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Введение

Развитие техники и те хнологий дает ос-
нование полагать, что водородные топливные 
элементы будут играть все более важную роль 
в получении энергии, а развитие водородной 
энергетики  будет способствовать уменьшению 
зависимости от ископаемых энергоносителей и 
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А Н Н О ТА Ц И Я

Введение. Развитие водородной энергетики предполагает уменьшение зависимости различных сфер 
человеческой деятельности от ископаемых энергоносителей и значительное сокращение выбросов углекис-
лого газа в атмосферу. Исходя из этого возрастают требования к качеству конструкционных материалов, 
которые имеют перспективу использования для хранения и транспортировки водорода, а также для создания 
инфраструктурных объектов водородной энергетики. Поэтому большое значение приобретают научные ис-
следования, направленные на изучение влияния водорода на закономерности изменения микроструктуры 
и механического поведения конструкционных материалов при различных схемах нагружения. Цель рабо-
ты – установить влияние химико-деформационной обработки, включающей прокатку, комбинированную 
с наводороживанием, на микроструктуру, фазовый состав и механические свойства образцов аустенитной 
нержавеющей стали 01Х17Н13М3. Методами исследования являются просвечивающая электронная ми-
кроскопия и дифракция обратнорассеянных электронов, рентгеноструктурный, рентгенофазовый и магни-
тофазовый анализ, микроиндентирование и одноосное статическое растяжение. Результаты и обсуждение. 
Экспериментально показано, что морфология дефектной структуры и фазовый состав стали 01Х17Н13М3, 
формируемые при прокатке со степенями осадки 25 и 50 %, существенным образом зависят от температуры 
деформации (при комнатной температуре или с охлаждением образцов до температуры кипения жидкого азо-
та), а также насыщения образцов водородом (в течение 5 часов при плотности тока 200 мА/см2). Основными 
механизмами деформации стали при прокатке являются скольжение, двойникование и микролокализация 
пластического течения, которые обеспечивают формирование субмикрокристаллических структурных со-
стояний в образцах. Кроме этого в структуре прокатанных образцов происходит образование деформаци-
онных ε и α’ мартенситных фаз. Независимо от режима химико-деформационной обработки в стали фор-
мируется зеренно-субзеренная структура с высокой плотностью дефектов кристаллического строения, но 
морфология такой микроструктуры определяется режимом обработки. Полученные экспериментальные дан-
ные свидетельствуют о том, что предварительное насыщение образцов водородом и понижение температуры 
деформации способствуют более активному развитию механического двойникования и реализации деформа-
ционных фазовых превращений при прокатке. Несмотря на обнаруженные эффекты по влиянию насыщения 
водородом на механизмы деформации и морфологию формируемой при прокатке дефектной микрострукту-
ры, предварительное наводороживание слабо влияет на механические свойства стали при фиксированных 
степени и температуре деформации. Эти данные свидетельствуют о том, что независимо от морфологии де-
фектной зеренно-субзеренной структуры измельчение зерна, накопление деформационных дефектов и рост 
внутренних напряжений приводят к увеличению прочностных характеристик стали.
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значительному сокращению выбросов углекис-
лого газа в атмосферу. Безопасное хранение (ре-
зервуары и баллоны сверхвысокого давления) и 
транспортировка (трубопроводы, клапаны, гиль-
зы, пружины и датчики для регулировки давле-
ния) водорода являются ключевыми проблемами 
широкомасштабного использования водородной 
энергии. В связи с этим возрастают требования 
к качеству и эксплуатационным свойствам кон-
струкционных материалов, которые непосред-
ственно подвергаются воздействию водорода 
[1–3]. Одним из важных направлений исследова-
ний в этой области является установление меха-
нического поведения конструкционных матери-
алов, которые подвергались наводороживанию, 
при различных схемах нагружения.

Аустенитные нержавеющие стали (АНС) об-
ладают хорошей коррозионной стойкостью и 
менее восприимчивы к водородному охрупчи-
ванию, чем другие конструкционные стали [4, 
5]. Поэтому они являются материалами-кан-
дидатами для различных компонентов систем 
транспортировки и хранения водорода. Холод-
ная пластическая деформация АНС вызывает об-
разование разного рода деформационных дефек-
тов в структуре, а в ряде случаев сопровождается 
γ→ε и γ→αʹ фазовыми превращениями [6–13]. 
Это приводит к деформации и фрагментации 
зеренной структуры и, как следствие, к измене-
нию механических свойств стали при холодном 
деформировании (повышению микротвердости, 
пределов текучести и прочности и снижению 
пластичности). При выборе материалов для во-
дородной энергетики важно учитывать влияние 
водорода как легирующего элемента на процессы 
пластической деформации аустенитных нержаве-
ющих сталей. Достаточно много работ свидетель-
ствуют о том, что АНС с высокой стабильностью 
аустенита к фазовым превращениям (например, 
Х17Н14М3 или Х18Н20С2) менее чувствитель-
ны к водородному охрупчиванию, чем марки ста-
ли с низкой стабильностью (например, Х18Н8, 
Х18Н10, Х18Н10Т) [3, 5, 14–18]. При этом ста-
бильность АНС к фазовым превращениям, в свою 
очередь, напрямую связана с энергией дефекта 
упаковки (ЭДУ), которая определяется химиче-
ским составом стали [19–22]. Вместе с тем в ра-
боте [4] показано, что не только деформационные 
фазовые переходы, в том числе индуцируемые 
водородом, вызывают водородную деградацию 

