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Аннотация: Актуальным является поиск эффективных способов упрочнения (при сохранении высокого качест-

ва поверхности) аустенитных хромоникелевых сталей – термически неупрочняемых и склонных к адгезии конст-

рукционных материалов. В настоящей работе с использованием методов электронной сканирующей микроскопии, 

оптической профилометрии и микродюрометрии изучено влияние комбинированной обработки, включающей на-

ноструктурирующую фрикционную обработку скользящим индентором в комплексе с азотированием в плазме 

электронного пучка при температурах ТА=300–500 °С, на упрочнение, качество и шероховатость поверхности ме-

тастабильной аустенитной стали 04Х17Н8Т. Для сравнения исследовали плазменное азотирование недеформиро-

ванной крупнокристаллической стали. После предварительного наноструктурирования поверхности стали фрик-

ционной обработкой при последующем азотировании при ТА=350 °С установлен существенный рост толщины уп-

рочненного слоя. Указанная температура является минимальной температурой эффективного азотирования как 

деформационно-наноструктурированной, так и крупнокристаллической стали. Предварительная деформационная 

обработка препятствует сильному росту шероховатости и ухудшению качества поверхности при азотировании 

вследствие подавления выделений по границам зерен и субзерен нитридных фаз, приводящих к «вспучиванию» 

поверхности недеформированной стали. Однако на поверхности стали, подвергнутой фрикционной обработке, 

азотирование при ТА=500 °С вызывает интенсивный блистеринг и порообразование. Это обусловлено возникнове-

нием в диффузионно-активном наноструктурированном поверхностном слое при азотировании повышенного ко-

личества ε-фазы и газообразного азота. Снижение температуры азотирования от 500 до 350 °С способствует уст-

ранению блистеринга, порообразования, и, как следствие, уменьшению шероховатости (до Ra=0,1 мкм) и улучше-

нию качества поверхности азотированной стали, предварительно упрочненной фрикционной обработкой.  

 

ВВЕДЕНИЕ 

Аустенитные хромоникелевые стали находят широ-

кое применение в нефтегазовой, химической, пищевой 

и других отраслях промышленности. Эти стали отли-

чаются высокой корозионной стойкостью и техноло-

гичностью, однако имеют ряд недостатков, к которым 

можно отнести склонность к адгезии при трении и низ-

кие прочностные свойства. Указанные недостатки нель-

зя устранить термической обработкой. Эффективный 

рост твердости, износостойкости, усталостной прочно-

сти и коррозионной стойкости аустенитных хромонике-

левых сталей достигается проведением азотирования 

[1]. Перспективно использование для упрочнения рас-

сматриваемых сталей ионно-плазменного азотирования 

в плазме низкоэнергетического электронного пучка [2; 

3]. Особый интерес представляет низкотемпературное 

плазменное азотирование при температурах менее 

450 °C, которое приводит к формированию метаста-

бильной γN-фазы пересыщенного твердого раствора 

азота, обладающей высокой твердостью (11–15 ГПа)  

и коррозионной стойкостью [2; 4–7]. При более высо-

ких температурах азотирования в приповерхностном 

слое стали формируются нитриды хрома. Это уменьша-

ет поток атомов хрома к поверхности и приводит к по-

тере способности формировать защитный оксидный 

слой и снижению коррозионной стойкости стали [8]. 

Поэтому актуальным является поиск способов повыше-

ния скорости диффузии азота в объем модифицируемо-

го материала при низких температурах азотирования. 

Скорость диффузии атомарного азота в объем мате-

риала зависит не только от температуры, элементного  

и фазового состава материала, но и от способа предва-

рительной обработки поверхности [9]. Эффективность 

процесса низкотемпературного плазменного азотирова-

ния может быть повышена проведением предваритель-

ных деформационных наноструктурирующих обработок, 

в частности, обработки SMAT (surface mechanical 

attrition treatment) – ультразвуковой обработки шариками 

[10–12] или интенсивной дробеструйной обработки [13]. 

Практически значимым способом деформационной 

наноструктурирующей обработки поверхности является 

фрикционная обработка скользящими инденторами 

[14], которая может успешно применяться для упрочне-

ния аустенитных сталей [15; 16] и рассматривается  
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в качестве финишной технологической операции при 

обработке хромоникелевых сплавов [17]. Нанострукту-

рирование и интенсивное деформационное упрочнение 

поверхностного слоя аустенитной хромоникелевой ста-

ли при одновременном формировании низкой шерохо-

ватости поверхности достигается проведением фрикци-

онной обработки индентором из синтетического алмаза 

в среде аргона [18] и комбинированными фрикционно-

термическими обработками, предусматривающими 

проведение после фрикционной обработки отжига при 

температурах 450–650 °С [19]. 

