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Рассмотрен метод определения количественного содержания дисперсных включений упрочня-
ющих фаз в жаропрочных сплавах системы 25Сr–35Ni–C–Si–Nb с использованием электрон-
ной микроскопии. Метод успешно опробован для сплава 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb. Пред-
ставлены экспериментальные кривые содержания карбидов хрома и ниобия в структуре сплава 
после высокотемпературной выдержки при 1150 °С различной длительности.
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The method of calculation of the quantitative content of disperse inclusions of strengthening phases with 
use electron microscopy in heat resisting alloys of 25Cr-35Ni-C-Si-Nb system is considered. The 
method with advantage is tested for an alloy 0.45C-26Cr-33Ni-2Si-2Nb. Experimental curve contents 
of chromium and niobium carbides in alloy structure after high-temperature endurance of various dura-
tion at 1150 °C are submitted.
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Для изготовления оборудования нефтехими-
ческих и нефтеперерабатывающих предприятий 
широко применяют жаропрочные жаростойкие 
сплавы систем Х25Н35 (HP type) [1–3]. Рабочие 
температуры таких установок достигают 1100–
1200 °С. Известно, что эксплуатационные свой-
ства жаропрочных сплавов при этих температу-
рах определяются наличием упрочняющей 
сетки дисперсных выделений карбидного или 
интерметаллидного типа [4–5]. Исследования 
последних лет показали, что характер распреде-
ления и количественное соотношение упрочня-
ющих фаз в сплавах рассматриваемой группы 
существенно изменяются в процессе высоко-
температурной выдержки [6–12]. Таким обра-
зом, для надежного прогнозирования работо-
способности рассматриваемых сплавов на 
основе системы Fe–Cr–Ni необходимы досто-
верные количественные методики исследования 

изменения объемной доли и элементного со-
става дисперсных выделений определенного 
типа в зависимости от длительности темпера-
турного воздействия.

Цель нашей работы — разработка и апроба-
ция методики количественной оценки объем-
ного содержания, морфологии и состава дис-
персных фаз в жаростойких жаропрочных 
сплавах Х25Н35.

Материал и методика эксперимента

Для количественного фазового анализа жа-
ропрочных сплавов с дисперсным упрочнением 
в качестве базового выбран известный метод 
количественной оценки размера, объемной 
доли, состава и морфологических особенностей 
строения неметаллических включений в метал-
лических материалах. Метод основан на со-
вместном использовании данных рентгеноспек-
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трального микроанализа и цифровой обработки 
электронно-микроскопических изображений 
структуры сплавов. В данной работе метод мо-
дифицирован для исследования дисперсных 
фаз в жаропрочных жаростойких сплавах на 
Fe-Cr-Ni-основе.

Для количественного металлографического 
анализа применяли программу Сlemex Vision PE. 
Программа обеспечивает полный цикл работы 
с металлографическими изображениями, 
а именно:

ввод и обработку изображений; калибровку 
по размеру;

количественные оценки и анализ изобра-
жений структур по ГОСТ-ам с формировани-
ем протоколов и отчетов; количественные 
оценки и анализ структур по любым требуе-
мым нормам;

надежность работы, точность результатов, 
эффективность и удобство, благодаря эргоно-
мичному, простому и понятному интерфейсу;

автоматизацию рутинных операций обработ-
ки и анализа изображений;

наглядный количественный анализ;
возможность создания отчетов с оригиналь-

ными изображениями и таблицами результатов 
измерений.

Для выявления структуры сплава применя-
ли электролитическое травление в десятипро-
центной щавелевой кислоте. Изготовление 
и подготовку шлифов выполняли на оборудо-
вании фирмы «Buehler» согласно стандарту 
ASTM E 3–95. Структуру сплава исследовали 
с использованием растрового электронного 
микроскопа Quanta 200 3D FEG. Для морфоло-
гических исследований дисперсных включений 
фаз в модельном сплаве использовали изобра-
жения структур, полученные при проведении 
микрорентгеноспектральных исследований на 
растровом электронном микроскопе Tes-
can VEGA 5136 LM.

Для проверки разработанного метода коли-
чественного фазового анализа в качестве мо-
дельного выбран жаростойкий жаропрочный 
сплав 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb, используе-
мый для изготовления радиантных змеевиков 
высокотемпературных установок пиролиза [4]. 
Сплав выплавляли в индукционной печи емко-
стью 100 кг на чистых шихтовых материалах 
и разливали в песчаные формы — стандартные 
клиновые литейные пробы (ГОСТ 977–88). 

Фактический химический состав, % масс., ис-
следованного сплава 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb 
следующий:

C ...........................0,46
Si ..........................1,73
Mn ........................1,31
Cr .........................25,5
Ni .........................35,6
Nb ........................1,60
W ..........................0,59
Mo ........................0,31
Ti ..........................0,21
N ..........................0,05
Fe .........................Ост.

