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Fe-Co-B-Si-Nb-Cr 块体非晶合金在纳米压痕过程中的 
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摘  要：利用纳米压痕技术研究直径为 3 mm 的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金的变形行为以

及加载速率对其塑性变形行为的影响规律。结果表明：该块体非晶合金在低加载速率下表现出显著的锯齿流变，

而在高的加载速率下表现为连续的塑性变形；在纳米压痕过程中，该块体非晶合金出现室温蠕变现象，且其硬度

值随着加载速率的增大而减小。 
关键词：块体非晶合金；纳米压痕；锯齿流变；蠕变 
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Abstract: The deformation behaviour of {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4 bulk amorphous alloy  with a 
diameter of 3 mm and the influence of loading rate on its plastic deformation were investigated by the technique of 
nanoindentation. The results show that the {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4 bulk amorphous alloy exhibits 
prominent serrated flow at low loading rate while the plastic deformation is continuous at high loading rate. During 
nanoindentation, the room temperature creep of the {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4 bulk amorphous alloy is 
observed, and its hardness decreases with the increase of loading rate. 
Key words: bulk amorphous alloy; nanoindentation; serrated flow; creep 

                      
 

块体非晶合金优异的力学、物理和化学性能从一

出现就引起人们极大的兴趣。自Inoue研究小组首次报

道Fe-(Al,Ga)非金属系铁基块体非晶合金以来，人们已

经制备出了多种块体非晶合金并对其力学行为进行了

研究[1−8]，VERDUZCO等[1]如：在Fe77.5−xCrxSi7.5B15 
(x=0~8, 摩尔分数，%)非晶中添加少量Cr可以增大其 
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非 晶 带 的 抗 拉 强 度 ； INOUE 等 [2] 制 备 了

[(Fe1−xCox)0.75B0.2Si0.05]96Nb4块体非晶合金，其断裂强

度为3 900~4 250 MPa、弹性模量为190~210 GPa；
STOICA等[3]利用铜模铸造法制备了2 mm×2 mm×30 
mm的Fe66.5Cr4Mo4Ga4P12C5B5.5块体非晶合金，其断裂

强度达2.8 GPa，弹性形变达1.9%，而且其断裂行为不

同于Zr基、Cu基和Ti基合金。这种断裂行为不是沿着

其预定方向扩展，断裂面很不规则，也不像脉状血管

式的裂纹[3]。块体非晶合金在室温单轴拉伸或压缩情

况下、在没有明显塑性变形的情况下发生的这种断裂

行为，限制了块体非晶合金的实际应用[9−13]，也导致

块体非晶合金的塑性变形机理研究和寻找提高塑性的

途径成为块体非晶合金领域研究的热点。一些研究  
者[14−15]尝试从其微观组织结构中研究其力学性能，希

望建立微观力学性能与宏观力学性能的本构关系，并

以此设计出具有较好塑性的铁基块体非晶合金。近20
年来用于测量材料微观力学性能的纳米压痕技术，具

有省材、高灵敏度、高精确度等特点。GOLOVIN等[14]

和SCHUH等[15]把该技术应用到块体非晶合金的研究

中，其研究结果表明，该技术很适合研究块体非晶合

金这类准脆性材料的微观变形行为。块体非晶合金在

纳米压痕过程中可产生显著的塑性变形，为研究其塑

性变形机理提供了大量有价值的信息。目前，纳米压

痕技术已成为研究块体非晶合金微观力学性能的重要

手段，但利用纳米压痕技术研究铁基块体非晶合金微

观力学性能的相关报道很少。 
本文作者利用铜模铸造法分别制备直径为2、3、4 

mm的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶

合金，并对其进行XRD测试和DSC检测。在确定直径

为3 mm的样品为完全非晶合金后，利用纳米压痕技术

研究该块体非晶合金的变形行为，深入研究

Fe-Co-B-Si-Nb-Cr块体非晶合金的脆性本质，探讨其

塑性不稳定性机理。 

 
1  实验 
 

在高纯氩气保护下，采用纯度大于99.9%的铁、

钴、铌、铬、硼、硅为原料，按{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2- 
Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4所需摩尔分数配料，将配料放入非

