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Аннотация  
Постановка задачи (актуальность работы): в рамках реализации комплексного проекта по созданию высокотехно-
логичного производства, выполняемого ФГБОУ ВО «МГТУ им. Г.И. Носова» совместно с ПАО «ММК» при под-
держке Минобнауки России, разрабатывается опытно-промышленная технология производства ультрахладостойкого 
наноструктурированного листового проката для импортозамещения материалов, в том числе криогенных, используе-
мых в условиях сверхнизких критических температур, повышенной коррозионной активности, а также в арктических 
широтах. Гарантией успешного достижения целей выполняемого проекта является использование оборудования, 
имитирующего реальные процессы производства стали и проката ООО «ИЦ Термодеформ-МГТУ» и центра коллек-
тивного пользования научным оборудованием «Научно-исследовательский институт Наносталей», позволяющие 
осуществлять поиск технологических режимов производства новых хладостойких сталей и листового проката, пред-
назначенных для импортозамещения. Цель работы: исследование влияния режимов многостадийной термической 
обработки на особенности формирования микроструктуры листового проката криогенной конструкционной стали, 
обладающей повышенной хладостойкостью. Используемые методы: с применением оборудования лабораторного 
комплекса ООО «ИЦ Термодеформ-МГТУ» проведена выплавка слитков заданного химического состава, которые в 
последующем подвергались горячей деформации и термической обработке по различным режимам. Комплекс метал-
лографических исследований выполнен с использованием оптического микроскопа Meiji с применением системы 
компьютерного анализа изображений Thixomet PRO, а также растрового электронного микроскопа (РЭМ) JSM 6490 
LV. Дифференциально-сканирующая калориметрия (ДСК) проводились на приборе синхронного термического анали-
за STA (Iupiter 449 F3). Твердость определяли на микротвердомере Buchler Mikromet методом вдавливания алмазной 
пирамидки с углом между противоположными гранями 136° в соответствии с ГОСТ 9450-60. Результат: Определены 
критические точки криогенной стали марки 0Н9А (9% Ni), которые снижены по сравнению с традиционными углеро-
дистыми сталями и составляют: Ас1 ≈ 624°С и Ас3 ≈ 720°С. Выявлено, что после двойной закалки происходит обога-
щение аустенита легирующими элементами, что вызывает дополнительное понижение точки Ас1 на 20°С. Установле-
но влияние одинарной, двойной закалки и последующего высокого отпуска при температурах 500, 550, 600°С на фор-
мирование микроструктуры сплава. После одинарной закалки и последующего отпуска в исследуемом диапазоне 
температур формируется структура, состоящая из мартенсита отпуска, аустенита остаточного, α – фазы и карбидных 
частиц, выделяющихся преимущественно по границам зерен, что приводит к охрупчиванию стали. Данный факт под-
тверждается фрактографическими исследованиями. После двойной закалки и последующего отпуска в указанном 
диапазоне температур формируется дисперсная пластинчатая дуплексная структура, состоящая из α – фазы, реек «но-
вого» мартенсита, участков со структурой отпущенного мартенсита и остаточного стабильного аустенита с объемной 
долей около 4%, что позволяет обеспечить сопротивление разрушению при криогенных температурах по вязкому ме-
ханизму. Практическая значимость: выявленные закономерности представляют интерес не только с точки зрения 
общей картины процесса структурообразования ферритных никелевых сталей, но и в аспекте влияния полученных 
двухфазных дуплексных структур на особенности механизмов разрушения при криогенных температурах исследуе-
мых сплавов, применяемых для изготовления резервуаров для хранения и транспортировки сжиженного газа. Исполь-
зование полученных результатов новых научных данных позволит создавать и совершенствовать технологические 
режимы термической обработки сплавов указанного состава. 

