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Исследовано влияние деформационной обработки поверхности нержавеющей аустенитной Cr-Mn-N-стали

на ее структуру, механические свойства и характер разрушения при −196◦C. В приповерхностном слое

после обработки наряду с измельчением структуры отмечено уменьшение параметра решетки аустенита и

деформационное старение с образованием частиц CrN и Fe2N. В сравнении с закаленным состоянием после

обработки сталь обладает повышенными пределом текучести и скоростью деформационного упрочнения, но

сниженной пластичностью и ударной вязкостью. При этом приповерхностный слой разрушается вязко как

при испытаниях на растяжение, так и ударном изгибе при −196◦C. Вязкому разрушению приповерхностных

слоев способствует снижение внутренних напряжений, связанное с выходом азота из позиций внедрения и

образованием нитридов.
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Введение

При климатических температурах безникелевые высо-

коазотистые аустенитные стали являются альтернативой

Cr-Ni-сталям ввиду сочетания их низкой стоимости с

более высокой прочностью, пластичностью и корро-

зионной стойкостью [1,2]. Они могут использоваться

в строительных конструкциях [3,4] и морских плат-

формах [5], работающих в высоких широтах Крайнего

Севера, Арктике. Применению этого класса сталей в си-

стемах производства, транспортировки и хранения сжи-

женного природного газа при криогенных температурах

препятствует ярко выраженный вязко-хрупкий переход,

проявляющийся как при статическом растяжении, так и

ударном изгибе [6–14].
Усилия, предпринимаемые для повышения вязкости

разрушения высокоазотистых сталей, в основном на-

правлены на оптимизацию системы легирования. В част-

ности, дополнительное легирование медью способство-

вало повышению ударной вязкости Cr-Mn-N-сталей [7],
а с увеличением содержания Mn повышается и пластич-

ность, и ударная вязкость при низких температурах [8].
Введение Ni и Cu стабилизировало аустенит и тем

самым снижало температуру вязко-хрупкого перехо-

да [10]. Cтали, легированные C+N, имели более низкую

температуру вязко-хрупкого перехода, чем легирован-

ные только азотом, благодаря усилению металлического

характера межатомной связи [11]. Несмотря на вос-

требованность безникелевых нержавеющих сталей для

использования не только при низких климатических тем-

пературах, но и при криогенных, способы преодоления

хрупкого разрушения и повышения ударной вязкости

пока не найдены. В современных представлениях хруп-

кость высокоазотистых сталей при низких и криоген-

ных температурах обусловлена более высокой энергией

активации для скольжения дислокаций [6], снижением

энергии дефекта упаковки (ЭДУ) и активированием

планарного скольжения по плоскостям {111} с высокой

плотностью дислокаций [9,12], стабилизацией аустени-

та и отсутствием мартенситного γ → α′-превращения

как эффективного механизма подавления зарождения

и роста трещин [15], упрочняющим влиянием азота и

высоким пределом текучести [16].

Повышению трещиностойкости и ударной вязкости,

а также других физико-механических свойств металлов

и сплавов способствует измельчение их структуры до

наноразмерной [17–20]. Измельчение структуры дефор-

мацией высокоазотистых сталей положительно влияет

на прочностные свойства [21–25]. В случае поверх-

ностного упрочнения деформационными обработками

в приповерхностных слоях вследствие локального де-

формационного нагрева наблюдаются фазовые превра-

щения [21,22], идет деформационное старение [23,24].
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В то же время при деформации сдвигом под дав-

лением при комнатной температуре или температуре

жидкого азота в отсутствие деформационного нагрева

наблюдается деформационно-индуцированное растворе-

ние нитридов [26–28]. Структура, формирующаяся в

процессе интенсивного деформирования, в значительной

степени зависит от локальных термических флуктуаций

и характера напряженного состояния. Образование ε-

мартенсита с ГПУ решеткой с меньшим объемом кри-

сталлической решетки, чем у аустенита, возможно в

областях локального сжатия [26], а выделение нитридов

CrN с большим объемом кристаллической решетки — в

областях локального растяжения [23].
Влиянию структурных изменений в высокоазотистой

Cr-Mn-N-стали при интенсивной пластической деформа-

ции на особенности деформационного поведения и ха-

рактера разрушения при −196◦C посвящена настоящая

работа.

1. Материал и методы исследования

Исследованную сталь выплавляли в индукционной

печи с хромомагнезитовой футеровкой. В качестве

шихты использовали армкожелезо, низкоуглеродистый

феррохром, металлический марганец и азотированный

феррохром. Из печи расплавленный металл сначала

выливали в ковш, затем разливали в 5 земляных форм.

