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Аннотация. Исследовано влияние ионного азотирования при различных температурах 
на механические свойства сталей аустенитного и мартенситного классов с ультрамел-
козернистой (УМЗ) структурой. Установлено, что средний размер зерна для стали 
аустенитного класса составил около 150 нм, а для стали мартенситного класса размер 
ферритной фазы составил около 120 нм и карбидной фазы 150 нм. Показано, что после 
ионного азотирования при температуре 450 °С наблюдается максимальная степень 
упрочнения поверхности для сталей с УМЗ структурой обоих классов. Микротвердость 
поверхности для стали аустенитного класса составила 700 кгс/мм2, а толщина упроч-
ненного слоя около 70 мкм. Для стали мартенситного класса поверхностная микро-
твердость составила 900 кгс/мм2, а толщина упрочненного слоя 90−95 мкм. 

Ключевые слова: интенсивная пластическая деформация; ультрамелкозернистая 
структура; ионное азотирование стали; тлеющий разряд; микроструктура стали. 

 ВВЕДЕНИЕ 

В настоящее время с развитием науки и 
техники возникает необходимость в полу-
чении конструкционных материалов с по-
вышенными физико-механическими свой-
ствами. Одним из перспективных направле-
ний повышения прочности конструкцион-
ных материалов является интенсивная 
пластическая деформация (ИПД). Структу-
ра материала после ИПД характеризуется 
как ультрамелкозернистая (УМЗ) с разме-
ром зерен от 300 до 100 нм [1−4]. 

Несмотря на высокие физико-
механические свойства конструкционных 
сталей с УМЗ структурой, поверхность де-
талей, работающих в условиях контактных 
нагрузок, по-прежнему подвергается ин-
тенсивному износу. Поэтому, с целью по-
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вышения трибологических характеристик, 
такие детали актуально подвергать по-
верхностной упрочняющей обработке. 
В настоящее время для повышения экс-
плуатационных характеристик поверхно-
сти деталей машиностроения широко при-
меняется химико-термическая обработка 
(ХТО), в частности азотирование в тлею-
щем разряде (ионное азотирование) [5, 6]. 
Однако ионное азотирование конструкци-
онных сталей осуществляют в области 
температур от 550 до 600 ºС при длитель-
ной выдержке (до 36 ч). 

Известно, что длительное воздействие 
высоких температур приводит к деградации 
структуры и к снижению физико-
механических свойств материала, прошед-
шего ИПД [3, 4]. Следовательно, для 
предотвращения роста структурных состав- 
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ляющих и повышения эксплуатационных 
характеристик стали ионное азотирование 
необходимо осуществлять при низких тем-
пературах. Таким образом, целью работы 
является исследование влияния ионного 
азотирования на структуру и механические 
свойства поверхностного слоя конструкци-
онных сталей 13Х11Н2В2МФ-Ш и 
12Х18Н10Т с УМЗ структурой, которые яв-
ляются труднодеформируемыми [7−9]. 

МЕТОДИКИ ИССЛЕДОВАНИЯ 

В качестве исследуемых материалов бы-
ли выбраны конструкционные стали мар-
тенситного 13Х11Н2В2МФ-Ш и аустенит-
ного 12Х18Н10Т классов в виде калибро-
ванных прутков диаметром 20 мм. Химиче-
ский состав исследуемых сталей приведен 
в табл. 1. 

Таблица 1  
Химический состав материалов 

Марка стали Содержание хим.  
элементов, % 

13Х11Н2В2МФ-Ш 
(ГОСТ 5949-75) 

0,10–0,16 C; 10,5–12,0 Cr; 
1,5–1,8 Ni; 0,18–0,30 V; 

0,35–0,50 Mo; 1,60–2,0 W 

12Х18Н10Т 
(ГОСТ 7417-75) 

≤0,12 С; 17–19 Cr; ≤2 Mn; 
9–11 Ni; ≤0,035 P; ≤0,02 S; 

≤0,8 Si; ≤0,8 Ti 
 

Термообработку (закалка и отпуск) об-
разцов сталей проводили в печи. Охлажде-
ние материала после отпуска осуществляли 
вместе с печью.  

УМЗ структуру материала получали ме-
тодом интенсивной пластической деформа-
ции (ИПДК) [9]. Образцы в виде дисков 
диаметром 20 мм и толщиной 5 мм выреза-
лись из прутков и подвергались ИПДК 
на установке СКРУДЖ-200 при давлении 
6 ГПа, температуре 300 °С и количестве 
оборотов равным 10. 