Ключевые слова: листовой прокат, криогенная конструкционная сталь, одинарная закалка, двойная закалка, 
многостадийная термическая обработка, отпуск, хладостойкость, твердость. 
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Введение 
Одним из стратегических направлений со-

временной металлургической промышленности 
является создание перспективных материалов и 
изделий из них, в частности, работающих в 
условиях низких и сверхнизких критических 
температур. В настоящее время основным мате-
риалом, применяемым для изготовления меха-
низмов, машин и конструкций, работающих в 
таких условиях, остается сталь. Криогенными 
сталями называют сплавы, применяемые в ма-
шиностроительной технике для хранения и 
транспортировки сжиженных природных газов 
(СПГ) с температурой кипения от –80°С. Учиты-
вая вышесказанное, стали для криогенной тех-
ники должны обладать сложным комплексом 
свойств, определяющих их функциональное 
назначение – обеспечивать достаточную проч-
ность в сочетании с высокой вязкостью и пла-
стичностью, обладать малой чувствительностью 
к концентрации напряжений и низкой склонно-
стью к хрупкому разрушению в условиях сверх-
низких критических температур [1-4]. Учитывая 
специфику технологий изготовления изделий, 
работающих при низких температурах, такие 
стали должны обладать также хорошей сварива-
емостью, необходимой для изготовления герме-
тичной аппаратуры, труб и тонкостенных кон-
струкций. Значимой эксплуатационной характе-
ристикой таких сталей также является высокая 
коррозионная стойкость [5–7]. 

На сегодняшний день наиболее распростра-
ненными конструкционными материалами для 
криогенной техники являются хромоникелевые 
аустенитные стали, легированные никелем и 
хромом в диапазоне 8–25 и 17–25% соответ-
ственно. К основным преимуществам таких ста-
лей относят способность сохранять высокую 
пластичность и вязкость в широком диапазоне 
рабочих температур, коррозионную стойкость в 
сочетании с хорошими технологическими свой-
ствами. К существенным недостаткам сталей 
этой группы относят сравнительно высокую 
стоимость, обусловленную высоким содержани-
ем легирующих элементов, а также низкую 
прочность при комнатной температуре. Также в 
последние годы для криогенной техники исполь-
зуют аустенитные стали, в которых никель ча-
стично или полностью заменяется марганцем. 
Например, хромоникельмарганцевые стали, со-
держащие азот, можно также рассматривать как 
криогенные стали повышенной прочности, так 
как они имеют значительно более высокие зна-
чения предела текучести, чем аустенитные хро-
моникелевые стали [8–11]. 

Таким образом, аустенитные криогенные 
стали делят на три группы (табл. 1):  

1. Хромоникелевые аустенитные стали. Бла-
годаря хорошей свариваемости и большим запа-
сам вязкости при сверхнизких критических тем-
пературах, а также высокому запасу пластично-
сти, такие стали используют для изготовления 
крупногабаритных газораспределительных уста-
новок большой мощности для получения сжи-
женных газов, транспортных емкостей и храни-
лищ сжиженных газов. Однако аустенит этой 
группы сталей нестабилен и под воздействием 
пластической деформации может произойти ча-
стичное мартенситное превращение.  

2. Сложнолегированные аустенитные стали 
повышенной прочности. Эти стали применяют 
для изготовления паяных, сварных и не сварных 
конструкций, работающих при температурах от 
400 до –253°С. 

3. Аустенитные стали на хромомарганцевой 
основе. Они позволяют заменить более дорогосто-
ящие хромоникелевые аустенитные стали. При 
этом важно учитывать, что пластическая деформа-
ция хромомарганцевых сталей может вызвать ча-
стичное мартенситное превращение, это снижает 
сопротивление хрупкому разрушению [8–9].  

