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Представлены результаты сравнительного изучения микроструктуры, кристаллического строения и
механических свойств в микрообъемах сплава Fe–25 мас. % Mn–2 мас. % С, закристаллизованного
из расплава в различном структурном состоянии: гомогенном и гетерогенном. Исследование про-
ведено средствами сканирующей электронной микроскопии (Рентгеноспектральный микроанализ
(РСМА), дифракция обратно отраженных электронов (ДОЭ) и методом наноиндентирования.
Установлено, что разрушение микрогетерогенности расплавов Fe–Mn–C привело к увеличению
дендритного параметра, увеличению размеров кристаллитов и доли малоугловых границ при охла-
ждении и последующей кристаллизации. На поверхности дендритов аустенита обнаружены обога-
щенные марганцем ликвационные слои толщиной L = 60 мкм с содержанием марганца 35–40%,
которые приводят к деформационной неоднородности слитка. Получена оценка адгезионной проч-
ности ликвационного слоя к телу дендрита аустенита, которая составила Kint = 9.6–13.1 МПа м0.5,
таким образом, наличие ликвационных слоев на поверхности дендритов аустенита на может слу-
жить причиной разрушения слитка.
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ВВЕДЕНИЕ
Сплавы Fe–Mn–C нашли широкое примене-

ние в качестве конструкционных материалов, об-
ладающих уникальным сочетанием эксплуатаци-
онных характеристик: повышенным сопротивле-
нием абразивно-ударному износу, TRIP- и TWIP-
эффектами [1]. Стали с TWIP- и TRIP-эффекта-
ми привлекли внимание исследователей после
того, как Frommeyer и Grassel обнаружили эф-
фект упрочнения аустенитных сталей, легирован-
ных Mn, Al и Si пластической деформацией [2, 3].
TWIP- и TRIP стали обладают уникальным соче-
танием прочности и пластичности, что объясняется
конкуренцией между различными механизмами
упрочнения: появлением мартенсита деформации
γ(ГЦК) → ε(ГПУ) → α′(ОЦК) и образованием
двойников [4]. Практически все исследования, на-
правленные на повышение прочностных и экс-
плуатационных свойств готовых изделий из спла-
вов Fe–Mn–C, сводятся к температурному воз-
действию на закристаллизованный слиток или к
легированию расплава. Актуальны исследования

физических свойств сплавов Fe–Mn–C в жидком
состоянии с целью выяснения закономерностей
изменения их структурного состояния при нагре-
ве, влияния перегрева расплава на микрострукту-
ру, кристаллическое строение и механические
свойства закристаллизованного металла.

Закономерности изменения структуры сплавов
Fe–Mn–C в жидком состоянии при нагреве авто-
ры описывают на основе концепции микрогетеро-
генности жидких многокомпонентных сплавов
[5]. Под микрогетерогенным состоянием распла-
ва понимается наличие в нем дисперсных частиц,
обогащенных одним из компонентов, которые
взвешены в окружающей среде иного состава и
отделены от нее межфазной поверхностью. Мик-
рогетерогенное состояние разрушается в резуль-
тате энергетического воздействия на расплав,
например, нагрева до определенной для каждого
состава температуры Т*. После необратимого
разрушения микрогетерогенного состояния рас-
плав переходит в состояние истинного раствора,
изменяются условия его кристаллизации, меня-
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ется микроструктура, кристаллическое строение
и механические свойства слитка [6]. Концепция
микрогетерогенного состояния жидких много-
компонентных сплавов [5] согласуется с пред-
ставлениями о структурном переходе в расплаве
“жидкость–жидкость” (Liquid−liquid structure tran-
sition, LLT) и способе температурной обработки
расплава (Melt Superheating Treatment, MST).

Структурный переход “жидкость–жидкость”
при определенных условиях часто наблюдается
во многих расплавах и играет важную роль в фор-
мировании микроструктуры, кристаллического
строения закристаллизованного металла. Приме-
нение структурного перехода “жидкость–жид-
кость” в качестве стратегии создания новых спла-
вов с заранее заданными свойствами доказало
свою практичность и эффективность [7]. Kurita,
Tanaka приводят экспериментальные доказатель-
ства связи между кристаллизацией и переходом
жидкость–жидкость (LLT) для молекулярной
жидкости – трифенилфосфита. Обнаружено, что
частота зародышеобразования кристаллов резко
увеличивается при кратковременном предвари-
тельном отжиге вблизи, но выше температуры
спинодали LLT, что вызвано снижением межфаз-
ной энергии кристалл–жидкость из-за присут-
ствия флуктуаций параметра порядка подобных
критическим. Делается вывод о том, что можно
не только контролировать частоту зародышеоб-
разования кристаллов с помощью LLT, но и
управлять их зеренной структурой, которая явля-
ется решающим фактором, влияющим на меха-
нические и термические свойства кристалличе-
ских материалов [8].

