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1. Inleiding 

Als b e p a a l d e me taa l l ege r i ngen v a n u i t d e sme l t zee r snel w o r d e n a f g e k o e l d , d a n kan d e v l o e i s t o f s t r u c t u u r 

w o r d e n i n g e v r o r e n . H e t me taa l h o u d t d a n d e chao t i sche a t o o m v e r d e l i n g van d e v l o e i b a r e fase en w o r d t 

een a m o r f m e t a a l g e n o e m d . D e a f w e z i g h e i d van lange-a fs tandsorde z o r g t e r v o o r da t v e r s c h i l l e n d e 

fys ische e i g e n s c h a p p e n van he t a m o r f e m e t a a l sterk a f w i j k e n v a n de e i g e n s c h a p p e n v a n d e kr is ta l l i jne 

v e r s c h i j n i n g s v o r m . D i t m a a k t d e a m o r f e m e t a l e n in teressant e n dus z i j n a m o r f e m e t a l e n o n d e r w e r p v a n 

ve le w e t e n s c h a p p e l i j k e o n d e r z o e k e n . 

M e t b e h u l p v a n k r u i p p r o e v e n kan h e t d e f o r m a t i e g e d r a g van a m o r f e m e t a l e n o n d e r z o c h t w o r d e n . In e e n 

k r u i p p r o e f w o r d t e e n schu i f spann ing o p h e t a m o r f e metaa l a a n g e b r a c h t en w o r d t d e r e s u l t e r e n d e 

a fschu iv ing g e m e t e n . D e a fschu iv ing w o r d t gez ien als he t ne t to - resu l taa t van l oka le a f s c h u i v i n g e n o p 

a t o m a i r n i v e a u . Een loka le a fschu iv ing w o r d t g e v o r m d d o o r een g r o e p a t o m e n m e t g e z a m e l i j k v o l u m e VQ 

d ie z i ch z o he r rangsch i kken d a t e e n loka le a fschu iv ing yo he t g e v o l g is. H e t p r o d u c t JOVQ w o r d t h e t 

a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t g e n o e m d . 

U i t d e z o g e n a a m d ra te- theor ie v o l g t d a t d e a fschu i fsne lhe id m e t een s i nushype rbo l i cus a fhanke l i j k is v a n 

d e a a n g e l e g d e schu i f spann ing . D e k r o m m i n g in de graf iek v a n de a fschu i f sne lhe id t e g e n d e 

schu i f spann ing is e e n m a a t v o o r YOVQ. In d i t o n d e r z o e k zal w o r d e n g e p r o b e e r d o m o p d e z e m a n i e r e e n 

w a a r d e v o o r h e t a f s c h u i v i n g v o l u m e - e l e m e n t a f te l e i den . 

In h o o f d s t u k 2 w o r d t d e theo r ie g e g e v e n d i e he t d e f o r m a t i e g e d r a g v a n a m o r f e m e t a l e n beschr i j f t . In 

h o o f d s t u k 3 w o r d t he t m e e t p r i n c i p e en d e m e e t o p s t e l l i n g g e g e v e n . O o k w o r d t h ie r in h e t g e b r u i k t e 

a m o r f e m e t a a l , Pd4oNi4oP2o b e s c h r e v e n . D e mee t resu l t a ten en d e in te rp re ta t ie d a a r v a n w o r d e n g e g e v e n in 

h o o f d s t u k 4 . In h o o f d s t u k 5 w o r d e n d e g e v o n d e n w a a r d e n v a n JQVQ bed iscuss iee rd w a a r n a d e conc lus i es 

v o l g e n . 
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figuur 2.1: Temperatuur-tijd-transformatie Icromme voor Icristallisatie. 

Tm is de smelttemperatuur, Tg de glastemperatuur. c is de kristallijne 

fase, g is de glasachtige of amorfe fase; 4 is de stabiele vloeistoffase en 

lm is de metastabiele vloeistoffase [4]. 
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2. Theorie 

Bij s o m m i g e lege r ingen is he t m o g e l i j k o m d e sme l t z o snel a f te koe len d a t d e v l o e i s t o f s t r u c t u u r w o r d t 

i n g e v r o r e n . H e t a ldus v e r k r e g e n me taa l m e t d e v l oe i s to f s t r uc tuu r w o r d t een a m o r f m e t a a l o f o o k w e l e e n 

meta l l i sch glas g e n o e m d . H e t a m o r f e m e t a a l hee f t , ande rs d a n in z i jn kr is ta l l i jne v e r s c h i j n i n g s v o r m , g e e n 

lange-a fs tandsorde e n d i t hee f t g e v o l g e n v o o r tal van fys ische e i g e n s c h a p p e n . H e t is d a n o o k n ie t 

v e r w o n d e r l i j k da t d e a m o r f e m e t a l e n o n d e r w e r p z i jn v a n w e t e n s c h a p p e l i j k o n d e r z o e k . In d i t h o o f d s t u k 

w o r d e n d e v o o r d i t o n d e r z o e k be langr i j ke t h e o r i e ë n b e h a n d e l d . 

2 . 1 . G l a s v o r m i n g 

Kristal l isat ie is een p r o c e s van k i e m v o r m i n g en g roe i [ 1 ] . W o r d e n k i e m v o r m i n g en g r o e i d o o r h o g e 

a f k o e l s n e l h e d e n o n d e r d r u k t , d a n t r e e d t geen kr istal l isat ie o p ; d e v l oe i s to f s t ruc tuu r w o r d t i n g e v r o r e n e n 

e e n glas w o r d t g e v o r m d . D e a f koe l sne lhe id d ie m i n i m a a l n o d i g is v o o r d e f o r m a t i e v a n e e n glas, d e 

k r i t i sche a f koe l sne lhe id /?^., k a n m e t d e v o l g e n d e b e s c h o u w i n g b e n a d e r d w o r d e n [ 2 , 3 ] : 

Een vas te s to f m e t e e n gekr is ta l l i seerde f rac t ie ^ k le iner d a n 10"* w o r d t v e r o n d e r s t e l d a m o r f te z i j n . M e t d e 

ve rge l i j k i ngen van A v r a m i z i jn d e t i jd - t e m p e r a t u u r - t r ans fo rma t i e (TTT-) k r o m m e n af te l e i den v o o r ^ . D e 

Av ram i -ve rge l i j k i ng v o o r k le ine g e t r a n s f o r m e e r d e h o e v e e l h e d e n is [ 3 ] : 

(2.1) 

h ie r in is f d e t i jd is e n K een sne lhe idscons tan te . K is o p d e v o l g e n d e m a n i e r is s a m e n g e s t e l d u i t d e 

h o m o g e n e k i e m v o r m i n g s s n e l h e i d / en d e g roe i sne lhe id u: 

3 
(2.2) 

V o o r / en u v i n d t m e n : 

• • exp 
A C 

kT 
(2 .3) 

f - D , 
u =- 1 - e x p 

kT 
(2.4) 

h ie r in is D „ d e a t o m a i r e d i f f us i ecoë f f i c i ën t o v e r he t g rensv lak tussen de k i e m en d e v l o e i s t o f b i j 

t e m p e r a t u u r T, ao is d e g e m i d d e l d e a t o o m s t r a a l , N° is d e g e m i d d e l d e v o l u m e c o n c e n t r a t i e v a n de 

a t o m e n , A C * is de v r i j e en tha lp ie n o d i g v o o r he t v o r m e n van e e n kr i t i sche k i e m . Dg is d e 

d i f f us i ecoë f f i c i ën t aan he t k r is ta l -v loe is to fgrensv lak, AH„ is d e a t o m a i r e en tha lp i e v a n s m e l t e n , 

A r , . = (T^ -T)/T„j is d e o n d e r k o e l i n g re la t ie f aan d e s m e l t t e m p e r a t u u r 7 „ en / is d e f rac t ie van p laa tsen 

aan h e t k r is ta l -v loe is to fgrensv lak w a a r g roe i kan p l aa t sv i nden . 

M e t b e h u l p van ve rge l i j k i ngen (2.1) t o t en m e t (2 .4) kan d e T T T - k r o m m e v o o r ^ = 10"^ b e r e k e n d w o r d e n . 

D e raakl i jn aan de T T T - k r o m m e v a n u i t he t p u n t f = O en r = 7"^ aan de ' n e u s ' v a n d e k r o m m e is 

e e n v o u d i g te c o n s t r u e r e n (z ie figuur 2 .1 ) . M e t he t r a a k p u n t ( f „ , r „ ) is t e b e p a l e n als z i j n d e : 

3 
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figuur 2.2: Schematische weergave van het verloop van het specifiek volume als functie van de 

temperatuur bij de vorming van een glas. 
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(2 .5) 

D e k r i t i sche a f koe l sne lhe id d ie o p d e z e m a n i e r w o r d t b e p a a l d , is een ove rscha t t i ng . D i t k o m t o m d a t van 

e e n kr is ta l l i sa t iesne lhe id w o r d t u i t gegaan d i e o v e r e e n k o m t m e t d e neus van d e T T T - k r o m m e . N ie t -

i s o t h e r m e b e r e k e n i n g e n (z ie b i j v o o r b e e l d [3 ] ) leveren w a a r d e n v o o r o p d ie be te r aans lu i ten bi j d e 

e x p e r i m e n t e e l g e v o n d e n w a a r d e n . 

D e v o r m i n g v a n een glas is een k ine t i sche en geen t h e r m o d y n a m i s c h e o v e r g a n g [2 ,5 ,6 ] . Een glas is d a n 

o o k n i e t in t h e r m o d y n a m i s c h e v e n w i c h t . D i t is als v o l g t in te z i e n : D e mob i l i t e i t v a n d e a t o m e n in e e n 

v l oe i s t o f n e e m t af m e t t o e n e m e n d e o n d e r k o e l i n g . D i t k o m t ene rz i j ds d o o r d e v e r m i n d e r d e t h e r m i s c h e 

b e w e g i n g v a n de a t o m e n , maa r o o k n e e m t he t spec i f iek v o l u m e af. Bij een b e p a a l d spec i f i ek v o l u m e 

o n t s t a a t er h e t z o g e n a a m d e koo i -e f f ec t [ 7 ] : een a t o o m in d e v l o e i s t o f w o r d t i nges lo ten d o o r z i j n naaste 

b u r e n . H e t is d i t e f fec t d a t d e m o b i l i t e i t s terk d o e t a f n e m e n . Bij e e n gegeven o n d e r k o e l i n g (7"„ - 7^) is d e 

m o b i l i t e i t v a n d e a t o m e n z o laag da t d e meta-s tab ie le e v e n w i c h t s s t r u c t u u r van d e o n d e r k o e l d e v l oe i s t o f 

n ie t m e e r g e v o l g d kan w o r d e n . D e t e m p e r a t u u r Tg w o r d t d e g l asove rgangs tempe ra tuu r g e n o e m d . H e t za l 

du ide l i j k z i j n d a t Tg a f h a n g t van d e a fkoe lsne lhe id . 

In figuur 2.2 is h e t spec i f i ek v o l u m e als f u n c t i e van d e t e m p e r a t u u r gegeven . D e ve t t e l i jn is h e t spec i f iek 

v o l u m e v a n e e n in meta-s tab ie l e v e n w i c h t v e r k e r e n d e o n d e r k o e l d e v loe is to f zoa l s a fge le id d o o r C o h e n e n 

T u r n b u l l [ 8 ] . D e d u n n e l i jn gee f t he t v e H o o p van he t spec i f ieke v o l u m e aan bi j h e t v o r m e n v a n e e n glas. 

Bij Tg is d e m o b i l i t e i t v a n d e a t o m e n z o laag dat d e e v e n w i c h t s s t r u c t u u r n ie t m e e r g e v o l g d kan w o r d e n . 

Bij v e r d e r e a f koe l i ng w o r d t d e a t o o m m o b i l i t e i t ve rwaa r l oosbaa r e n v e r a n d e r t h e t spec i f iek v o l u m e n ie t 

meer . 

Structurele relaxatie 

Als e e n meta l l i sch glas, o o k w e l he t as-quenched a m o r f e me taa l g e n o e m d , g e g l o e i d w o r d t , d a n kan d e 

m o b i l i t e i t v a n d e a t o m e n d u s d a n i g w o r d e n v e r h o o g d d a t d e a t o m e n d e meta-s tab ie le e v e n w i c h t s p o s i f i e s 

v a n d e o n d e r k o e l d e v l o e i s t o f k u n n e n b e r e i k e n [9-11 ] . D e z e t r ans fo rma t i e van h e t me ta l l i s che glas naar d e 

s t ruc tuu r v a n een o n d e r k o e l d e v l oe i s t o f w o r d t structurele relaxatie g e n o e m d [ 1 2 ] . D e s t r uc tuu r v a n 

a m o r f e m e t a l e n hee f t b l i j kbaar , anders d a n d e naam z o u d o e n v e r m o e d e n , t o c h een z e k e r e m a t e v a n 

o r d e , d i e kan va r i ë ren . 

2 . 2 . A fs tandsorde in a m o r f e meta len 

D e g r o e p a m o r f e m e t a l e n w o r d t g e d e f i n i e e r d als d ie m e t a l e n d i e in h u n d i f f t -ac t iepat roon geen s c he r pe 

re f lec t ies v e r t o n e n [ 1 3 ] . D e a f w e z i g h e i d v a n een sche rpe di f l^ract iepiek is een g e v o l g v a n h e t g e b r e k aan 

lange-a fs tands- t rans la t iesymmet r ie . Er bes taa t w e l dege l i j k ko r te -a fs tandsorde in a m o r f e m e t a l e n en er 

w o r d t ze l fs b e a r g u m e n t e e r d da t er a m o r f e s t ruc tu ren d e n k b a a r z i j n d ie w e l l ange-a fs tandsorde h e b b e n . 

D e ko r te -a fs tandsorde in e e n a m o r f m e t a a l w o r d t in h e t a l g e m e e n v e r d e e l d in e e n c h e m i s c h e c o m p o n e n t 

en e e n t o p o l o g i s c h e c o m p o n e n t [9 ] . B e i d e c o m p o n e n t e n zu l l en in d e v o l g e n d e secf ies k o r t b e h a n d e l d 

w o r d e n . 
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fieuur 2.3: Enkele mogelijke hoekverdelingen voor een constante coördinatiegetal (9 

bollen die een centrale bol, aangegeven met +, omringen) waarbij een constante naaste-

buurafstand is gehandhaafd). [13] 



2,^2J1. C h e m i s c h e ko r te -a fs tandsorde 

D e g r o o t s t e en bes t gekarak ta r i see rde g r o e p van d e a m o r f e m e t a l e n is van he t t y p e MgoXjo, w a a r b i j M 

é é n o f m e e r d e r e v a n d e ove rgangs - o f e d e l m e t a l e n is (Fe, N i , A u , Pd, etc.) en X é é n o f m e e r d e r e v a n d e 

m e t a l l o ï d e is (B, Si, P, etc. ) [ 13 ] . Ve rsch i l l ende studies la ten z i e n da t d e c h e m i s c h e o r d e in d e z e a m o r f e 

m e t a l e n z e e r h o o g is e n d a t d e c o ö r d i n a t i e g e t a l l e n en a fs tanden b i j na iden t iek z i j n aan d i e v a n d e 

kr is ta l l i jne i n te rme ta l l i s che v e r b i n d i n g e n . H e t P-atoom in a m o r f Ni8oP2o én in kr is ta l l i jn H\j,P b i j v o o r b e e l d , is 

o m g e v e n d o o r 9 N i - a t o m e n en geen P-a tomen. H e t versch i l tussen d e a m o r f e en d e kr is ta l l i jne fase is e e n 

g e v o l g v a n d e k le ine a f w i j k i n g e n in d e h o e k e n tussen d e m e t a a l a t o m e n d ie h e t m e t a l l o ï d e o m r i n g e n . D i t is 

gev isua l i seerd in f i g u u r 2.3 w a a n n enke le m o g e l i j k e s t ruc tu ren staan w e e r g e g e v e n m e t 9 b o l l e n d i e e e n 

c e n t r a l e b o l ( a a n g e g e v e n m e t +) o m r i n g e n , w a a r b i j een c o n s t a n t e naas te -buura fs tand w o r d t g e h a n d h a a f d . 

D e k i ne t i ek van c h e m i s c h e ko r te -a f s tandso rden ing (CSRO = Chemical Short Range Ordering) w o r d t 

b e s c h r e v e n m e t Ac t i ve r ings -Energ ie -Spek t rum m o d e l (AES) [ 9 ,14 ] . H e t m o d e l gaa t er v a n u i t d a t h e t C S R O -

g e d e e l t e van d e d e s t ruc tu re le re laxat ie bes taa t u i t een reeks van re laxa t iep rocessen m e t e e n 

b i j b e h o r e n d e reeks ac t i ve r i ngsene rg ieën . 

Bij d i t o n d e r z o e k z u l l e n re la t ie f h o g e t e m p e r a t u r e n g e h a n d h a a f d w o r d e n . Er w o r d t v e r o n d e r s t e l d d a t d e 

C S R O b i j d e z e h o g e t e m p e r a t u r e n snel e v e n w i c h t bere ik t . D a a r m e e is d e C S R O v o o r d i t o n d e r z o e k v a n 

m i n d e r b e l a n g en za l n i e t v e r d e r b e h a n d e l d w o r d e n . 

2 .2 .2 T o p o l o g i s c h e ko r te -a fs tandsorde 

Bij d e t o p o l o g i s c h e o r d e w o r d t n ie t g e k e k e n naar d e c h e m i s c h e k e n m e r k e n v a n d e a t o m e n , a l leen d e 

t o p o l o g i s c h e pos i t ies z i j n van b e l a n g [9 ] . Bij d e t o p o l o g i e v a n d e a t o m e n m o e t m e n v o o r a l d e n k e n aan d e 

i n t e r a t o m a i r e a fs tanden en d e v e r d e l i n g in d e ru im te . D e k ine t i ek v a n t o p o l o g i s c h e k o r t e - a f s t a n d s o r d e n i n g 

(TSRO = Topological Short Range Ordening) kan besch reven w o r d e n m e t he t vrij volume model. D i t 

m o d e l za l w o r d e n b e h a n d e l d in d e v o l g e n d e pa rag raa f 

2 . 3 . H e t vri j v o l u m e m o d e l 

H e t v r i j v o l u m e m o d e l v o o r a m o r f e fasen is o n t w i k k e l d d o o r Tu rnbu l l en C o h e n [ 8 , 1 5 , 1 6 ] . H e t vr i j v o l u m e 

m o d e l gaa t er v a n u i t d a t a t o o m t r a n s p o r t d i r ec t te m a k e n h e e f t m e t he t v o o r he t a t o o m b e s c h i k b a r e 

v o l u m e [6 ] . H i e r t o e z i j n d e v o l g e n d e v ie r a a n n a m e n gemaak t : 

1 . A a n iede r a t o o m kan een c e l v o l u m e v w o r d e n t o e g e k e n d van d e o r d e v a n g r o o t t e v a n he t 

a t o o m v o l u m e . Een ce l w o r d t o p g e s p a n n e n d o o r de naaste b u r e n van he t a t o o m . D i t kan b i j v o o r b e e l d 

m e t d e W i g n e r - S e i t z cons t ruc t i e (d i t is v o o r he t 2 -d imens iona le geval schemat i sch w e e r g e g e v e n in 

f i g u u r 2 .4 ) . 

2 . W a n n e e r he t c e l v o l u m e v g r o t e r w o r d t d a n e e n b e p a a l d e w a a r d e v^, d a n kan d i t ex t ra v o l u m e als vr i j 

v o l u m e Vf w o r d e n b e s c h o u w d . 

3. A t o o m t r a n s p o r t is a l leen m o g e l i j k i nd i en he t vr i j v o l u m e een kr i t ische w a a r d e v * ove rsch r i j d t . H e t 

k r i t i sche vri j v o l u m e is in d e o r d e v a n g r o o t t e v a n he t a t o o m v o l u m e . A t o m e n m e t Vf > v* v o r m e n e e n 

d e f e c t . 

4 . Een he rve rde l i ng van he t vr i j v o l u m e o v e r de a t o m e n kos t geen vr i je energ ie . 

M e t b o v e n s t a a n d e a a n n a m e n is d e ve rde l i ngs func t i e van h e t vr i j v o l u m e te b e r e k e n e n . W a n n e e r e lke 

v e r d e l i n g even waarsch i j n l i j k is l ever t d e stat ist ische b e r e k e n i n g v a n de mees t v o o r k o m e n d e v e r d e l i n g , 

(2.6) 
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vrij volume 

fieuur 2.5: De verdelingsfunctie van het vrij volume v/. Het gearceerde gedeelte geeft de 

defectconcentratie Cf weer. 
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m e t N he t to taa l aanta l ce l l en , /V, (v̂ ^ , ) d v he t aanta l ce l l en m e t vr i j v o l u m e tussen Vf , en Vf^ + d v^, y e e n 

o v e r l a p f a k t o r tussen 0.5 en 1 en < v^ > h e t g e m i d d e l d vr i j v o l u m e o v e r al le N ce l l en . H e t aan ta l d e f e c t e n is 

o n d e r d e z e a a n n a m e e e n v o u d i g te b e r e k e n e n . H i e r t o e m o e t v o o r Ni/N d e c o n t i n u ü m l i m i e t w o r d e n 

g e n o m e n o m z o d e ve rde l i ngs func t i e P{Vf) van Vf te k u n e n b e r e k e n e n : 

P ( v , ) = -
Vf > 

•exp 
<Vf >) 

(2 .7) 

D e z e v e r d e l i n g v a n h e t vr i j v o l u m e o v e r d e a t o m e n is schemat i sch w e e r g e g e v e n in f i g u u r 5. V o o r e e n 

v e r d e l i n g g e l d t da t : 

'p{vf)6vf=^ (2 .8) 

en dus is P{Vf)-óVf d e kans o p een ce l m e t een vr i j v o l u m e tussen Vf e n Vf + óVf. D e kans o p e e n d e f e c t 

w o r d t d e f e c t c o n c e n t r a t i e C / g e n o e m d . D e d e f e c t c o n c e n t r a t i e w o r d t g e g e v e n d o o r d e in teg raa l o v e r 

P[Vf) v o o r Vf > V * : 

C{ = \p(yf)dVf = e x p 
y v 

<Vf > 
(2 .9) 

D i t is in figuur 2.5 a a n g e g e v e n als h e t gea rcee rde o p p e r v l a k . V a a k w o r d t h e t g e r e d u c e e r d vr i j v o l u m e x 

geb ru i k t , v o l g e n s : 

X = 
<Vf > 

y - v ' 
(2 .10 ) 

In n a v o l g i n g v a n T u r n b u l l en C o h e n [8 ] k u n n e n w e v o o r <Vf > e e n u i t d r u k k i n g v i n d e n d i e a a n g e e f t d a t 

<Vf > m e e t b a a r is. I nd ien he t a m o r f e m e t a a l in meta-s tab ie l e v e n w i c h t is en dus als o n d e r k o e l d e v l o e i s t o f 

te b e s c h o u w e n is, d a n ge ld t v o o r h e t v r i j v o l u m e b i j t e m p e r a t u u r 7 : 

exp a ( 7 ' ) d 7 ' (2 .11) 

w a a r i n a ( 7 ) d e t he rm i sche expans iecoë f f i c i ën t is, w he t v a n _ d e r _ W a a l s v o l u m e en TQ d e t e m p e r a t u u r 

w a a r b i j h e t vr i j v o l u m e v e r d w i j n t . A ls w e a l leen ge ïn te resseerd z i jn in een k le in t e m p e r a t u u r s g e b i e d , d a n 

k u n n e n w e in b o v e n s t a a n d e v e r g e l i j k i n g de g e m i d d e l d e w a a r d e n v a n d e t h e r m i s c h e e x p a n s i e c o ë f f i c i ë n t 

en he t a t o m a i r v o l u m e d o o r h u n g e m i d d e l d e w a a r d e n o v e r he t t e m p e r a t u u r s g e b i e d , a en Q , v e r v a n g e n . 

