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Аннотация. Mартенситные нержавеющие стали с 13 % Cr широко используются во многих отраслях промышленности благодаря высокому 

уровню механических свойств и приемлемой коррозионной стойкости. В работе консолидирована информация о гарантированном 
уровне свойств и условиях термической обработки, необходимых для его реализации. Сопоставлены свойства после предлагаемых 
исследователями обработок с известными для промышленного металла. Проанализированы зависимости твердости закаленных сталей типа 
13Cr с 0,20 – 0,50 % С от температуры аустенитизации и сопутствующих изменений структуры. Выявлены температуры, обеспечивающие 
максимальное упрочнение и температуры, при которых сталь перестает упрочняться. Рассмотрено влияние длительности аустенитизации, 
скоростей нагрева и охлаждения на свойства сталей. Рассмотрены механические свойства и коррозионная стойкость после закалки, 
закалки и отпуска во взаимосвязи со структурно-фазовыми состояниями сталей. Подробно рассмотрено, как вид вторичных фаз при 
отпуске, их количество, распределение влияют на коррозионную стойкость сталей с 13 % Cr. Она повышается с ростом температуры 
нагрева при аустенитизации и снижается с ростом температуры отпуска вследствие выделения карбидов Cr23C6 и обеднения матрицы 
хромом до концентраций ниже 12 %. Температура отпуска 500 – 550 °С признана наихудшей: из-за интенсивного выделения карбидов 
сталь не пассивируется, скорость коррозии максимальна. Для сталей типа 20Х13 рекомендуются закалка с низким отпуском (для сочетания 
высокой прочности, хорошей коррозионной стойкости и удовлетворительной пластичности), либо, чаще, закалка с высоким отпуском 
при ~(650 – 700) °С (хорошая пластичность, удовлетворительная коррозионная стойкость). Для сталей типа 40Х13 температура ~700 °С 
не рекомендуется из-за повышенной концентрации карбидов и недостаточной коррозионной стойкости. Приведены примеры повышения 
износостойкости сталей типа 40Х13 за счет поверхностных обработок, от азотирования до лазерной и плазменной поверхностной закалки. 
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Abstract. Martensitic stainless steels with 13 % Cr are widely used in many industries due to their high level of mechanical properties and acceptable 

corrosion resistance. The paper consolidates information on the guaranteed level of properties and heat treatment conditions required for its 
implementation. The properties after treatments proposed by researchers are compared with those known for industrial metal. The dependences 
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 Введение

Среднеуглеродистые высокопрочные стали мартен
ситного класса с 0,20 – 0,40 % С и 12 – 14 % Сr являются 
широко востребованным конструкционным материалом, 
наиболее недорогим среди коррозионностойких сталей. 
Их используют для изготовления нагруженных деталей, 
пар трения и металлических уплотнений, сосудов под 
давлением, гидроблоков, обсадных труб внефтегазовой 
отрасли, лопаток паровых турбин. Хотя они не являются 
новым материалом, в научной литературе им посвящено 
много публикаций. Эти работы направлены на: 

– модифицирование поверхности сталей (20 – 40)Х13  
для повышения их прочности и износостойкости, 
изучение их коррозионной стойкости; 

– формирование структуры и фазового состава 
подобных сталей, обеспечивающих высокую прочность 
при сохранении технологической вязкости и обеспече
нии коррозионной стойкости за счет вариаций химичес-
кого состава и режимов термической обработки. 

В данной обзорной статье:
– приведены сведения о структуре и гарантирован

ном уровне свойств, достигаемом в настоящее время 
в промышленных сталях с 0,20 – 0,40 % С и 12 – 14 % Сr;

– рассмотрены структура и механические свойства 
сталей указанного типа, полученные в результате сов
ременных исследований влияния различных вариан
тов традиционной термической обработки таких ста
лей – закалке на мартенсит и различным видам отпуска 
(отжига);

– приведена информация о результатах исследова
ний коррозионной стойкости этих сталей.

 Свойства промышленных сталей
 

с ≤0,20 – 0,40 % С и 12 – 14 % Сr

При нагревах свыше 800 °С в сталях с 13 % Cr 
появляется аустенит. Повышение концентрации угле
рода способствует расширению γ-области1 [1]. В про

цессе высокотемпературных отжигов происходит 
растворение частиц карбидной фазы (первичных кар
бидов). Охлаждение из аустенитной области фикси
рует в стали мартенситную структуру. В зависимости 
от температуры нагрева под закалку и состава стали, 
в ней может присутствовать некоторое количество 
частиц карбидов, феррита, либо остаточного аусте
нита. В процессе отпуска, в зависимости от темпе
ратуры и длительности процесса, могут наблюдаться 
возврат, полигонизация, рекристаллизация, зарожде
ние в мартенсите вторичных дисперсных карбидов, 
их рост и коагуляция. Таким образом можно получить 
структуру, состоящую из мартенсита отпуска с карби
дами, либо довести процесс до распада мартенсита на 
феррито-нитридную смесь.

В табл. 1 приведены стандартные марочные хими
ческие составы распространенных промышленных 
марок сталей с ≤0,20 – 0,40 % С и 12 – 14 % Сr. В Рос
сии это стали марок 20Х13, 30Х13 и 40Х13, отличающи
еся только содержанием углерода. Согласно стандарту 
ГОСТ РФ 5632-2014, они не содержат других металли
ческих легирующих элементов, кроме хрома (и до 0,8 % 
Mn, см. табл. 1). Известно и о поставке таких сталей 
с наличием в их составе также и до 0,6 % Ni, до 0,2 % Ti, 
до 0,3 % Cu2. Сталь AISI 420 является аналогом сразу 
всех указанных марок Х13 с 0,2 – 0,4 % С, поскольку 
в ней содержание углерода ограничено нижним преде
лом 0,15 %, но верхний предел не указан3 (см. табл. 1). 

С использованием справочных ресурсов 2 – 8 авто
рами была обобщена информация о промышленных 
сталях типа Х13 (13Cr – зарубежные марки): 

of the hardness of 13Cr type hardened steels with 0.20 – 0.50 % C on the austenitization temperature and the accompanying changes in structure 
have been analyzed. The temperatures providing maximum hardening and the temperatures at which the steel ceases to harden have been revealed. 
The effect of the duration of austenitization, heating and cooling rates on the properties of steels has been considered. The mechanical properties and 
corrosion resistance after quenching, quenching and tempering in relation to structural-phase states of steels are considered. It is discussed in detail 
how the type of secondary phases during tempering, their amount, and distribution affect the corrosion resistance of steels with 13 % Cr. It increases 
with increasing heating temperature during austenitization and decreases with increasing tempering temperature due to the precipitation of Cr23C6 
carbides and depletion of the matrix in chromium to the concentrations below 12 %. The tempering temperature of 500 – 550 °С is recognized 
as the worst: due to intensive precipitation of carbides the steel is not passive, and the corrosion rate is maximum. Quenching with low tempering 
is recommended for 20Cr13 steels (to combine high strength, good corrosion resistance and satisfactory plasticity), or, more often, quenching with 
high tempering is recommended at ~(650 – 700) °С (good plasticity, satisfactory corrosion resistance). For steels of 40Cr13 type the temperature 
of ~700 °С is not recommended because of the increased concentration of carbides and insufficient corrosion resistance. Examples of increasing the 
wear resistance properties of 40Cr13 steels due to surface treatments, from nitriding to laser and plasma surface quenching, are presented. 

Keywords: steel, chromium, alloying, carbides, martensite, austenite, quenching, annealing, mechanical properties, corrosion resistance, wear resistance
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– критических точках, режимах обработки и струк
туре (табл. 2); 

– влиянии на их механические свойства темпера
туры отпуска после закалки (табл. 3); 

– механических свойствах полуфабрикатов из этих 
сталей, дающих представление об их гарантированном 
уровне свойств, превзойти который стараются совре
менные исследователи (табл. 4). 

Из табл. 3 видно, что высокий отжиг (отпуск) 
при 700 °С приводит к повышению пластичности и 
ударной вязкости, поскольку при этой температуре в 
стали мартенсит преобразуется в феррит и карбиды 
(см. табл. 2). Предел текучести прутков и поковок 
варьируется в зависимости от сечения и концентрации 
углерода от 440 до 635 МПа, предел прочности – от 
510 до 830 МПа, пластичность – от 12 до 16 %. После 
закалки и низкого отпуска при 200 – 300 °С эти стали 
обладают высокой прочностью и низкой пластично
стью (см. табл. 3). Поэто му для российских промыш
ленных полуфабрикатов после такой обработки при
водятся только значения твердости (см. табл. 4), а для 
полуфабрикатов из стали AISI 420 приведены также и 
данные испытаний на разрыв. Из табл. 4 видно, что для 
полуфаб рикатов из сталей типа Х13 основной вид тер
мообработки – закалка от температур 1000 – 1050 °С и 

отпуск, преимущественно высокий, при температурах 
в интервале 600 – 770 °С.

 Исследования влияния процессов закалки
 

и отпуска (старения) на структуру и свойства
сталей типа Х13

В конце данного раздела представлена сводная 
табл. 5 с химическими составами всех рассмотренных 
здесь сталей. 

Наиболее часто для оценки механических свойств 
сталей типа Х13 используют измерения твердости, так 
как она коррелирует с прочностью. Немногочислен
ные приведенные в литературе результаты испытаний 
на растяжение и ударный изгиб собраны в отдельной 
сводной табл. 6 в конце данного раздела. 

 Температура нагрева под закалку
 

(аустенитизации)

Известно, что упрочнение при закалке сталей на 
мартенсит обусловлено действием нескольких факто
ров, и прежде всего высокой плотности дислокаций 
и присутствия углерода в твердом растворе. Резуль
таты исследований [2 – 5] влияния температур аусте
нитизации сталей типа Х13 с 0,14 – 0,45 % С перед 
закалкой на их твердость и фазовый состав пред
ставлены на рис. 1. После выдержки при 800 °С [2] 
или прокатки при 850 °C [4] и закалки в масло сталь 
имеет структуру, состоящую из феррита и мелкодис
персных карбидов Cr23C6 (Ф + К), и характеризуется 
минимальной твердостью. Повышение температуры 
нагрева под закалку до t ≥ 850 °С приводит к частич
ному растворению карбидов и фиксации при закалке 
в стали мартенситной структуры (М(α)) [2]. С ростом 
температуры аустенитизации за счет интенсификации 
растворения карбидов происходит прирост твердости 

4 Index of steel. Ласмет – лаборатория специальной металлур
гии. URL: http://www.lasmet.ru/steel 

5 Критические точки стали. HeatTreatment.ru – оборудование 
и технологии термообработки металлов. URL: https://heattreatment.
ru/kriticheskie-tochki-stali

6 40Х13. MarkMet – образование, профессия, бизнес. URL:  
https://markmet.ru/encyclopedia/40x13

7 Stainless steel 420 grade data sheet. Atlas Steels – Australia’s largest 
supplier of stainless steel, aluminium and specialty steel products. URL: 
https://atlassteels.com.au/wp-content/uploads/2021/06/Stainless-Steel-
420-Grade-Data-Sheet-28-04-21.pdf

8 SS420 grade AISI 420 stainless steel properties, heat treatment, 
hardness, magnetic. The World Material. URL: https://www.theworldma
terial.com/ss420-astm-aisi-420-stainless-steel-grade/

Т а б л и ц а  1

Химический состав, % (по массе), российских и зарубежных марок сталей 
с 0,20 – 0,40 % С и 12 – 14 % Сr (железо – основа) согласно ГОСТ РФ 56322014 

и Contractors Materials Company 3

Table 1. Chemical composition, % (wt.), of Russian and foreign steel grades with 0.20 – 0.40 % C 
and 12 – 14 % Cr (iron is the basis) according to GOST RF 56322014 and Contractors Materials Company 3

Марка стали Стандарт С N Мn Si Сг Мо Ni S Р Прочие
20Х13

ГОСТ
5632-2014

0,16 – 0,25 –
<0,8 <0,8 12,0 – 14,0 – – <0,025 <0,030 –30Х13 0,26 – 0,35 –

40Х13 0,36 – 0,45 –
AISI 420* ASTM A276 0,15 min – <1,0 <1,0 12,0 – 14,0 – – <0,030 <0,040 –

* В США это марки AISI 420, в Германии 1.4031, 1.4034, X38Cr13, X39Cr13, X40Cr13, X42Cr13, X46CM3, X46Cr13; 
в Японии SUS420J2; во Франции X40Cr14, Z33C13, Z38C13M, Z40C13, Z40C14, Z44C14, Z50C14; в Евросоюзе 1.4031, 
1.4034, X39Cr13, X40Cr13, X41Cr13; в Китае X40Cr14, X41Cr13KU, X46Cr13

http://www.lasmet.ru/steel
https://heattreatment.ru/kriticheskie-tochki-stali
https://heattreatment.ru/kriticheskie-tochki-stali
https://markmet.ru/encyclopedia/40x13
https://atlassteels.com.au/wp-content/uploads/2021/06/Stainless-Steel-420-Grade-Data-Sheet-28-04-21.pdf
https://atlassteels.com.au/wp-content/uploads/2021/06/Stainless-Steel-420-Grade-Data-Sheet-28-04-21.pdf
https://www.theworldmaterial.com/ss420-astm-aisi-420-stainless-steel-grade/
https://www.theworldmaterial.com/ss420-astm-aisi-420-stainless-steel-grade/
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Т а б л и ц а  2

Технологические параметры и структура сталей 20Х13, 30Х13, 40Х13 (по данным 2, 4, 5 )

Table 2. Process parameters and structure of steels 20Cr13, 30Cr13, 40Cr13 (according to 2, 4, 5 )

Характеристика 20Х13 30Х13 40Х13

Критические 
точки, °С 

Температура начала 
образования аусте
нита при нагреве

Aс1 810 5; 820 2, 4 810 2, 5; 820 4 800 2; 810 5; 820 4 

Температура начала 
превращения аусте
нита при охлаждении

Ar1 780 2 710 2 780 2 

Температура конца 
растворения ферри
та при нагреве

Aс3 900 5; 950 2, 4 860 2, 5; 860 – 880 4 860 5 

Температура начала 
выделения феррита 
при охлаждении

Ar3 660 2 660 2 –

Температура начала 
мартенситного прев
ращения

Mн 320 5 240 2, 5; 270 4 240 5; 270 4 

Температуры деформации, условия нагрева 
и охлаждения

1100 – 875 – 950 °С 1100 – 850 °С
Нагрев под деформацию проводят медленно до температуры

780 °С 830 °С
После деформации замедленное охлаждение в песке или в печи

Отжиг после деформации 750 – 800 °С, охлаждение с 
печью до 500 °С 740 – 800 °С, охлаждение 25 – 50 °С/ч до 600 °С 

Окончательная обработка – закалка и от
пуск на заданную твердость и коррозион
ную стойкость

Закалка с 950 – 1000 °С 
с охлаждением в масле или 
на воздухе + отпуск

Закалка с 950 – 1050 °С с охлаждением в масле 
или на воздухе + отпуск. Стали для мединстру
мента: ступенчатая закалка с 1020 – 1040 °С, ох
лаждение в щелочи при 350 °С

Микроструктура после закалки Мартенсит и карбиды типа 
Мe23С6

Мартенсит, карбиды типа Мe23С6, небольшое ко
личество остаточного аустенита. Его количество 
возрастает при повышении tзакалки ≥1050 °С

Микроструктура после отжига
Смесь высокохромистого 
феррита и карбида типа 
Мe23С6

Ферритно-карбидная смесь 

Влияние температуры отпуска

С повышением tотп ≥ 450 °С 
пластичность возрастает, 
прочность и коррозионная 
стойкость значительно сни
жаются

В интервале температур отпуска 450 – 550 °С 
наблю дается эффект вторичной твердости, свя
занный с выделением дисперсных карбидов

закаленной на мартенсит стали. Это связано со значи
тельным увеличением степени тетрагональ ности (с/а) 
кристаллической решетки мартенсита, описываемым 
зависимостью [6]

     с/а = 0,45[C] + 1,00. (1)

При этом в сталях Х13 параметр с/а с ростом содер
жания углерода возрастает в 2,5 раза интенсивнее, чем 
в аналогичных нелегированных сталях [2].

У сталей типа 20Х13 максимальные значения HV 
540 – 570 достигаются после закалки от температур 

1000 – 1050 °С [2 – 4]. У стали с 0,45 % С максималь
ный уровень HV 696 – 710 достигается после закалки от 
1110 – 1130 °С [5] (см. рис. 1). В образцах, закаленных 
от температуры 1000 °С, фиксируется крупноигольча
тый мартенсит [2]. При сравнении рентгенодифракци
онных спектров отожженного (α-Fe) и аустенитизиро
ванного и закаленного на мартенсит (М(α)) образцов 
отчетливо проявляется расширение и смещение пиков, 
что обусловлено напряженным состоянием мартенсит
ной решетки из-за ее насыщения углеродом [3]. Смеще
ние пика увеличивается с ростом температуры закалки, 
что свидетельствует о большей диссоциации карбидов 
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Т а б л и ц а  3

Механические свойства при 20 °С сталей 20Х13 и 40Х13 6 и стали AISI 420 7 
после закалки и отжига при температурах от 200 до 700 °С

Table 3. Mechanical properties at 20 °С of 20Cr13 and 40Cr13 6 and AISI 420 7
steels after quenching and annealing at temperatures from 200 to 700 °C

Сталь Температура 
отпуска, °С

σ0,2 ,
МПа

σв ,
МПа

δ5 ,
%

ψ,
%

KCU, Дж/см2

(KCV, Дж)
HRC
(HB)

Закалка: Закалка 1050 °С, воздух

20Х13
 (заготовки сечением 14 мм)

200 1300 1600 13 50 81 46
300 1270 1460 14 57 98 42
400 1330 1510 15 57 71 45
500 1300 1510 19 54 75 46
600 920 1020 14 60 71 29
700 650 780 18 64 102 20

Закалка: Закалка 1000 °С, масло

40Х13

200 1620 1840 1 2 19 52
350 1450 1710 11 22 25 50
500 1390 1680 7 9 19 51
700 500 780 35 59 71 (217)

Закалка: Закалка 980 – 1035 °C, масло или воздух 7 

AISI 420 (UNS S42000)

Annealed 345 655 25 – – (255 max)
204 1360 1600 12 – (20) (444)
316 1365 1580 14 – (19) (444)
427 1420 1620 10 – # (461)
538 1095 1305 15 – # (375)
593 810 1035 18 – (22) (302)
650 680 895 20 – (42) (262)

# Эту сталь нельзя подвергать отпуску в диапазоне 425 – 600 °С из-за вызванной им низкой ударной вязкости.

9 Выдержки при нагреве, охлаждение: [2, 3] – 30 мин, закалка 
в масло; [5] – 60 с, охлаждение со скоростью 2 °С/с.

10 Значения измерений в единицах HRC из работ [2, 4] переведены 
в значения твердости HV по шкале пересчета, приведенной в работе [8].

Рис. 1. Влияние температуры аустенитизации9 перед закалкой на твердость10 и фазовый состав сталей Х13 с 0,14 – 0,45 % С: 
 – сталь 20Х13 [2];  – сталь 20Х13 [3];  – сталь 20Х13 + 0,008 N [4];  – сталь 45Х13 [5];  – сталь 50Х13 [7]

Fig. 1. Effect of austenitization temperature9 before quenching on hardness10 and phase composition of Cr13 steels with 0.14 – 0.45 % C:
 – steel 20Cr13 [2];  – steel 20Cr13 [3];  – steel 20Cr13 + 0.008 N [4];  – steel 45Cr13 [5];  – steel 50Cr13 [7]
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Т а б л и ц а  4

Механические свойства полуфабрикатов из сталей типа 4Х13 по стандартам РФ и стали AISI 420 8

Table 4. Mechanical properties of semiproducts from 4Cr13 type steels according to the RF standards and AISI 420 8 steel

ГОСТ Вид полуфабриката, 
режим термообработки

Сечение,
мм

σ0,2 ,
МПа

σв ,
МПа

δ5 ,
%

Ψ,
%

KCU,
кДж/м2

HB (HRCэ , 
не более)

Механические свойства стали 20Х13

ГОСТ 5949-75

Прутки. Закалка 1000 – 1050 °С, воздух 
или масло. Отпуск 600 – 700 °С, воздух 
или масло

60 635 830 10 50 59 –

Прутки. Закалка 1000 – 1050 °С, воздух 
или масло. Отпуск 660 – 770 °С, воздух, 
мас ло или вода

60 440 650 16 55 78 –

ГОСТ 18907-73 Прутки шлифованные, обработанные 
на заданную прочность 1 – 30 – 510 – 780 14 – – –

 ГОСТ 7350-77

Листы горячекатаные или холоднока
таные. Закалка 1000 – 1050 °С, воздух. 
Отпуск 680 – 780 °С, воздух или печь 
(образцы поперечные)

Св. 4 372 509 20 – – –

ГОСТ 25054-81 
Поковки. Закалка 1000 – 1050 °С, воз
дух или масло. Отпуск 660 – 770 °С, 
воздух

 1000 441 588 14 40 39 –

ГОСТ 4986-79 Лента холоднокатаная. Отжиг или от
пуск 740 – 800 °С

До 0,2 – 500 8 – – –
0,2 – 2,0 – 500 16 – – –

ГОСТ 18143-72 Проволока термообработанная 1,0 – 6,0 – 490 – 780 14 – – –
Механические свойства стали 30Х13

ГОСТ 5949-75 Закалка 950 – 1020 °С, масло. Отпуск 
200 – 300 °С, воздух или масло Образцы – – – – – (50)

ГОСТ 18907-73 Прутки шлифованные, обработанные 
на заданную прочность 1 – 30 – 530 –780 12 – – –

ГОСТ 25054-81 Поковки. Закалка 1000 – 1050 °С, мас-
ло. Отпуск 700 – 750 °С, воздух  До 1000 588 735 14 40 29 Поверхности 

235 – 277
ГОСТ 18143-72 Проволока термообработанная 1,0 – 6,0 – 490 – 830 12 – – –

ГОСТ 5582-75 Лист тонкий, отжиг или отпуск при 
740 – 800 °С – – 490 15 – – –

Механические свойства стали 40Х13

ГОСТ 5949-75
Прутки. Закалка 1000 – 1050 °С, масло. 
Отпуск 200 – 300 °С, охлаждение на 
воздухе или в масле

Образцы – – – – – (≥52)

ГОСТ 18907-73 

Прутки:
– шлифованные, обработанные на 
заданную прочность; 1 – 30 – 590 – 810 10 – – –

– отожженные Св. 5 – – – – – 143 – 229

ГОСТ 5582-75
Листы тонкий, горячекатаный или 
холоднокатаный. Отжиг или отпуск 
740 – 800 ºС (образцы поперечные)

До 3,9 – 550 15 – – –

ГОСТ 18143-72 Проволока термообработанная 1,0 – 6,0 – 590 – 810 10 – – –
Механические свойства стали AISI 420 (UNS S42000) 8

ASTM AISI and 
SAE Standards

Закалка от 1038 °C в масло. Отпуск при 
316 °C – 1482 1724 8 25 20 Дж (≥52)

Отожженный пруток – 345 655 25 55 – 195
Отжиг, волочение – 690 760 14 40 – 228

http://metallicheckiy-portal.ru/gost/5949-75
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/18907-73
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/7350-77
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/25054-81
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/4986-79
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/18143-72
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/5949-75
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/18907-73
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/25054-81
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/18143-72
http://www.lasmet.ru/steel/gost.php?g=19
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/5949-75
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/18907-73
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/5582-75
http://metallicheckiy-portal.ru/gost/18143-72
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хрома с температурой и увеличении насыщения мар
тенсита углеродом. 

Заметный эффект снижения твердости после дости
жения ее максимума при дальнейшем повышении 
температуры нагрева свыше 1000 °С, отмеченный для 
стали 20Х13 с 0,08 % N (420U6) [4], сталей 45Х13 
и 50Х13 при нагревах 1100 °С и выше [5, 7] объясня
ется следующим: 

– в структуре этих сталей за счет интенсификации 
растворения карбидов и карбонитридов достигается 
и возрастает концентрация аустенитообразующих эле
ментов (углерода [5, 6], углерода и азота [4]), способ
ствующая формированию после закалки остаточного 
аустенита и увеличению его количества (см. рис. 1); 

– ростом зерна аустенита [7]. 
Примечательно, что в стали 20Х13, в отсутствие в ее 

составе азота, стабилизации аустенита после выдержек 
при 1050 °С не происходило [2, 3], в отличие от стали 
20Х13 с 0,08 % N [4] (см. рис. 1). Следует отметить, 
что в стали 50Х13, находящейся на модифицирован
ной диаграмме Шеффлера-Делонга в мартенситно-
аустенитной области рядом с границей с аустенитной 
область ю, после аустенитизации при температурах 
в интервале 1000 – 1200 °С и закалки количество аусте
нита увеличивается с 97,5 до 100 % [7].

Не растворившиеся при тепловых выдержках зерно
граничные карбиды тормозят рост зерен при нагреве. 
Повышение температуры аустенитизации стали 20Х13 
с 0,08 % N от 950 до 1100 °С (выдержки по 30 мин) 
приводит к снижению плотности карбидов на порядок, 
от ~0,053 до ~0,004 1/мкм2, и их среднего диаметра 
от 0,57 до 0,26 мкм (рис. 2, а) [4]. Дальнейшее увели
чение температуры отжига до 1150 °С уже не способ
ствовало значимым изменениям плотности частиц и их 

размера. Повышение температуры аустенитизации 
от 950 до 1000 °С не вызывало рост зерна при выдер
жках 30 и 60 мин при этих температурах, размер зерна 
оставался на уровне 15 – 18 мкм. Увеличение темпера
тур нагрева свыше 1000 °С приводило к значительному 
росту зерна (рис. 2, б). Очевидно, снижение плотности 
карбидов и увеличение размера зерна также вносят 
вклад в снижение твердости данной стали, закаленной 
от температур свыше 1000 °С. 

У стали с более высоким содержанием углерода 
45Х13 [5] в интервале температур нагрева под закалку 
1000 – 1120 °С наблюдался лишь слабый рост зерна от 
10 до 20 мкм, аустенитизация при 1170 и 1240 °С приво
дила к росту зерна до 47 и 65 мкм соответственно. Для 
стали X46Cr13 (1.4034) отмечалось [9], что аустенити
зация при температурах выше 1100 °С приводит к пол
ному растворению карбидов в X46Cr13 и оптималь
ному распределению хрома и углерода в смешанном 
кристалле. Устранение блокирующего действия карби
дов и более высокая скорость диффузии ведут к значи
тельному укрупнению зерна. Снижение температуры 
аустенитизации ниже 1100 °С оставляет в структуре 
смешанные карбиды хрома и железа, которые снижают 
твердость и коррозионную стойкость.

 Длительность нагрева при аустенитизации
 

(при нагреве под закалку)

 Изучено влияние длительности отжигов (~950 – 
– 1200 °С, 30, 60 и 120 мин) стали 20Х13 с 0,08 % N на 
структуру и твердость [4]. Показано, что чем больше дли
тельность выдержки при данной температуре, тем круп
нее размер зерна, причем этот эффект тем значительнее, 
чем выше температура нагрева (рис. 2, б). При низких 

Рис. 2. Влияние температуры аустенитизации стали 20Х13 с 0,08 % N на плотность (1) и средний размер карбидных частиц (2) 
при выдержке 30 мин (а) и размер зерна мартенсита (б) при выдержке:

3 – 30 мин; 4 – 60 мин; 5 – 120 мин [4]

Fig. 2. Effect of austenitization temperature of 20Cr13 steel with 0.08 % N on density (1) and average size of carbide particles (2) 
during holding for 30 min (а) and martensite grain size (б) during soaking for:

3 – 30 min; 4 – 60 min; 5 – 120 min [4]
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температурах (960 и 1000 °С) длительность выдер
жки оказывала слабое влияние, рост зерна от уровня 
15 – 20 мкм практически не отмечался. При 1200 °С эти 
выдержки приводили к росту зерна до 87 – 142 мкм. 
При всех длительностях выдержки максимум твердости 
наблюдался при повышении температуры аустенитиза
ции до 1000 °С, затем она снижалась с ростом темпе
ратуры. Чем длительнее была производимая выдержка 
в интервале 1050 – 1150 °С, тем больше было в стали 
остаточного аустенита и тем меньшая твердость дости
галась при последующей закалке. В качестве оптималь
ной была выбрана обработка при 1000 °С в течение 
30 мин, как обеспечивающая максимальную твердость 
при сохранении относительно мелкого размера зерна.

Таким образом, максимальная эффективная тем
пература аустенитизации перед закалкой, обеспечи
вающая высокую твердость, составляет для сталей 
типа 20Х13 1000 – 1020 °С, для сталей типа 45Х13 – 
1100 – 1120 °С.

 Скорость нагрева при аустенитизации
 

и скорость охлаждения при закалке

При закалке углеродсодержащих сталей мартенсит
ное превращение происходит сдвиговым путем. Однако 
это не исключает возможности диффузионного перера
спределения углерода в аустените в ходе охлаждения до 
температуры начала мартенситного превращения (Мн ) 

и далее в образовавшемся мартенсите при охлаждении 
от Мн до комнатной температуры [6]. 

Исследование [10], проведенное на стали с 0,45 % C 
и 13Cr (45Х13), показало, что температура, необходимая 
для достижения полного растворения карбидов Мe23С6 
в аустенитной фазе с ростом скорости нагрева от 0,05 
до 10 К/с увеличивается, изменяясь от 1353 до 1448 К 
(1080 – 1175 °С). При заданных скорости нагрева и вре
мени выдержки (60 с) количество карбидов в закален
ной микроструктуре этой стали уменьшается с ростом 
температуры. Выделения карбида были обнаружены 
при закалке от 1393 К (1120 °С) и более медленных 
скоростях охлаждения, чем 20 К/с. Для этих скоростей 
охлаждения количество выделившихся карбидов уве
личивается с уменьшением скорости охлаждения. При 
непрерывном охлаждении при любой скорости закалки 
от 1333 К (1060 °С) значительных выделений карбидов 
не наблюдается. После отжига при оптимальных тем
пературах, начиная со скоростей охлаждения 1 °С/с, 
твердость мартенситных микроструктур очень близка к 
максимальной. Твердость, полученная закалкой от соот
ветствующих им оптимальных температур, достигает 
значений между 700 и 710 HV5 при охлаждении со ско
ростью 1 °С/с. Для стали Х45Cr13, нагретой до 1120 °С, 
процент площади карбидов в конечной микроструктуре 
после закалки при скорости охлаждения 1 °С/с состав
ляет 3,2 %, тогда как при закалке от 1060 °С при скоро
стях охлаждения более 25 °С/с это 6 % [10].

Скоростной нагрев (50 °С/с) методом пропускания 
тока через образец проводили на образцах стали 20Х13 
(длиной 100 мм, диаметром 10 мм), после чего их зака

Т а б л и ц а  5

Химический состав рассмотренных сталей 13Cr

Table 5. Chemical composition of 13Cr steels under study

Источник С N Мn Si Cr Мо Ni S Р Другие элементы
[2] 0,16 – 0,25 – ≤0,800 ≤0,800 12,00 – 14,00 – ≤0,600 ≤0,025 ≤0,0300 Cu ≤0,3, Ti ≤0,2
[3] 0,17 – 0,700 0,500 12,20 – – 0,030 0,2300 –
[4] 0,14 0,085 0,590 0,380 13,78 – 0,006 0,0270 –
[5] 0,45 – 0,440 0,320 13,00 – 0,380 0,016 0,0300 –
[9] 0,42 – 0,530 0,400 13,92 0,030 0,310 – – Cu = 0,15
[10] 0,45 – 0,440 0,320 13,00 – 0,380 0,016 0,0300 –

[11]
0,43 – 0,600 0,560 13,00 – – – – –
0,19 – 0,640 – 12,77 – – – – –

[12] <0,2 <0,020 0,500 0,310 12,78 <0,050 0,130 0,016 0,0010 Nb + V + Ti = 0,064, 
Cu <1,0

11 0,26 – 0,35 – ≤1,500 ≤1,000 12,00 – 14,00 – – ≤0,030 ≤0,0400 Cu ≤0,3, Ti ≤0,2
[13] 0,15 – 1,160 1,060 12,08 0,131 0,952 0,030 0,0400 –
[16] 0,38 – 0,600 0,900 13,60 – – – – V = 0,30
[17] 0,18 – 0,850 0,300 12,90 – – 0,002 0,0200 –
[18] 0,347 – 0,332 0,422 14,11 – – 0,030 0,0156 –

11 X30Cr13 – Nr. 1.4028. Rodacciai. URL: https://www.rodacciai.
com/UPLOAD/datasheets/420B_X30Cr13-Nr.1.4028-ENG.pdf

https://www.rodacciai.com/UPLOAD/datasheets/420B_X30Cr13-Nr.1.4028-ENG.pdf
https://www.rodacciai.com/UPLOAD/datasheets/420B_X30Cr13-Nr.1.4028-ENG.pdf
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ливали в масле [2]. Полученные свойства сравнивали 
с результатами нагретого в печи и аналогично закален
ного металла. Максимальное значение предела проч-
ности 1530 МПа при нагреве в печи достигалось после 
закалки с температуры 950 °С, относительное удли
нение не превышало 4,7 %. При скоростном нагреве 
это же значение прочности получали после закалки 
с температуры 1020 °С, относительное удлинение при 
этом не превышало 6,5 %. После серии экспериментов 
в работе [2] был сделан вывод, что скоростной нагрев 
приводит к смещению кривых упрочнения на 40 – 60 °С 
вверх по температурной шкале по сравнению с кри
выми, полученными при печном нагреве. 

Изучено влияние различных скоростей охлаждения 
(от 3 до 100 К/с) во время горячей штамповки стали 
X46Cr13 на твердость, прочность и пластичность стали 
после закалки (1100 °C, 300 с) и после дополнительного 
отпуска (1100 °C, 300 с) [11]. Показано, что этот фактор 
не влияет на твердость: она находится на уровне около 
700 HV10 после закалки и 580 HV10 после отпуска. При 
исследовании влияния на прочность и пластичность 
стальные листы охлаждали до комнатной температуры 
со скоростью от 3 до 140 К/с, вызванной разным поверх
ностным давлением в инструменте и снаружи охлаж-
дающей средой. Существенного влияния на прочность 
на растяжение не обнаружено, тогда как относительное 
удлинение при разрыве может снизиться от 11 до 6 % 
с увеличением скорости охлаждения. Наилучшие 
свойст ва (прочность 1800 МПа и относительное удли
нение 11 %) материал имел после низкого поверхност
ного давления 1 МПа и скорости охлаждения 30 К/с.

 Влияние режимов отпуска после закалки
 

от различных температур

Отпуск закаленных лабораторных сталей 20Х13 [2], 
AISI 420 c 0,17 % C [3] и <0,20 % С [12] вызывает сни
жение их твердости, особенно значительное в интервале 
температур от 400 до 780 °С (рис. 3, а). В интервале 
температур отпуска до ~600 °C более высокие значения 
твердости присущи сталям, закаленным от более высо
ких температур, у которых выше пересыщение аустенита 
углеродом при закалке (при этом видна значительная 
разница в значениях твердости для одной и той же тем
пературы отпуска, полученная в разных исследованиях). 
Результаты изучения свойств после закалки и отпуска 
в наиболее широком интервале температур проведены 
для стали X30Cr13 (1.4028) с марочным содержанием 
0,26 – 0,35 % С и до 1 % Si (рис. 3, б)11.

Температурный интервал отжига 710 – 780 °С в 
работе [12] изучали в связи с тем, что обсадные трубы 
из стали 13Cr используются в состоянии после закалки 
и отпуска при 680 – 780 °С (API-5CT). После закалки 
от 975 °С сталь характеризовалась наличием реечного 
мартенсита и уровнем твердости 525 HV. Выдержки 
такого мартенсита в течение 20 мин при 710, 730, 750, 

770, 780 °С показали, что отпуск при ~(710 – 730) °С 
приводит к укрупнению мартенсита. Он становится 
равноосным, в его структуре присутствуют карбиды 
Cr23C6 в виде сфер/стержней и игольчатые карбиды 
Cr7C3 (~100 нм). Отпуск при 770 °С вызывает раство
рение карбидов Cr7C3 и укрупнение сферических кар
бидов Cr23C6 , происходит рекристаллизация. Твердость 
при таком высоком отпуске снижается (рис. 3, а).

Твердость стали X30Cr13 слабо снижается в интервале 
температур до 300 °С, далее наблюдается плато вплоть до 
500 °С, а затем, в интервале 500 – 600 °С, происходит рез
кое снижение твердости (рис. 3, б). Прочностные свой

Рис. 3. Влияние температуры отжига: 
а – на твердость лабораторных сталей типа 20Х13 

после закалки от разных температур [2, 3, 12] 
(  – 950,  – 975,  – 1000 и  – 1050 °С); 

б – на твердость, прочность, пластичность и энергию ударного 
разрушения промышленной стали X30Cr13 – Nr. 1.4028 (30Х13)11

Fig. 3. Effect of annealing temperature: 
a – on hardness of laboratory steels of 20Cr13 type 

after quenching from different temperatures [2, 3, 12] 
(  – 950,  – 975,  – 1000 and  – 1050 °С);

б – on hardness, strength, ductility and impact energy 
of industrial steel X30Cr13 – Nr. 1.4028 (30Kh13)11
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ства изменяются аналогичным образом, в том числе пре
дел прочности снижается с 1600 до 900 МПа для отжигов 
в интервале 500 – 700 °С. Плас тичность и ударная вяз
кость изменяются зеркально, при отжигах при темпера
турах свыше 500 °С они существенно возрастают. Про
изводитель рекомендует 11 для этой стали следующие 
температуры: для горячей деформации 900 – 1100 °С, 
для отжига с охлаждением на воздухе 745 – 825 °С, для 
закалки в масле или на воздухе 950 – 1050 °С, для отжига 
(после закалки от 850 °С) 625 – 675 °С.

Изучено влияние изотермических выдержек зака
ленной от 975 °С стали при 750 °С в течение 5 – 60 мин 
на процессы карбидообразования [12]. После изотерми
ческой обработки в течение 5 мин карбиды Cr23C6 обра
зовались в основном по границам зерен и реек, карбиды 
Cr7C3 – внутри реек. Дальнейшее увеличение времени 
изотермического отжига приводило к раст ворению 
карбидов Cr7C3 и укрупнению карбидов Cr23C6 . Соот
ветственно, после выдержек 5 и 15 мин наблюдали 
процессы возврата, после более длительных выдер
жек происходили процессы рекристаллизации и роста 
зерен. Возврат и рекристаллизация при отпуске сни
жают твердость сталей до 250 HV. Выход на минималь
ную твердость при 750 °С происходит в течение 15-мин 
выдержки, при которой она снижается с 550 до 275 HV. 
Дальнейший нагрев при 750 °С (до 60 мин) не приво
дит к изменению твердости. При этом средний размер 
частиц увеличивается от ~45 до ~130 нм, а их плотность 
снижается по сравнению с максимальной в 3 раза. 
Плотность частиц максимальна после выдерж ки 5 мин, 
за это время выделяется около 50 % общего количества 
карбидной фазы за 60 мин, оцени ваемого по параметру 
«доля площади, %». 

В работе [11] для стали X20Cr13 варьировали темпе
ратуры нагрева под закалку от 950 до 1150 °С и отпус ка 
225, 375 и 525 °С. Выдержки при этих обработках 
составляли 240 и 480 с. Прочность стали при этом 
варьи ровалась от 1310 до 1660 МПа, пластичность – 
от 3,5 до 7,5 %. Лучшее сочетание этих характеристик – 
прочность 1515 МПа и удлинение 7,5 % было достиг
нуто после закалки от 1050 °С (240 с) и отпуска при 
375 °С (420 с).