Обработка расплава перегревом, или “Melt Su-
perheating Treatment” (MST), была предложена в
качестве способа улучшения механических
свойств отливок в работе [9]. Большинство работ
направлено на исследование влияния MST на
микроструктуру и механические свойства закри-
сталлизованного металла [10–12]. MST применя-
ют с целью достижения эффекта сверхупрочняе-
мости стали. Путем испытаний на прокаливае-
мость и дилатометрии показано, что MST
приводит к значительному и повторяемому уве-
личению прокаливаемости из-за сильного замед-
ления реакций образования перлита и бейнита из
феррита [13]. Исследовано влияние MST на мор-
фологию границы раздела между твердой и жид-
кой фазами (S/L) при затвердевании и установле-
но, что обработка расплава перегревом увеличи-
вает стабильность поверхности раздела S/L и
оказывает существенное влияние на характери-
стики затвердевания [14]. С помощью MST моно-
тектических расплавов была получена относи-
тельно однородная микроструктура, в которой
включения равномерно распределены в матрице
[15, 16]. MST жидкого жаропрочного сплава на
основе Ni третьего поколения позволила суще-

ственно увеличить предел прочности за счет
уменьшения сегрегации примесей в междендрит-
ном пространстве [17].

Ранее на основе анализа температурных зави-
симостей кинематической вязкости и удельного
электросопротивления расплава Fe–25% Mn–2% С
определенно значение температуры Т* = 1970 К,
при нагреве до которой микрогетерогенность раз-
рушается [18, 19]. Цель данной работы – провести
сравнительный анализ микроструктуры, кри-
сталлического строения и механических свойств
в микрообъемах сплава Fe–25% Mn–2% С, за-
кристаллизованного из расплава до и после разру-
шения микрогетерогенности, то есть в различном
структурном состоянии: гомогенном и гетероген-
ном. Ранее подобное исследование авторами было
проведено для стали Гадфильда (Fe–12 мас. % Mn–
1 мас. % C) [20–22].

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

В лабораторных условиях в защитной атмо-
сфере высокочистого гелия получены образцы
сплава Fe–25 мас. % Mn–2 мас. % С, закристал-
лизованные после нагрева расплава до T < T* и
T > T*, T* = 1970 К [18, 19]. Скорость охлаждения
слитка составляла ~1 К/с. Шихтовыми материа-
лами служили карбонильное железо марки Р-10
(по ГОСТ 13610-79 содержит 99.7–96.6% Fe и 0.8–
1.2% C) и ферромарганец ФМн78 (по ГОСТ 4755-
91 содержит 80.7% Mn, 9.5% Fe, ~7% C, ~2% Si).
Химический состав образцов был определен с помо-
щью спектрометра SPECTROMIDEX (SPECTRO
Analytical Instruments GmbH, Германия). Исследо-
вание микроструктуры и кристаллического строе-
ния сплава проводили традиционными методами
металлографии с помощью автоэмиссионного ска-
нирующего электронного микроскопа (СЭМ)
AURIGA CrossBeam (CarlZeiss, Германия) и тер-
моэмиссионного СЭМ EVO LS 10 (CarlZeiss, Гер-
мания). При финишной подготовке образцов для
электронно-микроскопического исследования ис-
пользовали прецизионную специализированную
машину для шлифования с микропроцессорным
управлением и электронным контролем плос-
костности PM5 (Logitech, Великобритания). По-
лировку проводили на финальной стадии колло-
идной суспензией SiO2 для удаления аморфизо-
ванного слоя.

Микроскопы были оборудованы аналитиче-
скими системами для исследования элементного
состава поверхности методом рентгеноспектраль-
ного микроанализа (РСМА) и исследования кри-
сталлической структуры поверхности методом ди-
фракции отраженных электронов (ДОЭ).