После очистки и подготовки поверхно-
сти образцы сталей подвергались ионному 
азотированию на установке ЭЛУ-5М 
(рис. 1) [6] в течение 6 ч при давлении  
150 Па в среде трехкомпонентного рабочего 
газа (Ar, N2, H2) при температурах 450, 500 
и 550 °С. Непосредственно перед диффузи-
онным насыщением азотом в вакуумной ка-
мере проводили ионную очистку в течение 

10 мин при давлении Р=10 Па в среде чи-
стого аргона Ar, температура поверхности 
при этом не превышала T=250 °С. 

 
Исследования микроструктуры сталей 

проводили на просвечивающем электрон-
ном микроскопе (ПЭМ) JEOL JEM-2100 
с ускоряющим напряжением 200 кВ. Замеры 
микротвердости поверхности выполнялись 
на микротвердомере Struers Duramin-1/-2. 
Величина статической нагрузки, приложен-
ной к алмазному индентору, в течение 10 с 
составляла 980,7 мН (100 г). 

Качественный анализ структурно-
фазового состава поверхности образцов по-
сле низкотемпературного ионного азотиро-
вания проводили на рентгеновском дифрак-
тометре Rigaku Ultima IV с фокусировкой 
гониометра по Бреггу–Брентано.  

Дифрактометрические съемки проводи-
ли с шагом движения счетчика в 0,02 граду-
са для областей интенсивной рентгеновской 
дифракции и 0,1 градуса для областей фона. 

Замер микротвердости по глубине об-
разцов проводили на шлифе с углом ско-
са 6°, после чего выполнен пересчет полу-
ченных значений для получения распреде-
ления механических свойств в поперечном 
сечении. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Стандартной термической обработкой 
(ТО) стали 13Х11Н2В2МФ-Ш является за-
калка с 1050 °С и последующий отпуск при 
600−700 °С, возникающая при этом неодно-
родность распределения карбидов по объе-
му препятствует деформационной обработ-

Рис. 1. Принципиальная схема ионного азотирования 
образцов на установке ЭЛУ-5М 
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ке. Поэтому с целью повышения однород-
ности распределения карбидов по объему 
материала проводили ТО стали 
13Х11Н2В2МФ-Ш, заключающуюся в за-
калке с 1050 °С и последующем отжиге при 
800 °С в течение 1 ч. 

На рис. 2 показаны изображения ПЭМ 
микроструктуры сталей мартенситного 
13Х11Н2В2МФ-Ш и аустенитного 
12Х1Н10Т классов в термообработанном 
состоянии и после ИПДК. 

Структура стали мартенситного класса 
13Х11Н2В2МФ-Ш после ТО представлена 
смесью крупных зерен фазы α−Fe c ОЦК 
решеткой (рис. 2, а, б), которая образова-
лась в результате распада мартенсита, 
и множеством мелких частиц – карбидов 
хрома Cr23C6 и вольфрама W2C (рис. 2, б). 
При этом частицы карбида выделяются 
на границе фазы α−Fe и имеют вид вытяну-
тых гранул (рис. 2, б). Частицы карбидов 

указаны стрелками. Размер кристаллитов 
α−Fe имеет значение от 900 до 1200 нм, 
а карбидов 120-100±20 нм. Полученные 
данные позволяют утверждать, что  
структуру стали мартенситного класса 
13Х11Н2В2МФ-Ш после закалки с 1050 °С 
и отпуска при 800 °С можно охарактеризо-
вать как крупнозернистую (КЗ). Анализ 
светлопольного изображения ПЭМ образца 
стали 13Х11Н2В2МФ-Ш после ИПДК пока-
зал, что в процессе обработки формируется 
УМЗ структура материала, поскольку сред-
ний размер зерен α−Fe составил 160±20 нм 
(рис. 2, д, е), а частиц карбидов 100±20 нм 
(рис. 2, д, е) [10]. При этом частицы имеют 
более равноосную форму по сравнению 
с исходным состоянием (рис. 1, а). Кольце-
вой характер распределения рефлексов 
на электронограмме образцов после ИПДК 
(рис. 2, е, з) свидетельствует о высокоугло-
вых разориентировках кристаллов. 