Цель работы – изучить влияние комбинированной 

обработки, включающей наноструктурирующую фрик-

ционную обработку скользящим индентором в ком-

плексе с последующим низкотемпературным азотиро-

ванием в плазме электронного пучка при температурах 

300–500 °С, на упрочнение, качество и шероховатость 

поверхности стали 04Х17Н8Т в сравнении с воздейст-

вием азотирования на соответствующие характеристики 

недеформированной крупнокристаллической стали. 

 

МАТЕРИАЛ И МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Исследовали коррозионностойкую аустенитную 

сталь 04Х17Н8Т состава в масс. %: 0,04С; 16,77Cr; 

8,44Ni; 1,15Mn; 0,67Si; 0,32Ti; 0,31Cu; 0,26Mo; 0,12Co; 

0,12V; 0,04P; 0,03Nb; 0,005S. Образцы размером 

40×20×10 мм вырезали из листовой стали методом 

электроискровой резки и подвергали закалке от 1100 °С 

с охлаждением в воде, механическому шлифованию, 

электролитическому полированию и фрикционной об-

работке. Фрикционную обработку проводили скользя-

щим индентором из синтетического алмаза с радиусом 

полусферы R=3 мм в безокислительной среде аргона, 

нагрузке на индентор Р=294 Н, одиночном сканирова-

нии индентором при смещении на 0,02 мм на каждый 

двойной ход возвратно-поступательного движения. Да-

лее образцы подвергались химической очистке в ульт-

развуковой ванне в ацетоне в течение 10 минут и поме-

щались в вакуумную камеру для последующей ионно-

плазменной обработки. Азотирование проводили в плаз-

ме электронного пучка согласно методике, описанной  

в [3], в течение 4 часов при энергии электронов пучка 

до 200 эВ для температуры азотирования ТА=500 °С  

и до 120 эВ для ТА=450–300 °С. Изменение плотности 

ионного тока на поверхности образцов от 2 до 7 мА/см2 

обеспечивалось регулировкой тока электронного пучка 

в пределах 1,9–7,0 А. 

Исследование поверхностей осуществляли на элек-

тронном сканирующем микроскопе Tescan VEGA II 

XMU. Шероховатость поверхности образцов изучали на 

оптическом профилометре Wyko NT-1100. Фазовый 

состав образцов определяли на рентгеновском дифрак-

тометре SHIMADZU XRD-7000 в Crkα-излучении. 

Микротвердость поверхности образцов измеряли на 

приборе SHIMADZU HMV-G21DT при нагрузках 0,25–

4,90 Н. 

 

Р Е ЗУЛ ЬТАТ Ы  Э КС П Е Р И М Е Н ТА  И  И Х  

О Б С У Ж Д Е Н И Е  

Как показали измерения микротвердости при на-

грузке на индентор 0,25 Н (таблица 1), при температуре 

азотирования ТА=300 °С наблюдается лишь относитель-

но небольшое упрочнение тонкого поверхностного слоя 

стали как в исходном электрополированном состоянии  

(от 180 до 300 HV 0,025), так и после фрикционной обра-

ботки (от 780 до 1000 HV0,025). Максимальное упрочне-

ние тонкого поверхностного слоя до 1390−1460 HV0,025 

достигается при ТА=350–450 °С, а минимальная темпе-

ратура эффективного азотирования в плазме электрон-

ного пучка составляет ТА=350 °С. 

На рисунке 1 представлена зависимость микротвер-

дости азотированной поверхности стали от глубины 

внедрения индентора Виккерса. Использование при 

измерениях микротвердости различных нагрузок на 

индентор Виккерса (от 0,25 Н до 4,90 Н) позволило 

анализировать слои с разной толщиной вследствие раз-

личной глубины проникновения индентора в материал. 

Видно, что у азотированной стали в исходном неде-

формированном состоянии увеличение нагрузки на ин-

дентор вызывает сильное снижение микротвердости 

вплоть до 260 HV0,5 (при нагрузке на индентор 4,90 Н) 

(см. рис. 1, кривая I). Это свидетельствует о малой тол-

щине азотированного слоя у недеформированной стали. 