D a n ge ld t : 

<Vf =an-{T-To), 

z o d a t d e d e f e c t c o n c e n t r a f i e in e v e n w i c h t w o r d t : 

( 2 .12 ) 
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L O A D I N G U N L O A D I N G 

fieuur 2.6: Het rel<-tijd diagram van amorfe metalen, s^i is de 

elastische rek, 8a„ is de anelastische rek en Spi is de plastische 

rek. 

® 

Q 

fieuur 2.7: Schematische weergave van de beweging van een lokaal 

afschuivingsvolume (volume VQ) geïnduceerd door een schuifspanning x, 

wat een lokale afschuiving fo veroorzaakt. 
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Cf = exp (2 .13) 

A ls w e yv'/oQ ge l i jk s te l len a a n een c o n s t a n t e B, d a n z ien w e d a t d e r e c i p r o k e d e f e c t c o n c e n t r a t i e in 

e v e n w i c h t v o l d o e t aan d e z o g e n a a m d e Fu lcher -Voge l ve rge l i j k ing : 

• exp 
^ B ^ 

T-T, 
(2 .14) 

V o l g e n s b o v e n s t a a n d e a f l e i d i ng z o u d e o r d e g r o o t t e v a n d e cons tan te B v a n Pd4oNi4oP2o 1 0 K m o e t e n 

z i j n , w a n t y v * / 0 « 1 en a « 1 5 x 1 0 ' ^ K\ Expe r imen tee l w o r d t echter e e n e e n o r d e g r o o t t e van 10 ' ' K 

g e v o n d e n [ 1 7 ] . D i t d u i d t er o p d a t bi j t h e r m i s c h e u i t z e t t i n g he t vr i j v o l u m e snel ler t o e n e e m t dan h e t t o ta l e 

v o l u m e v a n h e t a m o r f e m e t a a l . 

In d e a s - q u e n c h e d t o e s t a n d h e e f t he t a m o r f e m e t a a l e e n o v e r s c h o t aan vr i j v o l u m e . T i j dens s t ruc tu re le 

re laxat ie w o r d t d i t tevee l aan vr i j v o l u m e g e a n n i h i l e e r d . D e ve rge l i j k i ng w a a r m e e de fec tann ih i l a t i e e n 

d e f e c t p r o d u c t i e w o r d t b e s c h r e v e n , is d o o r D u i n e etal. [12 ] b e p a a l d als z i j n d e : 

d Q 

dt 
= -l<r-Cf(cf - C f ^ ) , (2 .15) 

w a a r i n d e sne lhe idscons tan te v a n he t ann ih i l a t i ep roces is. in d e as -quenched t o e s t a n d ge ld t Cf » Q e , 

en z o l a n g d i t g e l d t hee f t v e r g e l i j k i n g (2 .15) als o p l o s s i n g : 

c i \ t ) - C f l o = l < r - t . (2 .16) 

D e z e o p l o s s i n g za l la ter g e b r u i k t w o r d e n b i j he t b e p a l e n van enke le p a r a m e t e r s w a a r v a n m e n v e r m o e d t 

d a t z e d e v iscos i te i t van a m o r f e me ta l en b e h e e r s e n . 

2 . 4 . D e v iscosi te i t van a m o r f e meta len 

H e t rek- t i jd d i a g r a m v a n a m o r f e me ta l en v e r t o o n t d e z e l f d e aspec ten als he t rek- t i jd d i a g r a m van kr is ta l l i jne 

m a t e r i a l e n (z ie figuur 2 .6) . Er is e e n t i j dsona fhanke l i j ke elast ische respons s^j o p e e n m e c h a n i s c h e 

be las t i ng en e e n t i j dsa fhanke l i j ke elasf ische respons . D e plast ische respons is e v e n e e n s t i j dsa fhanke l i j k 

en kan w o r d e n o n d e r v e r d e e l d i n : 

6 H o m o g e n e v l o e i , e e n u n i f o r m e d e f o r m a t i e v a n h e t a m o r f e l i n t D e z e v o r m v a n d e f o r m a t i e v i n d t p laa ts 

bi j lage s p a n n i n g e n en h o g e t e m p e r a t u r e n ; 

e I n h o m o g e n e v l o e i , een ge loka l i see rde d e f o r m a t i e in een a fschu i fband . D e z e v o r m v a n d e f o r m a t i e v i n d t 

p laats b i j h o g e s p a n n i n g e n e n lage t e m p e r a t u r e n . 

Er w o r d t a a n g e n o m e n d a t v l o e i in een a m o r f me taa l o p t r e e d t als g e v o l g v a n ve rp laa ts ing v a n m e e r d e r e 

a t o m e n v e r z a m e l d in een lokaa l a f s c h u i v i n g s v o l u m e VQ (z ie figuur 2.7) [ 1 3 ] . A ls er g e n o e g vr i j v o l u m e in VQ 

z i t v o o r he t v o r m e n van e e n d e f e c t , dan is a t o o m t r a n s p o r t moge l i j k en kan er een l oka le a fschu iv ing yo 

p l aa t sv i nden . H e t p r o d u k t yoVo w o r d t w e l he t a f schu i v i ngsvo lume-e lemen t g e n o e m d . A ls nf he t aanta l 

d e f e c t e n p e r v o l u m e - e e n h e i d is e n kf is d e n e t t o f r e q u e n t i e van loka le a f schu i v i ngen in d e r i ch t ing v a n d e 

schu i f spann ing , d a n ge ld t v o o r d e m a c r o s c o p i s c h a fschu i fsne lhe id y v a n he t a m o r f e m e t a a l : 
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y = 1 / -JoVo-kf- (2 .17) 

A a n g e n o m e n kan w o r d e n d a t d e a t o o m p o s i t i e s v o o r en na d e loka le a f schu i v i ng re la t ie f s tab ie le pos i t i es 

z i j n , d u s loka le m i n i m a in d e v r i j e ene rg ie v e r t e g e n w o o r d i g e n [ 1 8 ] . V o o r l oka le a f schu i v i ngen m o e t 

d a a r o m e e n ac t i ve r ingsenerg ie Qf ge l eve rd w o r d e n . H i e r m e e w o r d t d e f r e q u e n t i e v a n loka le 

a f schu i v i ngen g e g e v e n d o o r e e n Ar rhen ius -ve rge l i j k ing : 

kf =Vf • exp 9L 
kT 

(2 .18) 

w a a r b i j v e r w a c h t w o r d t da t d e p o g i n g f r e q u e n t i e Vf van d e z e l f d e o r d e g r o o t t e is als d e D e b y e - f r e q u e n t i e 

[ 10 ] . k is d e c o n s t a n t e van B o l t z m a n n . Z o n d e r n e t t o schu i f spann ing kan d e ac t i ve r i ngsene rg ie Qf 

v e r k r e g e n w o r d e n u i t t h e r m i s c h e f luc tua t ies , maar d e r i ch t i ngen v a n d e v o o r k o m e n d e loka le a f s c h u i v i n g e n 

z i j n c h a o t i s c h v e r d e e l d ; kf = O en dus za l er o p m a c r o s c o p i s c h e schaal geen v l o e i o p t r e d e n . A ls er e e n 

schu i f spann ing x o p he t mate r iaa l w o r d t aangeb rach t , d a n v e r r i c h t d e z e s c h u i f s p a n n i n g b i j een l oka le 

a f schu i v i ng een a rbe id ter g r o o t t e van x -Yo^o - D e z e a rbe id rep resen tee r t h e t ve rsch i l in p o t e n t i a a l tussen 

een l oka le a fschu iv ing in d e richting v a n d e schu i f spann ing e n een loka le a f schu i v i ng t e g e n d e richting v a n 

d e schu i f spann ing in (z ie f i guur 2 .7) [ 1 3 ] . D e rate-theone ( z ie b i j v o o r b e e l d [ 19 ] ) gee f t d a n e e n u i t d r u k k i n g 

v o o r kf: 

kl=Vf exp -
Qf-x-yoVo/2 

••2k( 'Sinhj 
2kT 

kT 
-exp 

Qf + t - Y o ^ ^ o / 2 ' 

kT 
(2 .19) 

H e t aan ta l d e f e c t e n pe r v o l u m e - e e n h e i d , Of, is ge ra la teerd aan de d e f e c t c o n c e n t r a t i e Cf v i a 

Cf=Q-nf, ( 2 .20 ) 

w a a r i n Q he t a toma i r v o l u m e is [ 1 0 ] . Subst i tu t ie v a n ve rge l i j k i ngen (2 .19) en (2 .20) in (2 .17 ) l eve r t v o o r 

d e h o m o g e n e v loe i in een a m o r f ma te r iaa l als f u n c t i e van schu i f spann ing en t e m p e r a t u u r : 

Y = 2 c , . ^ , . ^ - s i n h | 
V 2kT , 

( 2 . 2 i ; 

Bij lage schu i f spann ingen ( x < kT/fQVQ ), kan d e sinh v e r v a n g e n w o r d e n d o o r z i j n a r g u m e n t . In d i t r e g i m e 

is d e v l o e i N e w t o n - v i s k e u s en w o r d t d e v iscos i te i t g e g e v e n d o o r [ 18 ] : 

_ x _ kT-a 1 
(2 .22 ) 

13 



14 



2 . 5 . H e t a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t 

Er z i j n ve ie o n d e r z o e k e n g e d a a n o m d e m o d e l l e n en d e b i j b e h o r e n d e p a r a m e t e r s v o o r h e t 

d e f o r m a t i e g e d r a g van a m o r f e m e t a l e n te b e p a l e n . In d e z e paragraaf w o r d e n enke le van d i e o n d e r z o e k e n 

a a n g e h a a l d w a a r u i t e e n t empe ra tuu r sa fhanke l i j khe i d v a n JOVQ Z O U b l i j ken . 

e Bij z o g e n a a m d e i socon f i gu ra t i one le v i scos i te i t smet ingen aan a m o r f Pd82Sii8 v o n d e n T a u b en S p a e p e n 

[20 ] e e n Ar rhen ius -ve rge l i j k i ng v o o r d e t empera tuu rsa fhanke l i j khe id van d e v iscos i te i t : 

TI = T i o T ' e x p 
RT 

± , ( 2 .23 ) 

Cf 

m e t rio e e n c o n s t a n t e en Qr, d e ac t i ve r ingsenerg ie v o o r v i s k e u z e v l o e i . O p g r o n d v a n v e r g e l i j k i n g (2 .22) 

e n (2 .23 ) z o u m e n v e r w a c h t e n d a t ge ld t = Qf. 

• V a n d e n Beuke l etal. [ 10 ] s te l len : 

k, = kf ( 2 .24 ) 

z o d a t ve rge l i j k i ng (2 .16) gesch reven kan w o r d e n als; 

Q ^ 
c 7 X f ) - c r j = o = v , - f - e x p (2 .25 ) 

D e v e r a n d e r i n g in d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e Cf is te m e t e n als o n d e r a n d e r e e e n v e r a n d e r i n g in d e rek en e e n 

v e r a n d e r i n g v a n d e Y o u n g - m o d u l u s [ 2 1 ] . D o o r d e v e r a n d e r i n g in d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e als f u n c t i e v a n d e 

t i jd en t e m p e r a t u u r te m e t e n , z i j n Vf en Qf te b e p a l e n . 

e Bij m e t i n g e n aan amori^ Fe4oNi4oB2o v o n d e n v a n d e n Beuke l etal. [ 10 ] een d i s c r e p a n t i e tussen d e 

w a a r d e n van Qf en Q , , . D i t ve rsch i l w o r d t t oegesch reven aan een t e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i j k h e i d v a n ygVo. 

Er w o r d t ges te ld : 

Y o V o = A - e x p | - - ^ ^ ( 2 .26 ) 

w a a r d o o r Q^ = IQ^ +Qf en •r]^ = k-Q/A' • k f . H i e r m e e is m e n in staat d e t e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i j k h e i d 

v a n YQVO zoa ls g e r a p p o r t e e r d in a n d e r e o n d e r z o e k e n (z ie b i j v o o r b e e l d T a u b [22 ] ) te v e r k l a r e n . V o o r 

Fe4oNi4oPi4B6 (Me tg l as 2 8 2 6 ) z i j n d e v o l g e n d e w a a r d e n g e v o n d e n : Q^ = 2 7 k J / m o l en /4 = 1.3-10'^^ m\ 

D e r e d e n w a a r o m YOVQ a fhanke l i j k is v a n d e t e m p e r a t u u r w o r d t g e z o c h t in d e C S R O . Bij h o g e r e 

t e m p e r a t u r e n is d e s t ruc tuur m i n d e r sti j f g e b o n d e n , w a t e e n t o e n a m e z o u g e v e n v a n h e t l oka le 

a f s c h u i v i n g s v o l u m e VQ. In he t d o o r van d e n Beuke l etal. o n d e r z o c h t e t e m p e r a t u u r s g e b i e d tussen 5 2 0 K 

en 6 0 0 K g r o e i t YOVQ v a n 25 A^ naar 5 8 w a t in beg inse l als n ie t on rede l i j k w o r d t e r va ren . 
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2 . 6 . P r o d u c t i e v a n v r i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e 

Spaepen [17 ] g e e f t v o o r i n h o m o g e n e v l oe i e e n ve rk la r ing v o o r h e t on ts taan v a n a f s c h u i f b a n d e n . H e t 

a c h t e r l i g g e n d e m e c h a n i s m e v a n d e ' v e r w e k i n g ' in d e a f schu i f band z o u de c rea t ie v a n vr i j v o l u m e d o o r 

d e f o r m a t i e z i j n . R e c e n t e m e t i n g e n [ 2 3 ] t o n e n aan da t o o k t i j dens h o m o g e n e v l o e i sp rake is v a n c rea t ie 

v a n vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e . 

D e e v e n w i c h t s - d e f e c t c o n c e n t r a t i e c^^q zoa l s a fge le id in pa ragraa f 2.3 is al leen t e m p e r a t u u r a f h a n k e l i j k . 

D o o r d e f o r m a t i e w o r d t er ex t ra vr i j v o l u m e g e p r o d u c e e r d . D e n i e u w e e v e n w i c h t s - d e f e c t c o n c e n t r a t i e is 

d a n Cf ^ en is a fhanke l i j k v a n t e m p e r a t u u r é n d e f o r m a t i e s n e l h e i d . 
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3. Meetmethode en -opstelling 

3 .1 . M e e t m e t h o d e 

3 . 1 . 1 . D e k r u i p p r o e f 

H e t d o e l v a n d i t o n d e r z o e k is he t b e p a l e n v a n d e g r o o t t e v a n he t a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t m e t b e h u l p 

v a n k r u i p p r o e v e n . Bij d e k r u i p p r o e f w o r d t o p he t t e o n d e r z o e k e n mater iaa l e e n t r e k s p a n n i n g a 

a a n g e b r a c h t e n d e resu l t e rende rek s w o r d t g e m e t e n . A ls w e er v a n u i t gaan d a t he t c r i t e n u m v a n v o n 

M ises ge ld i g is, d a n ge ld t : 

e n 

(3 .2) 

H i e r m e e kan in e e n k ru ipops te l l i ng , w a a r i n een t r e k s p a n n i n g w o r d t o p g e l e g d , de resu l t e rende 

a fschu i f sne lhe id b e p a a l d w o r d e n , d o o r e t e d i f f e ren t i ë ren naar de t i j d . 

D o o r b i j v e r s c h i l l e n d e schu i f spann ingen d e resu l te rende a fschu i fsne lhe id te m e t e n , k u n n e n m e t b e h u l p 

v a n ve rge l i j k i ng (2 .21 ) w a a r d e n v o o r Cf -kf / Q e n JQVO a fge le id w o r d e n . D e t e m p e r a t u u r d i e n t h ie rb i j 

c o n s t a n t te z i j n . 

3 .1 .2 . T e m p e r a t u u r c o r r e c t i e 

D e t e m p e r a t u u r v a n he t a m o r f e l int in d e k ru i pops te l l i ng za l in de t i jd va r i ë ren . D e a fschu i f sne lhe id is s terk 

t e m p e r a t u u r s g e b o n d e n . A ls T^^, de ' w e n s t e m p e r a t u u r ' is, d i t is de t e m p e r a t u u r w a a r b i j m e n d e 

a fschu i f sne lhe id w i l b e p a l e n , en T„ d e we rke l i j k g e m e t e n t e m p e r a t u u r , d a n ge ld t : 

(3 .3 ) 

z o d a t m e t v e r g e l i j k i n g (2 .23 ) d e t e m p e r a t u u r s c o r r e c t i e w o r d t : 

1 
Y(7"w) = ^ - e x p 

f 1 0 B-•exp B-
k T T 

•exp (3 .4) 

I n d i e n er e e n f o u t 8r ,n in d e bepa l i ng v a n ?•,„ z i t , d a n w o r d t d e f o u t in Y(rj^)volgens v e r g e l i j k i n g (3 .4) : 

ST^. (3 .5 ) 
B-T„ 

D e o v e r i g e f o u t e n b r o n n e n v o o r de f o u t in y , d e ruis in he t f -signaal en e e n o m r e k e n i n g v a n d e f o u t in 

d e a a n g e l e g d e schu i f spann ing , w o r d e n la ter b e h a n d e l d . 
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fieuur 3.1: Schematische weergave van een 

flitsgietopstelling 

1 l<wartsbuis 2 drukgas 

3/5 gesmolten legering 4 buisopening 

6 puddle 7 koperen wiel 

8 lint 9 schraper (niet 

10 hoogfrequent-spoel gebruikt) 

fieuur 3.2: Schematische weergave 

van kwartsbuis met ampul. 

2 0 



3.2 . Ma te r iaa l 

H e t in d i t onde rzoe i< g e b r u i k t e a m o r f e me taa l is d e l ege r i ng Pd4oNi4oP2o- D e z e lege r ing is e e n v o u d i g t o t 

glas te m a k e n ; ze l fs a fgeschr ik t aan l u c h t is he t v o o r e e n dee l a m o r f [ 2 5 ] . D e lege r ing kan o v e r een 

t e m p e r a t u u r s g e b i e d v a n 4 0 K ( 5 4 5 K - 5 8 5 K) o p d e v o l l e d i g ge re laxee rde toes tand w o r d e n g e b r a c h t 

z o n d e r d a t kr istal l isat ie o p t r e e d t . 

3.2.1 F l i tsg ieten 

H e t a m o r f e Pd4oNi4oP2o is g e p r o d u c e e r d in h e t L a b o r a t o r i u m v o o r M a t e r i a a l k u n d e . D e t o e g e p a s t e 

p r o d u c t i e m e t h o d e is f l i t sg ie ten. Fl i tsgieten is e e n p r o c e s w a a r b i j een g e s m o l t e n l ege r i ng o p e e n snel 

d r a a i e n d k o p e r e n w i e l w o r d t g e s p o t e n (z ie f i g u u r 3 .1) [ 2 6 ] . H e t resul taat is e e n d u n l in t ( 3 0 - 6 0 n m ) m e t 

e e n m a t t e z i j de (de w i e l z i j d e ) en e e n g l a n z e n d e z i j de . 

D e g r o n d s t o f f e n , Pd ( H i g h w a y s , 9 9 . 9 5 % , sponge) en N i i P (H ighways , 9 9 , 9 % , p o e d e r < 1 5 0 [om), w o r d e n 

in de j u i s t e v e r h o u d i n g g e m e n g d en v e r v o l g e n s in e e n kwar tsbu is m e t o n d e r a a n e e n a m p u l g e d a a n (z ie 

f i guu r 3 .2 ) . O m d e d o o r g a n g naar d e a m p u l te b l o k k e r e n w o r d t eerst e e n g ro te r Pd-dee l t je in d e 

k w a r t s b u i s g e d a a n . D e d o o r g a n g hee f t een d i a m e t e r v a n 1.5 - 2.0 m m ( H e t is n ie t m o g e l i j k o m d e g r o o t t e 

van een d o o r g a n g in e e n de rge l i j ke g lazen c o n s t r u c t i e n a u w k e u r i g e r te behee rsen ) . D e k w a r t b u i s is te r 

h o o g t e v a n d e d o o r g a n g r o n d o m ingekrast , z o d a t daar gemakke l i j k b r e u k za l o p t r e d e n . D e k w a r t s b u i s 

w o r d t in e e n h o u d e r geplaats t . D e h o u d e r h e e f t e e n d o o r g a n g v o o r gassen. H i e r d o o r kan d e kwa r t sbu i s 

m e t elk g e w e n s t gas w o r d e n d o o r g e s p o e l d . D o o r h e t a fs lu i ten van d e u i t laa t in d e h o u d e r , is er een 

c o n t r o l e e r b a r e o v e r d r u k in d e kwar t sbu i s te c r e ë r e n . M e t d e z e o v e r d r u k kan d e g e s m o l t e n lege r ing u i t d e 

kwa r t sbu i s w o r d e n g e s p o t e n . H e t d o o r ons g e b r u i k t e gas v o o r he t c r e ë r e n van d e o v e r d r u k is a r g o n . 