механических свойств аустенитных сталей, но и 
тип развивающейся при деформации дислокаци-
онной структуры. Стабильные стали с высокой 
ЭДУ, в которых развивается планарная дислока-
ционная структура, более подвержены водород-
ному охрупчиванию по сравнению с теми, для ко-
торых характерно волнистое скольжение [4]. Все 
приведенные выше исследования подтверждают 
тот факт, что водород эффективно воздействует 
как на тип развивающейся микроструктуры, так 
и на фазовые превращения, реализуемые в аусте-
нитных сталях.

Сталь 01Х17Н13М3 (аналог AISI 316L) явля-
ется разновидностью аустенитной хромонике-
левой нержавеющей стали. Она имеет высокую 
скорость упрочнения при деформации, обладает 
низкой склонностью к деформационным фазо-
вым превращениям при комнатной температу-
ре, что обусловлено ее высокой ЭДУ [7, 10, 11, 
19]. Несмотря на то что процессы водородного 
охрупчивания для хромоникелевых сталей с раз-
ной ЭДУ изучены подробно для условий дефор-
мации одноосным растяжением [3–5, 14–18, 23], 
в литературе практически отсутствуют данные 
о влиянии водорода на закономерности измель-
чения структуры и упрочнение этих сталей при 
других видах нагружения, например, при про-
катке [24, 25].

В настоящей работе исследовали влияние 
режимов химико-деформационной обработки 
(ХДО), включающих многоходовую прокатку с 
предварительным насыщением образцов водо-
родом, на фазовый состав, микроструктуру, ме-
ханизмы деформации и механические свойства 
аустенитной стали 01Х17Н13М3.

Методика исследований

В качестве материала для исследования была 
выбрана стабильная аустенитная нержавеющая 
сталь 01Х17Н13М3 промышленной плавки. За-
готовки для исследований вырезали на элек-
троискровом станке в форме прямоугольных 
пластин. После химической чистки в «царской 
водке» пластины выдерживали при температуре 
1100 °С в течение часа, а затем закаливали в воде 
комнатной температуры. Термическую обработ-
ку проводили в среде инертного газа (гелия). 
После термообработки пластины механически 
шлифовали и электролитически полировали в 
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растворе 25 г CrO3 + 210 мл H3PO4. Перед на-
сыщением водородом все пластины имели оди-
наковый размер 10×20×1 мм3.

Первую партию образцов электролитиче-
ски насыщали водородом в течение 5 часов при 
комнатной температуре. Наводороживание осу-
ществляли с использованием 1N раствора сер-
ной кислоты (H2SO4) с добавлением тиомоче-
вины (CH4N2S) при плотности тока j = 200 мА/
см2. Непосредственно после наводороживания 
проводили прокатку пластин с использованием 
двух режимов: режим I – при комнатной темпе-
ратуре (23 °С), режим II – с охлаждением пластин 
до температуры жидкого азота перед каждым ци-
клом прокатки (–196 °С). Пластическая деформа-
ция за один проход через валки прокатного стана 
составляла ≈ 3–4 %. Степень обжатия при про-
катке рассчитывали как e = ((h0 – h1)/h0)100 %, где  
h0 – исходная толщина пластин (1 мм), h1 – тол-
щина пластин после прокатки. Общая степень 
деформации составляла 25 и 50 %. Вторую пар-
тию образцов прокатывали с использованием 
тех же режимов, но без предварительного насы-
щения стали водородом. Далее по тексту образ-
цы в закаленном (не деформированном) состоя-
нии будем называть исходными.

Микротвердость образцов определяли по ме-
тоду Виккерса на микротвердомере Duramin 5 
при нагрузке на индентор 200 г. Одноосное ста-
тическое растяжение с автоматической записью 
кривых нагружения проводили на испытатель-
ной машине Instron 3369 при комнатной темпе-
ратуре с начальной скоростью 4,2×10–4 с–1. Об-
разцы для растяжения в форме двойных лопаток 
вырезали из прокатанных по различным режи-
мам пластинок. Образцы имели размеры рабо-
чей части 9×2,6×h1 мм.

Исследования фазового состава и структур-
ных параметров стали проводили с использова-
нием рентгенофазового (РФА) и рентгенострук-
турного анализа (РСА) на дифрактометре Rigaku 
Ultima IV (Cu Kα-излучение). Расчет микро-
деформации кристаллической решетки (∆d/d) 
и размеров областей когерентного рассеяния 
(ОКР) выполнен методом аппроксимации. Коли-
чество образовавшегося в результате прокатки 
αʹ-мартенсита деформации (Vαʹ) в образцах АНС 
определяли методом измерения удельной намаг-
ниченности в зависимости от напряжения маг-

нитного поля на установке «Магнитометр Н-04» 
(магнитофазовый анализ, МФА) [26].