Химический состав исследованной Cr-Mn-N-стали пред-

ставлен в таблице.

Химический состав стали

Элемент Cr Mn Si Ni C N P S Fe

Weight, % 16.50 18.81 0.52 0.24 0.07 0.53 0.01 0.001 Bal.

Слитки ковали и разрезали на пластины толщиной

10mm, шириной 20mm и длиной 100mm. После закалки

пластин от 1100◦C в воде сталь имела однофазную

крупнокристаллическую аустенитную структуру с раз-

мером зерен 30−50µm. Одну из поверхностей стальных

пластин шлифовали и полировали алмазными пастами.

После этого проводили упрочняющую деформационную

обработку ковкой бойками с ультразвуковой частотой,

далее — ультразвуковую ковку (УЗК).
УЗК поверхности проводили при комнатной темпера-

туре на воздухе рабочим инструментом с использова-

нием ультразвукового генератора УЗГ 06/27 (выходная
мощность 550W, частота генератора 25 kHz, амплиту-

да преобразователя 15µm). Три подвижных в осевом

направлении ударника (детали рабочего инструмента),
работающих асинхронно, прижимали к обрабатываемой

поверхности с нагрузкой 70N. Нагрузку и вертикальное

перемещение ударников обеспечивала пружина, которая

является частью рабочего инструмента. Скорость пе-

ремещения обрабатываемой поверхности относительно

рабочего инструмента составляла 20mm/s.

Из пластины электроискровым способом вырезали

образцы для испытаний на растяжение с длиной ра-

бочей части 15mm и размерами в поперечном сече-

нии 1× 2.5mm, как показано на рис. 1, a. Вторую,

необработанную, поверхность шлифовали и полировали

алмазными пастами.

Для испытаний на ударный изгиб готовили другие

образцы. Поверхности закаленной пластины шириной

20mm и длиной 100mm шлифовали и полировали,

затем обрабатывали УЗК. Из этой пластины на электро-

искровом станке вырезали стандартные Шарпи-образцы

с V-образным надрезом толщиной 10mm, шириной 5mm

и длиной 55mm (рис. 1, b). В приготовленных образцах

обработанными УЗК были боковые грани образцов.

Испытания образцов при растяжении проводили на

испытательной машине (Instron 5582, Norwood, MA,

USA) при температуре −196◦C со скоростью деформа-

ции 1.33 · 10−4 s−1. Для сравнения в аналогичных усло-

виях испытывали образцы после закалки. Поверхности

закаленных образцов перед испытаниями на растяжение

и ударный изгиб шлифовали и полировали алмазными

пастами. В каждом случае было испытано по 3 образца.

Испытания на ударный изгиб проводили на испыта-

тельной машине Instron 450MPX (Grove City, PA USA)
при движении ударника со скоростью 5.3m/s. Образцы

предварительно охлаждали в жидком азоте до −196◦C.

Временной промежуток, в течение которого образцы

перемещались из термостата с жидким азотом в испыта-

тельную машину и испытывались, не превышал 5 s. Для

сравнения в аналогичных условиях испытывали образцы

после закалки. В каждом случае было испытано не менее

3 образцов.

Структуру приповерхностного слоя стали после УЗК

исследовали на трансмиссионном электронном микро-

скопе (ТЭМ) (Hitachi HT-7700, Japan) с ускоряющим на-

пряжением 120 kV. Поперечные срезы изготавливались с

использованием системы фокусируемого ионного пучка

FB-2100 (Hitachi, Japan).

Кристаллическую структуру стали исследовали мето-

дом рентгеновской дифрактометрии на приборе XRD-

7000 (Shimadzu, Japan) в CuKα-излучении при комнат-

ной температуре. Основные параметры кристаллической

структуры, как то величину областей когерентного рас-

сеяния (ОКР), внутризеренные микродеформации 〈ε〉,
определяли методом Williamson-Hall [29].

Исследования поверхностей разрушения проводились

с помощью растрового электронного микроскопа LEO

EVO50 (Zeiss, Germany).

2. Результаты исследований
и их обсуждение

2.1. Исследование структуры

По данным металлографического анализа толщина

деформированного слоя после УЗК составляет порядка
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Рис. 1. Схема вырезки и размеры образцов в миллиметрах для испытаний при статическом растяжении (a) и ударном изгибе (b).
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Рис. 2. a — дифрактограммы Cr-Mn-N-стали после закалки и закалки с последующей УЗК; b — параметры решетки аустенита

после закалки (1) и закалки с последующей УЗК (2).