Рис. 2. Светлопольные изображения ПЭМ (а, в, д, ж) и электронограммы (б, г, е, з) микроструктуры стали 
мартенситного класса 13Х11Н2В2МФ-Ш (а, б, д, е) и аустенитного класса 12Х18Н10Т (в, г, ж, з) после закалки 

с 1050 °С и отпуска 800 °С, 1 ч (а, б, в, г) и после ИПДК 300°С, 6 ГПа, 10 об (д, е, ж, з) 
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Анализ микроструктуры стали аусте-

нитного класса 12Х18Н10Т после закалки 
с 1050 °С и после ИПДК показал, что в ис-
ходном состоянии сталь имела КЗ структуру 
со средним размером зерен γ−Fe (рис. 2, г) 
около 2,5 мкм, последующая закалка 
при Т=1050 °С, τ=1 ч с охлаждением в воде 
привела к увеличению размера зерен 
до 4,5 мкм (рис. 2, в). Электронно-
микроскопические исследования, проведен-
ные на половине радиуса ИПДК образцов, 
показали, что ИПДК приводит к формиро-
ванию однородной структуры со средним 
размером фрагментов 200 нм (рис. 2, ж). 
Структура характеризовалась неравновес-
ными границами с высокой плотностью 
зернограничных дислокаций. Равномерное 
распределение точечных рефлексов на элек-
тронограмме свидетельствовало о наличии 
большеугловых границ между структурны-
ми элементами (рис. 2, з). После ИПДК 
при температуре 300 °С в структуре прошли 
процессы деформационного двойникования 
(рис. 2, ж). 

После ИПДК сталей и последующей 
подготовки поверхности образцы подверга-
ли ионному азотированию при температу-
рах 450, 500 и 550 °С в течение 6 ч. 

На рис. 3 приведены рентгенограммы, 
полученные с поверхности образцов, про-
шедших ИПДК и последующее низкотем-
пературное ионное азотирование 
при Т=450 °С. 

Исследования поверхности образцов 
с УМЗ структурой методом рентгенострук-
турного анализа показали, что низкотемпе-
ратурное ионное азотирование (до ~450 °С) 
приводит к формированию нитридов железа 
на поверхности стали аустенитного класса 
12Х18Н10Т нитридов ɛ-фазы (Fe2N, Fe3N)  
и легирующего элемента хрома CrN 
(рис. 3, б), а на стали мартенситного класса 
13Х11Н2В2МФ-Ш нитридов ɛ-фазы и леги-
рующих элементов Cr,V(N) (рис. 3, а). По-
скольку обрабатываемая сталь имеет УМЗ 
структуру, то образующиеся фазы, предпо-
ложительно, являются мелкодисперсными и 
выделяются в основном на границах зерен. 
Известно [11, 12], что во время ионного азо-
тирования сталей с КЗ структурой в тлею-
щем разряде при температуре ниже 500 °С 

формирование нитрида CrN не происходит. 
Однако как видно из рентгенограмм, пока-
занных на рис. 2, а, б, при ионном азотиро-
вании сталей 12Х18Н10Т и 13Х11Н2В2МФ-
Ш с УМЗ структурой при температуре 
450 °С регистрируются пики хрома CrN. 
Авторы настоящей работы предполагают, 
что это может быть связано с высокой кон-
центрацией азота в поверхностном слое, ко-
торая обусловлена повышенной диффузией 
элементов. УМЗ структура с большим коли-
чеством кристаллических дефектов дисло-
кациями способствует повышению общего 
коэффициента диффузии атомов хрома и 
азота и формированию нитрида CrN. Кроме 
этого, каналами диффузии могут также вы-
ступать двойники деформации, вызванные 
предварительной деформационной обработ-
кой. Данные условия позволяют осуществ-
лять азотирование при низких температу-
рах. При этом происходит преимуществен-
но гетерогенное зарождение нитридной фа-
зы, поскольку нитриды образуются 
на границах зерен (тройных точках) или на 
местах скоплений дислокаций [13]. 

Для определения толщины упрочненно-
го слоя были проведены замеры микротвер-
дости по глубине образцов сталей, прошед-
ших ИПДК и последующее ионное азотиро-
вание при различных температурах. Полу-
ченные в результате измерений рас-
пределения микротвердости по глубине по-
верхностного слоя показаны на рис. 4. 

Анализ результатов измерений микро-
твердости по глубине поверхностного слоя 
стали 13Х11Н2В2МФ-Ш с УМЗ структурой 
(рис. 4, а) показал, что образец, подвергну-
тый азотированию при низкой температуре 
(450 °С), имеет поверхностную микротвер-
дость ~900 кгс/мм2 и толщину упрочненно-
го слоя 90−95 мкм. При этом механические 
свойства основы материала не изменились, 
что свидетельствует о сохранении заданной 
УМЗ структуры стали 13Х11Н2В2МФ-Ш 
при температуре азотирования 450 °С и вы-
держке в течение 6 ч. Образец, подвернутый 
обработке при 500 °С, имеет поверхностную 
твердость 950 кгс/мм2 и толщину модифи-
цированного слоя около 95 мкм. Макси-
мальный прирост микротвердости − в 2 раза 
(1050 кгс/мм2) происходит на образце, под-
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вергнутому азотированию при 550 °С. 
При этом микротвердость основы составля-
ет 570 кгс/мм2, что ниже исходного значе-
ния (660 кгс/мм2), а толщина упрочненного 
слоя составляет ~80 мкм. 

