzgledu na to, ze kazdy z wy-
korzystanych pierwiastkow wptywa w rézny sposob na ostateczng posta¢ materiatu,
w tym na jego lepkos¢, wytrzymatos¢, czy pojawienie sie naprezenia wewnetrznego,
wywotanego obrobkg termiczng. Po odwazeniu wszystkie sktadniki zostaty umieszczo-
ne w urzadzeniu Arc Melter, ktére umozliwia przetopienie sktadnikéw z wykorzystaniem
tuku elektrycznego.

Metodyka wytwarzania stopu polegata na kilkukrotnym przetopieniu wszystkich
sktadnikoéw w specjalnie przygotowanej matrycy miedzianej, tak aby zapewni¢ petngich
homogenizacje. Topienie materiatu odbywato sie w atmosferze ochronnej gazu, jakim byt
argon. Po kilkukrotnym przetopieniu przygotowany materiat byt umieszczany w specjal-
nym wlewku miedzianym, pod ktérym znajdowata sie miedziana forma chtodzona woda.
Nastepnie po raz kolejny topiono materiati w momencie przejscia materiatu ze stanu sta-
tego w ciekty nastepowato jego zassanie do potozonej ponizej matrycy. Predkos¢ z jaka
materiat byt zasysany do matrycy pozwalata uzyskac strukture amorficzng materiatu, po-
przez jego bardzo szybkie przechtodzenie 10°K/s. W rezultacie na koniec uzyskano probke
w formie preta o $rednicy 3 mm i dtugosci 150 mm. Na rysunku 1 przedstawiono zdjecie
rzeczywistej probki.

Rys. 1. Zdjecie probki wykorzystanej w badaniach

Zrédto: badania wiasne.
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Wytworzong prébke poddano badaniom majgcym na celu okreslenie wielkosci ttu-
mienia. Po przeprowadzonych badaniach prébka zostata poddana obrébce cieplnej po-
legajacej na wygrzaniu jej w piecu o temperaturze 400°C przez 30 min. Zabieg obrobki
cieplnej powinien spowodowac rozrost ziaren w probce, a przez to zmiane jej wewnetrz-
nej struktury.

3. Badania podstawowe

Otrzymany stop wymagat w pierwszej kolejnosci przeprowadzenia badan pozwalaja-
cych na okreslenie jego struktury, a przede wszystkim otrzymanie informacji, czy jest on
amorficzny. W tym celu wykorzystano dyfraktometr rentgenowski z lampg kobaltowa.

Otrzymane wyniki zostaty przedstawione na rysunku 2, gdzie mozna zauwazyc,
iz otrzymany dyfraktogram rézni sie od dyfraktograméw charakterystycznych dla mate-
riatobw amorficznych [2, 3].

—Fe, B, Ti ZraCu1

76716 4

Relative intensity

T ) T : T Y T

35 40 45 50 55 60

Reflection angle 26 (°)
Rys. 2. Dyfraktogram uzyskany dla badanej probki

W przypadku materiatow amorficznych na dyfraktogramie brak jest reflekséw o wy-
raznie zaznaczonym ekstremum. Z reguty wystepuje wypietrzenie sie wykresu dyfrakto-
gramu w stosunkowo duzym zakresie kgtowym. Wyniki otrzymane dla wytworzonej prob-
ki pokazaty, ze materiat ten posiada strukture czesciowo krystaliczng. W celu okreslenia
wielkosci krysztatéw przeprowadzono badanie za pomocg mikroskopu sit atomowych.
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Badanie to polegato na zeskanowaniu powierzchni prébki za pomocg bardzo matej son-
dy, dzieki czemu mozliwe byto okreslenie topografii probki, a co za tym idzie, wielkosci
krysztatow. Na rysunku 3 zaprezentowano wyniki zeskanowania powierzchni probki
o wymiarach 10 x 10 ym w trybie kontaktowym. Za pomocg strzatek zaznaczono struktu-
ry nanokrystaliczne.

o
Rys. 3. 0braz 3D powierzchni probki, obszar skanowania 10 x 10 pm, strzatki wskazujg na struktury
nanokrystaliczne

W celu zweryfikowania wystepowania fazy nanokrystalicznej w materiale przeprowa-
dzono skanowanie za pomocg mikroskopu sit bocznych (LFM).