150−200µm [23]. Рентгеноструктурный анализ этого

слоя аустенитной стали не выявил изменений в фазо-

вом составе в сравнении с состоянием после закалки

(рис. 2, a). Одним из эффектов обработки является

уменьшение параметра решетки аустенита (рис. 2, b).
Другим эффектом является диспергирование структуры

до наноразмерной с величиной ОКР D = 18 nm и микро-

деформациями ГЦК решетки 〈ε〉 = 0.17%.

ТЭМ изображение структуры показано на рис. 3.

Высокодисперсной аустенитной структуре с непрерыв-

ными и дискретными разориентировками ее фрагментов

соответствует кольцевая электронограмма (рис. 3, b).
Величина фрагментов структуры на темнопольном изоб-

ражении (рис. 3, c), не превышает 30 nm. Кроме ко-

лец на электронограмме присутствуют рефлексы других

фаз с межплоскостными расстояниями, отличными от

аустенита. Некоторые из них образуют сетки рефлек-

сов. Одна из сеток с осью зоны [112] показана на

рис. 3, b. По величине межплоскостных расстояний и

углу между направлениями фаза идентифицирована как

нитрид CrN (d(111) = 0.240 nm, d(220) = 0.146 nm) с ГЦК

решеткой. На темнопольном изображении структуры

в рефлексе (111̄)CrN видны ярко светящиеся нитриды

размерами 1−3 nm (рис. 3, d). Присутствуют также

области величиной до 10 nm. Другая сетка образо-

вана рефлексами, относящимися к оси зоны [001]СrN
(рис. 3, b), в которой отдельно расположен рефлекс

(2̄2̄0)СrN, а рефлексы типа {200}СrN расположены на

кольце {111}γ , поскольку соответствующие кристалло-

графические плоскости нитрида и аустенита имеют близ-

кие межплоскостные расстояния (d(111)γ = 0.208 nm:

d(200)CrN = 0.207 nm).

На электронограмме (рис. 3, b), показана сетка ре-

флексов другого нитрида Fe2N c орторомбической ре-

шеткой, параметрами a=0.6147, b=0.5034, c=0.4367 nm

и межплоскостными расстояниями d(121) = 0.2055,

d(002) = 0.2183, d(2̄4̄0) = 0.1165 nm, впервые обнаружен-

ного нами в работе [23]. Образование Fe2N при ста-

рении высокоазотистых сталей ранее не наблюдалось,

поскольку соединение хрома и азота с образованием

нитрида Cr2N термодинамически является более выгод-

ным. По-видимому, образование нитридов CrN и Fe2N в
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Рис. 3. Структура приповерхностного слоя Cr-Mn-N-стали после УЗК: a — светлопольное изображение; b — электронограмма

с сетками рефлексов CrN z = [112]CrN и [001]CrN, а также сеткой рефлексов Fe2N z = [21̄0]Fe2N; c — темнопольное изображение

во фрагменте кольца, выделенного селекторной диафрагмой на электронограмме; d — темнопольное изображение в рефлексе

(111̄)СrN .

условиях низкой диффузионной подвижности атомов и

высоких локальных растягивающих напряжений связано

с типом их кристаллических решеток, обеспечивающих

наилучшее сопряжение матричной и вторичных фаз.

Таким образом, анализ ТЭМ изображений структуры

показал, что в процессе деформационной обработки при

комнатной температуре в диспергированной аустенит-

ной структуре приповерхностного слоя идет деформаци-

онное старение. Образование нитридов CrN и Fe2N при

холодной деформационной обработке УЗК свидетель-

ствует, во-первых, о сильнонеравновесном состоянии

твердого раствора, легированного азотом, и, во-вторых,

о том, что деформационное старение в этом случае яв-

ляется механизмом релаксации внутренних напряжений,

вызванных легированием. О релаксационном процессе

свидетельствует уменьшение параметра решетки и тот

факт, что объемы решеток нитридов CrN и Fe2N больше,

чем у матричной фазы, следовательно, их образование

происходит в локальных областях растягивающих напря-

жений.

2.2. Испытания при растяжении

Хорошо известно [18], что в предельно деформиро-

ванном состоянии металлические материалы обладают

низкой пластичностью. Пластичность становится еще

ниже при отрицательных температурах деформирования.

О свойствах высокоазотистой стали при криогенной

температуре с упрочненным поверхностным слоем и

без него можно судить по рис. 4, характеризующему

типичное деформационное поведение и свойства для

каждой серии образцов.

Видно, что обработка УЗК повышает предел теку-

чести, но не влияет на предел прочности. Очевидно,

что повышение предела текучести обусловлено высоким

сопротивлением деформированию приповерхностного

слоя с наноструктурой, а величину предела прочности

определяет структура в центральной части образца.