У подвергнутой фрикционной обработке и азотирован-

ной при ТА=350 °С стали при увеличении нагрузки на 

индентор до 4,90 Н микротвердость не опускается ниже 

уровня 1190 HV0,5 (рис. 1, кривая II). После азотирова-

ния при ТА=350 °С у подвергнутой фрикционной обра-

ботке стали с ростом нагрузки на индентор величина 

упрочнения снижается существенно менее интенсивно 

(см. рис. 1, кривая II), чем у электрополированной стали 

(см. рис. 1, кривая I). Рассмотренные результаты микро-

дюрометрического исследования указывают на сущест-

венно более значительную глубину азотированного слоя 

в случае обработки аустенитной стали комбинирован-

ным способом, включающим проведение перед азоти-

рованием наноструктурирующей фрикционной обра-

ботки. Известно, что наличие повышенных коэффици-

ентов диффузии азота у нанокристаллических материа-

лов с большой протяженностью межзеренных границ 

[20; 21] позволяет увеличить скорость роста азотиро-

ванного слоя на предварительно наноструктурирован-

ной поверхности [22; 23].  

Дополнительным фактором, обусловливающим рост 

глубины азотированного слоя на образце, подвергнутом 

предварительной фрикционной обработке, является воз-

никновение на поверхности исследуемой стали при фрик-

ционном воздействии 95 об. % α´ мартенсита деформации 

(по данным рентгеноструктурного анализа). По сравне-

нию с плотноупакованной ГЦК-кристаллической решет-

кой аустенита мартенситная фаза с менее плотноупако-

ванной ОЦК-решеткой имеет более высокий коэффициент 

диффузии азота [24]. Важно подчеркнуть, что мартенсит 

деформации, сформированный на поверхности хромони-

келевой аустенитной стали при фрикционной обработке, 

полностью сохраняется при нагреве до 450 °С [19]. 

Методом оптической профилометрии установлено 

(см. таблицу 1), что азотирование существенно ухудша-

ет качество исходной электрополированной поверхно-

сти крупнокристаллической закаленной стали, имею-

щей шероховатость Ra=80 нм: шероховатость возраста-

ет до Ra=0,87–2,23 мкм после азотирования при 

ТА=400–500 °С и до Ra=0,27 мкм – после азотирования 

при ТА=350 °С. Это может быть обусловлено образова-

нием в тонком поверхностном слое преимущественно 

по границам зерен и субзерен большого количества
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Таблица 1. Влияние температуры азотирования в плазме электронного пучка ТА на микротвердость HV0,025  

и среднеарифметическое отклонение профиля шероховатости поверхности Ra стали 04Х17Н8Т 

 

 

ТА, oC 

Электрополировка + 

азотирование 

Фрикционная обработка + 

азотирование 

HV 0,025 Ra, мкм HV 0,025 Ra, мкм 

500 1210 0,88 1370 0,64 

450 1430 2,23 1450 0,36 

400 1450 0,87 1470 0,19 

350 1390 0,27 1460 0,10 

300 300 0,15 1000 0,09 

Без азотирования 180 0,08 780 0,10 
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Рис. 1. Зависимости микротвердости HV поверхности стали 04Х17Н8Т 

от глубины внедрения индентора Виккерса  

при нагрузках 0,25 Н (1), 0,49 Н (2), 0,98 Н (3), 1,96 Н (4), 2,94 Н (5) и 4,90 Н (6): 

I – электрополировка + азотирование при ТА=350 °С (I' – электрополировка); 

II – фрикционная обработка + азотирование при ТА=350 °С (II' – фрикционная обработка) 

 

 

нитридных фаз, что приводит к деформации («вспучи-

ванию», разворотам, сдвигам) крупных зерен и субзе-

рен (см. рис. 2 а; 3 а, в). В литературе также отмечается 

формирование при ионно-плазменном азотировании 

своеобразной морфологии поверхности с большим ко-

личеством дефектов, образованных вследствие пласти-

ческой деформации сдвига [25; 26]. При этом величина 

параметра шероховатости Ra возрастает с увеличением 

температуры обработки и может превышать 0,7 мкм 

[25], что считается неприемлемым в случае применения 

азотирования на финишном этапе обработки.  

Из представленных в таблице данных следует, что 

предварительная (перед азотированием) нанострукту-

рирующая фрикционная обработка скользящим инден-

тором препятствует ухудшению качества поверхности, 

азотированной при всех температурах (ТА=300–500 °C) 

(см. рис. 3 б). После азотирования наноструктуриро-

ванной поверхности при температурах ТА=400–450 °C 

параметр шероховатости Ra возрастает от 0,10 мкм со-

ответственно до 0,19 и 0,36 мкм (см. см. таблицу 1, рис. 