В этом разделе рассмотрено только влияние отпуска 
на структуру и механические свойства сталей, далее 
в отдельном разделе уделено внимание влиянию этой 
обработки на коррозионную стойкость сталей с 13 % Cr. 

 Использование сложных термических
 

обработок: повторная аустенитизация,
двойной отжиг, захолаживание

Изучено влияние двойного отжига на струк
туру, твердость, прочность и ударную вязкость стали 
AISI 410 [13]. В исходном состоянии сталь имела 
структуру, состоящую из феррита и богатых хромом 
карбидов Me23C6 после отжига при 750 °C в течение 2 ч 

с последующим медленным охлаждением внутри печи 
до температуры 25 °C в течение 20 ч с целью получе
ния максимальной мягкости для формовки [13, 14]. 
Такие образцы подвергали нагреву в диапазоне от 900 
до 1100 °С (30 мин) и закалке в масло, а затем двой
ному отжигу при температурах от 200 до 700 °С (сталь 
после отжига охлаждали, далее отжигали повторно при 
той же температуре). Повторные отжиги имели целью 
способствовать превращению остаточного аустенита 
в мартенсит, так как по данным работы [15] остаточный 
аустенит почти полностью трансформируется в резуль
тате двойного отпуска при высокой температуре. 

Показано [13], что карбиды хрома Me23C6 растворя
ются в диапазоне температур от 950 °C. Варьирование 
температуры отпуска образцов стали, аустенитизирован
ных при 900 °С, не приводит к эффективному измене
нию микроструктуры и упрочнению (рис. 4, а), так как 
карбиды Me23C6 не выделяются, мартенсит и феррит ста
новятся более мягкими, а пластичность увеличивается. 
Структура после этой обработки представляет собой 
феррит в матрице реечного мартенсита отпуска с части
цами карбида хрома Me23C6 (первичного и мелкими 
частицами вторичного). Наибольшие значения твер-
дости, а также предела текучести и предела проч ности 
при растяжении достигаются после закалки от более 
высокой ТА = 1050 °С и отпуска при 200 °С (рис. 4, а – в). 

Микроструктура после отпуска при 200 – 650 °С 
состоит из островков феррита и мелких частиц сфе-
роидаль ной формы из вторичного карбида хрома 
Me23C6 в матрице крупнозернистого реечного мартен
сита отпус ка. Отпуск при t ≥ 550 °С приводит к повы
шению количества выделений по границам зерен. 
Удовлетворительное сочетание твердости, проч ности 
и энергии удара достигается при двойном отпуске 
стали при 200 и 450 °С после закалки от 1050 °С (см. 
рис. 4, табл. 6) [22]. В целом, двойной отпуск не привел 
к существенному изменению механических свойств 
ни на одном из испытанных образцов, микроструктура 
после него все еще содержала значительное количество 
остаточного аустенита. Во время обычной обработки 
аустенитизацией растворение карбидов и рост размера 
зерна интенсифицировались с увеличением темпера
туры аустенитизации, а обработка двойным отпуском 
способствовала образованию карбидов с незначи
тельным увеличением размера зерна. Для сравнения, 
в стали типа 40Х13 (с 0,38 % С и 0,3 % V, т. е. в кото
рой количество частиц карбидов должно быть зна
чительно больше) выделения в образцах после одно
кратного отпуска при 300, 500 и 650 °C представляют 
собой наноразмерные карбиды ε-Me3C, богатые хромом 
наноразмерные карбиды Me23C6 и микронные или суб-
микронные карбиды Me23C6 соответственно [16].

Изучено влияние обработки с двойной закалкой 
и двойным отжигом (710 °C + 680 °C) на микрострук
туру, твердость, механические свойства горячекатаной 
стали 13Cr с 0,2 % С [17]. Аустенитизацию с после
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дующей закалкой (длительностью 3 ч 15 мин) прово
дили по режимам: 980 °С, закалка + 1040 °C, закалка; 
1040 °C, закалка + 980 °C, закалка. Охлаждение при 
закалке и после отпуска проводили в масле. Как в слу
чае однократной закалки при 980 °С, так и при двой
ной закалке (1040 °С + 980 °С), в отпущенной мартен
ситной микроструктуре отсутствовал дельта-феррит. 
После однократной термообработки в структуре при
сутствовали карбиды по границам зерен, отмечалось 
очень тонкое распределение феррита. При однократной 
закалке сплошные цепочки карбидов по границам зерен 
бывшего аустенита способствовали снижению ударной 
вязкости, ее значения не соответствовали требованиям 
спецификации. Когда эту сталь с исходной мартенсит
ной микроструктурой, полученной при первой закалке 
от 1040 °C, подвергали вторичной аустенитизации 
при 980 °C, происходила рекристаллизация зеренной 
структуры из дефектной матрицы мартенситных реек, 
полученных при первой закалке. Модифицирован
ная термическая обработка с двойной закалкой при 
1040 °C + 980 °C обеспечила более мелкий размер зерна 
наряду с более высокой степенью растворения углерода 
в аустенитной матрице. Во время отпуска очень мелкие 
карбиды (имеющие значительно меньший размер по 
сравнению с однократным процессом термообработки) 
образовались в небольшом количестве на малоугловых 
и высокоугловых границах. Это привело после отпуска 

к повышению прочности и ударной вязкости по сравне
нию с одинарной закалкой от 980 °С (см. табл. 2).

В работе [18] сопоставлено влияние обычной тер
мической и криогенной обработки на механические 
свойства стали типа AISI 420. Криогенную обработку 
проводили путем постепенного снижения температуры 
во избежание теплового удара: –20 °С, 4 ч; –70 °С, 5 ч; 
–196 °C, 24 ч. Последующий подогрев проходил в обрат
ной последовательности. В исходном состоянии (отжиг 
при 850 °С и охлаждение с печью) сталь имела феррито-
карбидную структуру с невысокими механическими 
свойствами. Закалка на мартенсит от 1000 °С с последую
щим отпуском при 200 °С обеспечила структуру мартен
сита с остаточным аустенитом и нерастворенными дис
персными карбидами и сочетание прочности 989 МПа 
с пластичностью 15 %. Повышение температуры отпу
ска до 500 °С привело к огруб лению карбидов Me7C3 
и частичному превращению в карбиды Me23C6 , некото
рому снижению прочности и повышению пластичности. 
Проведение ступенчатой криогенной обработки перед 
отпуском 500 °С позволило повысить прочностные свой
ства до 933 МПа и относительное удлинение до 40 % 
(см. табл. 6) за счет выделения мелкодисперсных карби
дов. Полученное таким образом сочетание прочностных 
и пластичес ких свойств для данной стали является хоро
шим результатом, однако недостатком такой обработки 
оказывается сложность криогенной обработки с исполь

Рис. 4. Влияние температуры двойного отжига на твердость (а), предел текучести (б), предел прочности (в) 
и ударную вязкость (г) стали AISI 410 после закалки от температур аустенитизации (ТA ), °С [13]:

1 – 900; 2 – 950; 3 – 1000; 4 – 1050; 5 – 1100

Fig. 4. Effect of double annealing temperature on hardness (a), yield strength (б), tensile strength (в), 
impact strength (г) of AISI 410 steel after quenching from austenitization temperatures (ТA ), °С [13]:

1 – 900; 2 – 950; 3 – 1000; 4 – 1050; 5 – 1100
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зованием длительных выдержек в холодильнике, сухом 
льде и в жидком азоте и последующего отогрева в обрат
ной последовательности.

 Предложенные варианты термических
 

обработок и механические свойства

Данные о химическом составе сталей типа 13Cr, рас
смотренных выше, приведены в табл. 5. Механичес кие 
свойства, полученные исследователями у сталей типа 
13Cr при варьировании как обычных режимов закалки 
и отпуска, так и двойных термообработок, приведены 
в табл. 6. Сравнение свойств обработок №№ 1 – 21 из 
табл. 6 со свойствами промышленных сталей группы 
Х13 (13Cr) (см. табл. 3) показывает, что при обработ
ках № 1 и 2 для сталей типа 20Х13 и обработке № 21 
для стали 40Х13 был достигнут более высокий уровень 
прочности, чем тот, что указан в известных справочных 
материалах для этих сталей. После обработок № 4 и 5 
у стали типа 20Х13 уровень прочности близок к таковому 
у этой стали после отпуска при 700 °С в табл. 3, но при 
этом достигнута более высокая пластичность. Результаты 
обработок №№ 16 – 20 являются новыми, в справочной 
литературе таких данных для стали 30Х13 не имеется.

Ниже рассмотрены публикации, посвященные 
изучению коррозионной стойкости и возможностям 
повышения износостойкости сталей группы Х13.

 Исследования износостойкости сталей с 13 % Cr

В российском научном сегменте выявлен ряд публи
каций, рассматривающих перспективу повышения 
износостойкости стали 40Х13 за счет поверхностных 
обработок. В том числе значительное место отводится 
насыщению поверхностного слоя азотом при таких 
обработках, как: 

– нитроцементация [19]; 
– ионно-плазменное азотирование [20, 21], в том 

числе термоциклическое [20]; 
– азотирование в сочетании с термической обработ

кой [22]. 
Показано, что диффузионные слои на режущих 

поверхностях стали 40Х13, насыщенные большим коли
чеством карбонитридов при нитроцементации, обеспе
чивают высокую режущую способность, самозатачи
ваемость и износостойкость [19]. Ионно-плазменное 
термоциклическое азотирование позволило получить 
упрочненные износостойкие поверхности, которые 
обладают комплексом специфических физико-механи
ческих и эксплуатационных свойств [20]. Установлено, 
что при высокочастотном азотировании стали 40Х13 
в индуктивно-связанной плазме смеси аргона, водорода 
и азота в приповерхностном слое формируется трех
слойная структура. Ее скорость износа тем меньше, чем 
выше амплитуда потенциала смещения [21]. Исследо
вание механизма изнашивания модифицированной 

ионами азота стали 40Х13, подвергнутой предвари
тельной термической обработке по различным режи
мам, показало, что азотированный слой представляет 
из себя матричную фазу α-Fe с нитридами хрома CrN. 
В процессе трения модифицированной азотом стали 
40Х13 регистрируется ускоренное изнашивание азоти
рованного слоя при уменьшении его толщины до опре
деленного критического значения. При увеличении 
твердости подложки критическая толщина азотирован
ного слоя уменьшается с 11 – 12 до 9 – 10 мкм [22].

Изучены возможности упрочнения стали 40Х13 за счет 
поверхностной лазерной и плазменной закалки [23, 24]. 
В том числе рассмотрена возможность эффективного 
поверхностного упрочнения изделий при использова
нии лазерного нагрева. Учтено влияние возникающих 
термических напряжений на температурный интервал 
аустенитного превращения, проанализированы зависи
мости твердости от плотности, мощности и скорости 
обработки. Работа показала, что высокая твердость 
достигается при нагреве до температуры на 150 – 200 К 
ниже температуры плавления [23]. Технология плаз
менной поверхностной закалки изделий из высоколеги
рованной коррозионностойкой стали 40Х13 позволяет 
получить на ее поверхности упрочненный мартенсит
ный слой глубиной более 4 мм [24]. Особенность тех
нологии – равномерно распределенные по сечению 
значения микротвердости, отсутствие изменений гео
метрической формы и структуры сердцевины детали из 
стали 40Х13. В зоне закалки из твердой фазы наблю
дается спектр структур – от структуры мартенсит
ного типа на границе с зоной оплавления с переходом 
к структуре мартенситного типа с выделениями карби
дов (как в теле зерна, так и по границам зерен). В пере
ходной зоне (зоне термовлияния) структура имеет вид 
феррито-карбидной смеси сорбитного типа различной 
дисперсности. Такое распределение микроструктур по 
зонам характерно для традиционной закалки изделий 
из стали 40Х13 на максимальную твердость с сохране
нием свойств коррозионной стойкости. 

Предложена комплексная обработка стали 40Х13, 
состоящая из термической и механической обработок, 
высоковакуумного отжига и диффузионного силициро
вания [25]. Она обеспечивает возможность упрочнения 
на глубину 4,2 мм. Испытания на сопротивление раз
рушению и износу, оценка твердости и микрогеомет-
рии поверхностного слоя образцов показали, что эта 
обработка перспективна для повышения долговечности 
деталей.

Представляет интерес использование стали 40Х13 
в качестве покрытия на стали 45 для повышения изно
состойкости материала [26]. Газотермическое покры
тие из проволочной стали 40Х13 было нанесено на 
пластины из стали 45 методом высокоскоростной 
металлизации. Дополнительно покрытие обработано 
ионами азота. Ионно-лучевая обработка приводит 
к увеличению микротвердости покрытий до значений 
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1000 – 1450 HV0,025 и возрастанию их износостойко
сти при трении в среде смазочного материала И-20 
в 1,7 раза. На основе полученных результатов выбран 
температурный режим ионно-лучевого азотирования 
с наиболее высокими триботехническими свойствами.

 Исследования коррозионной стойкости
 

сталей с 13 % Cr

Известно, что термическая обработка является важ
ным фактором, влияющим на склонность сплавов к кор
розии. Нержавеющие стали наиболее стойки к коррози
онному воздействия в состоянии обработки на твердый 
раствор. Отпуск в интервале температур выделения 
избыточных фаз (карбидов, карбонитридов, нитридов) 
понижает сопротивление стали межкристаллитной и 
питтинговой коррозии. Это связано с возникновением 
вокруг карбидов зон, обедненных хромом, которые 
имеют пониженную коррозионную стойкость. Склон
ность сплава к точечной коррозии тем выше, чем меньше 
(отрицательнее) потенциал питтингообразования. Вели
чина потенциала питтингообразования является показа
телем склонности металлов к точечной коррозии. 

Исследованиям влияния термической обработки на 
коррозионную стойкость сталей с 13 % Cr посвящены 
работы [7, 9, 16, 27 – 31].

В работе [7] объектом исследований была сталь 
с 13,7 % Cr с повышенным содержанием углерода 
(0,497 %), высокочистая по содержанию примесей за 
счет вакуумной плавки. Изучено влияние изменений 
микроструктуры при разных температурах аустени
зации (ТА ) на различные механизмы коррозии. Поля
ризационное сканирование проведено в среде 0,1 M 
NaCl + 0,1 M фосфатный буферный раствор (pH = 7,5). 
Показано, что стойкость против общей коррозии возра
стает с повышением ТА до 1100 °C за счет растворения 
карбидов и связанного с этим увеличения содержания 
хрома в матрице сплава. Это также приводит к лучшей 
пассивации и более толстому внутреннему пассивному 
слою, богатому хромом. Дальнейшее повышение ТА не 
способствует увеличению содержания хрома и стой
кости к общей коррозии, так как все карбиды раство-
ряются. С другой стороны, с повышением ТА до 1100 °С 
растет содержание углерода, что увеличивает внутрен
нее напряжение решетки и приводит к большей дефект
ности пассивного слоя, вызывая снижение стойкости 
к точечной коррозии. Дальнейшее повышение ТА , не 
влияя на содержание углерода, увеличивает размер 
зерна. Плотность дефектов решетки в объемном мате
риале уменьшается, снижая дефектность пассивного 
слоя и повышая устойчивость к точечной коррозии. 
Напротив, критический потенциал показывает проти
воречивый ход, увеличиваясь до 1100 °С и снижаясь 
при более низких температурах. Более высокий потен
циал точечной коррозии означает меньшую воспри
имчивость к точечной коррозии, в то время как более 

высокий критический потенциал точечной коррозии 
означает более медленную точечную коррозию, если 
она возникает. Авторы работы [7] отмечают, что: 

– исследования могут показать, что существует не 
одна коррозионная стойкость, а несколько различных 
механизмов коррозии, на которые влияют различные 
свойства микроструктуры; 

– количество углерода является критическим факто
ром для потенциала питтинговой коррозии; 

– сплавы с более низким содержанием углерода про
являют различное поведение при питтинге и, принимая 
это во внимание, кажущиеся противоречивыми резуль
таты просто относятся к разным явлениям и не явля
ются противоречием.

Аналогичное исследование по оценке влияния 
температуры аустенитизации и скорости охлаждения 
(вода/воздух) на коррозионную стойкость было прове
дено также на высокоуглеродистой стали с 13,92 % Cr, 
0,42 % C (X46Cr13 (1.4034)) при потенциодинамичес-
кой поляризации в 0,1M H2SO4 [9]. Нагревы с последу
ющим охлаждением в воде проводились при температу
рах: 850 °C (72 ч), 900 °С (9 ч), 950 °С (90 мин), 1000 °С 
(30 мин), 1050, 1100, 1150 °С (15 мин), 1200 °C (10 мин). 
Нагревы с последующим охлаждением на воздухе осу
ществлялись при 1000 °С (30 мин), 1050 и 1100 °С 
(15 мин). Также, как и в работе [7] отмечалось, что аусте
нитизация при температурах 1100 °С и выше приводит к 
полному растворению карбидов. Обеспечивается опти
мальное распределение хрома и углерода в смешанном 
кристалле. Устранение блокирующего действия карби
дов и более высокая скорость диффузии приводят к зна
чительному укрупнению зерна. Снижение температуры 
аустенитизации ниже 1100 °С оставляет в структуре 
смешанные карбиды хрома и железа, которые снижают 
твердость и коррозионную стойкость. При медленном 
охлаждении на воздухе происходят зависящие от тем
пературы диффузионные процессы. Новые карбиды 
образуются при охлаждении на границах зерен или в 
самих зернах и локально удаляют хром из матрицы. Во-
вторых, железо высвобождается из оставшихся смешан
ных карбидов хрома и железа, так как растворимость 
резко падает с температурой. Оба процесса приводят к 
обеднению хромом при охлаж дении на воздухе, которое 
локализуется в основном на карбидах при 1100 °С и на 
карбидах и границах зерен при 1000 и 1050 °С. Истоще
ние содержания хрома локально ухудшает стабильность 
пассивного слоя, а устойчивость к точечной коррозии 
значительно снижается.

В работах [16, 27 – 29] изучено влияние режимов 
отпуска на электрохимическую коррозию в водных 
растворах NaCl сталей 13Cr c различным содержанием 
углерода.

Эксперименты по потенциодинамической поля
ризации в 3,5 %-ном водном растворе NaCl низкоу
глеродистой стали с 0,03 % C и 12,8 % Cr (AISI 410) 
проводили после закалки от температур в интервале 
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от 950 до 1100 °С и закалки от 1050 °С с отпуском при 
300 – 700 °С [27]. Скорость коррозии стали AISI 410 
снижается по мере повышения температуры аустениза
ции. Микроструктура после аустенитизации и отпуска 
представлена мартенситом отпуска, остаточным аусте
нитом и карбидами. Наименьшая плотность тока кор
розии была получена после отпуска при 300 и 400 °С, 
а наименьшая скорость коррозии после аустенитизации 
при 1050 °С, закалки и отпуска при 600 °С. 

Влияние термообработки на коррозионное пове
дение стали AISI 420 (12,10 % Cr, 0,23 % C) в 0,5M 
NaCl с pH = 6,26 и электропроводностью 49,9 мСм/см 
изучено на образцах в четырех структурных состоя
ниях [28]. В исходном состоянии (А) был рассмотрен 
непрерывнолитой калиброванный пруток. Обработка В 
представляла собой отжиг при 770 °С 20 мин и охлаж-
дение с печью. Обработка С – 1000 °С, 30 мин, закалка 
в воде на мартенсит. Обработка D – отпуск при 700 °С, 
60 мин, охлаждение на воздухе. Установлен порядок 
образцов по величине коррозионной стойкости от более 
высокой к низкой: B > C > D > A. Образец AISI 420 (В) 
наиболее устойчив к коррозии, образец А наиболее под
вержен коррозии. Образец С также показал высокое 
поляризационное сопротивление.

Результаты исследований [16, 29] близких по химичес-
кому составу изученных сталей, режимам термической 
обработки и сделанным выводам обобщены в табл. 7.

Особенность исследования [30] состоит в том, что 
изучены эволюция микроструктуры и коррозионного 
поведения мартенситной нержавеющей стали типа 420 
с повышенным содержанием углерода (13,7 % Cr, 
0,46 % C, 0,47 % Si, 0,39 % Mn), отпуск которой после 
аустенитизации (950 °С, 1 ч, вода) проводили не только 
при 550 и 700 °С, но и при более низких температурах 
250 и 400 °С (1 ч, воздух), а потенциодинамический 
поляризационный тест проводили не в растворе соли, а в 
0,1М растворе HCl при 20 °С. После аустенитизации и 
закалки металл имел мартенситную структуру, большая 
часть карбидов Cr23C6 растворилась. После отпуска при 
250 °C на границах зерен обнаружено некоторое коли
чество карбидов Cr23C6 . После отпуска при 400 °С они 
были крупнее и присутствовали в большем количестве, 
а после отпуска при 550 °С обнаружены выделения CrC, 
Cr7C3 и еще большее количество частиц Cr23C6 , в том 
числе по границам зерен. После отпуска при 700 °С 
наблюдали только карбиды Cr23C6 , причем рядом с кар
бидами отмечались локальная коррозия и зарождение 
ямок. После всех температур отпуска выявили появле
ние точечной коррозии, при этом образец, подвергшийся 
отпуску при 250 °C, имел самую высокую коррозион
ную стойкость и характеризовался значением твердости 
намного выше 500 HV, а после обработки при 550 °С 
наблюдали также общую и межкристаллитную корро
зию. Концентрация хрома в твердом растворе составляла 
после разных обработок: 200, 400 °С – >12 %, 550 °C – 
10,5 %, 700 °C – ≈11,5 %, т. е. после двух последних 

обработок она была ниже критического уровня. Таким 
образом, в отличие от работ [16, 29] (см. табл. 7), для 
изученной стали можно отметить иной порядок появ
ления карбидов при отпус ке. В качестве наилучшего 
выбора температуры отпуска указана 250 °C, обеспе
чивающая наиболее высокую коррозионную стойкость 
(высокая кинетика Epit и низкая кинетика роста язв). 
Режимов отпуска при 550 и 700 °С следует избегать, так 
как коррозионная стойкость снизилась из-за большого 
количества крупноразмерных карбидов хрома, образую
щихся при указанных температурах отпуска. 

Поскольку мартенситная нержавеющая сталь AISI 420 
подвергается закалке и отпуску или двойному отпуску 
при температурах до 250 °C в случае применения в сто
ловых приборах, для стали с 12,1 % Cr и 0,19 % C было 
также проведено сравнение коррозион ной стойкости 
после однократного и двойного отпуска при 180 °С (2 ч, 
воздух) после аустенитизации при 1050 °С (5 мин, воз
дух) [31]. Потенциодинамический поляризационный тест 
проводили в аэрированном 3,5 % NaCl (рН = 6,0). Одно
кратный отпуск показал твердость, близкую к закалке на 
воздухе, и не ухудшил стойкость к питтинговой коррозии. 
Двойной отпуск не повысил стойкость к точечной корро
зии, а твердость после него снизилась. Рекомендовано 
использовать только однократный отпуск.

 Выводы

Рассмотрены свойства сталей с 12 – 14 % Сr и 
0,2 ≤ % С ≥ 0,4: промышленные стали, выпускаемые 
с термической обработкой согласно стандартам и 
известные из справочной литературы, а также свойства 
металла лабораторных плавок, обработанных по раз
личным режимам аустенитизации и отпуска.

В этих сталях, исходно отожженных при ~800 °C 
с получением феррито-карбидной структуры, при их 
нагревах от 800 до 1240 °С происходит растворение 
карбидов типа Мe23С6 , приводящее к образованию 
аустенита при 810 – 820 °С с фиксацией при закалке 
мартенситно-карбидной структуры. В зависимости от 
концентрации углерода в этих сталях растворение кар
бидов в них заканчивается при 950 – 1050 °С. Растворе
ние карбидов сопровождается ростом зерна аустенита 
и сохранением в структуре после закалки остаточного 
аустенита. Поэтому с ростом температуры аустенитиза
ции у закаленных сталей вначале наблюдается линей
ный прирост твердости мартенсита за счет твердора
створного упрочнения углеродом (с/а = 0,45[C] + 1,00). 
А затем, при достижении максимальной степени раство
рения карбидов, у сталей при дальнейшем нагреве твер
дость снижается, что связано с образованием остаточ
ного аустенита и ростом зерна аустенита. Максимальная 
эффективная температура аустенитизации перед закал
кой, обеспечивающая высокую твердость, составляет 
для сталей типа 20Х13 1000 – 1020 °С (HV ~550), для 
сталей типа 45Х13 – 1100 – 1120 °С (HV 700 – 750).
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Т а б л и ц а  7

Влияние отпуска при 300, 500 – 550 и 650 – 700 °С на коррозионную стойкость сталей 
с 13 % Cr и 0,31– 0,38 % С

Table 7. Effect of tempering at 300, 500550 and 650 – 700 °C on corrosion resistance of steels 
with 13 % Cr and 0.31 – 0.38 % C

Основные положения 
статьи Источник [29] Источник [16]

Сталь 13,3 % Cr, 0,31 % C, 0,04 % V, 0,48 % Cu 13 % Cr, 0,38 % С, 0,3 % V
Режим закалки 1020 °С (30 мин, закалка в масле) 1030 °С (45 мин, закалке в масле)

Режим отпуска 300, 550 и 700 °С, (2,5 ч, охлаждение на воздухе) 300, 500 °С и 650 °С (2 ч, охлаждение на 
воздухе)

Вид испытаний Потенциостатические поляризационные испытания
Среда испытаний 0,1 М раствор NaCl 3,5 %-ный водный раствор NaCl

Выделения в сталях 
при отпуске

300 °С – наноразмерные карбиды ε-Me3C;
500 – 550 °С – наноразмерные карбиды Me23C6
650 – 700 °С – микронные или субмикронные карбиды Me23C6

Структура после аусте
нитизации 

Аустенитизация при 1020 – 1030 °С не привела к полному растворению карбидов
Мелкореечной мартенсит с прослойками остаточного 
аустенита на границах реек, карбиды Cr23C6

Мартенсит и карбиды Cr23C6

Доля остаточного аустенита уменьшается с темпера
турой отпуска, после отпуска при 550 и 700 °С оста
точного аустенита не наблюдается

Остаточный аустенит наблюдается только 
после отпуска при 300 °С, после отпуска 
при 500 и 650 °С он отсутствует

Влияние аустенити
зации и отпуска при 
300 °С на коррозион
ную стойкость

В аустенитизированном состоянии образуется пассив
ная пленка, обогащенная хромом. В аустенизирован
ном и отпущенном при 300 °С образце наблюдется 
меньшее количество переходных процессов тока, 
устойчивой питтинговой коррозии не наблюдается 
при испытании длительностью 3 ч

Потенциал питтинговой коррозии Epit 
у закаленной стали выше, чем у отпущен
ных сталей, и уменьшается с повышени
ем температуры отпуска. Относительно 
низко температурный отпуск (300 °С) нем
ного снизил коррозионную стойкость по 
сравнению со сталью после закалки

Коррозия после от-
пуска при 500 – 550 °С

Отпуск уменьшил потенциал питтинга и увеличил 
метастабильный питтинг. Отпуск при 550 °C сделал 
сталь в большой степени склонной к точечной корро
зии. Ямки зарождались на границе раздела карбид – 
матрица из-за наличия областей обеднения хромом, 
связанных с массивным выделением карбида, богатого 
хромом. Пассивная пленка, сформированная при кор
розионном потенциале, обогащена частицами железа, 
она менее защитная, чем пленка после аустенитизации 
и при коррозионном потенциале увеличила плотность 
тока коррозии и не проявляла пассивности в 0,1 М 
раст воре NaCl выше коррозионного потенциала

Образец после отпуска при 500 °С прояв
ляет активное коррозионное поведение без 
пассивации. Это объяснено выделением 
большого количества наноразмерных кар
бидов Me23C6 , богатых хромом. Большая 
поверхность раздела «карбид/матриц» по 
мере возникновения питтинга препятст
вовала образованию защитной пассивной 
пленки на поверхности стали из-за малого 
расстояния между карбидами

Сравнение коррозион
ного поведения после 
отпуска при 500 – 550 
и 660 – 700 °С и заклю
чительный вывод

Значение Epit выше для образца, отпущенного при 
700 °С, по сравнению с образцом, отпущенным при 
550 °С. Возможной причиной является повторная 
диффузия Cr из матрицы в обедненные области, что 
минимизирует несплошность межфазных областей. 
Приведенные выше результаты подтверждают пред
положение о том, что отпуск стали с 13 % Cr следует 
проводить при 700 °C, поскольку он также обеспечи
вает стойкость к точечной коррозии.

Образец 1030-650 показал лучшую 
коррозионную стойкость, чем образец 
1030-500, несмотря на то, что содержа
ние Cr в матрице было несколько ниже, 
чем у образца 1030-500. Температура 
отпуска для сталей 13 % Cr должна 
быть намного ниже или выше 500 °C, 
чтобы избежать массивного выделения 
наноразмерных карбидов Me23C6 . Ста
ли с 13 % Cr, отпущенные при 300 °С, 
демонстрируют сочетание высокой от
носительной твер дости и высокой корро-
зионной стойкости.
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Размер зерна при аустенитизации тем крупнее, чем 
больше длительность выдержки при заданной темпера
туре, причем этот эффект тем значительнее, чем выше 
температура нагрева. Чем длительнее производимая 
выдержка в интервале температур выше максимальной 
эффективной температуры аустенитизации, тем больше 
в стали остаточного аустенита и тем меньше твердость 
после закалки.

Температура, необходимая для достижения пол
ного растворения карбидов Мe23С6 в аустенитной фазе, 
с ростом скорости нагрева увеличивается. Скорост
ной нагрев приводит к смещению кривых упрочнения 
после закалки на 40 – 60 °С вверх по температурной 
шкале по сравнению с кривыми, полученными при печ
ном нагреве. 

Закалка не в воде при более медленных скоростях 
охлаждения, чем 20 К/с (в том числе, на воздухе) приво
дит к выделению некоторого количества карбидов. 

Закаленные стали 20Х13 – 40Х13 характеризуются 
высокой прочностью и твердостью, низкой пластич
ностью, особенно высокоуглеродистые. Отпуск зака
ленных лабораторных сталей в интервале до 400 °С 
вызывает небольшое снижение твердости и прочно
сти мартенсита (в мартенсите выделяется небольшое 
количество карбидов, он разупрочняется). В интервале 
400 – 500 °С возможен небольшой подъем твердости 
и прочности за счет эффекта дисперсионного твер
дения. Далее, в интервале 500 – 780 °С, происходит 
значительный спад этих характеристик (интенсивное 
выделение карбидов → распад мартенсита на феррит 
и карбиды → коагуляция карбидов и их частичное рас
творение, рекристаллизация). При этом пластичность 
и ударная вязкость симметрично возрастают. 

Выявлен положительный эффект проведения 
термической обработки с двойной закалкой при 
1040 °C + 980 °C, которая обеспечила более мелкий 
размер зерна наряду с более высокой степенью рас
творения углерода в аустенитной матрице. Во время 
отпуска (двойного, при 710 °C + 680 °C) очень мелкие 
карбиды (имеющие значительно меньший размер по 
сравнению с однократным процессом термообработки) 
образовались в небольшом количестве на малоугловых 
и высокоугловых границах. Это привело после отпуска 
к повышению прочности и ударной вязкости по сравне
нию с одинарной закалкой от 980 °С.

Стойкость к коррозии повышается с ростом темпера
туры нагрева при аустенитизации и снижается с ростом 
температуры отпуска, при котором к общей коррозии 
добавляются питтинговая и межкристаллитная, что 
связано с выделением карбидов Cr23C6 и обеднением 
матрицы хромом до концентраций ниже 12 %. B каче
стве рекомендуемых термообработок для сталей типа 
20Х13 – закалка с низким отпуском при 200 – 300 °С 
(сочетание высокой прочности, хорошей коррозионной 
стойкости и удовлетворительной пластичности), либо 
закалка с высоким отпуском при ~700 °С (хорошая 

пластичность, удовлетворительная коррозионная стой
кость). Для сталей типа 40Х13 температура ~700 °С 
не рекомендуется. Наихудшей температурой отпуска 
является 500 – 550 °С из-за максимального выделения 
ультра дисперсных карбидов.

Показана возможность обеспечения повышенной 
износостойкости сталей 40Х13 за счет насыщения 
поверхностного слоя азотом (при нитроцементации, 
ионно-плазенном азотировании, азотировании и термо

обработке), поверхностной лазерной и плазменной 
закалке, сочетания термической и механической обра
боток, высоковакуумного отжига и диффузионного 
силицирования. 
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Аннотация. В представленной работе приведены результаты по синтезу композиционных плакированных порошковых систем с типом 

строения «ядро–оболочка» для напыления износостойких металлокерамических покрытий. Для синтеза композиционного порошка 
в качестве ядра использованы порошки высокотвердых боридов TiB2 и HfB2 , а для создания оболочки на их поверхности – титан. 
Синтез плакирующего слоя осуществляли йодотранспортным методом. Плакирование порошка используемым методом подразумевает 
осаждение одного компонента на другой посредством газотранспорта, агентом которого выступает йод. Напыление композиционных 
плакированных порошков систем TiB2 /Ti и HfB2 /Ti осуществляли микроплазменным методом, который, в отличие от классического 
плазменного напыления, позволяет минимизировать фазовые превращения в композиционных порошках из-за термического 
воздействия. При исследовании поперечных микрошлифов напыленных покрытий определено, что в процессе микроплазменного 
напыления титан насыщается кислородом, образуя фазу диоксида титана. В результате плакированные композиционные порошки 
систем TiB2 /Ti и HfB2 / Ti превращаются в покрытия из систем TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) и HfB2 /Ti(TiO2 ). Выявлены особенности 
распределения компонентов по толщине покрытия. Исследования твердости показали, что у покрытий на основе диборида титана 
интегральное значение микротвердости составляет 1300 HV. У покрытий на основе диборида гафния интегральная микротвердость 
составила порядка 1600 HV. При исследовании износостойкости пары с покрытиями TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) и HfB2 /Ti(TiO2 ) сопрягались 
с контртелом образца из стали 45Х без покрытия и совместно друг с другом. Несмотря на менее высокую микротвердость, наиболее 
износостойким является покрытие системы TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ). 
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 Введение

Главной задачей при создании новых материалов 
и покрытий для машиностроительной отрасли является 
обеспечение возрастающих требований к их эксплуата
ционным свойствам и надежности. Внедрение новых 
композиционных материалов позволит увеличивать 
срок эксплуатации современных изделий и устройств, 
которые должны работать в условиях повышенных ско
ростей, температур, механических нагрузок и при воз
действии различных агрессивных сред.

К перспективным материалам для создания компо
зиционных покрытий относятся бориды переходных 
металлов, такие как TiB2 и HfB2 , которые обладают высо
кими показателями твердости, жаропрочности, износо
стойкости, коррозионной стойкости [1 – 5]. Существует 
ограниченное количество методов, которые позволяют 
формировать покрытия из материалов, содержащих 
бориды. В работе [6] представлены результаты по фор
мированию методом химического осаждения из паро
вой фазы (CVD) покрытий HfB2 и Hf – B – N, которые 
обладают высокой твердостью, доходящей до 40 ГПа. 
Также методом CVD наносят покрытия из ультра-
высокотемпературных боридов переходных метал
лов на пористые структуры. Способ нанесения таких 
покрытий включает реакцию термического газофазного 
разложения боргидридов титана, циркония и гафния из 
их растворов в высококипящих углеводородах предель
ного ряда при пропускании совместно паров боргидри
дов и растворителей через предварительно нагретые до 
250 °C заготовки пористых материалов, помещенные 
в трубчатый реактор в условиях вакуума [7].

Широкий интерес проявляется к композитным покры
тиям системы HfB2 /SiC, которые могут применяться как 

защитные от окисления в различных агрессивных сре
дах [8 – 12]. Легирование карбида кремния диборидом 
гафния значительно повышает механичес кую прочность 
при высоких температурах, теплопроводность и жаро
стойкость, при этом снижается коэффициент термиче
ского расширения. Такая система нашла широкое рас
пространение как материал для изделий, работающих 
в условиях высоких температур и контактных нагрузок, 
например, как материал для конструктивных элементов 
ракетных двигателей твердого топлива [13].

В качестве метода спекания керамического порошка 
используют искровое плазменное спекание (ИПС), кото
рое позволяет производить сверхвысокотемпературные 
и высокопрочные керамические мате риалы [14 – 16]. 
Спекание методом ИПС композиции HfB2 – SiC, как пра
вило, проводят при температурах 1800 – 2100 °С [17].

Несмотря на широкий комплекс высоких эксплуата
ционных и физико-механических характеристик, такие 
материалы не находят широкого применения в технике 
из-за высокой хрупкости и отсутствия технологий нане
сения в чистом виде. Поэтому целесообразно использо
вать бориды с металлической связкой (пластификато
ром) в виде композита.

Эффективным методом создания композиционных 
высокодисперсных порошков является плакирование 
в газовой среде, когда один из используемых компо
нентов в смеси, переходя в газовую фазу, осаждается 
на поверхностях другого компонента. В качестве агента 
для газотранспорта используется йод. Возможность 
плакирования йодотранспортным методом более под
робно раскрыта в работах [18, 19].

Основная масса деталей, работающих в условиях 
высоких контактных нагрузок, нуждается в восстанов
лении толщины в пределах до 1 мм [20]. В качестве 
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перспективного метода напыления покрытий таких 
толщин рассматривается газотермическое [21]. В част
ности, микроплазменный метод позволяет напылять 
композиционные порошки, сохраняя высокие физико-
механические свойства материалов, и формировать 
покрытия толщиной от 20 – 300 мкм за один проход.

Покрытия на основе предлагаемых систем компо
зиционных порошков потенциально могут служить 
защитными и восстановительными для изделий, подвер
женных высоким контактным нагрузкам, воздействию 
переменных температур и влиянию агрессивной корро
зионной среды в таких устройствах, как теплообмен
ные аппараты, парогенераторы, трубопроводы, запорная 
арматура и элементы газотурбинных двигателей.

Цель настоящего исследования – йодотранспорт
ный синтез плакированных порошков систем TiB2 /Ti 
и HfB2 /Ti, отработка режимов их напыления микро
плазменным методом и определение эксплуатационных 
свойств покрытий.

 Материалы и оборудование

В качестве исходных материалов использованы:
– порошок титана марки ПТОМ-1 фракции 10 – 100 мкм 

производства АО «ПОЛЕМА» (химический состав 
представлен в табл. 1); 

– порошок диборида титана дисперсностью порядка 
1 – 4 мкм (химический состав, %: титан – 68,3; бор – 
30,2; углерод – 0,1; железо – 0,05);

– порошок диборида гафния HfB2 дисперсностью 
порядка 3 – 12 мкм, чистота которого составляет 99,8 % 
(химический состав: гафний – основа; бор – 29 %).

Морфология исходных компонентов представлена 
на рис. 1.