Момент, когда этот слой перестает выполнять функцию

барьера для пластического деформирования при растя-

жении из-за его разрушения, соответствует деформа-
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Cr-Mn-N-стали после закалки от 1100◦C (1) и после УЗК обработки (2).
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Рис. 5. Топография излома Cr-Mn-N-стали с поверхностью, обработанной УЗК и испытанной на растяжение при −196◦C (a);
увеличенное изображение фрагмента A (b), увеличенное изображение фрагмента B (c).

ции εtrue = 0.046 в точке C на рис. 4, b. Правее этой

точки скорость деформационного упрочнения образца

становится меньше соответствующей характеристики

необработанного образца.

Работа пластической деформации, определенная по

площади, ограниченной кривой 2 на рис. 2, a, до дефор-

мации εtrue = 0.046 на 13% больше соответствующего

значения для кривой 1, что свидетельствует об огра-

ничении структурных механизмов релаксации внешних

напряжений в наноструктурированном слое. Таким обра-

зом, экспериментальные результаты свидетельствуют о

том, что обработка поверхности исследуемой стали УЗК
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Рис. 6. Топография излома закаленной Cr-Mn-N-стали после испытаний на ударный изгиб при −196◦C: макрорельеф (a);
микрорельеф фрагмента A (b); микрорельеф губ среза фрагмента B (c).
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Рис. 7. Топография излома закаленной, затем обработанной УЗК Cr-Mn-N-стали после испытаний на ударный изгиб при −196◦C:

a — макрорельеф; b — микрорельеф фрагмента A; c — микрорельеф приповерхностного слоя фрагмента B .

снижает ее пластичность, но в то же время пластичность

наноструктурированного слоя достаточно высока, ∼ 5%.

Исследование топографии поверхности разрушенных

образцов выявило различие микромеханизмов разруше-

ния приповерхностного нанодисперсного слоя, содержа-

щего частицы СrN и Fe2N, и остального сечения образца

(рис. 5).

Приповерхностный слой с диспергированной структу-

рой в высокоазотистой аустенитной Cr-Mn-N-стали при

последующем деформировании при −196◦C разруша-

ется вязко. Измельчение структуры до наноразмерной

уменьшает подвижность дислокаций, длину их свобод-

ного пробега, исключает протекание мартенситных пре-

вращений.

В остальном сечении образец разрушается хрупко. Из-

лом имеет характерное слоистое строение. Ответствен-

ным за разрушение такого типа является ε-мартенсит

с ГПУ решеткой [30,31] как результат TRIP-эффекта,

реализующегося по дислокационному механизму [32].

2.3. Испытания при ударном изгибе

В нашей предыдущей работе [31] было показано, что

в интервале температур от −114 до +20◦C закаленная

сталь разрушается вязко с образованием ямочного мик-

рорельефа. При −196◦C доминирующим механизмом
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Рис. 8. Зависимость KCV от температуры испытаний Cr-Mn-

N-стали после закалки 1 — от 1100◦С [30] и 2 — после УЗК.

разрушения образцов в центральной части является

хрупкое транскристаллитное разрушение сколом. Вбли-

зи свободных поверхностей существует большая свобода

для развития пластического течения материала [33],

реализуется плоское напряженное состояние [34]. Под

действием максимальных касательных напряжений под
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углом 45◦ образуются губы среза с ямочным релье-

фом, характерным для вязкого микромеханизма раз-

рушения (рис. 6). Можно выделить переходную зону

со смешанным хрупко-вязким микромеханизмом раз-

рушения.

Деформационная обработка УЗК препятствует пласти-

ческому течению вблизи боковых граней образцов и

тем самым влияет на характер напряженного состояния

в этих зонах с изменением на близкий к плоской

деформации. Об этом свидетельствует отсутствие вбли-

зи свободных поверхностей, обработанных УЗК, губ

среза и утяжки материала вблизи излома (рис. 7, a).
Аналогичный результат был получен при испытаниях

стали близкого состава на статическую трещиностой-

кость при −196◦C [34]. Тем не менее (рис. 7, b, c) показы-
вает, что микромеханизм разрушения приповерхностных