При исследовании сплава разработанным 
методом оценивали количественное изменение 
объемной доли, состава и морфологии дисперс-
ных выделений в структуре.

Результаты экспериметальных исследований

Принцип разработанного метода количе-
ственного определения фазового состава жаро-
прочных сплавов Х25Н35 заключается в следу-
ющем. Растровый электронный микроскоп 
сканирует поле образца, на котором приготовлен 
микрошлиф и травлением выявлена микрострук-
тура. При этом происходит накопление элек-
тронного изображения. В случае использования 
методики получения изображения от плоской 
поверхности шлифа в режиме обратно отражен-
ных электронов контраст изображения опреде-
ляется исключительно средним атомным номе-
ром облучаемого участка образца. Формируется 
так называемый Z-контраст. Изображение, полу-
ченное с помощью этого контраста, позволяет 
анализировать структуру, содержащую дисперс-
ные выделения, и несет информацию о локаль-
ном элементном составе. Это дает возможность 
выбирать участки для количественного элемент-
ного анализа с помощью рентгеновского спек-
трометра. По заданному контрасту на изображе-
нии микроструктуры происходит выделение 
частиц предустановленной яркости (рис. 1).

На следующем этапе количественного ана-
лиза фазового состава сплава электронный зонд 
сканирует участок поверхности в рамках конту-
ра каждой обнаруженной и выделенной соот-
ветствующим контрастом частицы в структуре. 
При этом определение элементного состава про-
исходит только в области выделенной частицы 
(рис. 2).
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Результаты сканирования заносятся в базу 
данных, где для каждой частицы фиксируются 
морфологические параметры (длина, ширина, 
площадь и т. д.), химический состав и характе-
ристический рентгеновский спектр. Получен-
ные количественные базы экспериментальных 

данных позволяют проводить сортировку частиц 
по составу и морфологическим признакам, стро-
ить графические изображения распределения 
частиц по размерам и другим признакам, опре-
делять объемную долю частиц каждой фазы. 
Благодаря автоматизированному управлению 

Рис. 1. Схематическое изображение последовательности получения 
контрастного изображения различных фаз в структуре многофазного сплава

Рис. 2. Схема выполнения количественного анализа морфологии и химического состава 
частицы фазы в структуре сплава

NbC

CrC
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зондом и столиком перемещения образца при 
сканировании структуры сплава с использова-
нием электронного микроскопа можно проана-
лизировать большое количество полей при до-
статочно большом увеличении (от сотен до 
нескольких тысяч крат) и обеспечить получение 
представительных результатов исследования.

На основе определения элементного состава 
дисперсных частиц в структуре сплава выявляют, 
каким фазам соответствует каждый контраст. 
При этом, дисперсные частицы в структуре спла-
ва выделяют различным цветом с помощью 
функции тональной коррекции с использовани-
ем шкалы распределения яркости в программе 
Сlemex Vision PE (см. рис. 2). Для каждого изо-
бражения структуры автоматически выводится 
распределение яркости и на нем выделяются 
интервалы, соответствующие яркости каждой 
фазы. В результате получается многоцветное 
изображение структуры сплава, содержащего 
дисперсные фазы различного химического со-
става.

Металлографический анализ сплава 0,45C–
26Cr–33Ni–2Si–2Nb показал, что его микро-
структура в литом состоянии представляет собой 
γ-твердый раствор (аустенит) и значительное 
количество избыточных фаз (рис. 3, а). Микро-
рентгеноспектральным анализом выявлено, что 
избыточные фазы представляют собой карбиды 
хрома CrmCn (эвтектические и изолированные) 
и карбиды ниобия NbC (внутри которых могут 
присутствовать нитриды титана, являвшиеся за-

родышами твердой фазы при кристаллизации 
сплава).

Таким образом, упрочняющими фазами, 
в основном определяющими высокотемператур-
ную работоспособность исследуемого сплава, 
являются карбиды хрома и ниобия. В то же вре-
мя известно [7, 8, 10–12], что в процессе экс-
плуатации сплава при температурах 1100–1200 °С 
эти фазы непрерывно претерпевают фазовые 
превращения, в результате которых их объемная 
доля в структуре изменяется. Поэтому важно 
количественное определение содержания кар-
бидов хрома и ниобия в структуре сплава после 
высокотемпературной выдержки для оценки 
степени его разупрочнения при длительной экс-
плуатации. Такое исследование было выполнено 
с использованием разработанного метода коли-
чественной оценки фазового состава сплавов, 
содержащих в структуре дисперсные включения 
различных фаз.