Электронно-микроскопические исследова-
ния структуры образцов проводили с исполь-
зованием просвечивающего электронного ми-
кроскопа (ПЭМ) JEM-2100 при ускоряющем 
напряжении 200 кВ. Фольги для исследований 
подготавливали стандартным методом, описан-
ным в работе [27]. Плотность дислокаций опре-
деляли по методике, описанной в [27]. Размеры 
зерна исходной закаленной заготовки определя-
ли по картинам зеренной структуры, получен-
ным методом дифракции обратно рассеянных 
электронов (ДОЭ) на сканирующем электрон-
ном микроскопе Quanta 200 3D при ускоряющем 
напряжении 30 кВ.

Результаты и их обсуждение

Результаты рентгеновских исследований

На рис. 1 представлены рентгенограммы, 
полученные для стальных образцов в исходном 
состоянии и после различных режимов ХДО. 
Согласно данным рентгеновских исследований 
исходная структура стали 01Х17Н13М3 пред-
ставляет собой аустенит с параметром решетки 
а = 0,3603 нм, микродеформацией кристалличе-
ской решетки Δd/d = 7,3 ∙ 10–4 и размером ОКР 
более 200 нм.

РФА стальных образцов, подвергнутых раз-
ным режимам ХДО, выявил наличие пиков 
только γ-фазы. Таким образом, АНС сохраняет 
однофазную ГЦК кристаллическую структуру 
независимо от режима обработки (рис. 1). РСА 
свидетельствует об измельчении структуры и 
повышении внутренних напряжений в образцах 
в результате ХДО. Независимо от температуры 
деформации и наводороживания микродеформа-
ция кристаллической решетки аустенита после 
прокатки возрастает до 1,5…2,9 ∙ 10–3. При про-
катке значительно уменьшаются размеры ОКР 
(табл. 1). Значение параметра решетки аустени-
та изменяется незначительно при всех видах об-
работки. Следует отметить, что при одинаковых 
степенях осадки два фактора – снижение темпе-
ратуры прокатки и предварительное насыщение 
водородом – способствуют росту значений ОКР 
относительно значений, полученных для образ-
цов, прокатанных при комнатной температуре и 



ОБРАБОТКА  МЕТАЛЛОВ

Том 23 № 2 202184

МАТЕРИАЛОВЕДЕНИЕ

                                          а                                                                                              б

                                          в                                                                                              г

Рис. 1. Рентгенограммы стали 01Х17Н13М3 в исходном состоянии и после обработки  
по режимам I (а, б) и II (в, г):

а, в – прокатка без наводороживания; б, г – прокатка наводороженных образцов. Степень осадки приведена  
на рисунках

Fig. 1. XRD patterns of Fe-17Cr-13Ni-3Mo-0.01C steel in the initial state, after processing according  
to mode I (а, б) and mode II (в, г):

а, в – rolling of hydrogen-free specimens; б, г – rolling of hydrogen saturated specimens. The reduction in rolling  
is shown in the figures

без насыщения водородом. Этот результат ука-
зывает, во-первых, на изменение закономерно-
стей фрагментации микроструктуры образцов 
и, вероятно, механизмов их деформации при 
прокатке в присутствии водорода в кристал-
лической решетке аустенита и при понижении 
температуры испытания. Во-вторых, эти данные 
указывают на единый механизм воздействия 
обоих вышеупомянутых факторов на особен-
ности формирования микроструктуры исследу-
емой стали при прокатке.

При сравнительном анализе рентгенограмм 
наблюдали уменьшение интенсивности и уши-

рение рентгеновских линий с повышением сте-
пени обжатия при деформации (рис. 1). При 
прокатке происходит формирование деформа-
ционной текстуры типа {220} в плоскости про-
катки, об этом свидетельствует изменение соот-
ношения интенсивностей рентгеновских линий 
(рис. 1, табл. 1). При степени осадки 25 %, т. е. 
на ранних степенях деформирования, наводо-
роживание и понижение температуры испыта-
ния незначительно подавляют формирование 
текстуры типа {220} в плоскости прокатки.  
С увеличением степени деформации до 50 %, 
напротив, оба этих фактора способствуют зна-
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Относительная интенсивность рентгеновских пиков (в процентах), отношение интенсивностей линий 
111γ и 022γ и значения ОКР для образцов стали 01Х17Н13М3 до и после ХДО

Relative intensities of XRD maxima, the ratios of intensities for 111γ and 022γ reflections and sizes of the 
coherent scattering regions (CSR) for Fe-17Cr-13Ni-3Mo-0.01C steel before and after chemical-deformation 

treatment

ХДО
treatment 111γ 002γ 022γ 113γ I111γ/I022γ

ОКР, нм
CSR, nm

Исходный / initial 100,00 20,67 26,76 13,50 3,74 >200
Прокатка без наводороживания / Rolling without hydrogen saturation