Из исходных компонентов были составлены меха
нические смеси с соотношением по массовому эквива
ленту MeB2 :Ti = 50:50 % (где Me – Ti или Hf). Подго
товленные смеси синтезировались йодотранспортным 
методом, посредством которого титан переходил в газо
вую фазу за счет вступления в химическую реакцию 
с парами йода и транспортировался на поверхность 
керамических частиц. Интенсивность массопереноса 
варьировалась температурой и временем выдержки, 
соответственно температура плакирования составляла 
700 °С, время процесса – 3 ч. Напыление покрытий 
производилось из синтезированных композиционных 
порошков систем TiB2 /Ti и HfB2 /Ti фракции от 20 до 
80 мкм с помощью микроплазменного метода на уста
новке УГНП-7/2250, оснащенной роботом-манипу
лятором Kawasaki FS003N. Мощность плазмотрона 
составляла до 2,8 кВт, рабочий ток дуги плазмотрона 
35 – 40 А, напряжение 40 В. В качестве транспортиру

Т а б л и ц а  1

Химический состав порошка марки ПТОМ1

Table 1. Chemical composition of PTOM1 powder

Марка порошка Титан
Массовая доля, %, не более

азот углерод водород железо + никель кремний кальций
ПТОМ-1 Основа 0,08 0,05 0,40 0,40 0,10 0,08

Рис. 1. РЭМ-микрофотографии исходных порошков:
а – ПТОМ-1; б – TiB2 ; в – HfB2

Fig. 1. SEM micrographs of the powders:
a – PTOM-1, б – TiB2 , в – HfB2
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ющего и плазмообразующего газа использовался аргон 
с расходом 2 л/мин.

Исследование структуры порошков и поперечных 
микрошлифов покрытий проводилось на растровом 
электронном микроскопе (РЭМ) Tescan Vega 3. Иссле
дование микротвердости покрытий по методу Виккерса 
осуществляли на микротвердомере ПМТ-3.

Ускоренные испытания на определение износо
стойкости проводились на машине трения 2168 УМТ. 
Машина относится к универсальным и позволяет испы
тывать различные пары трения с различным характе
ром движения в широком диапазоне частот вращения 

и нагрузок, с возможностью подачи в зону трения сма
зочных материалов. Образцы, на торцевую часть кото
рых напыляется покрытие, сопрягаются друг с другом 
по кинематической схеме кольцо-кольцо при постоян
ном водяном охлаждении. Переменными параметрами 
при испытании являются прикладываемая по нормали 
к кольцу нагрузка, частота вращения кольца в плоско
сти и время испытания. Все представленные в работе 
образцы исследовались при нагрузке 0,5 МПа с часто
той оборотов 100 об/мин в течение 5 ч.

 Результаты исследований

Исследована морфология композиционных порош
ков систем TiB2 /Ti и HfB2 /Ti, плакированных йодо
транспортным методом. Типичная морфология приве
дена на рис. 2.

Композиционные частицы в основном наследуют 
форму исходных керамических компонентов, при этом 
часть частиц остается не плакированной и собирается 
в агломераты.

На рис. 3, 4 представлены РЭМ-микрофотографии 
поперечных микрошлифов покрытий из плакирован
ных порошков систем TiB2 /Ti и HfB2 /Ti соответственно.

По изображениям, представленным на рис. 3, 4, 
можно отметить, что покрытия имеют четкие границы 
раздела с материалом подложки, в их толще отсут
ствуют сквозные поры. Частицы диборида титана и 
диборида гафния сохраняются в покрытии, о чем сви
детельствует наличие темных и светлых областей на 
РЭМ-микрофотографиях в отраженных электронах. 
Таким образом, на рис. 3 светлым областям соответст
вует титан, темным – диборид титана. На РЭМ-изобра
жениях покрытий (рис. 4) более темные области богаты 
титаном, а светлые – гафнием, что связано с бо́льшим 
атомным номером гафния. Покрытие на основе дибо
рида титана в процессе напыления меняет свой фазо
вый состав – диборид частично переходит в моноборид 
титана, аналогичный эффект раскрыт в работах [22, 23]. 
В покрытии на основе порошка диборида гафния 
подобные превращения отсутствуют. Также в исследу
емых покрытиях образуется фаза диоксида титана, что 
объяс няется диффузией кислорода в процессе напы
ления. Ее можно идентифицировать в виде областей, 
которые имеют промежуточный контраст между участ
ками, содержащими керамику и пластификатор.

На поперечных микрошлифах покрытий прове
дено исследование микротвердости. Покрытие сис
темы TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) обладает интегральным зна
чением твердости 1320 HV со среднеквадратичным 
отклонением 1,0 единиц твердости при нагрузке 100 г. 
Покрытие системы HfB2 /Ti(TiO2 ) имеет интегральное 
значение твердости 1654 HV со среднеквадратичным 
отклонением 3,2 единиц твердости при нагрузке 200 г.

Представленные данные свидетельствуют о высоких 
значениях твердости керамических компонентов, нахо

Рис. 2. РЭМ-микрофотографии плакированных порошков:
а – TiB2 /Ti; б – HfB2 /Ti

Fig. 2. SEM images of the clad powders:
a – TiB2 /Ti, б – HfB2 /Ti
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дящихся в покрытиях. Твердость композиции HfB2 / Ti 
является более высокой, что связано с отсутствием 
фазового перехода у керамического компонента. Как 
упоминалось ранее, диборид титана в процессе напыле
ния насыщается титаном, в результате чего образуется 
моноборид, что приводит к незначительному снижению 
твердости, так как твердость диборида титана достигает 
35 ГПа, а моноборида титана – 28 ГПа [24, 25].

Для напыленных покрытий исследовались пока
затели износостойкости. На первом этапе образцы 

с покрытиями сопрягались с контртелом из стали 45Х 
(табл. 2, опыты 1 и 2), на втором сопрягалась пара 
образцов с двумя типами покрытий (табл. 2, опыт 3). 
В табл. 2 представлены изменения массы, весовой 
износ и скорость изнашивания всех сопрягаемых пар.

Весовой износ покрытий на основе TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) 
в 1,4 раза ниже весового износа стального образца, при 
этом потери массы материалов покрытия и контртела 
находятся на низком уровне. В аналогичных условиях 
сопряжения покрытия с диборидом гафния и контртела 
из стали 45Х потеря массы увеличивается, а значения 
износа стального образца выше, чем у образца с покры
тием в 7,9 раз. Это связано с более высокими значени
ями твердости покрытий системы HfB2 /Ti(TiO2 ).

При сопряжении образцов с покрытиями систем 
TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) и HfB2 /Ti(TiO2 ) наиболее износо
стойким оказалось покрытие, содержащее диборид 
титана. Весовой износ покрытия системы HfB2 /Ti(TiO2 ) 

Рис. 3. РЭМ-микрофотография в отраженных электронах 
поперечного микрошлифа покрытия из TiB2 /Ti: 

а – ×300; б – ×3600

Fig. 3. Backscattered electron SEM images 
of TiB2/Ti coating polished cross-section:

a – ×300, б – ×3600

Рис. 4. РЭМ-микрофотография в отраженных электронах 
поперечного микрошлифа покрытия из HfB2 /Ti:

а – ×300; б – ×3600

Fig. 4. Backscattered electron SEM images 
of HfB2/Ti coating polished cross-section:

a – ×300, б – ×3600
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выше, чем у покрытия системы TiB2(TiB)/Ti(TiO2 ) 
в 3,9 раз, не смотря на его более высокую микротвер
дость. Такой результат объясняется более высокими 
пластическими характеристиками покрытия на основе 
диборида титана, так как в результате напыления обра
зуется моноборид титана, который создает химическую 
связь между кристаллическими решетками исходных 
фаз, что препятствует варьированию керамического 
компонента при трении. Подобная связь с пластифика
тором отсутствует в покрытии на основе диборида гаф
ния, в результате чего покрытие HfB2 /Ti(TiO2 ) изнаши
вается сильнее, чем покрытие TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) при 
идентичных контактных нагрузках.

 Выводы

Показаны результаты по синтезу металлокерами
ческих порошков систем TiB2 /Ti и HfB2 /Ti. Исходные 
компоненты для смесей были взяты в равном массовом 
соотношении 50:50 %. Синтез проводился в течение 3 ч 
при температуре 700 °С.

Представлены данные по микроплазменному напы
лению покрытий из плакированных композиционных 
порошков TiB2 /Ti и HfB2 /Ti, а также исследованию их 
свойств.

Изучение морфологии показало, что частицы 
керамических компонентов фиксируются в матрице 
покрытия, образуя структуру без сквозной пористости. 
Фазовый состав композиционных порошков на основе 
диборида титана в результате энергетического воз
действия во время напыления изменяется с TiB2 /Ti на 
TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ).

В покрытиях TiB2 (TiB)/Ti(TiO2 ) интегральное зна
чение твердости составляет 1320 HV, в покрытиях 
HfB2 /Ti(TiO2 ) – 1654 HV. Испытания по определению 
износостойкости покрытий показали, что при сопря
жении их со стальным контртелом (из стали 45Х) уро
вень весового износа покрытий превосходит стальные 
образцы не менее, чем в 1,4 раза. Наиболее эффектив
ным оказалось покрытие системы TiB2 (TiB)/Ti, так как 

его износ при контакте со стальным образцом и покры
тием системы HfB2 /Ti является наименьшим.
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Аннотация. Для оценки стойкости к водородному охрупчиванию, вызванному присутствием водорода в транспортируемом продукте, 

и, соответственно, пригодности труб для транспортировки водорода был исследован основной металл труб большого диаметра класса 
прочности X52 производства АО «Челябинский трубопрокатный завод» (входит в группу компаний ПАО «Трубная металлургическая 
компания»). В работе изучено влияние чистого газообразного водорода под давлением до 10 МПа на изменение механических характеристик 
основного металла труб большого диаметра (ТБД). Исследование проводилось при предварительном наводороживании в стационарном 
автоклаве под давлением, а также при одновременном нагружении с малой скоростью деформации (SSRT) в ожидаемых условиях 
эксплуатации. Результаты исследования металла ТБД Х52 показывают отсутствие существенного влияния воздействия газообразного 
водорода под давлением в течение 24 – 144 ч на механические характеристики основного металла, определяемые при статическом 
одноосном растяжении (снижение пластических характеристик не превышает 9 %). При испытании SSRT со скоростью не более 1·10–6 с–1 
в среде чистого газообразного водорода под давлением 10 МПа изменение прочностных и пластических характеристик не превышает 13 % 
в сравнении с контрольными испытаниями в среде азота под тем же давлением. Полученные результаты позволяют считать основной металл 
низколегированной трубной стали с феррито-перлитной микроструктурой класса прочности X52 достаточно устойчивым к водородному 
охрупчиванию. Окончательным подтверждением возможности применения ТБД из исследуемой стали будут служить результаты дальнейших 
квалификационных испытаний, включающих изучение свойств металла шва и зоны термического влияния. 

Ключевые слова: сталь трубопроводная, водородное охрупчивание, испытания при малой скорости деформации, транспорт водорода, трубо
провод большого диаметра, Х52, испытания на растяжение, автоклав для испытаний в среде водорода

Благодарности: Исследование выполнено при поддержке ПАО «ТМК» и Министерства науки и высшего образования Российской Федерации  
(контракт № 075-15-2022-311). 

Для цитирования: Пышминцев И.Ю., Гизатуллин А.Б., Девятерикова Н.А., Лаев К.А., Цветков А.С., Альхименко А.А., Шапошников Н.О., 
Куракин М.К. Предварительная оценка возможности использования труб большого диаметра из стали Х52 для транспортировки чистого 
газообразного водорода под давлением. Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 35–42.

 https://doi.org/10.17073/0368-0797-2023-1-35-42

Preliminary assessment of X52 large-diameter pipes 
suitability for transportation of pressurized 

pure gaseous hydrogen
I. Yu. Pyshmintsev 1 , A. B. Gizatullin 1, N. A. Devyaterikova 1, K. A. Laev 1, 
A. S. Tsvetkov 2, A. A. Alkhimenko 2, N. O. Shaposhnikov 2, M. K. Kurakin 2

1 ПАО «Трубная металлургическая компания» (Россия, 101000, Москва, ул. Покровка, 40, стр. 2А)
2 СанктПетербургский политехнический университет Петра Великого (Россия, 195251, Санкт-Петербург, ул. Политех
ническая, 29)

1 JSC “TMK” (40/2a Pokrovka Str., Moscow 101000, Russian Federation)
2 Peter the Great St. Petersburg Polytechnic University (29 Politekhnicheskaya Str., St. Petersburg 195251, Russian Federation)

Оригинальная статья
Original article

Предварительная оценка возможности 
использования труб большого диаметра 

из стали Х52 для транспортировки чистого 
газообразного водорода под давлением

И. Ю. Пышминцев 1 , А. Б. Гизатуллин 1, Н. А. Девятерикова 1, К. А. Лаев 1,
А. С. Цветков 2, А. А. Альхименко 2, Н. О. Шапошников 2, М. К. Куракин 2

©  И. Ю. Пышминцев, А. Б. Гизатуллин, Н. А. Девятерикова, К. А. Лаев, А. С. Цветков,  
     А. А. Альхименко, Н. О. Шапошников, М. К. Куракин, 2023

Материаловедение Material science

https://doi.org/10.17073/0368-0797-2023-1-35-42
file:///C:\Users\n.devyaterikova\AppData\Local\Microsoft\Windows\INetCache\Content.Outlook\WYSJUCS0\PyshmintsevIU@tmk-group.com
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=сталь трубопроводная
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=водородное охрупчивание
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=испытания при малой скорости деформации
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=транспорт водорода
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=трубопровод большого диаметра
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=трубопровод большого диаметра
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=Х52
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=испытания на растяжение
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=автоклав для испытаний в среде водорода
https://doi.org/10.17073/0368-0797-2023-1-35-42
mailto:PyshmintsevIU%40tmk-group.com?subject=
mailto:PyshmintsevIU%40tmk-group.com?subject=


Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 35–42.
Пышминцев И.Ю., Гизатуллин А.Б. и др. Предварительная оценка возможности использования труб большого диаметра из стали Х52 ...

36

 Введение

Одним из вызовов настоящего времени явля
ется переход к массовому использованию водорода 
в качестве энергоносителя. При этом вопрос разви
тия инфраструктуры для транспортировки и хранения 
водорода, а также возможность использования суще
ствующих газотранспортных сетей для перемещения 
водорода находятся в процессе активного осмысления. 
В частнос ти, остро стоит задача изучения свойств мате
риалов, контактирующих с чистым газообразным водо
родом под давлением1 [1].

В связи с этим на базе научно-технологического 
комплекса «Новые технологии и материалы» Санкт-
Петербургского политехнического университета Петра 
Великого начаты исследования изменения структуры 
и свойств трубных сталей, испытанных после наводо
роживания и непосредственно в среде чистого газооб-
разного водорода под давлением [2 – 5]. По результа
там ряда исследований [6 – 10] современные стали для 
магистральных трубопроводов признаны перспектив
ным материалом для транспорта водорода.

При воздействии водорода в зависимости от уровня 
прочностных свойств, параметров микроструктуры 
и ряда других факторов по сравнению с испытаниями на 
воздухе или в инертной среде возможны существенные 
изменения, прежде всего, пластических характерис тик, 
например, при испытаниях на растяжение с обычной 
скоростью деформации, а также при особо низких ско
ростях деформации, которые сопровождаются измене
ниями характера разрушения. Целью данного исследо
вания было определение степени деградации свойств 
основного металла труб большого диаметра (ТБД), 

изготовленных из листовой стали с феррито-перлитной 
микроструктурой при воздействии газообразного водо
рода под высоким давлением, соответствующим рабо
чим, в современных системах дальнего транспорта газа.

 Характеристика исходного материала

Объектом исследования являлись образцы основ
ного металла от ТБД диаметром 1420 и толщиной 
стенки 14 мм из низколегированной трубной стали 
марки 17Г1С-У (ГОСТ 19281) класса прочности Х52. 
Химический состав исследуемого металла (по серти
фикату), %, представлен ниже: 

С Mn Si Cr Cu Ni P S
0,110 1,460 0,490 0,040 0,040 0,010 0,010 0,001

V Nb Al Ti Nb + V + Ti S + P
0,006 0,032 0,031 0,017 0,055 0,011

Металлографический анализ показал, что сталь 
имеет феррито-перлитную структуру со средним диа
метром зерна 7,61 мкм (рис. 1).

При изготовлении трубы использовался листо
вой прокат, поставляемый в горячекатаном состоянии 
после контролируемой прокатки. Труба изготовлена 
путем холодной пошаговой формовки листового про
ката на прессе с одним продольным двухсторонним 
(наружным и внутренним) сварным швом, выполнен
ным автоматической дуговой сваркой под слоем флюса. 
Качество ТБД соответствует требованиям нормативной 
документации на трубную продукцию.

 Методы испытаний

Для оценки изменения механических свойств 
металла после предварительного наводороживания 

  PyshmintsevIU@tmk-group.com
Abstract. In order to assess the resistance to hydrogen embrittlement caused by the presence of hydrogen in the transported product, and, accordingly, 

the suitability of pipes for transporting hydrogen, we studied the metal of large-diameter X52 strength class pipes manufactured by JSC “ChelPipe” 
(a TMK Group company). The work included the study of pure gaseous hydrogen effect under pressure up to 10 MPa on change in mechanical 
characteristics of the base metal of large-diameter pipes (LDP) during preliminary hydrogen charging for various periods in a stationary autoclave 
under pressure, and during simultaneous loading with a slow strain rate (SSRT) under expected operating conditions. Results of the X52 LDP metal 
study show that there is no significant impact on the effect of gaseous hydrogen under pressure for up to 144 hours on mechanical characteristics 
of the base metal determined by static uniaxial tension (decrease in ductile characteristics does not exceed 9 %). During SSRT at a rate of not more than 
1·10–6 s–1 in a pure gaseous hydrogen environment under a pressure of 10 MPa, the change in strength and ductile characteristics does not exceed 13 % 
in comparison with the reference tests in a nitrogen environment under the same pressure. The results obtained allow us to consider that the base metal 
of low-alloy pipe steel with ferrite-perlite microstructure of X52 strength class is sufficiently resistant to hydrogen embrittlement. Final confirmation 
of the possibility of using LDP made from steel under study will be the results of further qualification tests, including the study of the weld metal 
and heat-affected zone properties. 

Keywords: pipeline steel, hydrogen embrittlement, slow strain rate test, hydrogen transport, large diameter pipeline, X52 steel, tensile tests, autoclave for 
testing in a hydrogen environment
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образцы выдерживали в течение 72 и 144 ч в среде 
чистого газообразного водорода в стационарном авто
клаве с объемом рабочей части 0,5 л (рис. 2, а).

Перед установкой образцов на выдержку авто
клав несколько раз продували гелием, а затем водоро
дом. После установления заданного давления чистого 
газо образного водорода 10 МПа образцы подвергали 

выдерж ке с необходимой продолжительностью, по окон
чании которой их в течение 10 – 15 мин проверяли на 
одноосное растяжение на испытательной машине Instron.

Испытание гладких цилиндрических образцов 
с диаметром рабочей части 6 мм на статическое одноос
ное растяжение проводили по ГОСТ 1497 в соответст
вии с основными требованиями ASTM G142. Образцы 
вырезали вдоль направления основной деформации. 
Для каждой продолжительности выдержки использо
вали по два образца. Полученные значения механиче
ских характеристик оценивали относительно результа
тов испытаний контрольных образцов.

Испытания на статическое одноосное растяжение 
с малой скоростью деформации (SSRT) выполняли 
в соответствии с основными требованиями ASTM G129 
и NACE ТM0198 на разрывной машине УМЭ-10Т 
с использованием специально разработанного авто
клава, позволяющего выполнять нагрузку образца 
в газообразной среде под давлением (рис. 2, б). В данной 
работе испытания проводили в среде чистого газообраз
ного водорода и в среде азота (контрольные образцы) с 
малой скоростью деформации 8,5·10–7 с–1, что соответст
вует требуемой скорости ≤1·10–6 с–1 по NACE ТM0198. 
Исследования выполняли на гладких цилиндрических 
образцах с диаметром рабочей части 6,35 мм, выре
занных в продольном направлении. Для каждой среды 
использовали по два образца. После размещения образца 
автоклав несколько раз продували гелием, а затем водо
родом (при испытании в среде водорода) или азотом (при 
контрольных испытаниях). Далее устанавливали задан

Рис. 1. Микроструктура основного металла 
исследуемой стали, ×500

Fig. 1. Microstructure of base metal 
of the studied steel, ×500

Рис. 2. Используемые автоклавы: стационарный автоклав с возможностью контроля и регулирования давления (а); 
машина для испытания на растяжение с установленным автоклавом для растяжения образцов в газообразной среде (б)

Fig. 2. Autoclaves used: stationary autoclave with the possibility to control and regulate pressure (a);
tensile testing machine with an installed autoclave for tensile test of the samples in a gaseous environment (б)
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ное давление газа (10 МПа) и начинали деформацию 
с требуемой ско ростью.

Оценку результатов испытания образцов при рас
тяжении (в том числе с малой скоростью деформации) 
выполняли на основе анализа средних значений полу
ченных прочностных и пластических характеристик, 
изменения показателей коэффициентов прочности 
и пластичности в процентах [6 – 8]. Коэффициенты 
прочности и пластичности вычисляли как отношение 
соответствующих значений в среде чистого газообраз
ного водорода к результатам испытаний контрольных 
образцов. 

Изменения коэффициентов прочности и пластич-
ности оценивали по уменьшению значений относи
тельно 100 %. Близкие к 100 % значения дают основа
ние говорить о стойкости исследуемой характеристики 
к действию водорода в данных условиях испытания. 
Чем ниже коэффициенты прочности и пластичности, 
тем большее влияние на изменение механических 
характеристик основного металла оказывает продол
жительность выдержки в среде чистого газообразного 
водорода под давлением 10 МПа.

Исследование поверхности разрушения испытан
ных образцов проводили с помощью сканирующего 
электронного микроскопа Tescan MIRA3.

 Результаты испытаний

Результаты испытаний на статическое одноосное 
растяжение предварительно наводороженных образ
цов показывают слабое влияние проведенных режи
мов наводороживания на пластические характеристики 

(рис. 3, а), снижение коэффициентов пластичности не 
превышает 9 %. Значительной деградации прочност
ных характеристик в данных условиях испытания 
также не зафиксировано (коэффициенты прочности 
находятся в районе 100 %). При этом, согласно данным 
работы [7], полученные значения коэффициентов пла
стичности выше 80 % указывают на высокую устойчи
вость к водородному охрупчиванию. 

Как видно из полученных результатов, при увеличе
нии воздействия газообразного водорода на исследуе
мую сталь наблюдается некоторое снижение пластиче
ских характеристик металла, также замеченное в ряде 
исследований [6, 9 – 11]. Несмотря на отмеченную тен
денцию, основные характеристики металла образцов 
после предварительной выдержки в среде чистого газо
образного водорода в течение 72 и 144 ч изменились 
незначительно относительно результатов испытаний 
контрольных образцов. 

Характер изломов образцов, характеризующийся 
ямочным рельефом, после наводороживания также 
существенно не изменился (рис. 4, а, б).

Все это позволяет говорить об отсутствии сущест
венного влияния чистого газообразного водорода под 
давлением 10 МПа и о высокой устойчивости к изме
нению прочностных и пластических характеристик 
исследуемого металла при предварительном наводоро
живании вплоть до выдержки в течение 144 ч.

При испытаниях стали Х52 с малой скоростью 
деформации в среде водорода наблюдается некото
рое снижение прочностных и пластических свойств 
металла по сравнению с контрольными испытаниями 
в среде азота. Изменение прочностных и пластических 

Рис. 3. Диаграммы растяжения образцов со скоростью 10–2 с–1 (а) и 10–6 с–1 (б):
1 – контрольные испытания; 2 – испытание после предварительной выдержки в водороде в течение 72 ч (Eпр = 95,23 %); 

3 – испытание после предварительной выдержки в водороде в течение 144 ч (Eпр = 91,09 %); 
4 – SSRT испытание в среде азота;  5 – SSRT испытание в среде газообразного водорода (Eпр = 86,59 %)

Fig. 3. Tensile test diagrams of the samples at a strain rate of 10–2 s–1 (а) and 10–6 s–1 (б):
1 – reference tests; 2 – test after preliminary exposure to hydrogen for 72 h (Epr = 95.23 %); 

3 – test after preliminary exposure to hydrogen for 144 h (Epr = 91.09 %); 4 – SSRT in nitrogen environment; 
5 – SSRT in gaseous hydrogen environment (Epr = 86.59 %); 
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характеристик образцов, испытанных в среде водорода, 
относительно результатов испытаний контрольных 
образцов в среде азота при идентичных параметрах 
и режимах составило не более 13 %. Значения коэффи
циентов прочности и пластичности – выше 80 %, что 
указывает на стойкость исследуемой стали к нагруже
нию непосредственно в среде водорода [7].

Полученные результаты согласуются с данными 
других исследований по изучению водородного охруп
чивания трубных сталей в водородсодержащей среде 
при испытаниях SSRT [6, 12, 13]. Кривые растяжения 
испытанных образцов представлены на рис. 3, б.

Характер разрушения образцов при испытании 
SSRT в среде азота – вязкий. Поверхность разрушения 
имеет ямочный рельеф (рис. 4, в). Испытания с малой 
скоростью деформации непосредственно в среде 
чистого газообразного водорода привели к образова
нию микротрещин и участков хрупкого разрушения 
(рис. 4, г). Полученные результаты схожи с резуль
татами фрактографического анализа, описанными 
в работах [11, 14, 15]. Процесс разрушения нераз

рывно связан с накоплением водорода в дефектах как 
поверхностного слоя металла, так и внутри его, кото
рое приводит к созданию высоких внутренних напря
жений в местах концентрации водорода и образованию 
микро- и макротрещин. Для проявления водородной 
хрупкости необходима непрерывная диффузия водо
рода из объема металла к его поверхности, поэтому 
все факторы, увеличивающие количество водорода, 
диффундирующего к трещине, ускоряют развитие 
водородной хруп кости [16]. Значительно меньшая ско
рость деформации дает водороду достаточно времени 
для диффузии в материал образца и перераспределения 
в критических точках микроструктуры (например, на 
вершинах образующихся при испытании трещин) [8], 
что способствует образованию участков охрупчивания 
и характеризуется появлением мелких трещин в про
цессе испытания (рис. 4, г).

При этом уменьшение скорости деформации 
с ⁓10–2 с–1 (при испытании наводороженных образ
цов по ГОСТ 1497) до ⁓10–6 с–1 (при испытании SSRT 
в среде водорода) приводит к более заметному, но не 

Рис. 4. Внешний вид поверхности разрушения испытанных образцов:
растяжение со скоростью 10–2 с–1 контрольных образцов (а); растяжение со скоростью 10–2 с–1 образцов 
после выдержки в среде водорода в течение 144 ч (б); растяжение со скоростью 10–6 с–1 в среде азота (в); 

растяжение со скоростью 10–6 с–1 в среде водорода при давлении 10 МПа (г)

Fig. 4. Appearance of fracture surface of the tested samples:
tensile behavior at a strain rate of 10–2 s–1 of the reference samples (a); tensile behavior at a strain rate of 10–2 s–1 of the samples 

exposed to hydrogen for 144 h (б); tensile behavior at a strain rate of 10–6 s–1 in a nitrogen environment (в); 
tensile behavior at a strain rate of  10–6 s–1 in hydrogen at 10 MPa (г)
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критичному изменению уровня коэффициентов плас-
тичности в среднем с 95 до 85 % соответственно. Ана
логичное снижение пластичности при практически 
неизменных прочностных характеристиках получено 
при испытаниях SSRT в газообразном водороде труб
ной стали класса прочности Х80 [6, 11], причем потеря 
пластичности увеличивается с уменьшением скорости 
деформации. 

Несмотря на наблюдаемые изменения механических 
характеристик при испытании образцов после предва
рительного наводороживания и непосредственно при 
нагружении в среде газообразного водорода, свойства 
основного металла ТБД Х52 остаются в пределах тре
бований нормативной документации на трубную про
дукцию и согласуются с результатами опубликован
ных испытаний [6 – 15] оценки охрупчивания металла 
в среде чистого газообразного водорода под давлением.

 Выводы

Исследование стойкости к водородному охрупчива
нию основного металла ТБД из типичной низколеги
рованной трубной стали умеренного класса прочности 
X52 показало, что существенных изменений прочност
ных и пластических свойств в результате предваритель
ного воздействия газообразного водорода при давле
нии 10 МПа и комнатной температуре за 24 – 144 ч не 
наблюдалось. Снижение пластических характеристик 
образцов не превышает 10 %.

Результаты испытаний SSRT со скоростью деформа
ции не более 1·10–6 с–1 показали снижение пластичес-
ких характеристик, не превышающее 20 %. Большая 
потеря пластичности относительно испытаний предва
рительно наводороженных образцов обусловлена воз
можностью диффузии водорода вблизи концентрато
ров напряжений и вершин образующихся трещин при 
уменьшении скорости деформации.

Вне зависимости от условий проведенных испыта
ний основные характеристики металла, использующи
еся для расчета на прочность, остаются в пределах тре
бований нормативной документации на трубы.

Таким образом, по результатам проведенных испы
таний (в исследованных условиях) основной металл 
ТБД класса прочности Х52 с феррито-перлитной струк
турой показал хорошую устойчивость к водородному 
охрупчиванию. Полученные данные удовлетвори
тельно согласуются с опубликованными результатами 
аналогичных испытаний основного металла листов 
и ТБД из низколегированной трубной стали.

Окончательным подтверждением возможности при
менения ТБД из исследуемой стали класса прочности 

Х52 в среде газообразного водорода при давлениях до 
10 МПа будут служить результаты квалификационных 
испытаний в соответствии с ASME B 31.12 2 [17, 18] 
и ASME BPVC [19], а также исследования воздействия 
водорода на металл шва и зоны термического влияния.
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Аннотация. Статья содержит исследования структуры, свойств и коррозионной стойкости в различных кислотах никель-фосфорных 

покрытий с дисперсными карбидами кремния после кристаллизационного отжига по различным режимам. Установлены температуры 
начала кристаллизации после нагрева со скоростями 1, 5, 20 °С/мин и процентное содержание образующихся в изотермических условиях 
кристаллических фаз (фосфида никеля Ni3P и никеля). Определено, что высокая микротвердость более 1000 HV достигается в композитном 
никель-фосфорном покрытии с дисперсными частицами карбидов кремния также при длительном низкотемпературном отжиге, 
сопровождающемся кристаллизацией с образованием уже незначительных (10 %) количеств фосфида никеля. Выявленные дисперсные 
фосфиды никеля, располагающиеся как в теле, так и по границам зерен, вносят основной вклад в приращение микротвердости. Предел 
текучести и предел прочности покрытий увеличиваются при кристаллизационном отжиге всего на 12 – 15 МПа, а относительное удлинение 
падает до нуля, что обусловлено образованием хрупких соединений фосфида никеля. Отжиг с непродолжительными выдержками при 
температурах кристаллизации приводит к тому, что карбиды кремния проявляют барьерный эффект, снижая интенсивность образования 
кристаллического фосфида никеля и коррозионную стойкость, тогда как продолжительные выдержки при более низких температурах 
кристаллизации формируют порядка 70 % Ni3P, способствуя стабильно высокой твердости и улучшенным показателям коррозионной 
стойкости. Коррозионная стойкость композитных покрытий Ni-P + карбиды кремния вне зависимости от режимов термообработки 
максимальная в уксусной и ортофосфорной кислотах при 70 % фосфида никеля и минимальная в азотной кислоте и ее смесях с другими 
кислотами. 

Ключевые слова: аморфные покрытия, никель-фосфор, карбиды кремния, кристаллизационный отжиг, фосфиды никеля, никель, микротвер
дость, пластичность, коррозионная стойкость, кислоты
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Abstract. The authors studied the structure, properties, and corrosion resistance in different acids of the nickel-phosphorus coatings with the dispersed 

silicon carbides after crystallization annealing in different modes. Crystallization onset temperatures after heating at rates of 1, 5, and 20 °C/min and 
the percentage of crystalline phases formed under isothermal conditions (nickel phosphide Ni3P and nickel) were determined. It was determined 
that a high microhardness of more than 1000 HV is achieved in the composite nickel-phosphorus coating with dispersed particles of the silicon 
carbides also during prolonged low-temperature annealing, accompanied by crystallization with the formation of already insignificant (10 %) amounts 
of Ni3P. The revealed dispersed Ni3P located both inside the grains and along the boundaries of the grains make the main contribution to the increase 
in microhardness. Yield strength and tensile strength of coatings increase during crystallization annealing by only 12 – 15 MPa, and elongation drops 
to zero, due to the formation of the brittle Ni3P compounds. Annealing with a short-term soaking at crystallization temperatures leads to the fact that 
the silicon carbides exhibit a barrier effect. This reduces the intensity of the formation of crystalline Ni3P and corrosion resistance, while a long-
term soaking at lower crystallization temperatures forms about 70 % Ni3P, contributing to consistently high hardness and improved corrosion 
resistance. Corrosion resistance of the composite Ni-P coatings with the silicon carbides, regardless of heat treatment modes, is maximum in acetic 
and orthophosphoric acids at the 70 % nickel phosphide and minimum in nitric acid and its mixtures with other acids. 
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 Введение

Основными применяемыми технологиями нанесе
ния металлических покрытий являются хромирование и 
никелирование. В настоящее время никельсодержащие 
покрытия занимают лидирующие позиции в технологи
ческом процессе защиты деталей [1]. Так композитные 
никель-фосфорные покрытия обладают значительным 
сопротивлением износу [2, 3], высокой коррозионной 
стойкостью [4 – 7], хорошими адгезией [8] и декоратив
ными свойствами [1]. Перспективным методом упрочне
ния и защиты деталей несложной формы является метод 
лазерной наплавки покрытий на основе никеля, обеспе
чивающий высокие трибологические свойства при высо
ких температурах (порядка 1000 ºС) [9, 10]. Изучаются и 
совершенствуются методы получения покрытий сверхзву
ковой электродуговой металлизацией [11]. Согласно рабо
там [12, 13], наиболее часто применяемые никель-фос
форные покрытия, содержащие порядка 10 % (по массе) 
фосфора в своем составе, после нанесения аморфны. 
Последующая термическая обработка в конечном итоге 
переводит такие покрытия в кристаллическое состояние, 
которое обеспечивает необходимый уровень свойств. 

Как правило, композитные никель-фосфорные покры-
тия имеют слоистую структуру, в поверхностном слое 
которой присутствуют дисперсные частицы (кар
биды кремния, титана, циркония, алмазного микропо
рошка [15 – 18]), способствующие увеличению служеб
ных характеристик. В настоящее время при изготовлении 
ответственных деталей, используемых в транспорти
ровке нефти и газа, внедряются композитные никель-
фосфорные покрытия с дисперсными карбидами крем
ния, которые увеличивают долговечность изделий.

Цель настоящей работы заключалась в установле
нии фазового состава композитных никель-фосфор
ных покрытий с частицами карбидов кремния, который 
обеспечивает высокую микротвердость более 1000 HV 
в сочетании с высокой коррозионной стойкостью в раз
личных агрессивных средах.

 Материал и методика исследования

На подготовленную шлифованную поверхность стали 
09Г2С размером 300×100 и толщиной 4 мм химическим 
способом с применением гипофосфит-ионов [19, 20] 
наносили двухслойное никель-фосфорное покрытие тол
щиной 60 мкм (30 мкм слой Ni-P, 30 мкм слой Ni-P + кар
биды кремния), либо однослойное – 60 мкм слой Ni-P 
следующего состава % (по массе): 89,32 – 90,15 Ni; 
9,71 – 10,14 P; 0,10 – 0,22 Si; 0,15 – 0,43 Cu. Кроме 

того, на шлифованные листы из нержавеющей стали 
08Х18Н10Т толщиной 3 мм наносили в ванне химиче
ского никелирования покрытия, которые затем путем 
изгиба отделяли для дальнейшего исследования.

Процесс кристаллизации отделенных покрытий при 
непрерывном нагреве в нейтральной атмосфере аргона 
со скоростями 1, 5 и 20 °С/мин изучали на синхрон
ном термоанализаторе Netzsch STA 449 F1 «Jupiter». 
По полученным кривым методом дифференциальной 
сканирующей калориметрии (ДСК) определяли темпе
ратуры начала кристаллизации и оценивали тепловые 
эффекты. В изотермических условиях термическую 
обработку никелированных и отделенных от подложки 
образцов покрытия производили по заданным режи
мам в лабораторной муфельной печи LOIP LF-15/11-G1 
в окислительной атмосфере. 

Микротвердость по Виккерсу измеряли при нагрузке 
100 г на полированной поверхности образцов вдавлива
нием алмазного наконечника на твердомере DuraScan-50 
со встроенным программным обеспечением ECOS 
Workflow по ГОСТ Р ИСО 6507-1-2007. Погрешность 
измерений микротвердости составляла ±35 HV. Испы
тание на растяжение со скоростью 5 мм/ мин отделен
ного от подложки материала покрытия выполняли на 
плоских образцах размером 20×250×0,06 мм с при
менением электромеханической разрывной машины 
Instron усилием 250 кН. Предел прочности и условный 
предел текучести определяли с погрешностью ±5 МПа, 
относительное удлинение – с точностью 0,1 %. 

Оценку стойкости покрытий к воздействию крайне 
агрессивных сред осуществляли гравиметрическим 
методом. Испытание заключалось в помещении мате
риала покрытия на 24 ч в концентрированные кис
лоты или их растворы при комнатной температуре. До 
начала эксперимента и после него образцы промывали 
в этиловом спирте, просушивали и взвешивали с при
менением лабораторных весов ВЛР-200 с допустимой 
погрешностью 0,25·10–3 г. Затем рассчитывали потери 
веса покрытия в процентах.

Исследование структуры покрытий в исход
ном и отожженном при разных режимах состояниях 
выполняли с помощью инвертированного микроскопа 
Olympus GX-51. Поверхность подготовленных шлифов 
подвергали травлению в течение 10 с методом капли 
в смеси концентрированных азотной и уксусной кислот. 

Электронно-микроскопические исследования струк
туры проводили на сканирующем растровом электрон
ном микроскопе Jeol JSM-7001F, снабженном энергоди
сперсионным спектрометром Oxford INCA X-max 80, 
который позволяет определять химический состав 

Keywords: amorphous coatings, nickel-phosphorus, silicon carbides, crystallization annealing, nickel phosphides, nickel, microhardness, plasticity, 
corrosion resistance, acids
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отдельных структурных составляющих и строить карты 
распределения в них различных элементов. 

Рентгеноструктурные исследования выполняли на 
дифрактометрах ДРОН-4-07 в железном излучении 
и Rigaku “Ultima IV” в излучении медного анода. Качест-
венный и количественный фазовый анализ осуществляли 
по методу Ритвельда [21] после оптимизации интерфе
ренционных максимумов. Точность количественного 
фазового анализа составляла ±5 %. Размеры областей 
когерентного рассеивания (ОКР) определяли методами 
Вильямсона-Холла и Гальдера-Вагнера [22].

 Результаты исследования и их обсуждение

Установлено, что после нанесения на стальные под
ложки покрытия, содержащие около 10 % (по массе) 
фосфора и порядка 1,0 % дисперсных частиц карбидов 
кремния, находятся в аморфном состоянии. На дифрак
тограмме таких покрытий, не подвергавшихся термиче
ской обработке (т/о), интерференционные максимумы 
отсутствуют, а фиксируются лишь несколько гало (обо
значены стрелками) разной интенсивности в широком 
диапазоне углов отражения 2θ (рис. 1, кривая 1).

Микротвердость исходных Ni-P покрытий состав
ляет около 400 HV, а при добавлении в раствор 1 % 
частиц карбидов кремния увеличивается до 600 HV, 
что также ниже требуемых по техническим усло
виям значений 1000 HV [23]. Прочностные свойства 
и свойст ва пластичности покрытий (табл. 1) после их 
нанесения низкие (относительное удлинение изменя
ется от 0 до 1,5 %).

Нагрев никель-фосфорных покрытий приводит 
к кристаллизации и росту микротвердости до требуе
мых значений (более 1000 HV).