A ls d e k w a r t s b u i s in d e h o u d e r is geplaatst , b e v i n d t z i ch r o n d o m de bu is ter h o o g t e v a n d e lege r ing e e n 

k o p e r e n sp i raa l . M e t een h o o g f r e q u e n t - g e n e r a t o r kan e e n s t r o o m d o o r d e z e spiraal w o r d e n g e s t u u r d , 

w a a r d o o r d e l ege r i ng d o o r i n d u c t i e v e r h i t t i n g g e s m o l t e n w o r d t . D o o r va r ia t ie van d e s t r o o m s t e r k t e is d e 

o p w a r m s n e l h e i d van d e l ege r i ng te rege len . 

Fosfor v e r d a m p t z e e r snel u i t Pd4oNi4oP2o in d e v l o e i b a r e fase. H e t is dus v a n be l ang d a t d e lege r ing z o 

k o r t m o g e l i j k in d e v l o e i b a r e fase is. A ls d e s m e l t t e l ang in d e v l o e i b a r e fase is g e w e e s t d a n resu l tee r t d i t 

in een te laag p e r c e n t a g e fos fo r in h e t a m o r f e m e t a a l . 

Bij he t f l i t sg ie ten w o r d t eers t de ju is te d r u k in de kwa r t sbu i s aangebrach t , d a n w o r d t de l e g e r i n g 

g e s m o l t e n . A ls de l ege r i ng g e s m o l t e n is w o r d t he t w i e l o m h o o g ge le id . H e t w i e l slaat de a m p u l van de 

k w a r t b u i s en de g e s m o l t e n l ege r i ng b e g i n t te s t r o m e n . H e t w i e l w o r d t v e r d e r o m h o o g ge le i d z o d a t de 

u i t e i nde l i j ke a fs tand tussen w i e l en s p u i t m o n d in de o r d e van enke le m i l l ime te r s is. H e t g r o o t s t e g e d e e l t e 

v a n he t ma te r i aa l s t r o o m t u i t de kwar t sbu i s b i j d e z e a fs tand tussen w i e l en s p u i t m o n d . D e a fs tand tussen 

w i e l en s p u i t m o n d hee f t i n v l o e d o p de s t r o m i n g v a n de gesmo l t en l ege r i ng en dus o p de g e o m e t r i e v a n 

h e t u i t e inde l i j k v e r k r e g e n l in t . 

D e sne lhe id v a n h e t o p p e r v l a k van he t k o p e r e n w i e l b e p a a l t in sterke m a t e de a f koe l sne lhe id van de 

leger ing . D e d o o r ons g e b r u i k t e t oe ren ta l l en v a n h e t w i e l g e v e n gescha t te a f koe l sne lheden in de 

o r d e g r o o t t e v a n 10^ Ks^ [ 2 5 ] . 

V o o r h e t r a a k p u n t van de g e s m o l t e n lege r ing m e t h e t w i e l is ove r de g e h e l e b r e e d t e v a n h e t w i e l een 

gasin laat a a n g e b r a c h t (z ie f i guu r 3 .3) . H e t gas u i t d e z e in laa t za l d o o r de sne lhe id van h e t w i e l een d u n n e 

gaslaag v o r m e n b o v e n h e t o p p e r v l a k van h e t w i e l . H i e r d o o r w o r d t de n o g g e s m o l t e n l ege r i ng b e s c h e r m d 

tegen i n w e r k i n g van de b u i t e n l u c h t . A ls b e s c h e r m g a s is o o k hier a rgon geb ru i k t . 
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3.2.2 G e b r u i k t e ins te l l i ngen b i i he t f l i tsg ie ten 

in tabe l 3.1 staan d e ins te l l ingen van d e f l i t sg ie tops te l l i ng g e g e v e n , zoa ls g e b r u i k t b i j d e p r o d u c t i e v a n d e 

l in ten d i e g e c o d e e r d z i j n als 6maart96 en 19maart96. 

tabel 3.1: Instellingen bij productie van de linten 6 m a a r t 9 6 en 1 9 m a a r t 9 6 

p a r a m e t e r w a a r d e 

A r - o v e r d r u k 2 0 m b a r 

d i a m e t e r w i e l 3 0 c m 

toe ren ta l 1 1 0 0 r p m 

sne lhe id w i e l o p p e r v l a k 17.3 ms ' 

g i e t t e m p e r a t u u r 1 2 7 5 ° C 

d i a m e t e r s p u i t m o n d ~ 2 m m 

afs tand w i e l - s p u i t m o n d n i e t prec ies b e k e n d , m a a r 

zeke r m e e r d a n 3 m m . 

D e v e r k r e g e n l i n ten h e b b e n w e l d e j u i s te a t o o m v e r h o u d i n g e n en z i jn a m o r f (z ie sect ie 3 .2 .3) , maa r d e 

g e o m e t r i e is d u s d a n i g da t er geen k r u i p p r o e v e n o p k u n n e n w o r d e n v e r r i c h t (he t l in t is ' k ronke l i g ' en hee f t 

g r o t e d ik te-var ia t ies) . Een h o g e r toe ren ta l en een k le ine re a fs tand tussen w i e l en s p u i t m o n d za l d e k w a l i t e i t 

van he t l in t al v e r b e t e r e n , maa r d e g roo t s te v e r b e t e r i n g w o r d t v e r w a c h t d o o r he t ve r l agen v a n d e 

g i e t t e m p e r a t u u r . D e g e b r u i k t e g i e t t e m p e r a t u u r h e e f t t o t g e v o l g da t d e v l o e i b a r e l ege r ing e e n lage 

v iscos i te i t heef t . H i e r d o o r w o r d t d e h o e v e e l h e i d leger ing , d i e pe r t i j dseenhe id aan he t w i e l w o r d t 

a a n g e b o d e n , hoger . A ls h e t t oe ren ta l daarb i j te laag is d a n za l het a a n b o d te g r o o t w o r d e n e n za l d e 

v l oe i s to f een o n g e w e n s t e u i t w e g z o e k e n , w a t d e g e c o n s t a t e e r d e k ronke ls en d ik tevar ia t ies v e r o o r z a a k t . 

D e g i e t t e m p e r a t u u r m o e s t h ie r ech te r z o h o o g z i j n o m d e g r o n d s t o f f e n t e la ten sme l t en . H e t s m e l t p u n t 

van N i j P is 1 1 0 6 °C. H e t p a l l a d i u m lost o p in he t g e s m o l t e n N i j P . 

D e l i n ten 6maart96 en 19maart96 w e r d e n f i j n g e m a l e n en he t ve r k regen p o e d e r v o r m d e h e t 

u i tgangsmate r iaa l v o o r h e t l in t 7mei96 . D i t u i t gangsmate r i aa l is al a m o r f en sme l t d a a r o m b i j lagere 

t e m p e r a t u r e n . In tabe l 3.2 staan d e ins te l l ingen d ie g e b r u i k t z i jn bi j he t p r o d u c e r e n v a n he t l in t 7mei96 . 

tabel 3.2: Instellingen bij de productie van het lint 7 m e i 9 6 

p a r a m e t e r w a a r d e 

A r - o v e r d r u k 2 0 m b a r 

d i a m e t e r w i e l 3 0 c m 

toe ren ta l 1 4 0 0 r p m 

sne lhe id w i e l o p p e r v l a k 22 m s ' 

g i e t t e m p e r a t u u r 1 1 0 0 ° C 

d i a m e t e r s p u i t m o n d ~ 2 m m 

afs tand w i e l - s p u i t m o n d 2 m m . 

H e t l in t 7mei96 is w e l g o e d g e n o e g v o o r he t v e r r i c h t e n v a n k r u i p p r o e v e n . 

3.2.3 Ana l vse v a n h e t l in t 

D e a t o o m v e r h o u d i n g e n van d e l in ten 6maart96 ,19maart96 en 7mei96 z i j n b e p a a l d m e t Energy 

Dispersive Spectrometry (EDS). In tabe l 3.3 staan d e g e m e t e n w a a r d e n . 

23 



50 • 

„ M l 

fieuur 3.4: Weergave van de EDS-scan over de dil<te van 

een amorfe PdNiP-lint. 
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feuor 3.5: De met de EDS-scan bepaalde atoom­

percentages over de dll<te van een amorfe PdNIP -lint 

fieuur 3.6: Weergave van de oppervlaktengesteldheid van 

tiet amorfe Pd4cNi4oP2o-lint 6niaart96. Het bovenste gedeelte 

van de figuur geeft de onderkant van het lint weer en de 

onderste gedeelte van de figuur geeft de bovenkant van het 

lint weer. 

d 

fieuur 3.7: Het verschil tussen de gemeten dikte d„ en 

de ware dikte d.y. 
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tabel 3.3: Atoomverhoudingen linten 6 m a a r t 9 6 , 1 9 m a a r t 9 6 en 7 m e i 9 6 

e l e m e n t a t o o m p e r c e n t a g e s 

l in t 6maart96 

a t o o m p e r c e n t a g e s 

\'mt19maart96 

a t o o m p e r c e n t a g e s 

l in t 7mei96 

Pd 41 .1 41 .1 3 9 . 9 

N l 39.1 39 .3 4 0 . 0 

P 19 .7 19.5 20 .3 

D e a t o o m p e r c e n t a g e s van d e l i n ten 6maart96 e n 19maart96 z i jn o p v ier p laa tsen b e p a a l d : o p t w e e 

p laa tsen aan d e b o v e n z i j d e en o p t w e e p laatsen aan d e o n d e r z i j d e van he t l int . D e a t o o m p e r c e n t a g e s v a n 

he t l in t 7mei96 z i j n o p zes p laa tsen aan d e b o v e n z i j d e van he t l in t bepaa ld . Er z i j n geen s ign i f i can te 

a f w i j k i n g e n in d e p e r c e n t a g e s v a n d e ve rsch i l l ende m e e t p u n t e n g e c o n s t a t e e r d . Bij een e e r d e r 

g e p r o d u c e e r d l int , m e t ve rge l i j kba re proces- ins te l l ingen, is e e n analyse ove r d e d i k t e v a n h e t l in t ve r r i ch t . 

In f i guu r 3 .4 staan d e i n d r u k k e n d ie d e EDS-analyse hee f t v e r o o r z a a k t H e t resu l taa t van d e z e EDS-scan 

staat in f i g u u r 3.5. O o k hier w o r d e n geen s ign i f icante versch i l len in d e p e r c e n t a g e s g e m e t e n . D e c o n c l u s i e 

is dat , m e t d e g e b r u i k t e p roces- ins te l l i ngen , een l in t kan w o r d e n g e p r o d u c e e r d dat , o v e r d e g e h e l e l eng te 

en d i k te , h o m o g e n i t e i t v e r t o o n t . 

M e t b e h u l p v a n Deb i je -Scher re r o p n a m e s is de a m o r f i t e i t v a n d e l in ten 6 m a a r t 9 6 en 19maart96 b e p a a l d : 

Er kan g e e n kr is ta l l in i te i t g e c o n s t a t e e r d w o r d e n . D e l in ten z i j n amor f . 

Een i dee v a n d e o p p e r v l a k t e - g e s t e l d h e i d w o r d t g e g e v e n in f i guu r 3.6. H ie r i n z i jn d e b o v e n - e n o n d e r z i j d e 

van h e t l i n ten 6maart96 w e e r g e g e v e n . A a n g e z i e n he t k o p e r e n w i e l van he t f l i t sg ie tapparaa t v o o r h e t 

v e r v a a r d i g e n van h e t l in t 7mei96 w e r d a fgedraa id en m e t z e e r f i jn s c h u u r p a p i e r w e r d b e w e r k t , is te 

v e r w a c h t e n d a t de o n d e r z i j d e v a n h e t l in t 7mei96 gaver is d a n he t g e t o o n d e l int . 

3.2.4 Prepara t ie v a n h e t l in t 

H e t l in t 7mei96 is in s tukken m e t leng tes van o n g e v e e r 4 0 0 m m v e r d e e l d . D e b r e e d t e v a n d e z e 

l i n t s tukken is d o o r m i d d e l van schu ren m e t fijn s c h u u r p a p i e r t e r u g g e b r a c h t t o t 2 ,0 m m . 

H o o g s t w a a r s c h i j n l i j k is er een n ie t v e r w a a r l o o s b a r e var ia t ie in d e d ik te van h e t l int , maa r h e t b l e e k 

o n d o e n l i j k d e z e d ik te-var ia t ie d o o r m i d d e l van schu ren o f po l i j s ten w e g te w e r k e n . 

V o o r d i t o n d e r z o e k is he t o p p e r v l a k , A, l o o d r e c h t o p d e aange legde s p a n n i n g v a n b e l a n g . D e b r e e d t e is 

vr i j n a u w k e u r i g b e k e n d . Bij b e p a l i n g van d e d ik te v a n he t l in t m e t een e e n v o u d i g e m i c r o m e t e r m o e t m e n 

b e d u c h t z i j n o p d e m o g e l i j k e sys temat i sche f o u t zoa ls v e r m e l d in he t a fs tudeervers lag v a n Kalis [ 2 7 ] : D e 

d i k t e v a n h e t l in t w o r d t m e t e e n m i c r o m e t e r g e m e t e n o p d e m a n i e r zoa ls a a n g e g e v e n in figuur 3 .7 . D e z e 

m a n i e r v a n m e t e n h e e f t t o t g e v o l g d a t d e d ik te sys temat isch w o r d t overscha t . H i e r m e e z o u o o k he t 

o p p e r v l a k A o v e r s c h a t w o r d e n . O m d i t te v o o r k o m e n z i j n d e g e m i d d e l d e o p p e r v l a k t e n , <A >, b e p a a l d v i a 

d e soo r te l i j ke massa v a n Pd4oNi4oP2o ( 9 4 0 5 kgm'^ [26 ] ) . D e massa en de l eng te v a n d e l i n ten z i j n 

n a u w k e u r i g te b e p a l e n en dus kan o o k he t g e m i d d e l d e o p p e r v l a k <A > n a u w k e u r i g b e p a a l d w o r d e n . In 

tabe l 3 .4 staan d e b e p a a l d e g e m i d d e l d e o p p e r v l a k t e n van d e geb ru i k te l i n t s tukken . 

tabel 3.4: Gemiddelde oppervlal<ten <A > van de gebruil<te lintstul<ken. 

lintstuk a p Y 8 8 C •n e i K 

< A > [ 1 0 " ^ m ^ ] 8.88 7 .87 8 .44 8 .75 8 .84 8 .59 8.02 8 .18 8 .21 8 .49 
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fieuur 3.8: Schematische weergave van de gebruil<te l<ruipopstelling. 

1. Kwartsstaven 5. Verwarmingsringen 

2. Proeflint 6. Brug 

3. LVDT 7. Thermoiioppei 

4. Messingen cilinder 8. Draaimechanisme voor 

oplegen gewichten. 
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3.3. Meetopste l l ing 

D e k ru i pops te l l i ng d ie v o o r d i t o n d e r z o e k w o r d t geb ru i k t , is ee rde r g e b r u i k t en b e s c h r e v e n b i j a n d e r e 

o n d e r z o e k e n [ 2 4 - 2 7 ] . In f i guur 3.8 staat een schemat i sche d o o r s n e d e v a n d e h u i d i g e k r u i p o p s t e l l i n g . H e t 

p roe f l i n t v a n he t a m o r f e metaa l w o r d t o p g e h a n g e n in e e n ver t icaa l g e p o s i t i o n e e r d e , c i l i nd r i sche o v e n . 

O n d e r a a n he t l i n t w o r d t een staaf beves t i gd . A a n d e z e staaf b e v i n d t z i ch een p la teau w a a r o p g e w i c h t e n 

gep laats t k u n n e n w o r d e n d ie v o o r d e g e w e n s t e be las t ing m o e t e n z o r g e n . D e g e w i c h t e n w o r d e n m e t 

behu lp v a n een u i t w e n d i g te b e d i e n e n d r a a i m e c h a n i s m e gep laa ts t en k u n n e n o p e lk g e w e n s t m o m e n t o p 

he t p la teau w o r d e n ge legd ( H i e r d o o r h o o r t b i j v o o r b e e l d spann ings loos v o o r g l o e i e n t o t d e 

m o g e l i j k h e d e n ) . O n d e r a a n d e staaf z i t e e n w e e k i j z e r e n k e r n . A ls he t l in t c o r r e c t g e p o s i t i o n e e r d is, d a n 

hang t d e w e e k i j z e r e n ke rn in d e z o g e n a a m d e Linear Variatie Dispiacement Transducer ( L V D T ) . Een 

v e r l e n g i n g van h e t l in t za l resu l teren in een ve rp laa ts ing v a n d e w e e k i j z e r e n ke rn . D e pos i t i e v a n d e 

w e e k i j z e r e n ke rn in d e L V D T is m e t een e lec t r isch signaal te b e p a l e n ( o p d e p rec iese w e r k i n g v a n L V D T 

w o r d t la te r i ngegaan) en a ldus is d e v e r l e n g i n g van he t l in t te m e t e n . H e t o p h a n g p u n t v a n h e t a m o r f e l in t 

en de L V D T z i j n aan d e z e l f d e kwar tss taven beves t i gd z o d a t t h e r m i s c h e u i t ze t t i ng v a n d e o p s t e l l i n g z o m i n 

moge l i j k i n v l o e d hee f t o p d e verp laa ts ing van w e e k i j z e r e n ke rn in d e LVDT. 

3.3.1 O v e n t e m p e r a t u u r 

D e k ru i pops te l l i ng is gep laats t in e e n v a c u ü m k l o k . D e w a n d van d e k l o k w o r d t d o o r w a t e r k o e l i n g o p e e n 

cons tan te t e m p e r a t u u r ( 3 0 ° C) g e h o u d e n , w a a r d o o r een stabie l t e m p e r a t u u r p r o f i e l in d e o v e n on t s taa t . 

D e k lok w o r d t eers t v a c u ü m g e p o m p t en daa rna m e t een c o n s t a n t e h e l i u m f l o w d o o r s p o e l d ( D e 

h e l i u m f l o w w o r d t z o a fgeste ld da t e e n d r u k v a n 13 m b a r in d e k lok on ts taa t ) . H i e r d o o r w o r d t o x i d a t i e v a n 

he t l int v o o r k o m e n en v i n d t er t o c h v o l d o e n d e w a r m t e o v e r d r a c h t p laats tussen d e o v e n w a n d e n h e t 

p roe f l i n t . 

D e o v e n is o p g e b o u w d u i t zes s t o o k e l e m e n t e n ( W a t l o w K-Ring Heate rs ) d i e o m e e n mess ingen c i l i nde r 

z i jn g e s c h o v e n (z ie figuur 3 .8) . D e s t o o k e l e m e n t e n h e b b e n e e n b i n n e n d i a m e t e r v a n 12 m m en e e n l e n g t e 

van 42 m m . D e mess ingen c i l i nder hee f t een b i n n e n d i a m e t e r van 7 m m en een l eng te v a n o n g e v e e r 2 6 0 

m m . D e s t o o k e l e m e n t e n w o r d e n aanges tuu rd d o o r zes W a f l o w Series 9 6 5 c o n t r o l e - e e n h e d e n d i e e lk e e n 

e igen koude- las re fe ren t ie h e b b e n . D o o r d e w e n s t e m p e r a t u r e n o p d e c o n t r o l e - e e n h e d e n te v a r i ë r e n is h e t 

t e m p e r a t u u r p r o f i e l o v e r d e lengte v a n d e o v e n aan te passen. H e t t e m p e r a t u u r p r o f i e l kan o o k w o r d e n 

aangepas t d o o r v e r a n d e r i n g v a n d e h e l i u m d r u k . D e d r u k in d e o v e n w o r d t g e m e t e n m e t een Edwards 

P R M 10 d r u k m e t e r in c o m b i n a t i e m e t een Edwards Pirani Penn ing 1 0 0 5 u i t lees-eenhe id . 

D e t e m p e r a t u u r in d e o v e n w o r d t t evens g e m e t e n m e t e e n c h r o m e l - a l u m e l t h e r m o k o p p e l d a t h a l v e r w e g e 

b i n n e n d e mess ingen c i l i nder is geplaatst . D o o r p r o b l e m e n m e t d e p o s i t i o n e r i n g v a n h e t t h e r m o k o p p e l 

z i jn ve r sch i l l ende t h e r m o k o p p e l s geb ru i k t . A ls k o u d e las c o m p e n s a t o r is eerst e e n Omega -CJ c o l d j u n c t i o n 

c o m p e n s a t o r geb ru i k t . N a een aanta l m e t i n g e n w e r d d e z e c o m p e n s a t o r v e r d a c h t v a n g e v o e l i g h e i d v o o r 

d e o m g e v i n g s t e m p e r a t u u r en is ve rde r s m e l t e n d ijs als k o u d e las geb ru i k t . D e t h e r m o s p a n n i n g w o r d t 

g e m e t e n m e t e e n Ke i th ley 181 N a n o v o l t m e t e r , ve r vo lgens i nge lezen in e e n c o m p u t e r en o m g e r e k e n d 

naar e e n t e m p e r a t u u r . 

Temperatuursprofieien 

In het i dea le geva l heerst ove r een g r o o t gedee l t e van d e o v e n d e z e l f d e t e m p e r a t u u r en daa l t d e 

t e m p e r a t u u r b u i t e n d i t g e b i e d snel. D o o r var ia t ie van d e w e n s t e m p e r a t u r e n o p d e ve rsch i l l ende c o n t r o l e ­

e e n h e d e n is g e p r o b e e r d d i t v lakke t e m p e r a t u u r s p r o f i e l in d e o v e n te k r i j gen . D e ops te l l i ng w e r d eers t 

a f g e p o m p t t o t e e n d r u k v a n m i n d e r d a n 0.8 m b a r , w a a r n a e e n h e l i u m f l o w in d e v a c u ü m k l o k w e r d 

g e h a n d h a a f d d i e z o r g d e v o o r een d r u k v a n 13 mbar . V e r v o l g e n s w e r d e n d e c o n t r o l e - e e n h e d e n o p d e 

w e n s t e m p e r a t u r e n geze t . N a ru im e e n hal f uu r w e r d he t t e m p e r a t u u r s p r o f i e l stabiel g e a c h t en w e r d e e n 
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fieuur 3.9: Temperatuursprofieien van de oven in de kruipopstelling. Weergegeven is het verschil 

tussen de gemeten temperatuur en de gewenste temperatuur. 
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fieuur 3.10: Temperatuursprofieien van de oven in de kruipopstelling. Weergegeven is het verschil 

tussen de gemeten temperatuur en de gemiddelde temperatuur over het gedeelte van de oven 

tussen de hoogte 80 mm en de hoogte 220 mm. 