 
Анализ результатов измерений механи-

ческих свойств поверхностного слоя стали 
12Х18Н10Т с УМЗ структурой (рис. 4, б) 
показал, что максимальный прирост микро-
твердости − около 22 % (770 кгс/мм2), 
наблюдается на образце, подвергнутому 
низкотемпературному ионному азотирова-
нию (нагрев не более 450 °С). В результате 
повышения температуры обработки 
до 500 °С происходит снижение микротвер-
дости поверхности до 610−615 кгс/мм2, 
а при температуре азотирования 550 °С 

микротвердость меньше исходного значе-
ния до ИПДК – 545−560 кгс/мм2. При этом 
характер кривой распределения микротвер-
дости схож с распределением твердости 
на сталях с КЗ структурой.  

 

 
Приведенные выше данные позволяют 

сделать вывод о том, что низкотемператур-
ное азотирование сталей 12Х18Н10Т и 
13Х11Н2В2МФ-Ш с УМЗ структурой при 
температуре 450 °С в течение 6 ч позволяет 
получать упрочненные слои в 1,3−2 раза 
больше по сравнению обработкой в тлею-
щем разряде при температуре 550 °С 
при том же времени процесса. При этом 
обеспечивается плавный переход от по-
верхностной микротвердости к микротвер-

Рис. 3. Рентгенограммы с поверхности образцов 
стали 13Х11Н2В2МФ-Ш (а) и 12Х18Н10Т (б)  

после ИПДК и последующего низкотемпературного 
ионного азотирования при Т=450 °С 

а 
  

б 
  

Рис. 4. Распределения микротвердости по глубине 
поверхностного слоя образцов стали 

13Х11Н2В2МФ-Ш (а) и 12Х18Н10Т (б) 
с УМЗ структурой после азотирования 

при различных температурах в течение 6 ч:  
1 −  Т=450 °С; 2 −  Т=500 °С; 3 −  T=550 °C 

а 
  

б 
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дости сердцевины у образцов, что положи-
тельно сказывается на эксплуатационных 
характеристиках азотированного слоя. По-
вышение температуры приводит к деграда-
ции структуры основы материала и росту 
размера зерна. При этом снижается объем-
ная доля границ зерен, которые являются 
каналами диффузии азота. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

В результате исследования влияния ион-
ного азотирования на структуру и механи-
ческие свойства поверхностного слоя кон-
струкционных сталей 13Х11Н2В2МФ-Ш и 
12Х18Н10Т с УМЗ структурой получены 
следующие выводы: 

1. ИПДК позволяет получить УМЗ 
структуру в стали 13Х11Н2В2МФ-Ш 
со средним размером зерна α−Fe 160±20 нм 
и частиц карбидов 100±20 нм.  Применение 
метода ИПДК для 12Х18Н10Т приводит 
к измельчению зерен γ−Fe до 200 нм. 

2. Низкотемпературное ионное азотиро-
вание (до ~450 °С) приводит к формирова-
нию нитридов железа на поверхности стали 
аустенитного класса 12Х18Н10Т нитридов 
ɛ-фазы (Fe2N, Fe3N) и легирующего элемен-
та хрома CrN (см. рис. 3, б), а на стали мар-
тенситного класса 13Х11Н2В2МФ-Ш нит-
ридов ɛ-фазы и легирующих элементов 
Cr,V(N). 

3. Низкотемпературное ионное азотиро-
вание (при Т=450 °С, 6 ч) позволяет эффек-
тивно повысить микротвердость поверхно-
сти на 25 % для стали 13Х11Н2В2МФ-Ш и 
на 22 % для стали 12Х18Н10Т с УМЗ струк-
турой. 

4. Наибольшая толщина упрочненного 
слоя для сталей с УМЗ структурой достига-
ется при низкотемпературном ионном азоти-
ровании. Так, для стали 13Х11Н2В2МФ-Ш 
толщина модифицированного слоя состав-
ляет 90−95 мкм, а для стали 12Х18Н10Т − 
70−80 мкм. 
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