3 г), в то время как у электрополированной крупнокри-

сталлической стали параметр Ra после азотирования при 

данных температурах возрастает соответственно до 0,87 

и 2,23 мкм (см. см. таблицу 1, рис. 3 а, в). А азотирова-

ние при минимальных температурах ТА=300–350 °C  

и вовсе не сопровождается ростом шероховатости нано-

структурированной поверхности (среднеарифметическое 

отклонение профиля шероховатости Ra как после фрик-

ционной обработки, так и после азотирования при ука-

занных температурах не превышает 0,1 мкм) (см. табли-

цу 1, рис. 4). 

Рисунок 2 б показывает, что после азотирования при 

ТА=500 °C на поверхности, наноструктурированной 

фрикционной обработкой, не наблюдается характерного 

для азотирования крупнокристаллической стали «вспу-

чивания» зерен вследствие их малых размеров. Однако 

на наноструктурированной поверхности после азотиро-

вания отмечается появление многочисленных пор  

и блистеров (округлых «вспучиваний»), характеризую-

щихся разрывами металла. В результате блистеринга 

шероховатость поверхности стали после фрикционной 

обработки и азотирования при температуре ТА=500 °C 

лишь не на много меньше (Rа=0,64 мкм), чем у не-

деформированной поверхности после азотирования 

 

h, мкм 

Вектор науки ТГУ. 2017. № 4 (42) 69



А.В. Макаров, Г.В. Самойлова, А.С. Мамаев, А.Л. Осинцева, Р.А. Саврай   «Влияние предварительной деформационной…» 

 

 

     
 а  б 

 

Рис. 2. Изображения на электронном сканирующем микроскопе поверхности стали 04Х17Н8Т: 

а – электрополировка + азотирование при ТА=500 °С; 

б – фрикционная обработка + азотирование при ТА=500 °С 
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Рис. 3. Изображения на электронном сканирующем микроскопе (а, б)  

и трехмерные профилограммы (в, г) поверхности стали 04Х17Н8Т: 

а, в – электрополировка + азотирование при ТА=450 °С; 

б, г – фрикционная обработка + азотирование при ТА=450 °С 

 

 

Ra=2,04 мкм Ra=0,37 мкм 
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Рис. 4. Изображение на электронном сканирующем микроскопе (а) и трехмерная профилограмма (б)  

поверхности стали после фрикционной обработки и азотирования при ТА=350 °С 

 

 

(Ra=0,88 мкм) (см. таблицу 1). Блистеринг на нанострук-

турированной и азотированной поверхности свидетель-

ствует об ускоренной диффузии в нее атомов азота, что 

приводит к формированию в поверхностном слое стали 

повышенного количества ε-фазы и газообразного азота.  

Подобный механизм образования газовых полостей 

и блистеров в приповерхностном слое наблюдается  

и при имплантации больших доз ионов инертных газов 

(гелия или аргона) или при отжиге нержавеющей аусте-

нитной стали 12Х18Н10Т, предварительно облученной 

низкоэнергетическими альфа-частицами [27]. Пузыри 

из газообразного азота могут формироваться также под 

растущей оксидной пленкой, возникающей на поверх-

ности азотированного слоя в результате высокотемпера-

турного окисления [28]. Вызванное большими концен-

трациями азота и количества ε-фазы «вспучивание» 

поверхностного слоя обусловливает его выкрашивание 

при последующей механической обработке, что должно 

отрицательно сказаться на износостойкости азотиро-

ванного слоя [29]. 

Возникновение пор, трещин и других несплошно-

стей металла в результате блистеринга не только ухуд-

шает качество поверхности, но и ослабляет поверхно-

стный слой, провоцируя его повреждения (на рис. 2 б 

стрелкой отмечена трещина, образовавшаяся в резуль-

тате блистеринга). Понижение температуры от 500 °C 

до 450 °C при азотировании наноструктурированной 

поверхности стали обеспечивает снижение параметра 

шероховатости Ra от 0,64 до 0,36 мкм (см. таблицу 1). 

