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Введение

Низкоуглеродистые стали широко исполь-
зуется во многих отраслях промышленности 
благодаря умеренной прочности на разрыв, до-
ступности, хорошей механической обрабатывае-
мости, ударной вязкости и пластичности. Одна-
ко относительно низкая твердость поверхности 
и износостойкость ограничивают их эксплуата-
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Введение. Остаточный аустенит представляет собой аустенитную фазу, сохраняющуюся в стали после ее неполного 
превращения в мартенсит/бейнит/феррит. Присутствие остаточного аустенита в стали может вызывать положительные или 
отрицательные изменения в зависимости от его доли. Следовательно, в готовых изделиях должен быть соответствующий 
диапазон содержания остаточного аустенита. В процессе традиционной химико-термической обработки металлов цемента-
цией остаточный аустенит является недопустимым дефектом процесса. В сфере поверхностной обработки металлов кон-
центрированными источниками энергии этому вопросу посвящено очень мало работ. Цель работы – снижение остаточного 
аустенита в цементируемом слое после лазерного упрочнения с использованием дополнительной криогенной обработки. 
Материалы и методы исследований. Лазерную цементацию стали 20 проводили волоконным лазером непрерывного 
действия на основе иттербия (LS-16, 1,5 кВт, IPG Photonics, Оксфорд, Массачусетс, США), излучающим на длине волны  
1,07 мкм. Содержание углерода в заданном науглероженном слое определяли методом оптической эмиссионной спектро-
метрии тлеющего разряда (GD-Profiler 2™). Твердость измеряли с помощью полуавтоматического твердомера Виккерса 
с нагрузкой 500 г и шагом вдавливания 0,25 мм. Рентгенодифракционные спектры регистрировали с помощью прибора 
SmartLab 9KW с медной мишенью Cu-Kα и длиной волны рентгеновского излучения (λ) 1,5406 Å. Диапазон угла сканиро-
вания 2θ составлял от 40 до 100°, скорость сканирования – 2° в минуту. Количественный анализ объемной доли остаточного 
аустенита проводился в соответствии с рекомендациями, указанными в ASTM E975-13. Криогенную обработку осущест-
вляли при температуре –196 °С. Результаты исследований. Различное содержание графита в составе паст для лазерной 
цементации приводит к формированию разных структур и фаз (цементита, ледебурита, мартенсита, остаточного аустенита) 
в поверхностном слое. Исследование микроструктурного состояния поверхностного слоя показало, что структура исходно-
го материала стали 20 состоит из мягкого и пластичного феррита с твердым перлитом. Тепловой градиент на поверхности 
расплавленной углеродосодержащей смеси, создаваемый лазерным лучом, трансформировал исходную микроструктуру  
в мартенсит путем растворения углеродного состава смеси и затвердевания аустенитной фазы в мартенсит посредством 
быстрого охлаждения. При этом из-за быстрого охлаждения поверхностного слоя формируется остаточный аустенит. В ра-
боте показано, что лазерная цементация приводит к образованию модифицированного поверхностного слоя, состоящего из 
насыщенного углеродом мартенсита, остаточного аустенита и карбидов. Криогенная и отпускная обработка дополнительно 
преобразуют остаточный аустенит в цементированном слое в мартенсит, что повышает твердость цементированного слоя.
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ционные характеристики для работы в сложных 
условиях [1, 2]. Для решения этих проблем и 
расширения функциональности деталей машин 
и механизмов из низкоуглеродистой стали иссле-
дователи обратились к методам модификации 
поверхности, направленным на улучшение их 
механических свойств [1–10]. Одним из наибо-
лее эффективных методов модификации поверх-
ности является термообработка посредством 
процесса науглероживания поверхностного слоя 
металла низкоуглеродистых сталей. 

Науглероживание – широко распространен-
ный термохимический процесс, который вводит 
диффундирующие элементы, такие как углерод, 
в поверхностный слой стали при повышенной 
температуре, после чего следует закалка и от-
пуск для повышения твердости и износостой-
кости [1–3]. Операции механической обработки 
низкоуглеродистых сталей, предназначенных 
для цементации, обычно выполняются до про-
цесса цементации. На этом этапе сердцевина из 
низкоуглеродистой стали остается относительно 
мягкой и пластичной, что позволяет эффективно 
ее резать, строгать и сверлить с минимальным 
износом инструмента [3–5]. Низкоуглеродистая 
сталь обладает превосходной обрабатываемо-
стью по сравнению с углеродистыми и легиро-
ванными сталями, прежде всего благодаря высо-
кому содержанию феррита, самой мягкой фазы 
стали. Упрочнение низкоуглеродистой стали с 
помощью процесса цементации значительно по-
вышает ее характеристики во многих инженер-
ных приложениях, где прочность поверхности 
имеет решающее значение.

Традиционные методы цементации в твердой, 
жидкой и газовой среде ограничены длительным 
временем обработки, непостоянной атмосфе-
рой, межзеренным окислением и искажением 
размеров, особенно в деталях сложной формы 
или тонких деталях [1, 2]. Хотя низкотемпера-
турная (вакуумная) цементация решает многие 
из этих проблем, предлагая более быстрые ци-
клы науглероживания, минимальное окисление, 
улучшенную однородность и уменьшенную де-
формацию, но она также имеет свои недостатки, 
включая высокие первоначальные инвестиции, 
зависимость от точной дозировки газа и контро-
ля потока, а также сложность добавления угле-
водородов, таких как ацетилен, без образования 
сажи или смолистых отложений, что ограничи-

вает ее широкое применение [1-4]. Кроме того, 
традиционные процессы производят опасные 
побочные продукты, генерируют выбросы CO2  
и создают проблемы с утилизацией отработан-
ных цементирующих составов, что делает их 
экологически неустойчивыми [5, 6]. Более того, 
для многих инженерных решений существует 
компромисс между глубиной поверхностного 
слоя и пластичностью сердцевины, посколь-
ку чрезмерное или глубокое образование на-
углероженного поверхностного слоя в тонких 
деталях может снизить общую прочность на 
растяжение за счет термического роста зерен  
и увеличения остаточного напряжения. Сле-
довательно, при проектировании необходимо 
тщательно сбалансировать твердость поверх-
ности и вязкость сердцевины.

Эффективным решением проблемы сокра-
щения времени цементации является поверх-
ностное насыщение с использованием концен-
трированных источников нагрева. Существует 
множество методов поверхностного упрочне-
ния высокоизносостойкими материалами.  
К ним относятся прежде всего лазерная [8–12], 
электронно-лучевая [13–17], плазменная [18–26]  
и электродуговая [27, 28] обработка.

Поверхностные слои, содержащие 
~1,57…2,55 % (масс.) углерода, были получены 
методом атмосферной электронно-лучевой на-
плавки низкоуглеродистых стальных пластин 
смесью порошков железа и графита [13–17]. Ос-
новным параметром процесса, определяющим 
толщину, структуру и механические свойства 
упрочненного слоя, был ток электронного пуч-
ка. При увеличении тока пучка от 20 до 26 мА 
толщина наплавленных слоев увеличивалась от 
1,2 до 2,6 мм, а твердость снижалась от 5,7 до 
4,5 ГПа. В испытаниях на трение с неподвиж-
ными абразивными частицами износостойкость 
наплавленных слоев была близка к износостой-
кости образцов, подвергнутых цементации в по-
рошковой среде. Лазерная цементация [8–12], 
так же как и плазменная [18–28], осуществляет-
ся преимущественно с плавлением поверхност-
ного слоя, на который предварительно нанесена 
углеродосодержащая порошковая смесь. Лазер-
ное поверхностное легирование проводилось 
экспериментально для различных подложек  
и легирующих элементов [8–10, 29–34]. Боль-
шая часть опубликованных работ [8–12, 29–34], 
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касающихся лазерной цементации сталей, вы-
полнена именно этим методом. 

В работах с использованием электронного 
луча [13–17] плазменной дуги также были полу-
чены гиперэвтектические составы по углероду 
[18–28]. Однако перекристаллизация подложки 
приводит к образованию трещин, что является 
существенным недостатком процесса и объясня-
ется изначально хрупкой природой получаемых 
микроструктур, чему способствуют чрезвычай-
но высокие скорости охлаждения и затвердева-
ния. Еще одним недостатком процесса является 
образование газовой пористости в затвердевших 
поверхностных слоях.