В мировой практике для производства дета-
лей криогенной техники наблюдается примене-
ние алюминиевых, аустенитных Cr-Ni, Cr-Ni-Mn, 
Cr-Mn сталей, а также ферритных сталей, легиро-
ванных никелем [8–10]. Указанные материалы 
должны обеспечить отсутствие хрупких разруше-
ний конструкций при криогенной температуре –
164°С, характерной для СПГ. Однако с точки зре-
ния низкого содержания дорогостоящих легиру-
ющих элементов, а также обеспечения хладо-
стойкости, высокой прочности, удовлетворитель-
ной свариваемости и возможности изготовления 
на российских металлургических предприятиях, 
наиболее перспективным материалом является 
сталь, содержащая 9% никеля. Эта сталь пред-
ставлена в зарубежных стандартах: ASTM A 553, 
ASTM A 353, EN 10028-4, JIS G3127, ISO 9328-
4:2011, а также в аналогичных стандартах и тех-
нических условиях отечественных предприятий 
[13–14]. Высокая хладостойкость указанной фер-
ритной стали достигается за счет формирования в 
процессе термообработки участков стабильного 
аустенита с объемной долей около 4%, что позво-
ляет обеспечить сопротивление разрушению при 
криогенных температурах по вязкому механизму 
[11, 15–18, 23–24]. Получение большого количе-
ства остаточного аустенита возможно при по-
вторной закалке стали из межкритического ин-
тервала (МКИ) температур, что наблюдается в 
работах [11, 15–16, 19–21, 25–29]. 



Исследование влияния многостадийной термической обработки… Полецков П.П., Денисов С.В., Никитенко О.А. и др. 

www.vestnik.magtu.ru        ————————————————————————————————————————————— 31

Таблица 1 
Химический состав и механические свойства аустенитной криогенной стали [12] 

Марка 
стали 

Массовая доля элементов в стали, %, 
не более или в пределах 

Термообработка 

Механические свойства 
при комнатной температуре 

С Si Mn S P Cr Ni Ti N 
σ0,2 σв δ KCU 

Н/мм2 % Дж/см2 

1. Хромоникелевые аустенитные стали 
12Х18Н10Т 0,12 

0,8 2,0 0,02 0,035 17–19 9–11 

5хС –0,80 

– 

ГОСТ 7350-77 
Закалка 1000–
1080°С в воде 
или на воздухе 

(4–50 мм) 

235 530 38 215–372 

08Х18Н10Т 0,08 5хС –0,70 205 510 43 245 

2. Сложнолегированные аустенитные стали повышенной прочности 

07Х21Г7АН5 0,07 0,7 
6–7,5 

0,03 0,03 19,5–21 5–6 
– 

0,15–0,25 

ГОСТ 5949-75 
Закалка 1000–

1050°С 
на воздухе 

365 690 40 127 

03Х20Н16АГ6 0,025 0,6 0,02 0,025 20–25 15–16,5 0,15–0,28 Закалка 1000°С 
в воде 410 780 52 220 

3. Аустенитные стали на хромомарганцевой основе 

03Х13АГ19 0,03 0,6 19–22 0,025 0,035 12–15 1,0 – 0,05–0,1 

ТУ 14-1-2682-79 
Закалка 980–
1020°С в воде 
или на воздухе 

345 640 40 
98 
 

KCU–198 

10Х14Г14Н4Т 0,10 0,8 13–15 0,02 0,035 13–15 2,8–4,5 5х(С–
0,02)–0,60 – 

ГОСТ 7350-77 
Закалка 1050–
1080°С в воде 
или на воздухе 

(4–50 мм) 

245 590 40 
314 

 
KCU–100 

 
В сталях, содержащих никель или марганец, 

процесс нагрева в нижнюю часть МКИ сопро-
вождается образованием аустенита, который 
обогащается помимо углерода и легирующими 
элементами. За счет варьирования режимами 
термообработки в двухфазной (α + γ) области 
малоуглеродистых никелевых сталей возможно 
не только получать различные типы структур, но 
и в широких пределах изменять объемные доли 
фаз. Использование правильно подобранной 
термообработки на практике позволяет управ-
лять структурой и свойствами сталей для крио-
генной техники [11, 14, 18–19]. В связи с этим 
целью работы являлось исследование влияния 
режимов многостадийной термической обработ-
ки на формирование микроструктуры листового 
проката криогенной конструкционной стали, об-
ладающей повышенной хладостойкостью. 

Материал и методы исследования 

В качестве материала для исследования была 
выбрана криогенная конструкционная сталь марки 
0Н9А, химический состав и режимы термической 
обработки которой представлены в табл. 2.  