Verplaatsing 
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fieuur 3.11: Schematische weegave van de LVDT. 

1. Primaire spoel; 2. Weekijzeren kern; 3. Secundaire spoel. 
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c h r o m e l - a l u m e l t h e r m o k o p p e l d o o r d e o v e n gehaa ld w a a r m e e o m d e 5 m m d e t e m p e r a t u u r w e r d 

b e p a a l d . D e koude- las re fe ren t ie van h e t t h e r m o k o p p e l w a s in d i t geval de Omega -CJ c o l d j u n c t i o n 

c o m p e n s a t o r . In tabe l 3.5 staan de ins te l l ingen v a n d e c o n t r o l e - e e n h e d e n d i e l e iden t o t een z o v lak 

m o g e l i j k t e m p e r a t u u r s p r o f i e l . 

tabel 3.5: Instellingen Watlow controle-eenheden bij de verschillende wenstemperaturen 

w e n s t e m p e e n h e i d e e n h e i d e e n h e i d e e n h e i d e e n h e i d e e n h e i d 

[KI \°C] 1 r c ] 2 r c ] 3 [°C] 4 r c ] s r c ] 6 r c ] 

5 6 1 2 8 8 2 9 6 2 8 3 2 8 5 2 8 4 2 8 5 2 9 9 

5 5 6 2 8 3 2 9 1 2 7 8 2 8 0 2 7 9 2 8 0 2 9 4 

5 5 1 2 7 8 2 8 6 2 7 3 2 7 5 2 7 4 2 7 5 2 8 9 

D e v e r k r e g e n t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n staan w e e r g e g e v e n in figuur 3.9 als he t ve rsch i l tussen de g e m e t e n en 

d e g e w e n s t e t e m p e r a t u u r . U i t d e z e figuur v o l g t d a t b i j d e geb ru i k te ins te l l i ngen , o v e r een l eng te v a n 

o n g e v e e r 1 5 0 m m een v lak t e m p e r a t u u r s p r o f i e l heers t m e t een m a x i m a l e a f w i j k i n g v a n 0.5 K. D e z e l e n g t e 

w o r d t d e effectieve lengte, , g e n o e m d . A a n g e n o m e n w o r d t da t d e p las t ische d e f o r m a t i e a l l een o v e r 

d e z e leng te v a n he t l in t p laats v i nd t . D e e f fec t i eve l eng te is n ie t p rec ies 150 m m , maa r een ana lyse w i j s t 

u i t da t e e n c o n s e q u e n t f o u t g e n o m e n w a a r d e v o o r geen i n v l o e d hee f t o p d e b e p a l i n g v a n h e t 

a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t (z ie a p p e n d i x A ) . 

In figuur 3 .10 s taan d e g e m e t e n t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n v e r m i n d e r d m e t d e g e m i d d e l d e t e m p e r a t u u r o v e r 

he t g e b i e d tussen d e h o o g t e van 8 0 m m en d e h o o g t e van 2 2 0 m m . Ten eers te is h i e r m e e be te r te z i e n 

h o e v lak d e p r o f i e l e n z i j n en ten t w e e d e is te z i e n d a t d e g e m i d d e l d e t e m p e r a t u u r n ie t m e e r d a n 0.5 K 

a f w i j k t van d e g e w e n s t e t e m p e r a t u u r . 

U i t figuur 3 .10 en d e ins te l l ingen in tabe l 3.5 is te c o n c l u d e r e n dat, in h e t h ier v a n b e l a n g z i j n d e 

t e m p e r a t u u r s g e b i e d , v o o r e lke w e n s t e m p e r a t u u r e e n v lak t e m p e r a t u u r s p r o f i e l te ve rk r i j gen is d o o r d e 

o n d e r l i n g e ve rsch i l l en v a n d e c o n t r o l e - e e n h e d e n c o n s t a n t t e h o u d e n . 

H e t t e m p e r a t u u r p r o f i e l z o u even tuee l n o g v e r b e t e r d k u n n e n w o r d e n d o o r d e d r u k te va r i ë ren . H i e r v a n is 

a fgez ien o m d a t subs tan t iee l h o g e r e d r u k k e n n ie t m e t d e geb ru i k t e d r u k m e t e r k u n n e n w o r d e n g e m e t e n . 

3 .3 .2 . Bepa l i ng v a n d e a fschu i fsne lhe id 

Z o a l s reeds v e r m e l d w o r d t d e v e r l e n g i n g van he t l i n t g e m e t e n m e t een z o g e n a a m d e Lineair V a r i a b l e 

D i s p l a c e m e n t T ransduce r . D e in d i t o n d e r z o e k g e b r u i k t e L V D T is e e n S c h l u m b e r g e r t y p e D F 5 . 0 . Een 

s c h e m a t i s c h e v o o r s t e l l i n g van d e L V D T is w e e r g e g e v e n in figuur 3 . 1 1 . Een i n g a a n d e ge l i j k spann ing V,„ 

w o r d t d o o r e e n t r ansduce r o m g e z e t in een w isse l spann ing . D e w isse lspann ing w o r d t o v e r d e p r i m a i r e 

spoe l geze t . D o o r e l e c t r o m a g n e t i s c h e i n d u c t i e o n t s t a a t er o v e r de secunda i re spoe l o o k e e n 

w i sse l spann ing . D e g r o o t t e van d e w i sse l spann ing o v e r d e secunda i re spoel h a n g t af van d e g r o o t t e v a n 

d e w i s s e l s p a n n i n g o v e r d e p r ima i re spoe l en van d e p laats v a n d e w e e k i j z e r e n ke rn tussen d e t w e e 

spoe len . D e w i s s e l s p a n n i n g o v e r d e secunda i re spoe l w o r d t d o o r e e n d e m o d u l a t o r en een filter o m g e z e t 

in een u i t g a a n d e ge l i j k spann ing V„, t . D e v e r h o u d i n g V/„ „ /V^„ w o r d t dus b e p a a l d d o o r de p laats v a n d e 

w e e k i j z e r e n ke rn in d e LVDT. Z o w e l K „ als V„;, w o r d e n g e m e t e n m e t Ke i th ley 1 9 5 A D ig i ta l M u l t i m e t e r s . 

D e g e m e t e n w a a r d e n w o r d e n i nge lezen in een c o m p u t e r en d e z e b e r e k e n d d e plaats van d e w e e k i j z e r e n 

ke rn . D e s p a n n i n g Vi„ w o r d t ge leve rd d o o r een v o e d i n g s a p p a r a a t v a n he t t y p e TPS 0 5 0 _ 5 v a n D e l t a 

E lec t ron ics e n is c o n s t a n t o p 10 V g e h o u d e n . 
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tijd 

fieuur 3.13: Het verloop van de afschuifsnelheid als functie van de tijd van een amorf metaal 
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D e g e b r u i k t e L V D T is ge i j k t d o o r Kalis [ 2 7 ] (z ie f i guu r 3 .12) . Hi j c o n c l u d e e r d e da t d e i j kcu rve v a n d e L V D T 

he t bes t kan w o r d e n b e s c h r e v e n nnet e e n 7''^-graads p o l y n o o m . D e 7''^-graads p o l y n o o m w o r d t ge f i t o v e r 

he t b e r e i k v a n - 0 . 5 < V / „ . , < 0.5 en w o r d t g e b r u i k t v o o r het be re i k van -GA5<V^iJVi„ < 0.45 (d i t 

k o m t o v e r e e n m e t e e n ve rp laa ts ing v a n o n g e v e e r 11 m m ) . H i e r d o o r is e e n m a x i m a l e o n n a u w k e u r i g h e i d 

in d e p l a a t s b e p a l i n g v a n 5 \xm g e w a a r b o r g d . 

M e t d e ge i j k te L V D T is d e v e r l e n g i n g v a n he t l in t t e m e t e n . H e t g e d e e l t e v a n he t l in t w a a r d a a d w e r k e l i j k 

d e f o r m a t i e p l a a t s v i n d t is d e e f fec t ieve l eng te , . V o o r d e rek, s, o v e r de e f fec t ieve leng te ge ld t : 

s = ^ , (3 .6) 

Le 

h ier in is AZ. d e g e m e t e n ve r l eng ing . D o o r n u d e rek als f unc t i e van d e t i jd te m e t e n is d e reksne lhe id s te 

b e p a l e n . H i e r v o o r is e e n eerste o r d e b e n a d e r i n g g e m a a k t , z o d a t v o o r d e reksne lhe id o p t i jds t ip f, ge ld t : 

s ( f , ) = 
£ ( ^ , ) - £ ( ^ / - i ) _ (3 7) 

M e t v e r g e l i j k i n g (3 .2) is nu o o k de a fschu i f sne lhe id y ( t , ) vas tge legd . 

In pa ragraa f 2 . 4 is e e n besch r i j v i ng g e g e v e n van d e respons van e e n a m o r f m e t a a l o n d e r i n v l o e d v a n e e n 

c o n s t a n t e be las t i ng (z ie f i guu r 2.6) . D e a fschu i f sne lhe id d ie h ieru i t z o u v o l g e n is w e e r g e g e v e n in f i g u u r 

3 .13 . V o o r d e b e p a l i n g v a n d e in d i t o n d e r z o e k v a n b e l a n g z i j nde a fschu i fsne lhe id m o e t he t g e d e e l t e 

w o r d e n g e n o m e n w a a r i n Y(f) n a g e n o e g c o n s t a n t is ( In d i t gedee l te h e b b e n w e a l leen te m a k e n m e t 

p last isch rek en n i e t m e e r m e t ane las t ische o f e last ische rek) . Als a fschu i f sne lhe id w o r d t d a n d e 

g e m i d d e l d e a f schu i f sne lhe id < y > g e n o m e n o v e r he t t i jds interval w a a r y ( f ) o n g e v e e r c o n s t a n t is. V o o r 

een scha t t i ng v a n d e o n z e k e r h e i d in d e a fschu i f sne lhe id w o r d t eerst d e s tandaa rddev ia t i e s b e r e k e n d : 

h ie r in is y ( f , ) h e t t i jds t ip w a a r o p y ( f ) c o n s t a n t w o r d t en N het aanta l t i j ds tappen w a a r o v e r < y > is 

b e p a a l d . I n d i e n d e a f w i j k i n g e n van h e t g e m i d d e l d e , < y > - y ( f y ) , een s t a n d a a r d n o r m a l e v e r d e l i n g 

h e b b e n , d a n k a n v o o r g r o t e N m e t 9 5 % z e k e r h e i d ges te ld w o r d e n da t d e f o u t in de g e m i d d e l d e 

a f schu i f sne lhe id , 5 < y > , n i e t g ro te r is d a n 

5 < Y > = 1,96 • (3 .9) 

3 .3 .3 . Bepa l i ng v a n d e schu i f spann ing 

V o o r d e s c h u i f s p a n n i n g o p he t l in t ge ld t : 

O m-g 
( 3 .10 ) 

h ie r in is m d e o p g e l e g d e massa, g d e zwaar tek rach tsva l ve rsne l l i ng en A h e t o p p e r v l a k van h e t l in t 

l o o d r e c h t o p d e a a n g e l e g d e spann ing . In sect ie 3 .2 .4 is u i tge legd d a t he t g e m i d d e l d e o p p e r v l a k v a n d e 
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d w a r s d o o r s n e d e v a n he t l in t n a u w k e u r i g te b e p a l e n is. D e o p g e l e g d e massa is n a u w k e u r i g te b e p a l e n , de 

va l ve rsne l l i ng is b e k e n d en dus is n a u w k e u r i g d e g e m i d d e l d e a f schu i f spann ing < T > te b e p a l e n . 

D e o p g e l e g d e s p a n n i n g za l een rek t o t gevo lg h e b b e n . D e z e rek z o r g t v o o r een v e r a n d e r e n d o p p e r v l a k 

v a n d e d w a r s d o o r s n e d e v a n he t l in t : Er vanu i t g a a n d e d a t he t v o l u m e v a n h e t l int , L^-AQ, h e t z e l f d e b l i j f t , 

ge ld t : 

L^.A,=[L,+AL{t)yA[t) (3 .11) 

U i t ve rge l i j k i ng (3 .11) vo l g t : 

^ = ^ _ 1 (3 .12) 

A{t) 

en a a n g e z i e n s ( f ) = AL(t)/Lg , k u n n e n w e m e t ve rge l i j k i ng (3 .10) a f l e i den : 

. ( 0 = x o - ( l + 3 ( f ) ) . ( 3 .13 ) 

Een t y p i s c h e rek p e r m e t i n g is 0 .05 en per l in t w o r d e n m e e r d e r e m e t i n g e n ver r i ch t , z o d a t d e a f n a m e in 

he t o p p e r v l a k <A > n ie t v e r w a a d o o s d kan w o r d e n . In d e b e p a l i n g v a n d e a f n a m e van he t o p p e r v l a k <A > 

z i t e e n o n n a u w k e u r i g h e i d d i e c u m u l e e r t b i j o p e e n v o l g e n d e m e t i n g e n aan e e n z e l f d e l int. 

3.4 D a t a v e r w e r k i n g 

Stel , e e n g r o o t h e i d y w o r d t g e m e t e n als f unc t i e v a n d e g r o o t h e i d x en m e n ve rk r i j g t e e n da tase t v a n N 

p u n t e n (x,-, y , ) m e t b e k e n d e o n n a u w k e u r i g h e d e n in y , , dyi (/ = 1,..,/V). Fit m e n aan d e z e N p u n t e n e e n 

m o d e l f u n c t i e f(x,a) m e t m aanpasbare f i t pa rame te rs a; ( y =1 ,. . ,m ) d a n w o r d e n d e g e w o g e n a f w i j k i n g e n 

d, in d e p u n t e n X; gede f i n i ee rd als: 

^ _ n ^ f M (3 .14) 

Er va l t te b e w i j z e n [28 ] d a t d e m e e s t waarsch i jn l i j ke fit d ie fit is w a a r v o o r de s o m van d e k w a d r a t e n v a n 

d e g e w o g e n ve rsch i l l en . 

5y, 
(3 .15) 

m i n i m a a l w o r d t . D i t w o r d t he t Least Squares p r i n c i p e g e n o e m d . 

H e t is stat ist isch aan te t o n e n da t , w a n n e e r d e m o d e l f u n c t i e f ( x , a ) w a a r h e i d s g e t r o u w is, he t m i n i m u m in 

[ f , D^in , ve rdee ld is v o l g e n s d e x^-verde l ing m e t N-m v r i j he idsg raden . D e v e r w a c h t i n g s w a a r d e v a n 

D | ^ i „ , in h e t geval van een w a a r h e i d s g e t r o u w e m o d e l f u n c t i e , \s N-m. H e t o p p e r v l a k o n d e r d e X w - m ' 

d i s t r i bu t i e van £7^ = O t o t aan = D^,„ (z ie figuur 3 .14) gee f t de waa rsch i j n l i j khe id aan d a t e e n fit 

t e r e c h t w o r d t v e r w o r p e n . 
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Bij l i e t f i t ten is m e n dus o p zoei< naar D^^^. V o o r l ineai re m o d e l f u n c t i e s z i j n ana ly t i sche o p l o s s i n g e n te 

b e p a l e n . V o o r n ie t - l inea i re m o d e l f u n c t i e s , zoa l s bi j d i t o n d e r z o e k (verge l i j k ing (2 .21) ) , m o e t m e n p r o b e r e n 

o m D^in te b e p a l e n m e t i te ra t ieve p r o c e d u r e s . Er z i jn ve rsch i l l ende t e c h n i e k e n o n t w i k k e l d o m h e t 

m i n i m u m te b e p a l e n . D e bi j d i t o n d e r z o e k geb ru i k t e t e c h n i e k w o r d t d e S i m p l e x - m e t h o d e g e n o e m d (z ie 

a p p e n d i x B). 

H e t g e b r u i k t e S i m p l e x - p r o g r a m m a gaa t u i t v a n f o u t l o z e x , - w a a r d e n . Als , zoa l s bi j d i t o n d e r z o e k , o o k 

f o u t e n in de x , - -waarden, 5x ; , z i t t e n , d a n w o r d e n d e z e f o u t e n o m g e r e k e n d in f o u t e n in y , - w a a r d e n , Sy - , 

m e t d e eers te o r d e b e n a d e r i n g : 

5 ^ , . = ^ . 5 x , = ^ ^ . 5 x , . (3 .16 ) 
dx dx 

D e f o u t in d e a fschu i f sne lhe id k e n t dus d r i e b i j d r a g e n : ' D e o m g e r e k e n d e f o u t d o o r d e o n n a u w k e u r i g h e i d 

in d e a f schu i f spann ing vo lgens ve rge l i j k i ng (3 .16 ) . ^ D e ruis in d e b e p a l i n g v a n < y > zoa ls v o l g t u i t 

ve rge l i j k i ngen (3.8) en (3 .9) . ^ D e t e m p e r a t u u r s o n z e k e r h e i d zoa ls v o l g t u i t ve rge l i j k i ng (3 .5) . Er za l b l i j k e n 

d a t d e f o u t d o o r ruis v e r w a a r l o o s b a a r is t en o p z i c h t e v a n d e ande r e t w e e g e n o e m d e f o u t e n b r o n n e n . 
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fieuur 4. f : Afschuifkrommen bij een temperatuur van 556 K 

Aangegeven zijn de gebruil<te schuifspanningen en de codes 

van de gebruilcte lintstulcl<en. 
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Fieuur 4. l'': Afschuifsneiheidstcrommen bij een temperatuur van 

556 K. Aangegeven zijn de gebruil<te schuifspanningen. De 

dunne lijn geeft de ruwe data weer, de dikke lijn de trend in de 

data. Met de verticale grijze lijn is het tijdstip aangegeven waarop 

de anelastische rek voltooid is. 



4. Resultaten en Interpretatie 

In d i t h o o f d s t u k z u l l e n d e g e m e t e n a fschu iv ingen van he t a m o r f e Pd4oNi4oP2o als f u n c t i e van d e t i j d 

w o r d e n g e g e v e n . D e a fschu iv ingen z i jn b e p a a l d bi j ve rsch i l l ende t e m p e r a t u r e n ( 5 5 6 K, 5 6 0 K, 5 6 4 K e n 

5 6 8 K) en bi j v e r s c h i l l e n d e schu i f spann ingen ( 3 - 1 1 0 M P a ) . U i t d e g e m e t e n a f schu i v i ng als f u n c t i e v a n d e 

t i jd w o r d t d e a fschu i f sne lhe id bepaa ld . D o o r d e a fschu i f sne lheden t egen d e o p g e l e g d e s c h u i f s p a n n i n g e n 

u i t te z e t t e n , kan b i j e l ke t e m p e r a t u u r een w a a r d e v o o r h e t a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t YOVQ w o r d e n 

b e p a a l d . 

H e t v e r l o o p v a n d e a fschu i f sne lhe id als f u n c t i e van d e t i jd gee f t he t idee d a t t i j dens d e k r u i p p r o e f v r i j 

v o l u m e w o r d t g e c r e ë e r d . D e i n v l o e d v a n d e vr i j v o l u m e creat ie o p d e w a a r d e v a n YOVQ w o r d t b e k e k e n . In 

d e laatste pa rag raa f w o r d t een in te rp re ta t ie v a n de c rea t ie van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e g e g e v e n . 

4 . 1 . Meet resu l ta ten 

In d e z e pa rag raa f w o r d e n , v o o r de ve rsch i l l ende t e m p e r a t u r e n en schu i f spann ingen , d e g e m e t e n 

a f schu i v i ngen als f u n c t i e v a n d e t i jd g e g e v e n . U i t d e z e k r u i p k r o m m e n w o r d e n d e a f schu i f sne lheden ais 

f unc t i e v a n d e t i j d a fge le id . 

4 . 1 . 1 . M e e t r e s u l t a t e n 5 5 6 K 

In f i guu r 4 . 1 ^ s taan d e g e m e t e n a fschu iv ingen als f unc t i e van d e t i jd bi j een o v e n t e m p e r a t u u r v a n 5 5 6 K. 

In de g ra f i eken s taan d e c o d e s van d e l i n t en , d e o v e n t e m p e r a t u u r en d e e i n d w a a r d e n v a n d e 

s c h u i f s p a n n i n g e n v e r m e l d . 

D e g ra f i eken v a n d e a fschu i fsne lhe id als f unc t i e van d e t i j d , zoa ls d ie v o l g e n u i t d e a f s c h u i f k r o m m e n , s taan 

g e g e v e n in f i guu r 4 . 1 ' ' . Bij e lke schu i f spann ing z i jn t w e e l i jnen g e g e v e n : D e d u n n e , s terk fluctuerende l i jn 

gee f t d e r u w e d a t a w e e r . M e t d e d i kke l i jn is g e p r o b e e r d d e t r e n d in d e d a t a aan te g e v e n . V o o r d e z e 

d i kke l i jn is d e a fschu i f sne lhe id b i j een z e k e r t i jdst ip b e p a a l d als he t g e m i d d e l d e v a n d e a f schu i f sne lhe id 

o p da t t i jds t ip e n d e a fschu i f sne lheden van d e ach t o m l i g g e n d e t i j ds t i ppen . 

In d e g ra f i eken is m e t e e n ver t i ca le gr i j ze l i jn he t t i jdst ip a a n g e g e v e n w a a r v o l g e n s d e H e y etal. [ 2 9 ] d e 

ane las t ische rek g e c o m p l e t e e r d z o u m o e t e n z i j n . 