Obrazy z badania LFM dla wytworzonej probki zostaty przedstawione na rysunku 4.
Widac wyraznie, iz w przypadku przejazdu gtowicy w prawo gdzieniegdzie pojawity sie
ciemniejsze obszary zaznaczone strzatkami, natomiast te same miejsca w przypadku po-
wrotu gtowicy sg wyraznie jasne. Daje to podstawe do stwierdzenia wystepowania w wy-
tworzonym materiale stref, w ktorych nastapita zmiana tarcia poprzez wydzielenie sie
jednego lub kilku pierwiastkdw stopowych lub ich niepetng homogenizacje, albo wyste-
powanie stref o strukturze nanokrystalicznej.

a)

1‘ (LY % A “‘f\‘\" , 4
Rys. 4. Obraz powierzchni probki po (LFM): a) przejazd gtowicy w prawo, b) przejazd gtowicy w lewo
68
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W celu weryfikacji czy otrzymane strefy sg strukturami nanokrystalicznymi, czy tez
moze wydzieleniem jednego z pierwiastkow, przeprowadzono analize powierzchni za
pomocg mikroskopu elektronowego (EDS), pozwalajgca na wykonanie szybkiej analizy
wystepowania oraz rozktadu pierwiastkow w materiale. Otrzymane wyniki zostaty przed-

stawione na rysunku s.

Base(1540) - Counts ( 8 Frame(s) )

Gre es lf Js0 o /a4

Rys. 5. 0braz z mikroskopu elektronowego pow. 8000 x po wykonaniu mapingu przy pomocy (EDS)
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Obraz z mikroskopu potwierdzit rowniez wystepowanie struktur wielkosci rzedu kil-
kudziesieciu nanometréow, w postaci ciemnych obszaréw zaznaczonych na rysunku 5
przy pomocy strzatek. Dodatkowo, analiza wykonanego skanowania powierzchni przy
pomocy EDS pokazata, ze wchodzgce w sktad stopu pierwiastki rozktadajg sie w sposéb
réwnomierny. Swiadczy to o petnej homogenizacji skladnikéw stopowych w trakcie pro-
cesuwytwarzania materiatu oraz daje podstawy do przypuszczania, ze zauwazone obsza-
ry sg strukturami nanokrystalicznymi materiatu.

Na podstawie otrzymanych rezultatéw stwierdzono, ze wytworzony materiat posiada
strukture cze$ciowo amorficzng z obszarami nanokrystalicznym.

4. Okreslenie whasciwosci thumigcych materiatu

Okreslenie wiasciwosci ttumigcych metalowego preta o stosunkowo matej srednicy
wymagato zestawienia odpowiedniego stanowiska pomiarowego. W celu okreslenia wta-
Sciwosci ttumigcych zdecydowano sie wykorzystac prostg idee, ktdra zaktadata zrzucenie
preta dokfadnie z tej samej wysokosci i sprawdzenie, na jakg wysokos¢ sie odbije. W tym
celu przygotowano odpowiednie stanowisko, ktore zostato pokazane na rysunku 6. Sta-
nowisko sktadato sie z szybkiej kamery (pozwalajacej uchwycic¢ ruch preta po odbiciu),
szklanej rurki (o srednicy 4 mm) z zaznaczong skalg oraz uchwytu pozwalajgcego utrzy-
mac rure w pionie. Szklana rurka zostata umieszczona na bardzo twardym podtozu, ktore
nie ulegato ugieciu podczas zrzucania preta i kolejnych jego odbi¢. Dodatkowo zapewnio-
norowniez zachowanie tej samej wysokosci w przypadku kazdego z rzutow.

High speed
camera

Vo L R 0 R B I

%

Rys. 6. Schemat uktadu pomiarowego z szybka kamera, szklang rurkg ze skalg oraz prébka
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Badanie przeprowadzono kilkukrotnie dla probki przed obrobkg cieplng i po obrébce
cieplnej, co pozwolito na okreslenie $redniej wysokosci odbicia oraz zniwelowato wptyw
tarcia preta o $cianki rurki w trakcie ruchu. Predko$¢ nagrywania szybkiej kamery wyno-
sita 300 klatek na sekunde, dzieki czemu mozliwe byto precyzyjne okreslenie wysokosci
kazdego odbicia. Na rysunkach 7 i 8 przedstawiono przyktadowe wyniki dla prébek po
pierwszym i drugim odbiciu, przy czym nalezy pamietac, ze sg to maksymalne wysoko-
$ci odbicia. Na podstawie przeprowadzonego eksperymentu mozliwe byto okreslenie
wzglednego ttumienia w prébkach. Polegato to na poréwnaniu wysokosci odbicia po
pierwszym odbiciu oraz po drugim odbiciu.