Температура начала кристаллизации композитного 
Ni-P покрытия с частицами карбидов кремния нахо

дится выше 300 °С при непрерывном нагреве и в зна
чительной мере зависит от скорости нагрева, а сущест-
венный экзотермический тепловой эффект при этом 
изменяется незначительно (рис. 2).

При нагреве образцов выше температуры кристалли
зации на дифрактограммах появляются дифракционные 
максимумы (см. рис. 1), что свидетельствует о возник
новении кристаллических фаз в покрытии. Их иден
тификация показала, что после кристаллизации, кроме 
карбидов SiC и Si5C3 , в покрытии присутствуют закрис-
таллизовавшийся никель и выделившееся соединение 
Ni3P. Наблюдаемая структура покрытия однородная, 
мелкозернистая с размером зерен 6 – 14 мкм и размером 
частиц карбидов кремния 0,5 – 1,5 мкм (рис. 3, а).

Кристаллизация покрытия Ni-P + карбиды кремния 
получает заметное развитие в изотермических условиях 
при более низкой, чем при непрерывном нагреве, тем
пературе. Так после 24 ч выдержки при 280 °С в покры
тиях, находящихся на стальной подложке, выявляется 
около 10 % Ni3P (табл. 2). При повышении температуры 
или увеличении времени отжига количество выделив

Т а б л и ц а  1

Механические свойства отделенных от подложки 
NiP покрытий с карбидами кремния

Table 1. Mechanical properties of the NiP coatings 
with the silicon carbides separated from the substrate

Микротвер-
дость, HV

Предел 
прочности, МПа 

Предел 
текучести, МПа δ, %

до т/о
600 177 172 0 – 1,5

после т/о
1012 – 1080 189 187 0

Рис.1. Дифрактограммы композитных покрытий Ni-P + карбиды кремния, подвергнутых отжигу 
при различных температурах и времени выдержки:

1 – без т/о; 2 – 450 °С (0,5 ч); 3 – 420 °С (1 ч); 4 – 390 °С (2 ч)

Fig. 1. X-ray diffractograms of the composite Ni-P coatings with the silicon carbides annealed at different temperatures and for different soaking time:
1 – without heat treatment; 2 – 450 °С (0.5 h); 3 – 420 °С (1 h); 4 – 390 °С (2 h)
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шегося кристаллического фосфида никеля увеличива
ется почти до 70 % (табл. 2). 

Заметим, что в покрытиях, содержащих дисперсные 
частицы карбидов кремния, доля последних не превы
шала 1 % и потому при количественном анализе фазо
вого состава в расчете они не учитывались.

При увеличении содержания фосфида никеля 
в составе покрытия после 15 мин выдержки при тем
пературе 390 °С микротвердость увеличивается от 
исходных значений в 600 HV до средних 976 HV и до 
1057 HV после выдержки 120 мин, когда образуется 
71 % Ni3P (табл. 3).

При повышении температуры до 420 °С аналогич
ная высокая твердость образцов достигается за мень
шее время. Во всех диапазонах выдержек при указанной 
температуре обеспечивается твердость со стабильно 
получаемыми значениями более 1000 HV.

При повышении температуры отжига до 450 °С 
микротвердость оказывается максимальной после 
30 мин выдержки, а затем наблюдается ее сниже
ние за счет коагуляции фаз и выгорания фосфора 
с поверхнос ти с образованием характерного синеватого 
оттенка. В случае суточной выдержки при 280 °С фор
мирующаяся структура создает столь же высокую твер
дость HVсред = 1016 (1033, 1004, 1023, 1033, 985) HV.

Высокой микротвердости покрытий после т/о 
соответствуют низкие показатели предела текучести 
и предела прочности, которые увеличиваются всего 
на 12 – 15 МПа. В результате термической обработки 
покрытия становятся настолько хрупкими, что их плас-
тичность падает до нуля. Такие изменения свойств 
покрытий при т/о обусловлены в основном образова
нием имеющих высокую микротвердость, но хрупких 
соединений фосфида никеля.

Выявить места расположения фосфидов никеля 
помогла карта распределения фосфора в микрообъе мах, 
на которой видны участки его локализации, а фосфор 
в данном покрытии входит в соединение Ni3P. Таким 
образом по местам локализации фосфора было установ
лено, что фосфиды никеля располагаются как в теле, так 
и по границам зерен. При этом после часового отжига 
при 420 °С на всех границах зерен наблюдаются выделе
ния фосфидов никеля. Видимые на электронно-микро
скопическом изображении внутри и на границах зерен 
фосфиды никеля обозначены стрелками (рис. 3, б).

Анализ тонкой структуры покрытий после кристалли
зационного отжига по разным режимам свидетельст вует 
о том, что размеры ОКР, определенные методами Виль
ямсона-Холла и Гальдера-Вагнера, близки и изменяются 
в кристаллическом никеле от 10 до 25 нм (см. табл. 2), 
а в фосфиде никеля они немного больше и колеблются 
в пределах 15 – 30 нм. В соответствие с данными табл. 2, 
чем ниже температура отжига и меньше время выдер
жки, тем меньше размер образовавшихся ОКР.

При изучении коррозионной стойкости покрытий 
к воздействию различных агрессивных сред в виде 

Рис. 2. Кривые ДСК, полученные при нагреве в аргоне 
со скоростями:

1 – 1 °С/мин (89,1 Дж/г); 2 – 5 °С/мин (87,2 Дж/г); 
3 – 20 °С/мин (87,3 Дж/г)

Fig. 2. DSC curves for heating in argon at the following rates:
1 – 1 °C/min (89.1 J/g); 2 – 5 °C/min (87.2 J/g); 

3 – 20 °C/min (87.3 J/g)

Т а б л и ц а  2

Размер ОКР, количество кристаллического 
никеля (СNi  ) и процентное содержание фосфида никеля 

(СNi3P ) в покрытии после различных режимов т/о

Table 2. SCR size, amount of crystalline nickel (СNi  ), 
and percentage of nickel phosphide (СNi3P ) in the coating 

after different heat treatment modes

Режим отжига Размер ОКР, нм СNi , % СNi3P , %
280 °С – 24 ч 13,5 89 10
390 °С – 1,0 ч 20,9 75 24
390 °С – 2,0 ч 18,7 28 71
420 °С – 0,5 ч 16,0 78 21
420 °С – 1,0 ч 15,9 34 65
420 °С – 2,0 ч 25,5 32 67
450 °С – 0,5 ч 18,4 68 31

Т а б л и ц а  3

Микротвердость покрытий NiP + карбиды кремния 
после отжига при различных температурах 

и времени выдержки (τ)

Table 3. Microhardness of the NiP coatings 
with the silicon carbides after annealing at different 

temperatures and for different soaking time (τ)

τ, мин
Микротвердость, HVср

390 °С 420 °С 450 °С
15 976 1047 1002
30 989 1049 1061
60 1047 1062 1021
120 1057 1039 1018
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кислот и их растворов, являющейся, наряду с высо
кой твердостью, важнейшим показателем качества, 
установлено, что исследуемое покрытие Ni-P + кар
биды кремния наибольшей коррозионной стойкостью 
обладает против уксусной и ортофосфорной кислот 
вне зависимости от проведенной т/о. Наиболее агрес
сивной средой для таких покрытий после суточных 
испытаний является азотная кислота и ее смесь с дру
гими кислотами или даже ее разбавленный дистилли
рованной водой раствор. При суточных испытаниях 
в азотной кислоте и ее растворах происходит полное 
растворение покрытий (рис. 4, кривая 5). В то же время 
максимальные суточные потери массы при выдержке 
в серной кислоте меньше и составляют 5,3 %, а в соля
ной – 11,2 %, что также меньше, чем в азотной.

Кроме того, установлена зависимость коррозион
ной стойкости покрытий Ni-P + карбиды кремния от 
количественного фазового состава. Она оказывается 
максимальной после 2 ч выдержки при 390 °С (рис. 4) 
или 1 ч выдержки при 420 °С, когда образуется около 
70 % Ni3P, стойкость которого больше, чем у чистого 
никеля или других его соединений с фосфором. Нали
чие дисперсных карбидов кремния приводит к сниже
нию потери массы образцов по сравнению с чистым 
Ni-P покрытием [24]. Введение карбида кремния 
в качест ве дисперсной фазы, создающей барьерный 

эффект для образования фосфидов никеля, позволяет 
достичь поставленных целей с применением более дли
тельной обработки при более низких температурах, что 
также положительно сказывается на основных служеб
ных характеристиках покрытия – высокой микротвер
дости и коррозионной стойкости.

 Выводы

Требуемая по техническим условиям микротвер
дость 1000 HV достигается в композитном никель-фос
форном покрытии с дисперсными частицами карбидов 
кремния при длительном низкотемпературном отжиге, 
сопровождающемся кристаллизацией с образованием 
незначительных (10 %) количеств фосфида никеля.

Выявленные дисперсные фосфиды никеля, образую-
щиеся при кристаллизации и располагающиеся как 
в теле, так и по границам зерен, вносят основной вклад 
в приращение микротвердости. 

Максимальная коррозионная стойкость покрытий 
в различных кислотах в сочетании с высокой микрот
вердостью реализуется при больших (70 %) содержа
ниях фосфида никеля, количество которого увеличи
вается с повышением температуры или увеличением 
времени отжига.

При значительном повышении микротвердости 
покрытий с исходных 600 до требуемых 1000 HV после 
кристаллизационного отжига предел текучести и предел 
прочности увеличиваются всего на 12 – 15 МПа, а отно
сительное удлинение падает до нуля, что обусловлено 
образованием хрупких соединений фосфида никеля. 

Термическая обработка покрытий Ni-P + карбиды 
кремния формирует однородную, мелкозернистую 
структуру с размером зерен 6 – 14 мкм и размером ОКР: 
10 – 25 нм в никеле, 15 – 30 нм в фосфиде никеля.

Рис. 3. Микроструктура покрытия Ni-P + карбиды кремния 
после отжига при 420 °С в течение 1 ч: 

а – ×400; б – РЭМ, ×5000

Fig. 3. Microstructure of the Ni-P coating with the silicon carbides 
after annealing at 420 °С for 1 h:

a – ×400; б – SEM, ×5000

Рис. 4. Потеря массы в зависимости от времени т/о при 390 °С 
Ni-P покрытий c карбидами кремния после их суточной выдержки 

в концентрированных соляной (1), серной (2), уксусной (3), 
ортофосфорной (4) и азотной (5) кислотах

Fig. 4. Weight loss (%) vs. heat treatment period at 390 °C 
for the Ni-P coatings with the silicon carbides after a 24 h exposure 

to concentrated hydrochloric (1), sulfuric (2), acetic (3), 
orthophosphoric (4) and nitric (5) acids
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Аннотация. Дефектная субструктура поликристаллических тел обуславливает субструктурное упрочнение и механические свойства. 

Перлит, являющийся основной структурной составляющей рельсов, при деформационном воздействии подвергается значительному 
преобразованию, которое сопровождается целым рядом процессов. В настоящей работе методами современного физического 
материаловедения проведены исследования и анализ дефектной субструктуры перлита пластинчатой морфологии и свойств рельсовой 
стали, подвергнутой разрушению в условиях деформации одноосным растяжением плоских образцов. Установлено, что предел прочности 
изменяется от 1247 до 1335 МПа, а относительная деформация до разрушения – от 0,69 до 0,75. Наблюдается формирование трех зон 
поверхности разрушения: волокнистой, радиальной и зоны среза. Проанализированы их форма и размеры. Деформация рельсовой стали 
сопровождается разрушением пластин цементита колоний перлита и повторным выделением в объеме пластин феррита наноразмерных 
частиц третичного цементита размером приблизительно 8,3 нм. Основными механизмами разрушения пластин цементита являются 
разрезание и растворение. Дислокационная субструктура представлена хаотическим распределением дислокаций и их скоплениями. 
Скалярная плотность дислокаций в феррите увеличивается от 3,2·1010 см–2 в исходном состоянии до 7,9·1010 см–2 при разрушении. 
Деформация сопровождается формированием внутренних полей напряжений, проявляющихся в виде изгибных контуров экстинкции. 
Источниками полей напряжений являются границы раздела пластин цементита и феррита, а также границы зерен. Выявлена фрагментация 
пластин феррита и цементита. Средние размеры фрагментов цементита составляют 9,3 нм. В зоне разрушения образца рельсовой стали 
отмечено вращение зерен перлита, свидетельствующее о наличии ротационной моды деформации. На электронно-микроскопических 
изображениях пластин цементита наблюдается изменение контраста, что может быть связано с образованием атмосфер Коттрелла. 

Ключевые слова: тонкая структура, перлит, деформация, эволюция, цементит, фрагментация
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 Введение

Одним из основных и наиболее общих видов упроч
нения поликристаллических тел является субструктур
ное, обусловленное дефектной субструктурой, которая 
во многом определяет механические свойства мате-
риалов. Зарождение и развитие микротрещин в пла
стичных материалах тесно связано с эволюцией суб
структуры [1, 2]. 

Значительное увеличение интенсивности движения 
железнодорожного транспорта и его грузонапряжен
ности требует высокой эксплуатационной стойкости 
рельсов, изготавливаемых из перлитной стали. В про
цессе эксплуатации рельсы подвергаются значитель
ным деформационным воздействиям, которые сопро
вождаются эволюцией структурно-фазового состояния 
перлита [3, 4]. Важность информации в этой области 
определяется глубиной понимания фундаментальных 
проблем физического материаловедения, с одной сто
роны, и практической значимостью – с другой. При
кладной характер связан с созданием качественных 
рельсов с высокими эксплуатационными свойствами, 
обеспечивающими безаварийную работу при пропу
щенном тоннаже свыше 2 млрд т брутто. Создание спе
циальных видов рельсов для скоростных магистралей, 
низкотемпературной надежности, повышенной кон
тактно-усталостной выносливости требует изучения 
зависимости упрочнения от структурного состояния 
рельсов перед деформацией, установления причинно-
следственных связей между явлениями, определяю
щими деформа ционное поведение [3, 4].

В исходном состоянии рельсы содержат около 70 % 
перлита пластинчатой морфологии [5 – 7], деформа

ция которого сопровождается сложной трансформа
цией феррита и цементита [8, 9], обычно наблюдаемой 
методами просвечивающей электронной микроскопии. 
Основное внимание при этом уделяется деформационно 
индуцированному разрушению цементита [10 – 12], 
приводящему к росту концентрации углерода в феррите 
и дополнительному механизму упрочнения [13].

Целью настоящей работы являлся анализ дефект
ной субструктуры перлита пластинчатой морфологии 
рельсовой стали, разрушенной в условиях деформации 
одноосным растяжением плоских образцов.

 Материал и методика исследования

В качестве материала исследования использовали 
образцы рельсовой стали, свойства и элементный состав 
которой регламентируются ГОСТ Р 51685 – 2013. 
Химический состав рельсов категории ДТ350, % (по 
массе): C 0,73; Mn 0,75; Si 0,58; P 0,012; S 0,007; 
Cr 0,42; Ni 0,07; Cu 0,13; Ti 0,003; Mo 0,006; V 0,04; 
Al 0,003; Ti 0,008; остальное – железо.

Механические испытания осуществляли путем 
одноосного растяжения плоских пропорциональных 
образцов в виде двухсторонних лопаток с размерами 
рабочей области лопаток 1,5×4,45×8,0 мм. Образцы 
вырезали из головки 100-метровых дифференцированно 
закаленных рельсов категории ДТ350 произ водства 
АО «ЕВРАЗ Западно-Сибирский металлургичес кий 
комбинат». Деформацию одноосным растяжением осу
ществляли на испытательной машине Instron 3369 при 
скорости нагружения 1,2 мм/мин. 

Структуру поверхности разрушения изучали мето
дами сканирующей электронной микроскопии (при

  19krestik91@mail.ru
Abstract. The defective substructure of polycrystalline bodies preconditions substructural hardening and mechanical properties. Pearlite, which is the main 

structural component of rails, is subjected under deformation to considerable transformation accompanied by a number of processes. In the present 
work, methods of the modern physical materials science were used to study and analyze the defective substructure of pearlite with lamellar morphology 
and properties of rail steel subjected to fracture under the conditions of uniaxial tensile strain of flat samples. It was established that the ultimate 
strength changes from 1247 to 1335 MPa, and the relative strain-to-fracture is from 0.69 to 0.75. The formation of three zones of the fracture surface 
is observed: fibrous, radial and shear zones. Their shapes and sizes have been analyzed. The deformation of rail steel is accompanied by fracture 
of cementite plates of pearlite colonies and re-precipitation of nanosized particles of tertiary cementite about 8.3 nm in size in the volume of ferrite 
plates. The main mechanisms of cementite plate fracture are cutting and dissolution. Dislocation substructure is represented by chaotic distribution 
of dislocations and their clusters. Scalar density of dislocations in ferrite increases from 3.2·1010 cm-2 in the initial state to 7.9·1010 cm–2 at failure. 
Deformation is accompanied by the formation of internal stress fields which manifest themselves as bending contours of extinction. The sources 
of stress fields are the interfaces of cementite and ferrite plates as well as grain interfaces. Fragmentation of ferrite and cementite plates has been 
revealed. The average size of cementite fragments is 9.3 nm. In the fracture zone of the rail steel sample, rotation of pearlite grains has been noted, 
indicating the presence of a rotational mode of strain. The electron microscopic images of cementite plates show a change in the contrast, which may 
be related to formation of the Cottrell atmospheres. 
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бор SEM 515 Philips). Дефектную субструктуру стали 
в зоне разрушения исследовали методами просвечиваю-
щей (метод тонких фольг) электронной дифракционной 
микроскопии (прибор JEM-2100 JEOL) [14 – 16]. Фольги 
для просвечивающего электронного микроскопа изго
тавливали сь ионным утонением (установка Ion Slicer 
EM-091001S, утонение осуществляется ионами аргона) 
пластинок, вырезанных из разрушенных образцов на 
установке Isomet Low Speed Saw перпендикулярно 
поверхности разрушения. Методика измерения скаляр
ной и избыточной плотности дислокаций не отличалась 
от описанной в работах [3, 4].

 Результаты исследования и их обсуждение

Выполненные испытания показали, что предел 
прочности на разрыв изменяется в пределах от 1247 
до 1335 МПа, деформация образцов при разрушении – 
от 0,69 до 0,75. Как правило, при деформации образцов 
растяжением на поверхности разрушения формируются 
три зоны: волокнистая (центральная часть образца); 
следующая за ней радиальная; по краю образца зона 
среза [17]. Волокнистая зона по форме является эллип
тической с большой осью, параллельной длинным 
сторонам прямоугольника. Радиальная зона образцов, 
ширина которых значительно больше толщины, имеет 
вид шеврона или «елочки». Шевронные узоры часто 
связывают с нестабильным, относительно быстрым 
распространением трещины. Появление шевронного 
узора обусловлено несовпадением общего направле
ния распространения трещины и кратчайшего направ
ления от фронта трещины до свободной поверхности. 
В этом случае радиальные рубцы распространяются по 
направлению к свободной поверхности, формируя шев
ронные узоры [17]. Вершины V-образных шевронов 
направлены от очага разрушения. 

Ранее в работах [2 – 4, 18] было показано, что 
в структуре исследуемой стали по морфологическому 
признаку выделяются следующие составляющие: зерна 
перлита пластинчатой морфологии, зерна феррито-кар
бидной смеси (зерна нерегулярного перлита) и зерна 
структурно свободного феррита (зерна феррита, 
в объе ме которых нет частиц карбидной фазы). Основ
ным типом структуры исследуемой стали являются 
зерна пластинчатого перлита, относительное содержа
ние которых в материале 0,7; относительное содержа
ние зерен феррито-карбидной смеси – 0,27; остальное – 
зерна структурно свободного феррита.

Как правило, структура пластинчатого перлита 
представлена чередующимися пластинами феррита 
(твердый раствор на основе ОЦК кристаллической 
решетки железа) и пластинами цементита (карбид 
железа состава Fe3C, орторомбическая кристалличес-
кая решетка) [19]. Разрушение стали в условиях одно
осного растяжения плоских образцов не приводит 
к изменению морфологии материала. В зоне разруше

ния и вдали от нее присутствуют зерна с характерной 
для перлита пластинчатой структурой. Изменение 
структуры стали выявляется на уровне дефектной 
подсистемы и сопровождается множественным прео
бразованием перлита.

При рассмотрении преобразования структуры плас-
тин феррита установлено, что пластины феррита пер
литных колоний фрагментируются, то есть разбиваются 
на области, разделенные малоугловыми границами. 
Деформация сопровождается формированием в объе ме 
пластин феррита дислокационной субструктуры 
(рис. 1). Дислокации распределены хаотически или 
формируют скопления. Скалярная плотность дислока
ций 7,9·1010 см–2, в исходном состоянии – 3,2·1010 см–2.

Деформация стали сопровождается формированием 
в образце полей напряжений. При исследовании мате-
риала методами электронной микроскопии тонких фольг 
внутренние поля напряжений проявляются в виде изгиб
ных контуров экстинкции, располагающихся преиму-
щественно в пластинах феррита. Источниками полей 
напряжений в исследуемой стали являются границы 
раздела пластин цементита и пластин феррита (рис. 2), 
а также границы раздела зерен. Следует отметить, что 
растяжение исследуемой стали сопровож дается враще
нием зерен перлита, которое наиболее ярко проявляется 
в зоне разрушения образцов (рис. 2). Последнее позво
ляет предположить наличие в зоне разрушения образца 
ротационной моды деформации [20 – 22], что свя
зано с формированием локальной кривизны решетки. 
В связи с этим можно полагать, что развитие подобного 
эффекта в рельсовой стали делает облегченным переме
щение атомов углерода.

Деформация исследуемой стали сопровождается 
разрушением пластин цементита. В научной литературе 
обсуждаются два возможных механизма разрушения 

Рис. 1. Электронно-микроскопическое изображение 
дислокационной субструктуры пластин феррита рельсовой стали

Fig. 1. Electron microscopic image of dislocation substructure  
of rail steel ferrite plates
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пластин цементита: разрезание и растворение [2, 3, 13]. 
Растворение пластин цементита происходит из-за 
большего значения энергии связи дислокаций с ато
мами углерода (~0,6 – 0,7 эВ) по сравнению с энергией 
связи атомов углерода в решетке цементита [23 – 25]. 
Согласно результатам работы [26] увеличение свобод
ной энергии, вызванное геометрическим утонением 
пластин цементита и образованием полос скольжения, 
дестабилизирует цементит и обеспечивает его разру
шение. Подобная термодинамическая модель, осно
ванная на эффекте Гиббса-Томсона и диффузионно-

контролируемом процессе растворения, предложена 
в работе [27]. Атомы углерода выносятся движущимися 
дислокациями в объем пластин феррита с последую
щим формированием наноразмерных частиц карбида 
железа (рис. 3). Средний размер частиц, расположен
ных в пластинах феррита – 8,3 нм. Наиболее отчетливо 
частицы такого размера обнаруживаются при использо
вании методики темнопольного анализа (рис. 3, б). 

Растворение цементита сопровождается формирова
нием вокруг пластин области материала, отличающейся 
от основного объема зерна контрастом (рис. 4, а). Можно 
предположить, что изменение контраста обусловлено 
изменением химического состава материала, окружаю-
щего пластину цементита, а именно, повышенной кон
центрацией углерода. Вытянутые из цементита дис
локациями атомы углерода способны образовывать 
атмосферы Коттрелла, приводя к изменению контраста.

Наряду с растворением пластическая деформация 
стали сопровождается фрагментацией пластин цемен
тита. Обнаружено, что в зоне разрушения образцов 
пластины цементита, сохраняя свою исходную мор
фологию, разбиваются на области когерентного рас-
сеи вания, средние размеры которых составляют 9,3 нм 
(рис. 5).

 Выводы

Методами современного физического материалове
дения проведены исследования механических свойств, 
дефектной субструктуры перлита пластинчатой морфо
логии и поверхности разрушения рельсовой стали, под
вергнутой разрушению в условиях деформации одноос

Рис. 2. Электронно-микроскопическое изображение структуры 
зерен перлита в зоне разрушения; стрелками указаны изгибные 

контуры экстинкции (длинной стрелкой обозначено направление 
растяжения образца (продольная ось образца))

Fig. 2. Electron microscopic image of pearlite grain structure 
in the fracture zone; curved contours of extinction are shown 

with arrows (the long arrow indicates the direction of specimen 
stretching (longitudinal axis of the sample))

Рис. 3. Электронно-микроскопическое изображение наноразмерных частиц цементита, образовавшихся 
в пластинах феррита рельсовой стали:

а – светлое поле; б – темное поле, полученное в рефлексе [110]α-Fe + [121]Fe3C; в – микроэлектронограмма 
(стрелкой показан рефлекс, в котором получено темнопольное изображение (б))

Fig. 3. Electron microscopic image of nanosized cementite particles formed in ferrite plates of rail steel:
а – light field; б – dark field obtained in reflex [110]α-Fe + [121]Fe3C; в –micro diffraction pattern 

(the arrow shows a reflex in which the dark-field image was obtained (б))
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ным растяжением. Установлено, что предел прочности 
на разрыв изменяется от 1247 до 1335 МПа; деформа
ция образцов при разрушении – от 0,69 до 0,75. Обнару
жено формирование трех зон поверхности разрушения: 
волокнистой, радиальной и зоны среза. Показано, что 
деформация стали сопровождается разбиением пла
стин феррита малоугловыми границами на фрагменты 
и существенным увеличением скалярной плотности 
дислокаций до 7,9·1010 см–2 (скалярная плотность дис
локаций исходной стали 3,2·1010 см–2 ). Выявлено раз

рушение пластин цементита по механизмам разреза
ния и растворения с последующим выносом углерода 
движущимися дислокациями в объем пластин феррита 
с образованием в них наноразмерных (8,3 нм) частиц 
третичного цементита округлой формы. Обсуждены 
термодинамические модели разрушения цементита. 
Показано, что растворение пластин цементита сопро
вождается их фрагментацией (разделением на области 
когерентного рассеивания, средние размеры которых 
9,3 нм).

Рис. 4. Электронно-микроскопическое изображение структуры рельсовой стали возле пластин цементита:
а – светлое поле; б – темное поле, полученное в рефлексе [230]Fe3C; в – микроэлектронограмма 

(стрелкой показан рефлекс, в котором получено темнопольное изображение (б)) 

Fig. 4. Electron microscopic image of rail steel structure near cementite plates:
a – light field; б – dark field obtained in reflex [230]Fe3C; в – micro diffraction pattern  

(the arrow indicates a reflex in which the dark-field image was obtained (б))

Рис. 5. Электронно-микроскопическое изображение фрагментированной структуры цементита:
а – светлое поле; б – темное поле, полученное в рефлексе [110]α-Fe + [121]Fe3C; в – микроэлектронограмма 

(стрелкой показан рефлекс, в котором получено темнопольное изображение (б)) 

Fig. 5. Electron microscopic image of fragmented structure of cementite:
а – light field; б – dark field obtained in reflex [110]α-Fe + [121]Fe3C; в – micro diffraction pattern 

(the arrow shows a reflex in which the dark-field image was obtained (б))
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Аннотация. В рамках работы на примере микротвердости исследована возможность улучшения прочностных свойств интерметаллического 

соединения Ni3Al путем уменьшения среднего размера его зерна. Исследуется влияние деформации реагирующей смеси при 
самораспространяющемся высокотемпературном синтезе (СВС) на размер зерна и микротвердость интерметаллического соединения 
Ni3Al. СВС-экструзию проводили на экспериментальном стенде, позволяющем непрерывно контролировать параметры синтеза. Одним из 
ключевых факторов, влияющих на характеристики зеренной структуры и микротвердость, является степень деформации продукта синтеза. 
Увеличение диаметра экструзионного отверстия от 3 до 5 мм приводит к увеличению максимального линейного перемещения плунжера 
пресса вследствие более легкого выхода материала через отверстие большего диаметра. Предполагается, что при этом имеют место 
уменьшение сопротивления деформированию материала при приложении давления, увеличение степени деформации материала внутри 
пресс-формы и ее снижение в экструдированном материале. В результате средний размер зерна Ni3Al, оставшегося в объеме пресс-формы 
после синтеза, уменьшается на 40 % (от 7 до 5 мкм), а прошедшего через экструзионное отверстие – возрастает в два раза (от 3 до 6 мкм). 
По сравнению с Ni3Al, полученным методом СВС-компактирования, средний размер зерна экструдированного Ni3Al меньше в 5,6 раза 
(17 и 3 мкм соответственно). Уменьшение среднего размера зерна экструдированного Ni3Al приводит к увеличению микротвердости на 
600 МПа. Полученные результаты позволяют разработать рекомендации по получению интерметаллидов и сплавов на их основе с мелким 
размером зерна и высокой микротвердостью. 

Ключевые слова: структура, размер зерна, микротвердость, СВС-экструзия, деформация, улучшение свойств
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Abstract. In this paper we studied the possibility to enhance the microhardness of Ni3Al intermetallic compound by reducing the average grain size and 

the effect of the mixture deformation during self-propagating high-temperature synthesis (SHS) on the Ni3Al grain size and microhardness. We used 
an SHS extrusion test bench to continuously monitor the synthesis variables. One of the key factors affecting the grain structure and microhardness 
is deformation rate of the synthesis product. Increasing the extrusion nozzle diameter from 3 to 5 mm results in a longer displacement of the press 
plunger since it takes less force to extrude the material through the larger diameter orifice. It is assumed that the resistance to deformation under 
pressure decreases, while the deformation rate increases for the material in the mold, and decreases for the extruded material. As a result, the average 
grain size of Ni3Al remaining in the mold after synthesis decreases by 40 % (from 7 to 5 μm), while the grain size of the extruded material is doubled 
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 Введение

Интерметаллическое соединение Ni3Al является 
основой современных суперсплавов на никелевой основе 
и определяет их высокие прочность при высоких темпе
ратурах и сопротивление ползучести [1 – 4]. Несмотря на 
высокие механические свойства в интервале повышен
ных температур, практическое применение соединения 
Ni3Al ограничено низкой пластич ностью при комнатной 
температуре из-за склонности к хрупкому разрушению 
по границам зерен, значительно усложняющей его меха
ническую обработку [5 – 8]. Увеличение пластичности 
соединения Ni3Al с одновременным повышением его 
прочностных свойств может быть достигнуто легиро
ванием [9, 10] или измельчением зеренной структуры, 
например, методами интенсивной пластической дефор
мации [11 – 14]. Однако интенсивной пластической 
деформации могут быть подвергнуты только образцы 
малого размера: диски толщиной примерно 0,5 мм и диа
метром до 15 мм при кручении с одновременным при
ложением давления [15] или плас тинки толщиной менее 
30 мкм при многократной прокатке [16].

Измельчение зеренной структуры в массивных 
образцах Ni3Al возможно в условиях деформации при 
температурах, близких к температуре плавления. Ука
занные условия достижимы на стадии кристаллиза
ции заготовки в условиях самораспростаняющегося 
высокотемпературного синтеза с частичной экструзией 
(СВС-экструзии) [17, 18]. При объемной экзотермичес-
кой реакции синтеза интерметаллида Ni3Al из порош
ковой смеси никеля с алюминием протекание фазо
вых превращений происходит одновременно во всем 
объе ме порошковой прессовки [19], а деформация реа
гирующей смеси позволяет целенаправленно влиять 
на величину среднего размера зерна синтезированного 
под давлением соединения Ni3Al [20, 21]. 

Целью настоящей работы являлось исследование 
влияния деформации реагирующей смеси в процессе 
СВС-экструзии на средний размер зерна и микротвер
дость соединения Ni3Al.

 Материалы и методики исследования

СВС-экструзию Ni3Al проводили на эксперимен
тальном стенде на основе гидравлического пресса, 

оснащенного генератором высокой частоты для нагрева 
пресс-формы [22]. Использовали смесь порошка никеля 
(марки ПНК-1Л8, размер частиц 1 – 5 мкм) с алюми
нием (порошок марки АСД-4, размер частиц 1 – 4 мкм). 
Порошковую смесь помещали в стальную пресс-форму 
с внутренним диаметром 58 мм и диаметром экструзи
онного отверстия от 3 до 5 мм. Температуру системы 
(внутри стенки стальной пресс-формы) измеряли тер
мопарой ТХА с точностью ±7 °С. Давление на прес
совку рассчитывали с использованием данных о давле
нии в системе пресса и площади пуансона. Линейное 
перемещение плунжера пресса непрерывно измеряли 
датчиком Shahe 5403-200 с точностью ±0,6 мм. 

Процесс высокотемпературного синтеза интерме
таллического соединения Ni3Al из порошковой смеси 
никеля и алюминия под давлением включает в себя ряд 
последовательных шагов: приложение предваритель
ной нагрузки к порошковой смеси (3Ni + Al) в пресс-
форме (115 МПа); нагрев порошковой прессовки до 
образования (Ni-Al)-эвтектики; плавление в порошко
вой прессовке алюминиевой компоненты; иницииро
вание экзотермической реакции образования интер
металлического соединения Ni3Al с одновременным 
нагружением продукта высокотемпературного синтеза 
до заданного давления; выдержку конечного продукта 
высокотемпературного синтеза при заданном давле
нии (430 МПа).

Ключевыми параметрами процесса высокотемпе
ратурного синтеза интерметаллического соединения 
под давлением, определяющими характеристики фор
мирующейся зеренной структуры в синтезированном 
интерметаллиде, являются степень деформации реаги
рующей смеси в рабочем пространстве пресс-формы 
и время задержки приложения давления к термореаги
рующей порошковой смеси после инициирования реак
ции синтеза интерметаллида.

В работе были получены цилиндрические заготовки 
интерметаллического соединения Ni3Al с вогнутыми 
торцами диаметром 58 мм и высотой в центральной 
части 16 мм в условиях высокотемпературного син
теза под давлением при различной величине степени 
деформации и частичной экструзии продукта син
теза из пресс-формы через отверстия диаметром 3, 4 
и 5 мм при времени задержки приложения давления 
к продукту синтеза 1 с. Выбор времени задержки 1 с 

(from 3 to 6 μm). Compared to Ni3Al produced by SHS compaction, the average grain size of extruded Ni3Al is 82 % less (17 and 3 μm, respectively). 
Reducing the average grain size of extruded Ni3Al leads to a 600 MPa increase in microhardness. The results obtained may assist the development 
of guidelines for fine grain, high microhardness intermetallide/alloy manufacturing. 
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обусловлен наиболее однородным распределением дав
ления в пресс-форме с экструзионными отверс тиями 
различного диаметра. Увеличение диаметра отверс-
тия для экструзии реагирующей смеси соответствует 
увеличению степени деформации смеси в рабочем 
пространстве пресс-формы. Материал, прошедший 
через экструзионное отверстие, имел форму стержня 
соответст вующего диаметра длиной до 180 мм. 

Образцы материала, оставшегося в пресс-форме, 
в виде пластинок толщиной 1 мм вырезали из цент
ральных частей заготовок в вертикальном сечении, для 
исключения влияния краевых эффектов на структуру 
и свойства материала. В экструдированном материале 
образцы готовили в сечении, содержащем аксиальную 
ось. Для получения шлифов образцы механически шли
фовали с применением алмазной пасты с постепенным 
уменьшением размера абразива до 1 мкм. Финишную 
полировку проводили на суспензии оксида алюми
ния с размером абразива 0,3 мкм на сукне. Зеренную 
структуру выявляли травлением ионами аргона при 
ускоряющем напряжении 0,6 кВ. Металлографичес-
кие исследования проводили на микроскопе Carl Zeiss 
AXIOVERT-200MAT. Средний размер зерна измеряли 
методом случайных секущих по ГОСТ 5639 – 82 по 
150 измерениям. Микротвердость измеряли на микро-
твердомере ПМТ-3 при нагрузке на индентор 0,98 Н 
и времени нагружения 15 с. За величину микротвер
дости принимали среднее арифметическое значение 
результатов измерения не менее 10 отпечатков.

 Результаты и обсуждение

На рис. 1 представлены зависимости перемещения 
плунжера пресса на стадии сжатия реагирующей смеси 

от времени при СВС-экструзии через экструзионные 
отверстия диаметром 3, 4 и 5 мм. 

С увеличением диаметра экструзионного отвер
стия максимальное линейное перемещение плунжера 
в пресс-форме увеличивается. Это указывает на умень
шение сопротивления деформированию материала при 
приложении давления. Предполагается, что при этом 
степень деформации продукта синтеза, остающегося 
во внутреннем объеме пресс-формы, увеличивается, 
а экст рудированного материала – снижается. 

На рис. 2 видно, что увеличение диаметра отверстия 
приводит к уменьшению среднего размера зерна Ni3Al, 
оставшегося в объеме пресс-формы после синтеза, 
на 40 % (от 7 ± 0,4 до 5 ± 0,3 мкм). В экструдирован
ном материале уменьшение диаметра экструзионного 
отверстия от 5 до 3 мм приводит к уменьшению сред
него размера зерна в два раза (от 6 ± 0,5 до 3 ± 0,3 мкм). 
По сравнению с соединением Ni3Al, полученным 
методом СВС-компактирования, наблюдается умень
шение среднего размера зерна в 5,6 раза (от 17 ± 0,5 
до 3 ± 0,3 мкм). Таким образом, при СВС-экструзии 
имеет место уменьшение среднего размера зерна за 
счет увеличения степени деформации на этапе выхода 
мате риала из пресс-формы в экструзионный канал при 
уменьшении диаметра экструзионного отверстия. 

Следует отметить, что характер зависимостей сред
него размера зерна синтезированного Ni3Al от диа метра 
экструзионного отверстия подтверждает сделанное 
выше предположение о том, что при увеличении диа
метра экструзионного отверстия степень деформации 
продукта синтеза, остающегося во внутреннем объ
еме пресс-формы, увеличивается, а экструдированного 
материала – снижается. 

Рис. 1. Зависимости линейного перемещения плунжера пресса 
на стадии сжатия продукта синтеза в пресс-форме без экструзии (1) 

и с частичной экструзией продукта через отверстия 
диаметром 3, 4 и 5 мм (2 – 4) от времени

Fig. 1. Dependences of linear movement of press plunger during
compression of the synthesis product in the mold without extrusion (1)

and with partial extrusion of the product through the nozzles
3, 4 and 5 mm diameter (2 – 4)

Рис. 2. Зависимость среднего размера зерна Ni3Al, полученного 
методом СВС-экструзии, от диаметра экструзионного отверстия 

при времени задержки приложения давления 1 с:
 – материал внутри пресс-формы;  – экструдированный материал 

Fig. 2. Dependence of the average grain size of Ni3Al 
obtained by SHS extrusion on the extrusion nozzle diameter, 

1 s pressure holding period:
 – material inside the mold;  – extruded material



Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 57–61.
Акимов К.О., Иванов К.В. и др. Формирование зеренной структуры и микротвердости интерметаллического соединения Ni3Al ...

60

На рис. 3 представлены зависимости микротвер-
дости интерметалллида Ni3Al, полученного методом 
СВС-экструзии. Видно, что изменение диаметра экс
трузионного отверстия, приводящее к уменьшению 
среднего размера зерна Ni3Al, ведет к увеличению 
микротвердости интерметаллида на 16 и 20 % для мате
риала, оставшегося внутри пресс-формы после синтеза, 
и экструдированного материала соответственно.

Представленные результаты согласуются с данными 
работы [23], в которой указано, что метод СВС-экстру
зии применим для получения длинномерных изделий 
из хрупких и труднодеформируемых тугоплавких мате
риалов, одним из которых является интерметалличе
ское соединение Ni3Al.