自耗式真空电弧炉的铜制坩埚内，将配料多次熔炼至

成分均匀的母合金；再将母合金放入真空度小于1.0 Pa
的铜模铸造炉的石英管内，熔腔内充入保护氩气，接

通高频线圈电源，利用高频线圈产生的巨大热能使母

合金熔成液态，在压力差作用下，液态母合金迅速向

下喷溅至旋转的单辊铜模表面，并迅速冷却，在结晶

温度以下凝固，形成厚度约20 μm的合金薄带样品。

将母合金在高压铜模铸造炉内熔化并压入直径约为2、
3、4 mm与长约50 mm的铜模中，得到直径约为2、3、
4 mm的合金棒样品。利用X射线衍射仪(Cu Kα，

λ=0.154 18 nm)分别对合金薄带、棒样品进行X射线 
衍射分析；在加热速率为0.67 K/s下，采用差示扫描量

热计 (DSC)分析其热稳定性；纳米压痕实验选用 
TriboIndenter压痕仪、Berkovich压头，通过载荷控制

模式，用不同的恒定加载速率(如0.75、1、3和6 mN/s)
加载到最大载荷为231 mN后保载10 s，然后以与加载

过程相同的速率卸载到0，在每种加载速度下，样品在

同样条件下反复测试4个点；利用Digital Instruments 
NS-3D原子力显微镜观察纳米压痕的形貌。 
 

2  结果 
 

图 1 所 示 为 直 径 分 别 为 2 、 3 mm 的

{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体合金棒的 
XRD谱。由图1可知，XRD谱中没有锐利的晶态衍射

峰，而仅在2θ=45˚附近有一个弥散的漫射峰，这表明

两种直径的合金棒均为完全非晶结构。图2所示为直径

为3 mm的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体

非晶合金棒在0.67 K/s加热速率下测量的DSC曲线。 
从图2中可看出，直径为3 mm的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2- 
Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金棒呈现玻璃化转变

引起的吸热现象和晶化引起的放热峰，其玻璃转变温

度(Tg)、晶化温度(Tx)和过冷液相区温度(ΔTx=Tx−Tg)分
别达到833、874和41 K。图3所示为{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2- 
 

 
图 1  直径为 2 和 3 mm 的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96- 

Nb0.04}96Cr4块体非晶合金棒的 XRD 谱 
Fig.1  XRD patterns of {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96- 

Nb0.04}96Cr4 bulk amorphous alloy rods with diameters of 2 and 

3 mm 
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图 2  直径为 3 mm 的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96- 

Cr4块体非晶合金棒的 DSC 曲线 

Fig.2  DSC curve of {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4 

bulk amorphous alloy rod with diameter of 3 mm 

 

 
图3  直径为3 mm的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4

块体非晶合金棒在不同加载速率下的纳米压痕实验的荷载

—位移曲线 

Fig.3 Typical load—displacement curves measured by 

nanoindentation experiments for {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96- 

Nb0.04}96Cr4 bulk amorphous alloy rod with diameter of 3 mm 

at different loading rates 

 
Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金棒在不同加载速率

下的纳米压痕试验的荷载—位移曲线。从图3中可见，

随着加载速率的增加，该块体非晶合金的变形行为呈

现如下特征：1) 在不同的加载速率下，加载曲线有一

小段是重合的，直到分叉点(约350 nm处)后出现分离

(如图3中箭头所示)，而且该段加载曲线光滑连续(没有

明显的锯齿流变现象)；2) 从分叉点到极限载荷(231 
mN)的加载过程中，当加载速率为0.75、1和3 mN/s时，

加载曲线上有明显的pop-in现象，当加载速率为6 mN/s 

时锯齿流变现象基本消失，总体趋势是pop-in现象随

着加载速率的增大而减少；3) 在载荷达到最大值后的

保载阶段，加载速率为6 mN/s的加载曲线中出现了一

个宽约5 nm的蠕变平台，这个蠕变平台的宽度随着加

载速率的减小逐渐减小，当加载速率减小到0.75 mN/s
时加载曲线中已无明显的蠕变平台；4) 在不同加载速

率下从0加载到231 mN，残余深度随加载速率的增加

而增大，这反映了合金的硬度随加载速率的增加而减

小，硬度从0.75 mN/s时的19.7 GPa逐渐减小到6 mN/s
时的14.43 GPa。 
 

3  分析 

 