Известно, что мартенсит можно разделить 
на высокоуглеродистый пластинчатый мартен-
сит и низкоуглеродистый пластинчатый мар-
тенсит в зависимости от содержания углерода 
[2, 3]. Повышенное содержание углерода вбли-
зи поверхности при цементации с получением 
гиперэвтектических составов (> 4,3 масс. % С) 
цементированных слоев [13–17, 22–29] способ-
ствует образованию крупнозернистого пластин-
чатого мартенсита и значительного количества 
остаточного аустенита, что, следовательно, сни-
жает прочность поверхности и негативно влияет 
на общие характеристики материала [1–3]. Для 
снижения содержания остаточного аустенита  
и повышения прочности поверхности использу-
ют многоступенчатые стратегии термообработки, 
включая двойной высокотемпературный отпуск, 
вторичное закаливание, криогенную обработку  
и отпуск при отрицательных температурах.

В отличие от механизма плавления, механизм 
лазерной цементации, включающий аустенити-
зацию подложки и последующую твердотель-
ную диффузию углерода в аустените, исследо-
вался очень мало [7–9, 29–33]. Этот механизм, 
безусловно, ближе к традиционным методам 
газовой и порошковой цементации, но возника-
ет важный вопрос относительно возможности 
получения цементированных слоев в твердом 
состоянии с использованием лазерного излуче-
ния без плавления поверхности. Это в основном 
связано с чрезвычайно высокими скоростями 
нагрева, встречающимися при лазерном облуче-
нии сталей, которые составляют порядка 104 К/с 
или даже выше [7–10]. Кроме того, время, прове-
денное выше критической температуры аустени-
тизации (время выдержки), очень короткое, что 

ограничивает доступное время для диффузии 
углерода в аустените. 

Лучшим решением может стать прямой про-
цесс лазерной закалки в контролируемой атмос-
фере. В подходящей газовой среде лазерный луч 
способен вызывать химическую реакцию вбли-
зи поверхности стали, что дает возможность из-
менять ее поверхностные свойства [29–33]. Та-
ким образом, он сочетает в себе преимущества 
как газового науглероживания, так и лазерного 
луча, а также устраняет необходимость в доро-
гостоящих печах и их управлении. Кроме того, 
контролируемая атмосфера также обеспечивает 
однородность и управляемость процесса. Не-
обходимо отметить преимущества цементации 
через пасту или обмазку [13, 14, 19–27], нано-
симую на поверхность металла, ввиду простоты 
способа нанесения, контроля содержания угле-
рода в составе пасты и возможности локализа-
ции мест цементации на конкретном месте на 
деталях и инструментах. В то же время особен-
ности лазерной цементации как в газовой, так  
и твердой фазе, с оплавлением или без оплавления 
поверхностного слоя и с высокими скоростями 
нагрева, которые составляют порядка 104 К/с или 
даже выше [8–10], способствуют незавершенно-
сти мартенситного процесса на стадии охлажде-
ния, что приводит к формированию остаточного  
аустенита (ОА) в упрочненном слое. Прове-
денный нами анализ открытых источников ин-
формации показывает, что вопросу остаточного 
аустенита не уделяется достаточного внимания 
со стороны научных школ лазерной [8–12], элек-
тронно-лучевой [13–17], плазменной [19–28] 
поверхностной цементации. В то же время боль-
шой опыт теоретических и экспериментальных 
исследований накоплен в области традиционных 
печных химико-термических методов обработки 
различных металлов [1–5, 34–44].

Известно [1, 2, 36, 41, 42], что остаточный 
аустенит обнаруживается в сталях, когда аусте-
нит не полностью превращается в продуктовые 
фазы. Термин «остаточный аустенит» обознача-
ет аустенит, который не подвергается превраще-
нию при комнатной температуре. Стабильность 
и количество остаточного аустенита являются 
важными факторами при проектировании стали. 
Хотя исследования показали, что остаточный ау-
стенит улучшает механические свойства стали, 
но его склонность к превращению в мартенсит 
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при дальнейшем переохлаждении или прило-
женном напряжении также может быть нежела-
тельной. Например, сообщалось, что остаточный 
аустенит увеличивает срок службы подшипни-
ков при усталостном качении, но его избыточ-
ное количество может ухудшить размерную ста-
бильность подшипников [37–40]. Присутствие 
ОА в стали может вызывать положительные 
или отрицательные изменения в зависимости 
от его доли. Следовательно, в готовых издели-
ях, таких как шестерни, подшипники и инстру-
менты, желателен соответствующий диапазон 
содержания ОА. Для повышения долговечности 
подшипников в различных областях примене-
ния их микроструктура должна быть настроена 
в соответствии с их использованием. Например, 
подшипники в редукторах могут преждевремен-
но выйти из строя из-за образования трещин в 
подшипниковой стали, если не поддерживается 
необходимое содержание ОА [37–40]. Сообща-
лось, что увеличение содержания ОА (> 20 %) 
в этих подшипниках обеспечивает относительно 
длительный срок службы в таких областях при-
менения.

В работах [4–6] рассмотрены вопросы влия-
ния длительности процесса насыщения углеро-
дом на величину остаточного аустенита средне-
углеродистых сталей 40Х, 35ХГСА и 42CrMoS4. 
Показано, что увеличение времени насыщения с 
8 до 12 часов приводит к увеличению остаточно-
го аустенита с 7 до 14 %.

Авторы работы [41] показали, что прямая 
оценка количества аустенита, оставшегося не-
измененным после полной закалки, с помощью 
рентгенодифракционного анализа затруднена, 
поскольку высокоинтенсивные пики аустенита и 
мартенсита перекрываются и сливаются, а аусте-
нит превращается в мартенсит во время подго-
товки образца из-за своей низкой стабильности. 
Результаты показывают, что количество остаточ-
ного аустенита в полностью закаленном образце 
низкоуглеродистой стали недооценивается при 
использовании стандартной рентгенодифракци-
онной спектроскопии.

Однако, по мнению авторов [41], становится 
возможным обнаружить даже это небольшое ко-
личество остаточного аустенита после короткой 
термической обработки (нагрев до температур 
200–400 °С), которая приводит к обогащению 
аустенита углеродом. Из-за обеднения мартен-

сита углеродом и сопутствующего обогащения 
аустенита пики разделяются и разрешаются. 

В работе [42] исследуется магнитоиндуктив-
ный метод оценки различных уровней содержа-
ния остаточного аустенита в цементированной 
подшипниковой стали 20NiCrMo7, при этом 
проводится сравнение с соответствующими из-
мерениями методом рентгеновской дифрактоме-
трии и анализом изображений с помощью опти-
ческого микроскопа. Содержание остаточного 
аустенита в цементированной стали 20NiCrMo7 
было изменено путем дополнительного отпу-
ска; магнитоиндуктивный метод дает точные 
результаты (со средним отклонением 0,5 %) с 
достаточной чувствительностью на различных 
уровнях (включая значения ниже 5 об. %) оста-
точного аустенита.

В работе [45] используются фотографии ми-
кроструктур и содержание углерода для обуче-
ния моделей машинного прогнозирования оста-
точного аустенита цементированной стали. Для 
установления взаимосвязи между химическими 
элементами, микроструктурой и механически-
ми свойствами сначала необходимо металло-
графически точно определить микроструктуру. 
Нейронная сеть устанавливает отображение из 
пространства признаков в целевой атрибут без 
учета каких-либо сложных законов внутренних 
преобразований; вместо этого она преобразует 
процесс в набор обучаемых весов, которые те-
оретически могут аппроксимировать любой тип 
нелинейного преобразования. Таким образом, 
крайне важно уметь точно сегментировать фото-
графии микроструктур стали [45]. Результаты 
показывают, что точность сегментации по фото-
графиям микроструктуры с помощью модели 
достигает 95,2 %.

Криогенная обработка (КИ) широко известна 
своей эффективностью в снижении доли оста-
точного аустенита и стабилизации фаз при ком-
натной температуре [46]. Во время КИ материал 
выдерживается при температуре значительно 
ниже температуры завершения мартенситного 
превращения (Mf) в течение определенного вре-
мени, после чего следует процесс повторного на-
грева до комнатной температуры [1–10, 42–44]. 