Enkele a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n geven aan le id ing t o t a a n v u l l e n d e o p m e r k i n g e n : 

» l int a , 9 .4 M P a : D e a fschu i fsne lhe id w o r d t pas 2 3 0 0 s na he t t i jds t ip van o p l e g g i n g v a n d e be las t i ng 

g e g e v e n . N e t na d e be las t ing is er een sterke fluctuatie in he t s ignaal . D e z e fluctuatie w o r d t n i e t in d e 

gra f iek w e e r g e g e v e n o m d a t d i t d e ove rz i ch te l i j khe id van d e o v e r i g e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n s te rk 

z o u v e r m i n d e r e n . D e o o r z a a k van d e fluctuatie is n ie t b e k e n d . 

e l int p, 3 .9 M P a : V o o r d e b e p a l i n g v a n d e z e k r o m m e is een dee l van d e be las t i ng w e g g e n o m e n (van 

17.7 M P a naar 3 .9 M P a ) . D i t ve rk laar t de a f w i j k e n d e v o r m van d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e d i e 

nega t ie f b e g i n t (n ie t in d e f iguur w e e r g e g e v e n ) en st i jgt naar een c o n s t a n t e pos i t i e ve w a a r d e . 

• l in t 8, 2 0 . 7 M P a : A a n he t e i nd daa l t d e n a g e n o e g cons tan te a fschu i f sne lhe id p lo ts en gaat naa r e e n 

a n d e r e c o n s t a n t e w a a r d e . D i t v e r l o o p is o o k in d e t e m p e r a t u u r te z i e n en d i t z o u d e v o r m v a n d e 

a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e k u n n e n ve rk la ren . Een ve rk la r i ng v o o r d e t e m p e r a t u u r s d a l i n g is n i e t b e k e n d . 

In sec t ie 4 .2 .2 za l i ngegaan w o r d e n o p d e t e m p e r a t u u r s m e t i n g . 
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fisuur 4.7': Afschuifkrommen bij een temperatuur van 560 K 

Aangegeven zijn de gebruikte schuifspanningen en de codes 

van de gebruikte lintstukken. 
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Fisuur 4.^: Afschuifsnelheidskrommen bij een temperatuur van 

560 K. Aangegeven zijn de gebruikte schuifspanningen. De 

dunne lijn geeft de ruwe data weer, de dikke lijn de trend in de 

data. Met de verticale grijze lijn is het tijdstip aangegeven waarop 

de anelastische rek voltooid Is. 
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fieuur 4.3^: Afschuifkrommen bij een temperatuur van 564 K 

Aangegeven zijn de gebruikte schuifspanningen en de codes 

van de gebruikte lintstukken. 
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Fieuur 4.^: Afschuifsnelheidskrommen bij een temperatuur van 

564 K. Aangegeven zijn de gebruikte schuifspanningen. De 

dunne lijn geeft de ruwe data weer, de dikke lijn de trend in de 

data. Met de verticale grijze lijn is het tijdstip aangegeven waarop 

de anelastische rek voltooid Is. 
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fisuur 4.4': Afsctiuifl(rommen bij een temperatuur van 568 K 

Aangegeven zijn de gebruilite schuifspanningen en de codes 

van de gebruil<te lintstul<l<en. 
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Fisuur 4.4': Afschuifsneiheidsicrommen bij een temperatuur van 

568 K. Aangegeven zijn de gebruil<te schuifspanningen. De 

dunne lijn geeft de ruwe data weer, de dikke lijn de trend in de 

data. Met de verticale grijze lijn is het tijdstip aangegeven waarop 

de anelastische rek voltooid is. 



4.1 .2 . M e e t r e s u l t a t e n 5 6 0 K 

A n a l o o g aan subsec t ie 4.1.1 w o r d e n h ier d e w a a r d e n g e g e v e n d ie g e m e t e n z i jn b i j e e n o v e n t e m p e r a t u u r 

v a n 5 6 0 K. In f i guu r 4 .2^ staan d e g e m e t e n a f schu i v i ngen als f unc t i e van d e t i j d . D e g ra f i eken v a n d e 

a fschu i fsne lhe id als f u n c t i e van de t i jd , zoa ls d ie v o l g e n u i t d e a f s c h u i f k r o m m e n , s taan g e g e v e n in f i g u u r 

4 . 2 ^ 

Enkele a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n g e v e n aan le i d i ng t o t a a n v u l l e n d e o p m e r k i n g e n : 

• l i n t y , 64.1 M P a : H e t signaal v e r t o o n t z e e r s terke ruis. D e r e d e n h ie rvan is n ie t b e k e n d . 

«> l in t y, 9.4 M P a e n l in t 8, 2.9 M P a : D e da l i ng van d e a fschu i f sne lhe id na he t a a n b r e n g e n van d e 

be las t ing gaa t m i n d e r snel d a n bi j d e ande re a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n . D e l i n t s tukken w o r d e n h ie r 

v o o r he t eers t g e b r u i k t en in he t a m o r f e me taa l is n o g d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e a a n w e z i g d ie b i j d e 

p r o d u c t i e v a n h e t l i n t is i n g e v r o r e n . H e t l in ts tuk in d e z e as -quenched t o e s t a n d m e t d e 

d e f e c t c o n c e n t r a t i e Cf^^ m o e t l ang g e n o e g bi j d e m e e t t e m p e r a t u u r w o r d e n v o o r g e g l o e i d z o d a t d e 

d e f e c t c o n c e n t r a t i e naar d e t he rm i sch meta-s tab ie le w a a r d e Cf^ kan gaan . W a a r s c h i j n l i j k is d e 

be las t ing a a n g e b r a c h t v o o r d a t he t a m o r f e me taa l in t h e r m i s c h meta-s tab ie l e v e n w i c h t was . D o o r d a t er 

k le ine s c h u i f s p a n n i n g e n w o r d e n g e b r u i k t is d e s t ruc tu re le re laxat ie in d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n 

z ich tbaar . 

4 .1 .3 . M e e t r e s u l t a t e n 5 6 4 K 

A n a l o o g aan subsec t ie 4.1.1 w o r d e n h ier d e w a a r d e n g e g e v e n d i e g e m e t e n z i jn b i j e e n o v e n t e m p e r a t u u r 

v a n 5 6 4 K. In f i g u u r 4.3^ staan de g e m e t e n a f schu i v i ngen als f u n c t i e van d e t i j d . D e g ra f i eken v a n d e 

a fschu i f sne lhe id als f u n c t i e van d e t i jd , zoa ls d ie v o l g e n u i t d e a f s c h u i f k r o m m e n , s taan g e g e v e n in f i g u u r 

4.3 ' ' . 

Enkele a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n g e v e n aan le id ing t o t a a n v u l l e n d e o p m e r k i n g e n : 

e l in t 0, 9 6 . 0 M P a ; l in t T I , 63 .5 M P a en 86 .3 M P a : D e h o g e a fschu i f sne lheden b i j k o r t e t i j den t e n g e v o l g e 

van de e las t ische en d e anelast ische rek z i jn n ie t w e e r g e g e v e n . D e L V D T is o v e r e e n b e p e r k t e l e n g t e 

geca l i b ree rd en d u s m o e t soms e e n k e u z e w o r d e n g e m a a k t w e l k gedee l t e v a n d e a f s c h u i f k r o m m e 

b i n n e n h e t g e c a l i b r e e r d e gedee l t e v a n d e L V D T w o r d t g e m e t e n . H e t v l akke g e d e e l t e aan he t e i n d v a n 

d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e is be lang r i j ke r v o o r d e b e p a l i n g v a n yoVb d a n he t b e g i n en dus is h i e r v o o r 

g e k o z e n . 

• l in t Tl, 3.2 M P a : D e s t ruc tu re le re laxat ie van he t a m o r f e l in ts tuk is in d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n 

z i ch tbaar . 

4 .1 .4 . M e e t r e s u l t a t e n 5 6 8 K 

A n a l o o g aan subsec t ie 4.1.1 w o r d e n h ie r d e w a a r d e n g e g e v e n d ie g e m e t e n z i j n b i j e e n o v e n t e m p e r a t u u r 

v a n 5 6 8 K. In f i g u u r 4 .4^ staan de g e m e t e n a f schu i v i ngen als f unc t i e v a n d e t i jd . D e g ra f ieken v a n d e 

a fschu i f sne lhe id als f u n c t i e v a n d e t i j d , zoa l s d i e v o l g e n u i t d e a f s c h u i f k r o m m e n , s taan g e g e v e n in f i g u u r 

4 .4 " . 

Enkele a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n g e v e n aan le id ing t o t a a n v u l l e n d e o p m e r k i n g e n : 

e l in t i , 8 5 . 7 M P a ; l in t K , 60 .5 M P a en 73.2 M P a : D o o r h e t b e p e r k t e g e b i e d w a a r o v e r d e L V D T 

geca l i b ree rd is, is h e t eerste gedee l t e v a n d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n ie t w e e r g e g e v e n . 

• l in t i , 3.1 M P a : D e s t ruc tu re le re laxat ie van he t a m o r f e l in ts tuk is in d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n 

z ich tbaar . 
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4.2 I n t e r p r e t a t i e v a n d e m e e t r e s u l t e n ( 1 ) : de e indwaarde v a n de a fschui fsnelhe id 

In de v o r i g e paragraa f is v o o r al le k r u i p r o e v e n d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e gegeven . D e m e e s t e 

a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n h e b b e n he t v o l g e n d e v e r l o o p : N a he t gedee l t e van elast ische en ane las t ische 

rek w o r d t e e n m i n i m u m be re i k t w a a r n a een s t i jg ing v o l g t d ie a fv lak t t o t een n a g e n o e g c o n s t a n t e w a a r d e . 

W e k u n n e n nagaan w a t d e o o r z a a k kan z i jn van d e z e st i jg ing van d e a fschu i fsne lhe id , d o o r ve rge l i j k i ng 

(2 .21 ) n a d e r te b e k i j k e n . N a d e t i j den w a a r o p he t anelast ische e f f ec t is u i t g e w e r k t is d e en ige p a r a m e t e r 

d i e v a n d e t i j d af z o u k u n n e n h a n g e n d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e Een s t i jg ing v a n y b e t e k e n t d a t d e 

d e f e c t c o n c e n t r a t i e m o e t t o e n e m e n t i jdens de k ru ipp roe f . D i t is in o v e r e e n s t e m m i n g m e t d e in pa rag raa f 

2.6 v e r m e l d e c rea t ie v a n vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e . 

D e m e e s t e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n v e r t o n e n dus n ie t h e t v e r l o o p zoals v e r w a c h t w e r d in subsec t ie 

3.3.2 (z ie o o k f i guu r 3 .13 ) . H e t p r o b l e e m is nu da t o n d u i d e l i j k is w e l k e a fschu i fsne lhe id w e m o e t e n 

g e b r u i k e n o m , m e t b e h u l p v a n ve rge l i j k i ng (2 .21) , een w a a r d e v o o r he t a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t af te 

l e i den . In d e z e paragraa f w o r d t d e a fschu i fsne lhe id b e p a a l d als h e t g e m i d d e l d e van h e t laatste, n a g e n o e g 

v lakke g e d e e l t e van d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e . D e o p d e z e m a n i e r b e p a a l d e a fschu i f sne lhe id w o r d t d e 

e i n d w a a r d e v a n d e a fschu i f sne lhe id g e n o e m d . Er w o r d t in d e z e paragraa f dus v a n u i t g e g a a n d a t d e 

s t i jg ing v a n d e a fschu i f sne lhe id d o o r c rea t ie van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e geen g e v o l g e n hee f t v o o r d e 

b e p a l i n g v a n he t a f schu i v i ngsvo lume-e lemen t . 

4 . 2 . 1 . D e e i n d w a a r d e n v a n d e a fschu i f sne lheden 

In tabe l 4.1 t o t en m e t t abe l 4 . 4 s taan, v o o r d e ve rsch i l l ende t e m p e r a t u r e n , d e schu i f spann ingen en d e 

b i j b e h o r e n d e a f schu i f sne lheden zoa ls b e p a a l d aan he t e i n d e v a n d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n . D e f o u t in 

y is a f k o m s t i g u i t de ruis, u i t d e o n z e k e r h e i d in d e o v e n t e m p e r a t u u r en u i t d e o m r e k e n i n g v a n d e f o u t in 

<x >. V o o r d e laats te f o u t e n b r o n z i j n d e w a a r d e n g e b r u i k t v o o r JOVQ en Cf -kf /Cl zoa l s d e z e b e p a a l d 

z u l l e n w o r d e n in sect ie 4 .2 .2 . V o o r d e o n z e k e r h e i d in d e o v e n t e m p e r a t u u r is 0.5 K g e n o m e n . O o k d e z e 

w a a r d e w o r d t in 4.2.2 a a n n e m e l i j k gemaak t . 

D e in t abe l l en 4.1 t o t en m e t tabe l 4 . 4 v e r m e l d e schu i f spann ingen z i j n d ie schu i f spann ingen d i e aan he t 

e i n d v a n d e k r u i p p r o e f in h e t l in t hee rsen , d .w.z . d e schu i f spann ing is geco r r i gee rd v o o r d e a f n a m e v a n 

h e t o p p e r v l a k v a n d e d w a r s d o o r s n e d e d o o r d e f o r m a t i e . D e a fschu i f sne lhe id w o r d t a a n he t e i n d van d e 

k r u i p p r o e f b e p a a l d en dus m o e t o o k d e schu i f spann ing v a n he t e i n d van d e k r u i p p r o e f w o r d e n g e n o m e n . 

Var ia t i e in d e o v e n t e m p e r a t u u r b e ï n v l o e d t d e a fschu i f sne lhe id sterk (z ie sect ie 3.1.2) . O m d e 

a f schu i f sne lheden van d e ve rsch i l l ende k r u i p p r o e v e n in een mee tse r i e b i j één-en-deze l fde t e m p e r a t u u r te 

b e p a l e n , is in d e z e s d e k o l o m v a n tabe l l en 4.1 t o t en m e t 4 .4 is d e t e m p e r a t u u r g e c o r r i g e e r d e 

a f schu i f sne lhe id y ( ^ ^ y ) g e g e v e n . H i e r v o o r is ve rge l i j k i ng (3 .4) geb ru i k t . y ( 7 " „ ) i s de a f schu i f sne lhe id d i e in 

k o l o m v ie r v a n d e tabe l staat, r „ is d e g e m i d d e l d e t e m p e r a t u u r van één k r u i p p r o e f e n T„ is h e t 

g e m i d d e l d e v a n al le r „ in e e n mee tse r i e {T„ l igt meesta l d i ch tb i j d e o p g e v e n o v e n t e m p e r a t u u r ) . 
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tabel 4.1: De schuifspanningen en de bijbehorende afschuifsnelheden voor T = 556 K. 

n ie t t e m p e r a t u u r - t e m p e r a t u u r - g e c o r r i g e e r d 

l int < T > 5 < T > gecorr ig ;eerd 

[MPa] [MPa] jO'Jl-io-'s'] 5 Y [ 1 0 - ' s ' ] y ( r ^ ) [ i o - S - ' l 5 Y [ l o S - ' j 

a 9.35 0 .27 0 .493 0 . 0 4 5 0 . 5 7 9 0 . 0 5 2 

a 1 9 . 7 7 0 .24 1.15 0 .10 1.39 0 .12 

a 3 7 . 0 0 0 .80 2 . 7 7 0 .25 2 .88 0 .26 

a 59 .2 2.7 4 . 4 7 0 . 4 8 3.65 0 .38 

P 3 .89 0 .10 0 . 1 7 0 0 . 0 1 5 0 .155 0 . 0 1 4 

P 1 7 . 7 4 0 .30 1.056 0 . 0 9 1 0 . 9 1 4 0 . 0 7 9 

P 3 4 . 2 5 0 .39 2 .38 0 .21 2 .99 0 .26 

P 52 .3 1.8 4 .00 0 .38 3.33 0 .31 

s 14 .71 0.03 0 . 7 8 7 0 . 0 7 2 0 . 7 9 7 0 . 0 7 2 

s 20 .71 0 .12 1.14 0 .10 1.36 0 .12 

s 74 .9 1.6 6 .25 0 .61 4 . 9 7 0 . 4 7 

E 1 0 7 . 7 3.2 12.5 1.5 8 .59 0 .89 

tabel 4.2: De schuifspanningen en de bijbehorende afschuifsnelheden voor T = 560 K. 

n i e t t e m p e r a t u u r - t empe ra tuu r -g ;ecor r igeerd 

l in t <T > 5 < i ; > g e c o r r i g e e r d 

[MPa] [MPa] y ( r „ , ) [ i o S - ' ] 5 Y [10-S- ' ] y(r^) [10-*s-'] 5 Y [ I O - S - ' i 

y 9 .39 0 .12 1.89 0 .15 1.85 0 .16 

y 2 1 . 8 6 0 .17 4 .53 0 .38 3 .99 0 .34 

y 4 1 . 6 7 0 .10 9.83 0 .83 9.45 0 .80 

y 6 4 . 1 0 0.02 16.8 1.5 16.8 2.5 

5 2 . 8 7 0.01 0 . 4 4 4 0 . 0 3 6 0 . 3 6 4 0 . 0 3 0 

5 15 .80 0 .19 2.61 0 .22 3 .19 0 .28 

5 3 0 . 0 6 0 .20 4 .75 0 .41 4 .7 0 .46 

15 .45 0.03 2 . 6 4 0 . 2 4 2 . 6 4 0 . 2 4 

2 1 . 9 5 0 .14 3 .54 0 .30 3.43 0 .29 

3 9 . 7 8 0 .49 9.82 0 .86 12.1 1.0 

5 9 . 0 1.1 12.8 1.2 17.1 1.5 

79 .7 2.1 24 .1 2 .4 18.1 1.5 

c 109 .2 3.8 46 .3 6.1 38 .3 3.2 
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tabel 4.3: De schuifspanningen en de bijbehorende afschuifsnelheden voor T = 564 K. 

n ie t t e m p e r a t u u r - t e m p e r a t u u r - j geco r r i gee rd 

l in t <x > 5 < T > g e c o r r i g e e r d 

[MPa] [MPa] Y ( r , „ ) [ i o - * s - ' ] 5 y [10-* s"'] y(r^) [ l o -S - ' l 5 y [10"*s ' ' l 

0 9 .45 0 .02 3 .62 0 .29 4.03 0 .33 

0 16 .41 0 .09 6 .34 0 .52 9.33 0 . 7 7 

0 3 4 . 7 0 0 .38 14.6 1.2 15.7 1.3 

0 5 2 . 2 0 0 .89 2 9 . 4 2.5 38.3 3.2 

0 72 .9 1.9 46 .1 4 . 4 4 0 . 0 3 .7 

0 96 .0 3.6 81 .5 9.9 63 .9 7.1 

T| 3 .18 0.01 1.107 0 . 0 8 9 1.060 0 . 0 8 5 

Tl 9 .81 0 .06 3 .88 0 .31 3 .88 0 .31 

T| 2 1 . 6 9 0 .24 9.62 0 . 7 7 8 .17 0 .66 

4 3 . 0 1 0 .89 2 1 . 7 1.8 18.0 1.5 

6 3 . 5 2.3 36 .6 3 .7 36 .6 3.5 

T| 86 .3 4.3 57 .6 8 .4 55 .6 6 .7 

tabel 4.4: De schuifspanningen en de bijbehorende afschuifsnelheden voor T = 568 K. 

n ie t t e m p e r a t u u r - t e m p e r a t u u r - g e c o r r i g e e r d 

l in t <T > 6<T > g e c o r r i g e e r d 

[MPa] [MPa] Y ( 7 " . ) [ 1 0 - S 1 5 Y [ 1 0 - ' s ' ] Y ( r ^ ) [ l o M 5 y [10" 

l 3 .08 0.01 2 .71 0 .20 2 .46 0 . 1 8 

l 7 .60 0 .05 7.62 0 .56 6 .14 0 .46 

l 16 .68 0 .20 16.1 1.2 16.9 1.3 

l 2 7 . 4 0 .48 2 6 . 9 2.1 21 .9 1.7 

l 3 8 . 8 1.1 4 1 . 0 3.5 41 .0 3.6 

l 52 .1 2.0 56 .0 5.7 54.1 6.3 

l 68 .1 3.6 8 4 12 8 4 15 

l 8 5 . 7 6.1 1 4 8 2 7 193 4 4 

K 7.33 0.01 8 .99 0 . 6 7 7.53 0 .56 

K 2 1 . 9 3 0 .12 2 5 . 5 1.9 26 .2 2 .0 

K 3 2 . 7 7 0 .32 4 4 . 9 3 .4 40 .5 3.0 

K 4 5 . 6 0 0 .65 70.5 5.3 58 .6 4 .6 

K 60 .5 1.4 108 .6 8 .7 93 .0 8.1 

K 73.2 2.3 121 12 2 1 1 19 

4.2.2 Bepa l i ng v a n ynVn m e t d e e i n d w a a r d e n van d e a f schu i f sne lheden 

In d e v o r i g e subsec t i e z i j n , v o o r v ie r ve rsch i l l ende o v e n t e m p e r a t u r e n , d e e i n d w a a r d e n v a n d e 

a f schu i f sne lheden als f unc t i e v a n d e schu i f spann ing b e p a a l d . M e t he t p r o g r a m m a SIMPLEX w o r d e n d e z e 

m e e t w a a r d e n ge f i t aan de ve rge l i j k i ng : 

Y = 2 p i P 2 - s inh ^ , 

w a a r i n p, en P2 aanpasbare p a r a m e t e r s z i j n , w a a r v o o r ge ld t : 

(4 .1 ) 
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schuifspanning [MPa] 

Fieuur 4.5: Eindwaarden van de afschuifsneltieid tegen 

de schuifspanning, T = 556 K. 

schuifspanning [MPa] 

Fieuur 4.6: Eindwaarden van de afschuifsnelheid tegen 

de schuifspanning T = 560 K. 
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Q 

Pl = Y o V o 

(4.2) 

z o d a t er ge f i t w o r d t aan ve rge l i j k i ng (2 .21 ) . In tabe l 4 .5 staan de g e v o n d e n f i t w a a r d e n a l s m e d e d e d o o r 

he t f i t p r o g r a m m a b e p a a l d e o n n a u w k e u r i g h e i d v o o r d e f i ts aan d e niet-temperatuurgecorrigeerde 

a fschu i f sne lheden . O o k is v o o r d e fits d e k w a d r a t i s c h e s o m van d e g e w o g e n a f w i j k i n g e n , [ f , g e g e v e n . In 

d e laatste k o l o m staat d e kans vo lgens een x^-verdel ing, d a t de fit t e r e c h t w o r d t g e a c c e p t e e r d . 

tabel 4.5: Fitwaarden bij niet-temperatuurgecorrigeerde afschuifsnelheden 

Cf - i t ^ / Q l I O ^ ' m - ' s ' ] 

kans (A"^ > ) als e e n 

m e e t s e r i e (YoVo) [A^] Cf - i t ^ / Q l I O ^ ' m - ' s ' ] X^-verdee lde va r i abe le is 

5 5 6 K, o n g e c o r r . 3 4 8 ± 2 4 0 . 3 3 8 ± 0 . 0 5 4 20 .5 5 .8x10 ' ^ 

5 6 0 K, o n g e c o r r . 3 7 6 ± 2 3 0.92 + 0 .13 23 .5 1.5x10"^ 

5 6 4 K, o n g e c o r r . 3 8 6 ± 2 4 2 .00 ± 0 .30 6.9 7 .4x10" ' 

5 6 8 K, o n g e c o r r . 3 8 1 ± 3 0 5.43 ± 0 .96 4 3 . 4 1.9x10"^ 

In figuur 4 .5 t o t en m e t figuur 4 .8 staan p e r t e m p e r a t u u r d e n i e t - t e m p e r a t u u r g e c o r r i g e e r d e 

a f schu i f sne lheden als f u n c t i e van d e s c h u i f s p a n n i n g e n w e e r g e g e v e n . In d e figuren staan m e t g e t r o k k e n 

l i jnen o o k d e c u r v e n w e e r g e g e v e n d i e v o l g e n u i t d e pa rame te rs v a n d e o n g e c o r r i g e e r d e w a a r d e n in tabe l 

4 .5 . 