按照经典弹塑性理论：物体在一定载荷下发生的

弹性变形与力的加载路径无关，即在弹性阶段，不同

的加载速率得到的载荷—位移曲线是一致的。图3中原

点到分叉点(图3中箭头指示位置处)曲线的一致性符

合经典弹塑性理论。已报道的Zr基、Pd基、Nd基和La
基[14−19]等块体非晶合金系纳米压痕实验加载曲线中

也存在锯齿流变现象，且低应变速率下锯齿流变现象

显著，随着应变速率的增加，锯齿流变现象逐渐减弱

和消失。塑性变形过程中出现这种应力的降落或者跳

跃，对于晶体材料而言是由于可动位错和固溶原子的

交互作用引起的动态时效过程；对非晶合金来说，由

于合金中没有位错等缺陷，过去一般认为是由于非均

匀的塑性变形引起的，而SCHUH等[14]认为，锯齿流变

与剪切带的形成和扩展密切相关，低应变速率下单一

剪切带可以充分扩展，出现明显的锯齿；高应变速率

下，多重剪切带同时开动，单一剪切带不能得到充分

扩展，锯齿不明显，表现为连续变形。对于直径为3 mm
的{[(Fe0.6Co0.4)0.75- B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金

棒的加载曲线，锯齿流变与应变速率的关系与报道的

Zr基、Pd基、Nd基和La基块体非晶[8−13]合金系完全相

同，表明锯齿流变行为的转变与这些体系存在相同的

机制，即直径为 3 mm的 {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96- 

Nb0.04}96Cr4玻璃合金棒的塑性变形主要集中在少数的

剪切带内，压痕过程中的锯齿流变与剪切带的形成和

扩展密切相关，其变形过程是一个应力软化的过程。 

进一步分析直径为 3 mm的 {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2- 

Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金棒的载荷—位移曲线

还发现，在高加载速率下，当载荷达到最大时，保载

阶段有一段蠕变平台，而低加载速率下这种蠕变现象
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不明显。这一现象的产生与材料的黏弹性和黏性流动

相关[20−23]。在高加载速率下，黏弹性和黏性流动在加

载过程中受到抑制，而在最大载荷处的保载阶段得到

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，最大载荷处的蠕变不明显。 
在Zr基和Pd基等体系块体非晶合金的纳米压痕过 

程中，硬度与加载速率无关[10−11]，Ce基大块非晶合金

表现出硬度随加载速率增加而增大的趋势[24]，这与Ce

基材料的高T/Tg值相关，在接近Tg的温度下，变形行

为包含了黏弹性和黏性流动，这两种变形模式都是与

时间相关的变形行为。在高加载速率下，黏弹性行为

和黏性流动受到抑制，在达到预定载荷时压入的深度

较小，从而表现为材料相对较高的硬度；而在较低的

加载速率下，黏弹性和黏性流动可以得到充分发生，

因而达到预定载荷时压入的深度显著增加，表现为较

低 的 硬 度 值 。 而 本 研 究 中 直 径 为 3 mm 的

{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2- Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金的

硬度随着加载速率的增大而减小，这可能与惯性效应

和粘度有关。在高加载速率下，大的惯性效应和高加

载速率引起的温度升高使粘度下降，使在达到预定载

荷时压入深度较大，硬度值随加载速率的增加而减小。 

在纳米压痕实验中计算材料的硬度通常使用的是

Oliver-Pharr方法，接触深度hc是通过卸载曲线利用下

式计算： 
 
hc=h−εP/S                                   (1) 
 