Чтобы оставаться стабильным при температу-
рах до –196°C, аустенит в конструкционных сталях 
для криогенной техники должен быть обогащен 
легирующими элементами. Основным легирую-
щим элементом выступает никель, его содержание 
регламентируется в пределах 8,5–9,5%. Никель 
позволяет стабилизировать аустенит, полученный в 
процессе термической обработки. Марганец также 
повышает устойчивость аустенита, однако он спо-
собствует развитию отпускной хрупкости стали, 
поэтому его количество составляет не более 0,6%. 
Углерод в конструкционной стали приводит к сни-
жению хладостойкости [8, 10], в связи с этим в ни-
келевых ферритных сталях его содержание ограни-
чивают не более 0,06%. Кремний дополнительно 
упрочняет сталь, однако может оказывать неблаго-
приятное влияние как на уровень ударной вязкости 
основного металла, так и на вязкость зоны терми-
ческого влияния (ЗТВ) при сварке, поэтому его со-
держание не превышает 0,37%. Такие примесные 
элементы, как фосфор и сера приводят к снижению 
уровня ударной вязкости конструкционных сталей, 
поэтому их содержание ограничено: фосфор не 
более 0,010%, сера не более 0,003%. 
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Таблица 2 
Химический состав и режимы термической обработки 

образцов ультрахладостойкого листового проката 

Содержание химического элемента, %, 
не более или в диапазоне Температура термической обработки,°С 

C Si Mn S P Ni Первая закалка 
(из γ области) 

Вторая закалка 
(из МКИ температур) Отпуск 

0,06 0,17–0,37 0,6 0,003 0,010 8,5–9,5 830 

– – 

– 500 

– 550 

– 600 

670 – 

670 550 

670 600 
 
Особенностью данного исследования являет-

ся использование оборудования научно-
производственного комплекса ООО «ИЦ Термо-
деформ-МГТУ», имитирующего реальные про-
цессы производства стали и проката: 

– вакуумная индукционная печь ZG-0.06L 
для выплавки стали массой до 60 кг; 

– камерная печь ПКМ 3.6.2/12.5 для нагрева 
заготовок перед обработкой давлением (темпе-
ратура нагрева 1250°С); 

– гидравлический пресс П6334 усилием 250 т 
для имитации процессов горячей черновой про-
катки; 

– реверсивный стан горячей прокатки 500 
«ДУО», совмещенный с установкой контролиру-
емого охлаждения (ламинарная подача, раздель-
ное регулирование, скорость охлаждения 
80°С/с), для имитации процессов ускоренного 
охлаждения после прокатки, а также различных 
видов термической обработки [20]. 

Металлографические исследования опытных 
образцов стали выполнены в ЦКП НИИ «Наноста-
лей» при ФГБОУ ВО «Магнитогорский государ-
ственный технический университет им. Г.И. Носо-
ва» (Магнитогорск). Коллектив ЦКП НИИ «Нано-
сталей» имеет успешный опыт выполнения проек-
тов в области разработки перспективных материа-
лов и изделий из них [30–34]. 

Микроанализ образцов выполнен по стан-
дартной методике. Приготовление микрошлифов 
осуществлялось с использованием запрессовки 
образцов в смолу «Transoptic» на автоматиче-
ском прессе Simplimet 1000 на линии пробопод-
готовки фирмы Buеchler.  

Для выявления микроструктуры поверхность 
шлифа подвергалась травлению в 4%-ном раство-
ре азотной кислоты в этиловом спирте методом 

погружения полированной поверхности в ванну 
с реактивом. Металлографический анализ про-
водили на оптическом микроскопе Meiji Techno 
при увеличениях от 200 до 1000 крат с использо-
ванием системы компьютерного анализа изоб-
ражений Thixomet PRO [22]. 

При увеличениях более 1000 крат микро-
структура исследовалась с помощью сканирую-
щего электронного микроскопа JSM 6490 LV во 
вторичных электронах. Микрорентгеноспек-
тральный анализ (МРСА) проводился с исполь-
зованием специальной приставки к сканирую-
щему микроскопу – системы INCA Energy. 

Микротвердость определяли на твердомере 
Buchler Mikromet методом вдавливания алмазной 
пирамидки с углом между противоположными 
гранями 136° в соответствии с ГОСТ 9450-60 при 
нагрузке 1 кг и длительности нагружения 10 с.  