В работе [47] разработан комплексный тех-
нологический процесс для стали, включающий 
в себя цементацию, отпуск, закалку и крио-
генную обработку. Цементированные образцы 
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были охарактеризованы путем анализа профиля 
углерода, содержания остаточного аустенита на 
поверхности, микроструктуры и профиля твер-
дости. Стали 17Cr2Ni2MoVNb и 20Cr2Ni4A име-
ли схожую микроструктуру после цементации, 
состоящую из высокоуглеродистого игольчатого 
мартенсита, карбидов и остаточного аустенита  
в поверхностном слое и низкоуглеродистого 
пластинчатого мартенсита в сердцевине. Глу-
бина цементированного слоя составляла около 
1,4 (± 0,05) мм. Была получена хорошая ми-
кроструктура с игольчатым отпущенным мар-
тенситом, меньшим количеством остаточного 
аустенита, мелкозернистыми дисперсными кар-
бидами и отсутствием оксидов. Твердость об-
разцов вблизи поверхности после криогенной 
обработки увеличилась на 102…122 HV.

Ранее мы указывали, что в процессе поверх-
ностной цементации формируются ледебурит-
ные структуры в цементированном слое [13, 14, 
24]. Представляет интерес работа [48], где была 
исследована микроструктура ледебуритовой 
стали Vanadis 6, подвергнутой обработке при 
отрицательных температурах −140 °C в течение 
различного времени с последующими различны-
ми режимами отпуска. Полученные результаты 
позволяют авторам сделать следующие выводы: 
1) количество остаточного аустенита умень-
шается в пять раз в результате этой обработки,  
и в этой фазе возникают сжимающие напряже-
ния выше 1500 МПа; 2) в период обработки при 
отрицательных температурах −140 °C образует-
ся большое количество «дополнительных» це-
ментитных карбидов; это количество выше, чем 
достигается при обработке при отрицательных 
температурах −196 °C.

Анализ литературы как по традиционным ме-
тодам цементации, так и по методам с использо-
ванием концентрированных источников нагрева 
показывает, что процесс цементации является 
критически важной технологией для улучшения 
характеристик поверхности и механической на-
дежности металлов, однако он сопряжен с рядом 
проблем и ограничений, которые могут повли-
ять на его эффективность. Вопросам снижения 
остаточного аустенита при традиционных спо-
собах цементации уделяется особое внимание. 
Криогенная обработка является в настоящий 
момент единственной операцией, позволяющей 
уменьшить его содержание в цементированной 
стали [47–49].

Результаты недавних исследований под-
черкивают как достижения, так и критические 
проблемы, связанные с методами цементации 
[29–33]. Точный контроль потенциала углерода, 
температуры и времени выдержки необходим 
для достижения равномерной глубины закалки 
и концентрации углерода, но отклонения могут 
привести к остаточному аустениту, хрупким кар-
бидным сеткам или неполному упрочнению из-
за недостаточной диффузии углерода [1–10].

В работе [33] проведен обзор литературы в 
области лазерной поверхностной термообработ-
ки сталей. Авторами показано, что за период с 
2008 по 2024 год количество публикаций, посвя-
щенных лазерной обработке стали, увеличилось 
почти в 20 раз. К 2024 году число статей оста-
валось на уровне более 200. Это демонстрирует 
значительный интерес к технологии лазерной 
поверхностной закалке как простых сталей, так 
и цементированных сталей в различных центрах 
по всему миру и подтверждает утверждение  
о том, что она обладает значительным потен-
циалом применения с измеримыми экономиче-
скими выгодами. В то же время отметим, что в 
обзоре [33] приоритет отдавался публикациям, 
содержащим подробные числовые и описатель-
ные данные, относящиеся к процессу лазерной 
обработки (закалки), такие как мощность лазе-
ра, скорость сканирования, диаметр пятна, тип 
лазерного источника, конечная твердость и хи-
мический состав стали. Первоначально это была 
база данных, содержащая около 100 наиболее 
релевантных исследований. В обзоре нет ссы-
лок на отдельную область применения лазеров в 
процессах химико-термической обработки, кро-
ме двух работ [29–32], приведенных выше.

В настоящей работе представлен метод ла-
зерного упрочнения с применением нанесенной 
на поверхность низкоуглеродистой стали гра-
фитовой смеси, которая переплавлялась с по-
верхностным слоем металла с использованием 
лазерного излучения и последующей дополни-
тельной криогенной обработкой. 

Целью работы является снижение остаточ-
ного аустенита в цементируемом слое после ла-
зерного упрочнения с использованием дополни-
тельной криогенной обработки.

Для достижения поставленной цели необхо-
димо решить следующие задачи:

• исследование микроструктуры и распре-
деление микротвердости поверхностного слоя 
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низкоуглеродистой стали после лазерной цемен-
тации с оплавлением;

• исследование влияния криогенной обра-
ботки на твердость и содержание остаточного 
аустенита в упрочненном слое.

Материалы и методы исследований

В качестве основы для получения цемен-
тируемого поверхностного слоя в металле ис-
пользовали сталь 20 – низкоуглеродистую каче-
ственную конструкционную сталь, известную 
своей высокой прочностью, хорошей обрабаты-
ваемостью, свариваемостью и ковкостью. Ти-
пичный химический состав стали 20 по ГОСТ 
1050–2013: 0,17…0,24 % (C), 0,35…0,65 % 
(Mn), 0,17…0,37 % (Si), не более 0,030 % (P), 
не более 0,030 % (S). Она обладает мини-
мальным пределом прочности на растяжение  
450 МПа и пределом текучести 245 МПа. Удли-
нение до разрушения может достигать 35…40 %. 
Легко подвергается холодной и горячей вытяжке 
с использованием соответствующего формовоч-
ного оборудования. Размеры образцов для ла-
зерной обработки составили 100×40×10 мм. На 
поверхность образца стали 20 наносилась гра-
фитсодержащая смесь (графит марки ЭГС). 

На рис. 1 представлены фрагменты графита 
в порошковом составе. Подробная технология 
нанесения графитовой смеси в виде пастообраз-
ной массы на поверхность образцов подробно 
приведена в работах авторов [13–29]. Лазерная 
модификация поверхности с нанесенным гра-
фитовым слоем проводилась с использовани-

Рис. 1. Фрагменты частиц графитвого покрытия 
с размером < 0,08 мм

Fig 1. Fragments of graphite coating particles with 
a size of < 0.08 mm

Т а б л и ц а  1
T a b l e  1

Параметры процесса насыщения
Parameters of the saturation process

Расстояние до 
поверхности образца, 
мм / Distance to sample 

surface (mm)

Скорость 
перемещения, мм/с /
Traverse speed (mm/s)

Мощность 
лазерного 

нагрева, кВт /
Laser power (kW)

Содержание 
графита, % /

Graphite content (%)

Удельный вес 
покрытия, г/м2 /
Coating specific 
weight (g/m2)

5 3
3
3

1,0 / 1.0
1,0 / 1.0
1,0 / 1.0

10 100…120
5 25 130…150
5 50 160…180
4 10

10
10

1,5 / 1.5
1,5 / 1.5
1,5 / 1.5

10 80…100
4 25 110…130
4 50 140…160

ем обрабатывающего блока, оснащенного во-
локонным лазером непрерывного действия на 
основе иттербия (LS-16, 1,5 кВт, IPG Photonics, 
Оксфорд, Массачусетс, США), излучающим на 
длине волны 1,07 мкм. В табл. 1 показаны режи-
мы, при которых осуществляли процесс лазер-
ного насыщения.

Содержание углерода в заданном науглеро-
женном слое определяли методом оптической 
эмиссионной спектрометрии тлеющего разряда 
(GD-Profiler 2™). Твердость измеряли с помо-
щью полуавтоматического твердомера Виккерса 
MH-500 с нагрузкой 500 г и шагом вдавливания 
0,25 мм. Рентгенодифракционные спектры реги-
стрировали с помощью прибора SmartLab 9KW с 
медной мишенью Cu-Kα и длиной волны рентге-
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новского излучения (λ) 1,5406 Å. Диапазон угла 
сканирования 2θ составлял от 40 до 100°, а ско-
рость сканирования – 2 градуса в минуту. Коли-
чественный анализ объемной доли остаточного 
аустенита проводился в соответствии с рекомен-
дациями, указанными в ASTM E975-13 [49]. Рас-
чет объемной доли основывался на интегральных 
интенсивностях дифракционных пиков (200) γ, 
(220) γ, (311) γ, (200) α и (211) α. Кроме того, 
средняя концентрация углерода в остаточном  
аустените Cγ (масс. %) определялась с использо-
ванием следующего уравнения [46, 47]:
	 ( 3,547) / 0,046Ñγ γ= α − ,	 (1)

где αγ параметр кристаллической решётки оста-
точного аустенита, Å, определённый по положе-
нию дифракционных пиков (200) γ и (220) γ.