 Выводы

Деформация продукта высокотемпературного син
теза в процессе СВС-экструзии оказывает существен
ное влияние на средний размер зерна и микротвердость 
интерметаллида Ni3Al как остающегося в пресс-форме, 
так и экструдированного. Увеличение степени дефор
мации материала внутри пресс-формы при увеличе
нии диаметра экструзионного отверстия от 3 до 5 мм 
приводит к уменьшению среднего размера зерна на 
30 % и увеличению микротвердости на 16 %. Для экст-
рудированного материала при уменьшении диаметра 
экструзионного отверстия от 5 до 3 мм имеет место 
двукратное уменьшение среднего размера зерна и рост 
микротвердости на 20 % (600 МПа). 

Полученные в работе закономерности могут быть 
использованы при разработке технологий производ
ства интерметаллидов и сплавов на их основе с мелким 
размером зерна и высокой микротвердостью методом 
СВС-экструзии.
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Аннотация. Развитие и успехи физической науки о прочности и пластичности позволяют сформулировать основные аспекты дислокационной 

физики. В настоящей работе рассмотрено современное состояние этого вопроса в рамках многоуровневого подхода: закономерности 
накопления дислокаций в материале после деформации с различными степенями. Основным механизмом упрочнения металлического 
поликристалла является накопление в его зернах дислокаций, а основным параметром упрочнения – средняя скалярная плотность 
дислокаций. Скалярная плотность дислокаций разделяется на компоненты: плотность статистически запасенных (ρS ) и плотность 
геометрически необходимых (ρG ) дислокаций. Методом просвечивающей дифракционной электронной микроскопии (ПЭМ) исследуются 
этапы развития типов дислокационной субструктуры (ДСС) в сплавах Cu – Mn в зависимости от концентрации легирующего элемента 
при активной пластической деформации. Исследуются поликристаллические сплавы в широком концентрационном интервале: от 0,4 
до 25 % Mn (ат.). По полученным на электронном микроскопе снимкам измерен ряд параметров дислокационной субструктуры: средняя 
скалярная плотность дислокаций <ρ>, плотность статистически запасенных (ρS ) и геометрически необходимых (ρG ) дислокаций, 
кривизна-кручение кристаллической решетки (χ), плотность микрополос (Рполос. ), плотность оборванных субграниц (Моб.гр ). Установлена 
последовательность превращений типов ДСС при увеличении степени деформации и количества второго элемента на формирование 
типа субструктуры и ее параметров. Экспериментально определено влияние концентрации второго элемента и размера зерна на среднюю 
скалярную плотность дислокаций и ее составляющих. Наличие разориентировок в субструктуре в процессе деформации базируется на 
основе измерения этих параметром методом ПЭМ. 

Ключевые слова: сплавы, деформация, дислокационные субструктуры, геометрические необходимые дислокации, атомный объем, закон Зена
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Abstract. The development and success of the physical science of strength and plasticity allow the main aspects of dislocation physics to be proposed. 

This work considers the current state of this issue as part of a multilevel approach: patterns of dislocation accumulation in a material after deformation 
with various degrees. The main mechanism of hardening of a metal polycrystal is the accumulation of dislocations in its grains, while the main 
hardening parameter is the mean scalar density of dislocations. The scalar density of dislocations is divided into the following components: the 
density of statistically stored (ρS ); and the density of geometrically necessary (ρG ) dislocations. The transmission diffraction electron microscopy 
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 Введение

Варьирование состава сплавов системы Cu – Mn 
может менять степень ближнего порядка и сопротивле
ние движению дислокаций [1, 2]. В то же время в спла
вах этой системы значение энергии дефекта упаковки 
(ЭДУ) незначительно зависит от концентрации легирую-
щего компонента – марганца [3]. Варьирование кон
центрации второго элемента в твердом растворе может 
приводить к изменению напряжения старта дислокаций 
и сил трения и, следовательно, к изменению сопротив
ления началу пластической деформации. Увеличение 
степени деформации приводит к формированию опре
деленного типа дислокационной субструктуры, которая, 
в свою очередь, определяет деформационное упроч
нение поликристаллов. Характер и тип образующихся 
дислокацион ных структур тесно связаны с величиной 
ЭДУ, параметрами локального порядка и силами тре
ния между дислокациями. Эти параметры могут сильно 
изменяться в зависимости от концентрации легиру
ющего элемента, от степени упорядочения в твердых 
раст ворах, а также от степени деформации [4 – 6].

Много лет дислокационную структуру характери
зовали, в основном, таким параметром, как средняя 
скалярная плотность дислокаций <ρ>. Дальнейшее раз
витие исследований дислокаций привело к разделению 
величины <ρ> на разные по физическому смыслу компо
ненты: геометрически необходимые ρG и статисти чески 
запасенные ρS дислокации. В литературе показано, что 
геометрически необходимые дислокации образуются 
при деформации в поликристаллических металлах 
и сплавах с деформационными двойниками, в дис
персно-упрочненных материалах и в других случаях 
функционирования прочных барьеров дислокацион-
ному скольжению [7 – 9]. 

Плотность ρG связана непосредственно с кривизной-
кручением кристаллической решетки χ [13, 14]:

 

где b – вектор Бюргерса; φ – угол наклона кристалло
графической плоскости; ℓ – расстояние на плоскости; 

 кривизна-кручение кристаллической решетки;  
 

r – радиус кривизны кристалла.
Образование дислокаций и дислокационные реакции 

в сплавах после пластической деформации можно счи
тать случайными процессами. Подвергнутые торможе
нию одни дислокации другими, которые образовались 
в процессе пластической деформации, называются ста
тистически запасенными (СЗД) [11]. Такие статистиче
ски запасенные дислокации образуются в самом начале 
пластической деформации и тормозятся, в основном, 
слабыми барьерами, состоящими из других дислокаций. 
В случае присутствия в сплавах более прочных барье
ров (таких, как частицы вторых фаз, деформационные 
двойники или границы зерен) в материале происходит 
накопление геометрически необходимых дислокаций 
(ГНД), при этом имеют место градиенты пластической 
деформации (1) [11]. В результате средняя скалярная 
плотность дислокаций определяется выражением

<ρ> = ρS + ρG .

В настоящей работе методом просвечивающей элек
тронной микроскопии изучено влияние легирования 
марганцем и размера зерен в деформированных спла
вах Cu – Mn с ГЦК решеткой.

 Материал и методы исследования

Материалами исследования являлись поликристал
лические сплавы системы Cu – Mn в интервале кон
центраций марганца от 0,4 до 25 % (здесь и далее ат.). 
Исследовали сплавы со средним размером зерен: 10, 20, 
40, 60, 100, 120 и 240 мкм. Деформацию образцов иссле
дованных сплавов осуществляли растяжением при ком
натной температуре со скоростью 2·10–2 с–1. Дислока
ционную структуру изучали методом просвечивающей 
дифракционной электронной микроскопии (ПЭМ) на 
снабженных гониометром электронных микроскопах 
с ускоряющим напряжением 125 кВ. Просмотр фольг 
в колонне микроскопа происходил при увеличении 
30 000 крат. Методика измерения параметров дислока
ционной структуры приведена в работах [12, 13].

(TEM) is used to study the stages of dislocation substructure (DSS) types development in Cu – Mn alloys depending on the concentration of an 
alloying element during active plastic deformation. Polycrystal alloys are studied in a wide concentration range: from 0.4 to 25 % Mn (at.). A number 
of dislocation substructure parameters are measured using electron microscope images: mean scalar density of dislocations <ρ>; density of statistically 
stored (ρS ) and geometrically necessary (ρG ) dislocations; curvature-torsion of the crystal lattice (χ); density of microstrips (Pstrip ); and density 
of broken sub-boundaries (Mbr.  bnd. ). A sequence of transformations of the DSS types with an increase in the deformation degree and amount of the 
second element to form the substructure type and parameters was established. The influence of the second element and grain size on the mean scalar 
density of dislocations and its components was experimentally determined. The presence of disorientations in the substructure during deformation is 
based on the measurement of these parameters using the TEM. 
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 Результаты исследований и их обсуждение

Рассмотрим формирование дислокационной суб
структуры (ДСС) в зависимости от концентрации леги
рующего элемента при небольших (εист = 0,05) степенях 
деформации в медно-марганцевых сплавах. Для удоб
ства сравнения субструктур приводятся результаты 
исследования для одного размера зерен – 100 мкм. 

На рис. 1 представлены типы дислокационных суб
структур, формирующихся при росте концентрации 
второго элемента. Анализ электронно-микроскопи-
ческих изображений позволил выявить следующие 
закономерности в формировании ДСС. При умеренных 
степенях деформации (εист = 0,05 ÷ 0,10) в исследуемых 
сплавах Cu + 0,4 % Mn, Cu + 8 % Mn и Cu + 19 % Mn 
происходит образование клубков из дислокаций 
(рис. 1, а) и ячеистой субструктуры без разориентиро
вок (рис. 1, б). Увеличение концентрации второго ком
понента до 8 % Mn приводит к переходу от ячеистой 
к ячеисто-сетчатой ДСС (рис. 1, в). Дальнейший рост 
концентрации второго элемента сопровождается фор
мированием нового типа ДСС. В сплавах Cu + 13 % Mn, 
Cu + 19 % Mn и Cu + 25 % Mn наблюдается следующая 
последовательность формирования типов ДСС: дисло
кационный хаос (рис. 1, г); дислокационные скопле
ния и петли из дислокаций (рис. 1, д); сетчатая ДСС 
(рис. 1, е) соответственно. 

Рассмотрим влияние роста степени деформации 
в исследованных сплавах, что приводит к появлению 
разориентировок в ДСС. На электронно-микроскопи
ческих изображениях это проявляется в возникновении 
экстинкционных деформационных контуров (рис. 2).

В сплавах Cu – Mn с низкой концентрацией леги
рующего элемента (до 6 %) при степени деформации 
0,20 формируется разориентированная ячеистая суб
структура (рис. 2, а). В сплавах с концентрацией леги
рующего элемента выше 8 % Mn при дальнейшем уве
личении деформации развивается разориентированная 
ячеисто-сетчатая субструктура (рис. 2, б). При такой 
деформации происходит образование сгущений из дис
локаций (рис. 2, б), зарождающихся на длинных прямо
линейных дислокациях, которые были образованы еще 
при малых степенях деформации. В результате наблю
дается увеличение плотности сгущений и структура 
стремится к более однородной. 

На рис. 2 приведены электронно-микроскопичес-
кие изображения типов ДСС, которые формируются 
при более высоких (εист > 0,20) степенях деформации 
в сплавах с разной концентрацией легирующего эле
мента. Экспериментально установлено, что в сплавах 
с концентрацией второго элемента 0,4, 2, 4 и 6 % Mn 
наблюдаются следующие субструктуры: разориенти
рованная ячеистая; ячеисто-сетчатая; микрополосо
вая ДСС. Примеры наблюдаемых типов субструктур 

Рис. 1. Электронно-микроскопические изображения типов ДСС, формирующихся при εист = 0,05 ÷ 0,10 
в сплавах Cu – 04 % Mn (клубковая (а), ячеистая (б)); Cu + 8 % Mn (ячеисто-сетчатая (в)); 

Cu + 19 % Mn, Cu + 13 % Mn (хаотическое распределение дислокаций (г)); Cu + 19 % Mn % (дислокационные скопления (д)); 
Cu + 25 % Mn (сетчатая (е))

Fig. 1. Electron microscope images of DSS types formed at εtr. = 0.05 ÷ 0.10 
in alloys Cu – 04 % Mn (tangle (a), cell (б)); Cu + 8 % Mn (cell-mesh (в)); 

Cu + 19 % Mn, Cu + 13 % Mn (chaotic dislocation distribution (г)); Cu + 19 % Mn % (dislocation clusters (д)); 
Cu + 19 % Mn % (mesh (e))
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для сплава Cu + 0,4 % Mn приведены на рис. 2, а, б. 
В сплаве Cu + 6 % Mn наблюдается формирование 
микрополосовой ДСС, которая образуется внутри 
зерна, формируясь по границам разориентированных 
ячеек или от границ зерен (рис. 2, в). Важно отметить, 
что кинетика образования микрополосовой субструк
туры и роста ее объемной доли часто связана с прора
станием через сплав оборванных границ. 

Было установлено, что в сплавах с более высокой 
концентрацией легирующего элемента (8, 10, 13, 19 
и 25 % Mn) присутствуют такие субструктуры как: 
разориентированная сетчатая; разориентированная 
ячеисто-сетчатая ДСС; микрополосовая ДСС. Пример 
наблюдаемых субструктур при εист > 0,20 представлен 
на рис. 2, г – е для сплава Cu + 19 % Mn. На основе ана
лиза электронно-микроскопических микрофотографий 
было установлено, что сплав с 8 Mn % является погра
ничным при переходе от классически ячеистой ДСС 
к ячеисто-сетчатой.

По микрофотографиям были измерены средняя ска
лярная плотность дислокаций <ρ>, плотность статисти
чески запасенных ρS  и геометрически необходимых ρG  
дислокаций, кривизна-кручение кристаллической 
решетки χ, плотность микрополос Рполос. , плотность 
оборванных границ Моб.гр.  при разных размерах 
зерен <d>. Зависимости средней скалярной плотности 
дислокаций, плотности геометрически необходимых 
и статистически запасенных дислокаций от концентра
ции легирующего элемента СMn при εист = 0,30 и разме
рах зерен 10 и 240 мкм приведены на рис. 3. 

Рис. 2. Электронно-микроскопические изображения типов ДСС, формирующихся при εист > 0,20 
в сплавах Cu + 0,4 % Mn (разориентированная ячеистая (а), ячеисто-сетчатая (б)); Cu + 6 % Mn (микрополосовая (в)); 

Cu + 19 % Mn (сетчатая (г), разориентированная ячеисто-сетчатая (д), микрополосовая (е)). Экстинкционный деформационный контур К 

Fig. 2. Electron microscope images of DSS types formed at εtr. > 0.20 in Cu + 0.4 % Mn alloys (disoriented cell (a), cell-mesh (б)); 
Cu + 6 % Mn (microstrip (в)); Cu + 19 % Mn (mesh (г), disoriented cell-mesh (д), microstrip (e)). Extinction deformation contour К

Рис. 3. Зависимости средней скалярной плотности 
дислокаций <ρ> (а), плотности геометрически необходимых ρG (б) 

и статистически запасенных ρS (в) дислокаций от концентрации 
легирующего элемента в сплавах системы Cu – Mn при εист = 0,30 

и размерах зерен 10 мкм (1) и 240 мкм (2)

Fig. 3. Dependencies of the mean scalar density of dislocations <ρ> (а), 
density of geometrically necessary ρG (б) and statistically stored ρS (в) 

dislocations on the concentration of alloying element 
in the alloys of Cu – Mn system at εtr. = 0.30 and grain sizes 

of 10 μm (1) and 240 μm (2)
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Рост концентрации марганца приводит к увеличе
нию как средней скалярной плотности дислокаций <ρ>, 
так и ее компонент ρG и ρS . Рост степени деформации 
приводит к формированию разориентировок в суб
структуре. На рис. 4 приведены зависимости параме
тров, которые характеризуют разориентировки в спла
вах Cu – Mn: кривизна-кручение кристаллической 
решетки, плотность микрополос и плотность оборван
ных субграниц. Величины χ, Рполос. и Моб.гр. возрастают 
с увеличением концентрации легирующего элемента 
СMn существеннее в сплавах с размером зерен 10 мкм 
по сравнению со сплавами, в которых размер зерен 
составляет 240 мкм.

Рассмотрим особенности изменения атомного объе ма 
в твердых растворах в сплавах системы Cu – Mn. Счи
тается, что в области существования твердых рас
творов двух элементов изменение периода решетки 
в зависимости от состава должно быть линейным. Это 
предположение было сформулировано в виде закона 
Вегарда [14 – 16]. Согласно этому закону период 
решетки твердого раствора из двух компонентов с оди
наковой или близкой структурой и периодами а1 и а2 дол
жен линейно изменяться в зависимости от концентрации 
этих компонентов x1 и x2 , выраженных в атомных долях: 

 а = x1 a1 + x2 a2 .

С другой стороны, Зен сформулировал правило адди-
тивности атомных объемов для идеальных твердых 
растворов [15 – 17]:

Ω = СА ΩА + СВ ΩВ ,

где СА и СВ , ΩА и ΩВ – концентрации и атомные объемы 
чистых компонентов.

Под атомным объемом понимается доля объема эле
ментарной ячейки, приходящаяся на один атом, то есть: 

    (1)

где n – количество атомов в элементарной ячейке.
Атомные объемы чистых металлов Ω, вычисленные 

таким образом, менее всего зависят от типа кристалли
ческой решетки. Атомный объем чистых металлов Ω 
является более универсальной характеристикой относи
тельно параметров элементарных ячеек чистых метал
лов и может быть использован для анализа свойств сое
динений, образованных элементами, которые обладают 
разными кристаллическими структурами. Этот под
ход был успешно применен в работе [14] при анализе 
бинарных соединений на основе Ti – Ni.

Закон Зена выполняется так же редко, как и пра
вило Вегарда, но пользуется большой популярностью. 
Сущест вует много моделей для предсказания откло
нений от закона Зена, но уровень надежности этих 
предсказаний невелик. Ни одна из моделей даже знак 
отклонения не предсказывает с точностью более 60 %. 
Это заставляет думать, что главные факторы, ответст
венные за отклонение от закона Зена, еще не выявлены.

Для большинства известных сплавов, в которых 
имеет место образование твердых растворов, наблю
дается отрицательное отклонение атомного объема от 
правила Зена [18, 17]:

     (2)

На рис. 5, а приведена фазовая диаграмма системы 
Cu – Mn, имеющей две концентрационные области, 
в которых происходит образование упорядоченных фаз 
в результате фазовых переходов беспорядок – порядок 
составов Cu5Mn и Cu3Mn, а также построены концен
трационные зависимости атомных объемов сплавов 
системы Cu – Mn (рис. 5, б). В сплавах этой системы 
наблюдается положительное отклонение атомного 
объе ма от закона Зена. Такое отклонение от закона Зена 
на концентрационной зависимости атомного объе ма 
встречается значительно реже, чем отрицательное 
отклонение [20].

Приведенные данные свидетельствуют об измене
нии сил межатомного взаимодействия при образовании 

Рис. 4. Зависимости кривизны-кручения кристаллической 
решетки χ (а), плотности оборванных субграниц Моб.гр (б) 
и плотности микрополос Рполос. (в) ДСС от концентрации 

легирующего элемента в сплавах системы Cu – Mn при εист = 0,30 
и размерах зерен 10 мкм (1) и 240 мкм (2)

Fig. 4. Dependences of DSS curvature-torsion of crystal lattice χ (а), 
density of broken sub-boundaries Мbr. bnd. (б) and density 

of the microstrips Рstrip (в) on concentrationof alloying element 
in alloys of Cu – Mn system at εtr. = 0.30 and grain sizes 

of 10 μm (1) and 240 μm (2)
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твердых растворов в системе Cu – Mn (согласно выра
жению, связывающему энергию кристалла с атомным 
объемом Ω при металлическом характере взаимодейст
вия атомов [21]):

здесь величины  и  представляют собой потен- 
 
циальную и кинетическую энергии свободных элек-  
 

тронов;  характеризует кинетическую энергию элек- 
 

тронов, занимающих более низкие энергетические 
состояния. 

Известно, что напряжение Пайерлса Еп , которое 
является минимальным необходимым для перемеще
ния дислокации в кристаллических телах напряже
нием, зависит от межплоскостных расстояний d. При 
этом максимальное значение Еп , которое и есть вели
чина барьера Пайерлса, определяется как [22]

здесь  ширина дислокации; d – межплос - 
 

костное расстояние; G – модуль сдвига; ν – коэффи-
циент Пуассона; b – вектор Бюргерса. 

Таким образом, обнаруженная зависимость атом
ного объема от концентрации для сплавов системы 
Cu – Mn, согласно приведенному анализу на основе 
уравнений (1) и (2), позволяет констатировать, что 
увеличение атомного объема способствует изменению 
энергии кристалла и высоты барьера Пайерлса. Такие 
изменения атомного объема оказывают заметное влия
ние на подвижность статистически запасенных и гео
метрически необходимых дислокаций.

 Выводы

На основе электронно-микроскопических исследо
ваний тонкой структуры продеформированных образ
цов сплавов системы Cu – Mn с ГЦК решеткой опреде
лены параметры дислокационных субструктур (средняя 
скалярная плотность дислокаций <ρ> и ее компоненты: 
плотность статистически запасенных ρS и геометри-
чески необходимых ρG дислокаций; кривизна-круче
ние кристаллической решетки χ; плотность микропо
лос Рполос. и плотность оборванных субграниц Моб.гр. ) 
в зависимости от концентрации легирующего элемента 
(марганца) при разных размерах зерен. Определены 
особенности эволюции дислокационных субструктур 
в сплавах с разным содержанием марганца и установ
лено, что сплав с 8 Mn % является пограничным при 
переходе от классически ячеистой ДСС к ячеисто-сет
чатой.

Показано, что уменьшение размера зерен приво
дит к увеличению параметров дислокационной струк
туры. Это связано с тем, что в зернах меньшего размера 
накоп ление дислокаций связано с их меньшей подвиж-
ностью.

На основе анализа концентрационных зависимостей 
атомных объемов в сплавах в системе Cu – Mn установ
лено положительное отклонение от закона Зена. Такое 
увеличение атомного объема с ростом концентрации 
легирующего элемента способствует изменению энер
гии кристалла и, как следствие, росту барьера Пайерл са, 
и это оказывает заметное влияние на подвижность ста
тистически запасенных и геометрически необходимых 
дислокаций. Эти данные коррелируют с результатами 
электронно-микроскопических исследований: в спла
вах Cu – Mn с более высоким содержанием марганца 
наблюдается рост параметров дислокационной суб
структуры.

Установлено, что уменьшение размера зерен оказы
вает более значительное влияние на параметры дисло
кационной субстуктуры, чем содержание атомов леги
рующего элемента в сплавах системы Cu – Mn с ГЦК 
решеткой.

Рис. 5. Фазовая диаграмма (а) и зависимость атомного объема (б) 
в системе Cu – Mn [18, 19]

Fig. 5. Phase diagram (a) and atomic volume dependence (б) 
in Cu – Mn system [18, 19]
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Аннотация. Исследование сопротивления деформации различных марок стали является одним из ключевых вопросов для адекватной 

работы систем автоматизации, позволяющей получать прокат с требуемой точностью по геометрическим характеристикам. Кроме того, 
знание сопротивления деформации важно при проектировании оборудования прокатных станов. В литературе значения сопротивления 
деформации в подавляющем большинстве случаев приводятся в виде коэффициентов различных уравнений (например, Хензеля-
Шпиттеля). Однако зачастую данные формулы имеют ограничения по диапазону технологических параметров, где они дают приемлемый 
результат. Следует также учитывать, что на современном прокатном производстве изготавливаются десятки марок сталей, химический 
состав которых может варьироваться в широком диапазоне в зависимости от конечной толщины проката, требований заказчика или 
исходя из экономических соображений (наиболее выгодная композиция легирования). Исследование реологических свойств такого 
количества материалов в лабораторных условиях дорого, долгосрочно и трудозатратно, а литературные источники не обеспечивают 
полноты данных. В работе показано, что, используя данные с промышленных прокатных станов и методы машинного обучения, 
возможно получение сведений о реологии материала с удовлетворительной точностью. Это позволяет избегать проведения лабораторных 
испытаний. Подобные исследования возможны благодаря высокой насыщенности современных прокатных станов различными датчиками 
и средствами измерений. Проведено сравнение результатов промышленных данных со значениями сопротивления деформации, 
полученными на установке Gleeble. На основе данного сравнения выполнялось обучение модели на основе градиентного бустинга для 
учета особенностей технологического процесса при промышленном производстве. 

Ключевые слова: сопротивление деформации, расчет усилия прокатки, линейная регрессия, машинное обучение, градиентный бустинг, 
Gleeble, истинное напряжение, истинная деформация, уравнение Хензеля-Шпиттеля
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 Введение

Основой расчетов при проектировании прокатного 
оборудования и разработке новых технологических 
режимов является определение энергосиловых пара
метров (ЭСП), в первую очередь силы прокатки. Как 
правило, в формулы расчета контактных напряжений 
прямым сомножителем входит сопротивление дефор
мации, поэтому точность его определения непосредст
венно влияет на погрешность расчета ЭСП. Несмотря 
на наличие теоретических и эмпирических формул, 
описывающих влияние температуры, степени и ско
рости деформации на сопротивление деформации, их 
точность не всегда приемлема при расчете для стали 
нового химического состава. Поэтому точное значение 
сопротивления деформации сталей и сплавов опреде
ленного химического состава целесообразно опреде
лять экспериментально.

Существует несколько методов определения сопро
тивления деформации, такие как растяжение, сжатие, 
кручение цилиндрических образцов и др. Отмечается, 
что значение сопротивления деформации, полученное 
по результатам испытания образцов в условиях сжа
тия, растяжения и кручения, может быть использовано 
в расчетах контактного давления при прокатке с опре
деленными допущениями. Причиной этому являются 
различия в условиях развития деформации, в темпера
турных условиях и другие факторы [1]. 

Существуют варианты определения сопротивления 
деформации непосредственно при прокатке. Для этого 
можно использовать метод базисных давлений [2], 
однако такой подход более трудоемкий и требует доста
точно мощного лабораторного прокатного оборудова

ния. Кроме того, прокатка одного образца при одной 
величине деформации дает гораздо меньше данных, чем 
испытание образца на сжатие, которое обеспечивает дан
ные в диапазоне истинных деформаций от 0 до ~1.

Значительно расширить знания о сопротивлении 
деформации металла в реальных промышленных усло
виях позволяет применение статистических методов 
при обработке больших массивов данных, получен
ных с датчиков и систем управления прокатных ста
нов. Один год работы листового прокатного стана дает 
информацию о двух миллионах проходов [3, 4].

Используя указанные значения и валидируя резуль
таты испытаниями на сжатие (Gleeble), возможно раз
работать методику расчета сопротивления деформации 
на основе промышленных данных без дополнительных 
лабораторных исследований.

Современные прокатные станы насыщены датчи
ками, позволяющими с высокой степенью точности 
определять фактические параметры процесса. Полу
ченные данные собираются с высокой дискретностью, 
аккумулируются в файловых хранилищах и могут 
быть использованы для продвинутого статистического 
анализа. Следует отметить, что ввиду большого раз
броса влияющих на процесс параметров, анализ дан
ных с промышленных станов при помощи классиче
ских методов сильно затруднен. В подобных случаях 
широко применяются методы машинного обучения для 
очистки данных и выделения ключевых особенностей 
протекающих процессов. За рубежом нейронные сети 
используются для предсказания физических свойств 
горячекатаного толстого листа (сопротивление дефор
мации), силы прокатки и других параметров. Исполь
зование таких моделей позволяет значительно снизить 

  ziniagin_ag@bmstu.ru
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расходы на исследования при разработке новых про
дуктов.

Например, авторы работы [5] используют нейросеть 
как адаптацию различных методов расчета усилия про
катки (Симс, Целиков) для условий отдельно взятого 
прокатного стана. Исходными данными являются как 
стандартные параметры прокатки (температура, обжа
тие, геометрия проката и т. п.), так и рассчитанные уси
лия по указанным выше методикам.

Авторы работ [6 – 8] используют методы машин
ного обучения для описания кривых, полученных при 
помощи установки Gleeble. Данный подход позволяет 
получать значительно более точные значения, чем при 
классических подходах.

В работе [9], используя общие параметры прокатки 
и полносвязную нейронную сеть, авторы успешно про
гнозируют усилие и момент прокатки.

В работах [10 – 14] рассматривается вопрос модели
рования пластических свойств различных сплавов при 
высоких температурах при помощи полносвязных ней
ронных сетей, рассматриваются особенности данного 
подхода.

Машинное обучение также используется при пред
сказании фазовых превращений при прокатке и анализа 
свойств материалов, для которых не разработаны ана
литические зависимости [15 – 19].

Целью настоящей работы является определение 
термомеханических коэффициентов для расчета сопро
тивления деформации выбранных сталей на основе 
лабораторных и промышленных исследований. Для 
достижения поставленной цели исследованы различ
ные марки стали при помощи испытаний на сжатие 
и при прокатке, определены их реологические свойства 
и предложено использование модели на основе методов 
машинного обучения для расчета коэффициентов урав
нения Хензеля-Шпиттеля.

 Исследуемые материалы, методики
 

и оборудование

В работе рассмотрены четыре варианта химичес-
кого состава сталей, из которых получают прокат для 

труб класса прочности К52-К60. Химический состав 
исследуемых сталей приведен в табл. 1. Стали 1 – 4 
указаны без наименования марки для соблюдения усло
вий неразглашения информации.

Для стали 1 испытания на установке Gleeble про
водили для базового химического состава, однако при 
анализе данных с промышленного стана использова
лись различные варианты химического состава, основ
ным отличием которых было содержание ниобия.

Испытание на сжатие является одним из самых рас
пространенных способов определения реологических 
свойств материала. Данный способ позволяет прово
дить испытания с большой величиной деформации 
(около 60 %) и скоростью деформации до 20 – 30 с–1. 
В настоящей работе испытания на сжатие проводили 
на установке Gleeble, типичным образцом являлся 
цилиндр диметром 10 мм и высотой 15 мм. 

Одним из недостатков способа является изменение 
формы образца при деформации от цилиндрического 
до бочкообразного. При этом для снижения бочко-
образования использовали подкладки между бойками 
и образцом из графитовой и танталовой фольги (рис. 1). 

Испытания образцов проводили в температурном 
диапазоне 750 – 1150 °С (с шагом 50 °С) при трех 
скоростях деформации 0,1; 1 и 10 с–1. Таким образом, 
количество испытаний составило 30 на каждую марку 
стали. Для получения достоверных результатов приме
няли термический цикл, который включает в себя:

– обработку на твердый раствор для растворения 
частиц карбонитридов;

– нагрев до 1150 °С; 
– предварительную деформацию (ε = 0,1); 
– выдержку до прохождения полной статической 

рекристаллизации; 
– охлаждение до температуры испытаний; 
– основную деформацию и закалку (рис. 2). 
В результате испытаний получали набор дискрет

ных кривых: истинная деформация – истинное напря
жение σ(ε). 

Образцы для исследований на Gleeble изготавли
вались из промышленного проката соответствующих 
марок стали.

Т а б л и ц а  1

Химический состав исследуемых образцов, % (по массе)

Table 1. Chemical composition of the considered samples, (wt. %)

Номер стали C Si Mn Cr Mo Ni Nb Ti V
1* 0,110 0,55 1,630 – – – – – –
2 0,060 0,26 1,820 0,17 – 0,27 0,034 0,016 0,031
3 0,165 1,40 0,475 – 0,025 – – – 0,030
4 0,090 0,21 1,690 – – 0,20 0,059 0,023 0,022

* Базовый для моделирования химический состав.
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 Результаты работы и их обсуждение

На рис. 3 в качестве примера приведены частичные 
результаты испытаний на одноосное сжатие образцов 
диаметром 10 мм и высотой 15 мм для сталей 2 и 4 при 
скорости деформации 1 с–1. 

Полученные кривые можно разделить на два типа. 
Кривые первого типа описывают деформацию, при 
которой одновременно происходят процессы упрочне
ния и разупрочнения, а их соотношение определяет вид 
кривой. В то же время, при очень малой деформации 
начинается процесс динамического разупрочнения, 
который пытается восстановить предыдущее состояние 
за счет перераспределения дислокаций. После достиже
ния равновесного состояния напряжение практичес ки 
не изменяется при увеличении степени деформации. 
Кривые первого типа наблюдаются в значительной 
части рассматриваемого диапазона температур и пара
метров деформации, например, для стали 4 на рис. 3 – 
это кривые при температурах 1050 и 950 °С. 

Кривые второго типа получаются из-за низкой 
энергии активации при данных условиях деформации. 
Известно, что процесс динамической рекристаллизации 
начинается после достижения критической плотности 
дислокаций при некотором значении величины дефор
мации. При этом, если динамическая рекристаллизация 
начинается до достижения равновесного состояния 
между упрочнением и разупрочнением, то наблюдается 

Рис. 1. Внешний вид испытательного блока Gleeble 3800 (а), схема деформации (б) и образец для эксперимента (в)

Fig. 1. External view of the Gleeble 3800 test block (a), strain layout (б) and sample for the experiment (в)

Рис. 2. Термический цикл испытания

Fig. 2. Test thermal cycle

Рис. 3. Влияние температуры 1150 (1), 1050 (2), 950 °С (3) 
и деформации на истинное напряжение сталей 2 (а) и 4 (б) 

при скорости деформации 1 с–1

Fig. 3. Effect of temperature 1150 (1), 1050 (2), 950 °С (3) 
and true strain on true stress of steels 2 (а) and 4 (б) 

at a strain rate of 1 s–1
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понижение напряжения с увеличением деформации. 
Кривые второго типа наблюдаются в области повы
шенных температур и низких скоростей деформации. 
На рис. 3 – это кривые при температурах 1150 °С. 

Как показано выше, результатом испытаний на сжа
тие на установке Gleeble является зависимость истин
ного напряжения от истинной деформации, однако 
данная зависимость не может быть напрямую приме
нена для расчета сопротивления деформации в очаге 
деформации при прокатке из-за дискретности кривых. 
Для корректного использования необходимо провести 
пересчет истинного напряжения в среднее напряжение 
течения по формуле [20] 

          (1)

где σ(ε) – кривая напряжения, полученная на Gleeble; 
ε1 , ε2 – начальное и конечное значение истинной дефор
мации на отрезке.

Также для удобства использования при расчетах 
режимов прокатки истинную деформацию можно пере
вести в относительную, используя формулу 

            εотн = 1 – e–ε. (2)

На рис. 4 показаны кривые до и после пересчета.
Влияние степени деформации, скорости деформа

ции и температуры, полученное в виде кривых, часто 
описывается формулой Хензеля – Шпиттеля [1]

              σ = A1 A2 A3 εm1 um2 e–m3T σб , (3) 

где A1 , A2 , A3 , m1 , m2 , m3 – эмпирические коэффи-
циенты; e – относительная деформация; u – скорость 
деформации; T – температура металла; σб – значение 
среднего напряжения течения при базовых значениях 
параметров испытаний (в работе приняты равными 
ε = 10 %, u = 1 с–1, Т = 900 °С).

Для устранения влияния колебаний значений, все 
кривые приводили к одному базису по деформациям. 
Процедура пересчета кривых проиллюстрирована на 
рис. 5. По полученным данным проводили линейный 
регрессионный анализ для выражения (3), а результатом 
аппроксимации были коэффициенты m0 = ln (A1 A2 A3σб ), 
m1 , m2 , m3

Рис. 5. Алгоритм пересчета кривых истинное напряжение – истинная деформация в среднее напряжение течения – деформация

Fig. 5. Conversion algorithm of true stress – true strain to average flow stress – strain

Рис. 4. Сравнение кривых истинного (1) и среднего (2) 
напряжения течения стали 2 при температуре 1150 °С 

и скорости деформации 1 с–1

Fig. 4. Comparison of true (1) and average (2) stresses 
of flow of steel 2 at 1150 °C and strain rate of 1 s–1
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         ln σ = ln (A1 A2 A3 εm1 um2 e–m3T σб ); (4)

ln σ = ln (A1 A2 A3σб ) + m1 ln ε + m2 ln u – m3 T.       (5)

В результате преобразований и аппроксимации 
результатов на одноосное сжатие получены следующие 
уравнения для исследуемых марок стали:

      σсталь 1 = 2245 ε 
0,2864

 u 
0,1001

 e 
–0,00274T

 ; (6)

      σсталь 2 = 2827 ε 
0,3334

 u 
0,1097

 e 
–0,00288T

 ; (7)

      σсталь 3 = 1818 ε 
0,2544

 u 
0,1119

 e 
–0,00262T

 ; (8)

      σсталь 4 = 2649 ε 
0,3142

 u 
0,0989

 e 
–0,00285T

 . (9)

Другим возможным способом получения данных по 
сопротивлению деформации является анализ показате
лей с промышленных прокатных станов. В сравнении 
с лабораторными условиями в промышленности могут 
наблюдаться более высокие скорости деформации, 
сложное напряженно-деформированное состояние, 
значительная неравномерность температуры при боль
шом размере заготовки, нестандартные условия трения 
и другие факторы, усложняющие получение точных 
результатов.

Авторами предложено использовать подход обрат
ного расчета сопротивления деформации из усилия 
прокатки, используя классические подходы [2] на 
основе данных с промышленного стана 5000. Далее, 
на их основе проводить расчет коэффициентов уравне
ния Хензеля-Шпиттеля. Для расчета использован каж
дый отдельно взятый проход (изучались данные более 
310 тыс. проходов). 

В данной работе исследовалась только черновая 
стадия прокатки, ширина проката составляла от 2500 
до 4500 мм, толщина от 50 до 350 мм. Остальные пара
метры в обучающей выборке варьировались следую
щим образом: относительное обжатие от 0,02 до 0,27; 

скорость деформации от 0,42 до 5,93 с–1; температура 
от 920 до 1150 °С.

Получив данные с прокатного стана (толщины, 
обжатия, диаметры валков, температуры и прочие пара
метры процесса) по методике аналогичной, но обрат
ной вычислению усилия прокатки по Целикову [2], 
вычислялось сопротивление деформации. На примере 
стали 1 рассмотрим вид полученной зависи мости 
в сравнении с данными с установки Gleeble (рис. 6).

Видно, что при обжатиях выше 10 % показатели, 
полученные двумя методами сходны, при этом до 10 % 
наблюдается значительное превышение сопротивления 
деформации со стана над данными Gleeble. По мнению 
авторов, это объясняется особенностями протекания 
процесса рекристаллизации аустенитного зерна, а также 
погрешностями в обратном расчете сопротивления 
деформации при использовании классических теорий 
прокатки. Следует отметить, что этот эффект наблю
дается не для всех вариантов марок стали, а в большей 
степени для тех, где содержится необий. 

Для учета рассматриваемого процесса разработана 
модель на основе метода градиентного бустинга (библио-
тека Catboost). В качестве обучающей выборки брались 
данные по стали 1 с различными вариациями хими
ческого состава (всего 7 вариантов). Использовалось 
15 признаков (химический состав, обжатие, время между 
проходами, скорость деформации, толщина проката, тем
пература и номер прохода). В качестве целевого признака 
использовалась относительная разница между рассчитан
ным сопротивлением деформации со стана и данными 
Gleeble. Полученные значения разделялись на тестовую 
и обучающую выборки в соотношении 25 – 75 %.

В качестве функции потерь была выбрана RMSE 
(среднеквадратичное отклонение). Также для оценки 
качества получаемых прогнозных данных использова
лась метрика R2 – коэффициент детерминации.

 Обучение модели проводилось при помощи под
бора оптимальных параметров – grid_search и задава
лось следующим образом:

Рис. 6. Сравнение расчетного сопротивления деформации при помощи промышленных данных ( ) 
и с установки Gleeble ( ) для стали 1 в двух вариантах – с ниобием (а) и без ниобия (б)

Fig. 6. Comparison of calculated flow stress using industrial data ( ) 
with data from Gleeble facility ( ) for steel 1 in two versions – with (а) and without niobium (б)
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– ‘learning_rate’ (скорость обучения): [0.05, 0.1, 0.3];
– ‘depth’ (глубина дерева, т. е. количество разбиений 

перед прогнозом): [4, 6, 8, 10];
– ‘l2_leaf_reg’ (коэффициент l2 регуляризации): [4, 6, 8].
Лучшими параметрами оказались ‘depth’ = 8, 

‘learning_rate’ = 0.3, ‘l2_leaf_reg’ = 6. Полученная точ
ность модели на тестовой выборке по метрике RMSE 
равна 3,2 МПа, по R2 0.97.