Pomiar wysokosci odbicia polegat na przeanalizowaniu ruchu preta klatka po klatce
i znalezieniu miejsca, w ktérym osiggat on maksymalng wysoko$¢ odczytywang ze skali,
Rozdzielczos¢ skali wynosita tylko 1 mm, w zwigzku z czym otrzymane rezultaty moga
postuzyc gtéwnie jako wartosci odniesienia dla kolejnych, bardziej doktadnych badan.

a)

Rys. 7. Obrazy probki przed obrobka cieplna: a) pierwsze i b) drugie odbicie

Dla przedstawionego na rysunku 7 przyktadu otrzymana réznica w wysokosci pomie-
dzy pierwszym idrugim odbiciem wyniosta 94 mm, co daje wzgledng réznice na poziomie
19,35%. Wartos¢ ta mozne zostac¢ odniesiona do ttumienia wewnetrznego w materiale,
jednak nie jest to wtasciwa wartosc¢ tego ttumienia. W sumie przeprowadzono 20 pomia-
row dla probki przed obrobkga cieplna.

Srednia warto$¢ réznicy miedzy oboma odbiciami wynosita 20,9%. Wszystkie wyniki
zostaty zebrane w tabeli 1.
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a)

Rys. 8. Obrazy probki po obrobce cieplnej: a) pierwsze i b) drugie odbicie

Tab. 1. Wyniki odbi¢ dla prébki przed obrébkg cieplng

S Pierwsze odbicie Drugie odbicie Réznica Wzgledne
[mm] [mm] [mm] thumienie
1. 498,8 416,8 82,0 16%
2. 466,8 368,0 98,8 21%
3. 485,8 391,8 94,0 19%
4. 394,8 3180 76,8 19%
5. 4713 390,8 80,5 17%
6. 4518 3415 110,3 24%
7. 4478 380,8 67,0 15%
8. 4818 3838 98,0 20%
9. 4258 3580 67,8 16%
10. 4798 380,8 99,0 21%
1. 445,8 341,0 104,8 24%
12. 465,3 3793 86,0 18%
13. 456,8 38338 73,0 16%
14. 4528 358,0 94,8 21%
15. 4743 359,0 1153 24%
16. 461,8 3425 1193 26%
17. 466,8 3475 1193 26%
18. 4258 3215 104,3 24%
19. 4578 3390 118,38 26%
20. 4193 324,0 95,3 23%
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Tab. 2. Wyniki odbi¢ dla prébki po obrobce cieplnej

o Pierwsze odbicie Drugie odbicie Réznica Wzglf;dr?e
[mm)] [mm] [mm] ttumienie

1. 458,8 393,0 65,8 14%

2. 507,8 391,0 116,8 23%

3. 488,88 378,0 110,8 23%

4. 486,3 4258 60,5 12%

5. 5233 4473 76,0 15%

6. 4533 3880 65,3 14%

7. 501,8 4258 76,0 15%

8. 3530 2755 77,5 22%

0. 4418 3815 60,3 14%
10. 4443 3325 11,8 25%
1. 4538 392,0 61,8 14%
12. 4538 356,5 973 21%
13. 446,3 3435 102,8 23%
14. 4428 3725 70,3 16%
15. 465,3 354,0 11,3 24%
16. 5158 4358 80,0 16%

Otrzymane rezultaty wyraznie pokazujg zmiane ttumienia wewnetrznego wytworzo-
nego stopu Fe Zr Ti.B Cu, spowodowangzmiang struktury wewnetrznej pod wptywem

4 3717 v
zastosowanej obrobki cieplnej.

5. Podsumowanie

Badania przeprowadzono na stopie Fe Zr TiB_Cu, wykonanym w taki sposob, aby
otrzymac materiat o strukturze amorficznej. Na podstawie rezultatow z badan podstawo-
wych, do ktérych wykorzystano dyfrakcje rentgenowska, mikroskop sit atomowych oraz
bocznych, a takze mikroskop elektronowy z EDS, stwierdzono, ze wytworzony materiat
posiada strukture cze$ciowo amorficzng z obszarami nanokrystalicznymi.

W celu okreslenia wtasciwosci ttumigcych badanego materiatu zdecydowano sie wy-
korzysta¢ prostg idee, ktora zaktadata zrzucenie preta doktadnie z tej samej wysokosci

i sprawdzenie, na jakg wysokos¢ sie odbije. Badanie przeprowadzono kilkukrotnie dla
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probki przed obrobkg cieplng i po obrobce cieplnej, co pozwolito na okreslenie sredniej

wysokosci odbicia oraz zniwelowato wptyw tarcia preta o scianki rurki w trakcie ruchu.

Dla probki przed obrobkg cieplng wzgledne ttumienie okreslono na poziomie 20,9%, na-

tomiast po obrébce cieplnej wartos¢ wzglednego ttumienia wyniosta 18,2%, co pokazuje

zmniejszenie ttumienia po zmianie struktury wewnetrznej materiatu.

Otrzymane wyniki stanowig uzasadnienie wykonania dalszych badan, ktére pozwoli-

tyby na okreslenie wtasciwych wartosci ttumienia, a tym samym uzyskania informacji nie

tylko o jakosciowej, ale réwniez ilosciowej zmianie ttumienia w materiale.
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