Микроструктурные исследования прово-
дились с помощью сканирующей электронной 
микроскопии (Zeiss Auriga Compact SEM). Ми-
кроструктура поверхностного слоя изучалось  
с использованием оптического микроскопа  
МЕТ-2. Содержание остаточного аустенита изме-
рялось с помощью программного обеспечения для 
анализа изображений Stream Essentials Olympus.

Для оценки криогенной обработки образ-
цы после лазерного насыщения углеродом 
погружали в жидкий азот при –196 °C на 2, 5  
и 10 ч. Кроме того, для изучения влияния про-
должительности криогенной обработки образ-
цы подвергались отпуску при 200 °C в тече-
ние 2 ч. Схема эксперимента представлена на  
рис. 2.

Результаты исследований

Внешний вид поверхности образцов после 
лазерной цементации представлен на рис. 3. На 
рис. 3, a показан внешний вид поверхности до 
нанесения пасты. На рис. 3, б, в – поверхность 
после обработки лазером с различной мощно-
стью. Видно, что при мощности 1 кВт остают-
ся частицы графита на поверхности расплава.  
С увеличением мощности до 1,5 кВт поверх-
ность имеет минимальное количество не рас-
плавленных частиц.

На рис. 4, а показан поперечный шлиф по-
сле применения покрытия с 10 % графита, 
на рис. 4, б – после применения покрытия  
с 25 % графита. На рис. 4, в приведена объём-

                                      б                                                                                          в
Рис. 2. Процесс лазерного насыщения с различной продолжительностью криогенной обработки  
и отпуска (а); образец с графитовой пастой (б); образец после лазерного оплавления графитовой 

пастой (в)
Fig. 2. Laser saturation process with different durations of cryogenic treatment and tempering (а); 

sample with graphite paste (б); sample after laser melting of graphite paste (в)

а

Время, с Время, час
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                          а                                                                б                                                                в
Рис. 3. Поверхности образцов после лазерной цементации: 

а – исходная поверхность; б – после нанесения порошковой смеси (25 % графита); в – 50 % графита

Fig. 3. Surfaces of samples after laser carburizing: 
а – original surface; б – after application of powder mixture (25% graphite); в – 50% graphite

а

б

в
Рис. 4. Упрочненный слой в металле после оплавления порошковой смеси  

в поперечном сечении: 
а – оптическая металлография 10 % графита; б – оптическая металлография 25 % 

графита; в – электронный снимок 10 % графита

Fig. 4. Hardened layer in the metal after melting of the powder mixture in cross 
section: 

а – optical metallography, 10% graphite; б – optical metallography, 25% graphite; в – 
SEM image, 10% graphite

ная фотография под электронным микроскопом, 
где одновременно видно поверхность покрытия  
и поперечный разрез по глубине. Видно, что 
глубина науглероженного слоя составляет не 

более 100 мкм (рис. 4). Далее идет зона терми-
ческого влияния со структурами, характерными 
для поверхностной закалки. Науглероженный 
слой на рис. 4, а, б под поверхностью отличает-
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ся темно-желтым цветом, этот слой однороден  
и простирается на глубину (50 ± 0,1) мкм. Отчет-
ливо виден белый слой остаточного аустенита. 
Оптические микроснимки на рис. 4, а, б выяви-
ли наличие остаточного аустенита (светлые об-
ласти) с реечным и пластинчатым мартенситом 
(темные области). Этот процесс хорошо описан  
в литературе по данной области. В образцах 
были обнаружены два типа остаточного аусте-
нита – блочная и пленочная морфология.

В ходе экспериментов установлено, что  
с увеличением содержания графита в порошко-
вой смеси до 50 % были получены эвтектоид-
ные и гиперэвтектические составы по углероду 
с большим количеством остаточного аустенита 
(рис. 5). Градиентное распределение значений 
микротвердости (рис. 6) является хорошим мар-
кером содержания (распределения) углерода 
по поперечному сечению слоя. На поперечных 
шлифах цементированного слоя с помощью 
оптического микроскопа остаточный аустенит 
идентифицируется хорошо (рис. 4, 5, 7, 8). Со-
держание углерода в цементированном слое из-
меряли послойно (по глубине) для каждого со-
става порошковой смеси; результаты измерений 
приведены в табл. 2.

С помощью рентгенодифракционного ана-
лиза, представленного на рис. 9, была опре-
делена объемная доля остаточного аустенита. 
Установлено, что исходная поверхность ста-
ли 20 не содержат остаточного аустенита при 
комнатной температуре (рис. 9, а). После про-
ведения лазерной поверхностной цементации 
с покрытием 50 % графита обнаружены пики 
аустенита (рис. 9, б). Для дальнейшего количе-

                               а                                                              б                                                          в
Рис. 5. Упрочненный слой в металле после оплавления порошковой смеси в поперечном сечении: 

а, б – 25 % графита; в – 50 % графита

Fig. 5. Hardened layer in the metal after melting of the powder mixture in cross section: 
а, б – optical metallography, 25% graphite; в – optical metallography, 50% graphite

ственного определения доли остаточного аусте-
нита образцы, обработанные при скорости 3 мм/с  
и мощности лазерного излучения 1 кВТ с 50%-м 
содержанием графита, после обработки были 
отшлифованы и исследованы профили рентге-
новской дифракции, соответствующие глубинам 
науглероживания 20, 60, 120, 190, 280 и 500 мкм, 
как показано в табл. 3. Все полученные дифрак-
тограммы имели одинаковое распределение пи-
ков по глубине цементированного слоя (как на 
рис. 9, б), отличались только ширина и высота 
пиков. Были обнаружены пики закаленного мар-
тенсита и остаточного аустенита. Проанализиро-
ваны дифракционные пики для γ, а именно (200), 
(220) и (311), а также пики для α (200) и (211). На 
глубинах от 60 до 280 мкм зафиксировано мак-
симальное количество остаточного аустенита  
в диапазоне от 11 до 21 %. 

Участки поверхностного слоя после лазерной 
цементации, исследованные методом рентгенов-
ской дифракции, были параллельно изучены с 
помощью оптической микроскопии (табл. 4). 
Оценка проводилась на основе изображений 
в оттенках серого для получения процентного 
содержания остаточного аустенита на единицу 
площади. Предполагая случайное распределе-
ние зерен и изотропный рост зерен, процентное 
содержание на единицу площади было приня-
то равным объемному проценту. На рис. 8, а–в, 
демонстрирующих репрезентативную микро-
структуру всех образцов, подтверждено при-
сутствие мартенсита и остаточного аустенита  
в каждом образце. Кроме того, на рис. 8 пока-
заны репрезентативные изображения образца  
в цвете, полученные с помощью оптической  
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Рис. 6. Поверхностный слой после лазерного переплавления графитосодержащей порошковой смеси  

по глубине: 
а – при 50 % графита; б – 25 % графита; в – распределение микротвердости 50 % графита; г – распределение  

микротвердости 25% графита

Fig. 6. Surface layer after laser carburizing by depth: 
а – 50% graphite; б – 25% graphite; в – microhardness distribution, 50% graphite; г – microhardness distribution,  

25% graphite

Т а б л и ц а  2
T a b l e  2

Содержание углерода в поверхностном слое стали 20 после лазерной цементации от состава пасты
The carbon content in the surface layer of steel 20 after laser carburizing from the paste composition

Глубина, 
мкм /

Depth (µm)

Содержание C, % (покрытие  
с 10 % графита) /  

C content (10% graphite coating)

Содержание C, %  
(покрытие с 50 % графита) /  

C content (50% graphite coating)

0 0,8 / 0.8 2,4 / 2.4
200 0,6 / 0.6 1,8 / 1.8
500 0,4 / 0.4 1,2 / 1.2

микроскопии. Появление однородного мартен-
сита (темный) и остаточного аустенита (белый) в 
цвете облегчает измерение доли отдельных фаз.

На рис. 10 представлены результаты после 
криогенной обработки и отпуска. На рис. 10, а 
показано исходное содержание остаточного ау-

стенита после лазерной цементации составом 
20 % графита, на рис. 10, б – после двух часов 
выдержки при –196 °С. По оптическим изобра-
жениям видно снижение остаточного аустенита, 
расчет по программе показал снижение до 10 %. 
Рис. 10, в показывает картину после выдержки  
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Рис. 7. Панорамный снимок по глубине поверхностного слоя после лазерной цементации с распреде-
лением микротвердости по слоям (науглероженный слой, зона термического влияния, переходный слой  

к основному металлу): 
а – 25 % графита; б – 50 % графита

Fig. 7. Panoramic image of the surface layer depth after laser carburizing with microhardness distribution by 
layers (carburized layer, heat-affected zone, transition layer to the base metal): 

а – 25% graphite; б – 50% graphite

5 часов. Для дальнейшего количественного 
определения доли остаточного аустенита были 
исследованы профили рентгеновской дифрак-
ции после криогенной обработки и отпуска, со-
ответствующие глубинам науглероживания, как 
показано в табл. 5. Были обнаружены пики за-
каленного мартенсита и остаточного аустенита.