Режим I, ε=25 %
Regime I, ε=25 % 44,44 19,13 100,00 23,90 0,44 11

Режим I, ε=50 %
Regime I, ε=50 % 78,64 3,05 100,00 7,96 0,79 7

Режим II, ε=25 %
Regime II, ε=25 % 92,16 20,97 100,00 28,07 0,92 44

Режим II, ε=50 %
Regime II, ε=50 % 73,73 0,78 100,00 6,24 0,74 30

Прокатка после наводороживания / Rolling after hydrogen saturation
Режим I, ε=25 %
Regime I, ε=25 % 83,19 36,57 100,00 26,59 0,83 14

Режим I, ε=50 %
Regime I, ε=50 % 36,35 2,94 100,00 7,55 0,36 7

Режим II, ε=25 %
Regime II, ε=25 % 98,50 20,47 100,00 29,28 0,98 70

Режим II, ε=50 %
Regime II, ε=50 % 42,04 1,91 100,00 9,39 0,42 40

чительному возрастанию относительной ин-
тенсивности линии 220γ аустенита по срав-
нению с меньшей степенью осадки (табл. 1).  
В совокупности с данными об изменении вели-
чин ОКР это может свидетельствовать об акти-
вации деформационного двойникования и/или 
γ→ε деформационного превращения, индуци-
рованных водородом и понижением температу-
ры испытания, при малых степенях осадки. Оба 
этих механизма способствуют формированию 
сетки специальных границ Σ3n, которые пре-
пятствуют движению дислокаций, распростра-
нению микрополос деформации в кристалле и 
формированию разориентированной зеренно-
субзеренной структуры с границами общего 
типа [28–30]. В результате разрушения сетки 
специальных границ, сформированной на на-
чальных степенях деформации, при последую-
щей прокатке до 50 % осадки происходит фор-

мирование текстуры прокатки по аналогии с 
образцами, деформированными без насыщения 
водородом (см. рис. 1, табл. 1).

Результаты электронно-микроскопических 
исследований

Исходные образцы АНС обладают равно-
весной зеренной структурой. Средний размер 
зерна аустенита, определенный по ДОЭ-картам, 
составляет 15 мкм. ХДО способствует суще-
ственному измельчению зерна и формированию 
зеренно-субзеренной структуры с высокой плот-
ностью дефектов кристаллического строения 
(рис. 2 и 3). Плотность дислокаций увеличивает-
ся с ~1012 до ~1015 м–2 при прокатке.

На рис. 2 показаны светлопольные ПЭМ-
изображения микроструктуры исследуемой ста-
ли и соответствующие им микродифракционные 
картины (вклейки) для образцов, прокатанных 
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при комнатной температуре (режим I). После 
прокатки образца без предварительного насы-
щения водородом при степени осадки ε = 25 % 
наблюдали исходные крупные зерна аустенита, 
дифракционный контраст внутри которых сви-
детельствовал о накоплении высокой плотности 
дислокаций (рис. 2, а, табл. 2). Микродифрак-
ционные картины для такой микроструктуры 
имеют точечный характер со слабыми азиму-
тальными размытиями рефлексов. Характер 
распределения дислокаций позволяет сделать 
вывод о том, что для стали характерно «волни-
стое скольжение», типичное для деформации 

сталей со средней и высокой ЭДУ [31]. В струк-
туре наблюдали как зерна, в которых деформа-
ция реализуется только за счет скольжения, так 
и зерна, в которых скольжение и двойникование 
развивались совместно. Это вызвано ориента-
ционной зависимостью механизма деформации 
двойникованием в аустенитных сталях [32, 33]. 
В условиях стесненной деформации напряже-
ния двойникования в стали 01Х17Н13М3, не 
содержащей атомов внедрения, достигаются 
не во всех зернах, но в части из них этот ме-
ханизм реализуется. Чаще всего наблюда-
ли двойники толщиной (шириной ламелей)  

                                     а                                                                                б

Рис. 2. Электронно-микроскопические изображения микроструктуры стали после обработки 
по режиму I: 

а, в – прокатка без наводороживания; б, г – прокатка наводороженных образцов; степень обжа-
тия: 25 % (а, б) и 50 % (в, г); МД сняты с площади 1,4 мкм2

Fig. 2. Electron microscope images of the microstructure in steel after processing in mode I: 
а, в – rolling of hydrogen-free specimens; б, г – rolling of hydrogen saturated specimens. Reduction:  

25 % (а, б) and 50 % (в, г); microdiffraction patterns are obtained from an area of 1.4 μm2

                                     в                                                                                г
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Характеристики микроструктуры (ρ – плотность дислокаций, t – толщина двойников,  
e – расстояние между двойниками, ρtω – линейная плотность двойниковых границ)  