Наиболее важные признаки (Feature importance) 
приведены на рис. 7. Как видно, наиболее важными 
оказались признаки, непосредственно влияющие на 
протекание процессов упрочнения и разупрочнения, 

а именно – степень деформации, содержание ниобия, 
скорость деформации.

Далее проводилась проверка работы модели для ста
лей 2 – 4. Ниже приведены зависимости сопротивления 
деформации из данных со стана до и после применения 
модели для указанных сталей.

Как видно из рис. 8 и табл. 2, применение модели 
значительно повышает точность определения сопро
тивления деформации. Для стали 2 параметр RMSE 
уменьшился в 6,5 раз, параметр R2 от отрицательного 
до 0,94. Для стали 3 и 4 результат получился менее точ
ным – RMSE 5,37 и 5,88 МПа, R2 0,89 и 0,85.

По полученным данным рассчитаны коэффициенты 
Хензеля-Шпиттеля. Сравнение с данным с установки 
Gleeble показано в табл. 3. Отличия коэффициентов 
связано в первую очередь с особенностями метода 
описания кривых напряжение – деформация, поэтому 
целесообразно сравнивать не отдельные коэффици
енты, а их действие в совокупности, т. е. расчетное зна
чение сопротивления деформации. Как можно увидеть 
из табл. 2, абсолютные расчетные значения по двум 
методикам отличаются на 3 – 7 %. 

Таким образом, применение полученных коэффи
циентов обеспечивает удовлетворительную точность 
определения сопротивления деформации в указанном 
выше интервале технологических параметров, а модели 
сопротивления деформации, полученные путем стати
стической обработки промышленных данных, могут 
быть применимы для инженерных расчетов ЭСП.

Рис. 7. Уровень значимости признаков для модели

Fig. 7. Significance level of the model features

Т а б л и ц а  2

Сравнение точности определения сопротивления деформации до и после использования модели

Table 2. Comparison of the determination precision of flow stress before and after application of the model

Номер 
стали

До применения 
модели RMSE, МПа

До применения 
модели R2

После применения 
модели RMSE, МПа

После применения 
модели R2

2 20,4 –8,85 3,74 0,938
3 9,15 0,574 5,37 0,887
4 17,2 –2,17 5,88 0,848

Т а б л и ц а  3

Сравнение коэффициентов ХензеляШпиттеля по данным, полученным со стана 5000 и с установки Gleeble

Table 3. Comparison of the Hensel Spittel coefficients according to the data obtained from Mill 5000 and from Gleeble facility

Номер стали сonst k1 k2 k3
2 (промышленные данные) 2607 0,345 0,143 –0,00279
2 (данные Gleeble) 2827 0,333 0,109 –0,00288
3 (промышленные данные) 1547 0,163 0,184 –0,00275
3 (данные Gleeble) 1818 0,254 0,111 –0,00262
4 (промышленные данные) 2321 0,276 0,166 –0,00286
4 (данные Gleeble) 2649 0,314 0,098 –0,00285
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 Выводы

Проведено сравнение результатов исследования 
сопротивления деформации четырех марок стали с раз
личным химическим составом на установке Gleeble 
и промышленном стане 5000.

Выполнена аппроксимация дискретных кривых, 
полученных в результате эксперимента, и определены 
коэффициенты уравнения Хензеля-Шпиттеля.

Показано, что при расчете сопротивления деформа
ции на основе промышленных данных, при обжатиях 
менее 10 % наблюдается расхождение с данными, полу
ченными на установке Gleeble. 

Для учета данного явления предложено использовать 
модель машинного обучения на основе градиентного 
бустинга (библиотека Catboost). Лучшими пара  мет-

рами модели оказались ‘depth’ = 8, ‘learning_rate’ = 0.3, 
'‘l2_leaf_reg’ = 6. Обучение модели проводилось по 
промышленным и лабораторным данным одной и той 
же марки стали с различными вариантами химического 
состава. Полученная точность модели на тестовой 
выборке по метрике RMSE равна 3,2 МПа, по R2 0.97.

Применение модели позволило значительно уве
личить точность определения сопротивления дефор
мации. Для стали 2 параметр RMSE уменьшился в 6,5 
раз, параметр R2 от отрицательного до 0,94. Для ста
лей 3 и 4 результат получился менее точным – RMSE 
5,37 и 5,88 МПа, R2 0,89 и 0,85

Сравнение промышленных данных сопротивления 
деформации со значениями, полученными при иссле
дованиях на Gleeble показало близость результатов 
и возможность использования описанного подхода для 

Рис. 8. Зависимость сопротивления деформации от обжатия для стали 2 (а, б), 3 (в, г), 4 (д, е) 
до (а, в, д) и после (б, г, е) применения модели:

 – промышленные данные;  – данные с установки Gleeble

Fig. 8. Flow stress as a function of compression for steel 2 (а, б), 3 (в, г), 4 (д, е) 
before (а, в, д) and after (б, г, е) application of the model:

 – industrial data;  – data from the Gleeble installation
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Аннотация. В настоящее время порошок со сферическими частицами из коррозионностойких сталей используют в таких распространенных 

аддитивных методах, как селективное лазерное плавление, селективное лазерное спекание, прямое лазерное спекание, электронно-
лучевая плавка и других. Каждый из этих методов предъявляет высокие требования к характеристикам сферических частиц порошка 
коррозионностойких сталей. Данная работа посвящена получению сферического порошка методом плазменного распыления проволоки 
диаметром 1 мм из коррозионностойкой стали 03Х17Н10М2 и исследованию характеристик порошка на пригодность для применения 
в аддитивных методах. Отработана технология получения сферического порошка и изучена зависимость влияния режимов распыления 
на выход фракции менее 160 мкм, пригодной для аддитивных методов. С увеличением мощности и расхода газа выход фракции менее 
160 мкм увеличивается и достигает более 70 %. Полученный порошок обладает высокой текучестью (17,6 ± 1 с), насыпной плотностью 
(4,15 ± 0,1 г/см3 ), плотностью после утряски (4,36 ± 0,2 г/см3 ) и пригоден для применения в аддитивном производстве. Также изучена 
зависимость влияния фракции сферического порошка на текучесть, насыпную плотность и плотность после утряски. Наилучшие 
характеристики получились для фракции –90 мкм: текучесть 16,64 ± 1 с, насыпная плотность 4,16 ± 0,1 г/см3 и плотность после 
утряски 4,38 ± 0,2 г/см3. Данные показатели соответствуют требованиям, предъявляемым к порошкам, применяемым для аддитивного 
производства, а именно текучести 50 г порошка менее 30 с и насыпной плотности более 3 г/см3. 

Ключевые слова: коррозионностойкая сталь, плазменное диспергирование, сферический порошок, свойства порошков, гранулометрический 
состав, морфология, текучесть, насыпная плотность
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 Введение

Коррозионностойкие стали уже давно применя
ются в самых разных областях (включая медицинс-
кую, пищевую, сельскохозяйственную, авиационную, 
автомобильную промышленности) благодаря их высо
кой прочности, пластичности и коррозионной стой
кости [1 – 4]. Коррозионную стойкость обеспечивает 
богатый хромом оксидный слой, зарождающийся на 
поверхности. Одной из самых популярных коррози
онностойких сталей является 03Х17Н10М2, которая 
до сих пор остается наиболее экономичным выбором 
среди материалов для работы в агрессивных средах, что 
обусловлено ее доступностью, простотой изготовления 
и коррозионной стойкостью [5 – 9]. 

Востребованные на сегодняшний день аддитивные 
методы позволяют изготавливать геометрически слож
ные детали без производственных ограничений, при
сутствующих в классическом производстве [10 – 13]. 
Однако очень важно применение сырья в виде метал
лического сферического порошка, от которого будут 
зависеть свойства конечного изготавливаемого изде
лия [14]. Поэтому сферические порошки для аддитив
ного производства должны обладать рядом свойств, 
такими как высокая текучесть, насыпная плотность, 
однородность химического и гранулометрического 
состава [15 – 18]. Для аддитивных методов приме
няются порошки с фракционным составом менее 
160 мкм. Так для послойного сплавления исполь
зуются порошки с фракцией менее 60 мкм, а для 
послойной наплавки – менее 160 мкм [19]. Порошки 
более 160 мкм можно применять в других порошко
вых методах, таких как спекание и/или горячее прес
сование.

В данном исследовании отработан режим получения 
сферического порошка методом плазменного распыле
ния проволоки для получения наибольшего количества 
фракции, пригодной для аддитивных методов. Иссле
дован гранулометрический состав, морфология, теку
честь, а также насыпная плотность и плотность после 
утряски сферического порошка.

 Материалы и методы исследования

В качестве исходного материала использовалась 
промышленная проволока 03Х17Н10М2 диаметром 
1 мм. Сферический порошок получен методом рас
пыления проволоки на лабораторной установке плаз
менного диспергирования по патенту № 2749403 РФ. 
Схема установки представлена на рис. 1.

Из рабочей камеры 1 производится откачка воздуха 
и дальнейшее заполнение ее аргоном. Далее вклю
чают плазмотрон 2, генерирующий плазменную струю, 
и устройство подачи 3 проволоки 4. Между свободными 
концами проволок возбуждается независимая электри
ческая дуга, которая приводит к плавлению проволоки. 
Установка оснащена токоподводами 5 и 6, обеспечиваю-
щими электрический потенциал на прутковых мате
риалах для горения независимой электрической дуги. 
Получение сферических частиц производится плазмен
ной струей за счет распыления. Распыленные частицы 
порошка движутся вдоль рабочей камеры 1 (направ
ление I). Кольцевое сопло 7 обеспечивает встречный 
поток охлаждающего газа, тормозящего и охлажда
ющего частицы порошка (направление II). Частицы 
порошка собираются в сборнике 8. В качестве плазмо-
образующего и распыляющего газа плазмотрона 
использовался аргон.

  mkaplan@imet.ac.ru
Abstract. Stainless steel spherical powders are commonly used as additives in such manufacturing processes as selective laser melting, selective laser 

sintering, direct laser sintering, electron beam melting, and others. These processes require high-quality spherical powders. The purpose of this 
study is to develop a manufacturing process for making spherical powder by plasma spraying of a 1 mm dia. wire, stainless steel 03Cr17Ni10Mo2 
(US analog: 316L steel grade) and to analyze the powder suitability for additive manufacturing. We refined the spherical powder manufacturing 
process and studied the spraying conditions vs. –160 μm fraction yield relationship, since this fraction is required for additive manufacturing. As 
the arc power gas flow rate increases, the –160 μm fraction yield increases to over 70 %. The powder has high fluidity (17.6 ± 1 s), bulk density 
(4.15 ± 0.1 g/cm3), and tapped density (4.36 ± 0.2 g/cm3). It is suitable for additive manufacturing applications. We also studied the effect of the 
spherical powder fraction size distribution on the fluidity, bulk density, and tapped density. The best results (fluidity: 16.64 ± 1 s; bulk density: 
4.16 ± 0.1 g/cm3; tapped density: 4.38 ± 0.2 g/cm3) were obtained for –90 μm fraction. With these properties, the powder meets the basic additive 
manufacturing requirements: less than the 30 s/50 g fluidity, and bulk density exceeding 3 g/cm3. 

Keywords: stainless steel, plasma spraying, spherical powder, powder properties, grain size distribution, morphology, fluidity, bulk density
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После распыления порошки рассеивали по фрак
циям на установке вибрационный грохот ANALYSETTE 
3 SPARTAN (Германия). Изображения частиц порошка 
получены на сканирующем электронном микроскопе 
(СЭМ) JEOL JSM-IT500. Определение гранулометри
ческого состава осуществлялось на лазерном дифрак
ционном анализаторе размера частиц Analysette 22 
NanoTec. Определение текучести и насыпной плот-
ности полученных порошков проводилось с помощью 
калиброванной воронки (прибора Холла) на приборе 
HFlow-1 в соответствии с ГОСТ 20899-98 и с частью 1 
ГОСТ 19440-94. Определение плотности после утряски 
порошков проводилось в соответствии с ГОСТ 25279-93  
на анализаторе насыпной плотности BeDensi T1.

 Результаты исследования и их обсуждение

Проведены исследования влияния мощности элек
трической дуги и расхода газа на выход фракции, 
применяемой для аддитивных методов производства 
изделий (менее 160 мкм) на промышленной проволоке 
03Х17Н10М2 диаметром 1 мм. Подобран режим полу
чения сферического порошка методом плазменного 
распыления проволоки. Результаты исследований пред
ставлены на рис. 2.

С увеличением мощности и расхода газа выход фрак
ции менее 160 мкм увеличивается и достигает более 
70 %, однако мощность выше 4 кВт перегревает камеру 
быстрее, что сокращает процесс получения порошка. 
Для производства сферического порошка на данной 
лабораторной установке определен режим, при кото
ром лабораторная установка может работать длительное 
время (мощность 4 кВт при расходе газа 250 л/ мин).

Изучен гранулометрический состав и морфология 
сферического порошка, изготовленного из проволоки 
03Х17Н10М2. Гранулометрический состав показал, 
что 70 % фракции имеет размер менее 167 мкм (рис. 3). 
Изображения частиц порошка, полученные на скани-
рующем электронном микроскопе, продемонстриро
вали, что частицы обладают высокой степенью сферич
ности и округлости без видимых дефектов, что делает 
данный порошок пригодным для применения в адди
тивном производстве (рис. 4). 

На сферическом порошке проведены исследования 
зависимости насыпной плотности, текучести и плот
ности после утряски от размера фракции порошка. 
Результаты представлены в таблице.

Можно сделать вывод, что чем меньше размер фрак
ции, тем быстрее течет порошок (от 16,64 до 22,9 с), 
а насыпная плотность и плотность после утряски для 
всех фракций сохраняется на одном уровне и состав
ляет в среднем 4,15 и 4,38 г/см3 соответственно.Рис. 1. Схема установки по плазменному диспергированию 

проволоки

Fig. 1. Layout of wire plasma spraying system

Рис. 2. Влияние режимов распыления 
на выход фракции менее 160 мкм, 

применяемой для аддитивных методов:
а – электрическая мощность дуги;

б – расход плазмообразующего и обжимного газа

Fig. 2. Spraying conditions vs. yield (<160 µm) 
of particles suitable for additive manufacturing

a – electric arc power; b – gas flow rate
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 Выводы

Изучена зависимость влияния режимов распыле
ния на выход фракции менее 160 мкм, пригодной для 
аддитивных методов. С увеличением мощности и рас
хода газа выход фракции менее 160 мкм увеличивается 
и достигает более 70 %. 

Отработана технология получения сферического 
порошка методом плазменного распыления промышлен
ной проволоки 03Х17Н10М2 диаметром 1 мм и подоб-
ран оптимальный режим (мощность 4 кВт при расходе 
газа 250 л/мин) с выходом более 70 % фракции менее 
160 мкм и следующими характеристиками: текучесть 
17,6 ± 1 с, насыпная плотность 4,15 ± 0,1 г/ см3 и плот
ность после утряски 4,36 ± 0,2 г/см3. Данный порошок 
пригоден для применения в аддитивном производстве.

Изучена зависимость фракции сферического порошка, 
полученного из промышленной проволоки 03Х17Н10М2, 
на текучесть, насыпную плотность, плотность после 
утряски. Наилучшие характеристики получились для 
фракции –90 мкм: текучесть 16,64 ± 1 с, насыпная 
плотность 4,16 ± 0,1 г/см3 и плотностью после утряски 
4,38 ± 0,2 г/см3.
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Рис. 4. СЭМ изображения частиц порошка, полученного 
из проволоки 03Х17Н10М2

Fig. 4. SEM images of the powder particles made 
from the 03Ch17Ni10Mo2 (316L) wire

Рис. 3. Гранулометрический состав порошка

Fig. 3. Powder particle size distribution

Выход фракции, % Размер фракции, мкм
10 99,46
20 115,34
30 126,64
40 136,62
50 146,35
60 156,21
70 167,26
80 180,66
90 198,83

Powder Properties

Characteristics of the powder

Фракция, 
мкм

250 – 160 160 – 90 –90 –160

Текучесть
t, с 22,9 ± 1,0 18,62 ± 1,0 16,64 ± 1,0 17,6 ± 1,0

Насыпная плотность
р, г/см3 4,15 ± 0,2 4,15 ± 0,2 4,16 ± 0,2 4,15 ± 0,1

Плотность после утряски
р, г/см3 4,41 ± 0,2 4,35 ± 0,2 4,38 ± 0,2 4,36 ± 0,2
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Аннотация. В работе рассмотрена геометрия трещин в объеме брикетов из шлакообразующего материала, широко используемого в черной 

металлургии – оксида магния MgO. Представлены результаты измерения геометрии и расположения трещин в объеме брикетов, 
полученных методом валкового брикетирования. Возможность появления трещин в объеме брикетов является технологической 
особенностью валкового брикетирования. Этот дефект влияет на прочность брикетов, а также на выход годного (и производительность) 
в процессе брикетирования на валковых брикетировочных прессах. Количество и угол наклона трещин относительно направления 
брикетирования определено по фотографиям боковой поверхности брикета с использованием графических программ. 

Ключевые слова: брикет, валковое брикетирование, оксид магния, трещины, угол наклона трещины, прочность брикетов, максимальное каса
тельное напряжение
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Abstract. This paper examines the crack geometry of briquettes in magnesium oxide (MgO), a slagging material widely used in iron and steel making 

applications. Geometry measurement data and crack layout in briquettes are produced by roll briquetteizing. Cracking in briquettes is likely due to 
the workflow of roll briquetteizing. This defect affects the strength of briquettes and yield ratio (plus productivity rate) during briquetteizing using 
roll baling presses. A number and angles of cracks in respect to the briquetteizing direction were identified in accordance with photos of briquette side 
surfaces using graphical software. 

Keywords: briquette, roll mill briquetteizing, MgO, cracks, crack angle, briquette strength, maximum tangential stress
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Трещинообразование 
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Оксид магния MgO (содержание в шлаке 10 – 20 %) 
является обязательным компонентом для сталепла
вильных шлаков. Количеством оксида магния в шлаке 
регулируют его вязкость. Оксид магния повышает 
серопоглотительную способность шлака, а также 

стойкость футеровки сталеплавильных печей и ков
шей. 

Для подготовки порошковых материалов к метал
лургическому переделу часто используются приемы 
валкового брикетирования [1, 2]. Валковые прессы 
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имеют валки, снабженные ячейками той или иной 
формы [3]. Известен факт образования при прессова
нии и прокатке порошковых материалов поперечных 
и диагональных трещин. Это часто встречающийся вид 
дефекта в процессах порошковой металлургии [4, 5]. 
Он предопределяет прочностные свойства продукции. 

Целью работы является определение геометрии 
и расположения трещин, которые образуются при высо
ких давлениях прессования при сухом брикетировании 
криолита, фтористого алюминия, оксида магния и др.

Исследованы магнезиальные брикеты (10 шт.) 
после брикетирования на валковых брикетировочных 
прессах в валках (или бандажах), имеющих ячейки, 
обработанные механическим путем (см. рисунок, а). 
Грануломет рический состав смеси 0 – 1 мм. Плотность 
брикетов 2100 кг/м3. Прочность брикетов на сбрасыва
ние 75 – 92 %. Размеры брикетов: длина L = 32 ± 1 мм; 
высота H = 19,5 ± 0,5 мм; ширина B = 29 ± 1 мм. 
В работе применен метод так называемого «сухого» 
брикетирования (т. е. брикетирования без связующего 
или влаги). Зазор между валками пресса при брикетиро
вании составляет 5 мм. На рисунке, б приведена фото
графия боковой поверхности брикета из оксида магния 
с хорошо видимыми поверхностными трещинами.

Как видно из рисунка, трещины локализованы 
ближе к задней части брикета. Ранее было показано, 
что у ячейки валкового пресса есть нагнетающая сто
рона контура и противоположная ей. При этом большие 
давления создаются как раз на нагнетающей стороне, 
она формирует заднюю часть брикета. В данном случае 
трещины были созданы в зоне высоких давлений, т. е. 
они являются перепрессовочными.

С использованием графических программ опреде
лены средние углы наклона трещины в верхней и ниж
ней частях брикета (φ1 = 49,2° и φ2 = 48,4°). Количество 
видимых трещин в брикетах составляет 5 – 6 шт. Сред
ний угол наклона трещин в объеме брикета 48,8° (это 

значение укладывается в интервал значений 45 – 60°). 
Обычно появление трещин, имеющих наклон примерно 
45° к оси прокатки, связывают с действием максималь
ных касательных напряжений.

 Выводы

Выявлено, что трещины в брикетах создаются в зад
ней части брикета, т. е. в зоне действия больших давле
ний. Одной из рекомендаций по исправлению получен
ного вида брака (перепрессовочных трещин) является 
увеличение зазора между валками брикетировочного 
пресса.
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Аннотация. На металлургических предприятиях Урала доля местного сырья составляет 50 – 60 %. Его дефицит компенсируется 

использованием материалов, завозимых из Центральной России, Кольского полуострова и Казахстана. Замена их на местное сырье 
увеличит конкурентоспособность производимого на Урале металла, поэтому вопрос оценки возможности замены привозного 
сырья на местное является весьма актуальным. Таким сырьем могут быть сидеритовые руды Бакальского месторождения. Они не 
пользуются спросом у металлургов из-за низкого содержания железа и высокого содержания магния. С ростом количества сидеритов 
в шихте увеличивается содержание оксида магния в шлаке, что влияет на его вязкость и делает затруднительным или невозможным 
плавку с использованием более 20 % сидеритов. Для разжижения шлака предложено использовать оксид бора. Синтетический шлак, 
содержащий 26,8 % CaO, 38,1 % SiO2 , 11,8 % Al2O3 , 23,6 % MgO, моделирующий состав шлака доменной плавки Магнитогорского 
металлургического комбината с добавкой 30 % обожженных сидеритов, является коротким и неустойчивым. Температура, 
при которой его вязкость соответствует вязкости на выпуске (0,5 Па·с), составляет 1390 °С, а температура, соответствующая 
температуре плавления (вязкость 2,5 Па·с), составляет 1367 °С. Если в такой шлак добавить борный ангидрид, он становится 
длинным и устойчивым. В расплавах при увеличении доли B2O3 от 0 до 12 % температура, при которой вязкость шлака составляет 
0,5 и 2,5 Па·с, снижается до 1260 и 1100 °С соответственно. Это делает возможным значительное увеличение доли сидеритов в 
доменной шихте. 

Ключевые слова: железорудное сырье, бакальские сидериты, вязкость, шлак, оксид бора, оксид магния, температура плавления
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Abstract. Smelters in the Urals procure only 50 – 60 % of raw materials from local sources. The rest is imported from Central Russia, the Kola 

Peninsula, and Kazakhstan. Switching to local raw materials would increase the competitiveness of the Urals metals, so local alternatives 
should be considered, such as siderite ore from the Bakal deposit. The ore is in low demand due to its low iron content and high magnesium 
content. The higher the siderite content in the charge, the higher the magnesium oxide content in the slag. This affects the slag viscosity, so for 
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На металлургических предприятиях Урала при про
изводстве чугуна доля местного железорудного сырья 
составляет 50 – 60 %. Его недостаток компенсируется 
поставками из центральных и северо-западных райо
нов России и Казахстана, поскольку из 50 месторожде
ний железных руд Уральского региона эксплуатируется 
менее половины [1 – 5], а интенсивность добычи на них 
часто не совпадает с возможностями. Это происходит 
вследствие различных причин. В частности, добыча 
сидеритовой железной руды Бакальского месторожде
ния (Южный Урал), запасы которой составляют около 
1 млрд т, во много раз меньше, чем это позволяют горно-
геологические условия, что связано с незначитель
ным спросом на это сырье из-за его низкого качества. 
Доля оксида магния в пустой породе составляет около 
40 – 50 % [6 – 8]. В связи с этим в доменной плавке сиде
риты используют в виде добавок как непосредственно 
в исходную шихту, так и при производстве агломерата. 
Ведение процесса на моношихте из бакальс ких сидери
тов невозможно, поскольку образую щиеся шлаки будут 
обладать очень высокой температурой плавления [9].

В шлаках переход от твердого состояния к жидкому 
происходит в определенном интервале температур, 
поэто му температура плавления (Тпл ) является услов
ной величиной. За нее принимают либо температуру 
ликвидуса (Тл ) – температуру полного исчезновения 
твердой фазы при нагреве, либо температуру, при кото
рой шлак начинает свободно вытекать из коксовой 
насадки, что возможно, когда его вязкость становится 
менее 2,5 Па·с. 

Для успешного хода доменной плавки и обеспече
ния безопасности производства доменной печи темпе
ратура плавления шлака должна быть ниже 1400 °С, 
а при температурах от 1400 до 1500 °С он должен обла
дать хорошей подвижностью [10 – 13].

Процесс медленного загустевания (повышения 
вязкости) характерен для кислых шлаков. Он проте
кает в относительно широком интервале температур, 
в связи с чем шлаки называют «длинными». В основ
ных шлаках при достижении температуры ниже начала 
кристаллизации шлаки становятся густыми за счет их 
гетерогенизации и появления твердой фазы. Сгуще
ние происходит в узком интервале температур. Такие 
шлаки называются «короткими».

Для ведения доменной плавки имеет значение не 
только температура плавления шлака, но и его теку
честь. Поэтому одним из важнейших физико-хими
ческих свойств, определяющих стабильность работы 
и производительность доменной печи, а также имею-
щих определяющее влияние на доменный процесс, 
является вязкость шлакового расплава. Корреляция 
с различными компонентами шлака (в том числе окси
дом магния) температуры его плавления и вязкости 
рассмотрена в исследованиях, результаты которых 
представлены в большом количестве работ [14 – 21]. 
В широком интервале содержаний компонентов влия-
ние состава шлака на его свойства описано в рабо
тах [14 – 16] и подтверждено в исследованиях в более 
узком интервале составов [17 – 21].

В основе любого доменного шлака лежит четы
рехкомпонентная система CaO – SiO2 – MgO – Al2O3 . 
В таких расплавах, содержащих менее 15 % глинозема, 
увеличение основности (R) от 0,6 до 1,5, а доли оксида 
магния от 0 до 20 % приводит к росту температуры 
плавления до 1350 – 1400 °С и уменьшению интер
вала температур загустевания. Шлаки становятся более 
короткими. Ограничений на количество добавленного 
оксида магния нет. При температурах ниже 1400 °С 
шлаки, содержащие более 25 % MgO, не текучи.

Изменение доли MgO с 0 до 25 % в шлаке с основ
ностью 0,6 – 1,5 приводит к уменьшению вязкости до 
определенного минимума, область составов которого 
зависит от содержания глинозема и температуры, при
чем в кислых шлаках уменьшение вязкости протекает 
интенсивнее, чем в основных.

В шлаках, содержащих 5 % Al2O3 , минималь
ная вязкость, соответствующая температуре 1500 °С, 
составляет 0,15 Па·с в области составов R ~ 0,9 – 1,1, 
17 – 20 % MgO, 36 – 38 % SiO2 . Снижение темпера
туры до 1400 °С приводит к увеличению минимальной 
вязкости до 0,35 Па·с и расширению области ее дости
жения по магнезии до 13 – 20 %, сдвигая в сторону 
более кислых шлаков с 39 – 41 % SiO2 .

Увеличение содержания глинозема до 10 % повы
шает минимальную вязкость. С уменьшением тем
пературы с 1500 до 1400 °С она увеличивается от 0,2 
до 0,3 Па·с, а область составов ее достижения умень
шается с R ~ 0,8 – 1,2, 13 – 24 % MgO, 35 – 40 % SiO2 

siderite content exceeding 20%, melting is difficult or impossible. We proposed the addition of boric oxide to liquefy the slag. The simulated 
slag (CaO 26.8 %; SiO2 38.1 %; Al2O3 11.8 %; MgO 23.6 %) identical to that produced by the Magnitogorsk Metallurgical Plant (MMK) blast 
furnaces with the addition of 30 % of calcined siderite is short and unstable. The temperature when the slag viscosity is equal to that at the blast 
furnace taphole (0.5 Pa·s) is 1390 °C, while the melting point (2.5 Pa·s viscosity) is 1367 °C. The addition of boric anhydride makes the slag 
long and stable. As the B2O3 content is increased from 0 to 12 %, the temperatures at which the slag viscosity is 0.5 and 2.5 Pa·s decrease to 
1260 and 1100 °C, respectively. The study shows it is possible to significantly increase the siderite content in blast furnace charge. 

Keywords: iron-ore raw materials, Bakal siderites, viscosity, slag, boron oxide, magnesium oxide, melting temperature
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(1500 °С) до R ~ 1,05 – 1,2, 14 – 16 % MgO, 39 – 41 % 
SiO2 (1400 °С) соответственно.

При 15 % Al2O3 происходит дальнейшее увеличение 
минимальной вязкости с 0,30 до 0,55 Па·с и уменьшение 
соответствующей ей области составов с R ~ 0,9 – 1,2, 
15 – 26 % MgO, 30 – 33 % SiO2 до R ~ 0,80 – 1,05, 
18 – 22 % MgO, 33 – 35 % SiO2 при снижении темпе
ратуры от 1500 до 1400 °С. С возрастанием коли чества 
оксида магния особенно резко снижается вязкость кис
лых шлаков, содержащих 25 – 35 % CaO. Такие шлаки 
с R ~ 0,5 – 0,8, содержащие 13 – 18 % Al2O3 и 16 – 25 % 
MgO, достаточно подвижны при 1350 – 1400 °С.

В шлаках, содержащих 20 % Al2O3 , в интервале 
R ~ 1,2 – 1,5 температура плавления выше 1500 °С при 
любых содержаниях оксида магния. Если R ~ 1,1 – 1,2, 
кристаллизация происходит при >16 % MgO. С умень
шением R до 0,6 критическое содержание оксида маг
ния увеличивается до 20 %. Если отношение MgO/Al2O3 
~0,5, то при R ~ 1,1 – 1,2 Тл близко к 1450 °С, уменьше
ние R до 0,6 снижает Тл до 1350 °С. В таких шлаках 
минимальная вязкость меняется от 0,4 Па·с (1500 °С) до 
1,0 Па·с (1400 °С) при содержании SiO2 34 – 36 %.

Анализ приведенных данных показывает, что в шла
ках с основностью менее 1,0 содержание MgО может 
достигать 15 – 20 %, не вызывая больших затруднений 
в плавке. Такие шлаки достаточно текучи и плавятся 
при температуре ниже 1350 °С. Увеличение содер
жания оксида магния выше 25 % приводит к резкому 
росту температуры плавления, делает шлаки короткими 
и неустойчивыми. Расчеты показали [22], что такие 
шлаки образуются при содержании в шихте доменной 
плавки около 30 % сидеритов. Это позволяет сделать 
вывод о том, что плавка на такой шихте затруднительна 
или невозможна.

Однако известно [23 – 25], что добавка в доменные 
шлаки оксида бора снижает их вязкость во всем диапа
зоне температур и делает их более длинными.

Целью настоящей работы являлась оценка влияния 
добавок оксида бора на вязкость и температуру плавле
ния высокомагнезиальных доменных шлаков.

Для этого был изготовлен синтетический шлак, 
содержащий 26,8 % CaO, 38,1 % SiO2 , 11,8 % Al2O3 , 
23,6 % MgO, близкий по составу со шлаком, который по 
расчетам [22] может быть получен в результате плавки 
в доменной печи № 9 Магнитогорского металлургичес-
кого комбината (ММК) шихты, содержащей смесь из 
агломерата ММК и окатышей Соколово-Сарбайского 
ГОКа, взятых в соотношении 2:1, и 30 % обожженного 
сидеритового концентрата.

Используемый для экспериментов оксид кальция 
(чда) предварительно был прокален в муфельной печи 
при температуре 910 °С в течение 6 ч, а борный ангид-
рид (B2O3 ) при 170 °С в течение 2 ч. Последний допол
нительно был проплавлен в печи угольного сопротив
ления при 900 °С в течение 4 ч. 

Исходные образцы готовили нагревом и плавлением 
в графитовом тигле смеси оксидов (CaO – SiO2 – MgO – 
– Al2O3 ) при температуре 1500 – 1550 °С (выдержка 
30 мин). Расплав выливали в изложницу и охлаждали. 
После охлаждения его измельчали, смешивали с бор
ным ангидридом, взятым в количестве, необходимом 
для достижения в исследуемом расплаве 3, 6, 9 и 12 % 
B2O3 , затем помещали в молибденовый тигель, нагре
вали до 1550 °С и проводили измерения вязкости. Для 
этого использовали вибрационный вискозиметр, рабо
тающий в режиме вынужденных колебаний [26, 27] 
с фиксацией температуры расплава вольфрам-рениевой 
термопарой. Измерительный щуп был изготовлен из 
молибдена для исключения его взаимодействия с рас
плавом. Процесс осуществляли в режиме охлаждения 
со ско ростью 5 – 7 °C/мин.

Термический анализ образцов проведен на приборе 
Netzsch STA 449C Jupiter, предназначенном для совме
щенной термогравиметрии и дифференциальной ска
нирующей калориметрии (ДСК). При обработке дан
ных использовали стандартные функции и настройки 
программного пакета NETZSCH Proteus Thermal Analy-
sis [28], обеспечивающего определение темпера тур 
с точностью ±3 °С. Опыты проводили с нагревом образ
цов до 1430 °С и охлаждением до 500 °С со скоростью 
20 °C/мин в токе аргона особой чистоты (99,998 % Ar) 
в тиглях из сплава Pt-Rh с крышками и подложками из 
оксида алюминия. Для анализа использовали измель
ченные образцы массой 23 – 30 мг предварительно 
сплавленных шлаков. Исследуемые шлаки, кроме 
основных составляющих (SiO2 – CaO – MgO – Al2O3 ), 
содержали 0, 6 и 12 % оксида бора.

Рентгенофазовый анализ проведен на дифракто-
метре XRD-7000 Maxima (Shimadzu) в Cu Kα-излучении 
в диапазоне углов рассеяния 2θ, равном 15 – 65°.

Рис. 1. Политермы вязкости расплавов 
CaO – SiO2 – MgO – Al2O3 – B2O3 

(цифры у кривых – содержание B2O3 )

Fig. 1. Viscosity polyterms for CaO – SiO2 – MgO – Al2O3 – B2O3 melts 
(the numbers indicate B2O3 content)
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Анализ полученных данных (рис. 1) показал следую
щее. Зависимость вязкости исходного шлака от темпера
туры близка к политерме аналогичного шлака, представ
ленной в работе [15]. При температурах выше 1390 °С 
вязкость шлака менее 0,5 Па·с. При температуре около 
1370 °С (Тпл ) она увеличивается до 2,5 Па·с. Далее 
происходит интенсивное загустевание шлака. Добавки 

борного ангидрида снижают температуру, при которой 
шлак сохраняет вязкость менее 0,5 Па·с, и увеличивают 
интервал температур, при котором происходит загусте
вание шлака до Тпл . Чем больше оксида бора в шлаке, 
тем ниже температура его затвердевания. 

Термический анализ показал результаты, несколько 
отличающиеся от полученных при определении вяз

Рис. 2. ДСК линии, полученные при нагревании и охлаждении образцов шлака системы SiO2 – CaO – MgO – Al2O3 (а) 
с добавлением 6 (б) и 12 (в) %  B2O3

Fig. 2. DSC curves for heating and cooling of the SiO2 – CaO – MgO – Al2O3 slag samples (a) 
6 % B2O3 (б) and 12 % B2O3 (в)
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кости (рис. 2). При нагреве образца № 1 (рис. 2, а), 
не содержащего B2O3 , на линии ДСК зафиксирован 
эффект расстекловывания при 771 °С, экзотермиче
ский эффект «холодной» кристаллизации с началом 
при 910 °С и максимумом при 972 °С, а также три 
эндотермичес ких эффекта с максимумом при 1213, 
1232 и 1331 °С, по-видимому, обусловленными плав
лением фазовых составляющих шлака. Температура 
ликвидуса составила 1340 °С. На кривой ДСК охла
ждения наблюдается экзотермический эффект кри
сталлизации расплавленного шлака с началом/макси
мумом 1267/1246 °С.

Результаты термического анализа образца № 2 
(рис. 2, б), содержащего 6 % B2O3 , показали образо
вание на ДСК кривой эффекта расстекловывания при 
721 °C, а также эффектов «холодной» кристаллиза
ции (952 °С) и плавления (1106/1171 °C). Температура 
ликвидуса шлака составила 1195 °С. При охлаждении 

шлака на ДСК кривой эффектов не наблюдается, что 
указывает на сохранение его аморфного состояния.

Повышение содержания B2O3 до 12,0 % (рис. 2, в) 
существенно не меняет вид кривых ДСК, при этом 
выявлено небольшое снижение температуры расстекло
вывания (tg = 685 °C) при нагреве и появление эффекта 
стеклования при охлаждении (604 °С). Эффекты 
«холодной» кристаллизации и плавления наблюдались 
при 936 °С и при 1103/1166 °C, что несколько ниже тем
ператур, характерных для образцов № 1 и 2.

В целом введение B2O3 в шлак системы SiO2 – CaO – 
– MgO – Al2O3 приводит к снижению температур рас
стекловывания, «холодной» кристаллизации и плав
ления, способствует формированию и стабилизации 
аморфной составляющей шлаков.

Это подтвердил и рентгенофазовый анализ (рис. 3). 
В отсутствии борного ангидрида при охлаждении 
шлака происходит его кристаллизация. В результате 

Рис. 3. Дифрактограммы образцов шлака системы SiO2 – CaO – MgO – Al2O3 (а) с добавлением 6 (б) и 12 (в) % B2O3

Fig. 3. Diffractograms of the of SiO2 – CaO – MgO – Al2O3 slag samples (a) with addition of 6 % B2O3 (б) and 12 % B2O3 (в)
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образуются алюмосиликаты кальция и магния. При 
добавлении борного ангидрида в ходе охлаждения про
исходит стеклование шлака. В результате к алюмосили
катам добавляется боратная составляющая.