Были проанализированы дифракционные 
пики для γ, а именно (200), (220) и (311), а также 
пики для α (200) и (211). Количество остаточно-
го аустенита снижается по всей глубине.

На рис. 11 представлена совмещенная ком-
пиляция результатов исследований, показываю-
щая микроструктуру мартенсита и остаточного  
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Рис. 8. Оптическая металлография фрагментов слоя по глубине после обработки порошковой смеси,  

содержащей 10 % графита: 
а – на поверхности; б – середина слоя; в – переход к основному металлу

Fig. 8. Optical metallography of layer fragments by depth after processing with a powder mixture containing  
10% graphite: 

а – at the surface; б – middle of the layer; в – transition to the base metal

                                       а                                                                                 б
Рис. 9. Рентгенодифракционные спектры: 

а – исходной стали 20; б – после лазерной цементации с использованием пасты с 50 % графита

Fig. 9. X-ray diffraction patterns: 
а – initial 0.2% C steel; б – after laser carburizing with 50% graphite paste

Т а б л и ц а  3
T a b l e  3

Распределение мартенсита, остаточного аустенита по данным рентгенодифракционного  
анализа после лазерной цементации с 50 % графита

Distribution of martensite and residual austenite according to X-ray diffraction analysis after  
laser carburizing with 50% graphite coating

Глубина, мкм / Depth (µm) Мартенсит, % / Martensite (%) Аустенит, % / Austenite (%)
20 95,99631845 4,003681549
60 78,00152027 21,99847973
120 83,2360707 16,7639293
190 82,97027584 17,02972416
280 88,87531497 11,12468503
500 95,60167217 4,398327833
580 99,50605689 0,493943112
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Рис. 10. Микроструктура цементируемого слоя после криогенной обработки и отпуска: 

а, г – исходное содержание остаточного аустенита 20 %; б, д – после 2 часов выдержки при –196 °C, снизилось  
до 16 %; в, е – после выдержки 5 часов, снизилось до 10 %

Fig. 10. Microstructure of the carburized layer after cryogenic treatment and tempering: 
а, г – initial residual austenite content 20%; б, д – after 2 h of holding at –196 °C, decreased to 16%; в, е – holding for 5 h, 

decreased to 10%

Т а б л и ц а  4
T a b l e  4

Результаты измерений на различной глубине количества остаточного аустенита с помощью 
оптической металлографии

Results of measurements at different depths of the amount of residual austenite using optical  
metallography

Образец / Sample
Глубина, мкм / Depth, µm

0 100 200 500

Покрытие с 10 % графита / 10% graphite coating 2,1 8,2 28,5 10,2

Покрытие с 25 % графита / 25% graphite coating 6,2 16,5 32,4 12,5
Покрытие с 50 % графита / 50% graphite coating 12,3 28,7 29,4 20,8

аустенита с распределением значений микро-
твердости по глубине слоя. Видно, что в зоне с 
максимальным количеством остаточного аусте-
нита наблюдается провал твердости. После кри-
огенной обработки в течение двух часов и отпу-
ска этот провал твердости устраняется за счет 

превращения остаточного аустенита в мартенсит 
(рис. 12). Криогенная обработка в течение 10 ча-
сов не добавила положительного эффекта в сни-
жении остаточного аустенита в цементирован-
ном слое. Отметим повышение микротвердости 
после криогенной обработки (рис. 11).
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Т а б л и ц а  5
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Распределение мартенсита, остаточного аустенита по данным рентгендифракционного анализа  
после криогенной обработки (5 ч) и отпуска

Distribution of martensite and residual austenite according to X-ray diffraction analysis after cryogenic 
treatment (5 h) and tempering

Глубина, мкм / Depth, (µm) Мартенсит, % / Martensite, (%) Аустенит, % / Austenite, (%)

20 99,50605689 0,493943112
60 94,60167217 5,398327833
120 88,87531497 11,12468503
190 92,97027584 7,02972416
280 98,990674 1,009326002
500 99,50605689 0,493943112
580 99,44403915 0,555960854

в
Рис. 11. Обобщение результатов исследований после лазерной цементации на режимах  

с оплавлением поверхности при скорости 3 мм/с (содержание 25 % графита): 
а – микроструктура слоя мартенсит; б – распределение микротвердости по глубине упрочнения;  

в – панорамное оптическое фото упроченной зоны по глубине

Fig. 11. Summary of research results after laser carburizing in modes with surface melting at a speed  
of 3 mm/s (25% graphite): 

а – microstructure of the layer (martensite); б – microhardness distribution by hardening depth; в – panoramic optical 
image of the hardened zone by depth

                               a                                                                                               б
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Рис. 12. Обобщение результатов исследований после лазерной цементации на режимах с оплавле-

нием поверхности при скорости 3 мм/с (содержание 25 % графита) + криогенная обработка  
и отпуск: 

а – микроструктура слоя мартенсит; б – распределение микротвердости по глубине упрочнения; в – панорам-
ное оптическое фото упроченной зоны по глубине

Fig. 12. Summary of research results after laser carburizing in modes with surface melting at a speed  
of 3 mm/s (25% graphite) + cryogenic treatment and tempering: 

а – microstructure of the layer (martensite); б – microhardness distribution by hardening depth;  
в – panoramic optical image of the hardened zone by depth

Обсуждение результатов

Прежде чем приступить к обсуждению ре-
зультатов, необходимо сформулировать тезис  
о том, что мы в ходе экспериментов получили  
в поверхностном слое стали 20 сверхнасыщен-
ный углеродом металл, который с точки зре-
ния фаз и структур, сформированных в нем, не 
имеет ничего общего с основой. Мы только ис-
пользовали сталь 20 как основу для проведения 
поверхностной цементации. Естественно, при 
анализе фаз и структур мы будем обращаться к 
работам других авторов, где аналогичные фазо-
вые и структурные превращения исследованы в 
работах [13–29]. На рис. 4 показаны изображе-

ния образцов, полученные с помощью оптиче-
ского микроскопа, которые соответствуют по-
верхностному слою, подповерхностному слою, 
переходному слою и сердцевине слева направо. 
После лазерной поверхностной цементации по-
верхностный слой в основном состоит из це-
ментита, а подповерхностный слой – из более 
мелких игольчатых мартенситов и остаточного 
аустенита. Распределение мартенсита и остаточ-
ного аустенита по данным рентгенодифракцион-
ного анализа после лазерной цементации было 
представлено в табл. 2. Видно, что содержание 
остаточного аустенита распределено по глубине 
неоднородно. Для более точного понимания за-
висимости процесса формирования остаточно-
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го аустенита от условий лазерной цементации 
необходимы дополнительные исследования. В 
настоящий момент мы можем впервые констати-
ровать, что такая проблема в процессе лазерной 
цементации есть и ранее она в работах [13–26] 
не освещалась. Вопрос, хорошо это или плохо, 
остаётся открытым, так как основная цель ла-
зерной цементации – это повышение твердости 
и износостойкости.

На рис. 5–8 показаны изображения образцов, 
полученные с помощью оптического микро-
скопа, которые соответствуют поверхностному 
слою, подповерхностному слою, переходному 
слою и сердцевине слева направо. В целом на 
панорамном снимке видно, что в результате ла-
зерной цементации формируется насыщенный 
углеродом слой, имеющий четкую границу по 
линии сплавления с основным металлом. При 
этом основной металл по линии сплавления на-
гревался ниже температуры плавления, и в нем 
видна зона термического влияния, в которой 
тоже сформировались структуры закалки. Таким 
образом, получился своеобразный композици-
онный слой.