в микроструктуре стали 01Х17Н13М3 после ХДО
Microstructure characteristics (ρ – dislocation density, t – twin thickness, e – distance between 

twins, ρtω – the linear density of twin boundaries) of steel microstructure after 
chemical-deformation processing

ХДО
treatment

ρ, м–2

ρ, m–2
t, нм
t, nm

e, нм
e, nm

ρtω, м-1

ρtω, m-1

Прокатка без наводороживания / Rolling without hydrogen saturation

Режим I, ε = 25 %
Regime I, ε = 25 % 0,4 ∙ 1015 50…100

(15…25*)
60…100
(15…40*)

2 ∙ 106

(12 ∙ 106*)

Режим I, ε = 50 %
Regime I, ε = 50 % 0,8 ∙ 1015 60…150

(15…30*)
40…130
(20…40*)

6 ∙ 106

(16 ∙ 106*)

Режим II, ε = 25 %
Regime II, ε = 25 % 0,7 ∙ 1015 20…100 50…150 7 ∙ 106

Режим II, ε = 50 %
Regime II, ε = 50 % 1,0 ∙ 1015 30…60 30…60 10 ∙ 106

Прокатка после наводороживания / Rolling after hydrogen saturation

Режим I, ε = 25 %
Regime I, ε = 25 % 0,8 ∙ 1015 50…200

(20…50)*
70…250
(25…50*)

8 ∙ 106

(29 ∙ 106*)

Режим I, ε = 50 %
Regime I, ε = 50 % 1,2 ∙ 1015 50…100

(15…45*)
50…150
(30…50*)

13 ∙ 106

(34 ∙ 106*)

Режим II, ε = 25 %
Regime II, ε = 25 % 0,8 ∙ 1015 10…60 40…150 30 ∙ 106

Режим II, ε = 50 %
Regime II, ε = 50 % 1,5 ∙ 1015 10…40 20…60 40 ∙ 106

* В отдельных зернах, наиболее благоприятно ориентированных для двойникования.
* In individual grains, most favorably oriented for twinning.

t = 50…100 нм и с расстоянием между ними  
е = 60…100 нм (табл. 2). Линейная плотность 
двойниковых границ в таких зернах составля-
ет ρtω = 2 ∙ 106 м–1 (табл. 2). Наблюдали также  
отдельные зерна, в которых плотность двой-
никовых границ была выше средней (ρtω =  
= 12 ∙ 106 м–1), но их доля была невелика. Оче-
видно, что эти зерна были наиболее благоприят-
но ориентированы для развития механического 
двойникования (обладали максимальными фак-
торами Шмида для двойникования).

При степени осадки ε = 50 % формируется 
неоднородная зеренно-субзеренная структура 
(рис. 2, в). Микродифракционные картины со-
держат многочисленные рефлексы аустенит-

ной фазы, распределенные по кольцу (рис. 2, в, 
вклейка). Это указывает на формирование высо-
коугловых разориентировок в структуре стали в 
результате пластической деформации, при этом 
значительные азимутальные размытия рефлек-
сов подтверждают присутствие малоугловых 
разориентаций. В структуре формируются по-
лосы локализованной деформации различного 
масштаба, внутри и между таких полос наблю-
даются фрагментированные двойниковые грани-
цы (рис. 2, в). Двойники деформации наблюдали 
в подавляющем большинстве зерен в образцах, 
прокатанных со степенью осадки 50 %. Анализ 
ПЭМ-изображений свидетельствует о росте ли-
нейной плотности двойниковых границ и плот-
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ности дислокаций по сравнению с состоянием 
после прокатки с осадкой 25 % (табл. 2).

Введение водорода перед прокаткой способ-
ствует развитию деформационного двойникова-
ния, что ведет к существенному росту линейной 
плотности двойниковых границ по сравнению 
со структурой после прокатки по режиму I без 
наводороживания (табл. 2, рис. 2). При степени 
осадки 50 % двойникование наблюдали практи-
чески во всех зернах (рис. 2, г). При легировании 
атомами водорода механическое двойникование, 
как механизм деформации, облегчается прежде 
всего из-за понижения ЭДУ стали, и формиро-
вание двойников может наблюдаться даже в 
зернах, неблагоприятно ориентированных для 
этого механизма деформации [34, 35]. ПЭМ-
исследования образцов показали также нали-
чие тонких пластин ε-мартенсита в аустенитных 
зернах, однако их количество было невелико  
(рис. 2, б, г). Поскольку ε-фаза не определяется 
рентгенографически, можно сделать вывод, что 
ее объемная доля не превышает 5 %. Форми-
рование ε-фазы также подтверждает факт сни-
жения ЭДУ стали при легировании водородом. 
Микродифракционные картины после осадки 
до 50 % имеют преимущественно точечный  
характер, хотя азимутальные размытия рефлек-
сов также присутствуют (рис. 2, г, вклейки). 
Электронно-микроскопические исследования 
показали, что предварительное наводороживание 
пластин перед прокаткой способствует форми-
рованию менее разориентированной структуры 
по сравнению с прокаткой без наводороживания, 
что очевидно связано с формированием высо-
кой плотности специальных границ (двойников 
и ε-фазы). Наряду с развитием двойникования 
наблюдали повышение плотности дислокаций 
скольжения в микроструктуре по сравнению с 
образцами, прокатанными до тех же степеней 
деформации без предварительного насыщения 
водородом (табл. 2), что также обусловлено за-
труднением передачи сдвига через двойниковые 
границы и накоплением дислокаций скольжения 
в областях между специальными границами. 
Микроструктурные ПЭМ-исследования под-
тверждают данные рентгеноструктурного ана-
лиза о закономерностях формирования текстуры 
при прокатке образцов, приведенные и обсужда-
емые выше. С точки зрения формирования сетки 
специальных границ микроструктура наводоро-