式中：h为压入深度，P为对应位移处的载荷，ε为与压

头类型有关的常数(对Berkovich压头是0.75)，S为卸载

曲线的斜率(即接触刚度)： 
 
S=dP/dh                                    (2) 
 
再根据接触面积函数A=fhc确定，有时也称为形状函

数。对于理想的Berkovich压头： 
 
Ac=24.56hc

2                                  (3) 
 
材料的硬度可以表示为 
 
H=P/Ac                                    (4) 
 

由于用Oliver-Pharr方法只能得到最大位移处的

卸载曲线斜率，所以也只能算出最大位移处的硬度值。

要得到H—h关系，则必须得到S—h关系。一般材料的

S—h关系是线性的[25]，可用下式描述： 
 
S=a+bh                                     (5) 
 

式中：a和b都是常数，任意两个不同压入深度的S值决

定了整个S—h关系，将式(5)代入式(1)可得hc—h关系，

再将该hc—h关系代入式(3)就能算出Ac—h的关系。这

样，也就能从式(4)计算出H—h关系。 
使用最小二乘法对不同速率的卸载曲线的接触刚

度(S)及压入深度(h)拟合(如图4)。由图4可知： 
 
S=−1662.90318+2.6439h                       (6) 
 

20.7524.56( )
1 662.903 18 2.643 9

PH
Ph

h

=
−
− +

        (7) 

 
将P=231 mN代入式(7)，可得H—h关系(见图5)。

由图5可知，随着压入深度的增加合金硬度值减小。 
图6所示为利用Digital Instruments NS-3D原子力 

 

 
图4  不同速率的卸载曲线中接触刚度(S)与压入深度(h)的

实验数据和拟合关系曲线 

Fig.4  Experimental data and fitting curve of contact stiffness 

vs displacement at different loading rates 

 

 
图5  最大载荷为231 mN时硬度与压入深度的关系 

Fig.5  Relationship between hardness and displacement at 

maximum load of 231 mN 
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图 6  0.75 mN/s 加载速率下{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96- 
Nb0.04}96Cr4 块体非晶合金纳米压痕的 AFM 形貌(a)及其横

线高度分布(b) 

Fig.6  AFM morphology (a) and cross-section profile (b) of 

indent after nanoindentation for {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96- 
Nb0.04}96Cr4 bulk amorphous alloy at loading rate of 0.75 

mN/s 

 

显微镜(AFM)观测的压痕表面形貌。图中压痕是直径

为3 mm的{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体

非晶合金棒样品在加卸载速率均为0.75 mN/s的纳米

压痕实验中形成的。从图6(a)可以看出，在加载速率

为0.75 mN/s下的压痕边缘表面附近有不同程度的突

起，且图6(b)清楚地显示了突起高度差，最大达到

99.662 nm 。 这 进 一 步 表 明 直 径 为 3 mm 的

{[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4块体非晶合金

棒在低载速率下有明显的锯齿流变现象。 

 

4  结 论 

 
1) 在对直径为 3 mm 的 {[(Fe0.6Co0.4)0.75B0.2- 

Si0.05]0.96Nb0.04}96Cr4 块体非晶合金的制备与纳米压痕

加载过程中，通过 DSC 检测获得其玻璃转变温度、晶

化温度和过冷液相区温度分别达到 833、874 和 41 K。 
2) 在不同的加载速率下，加载位移从 0 增加到约

350 nm 内加载曲线光滑连续(没有明显的锯齿流变现

象)；当加载位移继续增加至最大值的过程中，表现出

不连续的塑性变形即锯齿流变现象，且随着加载速率

的增大锯齿流变现象逐渐消失；在以 6 mN/s 的加载速

率加卸载曲线中的保载阶段，观察到 5 nm 的蠕变平

台，当加载速率减少到 0.75 mN/s 后蠕变平台消失。 
4) 在 0.75~6 mN/s 的加载速率中，合金硬度随加

载速率的增加而减小，即硬度值由 19.7 GPa 降低到

14.43 GPa，这表明铁基块体非晶合金的塑性变形包括

黏性流动等因素。 
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