Дифференциально-сканирующая калоримет-
рия (ДСК) проводились на приборе синхронного 
термического анализа STA (Iupiter 449 F3) фирмы 
«NETZSCH» (Германия). Нагрев образца осу-
ществляли до температуры 900°С в среде инертно-
го газа (аргон) при скорости нагрева 20°С/мин в 
корундовом тигле. Масса образца около 70 мг. 

Определение количества остаточного аустени-
та осуществляли на рентгеновском дифрактометре 
Shimadzu XRD-7000. Материал анода трубки Cr 
при напряжении 40 кВ и силе тока 30 млА. Угол 
2θ = 66…71°, скорость съемки 0,1°/мин. Коли-
чественная оценка осуществлялась путем соот-
ношения интегральных интенсивностей ди-
фракционных максимумов от системы плоско-
стей (111) аустенитной (2θ = 67,1°) и (110) мар-
тенситной (2θ = 68,7°) фазы.  
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Результаты исследования и их обсуждение 
Исследование показало, что после одинар-

ной закалки при нагреве до g – области и после-
дующего охлаждения в воде формируется 
структура пакетно-реечного (или так называе-
мого дислокационного) низкоуглеродистого 
мартенсита (рис. 1, а):  параллельные ряды α –  
кристаллов реек вытянуты в направлении 
<111>α || <011>γ и сгруппированы в пакеты. 
Толщина пластин – составляющих пакета – 0,2-
2 мкм, длина – 30 мкм. Структура такого мар-
тенсита, как известно, образуется по механизму 
скольжения. Элементарный объем превращения 
имеет форму рейки, каждая из которых являет-
ся результатом гомогенного сдвига. Последова-
тельные сдвиги образуют слои и далее пакет 
параллельных реек [23]. Между собой рейки 

разделены тонкими прослойками остаточного 
аустенита толщиной около 10–20 нм. Твердость 
HV1 образца составляет 3744 МПа. Высокая 
твердость обусловлена малыми поперечными 
размерами мартенситных кристаллов и высокой 
плотностью дислокаций в этой стали после 
быстрого охлаждения (в воде). 

Последующий нагрев закаленной стали при-
водит к диффузионному распаду закаленной 
структуры. Микроструктура образца после за-
калки от 830°С и последующего отпуска 500°С 
состоит из α-кристаллов и мелких цементитных 
частиц, которые выделяются как по границам 
игл α-фазы и первичного зерна аустенита, так и 
преимущественно внутри зерен (рис. 1, б). Фор-
ма кристаллов α-фазы все еще определяется ис-
ходной реечной структурой мартенсита. Твер-
дость образца составляет 2972 МПа. 

   
а                                                           б 

   
в                                                            г 

Рис. 1. Микроструктура образцов после одинарной закалки от 830°С (а) 
 и отпуска при температурах 500°С (б), 550°С (в), 600°С (г) 



МАТЕРИАЛОВЕДЕНИЕ И ТЕРМИЧЕСКАЯ ОБРАБОТКА МЕТАЛЛОВ 

——————————————————————————————————   Вестник МГТУ им. Г.И. Носова. 2018. Т.16. №2 34 

Микроструктура образца после закалки от 
830°С и последующего отпуска 550°С также со-
стоит из кристаллов α-фазы и мелких цементит-
ных частиц, однако выделение частиц по грани-
цам зерен происходит более активно в связи с 
повышением скорости диффузии (см. рис. 1, в). 
Форма кристаллов α-фазы все еще определяется 
исходной реечной структурой мартенсита, одна-
ко признаки ее разрушения становятся более 
очевидными. Твердость образца составляет 
2955 МПа. 

Микроструктура образца после закалки от 
830°С и последующего отпуска 600°С представ-
лена на рис.  1,  г. Превращение при этой темпе-
ратуре отпуска так же сопряжено выделением 
углерода из твердого раствора, образованием и 
ростом специальных карбидов легирующих эле-
ментов. Диффузионная подвижность атомов при 

этой температуре достаточно велика, образова-
ние карбидов идет быстрее, в большем количе-
стве, чем при температуре 550°С, происходит их 
сфероидизация, сами выделения достигают зна-
чительных размеров (до 0,1 мкм).  