женных и прокатанных образцов выглядит более 
однородной по сравнению с образцами, прока-
танными без насыщения атомами водорода. 

При понижении температуры деформирова-
ния образцов (охлаждении пластин перед каж-
дым циклом прокатки, режим II) последователь-
ность структурных превращений в образцах, 
прокатанных без наводороживания, была ана-
логична тем, которые наблюдали для образцов, 
прокатанных при комнатной температуре после 
насыщения водородом (рис. 2, 3). Уменьшение 
ЭДУ стали при понижении температуры дефор-
мации является известным фактом и в этом от-
ношении оно вызывает эффекты, аналогичные 
легированию водородом перед прокаткой. 

На рис 3, а приведено светлопольное ПЭМ-
изображение микроструктуры и соответству-
ющая микродифракционная картина (вклей-
ки) после прокатки ε = 25 % по режиму II без 
наводороживания. Понижение температуры 
деформации способствует образованию боль-
шего количества двойников в микроструктуре, 
уменьшению ширины двойниковых пластин и 
расстояния между ними, что является причиной 
увеличения линейной плотности двойниковых 
границ (табл. 2). Анализ дифракционной картины  
(рис. 3, а, вклейки показывают варианты рас-
шифровки рефлексов, соответствующих двой-
никам и ε-фазе) свидетельствует, о том, что по-
мимо двойников в зернах аустенита наблюдали 
пластины e-мартенсита, которые при ХДО по 
режиму I исследовали только после прокатки с 
насыщением водородом (рис. 2, б). 

На рис 3, в приведено светлопольное ПЭМ-
изображение разориентированной зеренно-суб-
зеренной структуры и микродифракционная 
картина после прокатки по режиму II со степе-
нью осадки ε = 50 % (без наводороживания).  
Сопоставление ПЭМ-изображений на рис. 2, в 
и 3, в свидетельствует о том, что в отличие от 
деформации при комнатной температуре ох-
лаждение образцов до температуры жидкого 
азота сопровождается формированием более 
однородной разориентированной структуры с 
микрополосами деформации, двойниками и вы-
сокой плотностью дислокаций (табл. 2). Анализ 
микродифракционных картин подтверждает об-
разовании αʹ-фазы в структуре таких образцов. 
На микродифракционной картине, имеющей 
квазикольцевой характер, видны многочислен-
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ные рефлексы аустенита с сильными азиму-
тальными размытиями, а также отражения от 
ε- и αʹ-деформационного мартенсита (рис. 3, в, 
вклейка). Однако доля ε- и αʹ-фаз невелика, так 
как они не идентифицируются на рентгенограм-
мах (рис. 1, в). По результатам МФА, объемная 
доля αʹ-мартенсита в этих образцах составляет 
Vαʹ = 4,5 %.

В образцах, прокатанных по режиму II по-
сле насыщения водородом, при ε = 25 % форми-
руется однородная плотная двойниковая сетка  
(рис. 3, б). Стенки этой сетки состоят из двой-

никовых ламелей толщиной 30…60 нм. Внутри 
сетки наблюдаются тонкие двойники толщиной 
10…15 нм, плотность которых достигает ρtω =  
= 30 ∙ 106 м–1 (табл. 2). На микродифракцион-
ной картине, соответствующей структуре об-
разца, прокатанного на 50 % после насыще-
ния водородом, видны точечные рефлексы, 
соответствующие αʹ-фазе, а также отражения от 
γ-фазы с сильными азимутальными размытиями  
(рис. 3, г, вклейка). Но в отличие от микродиф-
ракции, соответствующей ненаводороженному 
образцу (рис. 3, в, вклейка), аустенитные рефлек-

Рис. 3. Электронно-микроскопические изображения микроструктуры стали после обработки  
по режиму II: 

а, в – прокатка без наводороживания; б, г – прокатка наводороженных образцов; степень обжатия: 25 % (а, б)  
и 50 % (в, г); МД сняты с площади 1,4 мкм2

Fig. 3. Electron microscope images of the microstructure in steel after processing in mode II: 
а, в – rolling of hydrogen-free specimens; б, г – rolling of hydrogen saturated specimens; reduction: 25 % (а, б)  

and 50 % (в, г); microdiffraction patterns are obtained from an area of 1.4 μm2

                                         а                                                                                             б

                                         в                                                                                             г



ОБРАБОТКА  МЕТАЛЛОВ

Том 23 № 2 202190

МАТЕРИАЛОВЕДЕНИЕ

сы не образуют квазикольцевую электронограм-
му. Магнитофазовый анализ говорит о том, что в 
образцах, обработанных по такому режиму, так-
же формируется деформационная αʹ-фаза, но ее 
объемная доля ниже, чем после прокатки без на-
сыщения водородом (Vαʹ = 2,7 %). Этот экспери-
ментальный факт требует детального исследова-
ния и анализа в рамках отдельной публикации. 