Для проведения ДОЭ исследования поверхно-
сти использовали систему анализа микродифрак-
ции отраженных электронов HKL EBSD Channel 5
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(Oxford Instruments, Великобритания), для РСМА –
Inca Energy и Aztec (Oxford Instruments, Велико-
британия).

Получение, обработку и анализ полученных
данных проводили с помощью программных про-
дуктов Aztec, Flamenco Acquisition, Tango (Oxford
Instruments, Великобритания). ПО Aztec предна-
значено для управления рентгеновским детекто-
ром и получения рентгеновских спектров, ис-
пользуется для построения карт или профилей
распределения химических элементов в поверх-
ностном слое, а также для сохранения и экспорта
данных с целью их последующей обработки и
анализа в других программных пакетах. ПО Fla-
menco Acquisition используется для получения
дифракционных картин, автоматической индек-
сации кристаллических ориентаций и фаз, карти-
рования и поточечного сбора данных с исследуе-
мых областей с целью последующей обработки и
анализа данных в других программных пакетах.
ПО Tango – программный инструмент для по-
строения и анализа такого широкого многообра-
зия карт, полученных из данных ДОЭ, как ориен-
тационные карты, карты межзеренных границ,
фазовые карты, карты фактора Тейлора и др. ПО
Tango также используется для автоматического
определения размеров зерен и построения гисто-
грамм разориентации. Исследование методом
ДОЭ производили при ускоряющем напряжении
30 кВ и токе электронного зонда 6 нА. Для по-
строения карт проводили сканирование области
размером 800 × 800 мкм с шагом 2 мкм. Для де-
тального исследования особенностей структур-
ных состояний были построены карты ориента-
ции кристаллитов в формализме углов Эйлера,
гистограммы фактора Шмида, а также гистограм-
мы разориентаций.

Механические характеристики (модуль Юнга,
твердость) сплавов Fe–Mn–C в микрообъемах
измеряли методом наноиндентирования на при-
боре “НаноСкан-4D” в соответствии с требова-
ниями ISO 14577. Измерения проводили в усло-
виях непрерывного нагружения с линейно воз-
растающей нагрузкой до 50 мН при комнатной
температуре. Нагрузка и разгрузка индентора, а
также запись диаграммы P–h (приложенная на-
грузка – глубина вдавливания) производились ав-
томатически. Управление работой нанотвердомера
осуществлялось с помощью ПО NanoScanDevice, а
получение, хранение и статистическая обработка
результатов измерений – ПО NanoScanViewer. На-
нотвердость и модуль Юнга дендритов определяли
в результате 50 измерений для каждой из областей.
Для обработки результатов механических испыта-
ний материалов использовали метод Oliver&Pharr
[23]. Погрешность определения твердости Н (ГПа)
на нанотвердомере “НаноСкан-4D” – 4%, модуля
Юнга Е(ГПа) – 7%.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Изучено влияние разрушения микрогетеро-
генности расплавов Fe–25% Mn–2% С на микро-
структуру, кристаллическое строение и механи-
ческие свойства в микрообъемах твердых образ-
цов. В микроструктуре сплава Fe–25% Mn–2% С
наблюдаются дендриты аустенита и междендрит-
ное пространство, заполненное феррито-перлит-
ной смесью с карбидами пластинчатой морфоло-
гии и карбонитридами. Для всех исследованных
образцов, вне зависимости от условий кристал-
лизации, на поверхности дендритов аустенита
обнаружены слои с содержанием марганца ~35–
40% толщиной L = 60 мкм (рис. 1). По получен-
ным данным о микроструктуре оценили рассто-
яния между вторичными ветвями дендритов до и
после нагрева расплава до T < T* и T > T* (T* =
= 1970 К). Установлено, что разрушение микро-
гетерогенности расплава приводит к увеличению
дендритного параметра D (расстояния между вто-
ричными ветвями дендритов) литой структуры,
что свидетельствует об уменьшении числа цен-
тров кристаллизации (рис. 1). Оба фактора при-
водят к увеличению химической неоднородности
закристаллизованного слитка.