Поверхностный слой при содержании гра-
фита порошковой смеси в диапазоне до 25 % 
в основном состоит из игольчатого мартенсита 
и остаточного аустенита, а подповерхностный 
слой – из более мелких игольчатых мартенситов 
и остаточного аустенита. С уменьшением со-
держания углерода микроструктура переходно-
го слоя в основном представлена пластинчатым 
мартенситом и небольшим количеством иголь-
чатого мартенсита, в то время как сердцевина в 
основном состоит из пластинчатого мартенсита 
из-за длительного времени выдержки. Большое 
количество остаточного аустенита фиксируется 
визуально при оптической съемке (рис. 4, 5) при 
содержании графита 50 % в порошковой смеси, 
что совпадает с результатами работ, полученных 
методами электронно-лучевой обработки без 
вакуума [13–16] и плазменным [21–29] при це-
ментации низкоуглеродистых стальных пластин 
смесью порошков железа и графита. Основными 
структурными компонентами в наплавленных 
слоях [13, 14, 21, 22] были ледебурит, вторичный 
видманштеттеновский цементит и перлит. Ме-
ханизм формирования ледебурита, цементита и 
перлита при содержании в порошковой смеси до 
50 % и более подробно рассмотрен в работах [13, 

14, 21–26]. Для получения высокоуглеродистой 
мартенситной структуры авторы работы [13] 
рекомендуют непосредственно в процессе на-
плавки путем повышения теплопередачи в более 
холодный объем заготовки увеличить толщину и 
массу заготовки или уменьшить толщину упроч-
няющего слоя.

Микроструктурный анализ поверхностно-
го цементированного слоя в низкоуглеродистой 
стали, подвергнутой цементации, также выявля-
ет значительные изменения морфологии и рас-
пределения зерен в различных зонах. Градиент 
микроструктуры от поверхности к центру под-
черкивает диффузионно-обусловленный харак-
тер цементации, приводящий к упрочненному 
внешнему слою с повышенным содержанием 
углерода, сужающемуся к более мягкой, пла-
стичной сердцевине (рис. 7, 11, 12). Такой ми-
кроструктурный профиль желателен, поскольку 
он сочетает в себе износостойкость поверхности 
с прочностью сердцевины, что является важ-
ным свойством для конструкционных примене-
ний, требующих долговечности. Микроснимки 
также подтверждают, что более высокие содер-
жания графита в пасте при науглероживающей 
обработке способствуют более высокому на-
сыщению углеродом, что приводит улучшению 
механических свойств, в частности твердости 
[13–23]. Оптическая металлография выявила 
видимый контраст между поверхностным слоем 
и сердцевиной после травления, что позволило 
качественно оценить глубину поверхностного 
слоя. Эти результаты подтверждают эффектив-
ность цементации в улучшении поверхностных 
свойств при сохранении прочности сердцевины 
[2, 3] и соотносятся с результатами работ других 
авторов [13–26].

После криогенной обработки (рис. 10, 12) 
и отпуска часть остаточного аустенита допол-
нительно трансформируется, и содержание 
мартенсита в поверхностном слое образца до-
полнительно увеличивается, в то время как пере-
ходный слой и сердцевина в основном состоят 
из отпущенного пластинчатого мартенсита.

Измерение содержания остаточного аустени-
та на различной глубине с помощью оптической 
микроскопии (табл. 4) показало аналогичную 
тенденцию, как и измерение методом рентгенов-
ской дифракции (XRD) (табл. 3). Однако с помо-
щью этого метода сложно точно количественно 
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оценить низкий уровень остаточного аустенита 
(< 2 %) [34–39]. С целью снятия вопросов о ко-
личественном несоответствии почти в полтора 
раза используемых в работе двух способов опре-
деления остаточного аустенита дадим следую-
щее пояснение.

Важно отметить главный тезис нашей рабо-
ты, что в наших исследованиях не стояла цель 
оценить точность каждого метода, мы просто 
для сравнения использовали два метода, чтобы 
выявить роль или влияние операции криогенной 
обработки на превращения остаточного аустени-
та. Для этих целей нам и необходимо было ис-
пользовать именно два метода, чтобы понимать, 
как протекает процесс поверхностного насыще-
ния стали углеродом, какие структуры и фазы в 
нем формируются и как влияет криогенная об-
работка на эти процессы.

С точки зрения точности и достоверности 
полученных двумя способами значений оста-
точного аустенита отметим, что оптический 
способ относится к качественной оценке оста-
точного аустенита [2, 3], так как, несмотря на 
четкую визуализацию (см. рис. 5–8) и большую 
площадь изучения (типичная площадь измере-
ния > 100 мкм2), простота подготовки образца 
и используемого оборудования (оптический ми-
кроскоп) в процессе исследования остаточного  
аустенита имеет ограничения в части определе-
ния пленочного остаточного аустенита (располо-
женного по границам пластин мартенсита) и, что 
самое важное, высока вероятность ошибочной 
интерпретации с карбидом железа [50], также 
имеющим белый оттенок при просмотре в оп-
тический микроскоп [51]. С целью устранения 
ошибочной интерпретации необходимо допол-
нительно использовать микротвердомер. Следу-
ющий момент, который важно учитывать, – как 
выбрать подходящий травитель (обычно это 
3...5%-я азотная кислота в спирте), так как время 
и интенсивность травления могут сильно изме-
нять контрастность структуры таким образом, 
что незакаленные (тетрагональные) мартенсит-
ные пластины невозможно отличить от остаточ-
ного аустенита.

Отдельного нормативного документа на спо-
соб определения остаточного аустенита в РФ 
нет, есть отсылки к ГОСТ 8233–56 «Сталь. Эта-
лоны микроструктуры», ГОСТ 11878–66 «Сталь 
аустенитная. Методы определения содержания 

ферритной фазы в прутках». В последнем нор-
мативном документе предписано: «На каждом 
шлифе при увеличении 280–320 и диаметре поля 
зрения микроскопа 0,38–0,43 мм определяют 
место с наибольшим содержанием исследуемой 
фазы, которое визуально оценивают в баллах 
или в процентах путем сравнения с фотоэтало-
нами прилагаемой шкалы». В нормативном до-
кументе («Эталоны микроструктуры») струк-
туры аустенита нет. С учетом сказанного выше 
оптическая микроскопия дает качественные 
данные с субъективным количественным пред-
положением, однако содержание остаточного 
аустенита ниже 5 % определить сложно. Автор 
работы [51] отмечает, что оптическая микроско-
пия дает отклонение до 20 % в зависимости от 
содержания остаточного аустенита и отпуска. 
Этот метод субъективен и дает большие разбро-
сы результатов. Поэтому некоторые компании 
разработали собственные корпоративные стан-
дартные микроснимки [51]. С учетом сказанного 
данные оптической металлографии необходи-
мо рассматривать как качественные показатели 
именно оценки процесса формирования оста-
точного аустенита в поверхностном слое при 
лазерной цементации с использованием паст, со-
держащих графит от 10 до 50 %.

Измерение методом рентгеновской дифрак-
ции (XRD) признается большинством исследо-
вателей надежным инструментальным способом 
измерения остаточного аустенита в стали (по-
грешность измерения до 0,1%) [34, 37, 39, 41, 46, 
48, 49, 52]. Однако присутствие карбидов [50, 51] 
может влиять на определение остаточного аусте-
нита. Это влияние обусловлено наличием пере-
крывающихся или соседних пиков карбидов, ко-
торые могут мешать и изменять интенсивность 
пиков феррита или аустенита. Стандартный ал-
горитм, основанный на оценке интересующей 
области, может привести к неверной оценке 
остаточного аустенита [51, 52], поскольку он мо-
жет быть полностью или частично учтен при ин-
тегрировании пиков. Используя подход полного 
профиля, можно учесть влияние этого пика и не 
учитывать его, а также все остальные пики кар-
бидов, которые могут мешать. В то же время, как 
отмечает автор [51], наличие дополнительных 
фаз и отражений, обусловленных размером зер-
на, карбидами или текстурой, может вызывать 
искажения и отклонения.
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Многие исследователи считают, что метод 
дифракции отраженных электронов EBSD спо-
собен дать более точную картину по остаточно-
му аустениту в цементированном слое по срав-
нению с оптическим методом и рентгеновской 
дифракцией. Однако это не так, и метод EBSD 
имеет еще больше ограничений, чем представ-
ленные выше два метода [53, 54]. Первое – это 
размеры: очень небольшие размеры образца (не 
более 5 мм сторона квадрата) и толщина образца 
не более 1 мм. В добавление к этому сама сьем-
ка проводится на еще меньшей площади образца 
(строится карта площадью не более 100 мкм),  
т. е. это локальная нерепрезентативная выборка. 
Если еще учесть, что в нашем случае возмож-
но неравномерное распределение мартенсита 
и остаточного аустенита (см. рис. 8) в площади 
картирования, то этот метод с точки зрения ко-
личественных значений нам ничего не дает. Ав-
торы [53] отмечают, что возможно строить карты  
и больше 100 мкм, но это увеличивает время 
сьемки до 24…120 часов. 