Однако выделение карбидной фазы протека-
ет преимущественно по границам зерен, где 
происходит наибольшее обеднение легирующи-
ми элементами (рис. 1, г). Реечные кристаллы 
частично теряют свою форму, но между сохра-
нившимися рейками все-таки присутствует не-
большое количество остаточного аустенита. Со-
гласно данным рентгеноструктурного дифрак-
тометра, его количество составляет 1,6%. Твер-
дость образца – 2856 МПа. 

Микроструктура после двойной закалки (от 
830 и 670°С с охлаждением в воде) представлена 
на рис. 2, а. 

 

   

а                                                           б 

     
в                                                           г 

Рис. 2. Микроструктура после двойной закалки от 830 и 670°С (а, б) 
и последующего отпуска 550°С (в) и 600°С (г) 
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Температура нагрева под вторую закалку – 
670°С находится в межкритическом интервале 
(МКИ) температур – превышает точку Ас1 (624°С), 
но находится ниже Ас3 (720°С)  (рис. 3). Поэтому 
при повторном нагреве наряду с α – фазой, «быв-
шим» мартенситом, который был в исходном со-
стоянии и претерпел распад при нагреве, присут-
ствует и новый аустенит. При охлаждении этот 
аустенит превращается в «новую порцию» мартен-
сита наряду со «старым». Таким образом, структу-
ра после двойной закалки от 830 и 670°С состоит 
из α – фазы и «новой» мартенситной фазы, осо-
бенностью которой является наличие карбидных 
частиц и остаточного аустенита, расположенного 
по границам мартенситных кристаллов. Присут-
ствие α – фазы после двойной закалки из МКИ 
объясняет более низкое значение твердости (3319 
МПа), чем после одинарной закалки (3744 МПа).  

При двойной закалке из МКИ температур 
аустенит образуется на границах предшествую-
щего аустенитного зерна. Причем нагрев в ниж-
нюю часть МКИ сопровождается образованием 
аустенита, обогащенного не только углеродом, 
но и легирующими элементами [16]. 

При последующем охлаждении этот аустенит 
превращается в «новый» мартенсит, обогащен-
ный элементами, стабилизирующими аустенит. 
При этом «новый» мартенсит имеет более низ-
кую точку Ac1, чем мартенсит от первой закалки. 
Это подтверждается результатами, полученными 
с помощью дифференциально-сканирующей ка-
лориметрии (ДСК) (см. рис. 3): т. Ас1 понижает-
ся ≈ на 20°С и составляет 604°С,  а т.  Ас3 не из-
меняется. 

Таким образом, МКИ температур для иссле-
дуемой стали после одинарной закалки состав-

ляет ≈ 624–720°С, а после двойной -≈ 604–
720°С. 

Микроструктура образцов после двойной за-
калки и последующего отпуска при температуре 
550 и 600°С представлена на рис. 2, в–г. В про-
цессе отпуска также происходит диффузионный 
распад мартенсита, но если при 500°С мартенсит 
сохраняет свое реечное строение (ориентацию), 
то при 600°С происходит нарушение ориента-
ции. Таким образом, микроструктура после от-
пуска (550  и 600°С)  состоит из α –  фазы,  реек 
«нового» мартенсита, участков отпущенного 
мартенсита и остаточного стабильного аустенита 
с объемной долей около 4%. 

Также были проведены дополнительные фак-
тографические исследования образцов стали при 
криогенных температурах, которые позволили 
установить особенности их разрушения (рис. 4). 