In tabe l 4 .6 staan d e fitwaarden v o o r temperatuurgecorrigeerde a f schu i f sne lheden 

tabel 4.6: Fitwaarden bij temperatuurgecorrigeerde afschuifsnelheden. 

Cf - k f l Q i W ^ x n ^ s"'] 

kans (X^ > ) als e e n 

m e e t s e r i e (YoVo) [ A ' ] Cf - k f l Q i W ^ x n ^ s"'] X^-verdee lde va r i abe le is 

5 5 6 K, 7-gecorr. 2 2 0 ± 3 1 0 .90 ± 0 . 2 7 75 .7 2 . 7 x 1 0 " " 

5 6 0 K, 7-gecorr. 3 3 9 ± 2 4 1 . 1 2 ± 0 . 1 8 6 0 . 9 6.3x10"^ 

5 6 4 K, 7-gecorr. 3 0 2 ± 2 8 3 .58 ± 0 . 7 5 32 .2 3 .7x10" ' ' 

5 6 8 K, 7-gecorr. 5 0 4 ± 2 8 2 . 6 7 ± 0 . 3 6 55.1 1.7x10"^ 

D e w a a r d e n in d e laats te k o l o m van tabe l l en 4 .5 e n 4 .6 geven aan d a t de fits in he t a l g e m e e n s lech t z i j n . 

W a a r s c h i j n l i j k z i j n er b e p a a l d e f o u t e n b r o n n e n d ie b i j d r a g e n in e e n g ro te re f o u t in d e a f schu i f sne lhe id . Eén 

van d e f o u t e n k o m t v o o r t u i t he t g e b r u i k v a n ve rsch i l l ende l i n ts tukken . D e l i n t s tukken zu l l en n ie t p r e c i e s 

d e z e l f d e samens te l l i ng h e b b e n en o o k zu l l en d e l i n t s tukken versch i l len w a t be t re f t de var ia t ie in he t 

d w a r s o p p e r v l a k . D i t k o m t du ide l i j k naar v o r e n bi j d e meetser ie o p 5 6 8 K: D e d a t a p u n t e n d i e z i j n 

v e r k r e g e n m e t l in t i l i ggen c o n s e q u e n t b e n e d e n d e fitcurve en d e d a t a p u n t e n v e r k r e g e n m e t l in t K l i ggen 

c o n s e q u e n t b o v e n d e fitcurve. Als w e d e m e t i n g e n w a a r b i j l int i is g e b r u i k t als één mee tse r i e b e s c h o u w e n 

en d e m e t i n g e n m e t l in t K als een t w e e d e m e e t s e n e en w e fitten d e b e i d e datasets a f zondeH i j k d a n 

k r i jgen w e d e fitwaarden d ie z i jn w e e r g e g e v e n in tabe l 4 .7 . 
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fieuur 4.9: De logaritme van het afschuivingsvolume-element tegen de 

reciproke temperatuur voor het bepalen van en A. 
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tabel 4.7: Fitwaarden per lint voor niet-temperatuurgecorrigeerde afschuifsnelheden bij 568 K 

kans (X^> f f ) als een 

mee tse r i e (YO^^O) [ A ^ l '^i ' '^f ^ 1 m " ^ s ' ] [ f x^-verdeelde v a r i a b e l e is 

5 6 8 K, l in t i , o n g e c o r r . 3 3 0 + 5 0 6 . 7 1 2 . 2 2.3 8 .9x10 " ' 

5 6 8 K, l in t K , o n g e c o r r . 3 5 3 ± 4 3 7 . 6 1 2 . 1 5.3 2 . 6 x 1 0 " ' 

D e f i t c u r v e n d i e v o l g e n u i t d e f i t w a a r d e n staan m e t g e b l o k t e l i jnen w e e r g e g e v e n in figuur 4 .8 . D e kans 

d a t b e i d e fits t e rech t w o r d e n g e a c c e p t e e r d is 2 . 3 x 1 0 " ' . H e t is du ide l i j k d a t he t g e b r u i k v a n m e e r d e r e 

l i n t s tukken p e r mee tse r ie z o r g t v o o r een s lechtere fit dan b i j he t g e b r u i k van é é n l in ts tuk . T o c h w o r d e n 

m e e r d e r e l i n t s tukken p e r mee tse r i e g e b r u i k t o m m e e r d a t a p u n t e n pe r mee tse r i e te k r i j gen en z o d e 

n a u w k e u r i g h e i d in de fitparameters te v e r h o g e n . 

O p v a l l e n d aan d e w a a r d e n in d e laatste k o l o m van tabe l 4.5 in ve rge l i j k i ng m e t d e w a a r d e n in d e laats te 

k o l o m v a n tabe l 4 .6 is d a t in alle geva l len d e t e m p e r a t u u r - g e c o r r i g e e r d e w a a r d e s lechter v o l d o e t d a n d e 

o n g e c o r r i g e e r d e w a a r d e . D i t d u i d t e r o p da t d e t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n v a n de o v e n , zoa l s b e p a a l d in h e t 

v o r i g e h o o f d s t u k , in de t i jd c o n s t a n t b l i j ven . D e g e m e t e n var ia t ie in d e t e m p e r a t u u r tussen d e 

ve rsch i l l ende k r u i p m e t i n g e n w o r d t d a a r o m o o k g ro tendee l s t o e g e s c h r e v e n aan f o u t e n in d e 

t e m p e r a t u u r s m e t i n g . M o g e l i j k e f o u t e n b r o n n e n z i j n : V e r v a n g i n g v a n he t t h e r m o k o p p e l , g e v o e l i g h e i d v a n 

d e koude- las v o o r d e o m g e v i n g s t e m p e r a t u u r en een t e m p e r a t u u r s g r a d i ë n t o v e r d e t h e r m o k o p p e l ­

d o o r g a n g van d e v a c u ü m - k l o k . D e W a t i o w c o n t r o l e - e e n h e d e n z i j n b l i j kbaar g o e d in staat o m d e 

o p g e g e v e n t e m p e r a t u u r aan te h o u d e n . D e in sect ie 3.3.1 b e p a a l d e t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n g e v e n e c h t e r 

aan d a t er e e n versch i l tussen d e o p g e g e v e n en de w e r k e l i j k e o v e n t e m p e r a t u u r v a n 0.5 K kan b e s t a a n . D i t 

is als f o u t in d e o v e n t e m p e r a t u u r g e n o m e n en is al in d e w a a r d e n v a n d e f o u t in d e a fschu i f sne lhe id in 

subsec t ie 4.2.1 en v o l g e n d e n m e e g e n o m e n . Bij de b e p a l i n g v a n d e t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n is s teeds m e t 

d e z e l f d e t e m p e r a t u u r - m e e t a p p a r a t u u r g e w e r k t . O o k n a m e e n t e m p e r a t u u r p r o f i e l - b e p a l i n g w e i n i g t i j d in 

bes lag , z o d a t d e o m g e v i n g s t e m p e r a t u u r n ie t m e r k b a a r t o e n a m . D i t z o r g t e r v o o r d a t d e i n v l o e d v a n d e 

b o v e n s t a a n d e f o u t e n b r o n n e n v e r w a a r l o o s b a a r w o r d t . A a n d e j u i s t h e i d van d e a b s o l u t e w a a r d e v a n d e 

t e m p e r a t u u r in d e t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n kan ge tw i j f e ld w o r d e n , maa r d e o n d e r l i n g e versch i l l en in d e 

g e m e t e n t e m p e r a t u u r p r o f i e l e n k u n n e n m e t rede l i j ke z e k e r h e i d w o r d e n a a n g e n o m e n . V a n a f h ier za l a l l een 

m e t d e o n g e c o r r i g e e r d e w a a r d e n w o r d e n gewerk t . D e in t abe l 4 .5 b e p a a l d e w a a r d e n v o o r d e p a r a m e t e r s 

z i j n g e b r u i k t v o o r he t o m r e k e n e n van d e o n n a u w k e u r i g h e i d in d e schu i f spann ing naar e e n f o u t in d e 

a f schu i f sne lhe id . 

D o o r d e w a a r d e n van d e l o g a r i t m e v a n YOK) tegen d e r e c i p r o k e t e m p e r a t u u r u i t te z e t t e n , z i j n w a a r d e n 

van Qs e n A u i t ve rge l i j k i ng (2 .26) af te l e i den . D i t is graf isch w e e r g e g e v e n in figuur 4 .9 . D e bes te r e c h t e , 

b e p a a l d m e t d e k l e i ns te - kwad ra ten -me thode , lever t d e v o l g e n d e w a a r d e n o p : Q j = 19.6 k j m o l ' , 

A = 2.5 X 10 ' ' A^. D e stei lste r ech te d ie b i n n e n de f o u t g e b i e d e n past, lever t d e w a a r d e n : Q j = 50 .3 kJmo l ' , 

A = 1.7 X 10^ A^. Er past o o k een rech te d o o r de f o u t g e b i e d e n d ie e e n nega t i eve w a a r d e v o o r Qs 

o p l e v e r t : Qs = - 8.9 kJmol" ' , A = 55 A ^ 

Naas t YoVo v o l g e n u i t d e fits van figuur 4.5 t o t en m e t figuur 4 .9 w a a r d e n v o o r h e t p r o d u c t kf -Cf/Cl. 

D o o r g e b r u i k te m a k e n v a n d e w a a r d e n van D u i n e [ 1 7 ] , zoa l s d ie s taan in tabe l 4 .8 , z i jn d e w a a r d e n v a n 

Cf v o o r d e ve rsch i l l ende t e m p e r a t u r e n te b e r e k e n e n . 
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fieuur 4.10: De logaritme van de frequentie van lokale afschuivingen (kf) 

tegen de reciproke temperatuur voor het bepalen van Qf en Vf.. 
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tabel 4.8: Waarden voor verschillende parameters 

in het vrij volume model. D u i n e [ 1 7 ] . 

p a r a m e t e r w a a r d e e e n h e i d 

^ 0 3.26 X 10'^^ Nsm"^ 

Qn 193 l<Jmol"' 

B 6 6 0 0 K 

To 3 5 5 K 

Vr 3 .4 X 1 0 " s' 

Qr 1 6 0 i<Jmol"' 

D e w a a r d e v o o r Q is o o k b e k e n d : 14 [30 ] en dus is v o o r e lke t e m p e r a t u u r een w a a r d e voor kf af te 

l e i den . D e l o g a r i t m e v a n d e w a a r d e v a n kf is t e g e n de r e c i p r o k e t e m p e r a t u u r u i t geze t in f i guu r 4 . 1 0 . D e 

w a a r d e n d i e h ie ru i t v o l g e n z i jn Qf en v,. (z ie ve rge l i j k i ng 2 .18) ) . D e bes te rech te , b e p a a l d m e t d e k le ins te-

k w a d r a t e n - m e t h o d e , l eve r t de v o l g e n d e w a a r d e n o p : Q , -= 193 kJmo l ' ' , Vf = ).2x 10^^ s \ De stei lste 

rech te d i e b i n n e n d e f o u t e n g e b i e d e n past , is: = 2 7 1 k J m o l " \ v , = 2.2 x l o ' ' s ' . D e k le ins te w a a r d e 

v o o r Qf d i e b i n n e n d e f o u t e n g e b i e d e n past , is: Q^ = 1 2 9 k j m o f ' , v^ = 1.4 x l o ' ' s\ 

4 . 3 . Interpretat ie v a n de meetresul ta ten (2) : de extrapolat ie v a n de a fschui fsne lhe id 

In d e v o r i g e pa rag raa f z i j n d e e i n d w a a r d e n van d e a fschu i f sne lhe id g e n o m e n . In pa ragraa f 2.6 is 

a a n g e g e v e n da t d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e d o o r d e f o r m a t i e st i jgt v a n Cf^ naar Cf^ . A ls d e re la t ieve 

t o e n a m e v a n d e e v e n w i c h t s - d e f e c t c o n c e n t r a t i e , [ c / ^ -Cf^q]/Cf^ , t o e z o u n e m e n b i j t o e n e m e n d e 

schu i f spann ing en dus o o k d e re la t ieve t o e n a m e v a n d e a fschu i f sne lhe id [i[c*f^q)-y{Cf^q)]ly(Cf 

t o e n e e m t b i j t o e n e m e n d e schu i f spann ing , d a n hee f t d i t t o t g e v o l g d a t YOVQ w o r d t ove rscha t . W e m o e t e n 

dus een m a n i e r v i n d e n o m y(Cf^q) te b e p a l e n . 

H e t is n o g n ie t k w a n t i t a t i e f b e k e n d h o e d e c rea t ie van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e v e r l o o p t . H e t is dus 

o o k n ie t m o g e l i j k o m e e n kant-en-k lare t heo r i e o p d e m e e t r e s u l t a t e n los te la ten , w a a r n a d e w a a r d e C / e , 

d i rec t b e k e n d is. O m t o c h e e n w a a r d e van j [ C f ^ ) af te l e i den is d e v o l g e n d e a a n n a m e g e d a a n : D e 

a fschu i f sne lhe id v e r t o o n t tussen h e t m i n i m u m en d e n a g e n o e g c o n s t a n t e w a a r d e aan he t e i n d , e e n 

g e d e e l t e m e t l inea i re t o e n a m e in d e t i jd . H i e r n e e m t dus o o k d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e l inea i r t o e m e t d e t i j d . 

We gaan er nu vanuit dat, direct na het aanbrengen van de belasting, de defectconcentratie lineair 

toeneemt met de tijd. H e t l inea i re gedee l t e v a n d e a fschu i fsne lhe id w o r d t g e ë x t r a p o l e e r d naar h e t t i j ds t ip 

w a a r o p d e be las t i ng w o r d t aangeb rach t . D i t lever t y ( f = 0 ) . D e a a n n a m e h o u d t dus in d a t ge ld t : . 

Y ( f=0 ) = Y ( c ^ ^ g ) . 

4 . 3 . 1 . D e g e ë x t r a p o l e e r d e a fschu i f sne lheden 

D e g e ë x t r a p o l e e r d e w a a r d e n Y ( f = 0 ) staan in tabe l 4 .9 t o t en m e t tabe l 4 . 1 2 . H e t b l e e k o n m o g e l i j k e e n 

g o e d e o n n a u w k e u r i g h e i d s s c h a t t i n g v o o r d e z e w a a r d e n te g e v e n . In d e tabe l len staan d e g e ë x t r a p o l e e r d e 

a fschu i f sne lhe id , d e a fschu i f sne lhe id zoa ls b e p a a l d in pa ragraa f 4 .2 ( Y ( C / % < , ) ) , de re la t ieve t o e n a m e v a n 

d e a fschu i f sne lhe id [ Y ( c / % q ) - Y ( f = 0 ) ] / y ( f = 0 ) en d e 'g roe isne lhe id ' , f , in he t gedee l te v a n d e 

a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e w a a r d e a fschu i fsne lhe id l ineai r t o e n e e m t . 

T i j dens e e n k r u i p p r o e f gaa t d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e van een l in t v a n c^^,, naar c'f . A ls d i t l in t v e r v o l g e n s 

v o l d o e n d e lang spann ings loos w o r d t geg loe id d a n gaat d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e w e e r naar c^g, e n kan h e t 

l in t v o o r e e n v o l g e n d e k r u i p p r o e f g e b r u i k t w o r d e n . T i j dens he t v e r r i c h t e n van de k r u i p p r o e v e n w e r d n o g 

n i e t i n g e z i e n d a t er ex t ra vr i j v o l u m e w o r d t g e c r e ë e r d d o o r d e f o r m a t i e . D a a r d o o r is n ie t a l t i jd v o l d o e n d e 
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l ang spann ings loos v o o r g e g l o e i d , z o d a t d a n d e a a n n a m e j{t=0) = j{Cf^q} zeker n ie t m e e r ge ld t . D e 

b e t r o u w b a a r h e i d van d e z e a a n n a m e is m e t n a m e e rg s lech t b i j s o m m i g e m e t i n g e n aan d e l i n ten a , p, y en 

5 d ie n ie t m e t o p l o p e n d e s p a n n i n g z i jn belast . H i e r d o o r is s lechts v o o r enke le k r u i p p r o e v e n o p d e z e 

l in ten een ex t rapo la t i e g e m a a k t . 

tabel 4.9: Geëxtrapoleerde waarden van de afschuifsnelheid bij 556 K 

lint <T: > [MPa] Y( f=0) Y(c;^,)-y((=o) y 

(begin - eind) [ 1 0 - ' s ' ] [ lo'S- ' i f(f=0) [ 1 0 - M 

a 55.3 59 .2 3 .72 4 . 4 7 0.20 0 .053 

P 4 9 . 9 52 .3 3 .50 4 .00 0.14 0 . 0 3 5 

s 52 .8 55 .9 3 . 0 4 3 .58 0.18 0 . 0 2 7 

s 70.3 74 .9 4 .96 6.25 0.26 0 . 1 0 0 

s 95 .2 1 0 7 . 7 8.2 12.5 0.52 0 . 4 3 9 

tabel 4.10: Geëxtrapoleerde waarden van de afschuifsnelheid bij 560 K 

lint <i : > [MPa] Y(f=0) y ( c ,%, ) -Y ( f=0 ) Y 

(begin - eind) [lO-'s'] [10"S-'] y{t=o) [ 1 0 - M 

Y 39 .3 4 1 . 7 8 .26 9.83 0.19 0 .26 

3 7 . 3 9 3 9 . 7 8 7.59 9.82 0.29 0 .29 

C 5 4 . 8 5 9 . 0 10 .4 12 .85 0.23 0 .35 

c 74.1 7 9 . 7 16 .4 24 .1 0.47 1.63 

c 101.3 109 .2 2 5 . 0 46 .3 0.85 7 .34 

tabel 4.11: Geëxtrapoleerde waarden van de afschuifsnelheid bij 564 K 

lint <T: > [MPa] y ( f=0 ) Y(cr%<,)-Y(f=0) y 

(begin - eind) [10- 's" ' ] [ loS- ' j Y(f=0) [ 1 0 - M 

e 3 2 . 5 8 3 4 . 7 0 12 .8 14.6 0 .14 0 . 3 4 

e 4 8 . 7 4 5 2 . 2 0 2 3 . 6 2 9 . 4 0.25 1.96 

e 6 5 . 8 72 .9 3 1 . 9 46 .1 0.45 4 . 9 4 

6 86 .5 9 6 . 0 4 4 . 0 81 .5 0.85 17 .8 

2 1 . 2 6 2 1 . 6 9 9.25 9.62 0.04 0 .14 

Tl 4 0 . 1 9 4 3 . 0 1 17 .4 2 1 . 7 0.25 1.05 

57 .5 63 .5 2 6 . 5 36 .6 0.38 2 . 6 0 

n 78 .0 86 .3 35 .2 57 .6 0 .64 8.91 
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Figuur 4.11: Naar t=0 geëxtrapoleerde afschuifsnelheid 

tegen de schuifspanning T = 556 K. 
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Figuur 4.12: Naar t=0 geëxtrapoleerde afschuifsnelheid 

tegen de schuifspanning T = 560 K. 
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Figuur 4.13: Naar t=0 geëxtrapoleerde ahchuifsnelheid 

tegen de schuifspanning T = 564 K. 
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Figuur 4.14: Naar t=0 geëxtrapoleerde afschuifsnelheid 

tegen de schuifspanning T = 568 K. 
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tabel 4.12: Geëxtrapoleerde waarden van de afschuifsnelheid bij 568 K 

l in t < t > [MPa] y( f=0) Y (C f%,) -Y ( f=0 ) Y 

(beg in - e ind) [ 1 0 - ' s ' ] y(f=o) [lo-^-'] 

i 7 .39 7.60 6 .80 7.62 0 .12 0 .17 

i 16 .11 16.68 14.5 16.1 0.11 0 .68 

i 2 6 . 7 2 7 . 4 2 3 . 6 26 .9 0 .14 2 .33 

i 36 .5 38 .8 3 4 . 9 41 .0 0 .17 2 .89 

i 4 8 . 4 52.1 44 .3 56.0 0 .26 6 .77 

i 6 2 . 4 68.1 5 6 8 4 0 .45 17.3 

i 75.1 85 .7 8 4 148 0 .76 45 .3 

K 2 0 . 6 3 21 .93 2 2 . 7 25.5 0 .12 1.22 

K 3 0 . 4 3 3 2 . 7 7 35 .1 44 .9 0 .28 4 .71 

K 4 2 . 4 5 4 5 . 6 0 50.1 70.5 0.41 14.5 

K 55 .5 60 .5 72.6 108.6 0 .50 3 1 . 0 

K 6 6 . 4 73.2 77 121 0 .58 3 1 . 9 

4 .3 .2 . Bepa l i ng v a n y^Vr. m e t geëx t r apo lee rde a fschu i f sne lheden 

In alle v i e r de t abe l l en is h e t du ide l i j k d a t d e re la t ieve t o e n a m e van d e a fschu i f sne lhe id t o e n e e m t m e t 

t o e n e m e n d e schu i f spann ing . H i e r d o o r w o r d t YOVQ ove rscha t als, zoa ls in pa ragraa f 4.2 d e e i n d w a a r d e n v a n 

de a fschu i f sne lhe id g e b r u i k t w o r d e n en dus l i jk t he t n o d i g e e n n i e u w e w a a r d e v o o r JOVQ a f te l e i d e n m e t 

d e in d e z e pa rag raa f g e ë x t r a p o l e e r d e a f schu i f sne lhe idswaarden . A ls schu i f spann ingen z i j n h i e r v o o r d e 

schu i f spann ingen g e b r u i k t d ie aan he t beg in v a n d e k r u i p p r o e f in he t l in t heersen . D i t is o o k he t t i j ds t i p 

w a a r n a a r g e ë x t r a p o l e e r d is. 