Реализация фазовых превращений, микро-
локализация деформации, высокая линейная 
плотность двойниковых границ и дислокаций 
после ХДО по режиму II способствуют более 
интенсивному измельчению зерна и формиро-
ванию более однородной зеренно-субзеренной 
структуры по сравнению с образцами, подвер-

нутыми обработке по режиму I. При этом на-
сыщение водородом и понижение температуры 
деформации АНС способствует формирова-
нию самой высокой из исследуемых плотности 
двойниковых границ в структуре деформиро-
ванных образцов.

Результаты механических испытаний

На рис. 4 приведены диаграммы статического 
растяжения образцов, обработанных по разным 
режимам ХДО. Значения механических свойств, 
определенные из диаграмм, полученных при 
одноосном статическом растяжении (удлинения 
(δ), пределов текучести (σ0.2) и прочности (σв)) 
приведены в табл. 3.

                                           а                                                                                                б

                                           в                                                                                                г

Рис. 4. Диаграммы статического растяжения исходных (кривая 1) образцов стали 01Х17Н13М3 и образ-
цов, обработанных по режиму I (а, б) и режиму II (в, г) (кривая 2 – ε=25 % и кривая 3 – ε=50 %); а, в – по-

сле прокатки без наводороживания; б, г – после наводороживания и прокатки
Fig. 4. Tensile diagrams of initial (curve 1) specimens of steel Fe-17Cr-13Ni-3Mo-0.01С and specimens pro-
cessed according to mode I (а, б) and mode II (в, г) (curve 2 – ε=25 % and curve 3 – ε=50 %); а, в – after rolling 

of hydrogen saturation; б, г – after hydrogen saturation and rolling
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Т а б л и ц а  3
T a b l e  3

Механические свойства исходных образцов стали 01Х17Н13М3 и образцов после  
химико-деформационной обработки

The mechanical properties of the initial specimens of steel  
Fe-17Cr-13Ni-3Mo-0.01С and specimens after chemical-deformation processing

ХДО
treatment

σ0,2, МПа
σ0,2, MPa

σв, МПа
σв, MPa

δ, %
δ, %

Нµ, ГПа
Нµ, GPa

исходный / initial 370 660 63 2,17

Прокатка без наводороживания / Rolling without hydrogen saturation

Режим I, ε=25 %
Regime I, ε=25 % 830 900 14 3,18

Режим I, ε=50 %
Regime I, ε=50 % 1110 1150 9 3,53

Режим II, ε=25 %
Regime II, ε=25 % 850 950 18 3,27

Режим II, ε=50 %
Regime II, ε=50 % 1230 1270 7 3,97

Прокатка после наводороживания / Rolling after hydrogen saturation

Режим I, ε=25 %
Regime I, ε=25 % 910 950 15 3,31

Режим I, ε=50 %
Regime I, ε=50 % 1120 1170 9 3,92

Режим II, ε=25 %
Regime II, ε=25 % 950 990 18 3,42

Режим II, ε=50 %
Regime II, ε=50 % 1230 1300 7 4,19

На рис. 4 кривая 1 соответствует диаграмме 
растяжения крупнокристаллического образца 
стали 01Х17Н13М3 без каких-либо деформаци-
онных обработок. В исходном состоянии сталь 
обладает высокой пластичностью (δ ≈ 63 %) и 
низкими значениями предела текучести (σ0,2 = 
= 370 МПа) и предела прочности (σв = 660 МПа). 
ХДО приводит к росту микротвердости, суще-
ственному повышению прочностных свойств и 
к снижению пластичности стальных образцов 
(табл. 3). В зависимости от режима обработки 
величина предела текучести стали повышается  
в 2,5–2,6 раза, а предел прочности в 1,4–1,6 раза, 
при этом удлинение до разрушения уменьша-
ется принципиально (табл. 3). При достижении 
предела текучести в образцах, подвергнутых 
ХДО со степенью осадки 50 %, происходит об-
разование полос локализованной пластической 