Химическая неоднородность слитка в свою
очередь вызывает неоднородность механических
свойств металла в микрообъемах: модуля Юнга и
нанотвердости. На рис. 2 показаны карты распре-
деления модуля Юнга и нанотвердости, измерен-
ные методом наноиндентирования для сегрега-
ционного слоя, богатого марганцем, и в объеме
дендрита аустенита. Полученные значения твер-
дости и модуля Юнга для ликвационного слоя
превышают соответствующие значения для тела
дендрита аустенита. На гистограммах Н(ГПа) и
Е(ГПа) для всех исследованных образцов Fe–
Mn–C отсутствуют выраженные пики, они ши-
рокие и мультимодальные, что указывает на не-
однородность механических свойств материала в
микрообъемах (рис. 2). Появление на поверхно-
сти дендритов слоя, обогащенного марганцем,
приводит к деформационной неоднородности
дендрита и может быть причиной разрушения ме-
талла в процессе эксплуатации.

На основании данных наноиндентирования
рассчитали величину адгезии ликвационного
слоя к телу дендрита аустенита (Kint) [24]:
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где H и E – твердость и модуль Юнга, индексы S и
R для дендрита и ликвационного слоя, соответ-
ственно.

Значения нагрузки Pc и длины трещины ac
определяли по излому на кривых lna(lnP) при на-
ноиндентировании.

Определили величину энергии разрушения на
границе ликвационного слоя и тела дендрита
аустенита Gc:

(3)

где E и ν – модуль Юнга и коэффициент Пуассо-
на сплава соответственно.

Обнаружено, что адгезия слоя, обогащенно-
го марганцем к телу дендрита Kint для сплава
Fe–25 мас. % Mn–2 мас. % C, закристаллизо-
ванного после разрушения микрогетерогенного
состояния, увеличилась в 1.4 раза; также увели-
чилась энергия разрушения Gc в 1.9 раз (рис. 2г).
Величина адгезии и энергии разрушения выше
соответствующих значений для износостойких

= − ν2
c int (1 ) ,G K E

покрытий, нанесенных газоплазменным напыле-
нием (Kint = 5.2 МПа · м0.5; Gc = 516 Дж/м2) [25].

Средствами ДОЭ-анализа изучена кристалли-
ческая структура сплава Fe–Mn–C, закристалли-
зованного до и после разрушения микрогетеро-
генного состояния расплава (результаты пред-
ставлены в виде карт ориентации кристаллитов в
формализме углов Эйлера, гистограмм разориен-
тации и гистограмм фактора Шмида на рис. 3).
Понятие кристаллита в базирующейся на ДОЭ-
анализе микроскопии отличается от понятий зер-
на в традиционных методах оптической и элек-
тронной микроскопии. В ДОЭ структура матери-
ала воссоздается по результатам поточечного
кристаллографического анализа. Две соседние
точки считаются принадлежащими одному и то-
му же кристаллиту, если разориентировка между
ними не превышает толерантный угол (в данном
исследовании – 5°). Разрушение микрогетеро-
генности расплава привело к увеличению размера
кристаллитов при последующем охлаждении и
кристаллизации. Карта ориентации демонстри-
рует большое количество неиндексированных

Рис. 1. Результаты РСМА-анализа сплава Fe–25% Mn–2% C, закристаллизованного до и после разрушения микроге-
терогенного состояния расплава: а – СЭМ-изображения и карты распределения элементов по области сканирования;
б – профиль распределения элементов вдоль линии сканирования; в – определенные величины дендритного парамет-
ра D и толщины ликвационного слоя L.
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областей и градиент ориентации внутри зерен,
которые объясняются появлением деформацион-
ных неоднородностей из-за условий кристаллиза-
ции (рис. 3). Представлены гистограммы распре-
деления по углам разориентации кристаллитов.
Коррелированное распределение на гистограммах
разориентации границ кристаллитов (синий цвет)
показывает разориентацию между соседними точ-
ками, а некоррелированное (красный цвет) пока-
зывает разориентацию между случайно выбран-
ными точками в наборе данных. Теоретическая
кривая отображает то, что можно было бы ожи-
дать от случайного набора ориентаций. Коррели-
рованное распределение демонстрирует большее
количество малоугловых границ, то есть с углом
разориентации менее 15°, которые меньше пред-

ставлены в некоррелированном распределении.
По разнице между некоррелированными разори-
ентациями и теоретической кривой был сделан
вывод о степени текстуированности металла –
текстуированность выше у слитков, закристалли-
зованных после разрушения микрогетерогенно-
сти. Обнаружено увеличение относительной доли
малоугловых границ в коррелированном и некор-
релированном распределении для слитков, за-
кристаллизованных после разрушения микрогете-
рогенности (рис. 3). Известно, что малоугловые
границы металлических материалов обладают вы-
соким сопротивлением распространению трещин
[26, 27]. Установлено, что увеличение доли малоуг-
ловых и специальных границ повышает коррози-
онную стойкость металла [28–30].