Поверхность излома после одинарной закал-
ки и последующего отпуска 600°С приведена на 
рис. 4, а–б. Электронно-микроскопическое ис-
следование показало, что в исследуемом образце 
обнаруживаются преимущественно «речные 
узоры» или «ручьистое строение» излома (пока-
зано стрелками) (см. рис. 4, б), являющееся 
следствием взаимодействия движущейся трещи-
ны с дефектами кристалла, а также наличие 
предпочтительных кристаллографических ори-
ентировок фасеток скола, только лишь в отдель-
ных местах встречаются участки с ямочным 
строением излома (показано на рис. 4, б) Таким 
образом, наблюдается реализация двух различ-
ных механизмов разрушения: хрупкого (или раз-
рушения сколом) и вязкого (происходящего пу-
тем зарождения, роста и слияния микропор), но с 
преобладанием хрупкой составляющей.  

 
 

Рис. 3. Результаты дифференциально-сканирующей калориметрии при нагреве 
после одинарной закалки (от 830°С, линия 1) и двойной закалки от (830 и 670°С, линия 2) 
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Поверхность излома после двойной закалки 
и последующего отпуска 550 и 600°С приведе-
на на рис.  4. Электронно-микроскопическое 
исследование обнаруживает присутствие ямо-
чек, характерное «чашечное» строение излома. 
Как известно, вязкое разрушение обычно 
начинается с образованием микротрещин 
внутри или около частиц второй фазы или ча-
стиц неметаллических включений. Из-за сла-

бой когезивной прочности межфазной границы 
включение-матрица уже на ранней стадии об-
разуются поры, которые растут и на изломе 
проявляются в виде ямок (см. рис. 4, в). Таким 
образом, данный вид излома можно отнести к 
вязкому (см. рис. 4, в–г). 

Результаты измерения количества остаточно-
го аустенита (Аост), твердости и размера зерна 
приведены в табл. 3. 

   
а                                                           б 

   
в                                                           г 

Рис. 4. Фрактографические исследования образцов после одинарной закалки (от 830°С) 
и последующего отпуска 600°С (а–б) и после двойной закалки (от 830 и 670°С) 

и последующего отпуска 550 и 600°С (в–г) 
Таблица 3 

Сводная таблица результатов исследований 

Температура ТО,°С Количество остаточ-
ного аустенита (Аост)  

при –196 ºС, % 

Характер  
разрушения 

Твердость, 
НV1, МПа 

Размер зерна 
dcр, мкм Первая закалка 

(из γ области) 
Вторая закалка 

(из МКИ температур) Отпуск 

830 

– 500 1,3 Смешанный 
(хрупко-
вязкий) 

2972 11–14 
– 550 1,4 2955 11–12 
– 600 1,6 2856 8,9–11 

670 550 3,6 Вязкий 2875 6,8–9 
670 600 3,8 2826 9 
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Заключение 
Проведенные исследования позволили уста-

новить влияние одинарной, двойной закалки и 
последующего высокого отпуска при температу-
рах 500, 550, 600°С на особенности формирова-
ние микроструктуры стали марки 0Н9А (9% Ni). 
Выявили, что после одинарной закалки и после-
дующего отпуска в исследуемом диапазоне тем-
ператур формируется структура, состоящая из 
мартенсита отпуска, аустенита остаточного, α – 
фазы и карбидных частиц, выделяющихся пре-
имущественно по границам зерен, что приводит 
к охрупчиванию стали. Данный факт подтвер-
ждается фрактографическими исследованиями. 
После двойной закалки и последующего отпуска 
в указанном диапазоне температур формируется 
дисперсная пластинчатая дуплексная структура, 
состоящая из α – фазы, реек «нового» мартенси-
та, участков со структурой отпущенного мартен-
сита и остаточного стабильного аустенита с объ-
емной долей около 4%, что позволяет обеспе-
чить сопротивление разрушению при криоген-
ных температурах по вязкому механизму.  

Также были определены критические точки 
криогенной стали, которые снижены по сравнению 
с традиционными углеродистыми сталями и со-
ставляют: Ас1 ≈ 624°С и Ас3 ≈ 720°С. Выявлено, 
что после двойной закалки происходит обогащение 
аустенита легирующими элементами, что вызывает 
дополнительное понижение точки Ас1 на 20°С. 