При этом блистеры исчезают полностью (см. рис. 3 б), 

количество пор снижается в 3 раза, а площадь поверх-

ности, занимаемая порами, уменьшается с 3,7 %  

до 0,3 % [3]. При дальнейшем снижении температуры 

азотирования до ТА=350 °C удается практически полно-

стью избежать порообразования и блистеринга на нано-

структурированной поверхности (рис. 4 а), параметр 

шероховатости Ra которой составляет 0,1 мкм (см. таб-

лицу 1, рис. 4 б). При этом на поверхности достигается 

повышенная твердость 1460 HV0,025 (см. таблицу 1)  

и глубина азотированного слоя (см. рис. 1, кривая II). 

Следует отметить, что устранение блистеринга  

и порообразования может достигаться не только сниже-

нием температуры обработки, что существенно умень-

шает скорость роста упрочненных слоев [25], но и при-

менением газоциклического азотирования [3; 30]. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

Установлено, что предварительное наноструктуриро-

вание поверхностного слоя аустенитной хромоникелевой 

стали 04Х17Н8Т фрикционной обработкой индентором 

из синтетического алмаза в среде аргона обусловливает 

существенный рост толщины слоя, упрочненного после-

дующим азотированием в плазме электронного пучка 

при температуре азотирования ТА=350 °С. При снижении 

температуры азотирования до ТА=300 °С эффективность 

упрочнения резко снижается. 

Плазменное азотирование существенно ухудшает ка-

чество (приводит к росту шероховатости) исходной элек-

трополированной поверхности крупнокристаллической 

закаленной стали вследствие образования преимущест-

венно по границам зерен и субзерен большого количест-

ва нитридных фаз, что приводит к деформации («вспучи-

ванию», разворотам) указанных зерен и субзерен.  

Предварительная (перед азотированием) нанострук-

турирующая фрикционная обработка скользящим ин-

дентором препятствует ухудшению качества поверхно-

сти при плазменном азотировании. Однако после азоти-

рования при 500 °С на наноструктурированной поверх-

ности наблюдается интенсивный блистеринг и порооб-

разование. Это свидетельствует об ускоренной диффу-

зии азота в наноструктурированную поверхность, что 

приводит к формированию в поверхностном слое стали 

повышенного количества ε-фазы и газообразного азота.  

Улучшение качества поверхности азотированной 

стали, упрочненной фрикционной обработкой (устра-

нение блистеринга и порообразования, уменьшение 

шероховатости), достигается снижением температуры 

плазменного азотирования от 500 до 350 °С. 

Работа выполнена в рамках государственного задания 

ФАНО России по темам «Структура» № 01201463331 

(проект № 15-9-12-45) и государственного задания 

ИМАШ УрО РАН по теме № 01201354598 при под-

держке РФФИ, проект № 15-08-07947. Измерение мик-

ротвердости, электронная сканирующая микроскопия 

и профилометрия выполнены в ЦКП «Пластометрия» 

ИМАШ УрО РАН. 
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Abstract: The searching for the effective methods of hardening (when retaining the high surface quality) of austenitic 

chromium-nickel steels, which are thermally nonhardenable and liable to adhesion structural materials, is relevant. In this 

paper, using the methods of electronic scanning microscopy, optical profilometry and microdurometry, the authors studied 

the influence of combined treatment including the nanostructuring frictional treatment by applying the sliding synthetic 

diamond indenter in conjunction with the nitrogen hardening in the electron beam plasma at the temperatures between 300 

and 500 °С, on the hardening, quality and roughness of AISI 321 metastable austenitic steel surface. To compare, the plasma 

nitrogen hardening of undeformed coarse-crystalline steel was studied. The preliminary steel surface nanostructuring by 

frictional treatment and further nitrogen hardening at the temperature of ТN=350°С increase significantly the depth of 

hardened layer. This temperature is the minimum temperature of effective nitrogen hardening both of the deformation-

nanostructured and the coarse-crystalline steel. The preliminary deformation treatment hinders the strong growth of rough-

ness and prevents the surface quality deterioration during nitrogen hardening due to the inhibition of nitride phases precipi-

tation on the grains and subgrains boundaries that lead to the “swelling” of the undeformed steel surface. However, the 

nitrogen hardening at the temperature of ТN=500 °С causes the intense blistering and pore formation on the steel surface 

previously processed by friction treatment. It is associated with the emergence of the increased amount of ε-phase and gas-

eous nitrogen in the diffusion active nanostructured surface layer after the nitrogen hardening. The reduction of nitriding 

temperature from 500 to 350 ° C promotes the elimination of blistering and pore formation, and, as a result,  

the reduction of roughness (up to Ra=0.1 μm) and the quality improvement of nitride steel surface prehardened by friction 

treatment. 
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