Zoa l s reeds v e r m e l d , b l e e k het n i e t m o g e l i j k o m e e n g o e d e scha t t i ng te m a k e n v a n d e f o u t in d e 

g e ë x t r a p o l e e r d e a f schu i f sne lheden . O m d a t he t f i t p r o g r a m m a SIMPLEX e e n n a u w k e u r i g h e i d in d e 

m e e t w a a r d e n n o d i g hee f t , is aan e lke m e e t w a a r d e e e n o n n a u w k e u r i g h e i d v a n 1 0 % m e e g e g e v e n . D e 

f o u t e n in d e g e v o n d e n pa rame te rs kan d a n o o k a l leen als i nd i ka t i e d i e n e n v o o r d e o n d e r l i n g e 

n a u w k e u r i g h e i d , n i e t als e e n abso lu te w a a r d e van d e o n n a u w k e u r i g h e i d v a n d e pa rame te r s . In t abe l 4 .13 

staan d e g e v o n d e n w a a r d e n v o o r d e pa ramete rs . 

tabel 4.13: Fitwaarden voor de geëxtrapoleerde waarden. 

meetse r ie YoVo [ A ' j Cf • / r f / Q [ 1 0 ' ' m ' s " ' ] 

5 5 6 K 2 7 0 ± 4 0 0 . 5 8 ± 0 .20 

5 6 0 K 2 1 6 ± 4 2 3.0 ± 1.3 

5 6 4 K 2 2 6 ± 4 1 6.1 + 2 . 4 

5 6 8 K 189 ± 6 2 2 1 ± 15 

H e t g e w o g e n g e m i d d e l d e van YOVQ is 2 3 2 . D e o n n a u w k e u r i g h e d e n in d e p a r a m e t e r w a a r d e n z i j n n i e t 

b e k e n d en dus kan o o k g e e n e v e n t u e l e t e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i j k h e i d w o r d e n g e g e v e n . 

In f i guu r 4 .11 t o t en m e t figuur 4 . 1 4 staan pe r t e m p e r a t u u r d e v ia ex t rapo la t i e b e p a a l d e 

a f schu i f sne lheden als f u n c t i e van d e schu i f spann ingen w e e r g e g e v e n . In d e figuren staan o o k d e c u r v e n 

g e g e v e n d i e v o l g e n u i t d e w a a r d e n van d e p a r a m e t e r s in tabe l 4 . 1 3 . 
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4 . 4 C r e a t i e v a n v r i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e 

In d e v o r i g e paragraa f is d e t o e n a m e van d e a fschu i f sne lhe id t o e g e s c h r e v e n aan creat ie v a n vr i j v o l u m e 

d o o r d e f o r m a t i e . In d ie pa ragraa f z i jn w a a r d e n g e g e v e n v o o r d e re la t ieve t o e n a m e van de a f schu i f sne lhe id 

[ y ( c / ^ ^ ) - y ( f = 0 ) ] / Y ( f = 0 ) en d e g roe isne lhe id in he t l inea i re gedee l t e v a n d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e y . In 

d e z e paragraa f w o r d t g e p r o b e e r d o m m e t d ie w a a r d e n iets o v e r he t m e c h a n i s m e van d e c rea t i e v a n vr i j 

v o l u m e af te l e i den . 

V o o r d e besch r i j v i ng v a n d e c rea t ie van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e m a k e n w e d e v o l g e n d e a a n a m e s : 

1 . Een loka le a f schu iv ing kan v o o r d e p r o d u c t i e v a n e e n d e f e c t z o r g e n ; 

2 . D e t o e n a m e van he t aanta l loka le a f schu iv ingen p e r t i j d seenhe id is e v e n r e d i g aan d e t o e n a m e van d e 

a fschu i f sne lhe id . 

D o o r d e z e t w e e a a n n a m e s kan d e t o e n a m e van d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e d o o r d e f o r m a t i e p e r t i j d s e e n h e i d 

b e s c h r e v e n w o r d e n m e t : 

d c , 

dt 
= k ^ - r - C f . (4 .3 ) 

deformatie 

Hie r i n is kp e e n sne lhe idscons tan te , d ie e e n c o m b i n a t i e is v a n d e kans d a t e e n loka le a f schu i v i ng w e r k e l i j k 

v o o r d e p r o d u c t i e van e e n d e f e c t z o r g t en d e e v e n r e d i g h e i d tussen he t aan ta l loka le a f schu i v i ngen p e r 

t i j dseenhe id e n d e a fschu i f sne lhe id . V o o r y ' ge ld t : 

y ' = i , (4 .4 ) 

Cf 

z o d a t y ' n i e t a fhanke l i j k is v a n Cf. 

D e d o o r d e f o r m a t i e g e c r e ë e r d e d e f e c t e n z o r g e n v o o r e e n o v e r s c h o t in d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e . D i t 

o v e r s c h o t in d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e w o r d t geann ih i l ee rd , zoa l s besch reven is m e t ve rge l i j k i ng (2 .15 ) . D e 

c o m b i n a t i e v a n ve rge l i j k i ng (4 .3) en ve rge l i j k i ng (2 .15) g e e f t d e ne t t o t o e n a m e van de d e f e c t c o n c e n t r a t i e 

p e r t i j d seenhe id w e e r : 

^ = C f [(kp • i ' + k , - C f ^ ) - k , C f . 
dt 

M e t d e b e g i n v o o r w a a r d e Cf ( f = 0 ) = Cf^q w o r d t d e o p l o s s i n g v a n ve rge l i j k i ng (4 .5) : 

(4 .5 ) 

= { k . - i ' ^ k r c f , q ) . c ^^^^ 

kp • Y ' - e x p [ - ( / r p - j ' + k,-Cf^qj-tj + k , - C f ^ 

V o o r t - > 00 ge l d t Cf - > c'^q . A ls d i t w o r d t i n g e v u l d in ve rge l i j k i ng (4 .6) d a n k r i jgen w e : 

'ffiq -—7 +Cf^q, (4 .7 ) 

z o d a t : 
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25 

20 H 

tn 

^ 10 

556 K 

4 6 

y [ 1 0 * s 1 

10 

80 H 

60 

S '•0 

cr 

20 

560 K 

10 15 

y [ 1 0 * s -

150 

125 H 

100 

75 

•c 
50 

25 

0 

5 6 4 K 

10 20 30 

y [ 1 0 * s ' ] 

40 50 

250 -t 

200 

^ 100 

CT 
50 

568 K 

20 40 

y [ 1 0 * s - ' ] 

Fieuur 4.16: De vierl<antswortel van de groeisnelheid tegen de afschuiknelheid ter 

bepaling van kp. 
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, 2 . ^ ^ A . M ^ . _ L . s i n h 
^ 2kT 

(4 .8) 

In f i guur 4 . 1 5 z i jn d e w a a r d e n van [j(Cf^)-j{t=0)]/j(t=0) u i t g e z e t tegen d e schu i f spann ing . M e t b e h u l p 

van d e k l e i n s t e - k w a d r a t e n - m e t h o d e is d e f unc t i e 

— f -̂ ^ = a-sinh(6--i;j, (4 .9) 

w a a r i n a e n 6 f i t pa rame te rs , gef i t aan d e d a t a p u n t e n . In tabe l 4 . 1 4 staan d e g e v o n d e n w a a r d e n v o o r d e 

f i t pa rame te rs . 

tabei 4.14: Waarden fitparameters van vergelijking (4.9) 

T m a [10- ' l b [ l O ' ^ m V l 

5 5 6 1.4 1.9 

5 6 0 2 .4 1.8 

5 6 4 1.5 2.5 

5 6 8 3.2 1.8 

H e t hee f t w e i n i g z i n o m een e v e n t u e l e t e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i j k h e i d van deze f i t pa rame te rs te 

o n d e r z o e k e n , a a n g e z i e n d e n a u w k e u r i g h e d e n n ie t b e k e n d z i j n . H e t l i jkt ve rs tand ige r o m e e n g e m i d d e l d e 

w a a r d e te n e m e n en d e z e la ten g e i d e n v o o r een t e m p e r a t u u r v a n 5 6 2 K. D e g e m i d d e l d e w a a r d e n z i j n : 

a = 2 . 1 x 1 0 ' ' e n è = 2 . 0 x l O ' ® m ^ N ' \ 

D e w a a r d e v a n a gee f t e e n ind ica t ie v o o r d e o r d e g r o o t t e v a n kp. H i e r v o o r n e m e n w e d e w a a r d e n v a n 

D u i n e u i t t a b e l 4 .8 v o o r d e b e r e k e n i n g v a n k, en Cf^, v o o r kf n e m e n w e d e w a a r d e n v a n Qf en Vf 

zoa ls d ie g e v o n d e n z i j n in paragraa f 4.2 en ten s lo t te n e m e n w e a a n da t y / f i » 2 0 . H i e r u i t z o u e e n 

w a a r d e v o o r kp v o l g e n m e t een o r d e g r o o t t e van 10 ' ' ^ . V e r d e r z o u m o e t e n g e l d e n d a t b=yoVo/2kT . 

H i e r u i t v o l g t e e n g r o o t t e van yoVo « 3 1 0 A^. 

Er is e e n t w e e d e m a n i e r o m d e o r d e g r o o t t e van kp af te l e i d e n : Er ge ld t : 

1 d c . 

Cf dt 

1 dy 

deformatie j{Cf) dt 
(4 .10) 

deformatie 

z o d a t m e t v e r g e l i j k i n g (4 .3) vo lg t : 

y = ^ . ( y ( c , ) ) ^ (4 .11) 

In f i guu r 4 . 1 6 staan v o o r d e ve rsch i l l ende t e m p e r a t u r e n d e v i e r k a n t w o r t e l van y u i t g e z e t t e g e n y ( f = 0 ) . 

M e t d e k le ins te k w a d r a t e n m e t h o d e is e e n rechte d o o r d e d a t a p u n t e n en de o o r s p r o n g g e t r o k k e n . A ls w e 

er w e e r v a n u i t gaan d a t ge ld t Y(f=0) = y ( c , ^ ) en w e g e b r u i k e n d e w a a r d e n u i t t abe l 4.8 d a n k u n n e n w e 

u i t d e he l l i ngen in f i guu r 4 .16 w a a r d e n v o o r kp a f le iden . D e g e v o n d e n w a a r d e n v o o r kp staan in t abe l 

4 .15 . 
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k„r' = 3/4k,c,.̂  

1.6 H 

1.4-

1.2 H 

0.8 • 

3 4 

t [ 1 0 ' s ] 

fieuur 4.17: Verloop van de tfieoretische groei van de 

relatieve defectconcentratie voor kp • j ' < k i . - Cf ^ 

5.8 n 

4.8 H 

3.8 

2.8 

1.8 

0.8 

4 6 

t[10=s] 

10 

fieuur 4.17: Verloop van de theoretische groei van de 

relatieve defectconcentratie voor kp > k^. • C f ^ 
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tabel 4.15: Waarden voor kp 

in de verschillende meetseries 

meetser ie ko m ' ' ] 

5 5 6 0.3 

5 6 0 0.9 

5 6 4 1.2 

5 6 8 2.1 

O p d e z e m a n i e r v o l g t e e n o r d e g r o o t t e v a n kp van 10 ' . 

Be ide b e p a l i n g e n v a n kp, d ie v ia ve rge l i j k i ng (4.8) en d ie v i a ve rge l i j k i ng (4 .11) , l eve ren o n g e v e e r d e z e l f d e 

o r d e g r o o t t e v o o r kp. D e b e p a l i n g v a n een n a u w k e u r i g e w a a r d e van kp va l t b u i t e n h e t d o e l v a n d i t 

o n d e r z o e k , maa r d e o r d e g r o o t t e v a n kp is v o o r d i t o n d e r z o e k v a n b e l a n g v a n w e g e he t v o l g e n d e : M e t e e n 

w a a r d e v a n kp z i jn w e in staat o m m e t b e h u l p van ve rge l i j k i ng (4 .6) , d e k r o m m e te b e r e k e n e n d i e d e 

t o e n a m e van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e beschr i j f t . D e z e k r o m m e z o u ge l i j k vo rm ig m o e t e n z i j n aan d e in 

d i t o n d e r z o e k g e m e t e n a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n . Ind ien n u ge ld t datA-p - y ' < / c ^ - C f ^ , d a n ve r k r i j gen 

w e e e n v e r l o o p als in f i g u u r 4 . 1 7 . A ls ge ld t da t /Tp - y ' > k, -Cf^^ , d a n kr i jgen w e e e n v e r l o o p als in f i g u u r 

4 .18 . In he t eers te geva l is d e ex t rapo la t i e zoals ve r r i ch t in pa rag raa f 4.3 toeges taan . In h e t laatste geva l 

m o e t e n w e d e da ta o p n i e u w i n t e r p r e t e r e n . U i t de m e t i n g e n va l t te cons ta te ren d a t d e t o e n a m e in d e 

a fschu i f sne lhe id van d e z e l f d e o r d e g r o o t t e is als d e a fschu i f sne lhe id zoa ls deze v o l g t u i t d e l inea i re 

ex t r apo la t i e naar he t t i jds t ip van be las t ing . D a n za l o o k d e t o e n a m e van he t vr i je v o l u m e v a n d e z e l f d e 

o r d e g r o o t t e m o e t e n z i j n als Cf^ . U i t d e mee t resu l ta ten b l i j k t ech te r o o k da t d e t o e n a m e in d e 

a fschu i f sne lhe id bi j d e d o o r ons g e b r u i k t e a fschu i f sne lheden , n o o i t g ro te r is dan d e a fschu i f sne lhe id zoa l s 

d e z e v o l g t u i t d e l inea i re ex t rapo la t i e naar he t t i jdst ip van be las t ing . M e t b e h u l p van v e r g e l i j k i n g (4 .7) 

v o l g t d a n d i r e k t da t Â p - y ' < k,. -Cf^q . De gedane ex t rapo la t i e in pa ragraa f 4.3 is dus t o e g e s t a a n en d u s 

b l i j ven d e resu l ta ten daa rvan o v e r e i n d . 
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5. Discussie en Conclusies 

5 . 1 . D i scuss i e 

In d e z e pa rag raa f w o r d e n d e g e v o n d e n resu l ta ten b e s p r o k e n . D e g e v o n d e n w a a r d e n v o o r h e t 

a f schu i v i ngsvo lume-e lemen t , YOVQ / w o r d e n ve rge leken m e t l i t e r a t u u r w a a r d e n en d e i n t e rp re ta t i e v a n d e 

vr i j v o l u m e c rea t ie d o o r d e f o r m a t i e za l b e s p r o k e n w o r d e n . 

5 . 1 . 1 . D e c rea t ie van vr i i v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e 

In pa ragraa f 4 . 4 is een m o d e l g e g e v e n d a t de c rea t ie van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e z o u m o e t e n 

besch r i j ven . H e t m o d e l verk laar t he t s inushyperbo l i cus -ach t ige v e r l o o p in d e graf iek van d e re la t ieve 

t o e n a m e v a n d e a fschu i fsne lhe id als f unc t i e van d e schu i f spann ing g o e d . Fit m e n e e n s i n u s h y p e r b o l i c u s 

aan d e d a t a p u n t e n van d ie graf iek, d a n v o l g t h ie ru i t een w a a r d e v o o r YOVÓ = 3 1 0 e e n a a n n e m e l i j k e 

w a a r d e . V e r d e r is he t m o d e l rede l i j k in staat he t v e r l o o p v a n d e a fschu i f sne lhe id als f u n c t i e v a n d e t i j d af 

te l e i den (Beha lve he t gedee l te van elast ische en ane las t ische rek, na tuur l i j k ) . D e m e e s t e g e m e t e n 

a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e n v e r t o n e n ech te r eerst e e n l inea i re g roe i v a n d e a fschu i f sne lhe id , w a a r n a e e n 

noga l a b r u p t e o v e r g a n g v o l g t naar e e n n a g e n o e g c o n s t a n t e a fschu i f sne lhe id . D e z e a b r u p t e o v e r g a n g is 

n ie t t e r u g te v i n d e n in d e t heo re t i sche k r o m m e . D e theo re t i sche k r o m m e ken t , str ikt g e n o m e n , o o k g e e n 

in te rva l w a a r d e a fschu i fsne lhe id l ineai r m e t d e t i jd t o e n e e m t . 

A l m e t al is d e o v e r e e n k o m s t tussen he t m o d e l en de m e e t w a a r d e n o v e r t u i g e n d g e n o e g e n dus w o r d t er 

v a n u i t gegaan d a t er sprake is van c rea t ie van vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e d i e redel i jk b e s c h r e v e n w o r d t 

d o o r h e t m o d e l zoa ls da t g e p r e s e n t e e r d is in pa ragraa f 4 .4 . 

5 .1 .2 . B e s p r e k i n g van de w a a r d e van he t a f schu i v i ngsvo lume-e l emen t 

D o o r d e f o r m a t i e w o r d t vr i j v o l u m e gec reëe rd en dus is d e i n te rp re ta t i e in paragraaf 4.3 g o e d e n d e 

i n te rp re ta t i e in paragraa f 4.2 f o u t . In paragraaf 4.3 is d e g e m i d d e l d e w a a r d e van YO^O o P he t 

t e m p e r a t u u r s g e b i e d v a n 5 5 6 K t o t 5 6 8 K vas tges te ld o p 2 3 5 A l D e w a a r d e van kf hee f t e e n g e m i d d e l d e 

van 3 . 9 x 1 0 ^ s \ D e n a u w k e u r i g h e d e n van d e z e w a a r d e n k u n n e n n ie t w o r d e n g e g e v e n . 

D e w a a r d e v a n YOVQ kan v a n w e g e d e v o l g e n d e r e d e n e n g e w a n t r o u w d w o r d e n : 

1 . Zoa l s in d e v o r i g e sect ie reeds aangehaa ld , k e n t h e t t heo re t i sch v e r i o o p v a n d e a fschu i f sne lhe id als 

f u n c t i e v a n d e t i jd geen p e r i o d e v a n l ineai re t o e n a m e . A ls t o c h e e n l inea i re ex t rapo la t i e w o r d t g e m a a k t 

v a n u i t h e t ' m i d d e n g e d e e l t e ' naar he t t i jdsst ip d a t d e be las t ing w o r d t o p g e l e g d , d a n w o r d t y{Cf^q) 

ove rscha t . M o c h t d e g r o o t t e v a n d e z e o v e r s c h a t t i n g a fhanke l i j k z i jn v a n d e schu i f spann ing , d a n h e e f t 

d i t i n v l o e d o p Yo^b • 

2 . M e t d e ex t r apo la t i e naar y (^=0) w o r d t er v a n u i t gegaan d a t y ( f=0 ) = j{Cf^q). D i t is e c h t e r a l l een j u i s t 

als h e t l i n t v o l d o e n d e lang spann ings loos is v o o r g e g l o e i d . D e c rea t ie v a n vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e 

z o r g t e r v o o r da t d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e o p l o o p t v a n C / ^ g naar c ^ ^ g . M e t spann ings loos v o o r g l o e i e n 

w o r d t h e t t evee l aan de fec ten w e e r geann ih i l ee rd . H i e r d o o r is d e d e f e c t c o n c e n t r a t i e in h e t l in t Cf^q 

en kan h e t l in t w e e r v o o r e e n n i e u w e k r u i p p r o e f g e b r u i k t w o r d e n . In he t a l g e m e e n is v o o r e l ke 

k r u i p m e t i n g e e n half uur v o o r g e g l o e i d . G e v r e e s d w o r d t d a t d i t b i j d e lagere t e m p e r a t u r e n te k o r t is o m 

te k u n n e n ste l len d a t Y(f=0) « 7{Cf^). D e a fschu i f sne lhe id zoa ls b e p a a l d w o r d t d o o r e x t r a p o l a t i e naar 

he t t i j ds t ip v a n be las t ing is d a n e e n ove rscha t t i ng . D e l i n ten z i jn m e t t o e n e m e n d e s c h u i f s p a n n i n g e n 

belast , z o d a t he t moge l i j k is da t d e ove rscha t t i ng van y(Cf^q) t o e n e e m t bi j t o e n e m e n d e 

schu i f spann ing . D i t z o u l e i den t o t een o v e r s c h a t t i n g van YOVQ- I n d e r d a a d hee f t YOVQ b i j 5 5 6 K e e n 

du ide l i j k g r o t e r e w a a r d e d a n bi j d e o v e r i g e d r i e t e m p e r a t u r e n . H e t g e w o g e n g e m i d d e l d e v a n YO^O 

z o n d e r d e w a a r d e bi j 5 5 6 K is 2 1 7 A^. 
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fisuur 5.7; Versctiillende waarden voor fiet afscfiuivingsvolurne-eiement[22\. 

X = Onze meting aan PdioNi4oP2o ! 