деформации и формирование шейки, в которой 
происходит разрушение. Измельчение зерна  
аустенита, увеличение линейной плотности 
двойниковых границ и формирование мартенси-
та деформации способствуют значительному по-
вышению прочностных характеристик стали, но 
они проявляют высокую склонность к макроско-
пической локализации деформации, типичной 
для сталей с высокодефектными зеренно-субзе-
ренными структурами субмикронного масштаба 
[36]. Несмотря на различия в микроструктуре, 
формируемой при разных режимах ХДО, прин-
ципиальных отличий в механических свойствах 
образцов, прокатанных до одинаковой степени 
осадки, не обнаружено. Тем не менее для образ-
цов, деформированных с охлаждением и после 
насыщения водородом, механические свойства 
самые высокие (табл. 3).
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Выводы

Химико-деформационная обработка об-
разцов аустенитной нержавеющей стали 
01Х17Н13М3, включающая прокатку, комбини-
рованную с наводороживанием, приводит к фор-
мированию зеренно-субзеренной структуры с 
высокой плотностью дефектов кристаллическо-
го строения. Температура деформации и наво-
дороживание существенным образом влияют на 
закономерности формирования микроструктуры 
и механизмы структурно-фазовых превращений 
в стали. 

Предварительное насыщение водородом и 
понижение температуры деформации (за счет 
охлаждения образцов перед каждым циклом 
прокатки) способствуют более активному раз-
витию механического двойникования, а также 
реализации деформационных фазовых превра-
щений при прокатке стальных образцов. Не-
смотря на формирование небольшой доли ε и α’ 
мартенситных фаз в структуре таких образцов, 
основными механизмами деформации стали при 
прокатке являются скольжение, двойникование 
и микролокализация пластического течения, ко-
торые обеспечивают формирование субмикро-
кристаллических структурных состояний раз-
личной морфологии.

Измельчение зерна, накопление дефектов 
кристаллического строения и рост внутренних 
напряжений приводят к увеличению прочност-
ных характеристик стали. Несмотря на тот факт, 
что предварительное наводороживание и по-
нижение температуры значительно влияют на 
морфологию зеренно-субзеренной структуры 
и дефектной микроструктуры, формируемой 
при прокатке, они не вызывают значительного 
упрочнения и потери пластичности стальных 
образцов по сравнению с прокатанными при 
комнатной температуре и без предварительного 
насыщения водородом.
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A B S T R A C T

Introduction. The development of hydrogen energy implies a decrease in the dependence of various human 
activities on fossil energy sources and a signifi cant reduction in carbon dioxide emission into the atmosphere. 
Therefore, the requirements for the quality of structural materials, which have the prospect of being used for 
storage and transportation of hydrogen, as well as for the creation of infrastructure facilities for hydrogen energy, 
are increasing. Therefore, the scientifi c researches on the hydrogen-assisted microstructure and mechanical 
behavior of structural materials in various loading schemes are of great importance. The aim of this work is to 
establish the effect of chemical-deformation treatment, including rolling combined with hydrogen saturation, 
on the microstructure, phase composition, and mechanical properties of 316L-type austenitic stainless steel. 
Methods. Transmission electron microscopy and backscattered electron diffraction, X-ray diffraction, X-ray phase 
and magnetic phase analysis, microindentation and uniaxial static tension are utilized. Results and Discussion. 
It is shown experimentally that after rolling with 25 and 50 % upset, the morphology of the defect structure and the 
phase composition of 316L steel substantially depends on the deformation temperature (at room temperature or with 
the cooling of the samples in the liquid nitrogen) and on hydrogen saturation rate (for 5 hours at a current density 
of 200 mA/cm2). The main deformation mechanisms of the steel in rolling are slip, twinning, and microlocalization 
of plastic fl ow, which all provide the formation of ultrafi ne grain-subgrain structure in the samples. In addition, 
deformation-induced ε and α’ martensitic phases are formed in the structure of the rolled samples. Regardless of the 
regime of chemical-deformation processing, grain-subgrain structures with a high density of deformation defects are 
formed in steel, but its morphologies are dependent on the processing regime. The experimental data indicate that 
both preliminary hydrogen saturation and a decrease in the deformation temperature contribute to the more active 
development of mechanical twinning and deformation-induced phase transformations during rolling. Despite the 
discovered effects on the infl uence of hydrogen saturation on the deformation mechanisms and the morphology 
of a defective microstructure formed during rolling, preliminary hydrogenation has little effect on the mechanical 
properties of steel at a fi xed degree and temperature of deformation.These data indicate that irrespective of the 
morphology of the defect ive grain-subgrain structure, grain refi nement, accumulation of deformation defects and an 
increase in internal stresses lead to an increase in the strength characteristics of the steel.

For citation: Melnikov E.V., Maier G.G., Moskvina V.A., Astafurova E.G. Infl uence of hydrogen saturation on the structure and mechanical 
properties of Fe-17Cr-13Ni-3Mo-0.01С austenitic steel during rolling at different temperatures. Obrabotka metallov (tekhnologiya, 
oborudovanie, instrumenty) = Metal Working and Material Science, 2021, vol. 23,  no. 2, pp. 81–97. DOI: 10.17212/1994-6309-2021-23.2-
81-97. (In Russian).
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