Рис. 2. Результаты наноиндентирования сплава Fe–25% Mn–2% C, закристаллизованных до и после разрушения мик-
рогетерогенного состояния расплава: а – карты распределения модуля Юнга Е(ГПа) и твердости Н(ГПа), б – гисто-
граммы твердости тела дендрита аустенита и ликвационного слоя, в – гистограмма модуля Юнга тела дендрита аусте-
нита и ликвационного слоя, г – значения нагрузки Pc и длины трещины ac, определенные по излому на кривых lna(lnP)
при наноиндентировании на границе тела дендрита и ликвационнго слоя; величины адгезии ликвационного слоя к телу
дендрита аустенита Kint и энергии разрушения по границе тела дендрита аустенита и ликвационного слоя Gc.
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По результатам ДОЭ-анализа построены ги-
стограммы фактора Шмида для системы дефор-
мации (111) [011] при нагружении параллельно
оси ОZ (рис. 3в). Как известно, приложенное
механическое напряжение σ и напряжение сдви-
га τ в системе скольжения связаны соотношени-
ем: τ = mσ, где m = cos λ cos χ – фактор Шмида
(фактор ориентировки), λ – угол между направ-
лением скольжения и осью деформации; χ –
угол между нормалью к плоскости скольжения и
осью деформации. На гистограммах фактора
Шмида не обнаружено неоднородности механи-
ческих свойств в микрообъемах слитка, что связа-
но с наличием на картах распределения кристал-
лографических ориентаций (рис. 3а) большого
количества неиндексированных областей. В ре-
зультате разрушения микрогетерогенного состоя-

ния расплава пик гистограммы фактора Шмида
смещается в сторону больших значений.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Изучено влияние разрушения микрогетеро-
генного состояния расплава Fe–25 мас. % Mn–
2 мас. % С на микроструктуру, кристаллическое
строение и механические свойства в микрообъе-
мах закристаллизованных образцов. Изменение
структурного состояния расплава путем разруше-
ния микрогетерогенности привело к изменению
характеристик микроструктуры сплава. Отмече-
но увеличение дендритного параметра литой
структуры D от 50 до 70 мкм, что свидетель-
ствует об уменьшении числа центров кристалли-
зации.

Рис. 3. Результаты ДОЭ-анализа сплава Fe–25.0% Mn–2.2% C, закристаллизованного до и после разрушения микро-
гетерогенного состояния расплава: а – карты распределения кристаллографических ориентаций, б – гистограммы
распределения по углам разориентации, в – гистограммы фактора Шмида.
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В результате сравнительного исследования
кристаллического строения сплава Fe–25 мас. %
Mn–2 мас. % С установлено, что разрушение мик-
рогетерогенности привело к увеличению размеров
кристаллитов, а также к относительному увеличе-
нию доли малоугловых границ, что косвенным об-
разом свидетельствует о росте сопротивления ме-
талла распространению трещин и повышении его
коррозионной стойкости. Вне зависимости от
условий кристаллизации сплава Fe–25 мас. %
Mn–2 мас. % С, на поверхности дендритов аусте-
нита обнаружены обогащенные марганцем лик-
вационные слои толщиной L = 60мкм с содер-
жанием марганца ~35–40%, что приводит к де-
формационной неоднородности слитка.

По данным наноиндентирования оценили ве-
личину адгезионной прочности ликвационного
слоя к дендриту аустенита. Показано, что измене-
ние структурного состояния расплава путем разру-
шения микрогетерогенности привело к увеличе-
нию адгезионной прочности ликвационного слоя к
телу дендрита аустенита Kint от 9.6 до 13.1 МПа м0.5,
и энергии разрушения по границам ликвацион-
ного слоя и тела дендрита аустенита Gc от 391.1 до
726.0 Дж м−2, что свидетельствует о росте прочно-
сти слитка при практикуемых механических на-
грузках.

Работа выполнена с использованием оборудо-
вания УЦКП “Современные нанотехнологии”
УрФУ.

Исследование выполнено при финансовой
поддержке РФФИ в рамках научного проекта
№ 19-33-90198.
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