 Выводы

В настоящее время в доменной плавке в качестве 
добавки используют материалы, изготовленные из сиде
ритовой руды по различным технологиям подготовки их 
к доменной плавке (сырая руда, обжиг-магнитное обога
щение, агломерация). Их доля в исходной шихте подби
рается таким образом, чтобы содержание оксида магния 
в образующемся шлаке не превышало 15 – 20 %. Такие 
шлаки жидкоподвижны при температуре выше 1400 °С. 
Дальнейшее увеличение содержания оксида магния 
в шлаках делает их короткими и тугоплавкими, поэтому 
плавка с использованием шихты, содержащей более 30 % 
сидеритов, в результате которой образуется высокомагне
зиальный шлак (>25 % MgO), затруднительна. Добавле
ние в исходную шихту материалов, содержащих борный 
ангидрид, позволяет снизить температуру плавления 
шлака. В расплаве с исходным содержанием оксида маг
ния 23,6 % добавление борного ангидрида от 0 до 12 % 
позволяет снизить температуру, при которой вязкость 
шлака составляет 0,5 Па·с, с 1390 до 1260 °С, а 2,5 Па·с 
– с 1367 до 1100 °С. Это делает возможным значительное 
увеличение доли сидеритов в доменной шихте.
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Аннотация. Ужесточающиеся требования к качеству металлопродукции вынуждают технологов металлургического производства искать 

новые решения, позволяющие стабилизировать качество металла. Большое внимание уделяется технологиям внепечной обработки расплава 
и подбору рационального состава модификаторов, позволяющих снизить загрязненность металла по неметаллическим включениям. Для 
решения поставленной задачи применяются комплексные модификаторы, содержащие как кальций, так и другие щелочноземельные 
металлы (барий и стронций). Представлены результаты опытно-промышленной компании по внепечной обработке металла комплексными 
модификаторами с щелочноземельными металлами (кальций, барий, стронций) при производстве стали с повышенными требованиями 
к неметаллическим включениям в условиях электросталеплавильного цеха АО «Уральская Сталь». В ходе экспериментальных работ 
удалось снизить максимальный балл загрязненности листового проката из трубных марок стали по силикатам хрупким (по ГОСТ 1778) 
с 4,0 до 1,5 – 2,5, по силикатам недеформирующимся с 4,0 до 3,0 – 3,5. Замена силикокальция марки СК40 на опытные модификаторы 
привела к улучшению прочностных свойств проката как при испытаниях на растяжение, так и при испытаниях на ударный изгиб при 
пониженных температурах. Указанное влияние наблюдалось при всех вариантах расходов опытных модификаторов. Отмечено, что 
с увеличением расхода модификаторов положительное влияние на механические свойства стали усиливалось. В результате замены 
силикокальция на опытные варианты модификаторов усвоение кальция при использовании Si – Ca – Ba повысилось в среднем в 1,6 раза, 
а при использовании Si – Ca – Ba – Sr – в среднем в 2,4 раза. Применение комплексных модификаторов позволило при существенно 
меньшем расходе кальция получить целевое значение остаточного кальция в маркировочной пробе. 
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 Введение

Постоянно ужесточающиеся требования к качест ву 
металлопродукции заставляют металлургов искать 
новые технологические решения, позволяющие полу
чать стабильно высокое качество металла. В част ности, 
большое внимание уделяется методам внепечной обра
ботки расплава и подбору состава рафинирующих 
и модифицирующих сплавов, позволяющим снизить 
количество неметаллических включений (НВ). Общие 
принципы снижения загрязненности НВ стали, раскис
ленной алюминием, известны [1 – 4]. Обработка стали 
кальцийсодержащими материалами является общепри
нятым приемом, позволяющим рафинировать металл 
от продуктов его раскисления алюминием [5 – 8]. При 
этом хорошие результаты стабильно достигаются и при 
использовании комплексных модификаторов с щелоч
ноземельными металлами (ЩЗМ) как в России [9 – 12], 
так и за рубежом [13 – 14]. В последнее время большое 
внимание уделяется использованию, наряду с кальцием 
и барием, стронция в качестве компонента комплекс
ного сплава с ЩЗМ. Перспективность применения 
этого элемента подтверждается как теоретическими 
исследованиями [15], так и результатами опытных 
и опытно-промышленных работ [16, 17].

Выполнение отдельных заказов трубных марок 
стали на АО «Уральская Сталь» предполагает соблюде
ние повышенных требований (ГОСТ 1778-70) по баль
ности НВ: 

– по оксидам, сульфидам и силикатам хрупким 
(СХ) – не более 2,5 балла по среднему баллу и не более 
3,0 балла по максимальному; 

– по силикатам недеформирующимся (СН) – не 
более 3,0 по среднему баллу и 3,5 по максимальному.

Однако при обработке стали штатно применяемым 
силикокальцием СК40 достигаемые показатели каче
ства стали по загрязненности различными видами НВ 
не всегда удовлетворяют целевым показателям. Так, 

по силикатам недеформирующимся загрязненность 
металла составляет в среднем 2,5 балла, достигая по 
максимальным значениям 4,5 баллов. Эти НВ представ-
ляют собой алюминаты кальция сложного состава. Для 
уменьшения их размеров и количества были проведены 
промышленные испытания комплексных модифика
торов (табл. 1), в ходе которых отработаны техноло
гические параметры, обеспечивающие максимальную 
эффективность их применения.

Указанные модификаторы хорошо зарекомендовали 
себя при производстве коррозионностойких, высоко
углеродистых (колесная сталь) и конструкцион ных 
сталей в условиях Таганрогского металлургического 
завода [18], завода «ОМЗ-Спецсталь», а также при про
ведении научно-исследовательской работы по разра
ботке эффективной технологии производства листового 
проката с регламентированным уровнем коррозионно-
активных НВ в электросталеплавильном цехе (ЭСПЦ) 
АО «Уральская Сталь» [19, 20].

Целью настоящей работы является разработка ком
плекса рекомендаций по технологии ковшевой обра
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Т а б л и ц а  1

Характеристика опытных модификаторов

Table 1. Properties of experimental modifiers

Наименование Описание Влияние

INSTEEL®1.5

Са – Ba моди
фикатор на же
лезокремниевой 
основе

Снижение загрязнен
ности металла НВ, по
вышение механических 
свойств

INSTEEL®9.4

Ca – Ba – Sr 
модификатор на 
железокремние
вой основе

Снижение загрязненнос-
ти металла НВ, предот-
вращение зарастания 
разливочных стаканов 
алюмосиликатами
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ботки расплава, обеспечивающих снижение загряз
ненности силикатами недеформирующимися (по 
максимальному баллу) ниже 3,5 балла, получение целе
вых значений по содержанию остаточного кальция при 
сокращении суммарных издержек производства.

 Методика исследования

Для решения поставленных задач проведена серия 
опытно-промышленных экспериментов по производству 
стали класса прочности К52 – К60 с применением ком
плексных модификаторов с ЩЗМ в сравнении со штатно 
применяемым силикокальцием марки СК40. Хими
ческий состав модификаторов с ЩЗМ представлен в 
табл. 2. Состав опытных сплавов с ЩЗМ подбирался по 
результатам положительного опыта их применения для 
модифицирования стали в различных производственных 
условиях, в том числе, и в условиях ЭСПЦ АО «Уральс-
кая Сталь» [20]. Расход модификаторов определяли на 

основе анализа результатов крупно-лабораторных и про
мышленных испытаний сплавов с ЩЗМ.

В соответствии с планом опытно-промышленного 
эксперимента каждым видом модификатора обработано 
более 20 плавок стали класса прочности К52 – К60. 
Выплавку и внепечную обработку сравнительных 
и опытных плавок проводили в соответствии с дейст
вующими технологическими инструкциями. Модифи
цирование стали осуществляли на установке вакууми
рования стали (УВС) после финишного раскисления 
алюминием. Расход модификаторов на опытных плав
ках изменяли в диапазоне 80 – 100 % (от сравнитель
ного варианта с СК40) по сумме ЩЗМ [20].

Отбор проб и оценку загрязненности стали НВ про
водили по ГОСТ 1778-70 (метод Ш6). Микроспектраль
ный анализ и оценку НВ в образцах листового проката из 
стали опытных и сравнительных плавок осуществляли 
с помощью растрового электронного микроскопа JSM-
6490LV в комплекте с системой энергодисперсион ного 
микроанализа INCA Energy 250 при увеличении 200.

 
 Результаты исследования и их обсуждение

Данные по основным параметрам модифицирова
ния и маркировочному составу стали на сравнительных 
и опытных плавках по различным вариантам представ
лены в табл. 3.

Из данных табл. 3 следует, что расход модификатора 
INSTEEL®1.5 по различным вариантам обеспечил вве
дение ЩЗМ от 82 % (вариант 1) до 103 % (вариант 3) 
от базовой технологии с использованием СК40, а при 
использовании модификатора INSTEEL®9.4 количество 
поступающих с проволокой ЩЗМ изменялось по вари
антам от 79 до 90 %. Таким образом, расход модифика
тора обеспечил введение кальция:

– для INSTEEL®1.5 от 47,7 % (вариант 1) до 59,6 % 
(вариант 3) от базовой технологии;

Т а б л и ц а  2

Химический состав модификаторов
(наполнителей порошковой проволоки), % 

Table 2. Actual chemical composition of modifiers 
(cored wire fillers), %

Элемент
Вид модификатора

СК40 INSTEEL®1.5 INSTEEL®9.4
Mg – 0,1 0,1
Al 1,0 1,0 1,1
Si 42,2 36,5 46,8
Ca 39,9 31,2 18,4
Ba – 22,8 10,4
Sr – – 11,2

Т а б л и ц а  3

Усредненные параметры модифицирования стали  

Table 3. Average parameters of steel modifying treatment

Вид
модификатора Вариант Число 

плавок
Значение параметров модифицирования (на плавку)*

расход, м расход наполнителя, кг поступление Са, кг поступление ЩЗМ, кг

СК40 Действующая 
технология 24 147,0 37,8 15,1 15,1

INSTEEL®1.5
1 6 104,0 23,1 7,2 12,5
2 15 113,0 25,1 7,8 13,5
3 4 130,0 28,9 9,0 15,6

INSTEEL®9.4
1 7 123,0 30,0 5,5 12,0
2 9 131,0 32,0 5,9 12,8
3 6 140,0 34,2 6,3 13,7

* Масса плавки 120 т
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– для INSTEEL®9.4 от 36,4 % (вариант 1) до 41,7 % 
(вариант 3) от базовой технологии.

Результаты загрязненности НВ листового проката, 
полученного из слябовых заготовок от сравнительных и 
опытных плавок, проведенных по различным вариантам, 
представлены в табл. 4.

Анализ загрязненности металла по НВ (см. табл. 4) 
показал:

– замена силикокальция на опытные варианты моди
фикаторов обеспечила снижение максимального балла 
по СХ с 4,0 до 1,5 – 2,5;

– максимальная загрязненность по СН снизилась 
с 4,0 балов по стандартной технологии до 3,5 баллов 
при использовании модификаторов INSTEEL®9.4 по 
вариантам 1 и 2, и до 3,0 баллов при применении моди
фикатора INSTEEL®1.5 по вариантам 2 и 3, а также при 
максимальном расходе модификатора INSTEEL®9.4 
(вариант 3).

Таким образом, результаты опытных плавок и ком
плексные исследования металлопроката показали, что 
металл, полученный с использованием модификаторов 
серии INSTEEL®, имеет меньшую загрязненность НВ 
по сравнению с прокатом, полученным по стандартной 
технологии с применением силикокальция СК40.

Итогом снижения загрязненности стали НВ при 
применении опытных модификаторов стало улучшение 
основных физических свойств металлопроката. Резуль
таты механических испытаний образцов от сравнитель
ных и опытных плавок представлены в табл. 5.

Из данных табл. 5 следует, что замена силикокаль
ция на опытные модификаторы привела к улучшению 
прочностных свойств проката как при статических 
испытаниях на растяжение, так и при динамических 
испытаниях на ударный изгиб при пониженных темпе-
ратурах. Указанное влияние наблюдалось при всех 
вариантах расходов опытных модификаторов. При этом 

Т а б л и ц а  4

Результаты оценки загрязненности листового проката НВ по ГОСТ 1778 (метод Ш6) 

Table 4. Assessment of contamination with non metallic inclusions of sheet metal according 
to State Standard GOST 1778 (method Sh6)

Вид 
модификатора Вариант Толщина листа, 

мм

Загрязненность НВ, балл, (min – max)/среднее

оксиды точечные силикаты хрупкие 
(СХ)

силикаты недефор
мирующиеся (СН)

СК40 Действующая
технология 10 – 11 / 10,8 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 4,0 / 0,5 1,0 – 4,0 / 1,5

INSTEEL®1.5
1 10 – 12 / 11,0 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 2,5 / 0,5 1,0 – 4,0 / 1,5
2 11 – 12 / 11,1 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 2,5 / 0,5 1,0 – 3,0 / 1,5
3 11 – 13,4 / 12,1 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 2,0 / 0,5 1,0 – 3,0 / 1,5

INSTEEL®9.4
1 11 – 11 / 11,0 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 2,0 / 0,5 1,0 – 3,5 / 1,5
2 11 – 16 / 12,1 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 2,0 / 0,5 1,0 – 3,5 / 1,5
3 11 – 20 / 12,5 0,5 – 0,5 / 0,5 0 – 1,5 / 0,5 1,0 – 3,0 / 1,5

П р и м е ч а н и е: другие виды НВ не обнаружены.

Т а б л и ц а  5

Механические свойства (по ГОСТ 149784 и ГОСТ 945478) листового проката   

Table 5. Mechanical properties (State Standards GOST 1497 84 and GOST 9454 78) of sheet metal

Вид 
модификатора Вариант Предел текучести 

(σт ), Н/мм2
Временное сопротивление 

(σв ), Н/мм2
Ударная вязкость
(KСU –60), МДж/м2

СК40 Действующая 
технология 435 – 510/479,5 520 – 584/553,6 110 – 335/227,3

INSTEEL®1.5
1 455 – 510/483,3 550 – 630/589,2 133 – 270/217,4
2 450 – 580/505,4 550 – 650/596,3 200 – 348/259,3
3 464 – 530/507,0 555 – 630/586,1 195 – 498/300,6

INSTEEL®9.4
1 450 – 525/478,8 530 – 600/560,0 165 – 353/288,8
2 450 – 540/505,0 530 – 610/573,6 193 – 353/274,5
3 455 – 550/523,3 540 – 630/590,6 240 – 358/289,5
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с увеличением расхода модификаторов положительное 
влияние на механические свойства стали, как правило, 
усиливалось. Однако отмеченное улучшение свойств 
может быть связано не только с применением опытных 
материалов, но и с другими, одновременно действую
щими факторами, поэтому требует проверки на боль
шем массиве плавок.

Кроме снижения загрязненности стали по НВ, важ
ным параметром является содержание остаточного 
кальция после обработки модификатором. Именно это 
значение является критическим при экспресс-оценке 
эффективности того или иного состава модификатора 
в производственных условиях. Содержание остаточного 
кальция – важный фактор, обеспечивающий стабильные 
условия разливки (с минимальным зарастанием стале
разливочных стаканов), а также благо приятную форму 
и расположение НВ в структуре заготовки, особенно 
с учетом возможного протекания процессов вторичного 
окисления и снижения растворимости кислорода.

В связи с этим важной задачей является выбор расхода 
комплексного модификатора, который позволяет качест
венно рафинировать металл от НВ, получить требуе мое 
содержание остаточного кальция и при этом не повысить 
себестоимость обработки стали. Кроме того, дискус-
сионным остается вопрос о том, являет ся ли механизм 
воздействия кальция и других ЩЗМ в большей степени 
модифицирующим или раскисляющим.

В ходе опытно-промышленного эксперимента для 
оценки раскисляющего воздействия кальция в процессе 
модифицирующей обработки проводились замеры 
содержания активного кислорода до и после обработки 
металла силикокальцием с использованием оборудова
ния Heraeus Electro-Nite. Результаты замеров показали, 
что при качественном раскислении расплава алюми
нием обработка силикокальцием незначительно сни
жает содержание активного кислорода (на 1 – 2 ppm). 
Это является косвенным подтверждением того, что 
кальций работает в большей степени как модификатор, 
чем как раскислитель.

В табл. 6 приведены усредненные значения по 
содержанию основных элементов в опытном и сравни
тельном металле. 

Из табл. 6 видно, что химический состав стали 
сравнительных и опытных плавок по основным эле
ментам сопоставим. Содержание кальция в маркиро
вочной пробе соответствовало целевым значениям, 
принятым при производстве стали данного сорта
мента. При этом количество задаваемого кальция при 
использовании сравнительного и опытных модифика
торов отличалось в разы (см. табл. 3). Разливка стали 
проводилась по стандартной технологии при регла
ментируемых температурно-скоростных параметрах. 
Нарушений при проведении разливки и прокатки 
стали сравнительных и опытных плавок выявлено не 
было. Случаев зарастания сталеразливочных стаканов 
не зафиксировано.

Известно, что на усвоение кальция существенное 
влияние оказывает состав шлака перед модифициро
ванием. Средние величины основности и содержания 
FeO в шлаке перед вводом порошковой проволоки на 
сравнительных и опытных плавках были сопоставимы. 
При этом указанные параметры шлака изменялись 
в широком диапазоне, что позволило проанализировать 
их влияние на усвоение кальция (см. рисунок).

На сравнительных и опытных плавках с ростом 
основности шлака наблюдается устойчивая тенденция 
к повышению степени усвоения кальция (см. рису
нок, а). Что касается влияния окисленности шлака 
(см. рисунок, б), традиционно характеризуемой содер
жанием в шлаке FeO, то в области нормальной окис
ленности шлака в пределах 0,5 – 0,6 % FeO влияние 
этого параметра на усвоение кальция статистически не 
заметно, что можно наблюдать на сравнительных плав
ках. На опытных плавках отмечались случаи с повышен
ным содержанием FeO сверх 0,6 %, что повлияло на сни
жение усвоения кальция (см. рисунок, б). Однако даже 
в таких неблагоприятных условиях усвоение кальция на 
опытных плавках превышало результаты сравнительных 
плавок. Таким образом, содержание FeO в шлаковом 
расплаве перед модифицированием не должно превы
шать 0,6 %. Достоверность полученных зависимостей, 
характеризуемая коэффициентами детерминации (R 2 ), 
находится на достаточно низком уровне, что связано 
с небольшим объемом выборки и одновременным влия
нием большого количества факторов. При этом в качест
венном отношении полученные зависимости подтверж-
дают известные теоретичес кие закономерности.

Следует отметить, что как средняя, так и максималь
ная температура в начале обработки на УВС при исполь
зовании комплексных сплавов была выше, чем при обра
ботке силикокальцием СК40:СК40 – 1569 – 1633 °С 
(средняя – 1606,4 °С); INSTEEL®1,5 – 1599 – 1648 °С 

Т а б л и ц а  6

Содержание основных элементов 
в маркировочных пробах металла, % 

Table 6. Content of the main chemical elements 
in the steel samples from tundish, %

Элемент
Вид модификатора

СК40 INSTEEL®1.5 INSTEEL®9.4
C 0,0900 0,0900 0,0800
Si 0,3600 0,3600 0,3800

Mn 1,5600 1,5700 1,5300
P 0,0100 0,0110 0,0100
S 0,0020 0,0020 0,0020
Ti 0,0150 0,0140 0,0150
Al 0,0400 0,0360 0,0390
Ca 0,0011 0,0010 0,0011
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(средняя – 1619 °С); INSTEEL®9.4 – 1593 – 1650 °С 
(средняя – 1617,6 °С). Сравнительный анализ данных 
по плавкам с повышенной температурой показал, что 
на них наблюдается более высокий удельный расход 
аргона, что объясняется необходимостью корректи
ровки температуры металла перед отдачей ковша на 
МНЛЗ. В итоге на плавках с повышенным перегревом 
необходимо проводить продувку металла после оконча
ния модифицирования с повышенной интенсивностью 
и неизбежным оголением металла, что сопровождается 
дополнительным угаром кальция. В результате анализа 
данных по опытно-промышленной компании отмечена 
тенденция к снижению степени усвоения кальция при 
повышении расхода аргона на УВС с 0,08 до 0,1 м3/т 
и более. При этом продувка аргоном с нормальным рас
ходом (до 0,08 м3/т) и интенсивностью, не приводящая 
к избыточному оголению металла и вторичному окис
лению, способствует выведению из металла НВ, что 
отражается, в частности, на снижении загрязненности 
проката силикатами недеформирующимися.

Таким образом, несмотря на существенно меньшее 
количество задаваемого в металл с опытными моди
фикаторами кальция и неоптимальные параметры 
обработки на УВС, содержание остаточного кальция 
в металле удалось получить на уровне сравнительных 
плавок, повысить механические свойства проката, 
а загрязненность по НВ – снизить.

 Выводы

Использование комплексных модификаторов с ЩЗМ 
позволяет решать задачи модифицирования при рас
ходе, обеспечивающем введение в расплав суммы ЩЗМ 
80 – 90 % от количества кальция, задаваемого по штат
ной технологии.

В ходе опытно-промышленных работ получено усво
ение кальция из модификатора Si – Ca – Ba в 1,6, а моди
фикатора Si – Ca – Ba – Sr – в 2,4 раза выше, чем при 
использовании традиционного силикокальция СК40.

Применение комплексных модификаторов позво

лило снизить загрязненность стали силикатами неде
формирующимися (по максимальному баллу) ниже 
3,5 балла в условиях ЭСПЦ АО «Уральская Сталь».

В результате применения комплексных сплавов 
с ЩЗМ отмечена тенденция к повышению механичес-
ких свойств листового проката как при испытаниях на 
растяжение, так и при испытаниях на ударный изгиб 
при низких температурах.
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Аннотация. Определен уровень зональных и дендритных сегрегаций в слябах, разлитых по тонкослябовой технологии. Рассчитанные 

коэффициенты вариации содержания основных и примесных химических элементов по сечению слябов не превышают 10 %, 
зональные сегрегации невысокие. Содержание марганца, измеренное по площади, занимаемой дендритными осями и междендритными 
промежутками, показало уровень дендритной сегрегации. Концентрация марганца изменяется от 0,6 до 1,1 % соответственно. 
Установлено, что использование динамического мягкого обжатия в процессе затвердевания позволяет измельчить первичную дендритную 
структуру для образования дополнительных центров при фазовом превращении δ-феррита в аустенит. Размеры исходных аустенитных 
зерен, сформированных с учетом первичной дендритной структуры, в тонком слябе в 3 раза меньше, чем в слябе толщиной более 200 мм. 
Преобразования дендритной структуры в ходе обжатий показывают высокую прорабатываемость, необходимую для формирования 
равномерных аустенитных зерен в подкате перед чистовой прокаткой. Исследованием не подтверждена гипотеза о том, что бейнит 
грубой морфологии в микроструктуре горячекатаного проката образуется в сегрегационных участках. Выявлено наследственное влияние 
первичной дендритной структуры на структурообразование в ходе прокатки. Концентрация марганца изменяется между бейнитом и 
«соседней» структурой от 0,68 до 1,01 % подобно уровню исходной дендритной сегрегации. Различие в содержании химических элементов 
влияет на процессы рекристаллизации аустенитных зерен в ходе высокотемпературной черновой прокатки. Бейнит сформировался в 
рамках химически «обедненных» крупных аустенитных зерен, устойчивых при фазовом превращении. 

Ключевые слова: сляб, сегрегация, дендритная структура, прокат, микроструктура, бейнит

Для цитирования: Ворожева Е.Л., Сметанин К.С., Кислица В.В., Кудашов Д.В. Металлографическое исследование особенностей строения 
тонкого сляба и произведенного из него проката. Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 105–111.
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Abstract. The article describes the determination of level of zonal and dendritic segregations in slabs cast by thin slab technology. The calculated coefficients 

of variation of content of main and impurity chemical elements over slab cross-section do not exceed 10 %, while the zonal segregation are moderate. 
The content of manganese measured by the surface area occupied by dendritic axes and interdendritic spaces determines the level of dendritic segregation. 
The manganese concentration varies from 0.6 to 1.1 %, respectively. It was established that the dynamic soft reduction during solidification allows 
the primary dendritic structure to be refined, in order to form additional centers upon phase transformation of δ ferrite into austenite. The sizes of initial 
austenite grains formed accounting for the primary dendritic structure are 3 times lower in a thin slab than in a slab with the thickness of more than 200 mm. 
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 Введение

На литейно-прокатном комплексе (ЛПК) АО «Вык
сунский металлургический завод» (ВМЗ) освоена техно
логия производства проката различных марок стали, в том 
числе хладостойкого и коррозионностойкого исполнения. 
Процесс постоянного улучшения качества продукции 
позволяет непрерывно совершенствовать характеристики 
горячекатаного проката [1 – 5], при этом увеличение тол
щины сляба с 90 до 105 мм привело к повышению про
изводительности комплекса [6]. В тонкослябовой тех
нологии без перерекристаллизации аустенитных зерен 
перед прокаткой и ограниченной суммарной деформа
цией исходная литая структура оказывает наследствен
ное влияние на формирование конечной микроструктуры 
проката [7]. Аустенитная структура сляба перед нача
лом прокатки определяется раннее сформировавшейся 
в процессе кристаллизации литой структурой металла. 
Границы исходных литых зерен распространяются по 
междендритным пространствам, а форма и размеры этого 
зерна зависят от условий затвердевания. От поверхности 
к середине толщины слябов дисперсность литой струк
туры изменяется: последовательно формируются зоны 
мелких кристаллов, ориентированных столбчатых кри
сталлов и кристаллов равноосной формы. По оценкам 
исследователей [8 – 12] расстояния между дендритными 
осями второго порядка увеличиваются от поверхности к 
центру соответственно от 20 до 180 – 250 мкм в тонких 
слябах. Этот параметр в дендритной структуре классиче
ского толстого сляба выше: у поверхности 50 мкм, в сере
дине толщины 350 мкм. 

Экспериментально установлено, что в условиях ЛПК 
при томлении сляба из микролегированной стали в тун
нельной печи при 1150 – 1170 °С растворяется около 60 % 
дисперсных частиц, размер исходного зерна аустенита в 
слябе изменяется незначительно [4]. Поэто му для дости
жения высоких свойств в прокате необходимо получение 
возможно более дисперсной исходной литой структуры 
перед прокаткой сляба за счет контроля процесса затвер
девания металла [13]. Помимо размеров литых зерен, на 
формирование микроструктуры в ходе прокатки могут 
повлиять химические сегрегации, обусловленные усло
виями нахождения расплава в жидко-твердой двухфазной 
области. При затвердевании происходит разделение эле
ментов на макроуровне, образуя зональные сегрегации. 
Дендритный характер процесса затвердевания приводит 

к микросегрегациям. Как правило, основным последст
вием сегрегаций может быть образование структурной 
неоднородности в прокатанном металле, негативно вли
яющей на механические свойства [14]. Задачей данного 
исследования являлось изучение внутренних химиче
ских и структурных характеристик, сформированных на 
этапах затвердевания тонкого сляба и в результате δ → γ 
превращения, и определения их влияния на формирова
ние микроструктуры в ходе горячей деформации.

 Материал и методы исследования

Материалом для исследования служил массив из 
десяти промышленных тонких слябов низкоуглеро дистых 
микролегированных марок стали класса прочнос ти К52 и 
соответственно произведенный из них прокат. 

Зональную химическую сегрегацию определяли по 
содержанию химических элементов по толщине сля
бов методом атомно-эмиссионного спектрального ана
лиза [15]. На каждом исследуемом участке выполнено 
5 – 7 измерений, не менее 30 прожигов по толщине 
каждого сляба. Для оценки рассеивания химических 
элементов по сечению сляба использовали коэффи
циент вариации, рассчитанный как отношение стан
дартного отклонения в массиве данных к среднему 
значению [11]. Распределение химических элементов 
по осям дендритов и межосным пространствам оцени
вали по содержанию марганца [16, 17]. Литую струк
туру изучали на оптическом микроскопе Carl Zeiss 
Axio Observer.Dlm на металлографических шлифах, 
изготовленных из быстро охлажденных проб от сля
бов. Диаметр бывших зерен аустенита, выделенных 
ферритом, измеряли в сечениях, параллельных широ
ким граням сляба. В этих сечениях зерна равноосной 
формы, поэто му было достаточно измерения диаметра 
без применения поправочных коэффициентов [18, 19]. 
Исследование микроструктуры проката выполняли 
с использованием метода дифракции обратнорассе
янных электронов (ДОЭ) с помощью электронного 
микроскопа Ultra 55, оснащенного системой анализа 
HKL Channel 5. Карты ДОЭ строили на 1/4 толщины 
проката при увеличениях 125 и 500 с шагом сканирова
ния 0,5 и 0,1 мкм соответственно. На полученных кар
тах малоугловые границы (МУГ) проводили при углах 
разориентировки решеток от 2 до 15°, а большеугловые 
границы (БУГ) – при углах разориентировки более 15°. 

Transformations of dendritic structure during reductions demonstrate the high level of conditioning required for the formation of uniform austenite grains 
in semifinished rolled stock before finish rolling. The studies did not confirm the hypothesis that bainite of coarse morphology in the microstructure of hot 
rolled products is formed in segregation sites. The inherited influence of the primary dendritic structure on structure formation during rolling was detected. 
The manganese concentration varies between bainite and neighboring structure from 0.68% to 1.01% similarly to the level in initial dendritic segregation. 
The difference in the content of chemical elements influences on recrystallization of austenite grains during high temperature roughing. Bainite was 
formed in the frames of chemically depleted coarse austenite grains steady upon phase transformation.

Keywords: slab, segregation, dendritic structure, rolled, microstructure, bainite
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Размеры зерна оценивали по размерам участков, огра
ниченных БУГ [20].

 Результаты и обсуждения

Рассчитанные коэффициенты вариации массивов 
с данными спектрального анализа (табл. 1) показы
вают, что рассеивание химических элементов по сече
нию слябов незначительное: коэффициенты вариации 
основных и примесных элементов меньше 10 %. По 
сравнению с этими результатами в классическом слябе 
толщиной 250 мм идентичной химической композиции 
коэффициент вариации углерода достигает 25,7 %, рас
сеивание остальных элементов такое же, как и в тонком 
слябе. Следовательно, условия разливки тонких сля
бов позволяют получить металл, близкий к химически 
однородному, зональные сегрегации – незначительные.

Изучение дендритной сегрегации показало, что содер
жание марганца по площади, занимаемой дендритными 
осями и междендритными промежутками, изменяется 
от 0,6 до 1,1 %. Карта распределения марганца отобра
жает первичное затвердевшее состояние и дендритную 

сегрегацию в слябе из низкоуглеродистой стали (рис. 1). 
Видно, что классическое древовидное строение в тон
ком слябе низкоуглеродистой стали нарушено. Одной 
из причин разрушения дендритной структуры является 
использование динамического мягкого обжатия в про
цессе затвердевания, которое приводит к обламыванию 
и измельчению растущих дендритов. Образуются допол
нительные центры для зарождения зерен аустенита при 
фазовом превращении δ → γ [13], обеспечивая дисперс
ность структуры перед горячей прокаткой. 

Размер исходных аустенитных зерен, сформиро
ванных с учетом первичной дендритной структуры, 
находится в диапазоне от 0,5 до 1,5 мм. Для сравнения 
в классическом слябе толщиной более 200 мм до пред
прокатного нагрева размер зерен вблизи поверхности 
составляет 1,5 мм и увеличивается до 4,5 мм в сере
дине толщины. Вид зерен, выделенных ферритом, 
в сечениях, параллельных широким граням слябов тол
щинами 90 и 105 мм, приведен на рис. 2.

В ходе термомеханической обработки структурная 
неоднородность минимизируется за счет правильно 
подобранного микролегирования и значительных обжа
тий сляба в черновой группе клетей [1 – 5]. Кривая рас
пределения деформации, построенная по относитель
ному изменению дендритной структуры [21] в слябе 
при черновой прокатке, показала, что фактические 
обжатия в черновой группе клетей ЛПК обеспечивают 
равномерные местные деформации (рис. 3), необходи
мые для получения однородной мелкозернистой струк
туры аустенита перед черновой прокаткой.

Карты границ зерен и микроструктура конечного 
горячекатаного проката в виде карт контрастов кар
тин Кикучи приведены на рис. 4. Видно, что структура 
состоит преимущественно из полигонального феррита 
(рис. 4, а), в матрице которого присутствуют бейнит
ные области с преобладанием зернистой морфологии 
(рис. 4, б) и, в меньшей степени, реечной. В структуре 
зернистого бейнита в большей степени присутствуют 
большеугловые границы [20], что хорошо видно на кар
тах границ зерен.

Для более наглядной демонстрации размеров зерна 
в структуре исследуемых образцов построены карты 
(рис. 5), на которых каждый участок, ограниченный 
БУГ, окрашен в палитре от синего к красному. Синему 
цвету соответствуют наиболее мелкие зерна, красным 
цветом обозначены самые крупные участки. Хорошо 

Т а б л и ц а  1

Коэффициенты вариации

Table 1. Variation coefficients

Коэффициент вариации (отношение стандартного отклонения к среднему значению), %
C Mn Si P S V Nb

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

Рис. 1. Карта распределения марганца по сечению дендритов 
и междендритных пространств

Fig. 1. Map of manganese distribution over the cross section  
of dendrites and inter-dendritic spaces
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видно, что структура преимущественно однородная по 
размерам зерна. 

Результаты измерения зерен приведены в табл. 2. Доля 
крупных участков бейнита низкотемпературной моди
фикации реечной морфологии с МУГ, сформированного 
в рамках исходных зерен аустенита, не превышает 10 %.

Карта распределения марганца по площади бейнита 
не подтверждает гипотезу о том, что бейнит грубой 
морфологии образуется в сегрегационных участках 
(рис. 6). Данный рисунок демонстрирует тождествен
ность с дендритной сегрегацией. Содержание марганца 
по площади, занимаемой бейнитом и «соседней» струк
турой, изменяется от 0,68 до 1,01 % соответственно. 
Бейнит с МУГ сформировался в рамках аустенитных 
зерен, устойчивых при фазовом превращении [22].

Различие в содержании химических элементов 
между остовами дендритов и в междендритных прост-

ранствах может повлиять на процессы рекристаллиза
ции аустенитных зерен в ходе высокотемпературной 
черновой прокатки. По месту химически «чистых» 
участков барьерное действие для предотвращения 

Рис. 2. Вид зерен в плоскостях, параллельных широкой грани тонких слябов: 
а – 5 мм от поверхности, dср = 0,5 мм; б – четверть толщины сляба, dср = 1,5 мм; в – середина толщины сляба, dср = 1,0 мм

Fig. 2. View of grains in the planes parallel to the wide face of thin slabs: 
а – 5 mm from the surface, dav = 0.5 mm; б – quarter of slab thickness, dav = 1.5 mm; в – middle of the slab thickness, dav = 1.0 mm

Рис. 3. Влияние деформации на трансформацию дендритов 
по толщине слябов:

1 – 45 – 50 %; 2 – 65 – 70 %

Fig. 3. Influence of deformation on dendrite transformation 
along the slabs thickness:

1 – 45 – 50 %; 2 – 65 – 70 %

Рис. 4. Микроструктура горячекатаного проката:
а – сетка большеугловых (черные) и малоугловых (красные) 

границ; б – структура бейнитных участков

Fig. 4. Microstructure of hot rolled products:
а – grid of large-angle (black) and small-angle (red) borders; 

б – structure of bainite areas
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роста рекристаллизованных зерен аустенита является 
ослабленным по сравнению с химически обогащен
ными пространствами. Установленная закономерность 
указывает, что минимизация доли бейнита грубой 
морфологии в прокате возможна за счет уменьшения 
исходной дендритной сегрегации в ходе затвердева
ния жидкой стали. Исследованиями установлено, что 
уменьшение расстояния между дендритными осями 
второго порядка в среднем на 30 мкм приводит к сниже
нию дендритной сегрегации на 20 % [23]. Дисперсная 
первичная дендритная структура является предпосыл
кой для формирования равномерной рекристаллизован
ной аустенитной структуры в ходе прокатки в черновой 
группе клетей.

 Выводы

Оценка зональных сегрегаций показала, что рассе
ивание химических элементов по сечению тонких сля
бов из низкоуглеродистой микролегированной стали 
незначительное: коэффициенты вариации меньше 
10 %. По сравнению с этими результатами в слябе тол
щиной более 200 мм коэффициент вариации углерода 
достигает 25,7 %. 

Дендритная сегрегация, отображенная картой рас
пределения марганца, показала первичное затвердев
шее состояние низкоуглеродистой стали с нарушенным 

строением дендритной структуры. Измельчение рас
тущих дендритов в ходе затвердевания динамическим 
мягким обжатием сляба обеспечило дополнительные 
центры для зарождения зерен аустенита при фазовом 
превращении δ → γ. Размеры исходных аустенитных 
зерен в литой структуре тонкого сляба в 3 раза меньше, 
чем в слябе толщиной более 200 мм. 

Расчет относительных изменений размеров ден
дритной структуры при черновой прокатке показал 
равномерные структурные преобразования, необходи
мые для получения однородного зерна аустенита перед 
входом в чистовую группу клетей. 

Установлено, что природа образования бейнита 
с повышенной плотностью малоугловых границ в конеч
ной микроструктуре проката обусловлена наследствен
ным влиянием дендритной сегрегации в ходе прокатки. 
Снижение дендритной сегрегации является предпосыл
кой для формирования равномерной рекристаллизован
ной аустенитной структуры в ходе черновой прокатки.

Т а б л и ц а  2

Результаты оценки размеров зерна на основе ДОЭкарт

Table 2. Grain size estimation based on the maps of reflected electron diffraction

Средневзвешенный 
диаметр зерна, мкм

Максимальный 
диаметр зерна, мкм

Максимальная 
площадь зерна, мкм2

Коэффициент 
разнозернистости

13,4 48,7 1864 5,4

Рис. 5. Карты размеров зерна

Fig. 5. Grain size maps

Рис. 6. Содержание Mn по месту бейнита и «соседних» 
участков микроструктуры

Fig. 6. Mn content at the site of bainite and “neighboring” 
microstructure areas
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Аннотация. Нагрев слябов перед горячей прокаткой необходим для придания металлу требуемых пластических свойств. Наиболее эффективны 

для этого печи с шагающими балками, обеспечивающие подачу теплоты со всех сторон сляба. Однако области нижних поверхностей слябов, 
контактирующие с водоохлаждаемыми балками, экранированы от излучения нижних зон обогрева печи и отдают теплоту балкам. Для исследования 
неоднородности температурного поля слябов и ее зависимости от особенностей конструкции системы транспортировки разработана и программно 
реализована математическая модель нагрева сляба в печи с шагающими балками. Модель основана на численном решении трехмерной задачи 
теплопроводности с кусочно-определенными граничными условиями на нижней поверхности сляба. Для открытых областей нижней поверхности 
сляба задавались такие же граничные условия, как на верхней поверхности, а для областей контакта с балками – модифицированные граничные 
условия, учитывающие продолжительность этого контакта. Для численного решения системы разностных уравнений применен послойный метод, 
позволяющий получить систему с трехдиагональной матрицей коэффициентов. Проведенные расчеты в приближении адиабатности участков 
контакта сляба с балками в период контакта позволили получить температурные поля для различных сечений сляба. В результате выявлена 
существенная неоднородность температурного поля нижней поверхности сляба, влияющая на неоднородность температурного поля всего сляба. 
Разработанная программа расчета и визуализации результатов может быть использована для изучения температурного поля сляба при различных 
режимах его нагрева в случае наличия экспериментальной информации, позволяющей уточнить настроечные параметры модели. 

Ключевые слова: математическое моделирование, нагрев сляба, печь с шагающими балками, трехмерная задача теплопроводности, граничные 
условия, метод конечных разностей, коэффициент теплоотдачи
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Abstract. Slabs are preheated before hot rolling to achieve the required metal plasticity. Walking beam furnace is the most efficient form of equipment since 

it heats the slab from all sides. Nevertheless, the bottom surfaces in contact with the water-cooled support beams are shielded from the heat radiated 
by the lower part of the furnace, and their heat is transferred to the beams. We developed and implemented by means of software a simulation model 
to study the non-uniformity of the temperature distribution across the slab and how the slab transportation system design affects it. Thesimulation 
model includes a numerical solution of a 3D thermal conductivity problem with piecewise defined boundary conditions on the slab bottom surface. 
Identical boundary conditions were applied to both the top surface and the open areas of the slab bottom surface. For the areas of contact with the 
beams, we applied modified boundary conditions to account for the duration of the contact. We numerically solved the system of difference equations 
with the layer-by-layer method, in order to obtain a system defined by a tridiagonal matrix. The slab-to-beam contact heat transfer was assumed 
to be adiabatic during the entire contact period. The calculations produced the temperature fields at different cross-sections of the slab. As a result, 
we discovered a significant non-uniformity of the temperature field on the lower surface of the slab leading to the entire  temperature field non-
uniformity of the slab. We developed simulation and visualization software to study the slab temperature field under various heating conditions. 
The simulation model is refined from the experimental data available. 