= temperatuursafhanelijl<heid van Metglass volgens van den 

Beukel et al 
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T a u b [ 2 2 ] gee f t e e n o v e r z i c h t v a n de h e m dest i jds be i<ende w a a r d e n van JOVQ . D e z e w a a r d e n v a n YOVQ 

z i j n graf isch w e e r g e g e v e n in figuur 5 . 1 . H i e r i n is d o o r o n s d e l i jn getroki<en d i e d e 

t e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i j k h e i d v a n YOVQ v a n Metg lass v o l g e n s v a n d e n Beukel etal [ 10 ] aangee f t . D e w a a r d e 

van YoVo v a n Pd4oNi4oP2o vo lgens d i t o n d e r z o e k is w e e r g e g e v e n m e t een o p e n st ip . H e t d o o r ons 

g e b r u i k t e a m o r f Pd4oNi4oP2o hee f t een g l a s o v e r g a n g s t e m p e r a t u u r van 6 0 4 K. H e t m i d d e n v a n he t 

t e m p e r a t u u r g e b i e d ( 562 K) hee f t dus e e n g e n o r m a l i s e e r d e t e m p e r a t u u r v a n ( T / T ^ ) = 0 .93 . O n z e w a a r d e n 

v o o r YOVQ n e m e n e e n tussenpos i t ie in tussen de m e t i n g e n v a n Pat terson & j o n e s aan Me tg lass en d e 

m e t i n g e n v a n Lee aan Fe82Bi5Si3. 

D e b e p a l i n g v a n YOK) van Pd4oNi4oP2o d o o r m i d d e l v a n k r u i p m e t i n g e n is b i n n e n o n z e sect ie al eens 

ee rde r v e r r i c h t d o o r Kalis [ 2 7 ] . Bij dat o n d e r z o e k z i j n w a a r d e n v o o r JQVQ g e v o n d e n d ie d e z e l f d e 

o r d e g r o o t t e h e b b e n als d e d o o r ons g e v o n d e n w a a r d e n . Bij d e h o g e t e m p e r a t u r e n v a n he t 

t e m p e r a t u u r s g e b i e d w a a r i n dest i jds g e m e t e n is, w o r d e n g r o t e r e w a a r d e n v o o r YOK) g e v o n d e n . D e r e d e n 

d a a r v o o r kan d e v o l g e n d e z i j n : Bij de h o g e r e t e m p e r a t u r e n z i jn d e l in ten m e e r d e r e m a l e n ach te r e lkaar 

geb ru i k t . H i e rb i j w o r d t geen m e l d i n g g e m a a k t van c o r r e c t i e v o o r de a f n a m e v a n he t o p p e r v l a k van d e 

d w a r s d o o r s n e d e . D i t le id t t o t he t o n d e r s c h a t t e n v a n d e schu i f spann ing en d i t e f fec t w o r d t g ro te r bi j he t 

m e e r d e r e m a l e n ach te r e lkaar g e b r u i k e n van e e n z e l f d e l int . A ls , zoals w o r d t a a n g e n o m e n . Kalis bi j s teeds 

g r o t e r e s c h u i f s p a n n i n g e n hee f t g e m e t e n , d a n le id t d i t g e h e e l t o t een ove rscha t t i ng v a n YOVO. Bij de 

m e t i n g e n bi j 5 4 6 K z i j n e c h t e r ve rsch i l l ende l in ten g e b r u i k t z o d a t h iervan d e schu i f spann ingen w e l 

rep resen ta t i e f z i j n . Bij 5 4 6 K w o r d t een w a a r d e v o o r YO^O g e v o n d e n ter g r o o t t e van 2 9 2 A ^ . Waa rsch i j n l i j k 

hee f t Kalis d e a f schu i f sne lheden b e p a a l d in he t m i n i m u m v a n d e a f schu i f sne lhe idsk romme. D i t z o u d e w a t 

h o g e r e YOVQ d a n d e d o o r ons , v ia ex t rapo la t i e naar he t t i jds t ip van be las t ing g e v o n d e n YO^O k u n n e n 

ve rk l a ren . 

In he t s impe ls te m o d e l v a n e e n lokale a f schu iv ing v a n S p a e p e n [ 1 8 ] , spr ing t e e n a t o o m in e e n naas t i i ggend 

de fec t . V o o r d e l oka le a f schu iv ing ge ld t d a n YO~1 • M e t d e d o o r ons a fge le ide YO^O = 2 1 7 A ^ z o u bi j YO~1 / 

e e n g r o e p van 16 a t o m e n o v e r een a fs tand van d e g e m i d d e l d e a t o o m d i a m e t e r sp r ingen . H e t is na tuu r l i j k 

o n w a a r s c h i j n l i j k d a t d i t w e r k e l i j k bij een loka le a f schu i v i ng gebeu r t , maar 16 a t o m e n is w e l he t m i n i m u m 

aanta l a t o m e n d a t m e e d o e t aan één l oka le a fschu iv ing . V i a e e n b e l l e n m o d e l , c o n c l u d e e r t A r g o n [ 3 1 , 3 2 ] 

d a t in h e t h o g e - t e m p e r a t u u r s g e b i e d ( T > 0.6 ) e e n l oka le a fschu iv ing gez ien m o e t w o r d e n als een 

d i f fuse h e r s c h i k k i n g v a n e e n g r o o t aanta l a t o m e n w a a r b i j yo » 0 .125 . In d i t b e e l d z o u d e n b i j e e n 

t e m p e r a t u u r r o n d d e 5 6 0 K, 1 3 0 a t o m e n d e e l n e m e n aan é é n loka le a f schu iv ing in Pd4oNi4oP2o-

5.1.3 . T e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i i k h e i d v a n h e t a f schu i v i ngsvo lume-e lemen t . 

In pa ragraa f 4.2 is vas tges te ld d a t het a f s c h u i v i n g v o l u m e - e l e m e n t g ro te r w o r d t als d e t e m p e r a t u u r st i jgt . 

N u is in d i e pa rag raa f YOKJ a fge le id d o o r geb ru i k te m a k e n v a n j(c*f^q) in p laats v a n y{Cf^q). H e t z o u 

k u n n e n z i j n da t d e o v e r s c h a t t i n g j{c'f^q)-j{Cf^q) t empera tuu rsa f l i anke l i j k is en da t d i e 

t e m p e r a t u u r s a f l i a n k e l i j k h e i d le id t t o t d e g e c o n s t a t e e r d e t empe ra tuu rsa fhanke l i j khe id v a n YOH). D e 

o v e r s c h a t t i n g j{Cf^q )~i{Cf^q) is af t e l e i den m e t he t m o d e l v o o r creat ie v a n vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e 

zoa ls a fge le id in pa rag raa f 4 . 4 . 

U i t ve rge l i j k i ng (4 .8) vo l g t : 

2 

i { c } , q ) - i { C f , q ) = ' ^ - { 2 k r ^ - ^ - s inh^ 
2kT j 

(5.1) 

D e ex t ra k r o m m i n g in d e gra f iek van ^{c)^q) t egen T ( f i gu ren 4.5 to t en m e t 4 .8 ) t en o p z i c h t e van d e 

k r o m m i n g in d e gra f iek v a n ^{Cf^q) t e g e n T ( f iguren 4 .11 t o t en m e t 4 .14 ) , is h e t g e v o l g v a n d e 

s i nushype rbo l i cus - t e rm in ve rge l i j k ing (5 .1 ) . Bij t o e n e m e n d e t e m p e r a t u u r w o r d t he t a r g u m e n t van d e 
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s inushype rbo l i cus k le ine r w a t resu l teer t in een k le ine re ex t ra k r o m m i n g . Stel d a t y o V b b e p a a l d m e t 

y{Cf^q) n i e t a fhanke l i j k v a n d e t e m p e r a t u u r is, d a n v o l g t u i t he t m o d e l d a t YOVQ b e p a a l d m e t 

j{Cf^q) k le iner w o r d t m e t t o e n e m e n d e t e m p e r a t u u r . A a n g e z i e n w i j w a a r n e m e n d a t yoVb b e p a a l d m e t 

jicf^q) g r o t e r w o r d t m e t t o e n e m e n d e t e m p e r a t u u r , v o l g t h ie ru i t da t yo Vb b e p a a l d m e t Y ( c , ^ g ) o o k m o e t 

t o e n e m e n m e t t o e n e m e n d e t e m p e r a t u u r . D e m a t e van t o e n a m e van yoVó als f u n c t i e v a n d e t e m p e r a t u u r 

kan n ie t w o r d e n g e g e v e n . 

5.2 C o n c l u s i e s 

• M e t d e o v e n in d e g e b r u i k t e k ru ipops te l l i ng is o v e r e e n leng te van o n g e v e e r 1 5 0 m m e e n u n i f o r m e 

t e m p e r a t u u r te c r e ë r e n . D e m a x i m a l e a f w i j k i n g van d e z e t e m p e r a t u u r is 0.5 K. D i t t e m p e r a t u u r s p r o f i e l 

is s tab ie l in de t i j d . 

e D e g ra f i eken v a n d e a fschu i fsne lhe id tegen d e t i jd v e r t o n e n een gedee l t e w a a r i n d e a f schu i f sne lhe id 

t o e n e e m t . D e t o e n a m e in d e a fschu i fsne lhe id w o r d t v e r o o r z a a k t d o o r c rea t i e v a n vr i j v o l u m e ten 

g e v o l g e v a n d e f o r m a t i e . 

e D e g ra f i eken van d e naar he t t i jdst ip van be las t ing g e ë x t r a p o l e e r d e a fschu i f sne lhe id t e g e n d e 

a a n g e l e g d e schu i f spann ing z i j n g o e d te beschr i j ven m e t een s inushyperbo l i cus . 

e H e t a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t van Pd4oNi4oP2o in h e t t e m p e r a t u u r g e b i e d v a n 5 6 0 K t o t 5 6 8 K, h e e f t 

e e n g e m i d d e l d e w a a r d e v a n 2 1 7 A^. D e n a u w k e u r i g h e i d is n ie t g r o o t g e n o e g o m e e n 

t e m p e r a t u u r s a f h a n k e l i j k h e i d van he t a f schu i v i ngsvo lume-e l emen t te k u n n e n vas ts te l len . W e l is er e e n 

i nd i r ec t a r g u m e n t da t d u i d t o p een t o e n a m e van h e t a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t m e t t o e n e m e n d e 

t e m p e r a t u u r . 
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A p p e n d i x A : Inv loed v a n de effect ieve lengte op h e t a fschu iv ingsvo lume- e lement 

Stel, d e w e r k e l i j k e l eng te v a n d e in sect ie 3.3.1 gede f i n i ëe rde e f f ec t i eve lengte , L^, is ie,»- / nriaar d o o r een 

f o u t in d e b e p a l i n g v a n d e e f f ec t i eve leng te h e b b e n w e c o n s e q u e n t ^ ^ g e n o m e n . Er ge ld t : 

Lej,=Le,./b, ( A . l ) 

w a a r i n b e e n c o n s t a n t e is. O m d a t ge ld t s = AL/L^ ( ve rge l i j k ing (3.6)) , zal ge lden d a t d e re la t ie tussen d e 

w e r k e l i j k e rek, s^,,, en d e rek m e t d e f o u t b e p a a l d e e f f ec t i eve l eng te , s^,, d e v o l g e n d e is: 

Si,=b-s^. (A .2 ) 

H i e r u i t v o l g t m e t ve rge l i j k i ng (3 .2 ) : 

Y f c = ö - Y v . (A .3 ) 

Z i e nu v e r g e l i j k i n g (2 .21 ) : b is een c o n s t a n t e is en dus o n a f h a n k e l i j k van d e schu i f spann ing . D e w a a r d e 

v a n b kan dus a l leen d e g r o o t t e v a n d e v o o r f a c t o r kf -Cf /Q. b e ï n v l o e d e n en n i e t d e g r o o t t e v a n he t 

a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t JOVQ. 

73 



figuur Bl: reflectie van een figuur B.2: expansie van een fieuur B.3: contractie van een fieuur B.4: krimp van 

simplex simplex simplex simplex 
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A p p e n d i x B: He t fitprogramma S I M P L E X 

Bij he t f i t ten is m e n o p zoel< naar het m i n i m u m van d e s o m v a n d e k w a d r a t e n v a n d e g e w o g e n 

a f w i j k i n g e n , D^^^. V o o r l inea i re m o d e l f u n c t i e s f{x,a) z i jn ana ly t i sche op loss ingen te b e p a l e n . V o o r n iet -

l inea i re m o d e l f u n c t i e s m o e t m e n p r o b e r e n o m D^^„ te b e p a l e n m e t i te ra t ieve p r o c e d u r e s . Er z i j n 

ve rsch i l l ende t e c h n i e k e n o n t w i k k e l d o m h e t m i n i m u m te b e p a l e n . D e bi j d i t o n d e r z o e k g e b r u i k t e t e c h n i e k 

w o r d t d e S i m p l e x - m e t h o d e g e n o e m d [ 3 3 , 34 ) . 

Eerst m o e t v o o r al le m f i t pa rame te rs e e n b e g i n w a a r d e , a , , e n een be re ik , A a , , w o r d e n g e g e v e n . H e t 

p r o g r a m m a SIMPLEX, e e n u i t w e r k i n g v a n de S i m p l e x - m e t h o d e , cons t ruee r t h i e r m e e e e n simplex, e e n 

l i c h a a m m e t ( m - i - l ) h o e k p u n t e n in een /7T-dimensionale r u i m t e . D e m < l i m e n s i o n a l e r u i m t e w o r d t 

o p g e s p a n n e n d o o r d e m f i t pa rameters . V o o r he t i dee kan m e n er v a n u i t gaan da t d e ( m +1 ) h o e k p u n t e n 

bes taan u i t {ay a j , . . , a j en ( a „ a j , ..,aj + Aaj,.., a J , j = 1 , 2 , . . , m (De w e r k e l i j k e c o n s t r u c t i e v a n d e 

s imp lex is noga l c o m p l e x ) . A a n elk h o e k p u n t w o r d t d e w a a r d e [ f t o e g e k e n d . H e t h o e k p u n t m e t d e 

h o o g s t e w o r d t v e r v a n g e n d o o r een 'beter ' h o e k p u n t d a t o p de v o l g e n d e m a n i e r w o r d t g e z o c h t : 

e Eerst w o r d t reflectie g e p r o b e e r d : H e t h o e k p u n t m e t d e hoogs te [ f w o r d t ge re f l ec tee rd (z ie f i g u u r B . l ) . 

A ls d e [ f v a n h e t a ldus ve r k regen n i e u w e h o e k p u n t lager is dan d e laagste [ f in d e s imp lex , d a n 

w o r d t he t g e a c c e p t e e r d . In d i t geval w o r d t d e v o l g e n d e s tap expansie: H e t h o e k p u n t w o r d t t w e e keer 

z o v e r gep laats t als bi j d e g e w o n e re f lec t ie (z ie f i guu r B.2). H e t h o e k p u n t v e r k r e g e n d o o r e x p a n t i e 

w o r d t na tuu r l i j k a l leen g e a c c e p t e e r d als het een lagere [ f hee f t d a n het h o e k p u n t v e r k r e g e n d o o r 

re f lec t ie . 

• A ls re f lec t ie een h o e k p u n t o p l e v e r t w a a r v a n [ f h o g e r is d a n de h o o g s t e [ f in d e o u d e s imp lex , d a n 

w o r d t contractie t o e g e p a s t : H e t s lechts te h o e k p u n t w o r d t h a l v e r w e g e de s imp lex gep laa ts t (z ie f i g u u r 

B.3). W e d e r o m w o r d t h e t n i e u w e h o e k p u n t a l leen g e a c c e p t e e r d als er sprake is van v e r b e t e r i n g in Cf. 

« A ls re f lec t ie en c o n t r a c t i e n i e t w e r k e n w o r d t de s imp lex i n g e k r o m p e n d o o r al lé h o e k p u n t e n t o t 

h a l v e r w e g e he t h o e k p u n t m e t d e laagste te ve rp laa tsen (z ie figuur B.4). O p d e z e laatste s tap w o r d t 

g e e n c o n t r o l e u i t g e v o e r d en de n i e u w e s imp lex w o r d t g e w o o n g e a c c e p t e e r d . D i t o m he t 

i t e ra f i ep roces g a a n d e te h o u d e n . 

H e t i t e ra t i ep roces w o r d t g e s t o p t als he t be re i k van al le fitparameters g e r e d u c e e r d is t o t y iOOOO v a n d e 

g e m i d d e l d e w a a r d e en d e re la t ieve v e r a n d e r i n g in [ f ( [ h o o g s t e - l aags te j / hoogs te ) is m i n d e r d a n 

y i o o o o . 

D e fitparameters z i jn n u b e k e n d en de o n n a u w k e u r i g e d e n in d e fitparameters v o l g e n u i t d e c o v a r i a n t i e -

m a t r i x in c o m b i n a t i e m e t d e o p g e g e v e n o n n a u w k e u r i g h e d e n in de d a t a p u n t e n . V o o r n iet - l ineai r fitten 

bes taa t er e c h t e r g e e n ana ly t i sche u i t d r u k k i n g v o o r d e covar ian t ie -mat r i x . D i t p r o b l e e m w o r d t d o o r h e t 

p r o g r a m m a o p g e v a n g e n d o o r f{x,a) in h e t ve r k regen D ^ - m i n i m u m te l inear iseren (z ie figuur B.5). D i t 

gee f t p a r a b o l i s c h e o p p e r v l a k k e n in de r u i m t e d ie o p g e s p a n n e n w o r d t d o o r de m fitparameters e n e e n 

D^-as en h i e r m e e w o r d t e e n b e n a d e r e n d e covar ian t ie -mat r i x b e r e k e n d , w a a r m e e d e b e n a d e r e n d e 

n a u w k e u r i g h e d e n in d e fitparameters b e r e k e n d k u n n e n w o r d e n . 
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Samenvatting 

In d i t vers lag zijn k r u i p p r o e v e n aan a m o r f Pd4oNi4oP2o me tas tab ie l e v e n w i c h t b e s p r o k e n . U i t d e de 

k r u i p k r o m m e n z i jn w a a r d e n v o o r d e g r o o t t e van he t a f schu i v i ngsvo lume-e lemen t a fge le id . 

D e k r u i p p r o e v e n z i j n v e r r i c h t b i j ve rsch i l l ende t e m p e r a t u r e n ( 5 5 6 K, 5 6 0 K, 5 6 4 K en 5 6 8 K) en bi j 

ve rsch i l l ende schu i f spann ingen ( 3 - 1 1 0 M P a ) . U i t e lke k r u i p k r o m m e is d e a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e , d e 

a fschu i f sne lhe id als f u n c t i e d e t i j d , b e p a a l d . Een t yp i sche a f s c hu i f s ne l he i ds k r omme ken t he t v o l g e n d e 

v e r l o o p : Een hoge b e g i n w a a r d e v o o r d e a fschu i fsne lhe id d ie daa rna re lat ief snel naar e e n m i n i m u m daal t . 

H i e r n a v o l g t een p e r i o d e w a a r d e a fschu i fsne lhe id l ineai r t o e n e e m t m e t d e t i jd w a a r n a d e 

a f s c h u i f s n e l h e i d s k r o m m e a fv lak t naar e e n cons tan te w a a r d e . D e h o g e b e g i n w a a r d e n w o r d e n 

t o e g e s c h r e v e n aan e last ische en anelast ische rek. D e t o e n a m e v a n d e a fschu i f sne lhe id kan g o e d d o o r 

c rea t ie v a n vr i j v o l u m e d o o r d e f o r m a t i e ve rk laa rd w o r d e n . 

Bij e lke t e m p e r a t u u r is de a fschu i f sne lhe id als f unc t i e v a n de schu i f spann ing u i tgeze t . D e z e g ra f i eken 

b l i j ken he t v e r w a c h t e s i nushype rbo l i cus -ve r l oop te h e b b e n . H e t a r g u m e n t van de s i nushype rbo l i cus is een 

m a a t v o o r de he t a f s c h u i v i n g v o l u m e - e l e m e n t . D e g r o o t t e v a n h e t g e m i d d e l d e a f s c h u i v i n g s v o l u m e - e l e m e n t 

o p he t t e m p e r a t u u r s g e b i e d 5 6 0 K - 5 6 8 K, is bepaa ld als z i j n d e 2 1 7 A ^ D e z e w a a r d e is in g o e d e 

o v e r e e n s t e m m i n g m e t l i t e r a t u u r w a a r d e n v o o r ande re a m o r f e m e t a l e n . 
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Summary 

This r e p o r t invest igates c r e e p m e a s u r e m e n t s o n a m o r p h o u s Pci4oNi4oP2o in meta -s tab le e q u i l i b r i u m . F rom 

these c r e e p m e a s u r e m e n t s a va lue o f t h e v o l u m e strain e l e m e n t is d e t e r m i n e d . 

T h e c reep m e a s u r e m e n t s are car r ied o u t a t d i f f e r e n t t e m p e r a t u r e s (556 K, 5 6 0 K, 5 6 4 K a n d 5 6 8 K) a n d a t 

d i f f e r e n t shear strains ( 3 - 1 1 0 MPa) . For e a c h c reep c u r v e a shear strain rate c u r v e , t h e shear strain ra te as 

a f u n c t i o n o f t ime , is d e d u c e d . A typ ica l shear strain rate c u r v e has the f o l l o w i n g c o u r s e : H i g h s ta r t ing 

va lues f o r t he shear strain ra te w h i c h dec l i nes re la t ive ly fast t o a m i n i m u m . A f t e r th is m i n i m u m t h e r e 

f o l l o w s a p e r i o d in w h i c h the shear strain ra te rises l inear w i t h t ime . A f t e r this p e r i o d t h e shear strain ra te 

goes t o a near l y c o n s t a n t va lue . The h igh s ta r t i ng va lues are subsc r ibed t o elast ic a n d ane las t ic s t ra in . T h e 

l inear rise in the shear strain rate cu rve can b e exp la ined b y c rea t i on o f f ree v o l u m e d u e to d e f o r m a t i o n . 

For each t e m p e r a t u r e a p l o t is g iven o f t h e shear strain ra te as a f u n c t i o n o f t he shear stress. These p lo t s 

s h o w the e x p e c t e d h y p e r b o l i c s ine d e p e n d e n c e . The a r g u m e n t o f t he hyperbo l i c - s ine is a measu re f o r t h e 

v o l u m e strain e l e m e n t . T h e m e a n va lue o f t h e m e a s u r e d v o l u m e strain e l emen ts in t h e t e m p e r a t u r e range 

o f 5 6 0 K - 5 6 8 K is d e t e r m i n e d as b e i n g 2 1 7 A^ . This va lue is in g o o d a g r e e m e n t w i t h t h e r e p o r t e d v o l u m e 

strain e l emen ts o f o t h e r a m o r p h o u s meta ls . 
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