слоев, упрочненных УЗК, вязкий. Ямочный излом с

равноосными ямками свидетельствует о нормальных на-

пряжениях отрыва. Толщина приповерхностного вязко-

разрушенного слоя больше, чем на губах среза закален-

ной стали, и варьируется в пределах 200−300µm. Виден

отчетливый градиент на топографическом изображении

излома при отсутствии переходного слоя со смешанным

типом разрушения (рис. 7, b).
Вместе с тем наноструктурирование поверхностных

слоев не повысило энергоемкость разрушения стали, что

проявилось в снижении ее ударной вязкости. Уменьше-

ние ударной вязкости KCV зафиксировано и при других

температурах — −100 и −80◦C (рис. 8).
Сравнение кривых ударного нагружения при темпе-

ратурах −110 и −80◦C образцов без деформационной

обработки и после обработки УЗК показало, что дефор-

мационная обработка способствует увеличению дефор-

мационного упрочнения (угла наклона восходящей вет-

ви) и максимальной нагрузки на величину 1F на стадии

пластической деформации и зарождения магистральной

трещины (рис. 9). При этом влияние УЗК на работу пла-

стической деформации и зарождения трещины (площадь

под восходящей ветвью) малозначительно и варьируется

в одних образцах в сторону увеличения, в других — в

сторону уменьшения. Наиболее значимо УЗК влияет на

стадию распространения трещины, которая начинается в

момент устойчивого снижения нагрузки при ударном из-

гибе. Снижение работы распространения трещины (пло-
щади под нисходящей ветвью кривой) свидетельствует о

низкой динамической трещиностойкости стали [35], об-
работанной УЗК, при всех исследованных температурах.

Низкой динамической трещиностойкостью обладают и

другие материалы с ГЦК, ОЦК и ГПУ нанодисперсной

структурой [35].
Энергоемкость зарождения магистральной трещины и

ее распространение при криогенной температуре экстре-

мально низкая в обоих случаях (рис. 9, c).
По нашему мнению, хрупкое транскристаллитное раз-

рушение сколом и квазисколом высокоазотистых сталей

обусловлено высоконапряженным состоянием, формиру-

ющимся при криогенной температуре вследствие умень-

шения объема ГЦК решетки, при неизменной концен-

трации и величине радиуса атомов азота, внедренных

в решетку. Внутренние напряжения увеличиваются при

снижении температуры испытаний и достигают крити-

ческих значений при −196◦C. Релаксация напряжений

при ударном нагружении идет без значимого включения

дислокационных механизмов пластической деформации.

Вязкий ямочный излом приповерхностного слоя как

при растяжении, так и при ударном изгибе при крио-

генной температуре формируется благодаря локальному

снижению в этом слое внутренних напряжений из-

за выхода азота из позиций внедрения и образования

нитридов в процессе УЗК. Это заключение согласуется

с данными о повышении температуры вязко-хрупкого

перехода при увеличении концентрации растворенного

азота [6]. Наряду с наличием явного признака вязкости

стали в виде ямочного излома, в приповерхностных сло-

ях, обработанных УЗК, присутствуют и явные признаки

хрупкости: отсутствие утяжки на боковых гранях Шарпи

образцов и губ среза, практически полное отсутствие

на диаграмме ударного изгиба области пластической де-

формации. Измельчение структуры интенсивным дефор-

мированием до предельно высокой степени формирует

сильно дефектную структуру, в которой дислокационное

скольжение затруднено. Упрочнение стали деформаци-

онной обработкой поверхности препятствует релакса-

ционному процессу в процессе испытаний. Поэтому,

несмотря на образование в части сечения ямочного

излома, показатели пластичности и ударной вязкости

снижаются.

Заключение

Исследования структуры и характера разрушения при

криогенной температуре высокоазотистой нержавеющей

Cr-Mn-N-стали, структура приповерхностных слоев ко-

торой измельчена интенсивным деформированием до

наноразмерного уровня, показали следующее.

1. Деформационное старение c образованием нитри-

дов CrN и Fe2N в процессе интенсивной деформации

(УЗК) приповерхностных слоев сопровождается умень-

шением параметра решетки аустенита и является пока-

зателем снижения внутренних напряжений.

2. Предварительная УЗК подавляет мартенситные пре-

вращения при статическом растяжении, способствует

увеличению деформационного упрочнения, предела те-

кучести, не влияет на предел прочности и снижает

пластичность.

3. Ударная вязкость стали, поверхностные слои кото-

рой упрочнены УЗК, ниже, чем после закалки от 1100◦C.

4. При растяжении и ударном изгибе стали при крио-

генной температуре приповерхностные слои, обработан-

ные УЗК, разрушаются вязко с образованием ямочного

рельефа. Вязкий микромеханизм разрушения реализует-

ся благодаря деформационному старению, способствую-

щему снижению внутренних напряжений в ГЦК решетке
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из-за выхода азота из позиций внедрения и образования

нитридов.
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