Simulation of slab heating
in a walking beam furnace
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 Введение

Наиболее прогрессивными агрегатами в произ-
водстве горячекатаного листа, используемыми для на
грева слябов перед прокаткой, являются печи с шагаю-
щими балками, обеспечивающие четырехстороннюю 
схему нагрева [1]. Применяемая в этих печах система 
транспортировки слябов содержит стационарные и под
вижные балки, которые частично экранируют контакти
рующие с ними области нижней поверхности сляба от 
теплового излучения продуктов сгорания нижних зон 
обогрева, а частично приводят к оттоку теплоты тепло
проводностью в местах контакта. Исследование таких 
особенностей теплообмена в промышленных условиях 
затруднено, поэтому на помощь приходит математиче
ское моделирование. Сравнение различных моделей на
грева металла в нагревательных печах [2, 3] позволяет 
классифицировать их на статистические [4, 5], анали
тические [6] и численные [7 – 10], причем рассматри
вающие не только прямые, но и обратные задачи тепло
проводности [6, 11]. Математические модели печных 
процессов также широко применяются для решения 
оптимизационных задач [11 – 15] и используют воз
можности современных CFD-комплексов [16, 17]. 

Целью данной работы является разработка математи
ческой модели нагрева сляба в печи с шагающими балка
ми с учетом воздействия этих балок на процесс нагрева и 
применение ее для изучения температурного поля сляба.

 Методы исследования

Разработанная модель представляет собой трехмер
ную нестационарную задачу теплопроводности в де
картовой системе координат для расчетной области 
в форме параллелепипеда, без внутренних источников 
теплоты, с зависящими от температуры теплофизиче
скими характеристиками и несимметричными гранич
ными условиями третьего рода, имеющими кусочный 
характер на нижней поверхности расчетной области. 

С учетом перечисленных допущений уравнение теп-
лопроводности нелинейно и имеет вид:

     (1)

Начальное температурное поле однородно и выгля
дит как

           T(x, y, z) = Tн . (2)

При этом граничные условия могут быть записаны 
в виде:

            (3)

       (4)

             (5)

В выражениях (1) – (5), образующих замкнутую пос-
тановку дифференциальной задачи теплопроводности, 
использованы следующие обозначения: T(x, y, z, t) –  
температура заготовки, К; δx , δy , δz – размеры сляба 
по соответствующим координатным направлениям 
(ширина, толщина, длина), м; ρ – плотность материа
ла сляба, кг/м3; с – удельная теплоемкость материала 
сляба, Дж/(кг·К); λ – коэффициент теплопроводности 
материала сляба, Вт/(м·К);  и  – коэффи циенты 
теплоотдачи на задней и передней вертикальных по
верхностях сляба соответственно, Вт/ (м2·К);  и  – 
коэффициенты теплоотдачи на нижней и верхней по
верхностях сляба соответственно, Вт/(м2·К);  и  –  
коэффициенты теплоотдачи на левой и правой торце
вых поверхностях сляба соответственно, Вт/(м2·К); Тг – 
температура греющей среды, К.

Уравнения задачи теплопроводности записаны 
в сис теме координат, связанной со слябом, поэтому вся 
специфика моделируемой печи может быть отражена 
в граничных условиях. Во-первых, для учета разли
чия условий нагрева в разных технологических зонах 
печи коэффициенты теплоотдачи и температура грею
щей среды должны быть заданы как кусочная функция 
времени. Во-вторых, возможность задания этих харак
теристик различными для разных поверхностей сляба 
позволяет учесть геометрию печи. Так, например, если 
печь имеет монолитный под (что характерно для толка
тельных печей и печей с шагающим подом), то коэффи
циент  может быть задан равным нулю. Таким обра
зом, может быть формализовано условие адиабатности 
на нижней поверхности сляба. Для печей с шагаю щими 

https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=mathematical simulation
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=slab heating
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=walking-beam furnace
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=3D heat transfer problem
https://fermet.misis.ru/index.php/jour/search/?subject=boundary conditions
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https://doi.org/10.17073/0368-0797-2023-1-112-118


Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 112–118.
Абдукодиров И.Б., Варгин А.В., Левицкий И.А. Математическая модель нагрева сляба в печи с шагающими балками

114

балками граничные условия на верхней и нижней по
верхностях сляба должны отражать различную интен
сивность подвода теплоты в нижней и верхней частях 
рабочего пространства печи. Несмотря на наличие 
в обеих частях зон горения, в нижней части присутст
вует значительное экранирование поверхности сляба 
элементами механизма транспортировки. Кроме того, 
на нижней поверхности имеются зоны контакта с рей
терами подвижных и неподвижных балок, поэтому гра
ничные условия должны задаваться различными для 
трех типов областей нижней поверхности: 

– находящихся между балками (тип 0); 
– периодически контактирующих с подвижными 

балками (тип 1); 
– в основном контактирующих с неподвижными 

балками (тип 2). 
Это означает, что  (z) и  (z), входящие в гранич

ные условия на нижней поверхности сляба, являются 
кусочными функциями координаты вдоль сляба, поми
мо кусочного характера изменения во времени, как для 
остальных граничных условий. При этом должно быть 
учтено, что на разных этапах цикла шагания (т. е. пере
мещения сляба) различаются как условия контакта с раз
личными балками, так и степень экранирования нижней 
поверхности сляба. В разработанной модели предложе
но описывать теплоотдачу на участке нижней поверх
ности сляба в момент его контакта с охлаждаемой бал
кой с помощью условных коэффициентов тепло отдачи  

н и п , Вт/(м2·К). Теплоотдача происходит к среде 
с температурой н или п , К, циркулирующей в систе
ме охлаждения балок, где обычно применяют водяное 
или пароводяное охлаждение. Для пламенных печей 
(к котороым относятся печи с шагающими балками) 
коэффи циенты теплоотдачи учитывают не только кон
вективный, но и радиационный перенос (линеаризация 
граничных условий в форме (3) – (5) полезна для ускоре
ния сходи мости при последующем численном решении).

Цикл шагания состоит из отдельных этапов, назва
ния которых и примерные значения продолжитель-
ностей позаимствованны из характеристик одной 
из печей ЛПЦ-2 ОАО «Северсталь». Пример харак
теристик работы механизма шагания представлен 
в табл. 1. 

Необходимо отметить, что информации, представ
ленной в табл. 1, недостаточно для оценки времени 
контакта с балками. Требуется знание периода выдачи 

заготовок τ, с (минимальное значение которого равно 
суммарной продолжительности периода шагания, но 
на практике реальное значение обычно в несколько раз 
больше) и периода расположения слябов вдоль печи 
L, м (равного сумме ширины сляба и величины зазора 
между слябами). Тогда за период выдачи τ время кон
такта с подвижными балками составляет [7]:

 
     (6)

а время контакта со стационарными балками вычисля
ется, как

               (7)

При моделировании процесса нагрева изменение 
граничных условий в соответствии с текущим этапом 
шагания представляется нецелесообразным, посколь
ку этот подход потребует очень маленьких расчетных 
шагов по времени (Δt ≤ 1 с). Поэтому целесообразно 
задавать граничные условия на участках, контакти
рующих с балками, как средневзвешенный результат 
с учетом доли времени контакта. При таком подходе 
устраняется зависимость от кратности продолжитель
ностей этапов шагания расчетным шагам по времени. 
Тогда эффективный коэффициент теплоотдачи, кото
рый может быть задан в качестве граничного условия 
на участке нижней поверхности i-го типа, вычисляет
ся по формуле

          (8)

а эффективная температура среды, контактирующей 
с участком нижней поверхности i-го типа, по формулам

      (9)

Т а б л и ц а  1

Пример характеристик работы механизма шагания
 

Table 1. Example of the walking mechanism characteristics

Этап Подъем Шаг вперед Опуска ние Возврат Ход штока, мм
Обозначение τ↑ τ→ τ↓ τ← l
Длительность, с 16 12 19 9 480
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в которых вспомогательный коэффициент ξ характери
зует долю времени контакта сляба с подвижными бал
ками:

   (10)

Нелинейная задача (1) – (5) не имеет аналитическо
го решения, поэтому решать ее приходится методом ко
нечных разностей (методом баланса) [7, 18, 19]. 

Этот метод предполагает введение дискретного вре
мени tk = kΔt (k = 1, 2, ...) с постоянным шагом Δt и ди
скретных координат xi = iΔx (i = 0, 1, 2, .., nx ), yj = jΔy 
(j = 0, 1, 2, .., ny ), zl = lΔz (l = 0, 1, 2, .., nz ), которые для 
данной простой геометрии также изменяются с посто
янными шагами Δx, Δy  и Δz. Значения nx , ny и nz назы-
вают количеством разбиений заготовки вдоль каждого 
из координатных направлений.

В результате вся расчетная область разбивается 
на элементарные объемы, количество которых равно 
(nx + 1)(ny + 1)(nz + 1). Каждый из этих объемов содер
жит один узел пространственной сетки, которая за
дается трехиндексной нумерацией (i, j, l). На каждом 
шаге по времени для каждого элементарного объема 
записываются уравнения элементарного теплового ба
ланса, образующие квазилинейную систему уравнений 
относительно узловых значений температуры в конце 
шага по времени, решение которой общими методами 
нецелесообразно [19, 20]. 

 Результаты исследования

Программная реализация разработанной математи
ческой модели осуществлена в визуальной среде разра
ботки Builder C++ версии 6.0. В расчетной программе 
предлагается выбор одного из трех алгоритмов реше
ния системы разностных уравнений: 

– метод расщепления (применим только для линей
ных задач); 

– метод простой итерации (не требует больших 
затра т памяти, но медленно сходится); 

– послойный метод (прямое решение для распро
странения теплоты по толщине сляба с итерационным 
уточнением ее распространения по длине и ширине).

Знание величин н и п , н и п  возможно только на 
основе экспериментальных данных и модели теплооб
мена между нижней поверхностью сляба и элемента
ми системы его транспортировки. В рамках настоящей 
программной реализации они являются внешними 
исходными данными. На этом этапе работы предло
жено учесть только экранирующий эффект элементов 
системы транспортировки, задав для величин н и п 
нулевые значения. На рис. 1 представлены исходные 
данные, при которых проведены расчеты, а в табл. 2 – 
режимные характеристики, отражающие особенности 
нагрева сляба в пятизонной печи.

В процессе расчетов контролировалось соблюде
ние теплового баланса для сляба как на каждом шаге 

Рис. 1. Снимок экрана программы с исходными данными для моделирования 

Fig. 1. Input data for simulation
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по времени, так и глобально для всего расчета (рас
хождение не более 0,001). На рис. 2 представлены 
конечные температурные профили для нижней (а) 
и верхней (б) поверхностей сляба (изменение темпера
туры вдоль продольной оси поверхности) с размерами 
250×500×6000 мм, нагреваемого в печи, оснащенной 
четырьмя неподвижными и двумя подвижными балка
ми. На рис. 2, в для сравнения показан температурный 
профиль вдоль оси нижней поверхности, нагреваемой 
при однородных граничных условиях, соответствую
щих тем же средним значениям.

 Обсуждение результатов исследования

Полученные результаты демонстрируют, что вбли
зи торцов сляба температура на оси верхней и нижней 
его поверхностей повышается примерно на 20 – 25 °C 
независимо от типа граничных условий, что вызвано 
влиянием подачи теплоты к торцам сляба. При этом, 
в случае однородных граничных условий на нижней 
поверхности, температурный профиль в остальной час-
ти оси нижней поверхности сляба получается практи
чески однородным (рис. 2, в), тогда как при кусочном 
задании граничных условий неоднородность темпера

турного поля в этой части достигает 48 °С (рис. 2, а). 
Неоднородность температурного поля проявляется 
и на верхней грани сляба, хотя и существенно менее 
выражена в количественном плане (около 15 °С вдали 
от концов сляба, рис. 2, б). Можно также заметить, что 
для неподвижных балок «пятно» воздействия глубже и 
шире, чем для подвижных балок (рис. 2, а). Это обус-
ловлено тем, что время контакта участков нижней по
верхности сляба с неподвижными балками больше, чем 
с подвижными.

Разработанная программа расчета и визуализации 
результатов может быть использована для изучения 
температурного поля сляба при различных режимах его 
нагрева в случае наличия экспериментальной информа
ции, позволяющей уточнить настроечные параметры 
модели н , п , н , п . Результаты, полученные в дан
ной работе при учете только экранирующего воздейст
вия балок, следует рассматривать как оценку снизу для 
неод нородности температурного поля сляба. 

 Выводы

Разработана и программно реализована математичес-
кая модель нагрева сляба в печи с шагающими балка

Рис. 2. Температурный профиль вдоль оси нижней (а) и верхней (б) поверхностей сляба 
при кусочном задании граничных условий на нижней поверхности и их усреднении (в) 

Fig. 2. Temperature profile along the axis of the top (а) and bottom (б) slab surfaces 
for piecewise-defined and averaged (в) boundary conditions at the bottom surface

Т а б л и ц а  2

Параметры режима нагрева при моделировании
 

Table 2. Simulated heating conditions

Номер
зоны

Длительность,
мин

Температура среды, °С Коэффициент теплоотдачи на грани сляба, Вт/(м2·К)
начальная конечная низ верх левая правая задняя передняя

1 40 700 1000 30 40 30 30 35 45
2 35 1000 1100 40 50 30 30 45 55
3 35 1100 1200 50 60 60 60 55 65
4 35 1200 1250 90 100 100 100 95 105
5 35 1250 1250 110 120 110 110 105 115
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ми, учитывающая воздействие этих балок на нижнюю 
поверхность сляба. Модель представляет собой трех
мерную нестационарную задачу теплопроводности 
с граничными условиями третьего рода, имеющими ку
сочный характер на нижней поверхности сляба.

Для печи, оснащенной четырьмя неподвижными 
и двумя подвижными балками, смоделирован нагрев 
сляба 250×500×6000 мм по штатному режиму при учете 
только экранирующего воздействия балок на нижнюю по
верхность сляба. Неоднородность температуры по ниж
ней поверхности сляба вдали от торцов составила около 
48 °С, а по верхней поверхности сляба – около 15 °С. 
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Аннотация. В связи с развитием мировой торговли у металлургических комбинатов появилась большая вариативность при составлении 

производственного плана. На АО «ЕВРАЗ Западно-Сибирский металлургический комбинат» (АО «ЕВРАЗ ЗСМК») шихту оптимизируют 
из 110 компонентов только в части агломерационного и доменного производств. Номенклатура выпускаемой продукции состоит более чем 
из 2000 единиц и меняется от месяца к месяцу. Обычно производственный план оптимизируют только внутри отдельных переделов. Целью 
оптимизации является минимизация себестоимости передела и максимизация производства. В работе представлены разработка и внедрение 
системы математического моделирования производства всего металлургического комбината на примере АО «ЕВРАЗ ЗСМК». В отличие от 
существующих систем моделирования переделов целью системы является единовременная сквозная оптимизация всех переделов комбината. 
Конечная цель – максимизация прибыли всего комбината. В процессе эксплуатации новой системы в 2019 – 2020 гг. были обнаружены 
высокие трудозатраты при работе пользователей. Например, совершается более 10 000 тестовых итераций расчетов для выпуска 60 планов 
за год и расчета 30 экономических кейсов. Разработана и проанализирована форма статистики, которая показала следующие основные 
проблемы: неразрешимость модели из-за ввода математически некорректных данных; повторные расчеты экономических кейсов для 
выделения и интерпретации отдельных изменившихся факторов плана от бюджета; ошибки на этапе верификации данных из-за некорректного 
химического состава элементов или неверных настроек модели под конкретный период работы. Для устранения недостатков системы 
разработаны системы валидации вводимых данных на этапе до и после расчетов, модули анализа чувствительности и факторный расчет, 
система автоматического заполнения химического состава, а также добавлена возможность переобучения модели на исторических данных. 

Ключевые слова: математическое моделирование, оптимизация, математическая модель, планирование производства

Для цитирования: Леонтьев А.С., Рыбенко И.А. Опыт использования и повышения юзабилити системы математического моделирования 
производства на металлургическом предприятии. Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 119–126.
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Abstract. Metallurgical plants (smelters) adjust their production plans to match changing global demand. EVRAZ West Siberian Metallurgical 

Combine JSC  (EVRAZ ZSMK) employs furnace charges and pellets containing 110 components, with a product range exceeding 2000 items that 
vary from month to month. The production plan is optimized individually for each manufacturing process, with the goal of minimizing costs and 
maximizing output. This paper discusses the development and deployment of the smelter simulation system currently in use at EVRAZ ZSMK. 
Unlike other solutions, this system performs concurrent, end-to-end optimization of all smelter processes, with the ultimate goal of maximizing 
the company's profit. During the system's operation from 2019 to 2020, users encountered tedious and time-consuming tasks, such as creating 
60 production plans per year, conducting 10,000 test iterations, and analyzing 30 scenarios. To gather statistical data, a feedback form was used, 
which identified several issues. Firstly, the mathematical model fails with incorrect input data. Secondly, repeated analyses are required to identify 
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 Введение

Основными производителями стали в настоящее 
время являются предприятия полного цикла, функ-
ционирующие на основе аглодоменного процесса [1]. 
Самой распространенной схемой является восстанов
ление железа из руды с получением чугуна в доменных 
печах и окислением примесей в сталеплавильных агре
гатах (конвертерах, электропечах с последующей вне
печной обработкой) [2]. 

Металлургия – это одна из самых ресурсо- и энергоем-
ких отраслей промышленности. Для снижения себе-
стоимости металлургической продукции проводятся 
инвестиционные (затратные) и беззатратные мероприятия 
по оптимальному планированию производства. Задача 
процесса планирования заключается в оптимальном 
распределении дорогостоящих покупных и дефицитных 
собственных ресурсов для максимизации прибыли. Осо
бенно остро вопрос стоит у компаний, не обеспеченных 
на 100 % собственным сырьем. При этом главной слож
ностью планирования является то, что шихта каждого из 
агрегатов может состоять из сотен разных компонентов 
в различных допустимых комбинациях, например, на 
АО «ЕВРАЗ Западно-Сибирский металлургический ком
бинат» (АО «ЕВРАЗ ЗСМК») для производства чугуна 
выбирают материалы более чем из 110 компонентов 
шихты на постоянной основе [3]. В связи с возросшей 
сложностью планирования человек без применения спе
циальных инструментов уже не способен одновременно:

– подбирать оптимальную рыночную шихту;
– оптимизировать потребление отходов [4];
– проводить научные исследования производствен

ных процессов [5].
Начиная с 2010 г., на мировой рынок стали выхо

дить компании-разработчики специализированных 
математических моделей. Особое внимание уделяется 
гиб кости моделей [6], что актуально и для российских 
металлургов в текущих условиях.

В настоящей работе рассматривается опыт внедре
ния системы планирования на АО «ЕВРАЗ ЗСМК», 
а также разработанные новые инструменты повышения 
эффективности использования системы.

 Краткое описание модели

В 2019 г. на АО «ЕВРАЗ ЗСМК» было завершено 
внедрение математической модели. Она охватывала 

все переделы комбината (от рудников до готового про
ката). Отличительной особенностью созданной сис
темы является легкая интеграция сторонних программ
ных модулей в расчеты. На рис. 1 приведено рабочее 
окно системы математического моделирования (СММ) 
«Прогноз». Изначально эта система была предназна
чена для решения задач по формированию сбалансиро
ванного оптимального производственного финансового 
плана на уровне площадок компании и находящихся 
под их управлением активов и консолидированных 
планов всей компании. Алгоритм предполагал создание 
оптимального плана.

Было выявлено, что режим работы с подготовкой 
общего оптимального плана сложен для интерпретации 
результатов специалистами комбината. Например, если 
система рекомендует выбрать 100 % окатышей смеси 1 
вместо окатышей смесей 2 и 3, возникают вопросы об 
экономическом потенциале такого перехода от привыч
ных режимов. В случае низкого экономического эффекта 
лучше не менять режимы работы, так как экономический 
эффект может нивелироваться неучтенными факторами.

В систему был добавлен новый режим расчета, при 
использовании которого пользователь может выбрать 
между плановым и кейсовым режимами. В плановом 
режиме расчет оптимального плана работы комбината 
осуществляется исходя из имеющихся ограничений, 
при кейсовом режиме расчет и сравнение необходимых 
экономических кейсов проводится через оценку затрат.

Внедрение нового режима расчетов повысило эффек
тивность использования системы с точки зрения эконо
мического эффекта, но обратной стороной стало увели
чение трудоемкости работы в системе. Для детального 
исследования проблемы была разработана и проанали
зирована статистика использования системы.

В результате удалось оценить и проанализировать 
«узкие места». Исследование показало, что за 2020 г. 
было подготовлено 3000 различных сценариев работы 
комбината. В сумме было проведено более 11 545 рас
четных сценариев, что говорит о необходимости совер
шения 3 – 4 тестовых расчетов каждого сценария для 
устранения ошибок. За год было внедрено не более 30 
новых экономических кейсов. Простой расчет пока
зывает, что система обладала низкой эффективностью 
внедрения кейсов. Было также отмечено, что при добав
лении нового кейсового режима резко возросла трудоем
кость работы в системе и количество расчетов (более чем 
в 10 раз). Результаты анализа приведены на рис. 2. 

and interpret the plan/actual cost discrepancies. Thirdly, data validation errors, such as incorrect chemical composition or model settings unsuitable 
for the specific timeframe, were observed. To address these shortcomings, several measures were developed: an input data validator (before and 
after analysis) was introduced; sensitivity and factor analysis modules were developed to aid in identifying and interpreting cost discrepancies; 
a chemical composition uploading tool was developed to ensure data validation. Finally, the system was retrained on historical datasets to improve 
its accuracy. 
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После анализа результатов для повышения эффек
тивности работы пользователя были разработаны и 
добавлены стандартные и уникальные инструменты, 
ускоряющие работу пользователя.

Отдельной задачей была разработка научного 
режима расчета плана. Это связано с тем, что разра
ботка новых ресурсосберегающих технологий невоз
можна без вычислительных экспериментов, которые 
позволяют анализировать состояния и процессы, делать 
выводы о поведении исследуемых объектов на основа
нии модельных представлений. Поэтому в настоящее 
время актуальным является создание инструменталь
ных систем, реализующих математические модели 
и позволяющих эффективно проводить расчеты, иссле
дования и решать различные оптимизационные задачи. 

Научный кейс готовится в несколько этапов. На пер
вом этапе осуществляется ввод и проверка исходных 
данных для расчета. На последнем этапе обязательно 
предусматривается проведение промышленных экспе
риментов для корректировки моделей и отладки техно
логий [7]. 

 Проверка и корректировка исходных данных

 Инструмент «Валидация данных»

Валидация исходных данных проводится непосред
ственно перед запуском расчета в солвере с целью выяв
ления ошибочно (некорректно) введенных значений в 
исходные показатели для расчета планирования произ
водства переделов комбината. Для удобства пользователя 
валидация автоматически запускается перед каждым 
расчетом и выдает краткие рекомендации и статус.

В качестве примера (рис. 3) рассмотрен отчет Аба
гурской обогатительной фабрики (АОФ).

В отчете проверяются следующие правила для дан
ных АОФ:

– минимальный объем поступления первичного 
концентрата должен быть меньше или равен макси
мальному;

– для тех первичных концентратов, по которым есть 
ненулевые максимальные объемы поступления, должны 
быть ненулевые данные по таблицам обогатимости;

– для тех первичных концентратов, по которым 
есть ненулевые максимальные объемы поступления, 
должны быть ненулевые данные по ценам поступления.

Рис. 1. Рабочее окно СММ «Прогноз»

Fig. 1. Main window of the “Forecast” process simulation system

Рис. 2. Анализ статистики работы системы

Fig. 2. System use statistics
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 Инструмент «Чек-лист»

Инструмент «Чек-лист» запускается после успеш
ного расчета по модели и предназначен для прос мотра 
результатов проверки решения оптимизационной 
задачи по модели на соответствие производственным 
и/ или технологическим условиям. Решение прове
ряется согласно правилам чек-листа в пострасчете 
модели оптимизации. Если правило не выполняется 
(решение не удовлетворяет производственным требо
ваниям), оно обозначается красной «заливкой». Ниже 
приведены некоторые правила, проверяемые в инстру
менте:

– объем потребления собственной сырой руды 
меньше максимально доступного объема (правило 
проверяет наличие незадействованных ресурсов по 
руде (поступление), так как известно, что собственные 
ресурсы должны иметь приоритет перед сторонними); 

– объем производства агломерата меньше произво
дительности (правило показывает, что план потребле
ния материалов и производства агломерата не обеспе
чивает выработку мощности на 100 %);

– объем производства чугуна меньше, чем мощность 
(правило показывает, что план потребления материа
лов и производства чугуна не обеспечивает выработку 
мощности на 100 %). 

 Инструмент «Копирование химического
 

состава сырья из витрины»

Ранее значительное время тратилось на подготовку 
и заполнение химического состава сырья. Для работы 

математической модели необходимо иметь расширен
ный химический состав всех составляющих (TiO2 , 
ZnO и др.). Однако расширенный анализ стоит дороже 
и, зачастую, выполняется в сторонней организации, 
поэто му собственная лаборатория комбината делает 
неполный анализ и актуализирует все элементы раз 
в квартал или по отдельному запросу.

Комбинированное заполнение данных по хими
ческому составу материалов на переделах АФ и ДЦ 
осуществляется на основе фактических и справочных 
данных (сертификаты). Данные с факта копируются по 
всем материалам на переделе, затем пропуски заполня
ются справочными данными. В результате такого копи
рования происходит заполнение химического состава 
по всем материалам на плановом периоде (сценарии). 
Если на расчетном периоде и сценарии частично вве
дены данные по химическому составу, инструмент 
тиражирования их «затрет».

Представленные инструменты значительно сокра
тили количество потенциальных ошибок при вводе 
данных в сценарии (более 10 000 значений в месяц).

 Инструменты анализа результатов

 Инструмент «Анализ чувствительности цены»

Анализ чувствительности цены предназначен для 
перебора цен какого-либо сырья для выявления зави
симости цены сырья и объема его закупки. В форме 
расчета чувствительности цены необходимо задать 
материал, нижнюю и верхнюю границы цены, а также 
количество шагов для расчета.

Рис. 3. Отчет по результатам валидации для АОФ

Fig. 3. Report on validation results for Abagur concentrating plant
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После успешного окончания расчета появляется соот
ветствующее уведомление и открывается окно с резуль
татами расчета в виде таблицы и диаграммы (рис. 4).

Представлена возможность экспорта результата рас
чета в Excel при нажатии на кнопку «Экспорт в Excel» 
или перехода к новому расчету (кнопка «Новый рас
чет»).

 Инструмент «Конвейерный расчет»

Инструмент предназначен для проведения массо
вых расчетов сценария с точечными изменениями вход
ных показателей (групп расчета) в заданном интервале 
и с заданным количеством итераций. Рабочее окно 
представлено на рис. 5.

Рис. 4. Окно с результатами расчета анализа чувствительности

Fig. 4. Results of price sensitivity analysis

Рис. 5. Инструмент «Конвейерный расчет»

Fig. 5. Pipeline processing tool



Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 119–126.
Леонтьев А.С., Рыбенко И.А. Опыт использования и повышения юзабилити системы математического моделирования производства ...

124

По результатам расчета формируется отчет по типу 
регламентного отчета «Отчет по производству» в виде 
Еxcel-файла. Для его просмотра необходимо нажать 
«Выгрузить в Excel» и указать путь и имя файла. Име
ется возможность сохранения конфигурации для после
дующего использования.

 Инструмент «Расчет коэффициентов модели»

Инструмент предназначен для пересчета коэффици
ентов моделей АФ, КХП, ЭСПЦ и ККЦ, значения кото
рых получены на основе статистик на исторических 
данных. Рассмотрим алгоритм расчета коэффициентов 
модели на примере аглофабрики. 

Известно, что для производства чугуна в домен
ных печах используются агломерат, окатыши и бри
кеты. При этом мелкую руду и концентрат необходимо 
превращать в более крупные куски, использование 
которых в доменной плавке обеспечивает высокую 
газопроницае мость слоя, что является непременным 
условием высокопроизводительной работы доменной 
печи [8]. Из трех способов окускования (брикетиро
вание, агломерация и производство окатышей) наибо
лее распространенной схемой является агломерация, 
которая обладает рядом существенных преимуществ 
по сравнению с двумя другими способами. Например, 
агломерация позволяет включить в производство побоч
ные продукты и отходы собственного производства 
(шламы, отходы, колошниковую пыль и другое) [9], что 
способствует сохранению влаги и снижению выбросов 
вредных веществ в атмосферу.

Известно, что на агломерационных фабриках в про
цессе эксплуатации изменяется не только компонент
ный состав концентратов, но и состав топлива, флюсов, 
основность шихты и химический состав получаемого 
агломерата. Для расчета производительности аглома
шин применения только удельной производительно
сти концентратов недостаточно, простой переоценкой 
коэффициентов не достичь необходимой точности 
модели.

В связи с этим провести оценку влияния всех факто
ров на производительность агломашин и качество агло
мерата возможно только с помощью машинного обуче
ния на исторических данных. 

Анализ рыночных цен за последние пять лет пока
зал, что увеличение объема производства имеет боль
шое значение из-за более низкой цены агломерата, изго
товленного из покупного концентрата, по сравнению 
с ценой на покупные окатыши. 

Желание производителей нарастить производство 
агломерата реализуется за счет следующих спосо
бов [10, 11]:

– увеличение агломерационных мощностей (экстен
сивный путь);

– интенсификация процессов спекания (интенсив
ный путь);

– повышение выхода (за счет качества агломерата, 
в том числе за счет снижения выхода мелочи);

– использование в доменной плавке некондицион
ного агломерата (компромисс).

Оптимизация состава шихты при агломера
ции [12 – 15] играет ключевую роль для повышения 
качества агломерата и производительности аглома
шин [16 – 19], что позволит беззатратно увеличить при
быль комбината [12].

Регрессионная математическая модель расчета про
изводительности аглофабрики имеет следующий вид:

y = b0 + b1 x1 + b2 x2 + ... + bn xn ,

где y – прогнозируемый объем бункерного агломерата, т; 
b0 – свободный член; b1 , b2 , ... bn – коэффициен ты рег
рессии при факторах; x1 , x2 , ... xn – факторы, оказываю
щие влияние на объем бункерного агломерата.

Для расчета качества агломерата был применен 
метод Random forest из-за более высокой точности 
предсказания, чем регрессия. Метод Random forest 
(«случайный лес») – алгоритм машинного обуче
ния, предложенный Лео Брейманоми Адель Катлер, 
заключающийся в использовании комитета (ансамбля) 
решаю щих деревьев. Алгоритм сочетает в себе две 
основные идеи: метод бэггинга Бреймана; метод слу
чайных подпространств, предложенный Тин Кам Хо. 
Алгоритм применяется для задач классификации, рег
рессии и кластеризации. Основная идея заключается 
в использовании большого ансамбля решающих дере
вьев, каждое из которых само по себе дает очень невы
сокое качество классификации, но за счет их большого 
количества результат получается хорошим1. 

 
 Выводы

В текущих условиях в инструментальных системах 
моделирования и оптимизации современный и удобный 
интерфейс выходит на первое место по важности. Как 
показывает практика, инструмент расчета может быть 
очень точным и гибким, но из-за запутанного интер
фейса он не приживается. Системный анализ и приме
нение методов оценки приживаемости программного 
продукта позволило сделать выводы и устранить узкие 
места.
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Abstract. The selective reduction process generates products in the form of concentrates and tailing/by-products. There is high percentage of iron and 

other elements in the tailings that are not extracted in selective reduction process. Properties of by-products of selective reduction were investigated 
using X-ray diffraction (XRD), inductively coupled plasma optical emission spectroscopy (ICP–OES), ultraviolet-visible (UV–VIS), and scanning 
electron microscopy energy dispersion spectroscopy (SEM–EDS). Based on the results of this study, the properties of iron-sulfur, iron-magnesium-
aluminium, and silica phases in the tailings can be interpreted experimentally. For future research, it can be the reference for such processes as acid 
and base leaching. Pure iron extracted from tailings can be used for metal fuel in the future. The tailings composition data will help future researchers 
to find optimal processes for the tailings. 
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Аннотация. В результате избирательного восстановления образуются концентраты и пустая порода (хвосты). В хвостах содержится 

высокий процент железа и других элементов, которые не извлекаются в процессе селективного восстановления. Свойства хвостов после 
избирательного восстановления исследовались методами рентгеноструктурного анализа, оптико-эмиссионной спектрометрии с индуктивно 
связанной плазмой, оптической, УФ- и сканирующей электронной микроскопии, а также энергодисперсионного микроанализа на растровом 
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 Introduction

Extraction of nickel from the widely occurring late rite 
ores has become an important task of research [1 – 9]. Pre
vious studies have shown that direct reduction roasting pro
cess followed by magnetic separation is an effective method 
for recovering nickel from laterite nickel ores [10 – 17]. 
To obtain nickel alloy powder with high nickel content, 
iron reduction needs to be controlled in the direct reduc
tion roasting process. Selective reduction can be achieved 
by adjusting the reducing atmosphere [18 – 19] and the 
number of additives [20 – 22]. Li et al. [10] found that FeS 
is produced by direct reduction with the Na2SO4 additive. 
The formation of the Fe/FeS eutectic promotes the growth 
of Ni/Fe particles; simultaneously, in the magnetic separa
tion process the nonmagnetic FeS will go to the tailings thus 
achieving the purpose of selective reduction. Also, the for
mation of FeS promotes the growth of metal particles. Jiang 
et al. [25] found that Na2SO4 reacts with silicates producing 
low melting point nepheline and suppressing FeO reduction 
by inhibiting the diffusion of the reducing gas; it can also 
promote the growth of nickel-iron particles through the for
mation of FeS. In the FeO reduction process, the diffusion 
of the reducing gas was impeded due to the increase in the 
amount of liquid phase in the roasting system. All of the 
above studies found that FeS plays an important role in the 
selective reduction of laterite nickel ore. In direct selective 

reduction of laterite nickel ore, FeS also serves as a para
magnetic film covering the FeO surfaces. That thin layer 
blocks the contact between the reducing gas and FeO sup
pressing the reduction process. Iron-rich, it can be used as 
a nanoparticle’s precursor in food technology, biomedicine, 
energy and fuel production, etc. [26, 27]. The best possible 
application of the iron nanoparticles precursor is for metal 
fuel which is illustrated in Fig. 1 [27]. Iron-rich by-product 
shall be seen as a primary source for the extraction pro
cesses to be used in the future.

 Material and Methods

Data on tailings/by-products is taken from selective 
reduction process at the Research Unit for Mineral Tech
nology, National Research and Innovation Agency of 
Indonesia, South Lampung, Lampung, Indonesia. First, 
the by-product was brought through a 200-mesh shaker 
sieve. After that the sample was dissolved in aqua regia for 
5 days, diluted 50 and 1000 times, and analysed first by the 
ICP-OES Analytika Jena PQ9000 (with the resulting data 
converted in excel from ppm to weigh percent); and then 
by the XRD PANalytical X’Pert3 Powder (in the 200 mesh 
sample size, the 2θ is in the range of 10 – 80°, step size 
0.05, and analysis data by High Score Plus) (Fig. 3). For 
SEM–EDS Thermo-scientific Quatro 6 with magnification 
5000× was used and Bruker for EDS.

электронном микроскопе. Экспериментально установлено, что хвосты содержат сульфиды железа, соединения железа с алюминием 
и магнием, а также диоксид кремния. На основании полученных данных в дальнейшем возможна разработка технологий кислотного 
и щелочного экстрагирования минералов с целью получения чистого оксида железа, применяемого в качестве металлического топлива. 

Ключевые слова: состав, хвосты, фаза, микроструктура

Благодарности: Работа выполнена при поддержке Министерства образования, культуры, исследований и технологий – Дирекции высшего 
образования, исследований и технологий в рамках исследовательского проекта PDD 2022 и договора № NKB-968/UN2.RST/HKP.05.00/2022. 
Авторы выражают благодарность Университету материаловедения Индонезии и Исследовательскому центру горных технологий – Нацио
нальному агентству исследований и инноваций Индонезии за поддержку и исследовательские возможности.

Для цитирования: Бахфи Ф., Манаф А., Астути В., Нурджаман Ф., Сухарто С., Херлина У., Ади В.А., Манаван М. Состав хвостов при изби-
рательном восстановлении латерита. Известия вузов. Черная металлургия. 2023; 66(1): 108–132.

 https://doi.org/10.17073/0368-0797-2023-1-127-132

Fig. 1. Metal fuel in the future [27]

Рис. 1. Примеры применения металлического горючего в будущем [22]
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 Results

 ICP and UV–VIS Study

Table 1 gives tailing specific chemical composition: 
0.74 wt% Ni, 39.45 wt% Fe, 5.1 wt% Mg. Fig. 2 gives Fe, 
Ni, Mg, Mn, Al, and Co ratios in the tailings according to 
their absorbance and wave lengths [28]; therefore, the same 
elements are detected by UV–VIS and ICP. The agree
ment of the ICP and UV–VIS result shows that the aggre
gate amounts of components in both tests are the same; for 
example, iron is the greatest ingredient while cobalt, nickel, 
and manganese are the least ones.

 XRD Study

In the sulfide phase, iron occurs in a higher percentage 
than in magnesioferrite, forsterite, and quartz phases, where 
there is less iron which occurs together with constituent ele
ments magnesium or aluminium. The Rietveld refinement 
calculation results agree with the XRD results in Table 2. 
Significantly, it is the first time that the tailing product is 
addressed as raw material. 

 SEM–EDS Study

This study gives the same results for the elements 
and phases of the tailings which can be further identified 
in microstructure. The morphology of tailings, as shown 
in Fig. 4, convincingly proves that the major elements in 

the tailing are iron-sulfur, iron-magnesium-silica-oxide, 
natrium, and quartz extracted in selective reduction with 
sulfur appearing in XRD. From Table 3, the magnesium-
iron-aluminium is appearing in spots 2 and 4 indicating the 
magnesioferrite and forsterite phases.

 Conclusions

Based on the results, the tailing includes such phases as 
iron-sulfur, iron-magnesium-aluminium, and silica which 
can be interpreted so that the tailing is iron-rich and not 

T a b l e  1

Chemical composition of tailing

Таблица 1. Химический состав хвостов 

Element Fe Ni Mg Mn Al Co
Amount, wt% 39.45 0.74 5.1 0.55 2.63 0.074

Fig. 2. UV–VIS analysis of tailing

Рис. 2 Результаты УФ- и оптической микроскопии хвостов

Fig. 3. XRD analysis of tailing:
 – pyrite,  – wuestite,  – magnesioferrite,  – forsterite,  – quartz

Рис. 3. Результаты рентгеноструктурного анализа хвостов:
 – пирит;  – вюстит;  – магнезиоферрит;  – форстерит;  – кварц

T a b l e  2

Rietveld refinement calculations of tailing

Таблица 2. Фазовый состав хвостов по Ритвельду

Compound Total, %
Pyrite 32.5

Wuestite 24.3
Magnesioferrite 21.5

Forsterite 16.3
Quartz 5.4

T a b l e  3

Chemical composition of tailing in EDS

Таблица 3. Химический состав хвостов, полученный 
с помощью энергодисперсионного микроанализа

Sampling 
spots

Element (%wt)
Fe Ni Mg Al Mn Co

1 57.48 – 1.37 – 0.63 –
2 47.77 – 3.77 1.70 0.97 –
3 37.64 – 1.99 5.13 1.03 –
4 20.45 – 6.47 14.50 1.01 –
5 0.98 – – – – –
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usable after process. The process under consideration can 
serve as reference for further processes such as acid and 
base leaching. Pure iron extracted from tailings can be used 
for metal fuel in the future. 
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