Второе требование – по шероховатости по-
верхности: высота неровностей не более 100 нм 
[53, 54]. 

И третье, самое важное для нашего случая 
определения остаточного аустенита: для получе-
ния четких точек идентификации при картиро-
вании необходимо устранить остаточные напря-
жения в цементированном слое путем отпуска 
или отжига [53, 54], так как при наличии напря-
женного состояния на поверхности и в поверх-
ностном слое дифракционная картина не будет 
формироваться по причине нарушения физиче-
ской сущности метода EBSD, заключающегося 
в том, что электроны дифрагируют на плоско-
стях кристаллической решетки и формируют на 
детекторе уникальные узоры (линии Кикучи), а 
если кристаллическая решетка сильно искаже-
на, то не происходит дифракции и линии Кикучи 
не формируются на детекторе. Карта сьемки не 
формируется и вместо идентификации типа кри-
сталлической решетки получаются сплошные 
темные точки. Для снятия остаточных напряже-
ний после термообработки рекомендуется высо-
кий отпуск или отжиг [1, 2]. В нашем случае это 
недопустимо. Известно [1, 2], что остаточный 
аустенит уже находится в состоянии сильного 
сжатия после обычной закалки. Это происходит 
потому, что домены остаточного аустенита «ин-

капсулированы» между мартенситными домена-
ми и подвергаются сжимающему напряжению  
в результате положительного изменения объема 
при превращении остаточного аустенита в мар-
тенсит.

Важное дополнение, что частицы остаточно-
го аустенита размером менее 0,2 мкм не могут 
быть проиндексированы методом EBSD [53]. 
Следовательно, количество остаточного аусте-
нита, изображенное на фазовых картах, недо-
оценивается. Кроме того, размер мартенсита 
измеряется в соответствии с различными ори-
ентациями мартенсита на обратных полюсных 
диаграммах (IPF).

С учетом сказанного выше данные, полу-
ченные в нашей работе методом рентгеновской 
дифракции (XRD), достоверны с учетом апроби-
рованного используемого метода, который имеет 
погрешность измерения остаточного аустенита 
до 0,1 % [37, 39, 41, 46, 48, 49]. В табл. 6 пред-
ставлены данные по содержанию остаточного 
аустенита в цементированном слое для разного 
состава паст, содержащих графит, при следую-
щих режимах обработки: скорость 3 мм/с, мощ-
ность лазерного излучения 1 кВт. Как правило, 
в мартенситной микроструктуре высокоугле-
родистых сталей или цементированных сталей  
с содержанием углерода 0,8 масс. % может со-
храняться 30 об. % или более аустенита [2]. Со-
держание углерода в поверхностном слое стали 
20 после лазерной цементации от состава па-
сты (см. табл. 2) показывает нам, что углерода 
на поверхности может быть от 0,8 до 2,2 %. 
Данные табл. 6 не противоречат результатам, 
полученным при традиционных способах це-
ментации [2].

Проведенная нами криогенная обработка об-
разцов после лазерной цементации показала по-
ложительные результаты (рис. 13.) Известно, что 
традиционная закалка обычно проводится при 
температуре окружающей среды, что приводит к 
сохранению части остаточного аустенита в зака-
ленном слое. С другой стороны, при криогенной 
обработке из-за объемного расширения, проис-
ходящего при превращении аустенитной фазы в 
«новую мартенситную» фазу, непреобразован-
ный остаточный аустенит испытывает состояние 
сжимающего гидростатического давления во 
всех направлениях, что затрудняет дальнейшее 
превращение [55–59].
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Т а б л и ц а  6
T a b l e  6

Количество остаточного аустенита на поверхности цементированного слоя от содержания графита  
в пасте при лазерной цементации

Amount of retained austenite on the surface of the carburized layer as a function of graphite content in the 
paste during laser carburizing

Содержание графита, % /
Graphite content (%)

Параметр решетки, 
Å (аустенит αγ) /

Lattice parameter, Å 
(austenite αγ)

Параметр решетки, Å 
(мартенсит αα) /

Lattice parameter, Å 
(martensite αα)

Аустенит, % (рентгенострук-
турный анализ) /

Austenite (%) (XRD)

10 3,59175 / 3.59175 2,87231 / 2.87231 5,829724 / 5.829724
25 3,58959 / 3.58959 2,87278 / 2.87278 10,29394 / 10.29394
50 3,58777 / 3.58777 2,87356 / 2.87356 24,983112 / 24.983112

Рис. 13. Результаты снижения остаточного аустенита 
в науглероженном поверхностным слое стали 20 по-
сле криогенной обработки в течение 5 часов и после-

дующем отпуске: 
1 – покрытие 10 % графита; 2 – покрытие 25 % графита; 

3 – покрытие 50 % графита

Fig. 13. Results of residual austenite reduction in the 
carburized surface layer of 0.2% C steel after cryogenic 

treatment for 5 h and subsequent tempering: 
1 – 10% graphite coating; 2 – 25% graphite coating; 3 – 50% 

graphite coating

В наших исследованиях после криогенной 
обработки образовалась фаза «нового мартен-
сита», которая в основном включала тонкопла-
стинчатый мартенсит и линзовидный мартен-
сит, а в фазе «нового мартенсита» образовались 
кристаллические дефекты, такие как двойники 
(рис. 10–12). Это согласуется с результатами 
обзорных работ [55–59], где сообщили, что тер-

мически активированное образование мартен-
сита можно интерпретировать как рост тонко-
пластинчатого мартенсита, который термически 
зарождается во время охлаждения, в линзовид-
ный мартенсит. Другие исследования [46–48] 
показали, что существует ориентационное со-
отношение К–С между мартенситной фазой и 
остаточным аустенитом в процессе фазового 
превращения мартенсита. 

В целом из обзорных работ по криогенной 
обработке сталей [55–59] следует, что строгое 
ориентационное соотношение К–С или Н–В 
между «новым мартенситом» и остаточным  
аустенитом способствует структурной стабиль-
ности материала. Значительное увеличение это-
го соотношения после криогенной обработки 
предполагает, что криогенная обработка полезна 
для повышения стабильности твёрдости мате-
риала (рис. 12). Образование фазы «нового мар-
тенсита» увеличивает плотность дислокаций,  
а источником дислокаций может быть тонкая 
пластинка или изотермическая мартенситная 
фаза [58, 59]. Кроме того, высокая плотность 
дислокаций вокруг нерастворенных карбидов 
увеличилась из-за разницы в коэффициентах 
теплового расширения матричной структуры  
и карбидов [50]. Некоторые исследователи счита-
ют, что криогенная обработка может полностью 
устранить фазу остаточного аустенита [44–47],  
в то время как другие придерживаются противо-
положного мнения – что она может только умень-
шить содержание остаточного аустенита [49, 50].  
С другой стороны, известно [1, 2], что темпера-
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тура завершения мартенситного превращения 
(Mf) высоколегированных мартенситных сталей 
ниже температуры окружающей среды и оста-
точный аустенит объективно всегда присутству-
ет в стали.

Из анализа обзорных работ [55–59] можно 
сделать вывод, что криогенная обработка вы-
зывает благоприятные изменения в микрострук-
туре низкоуглеродистых цементированных, 
высокоуглеродистых сталей, приводящие к по-
вышению твердости и улучшению износостой-
кости. Эти улучшения объясняются несколькими 
факторами. Большинство исследований связы-
вают улучшение характеристик со снижением 
содержания остаточного аустенита (γ-фазы)  
и увеличением количества карбидов. Другие ис-
следования также подчеркивают измельчение 
мартенсита с большей плотностью дислокаций 
и мелким двойникованием, образование вторич-
ных карбидов и установление более однородно-
го распределения наноразмерных переходных 
преципитатов. Однако конкретные механизмы, 
определяющие эти улучшения, и их степень ва-
рьируются в зависимости от состава материала  
и параметров обработки.