Выявленные закономерности представляют 
интерес не только с точки зрения анализа общей 
картины процесса структурообразования фер-
ритных никелевых сталей, но и в аспекте влия-
ния полученных двухфазных дуплексных струк-
тур на особенности механизмов разрушения при 
криогенных температурах исследуемых сплавов, 
применяемых для изготовления резервуаров для 
хранения и транспортировки сжиженного газа. 
Использование полученных результатов новых 
научных данных позволит создавать и совер-
шенствовать технологические режимы термиче-
ской обработки сплавов указанного состава. 

Работа проведена при финансовой поддержке 
Минобрнауки России в рамках реализации комплексного 
проекта по созданию высокотех-нологичного 
производства, выполняемого с участием российского 
высшего учебного заведения (договор 03.G25.31.0235). 
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Abstract 
Problem Statement (Relevance): Within the framework of 
a comprehensive project to create a hi-tech production pro-
cess, which is carried out by the Nosov Magnitogorsk State 
Technical Uni-versity in cooperation with the Magnitogorsk 

Iron and Steel Works and funded by the Russian Min-istry of 
Education and Science, work is being carried out to develop a 
prototype process to produce ultra cold-resistant nanostruc-
tured steel sheets that could substitute the imported materials, 
includ-ing cryogenic materials designed for application in 
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critically low temperatures, highly aggressive environments 
and in the Arctic. The use of special simulation equipment, 
the property of the Ther-modeform-NMSTU research centre 
and the Institute of Nanosteel, secures successful implemen-
ta-tion of the project. With the help of the above facilities one 
can experiment with different produc-tion processes in order 
to find the way to yield new cold-resistant steels and steel 
sheets with import substitution in mind. Objectives: The 
objective of this research is to understand the effect of a 
mul-ti-stage heat treatment process on the microstructure 
of steel sheets made of cryogenic structural steel with high 
cold resistance. Methods Applied: Using the capabilities 
of the Thermodeform-NMSTU laboratory complex, ingots 
were produced with given chemical compositions, which 
were hot-rolled and heat-treated under various modes. The 
following metallography equipment was used: the Meiji 
optical microscope with the Thixomet PRO image analyzer 
and the JSM 6490 LV scan-ning electron microscope. Dif-
ferential scanning calorimetry (DSC) was performed on the 
Iupiter 449 F3 synchronous thermal analyzer. A Buchler 
Mikromet microhardness meter was used for hardness tests 
as per GOST 9450-60, which calls for the use of a pyramid 
indenter with a 136° angle between opposite faces. Find-
ings: The critical  temperatures  (points)  of  the  0Н9А (9% 
Ni) steel were determined, which appeared to be lower in 
comparison with traditional carbon steels. They were 
found to be as follows: Ac1 ≈ 624°С and Аc3 ≈ 720°С. It 
was found that, following double hardening, austenite was 
enriched with alloying elements, which caused an addi-
tional decrease in the point Ac1 by 20°C. The effect of sin-
gle and double hardening and the following high-
temperature tempering (at 500, 550, 600°C) was studied on 
the alloy and its microstructure. After simple hardening 
followed by tempering within the studied temperature 
range, a structure is formed consisting of tempered marten-
site, residual austenite, α-phase and carbide particles, 
which precipitate predominantly at the grain boundaries 
leading to embrittlement. This is confirmed by fractor-
graphic studies. After double hardening followed by tem-
pering within the specified tempera-ture range, a disperse 
lamellar duplex structure is formed consisting of an α-
phase, a “new” marten-site, a tempered martensite, and a 
residual stable austenite with the volume fraction of about 
4%, which ensures fracture toughness at cryogenic temper-
atures. Practical Relevance: The established regularities 
are of interest not only because they give a general under-
standing of the structural pro-cesses in ferritic nickel steels 
but also in terms of the relationship between the duplex 
structures ob-tained and the fracture mechanisms affecting 
the target alloys at cryogenic temperatures. Such al-loys 
are used to make tanks for liquified gas. Using the new 
scientific data obtained one can devel-op new and improve 
the existing heat treatment modes applicable to the speci-
fied alloys. 

Keywords: Sheet steel, cryogenic structural steel, simple 
hardening, double hardening, multi-stage heat treatment, 
tempering, cold resistance, hardness. 
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