В то же время отметим, что согласно обзор-
ной работе [58] на криогенную обработку стали 
существенно влияют схемы технологического 
процесса криогенной обработки. Существует 
дискуссия о последовательности термической 
обработки и ее влиянии на результат оконча-
тельной обработки. Использовались различные 
последовательности [58]. Наиболее часто при-
менялся «классический» режим с криогенной 
обработкой после закалки и перед отпуском – 
последовательность А. Однако есть и другие 
последовательности: B – последовательность 
без отпуска после КИ; C – последовательность с 
многократным последующим закаливанием и КИ 
перед отпуском; D – последовательность с пре-
рывистым охлаждением или предварительным 
старением перед КИ; E – последовательность 
с КИ после отпуска; F – последовательность  
с предварительным отпуском, КИ и последую-
щим отпуском; G – последовательность с не-
сколькими циклами КИ/отпуска. Они оказывают 
сильное влияние на содержание остаточного ау-
стенита. Время погружения в криогенную сре-
ду является вторым по значимости параметром 
(после температуры криогенной среды), влия-

ющим на микроструктуру и свойства металлов. 
Скорость охлаждения – третий по значимости 
параметр, влияющий на микроструктуру и меха-
нические свойства материалов (9,34…14 % из-
менений) [58]. Четвертый параметр – время вы-
держки в криогенной среде.

Применительно к нашим результатам все эти 
факторы мы не учитывали при проведении ис-
следований, что позволяет нам в будущем прове-
сти комплексное исследование по этим параме-
трам. В то же время, анализируя работы [56, 57], 
можно с уверенностью сказать, что выдержка  
в криогенной среде 10 часов в наших экспери-
ментах не дала положительного прироста эффек-
та снижения остаточного аустенита и прироста 
твердости по причине прекращения экспери-
мента с нашей стороны. Однако, как показывают 
результаты работы [56], быстрый прирост твер-
дости на 1-2 единицы по шкале HRC происходил  
в первые 2…5 часов, далее идет медленное на-
растание твердости, т. е. в наших исследовани-
ях необходимо было увеличить выдержку до 
15…42 часов как минимум [56]. В работе [56] 
даны рекомендации по времени выдержки, ско-
рости погружения и температуре криогенной 
среды для различных типов сталей, что дает нам 
возможность в дальнейшем проверить эти реко-
мендации.

В ряде обзорных статей [55–59] за последние 
примерно два десятилетия авторы обсуждали 
влияние криогенной обработки на различные 
металлы и материалы. Несмотря на значитель-
ный объем исследований, подтверждающих пре-
имущества криогенной обработки, сохраняется 
необходимость в комплексных исследованиях 
именно в способах поверхностной цементации, 
где пока недостаточно экспериментальных ис-
следований. Большая часть работ в области по-
верхностного упрочнения с использованием 
концентрированных источников нагрева [8–22] 
направлена на повышение твердости и износо-
стойкости стали. Одна из главных проблем тра-
диционной термообработки сталей путем закал-
ки и отпуска – содержание остаточного аустенита 
(γR), который является мягким, нестабильным 
при низких температурах и в процессе эксплуата-
ции превращается в хрупкий мартенсит. 

Роль остаточного аустенита в процессе тре-
ния еще до конца не изучена, и какой процент – 
1, 10, 20, 25 % – благоприятно влияет на повы-
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шение износостойкости, тоже вопрос дискуссий. 
Превращение аустенита в мартенсит связано с 
расширением объема примерно на 4 %, что вы-
зывает деформацию компонентов. Таким обра-
зом, для минимизации содержания γR в сталях 
используется либо обработка при отрицательных 
температурах, либо многократный отпуск при от-
носительно высокой температуре и (или) в тече-
ние более длительного времени. Преимущества 
криообработки для повышения износостойкости 
сталей были отмечены исследователями [46–48]. 
Однако механизмы, ответственные за повыше-
ние износостойкости при криообработке, еще не 
установлены. Некоторые исследователи [46–48, 
56, 57] утверждают, что повышение износостой-
кости происходит только за счет превращения γR 
в мартенсит. Однако это явление представляет 
собой общую черту как холодной обработки (до  
–80 °С, так и криообработки (–196 °С), и поэто-
му значительное повышение износостойкости 
сталей при криообработке по сравнению с хо-
лодной обработкой не может быть объяснено ис-
ключительно минимизацией γR.

Хотя механизм повышения износостойко-
сти при криообработке еще не до конца изучен, 
представленные данные об износе криообрабо-
танных сталей также не дают никаких указаний 
для количественной оценки степени улучшения. 
Таким образом, сложно обобщить существую-
щие результаты для получения единой картины. 
В дальнейших своих исследованиях мы продол-
жим работы в этом направлении в части испыта-
ний на износ образцов с различным содержани-
ем остаточного аустенита в поверхностном слое 
после лазерной цементации. 

Выводы

Установлено, что в процессе лазерной по-
верхностной цементации при скорости 3 мм/с и 
мощности лазерного излучения 1 кВт с исполь-
зованием порошковой смеси графита от 10 до 
50 % происходит формирование в цементиро-
ванном слое остаточного аустенита в пределах 
5,8…24,9 %.

Проанализированы дифракционные пики 
для γ, а именно (200), (220) и (311), а также пики 
для α (200) и (211). Были обнаружены пики за-
каленного мартенсита и остаточного аустенита. 
Максимальное количество остаточного аустени-

та находится на глубине от 60 до 280 мкм в диа-
пазоне от 11 до 21 %.

Криогенная обработка образцов после лазер-
ной цементации с выдержкой в течение 2…5 ча-
сов и последующего отпуска позволяет снизить 
в 1,5…2 раза количество остаточного аустенита 
в науглероженном слое. Криогенная обработка в 
течение 10 часов не показала дополнительного 
снижения остаточного аустенита.

Криогенная обработка образцов после лазер-
ной цементации с выдержкой в течение 2…5 ча-
сов и последующего отпуска существенно повы-
шает твердость. Макротвердость по шкале HRC 
увеличивается на 1–2 единицы, микротвердость 
по шкале Виккерса – на 100–180 ед.
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A B S T R A C T

Introduction. Residual austenite is an austenitic phase that persists in steel after its incomplete transformation 
into martensite/bainite/ferrite. The presence of residual austenite in steel can cause positive or negative changes 
depending on its proportion. Therefore, the finished products must have an appropriate range of residual austenite 
content. In the process of traditional chemical and thermal treatment of metals by carburizing, residual austenite is 
an unacceptable defect in the process. Very few papers have been devoted to this issue in the processes of surface 
treatment of metals with concentrated energy sources. The purpose of this work is to reduce the residual austenite 
in the carburized layer after laser hardening using additional cryogenic treatment. Materials and methods. Laser 
carburizing of 0.2% C steel was performed with a continuous-wave ytterbium fiber laser (LS-16, 1.5 kW, IPG 
Photonics, Oxford, MA, USA) emitting at a wavelength of 1.07 µm. The carbon content in the carburized layer was 
determined by glow discharge optical emission spectrometry (GD-Profiler 2TM). Hardness was measured using a 
semi-automatic Vickers hardness tester with a load of 500 g and an indentation pitch of 0.25 mm. X-ray diffraction 
patterns were recorded using a SmartLab 9KW diffractometer with a Cu–Kα target (λ = 1.5406 Å). The scanning 
angle range of 2θ ranged from 40 to 100°, and the scanning speed was 2°/min. Quantitative analysis of the volume 
fraction of residual austenite was carried out in accordance with the recommendations specified in ASTM E975-
13. Cryogenic treatment was carried out at a temperature of –196 °C. Results and discussion. Different graphite 
contents in the laser carburizing pastes lead to the formation of different structures and phases (cementite, ledeburite, 
martensite, residual austenite) in the surface layer. Microstructural examination of the surface layer showed that the 
structure of the original material (0.2% C steel) consists of soft and ductile ferrite with hard pearlite. The thermal 
gradient on the surface of the molten carbon-containing mixture, created by the laser beam, transformed the original 
microstructure into martensite by dissolving the carbonaceous mixture and solidifying the austenitic phase into 
martensite through rapid cooling. At the same time, residual austenite is formed in the surface layer due to rapid 
cooling. It was shown that laser carburizing leads to the formation of a modified surface layer consisting of carbon-
saturated martensite, residual austenite and carbides. Cryogenic and tempering treatments additionally transform 
residual austenite in the carburized layer into martensite, which increases the hardness of the carburized layer.

For citation: Karlina A.I., Gladkikh V.A., Vitkina G.Y., Kononenko R.V., Kondratiev V.V. Evaluation of the possibility of reducing residual 
austenite during laser carburization of low-carbon steel by additional cryogenic treatment. Obrabotka metallov (tekhnologiya, oborudovanie, 
instrumenty) = Metal Working and Material Science, 2026, vol.  28, no.  3, pp.  286–314. DOI: 10.17212/1994-6309-2026-28.3-286-314.  
(In Russian).
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