При обработке изображения структуры спла-
ва 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb синий цвет был 
присвоен карбидам хрома, красный — карбидам 
ниобия (рис. 3, б). Следующим этапом было уда-
ление шумов на изображениях с помощью про-
граммных фильтров. После такой обработки 
изображения программа определяет отдельную 
частицу фазы как замкнутый контур, образован-
ный пикселями одного цвета, и с помощью ма-
тематических методов для каждой выявленной 
частицы рассчитывает морфологические пара-
метры: объемную долю, площадь, приведенный 

Рис. 3. Микроструктура сплава 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb после выдержки 
при 1150 °С, 100 ч (РЭМ). Вид изображения: а — исходный, 

б — после контрастирования и цветного окрашивания

a) б)
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диаметр, коэффициент формы и т. д. Получен-
ные результаты для каждой частицы каждой 
фазы заносятся в базу данных.

Для сплава 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb с по-
мощью программ Сlemex Vision PE и Microsoft 
Office Excel разработанным методом были вы-
полнены расчеты объемной доли дисперсных 
частиц карбидов хрома и ниобия и построены 
зависимости содержания фаз в структуре от дли-
тельности выдержки при 1150°C — температуре 
эксплуатации установок пиролиза (рис. 4). Из 
полученных данных следует, что в процессе вы-
сокотемпературной эксплуатации длительно-
стью до 100 ч в структуре сплава увеличивается 
объемная доля карбидов хрома и уменьшается 
доля карбидов ниобия. При этом зависимость 
количества фазы CrmCn в структуре сплава име-
ет линейный характер, а фазы NbC — представ-
ляет собой кривую с максимумом.

Характер установленной зависимости фазо-
вого состава сплава от длительности выдержки 
при 1150 °С (рис. 4) согласуется с предложенным 
в [10–13] механизмом трансформации структу-
ры сплавов Х25Н35 при длительной высоко-
температурной эксплуатации. Структура литых 
жаропрочных жаростойких сплавов, близких по 
составу сплаву 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb, ха-
рактеризуется высокой термодинамической не-
стабильностью и в процессе их эксплуатации 
при температурах 1100–1200 °С непрерывно пре-
терпевает фазовые превращения. При этом хи-
мический состав матричного твердого раствора 
на Fe–Cr–Ni основе практически не изменяет-
ся. Диффузионное перераспределение химиче-
ских элементов в структуре таких сплавов при-
водит к образованию новых фаз и растворению 
исходных и новых фаз в адаптирующемся режи-
ме, который характеризуется установлением 
условного динамического структурного «равно-
весия». Вследствие этого в сплаве 0,45C–26Cr–
33Ni–2Si–2Nb в процессе выдержки при 1150 °С 
длительностью 100 ч происходит увеличение 
доли карбидов от неравновесного количества 
в литом состоянии до близкого к расчетному 
значению — в соответствии с балансом хими-
ческих компонентов, составляющих сплав. Так, 
содержание карбидов хрома в структуре сплава 
увеличивается от 3,1 % объем. в литом состоя-
нии до 4,3 % после 100 часов высокотемпера-
турной выдержки. Содержание карбидов нио-

бия в структуре литого сплава составляет 1,6 % 
объем., а после выдержки длительностью 10 ч 
возрастает до 1,9 %. При увеличении длитель-
ности высокотемпературной выдержки более 
10 ч в отличие от карбидов хрома количество 
карбидов ниобия в структуре сплава уменьша-
ется и после 100 ч составляет 1,4 %. Наблюда-
емое уменьшение доли карбидов ниобия 
в структуре сплава при увеличении длитель-
ности выдержки объясняется частичным рас-
творением этой фазы с образованием промежу-
точных интерметаллидных фаз и дисперсных 
карбидов хрома [6–9].

Разработан метод количественного опреде-
ления содержания фаз в структуре жаропрочных 
жаростойких сплавов на Fe–Cr–Ni-основе, ха-
рактеризующихся наличием в структуре дис-
персных включений фаз различного химическо-
го состава. Метод основан на совместном 
использовании данных рентгеноспектрального 
микроанализа и цифровой обработки электрон-
но-микроскопических изображений структуры 
сплавов. Опробование разработанного метода 
применительно к сплаву серии Х25Н35 показа-
ло его высокую точность. По уровню предста-
вительности метод не уступает оптической ме-
таллографии, обеспечивая при этом получение 
количественной оценки размеров, химического 
состава и морфологических признаков дисперс-
ных включений фаз в структуре сплавов.

Рис. 4. Зависимости количества карби-
дов хрома и ниобия в структуре сплава 
0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb от длитель-

ности выдержки при 1150 °С 
(          — карбид хрома;          — карбид ниобия)
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Построены количественные зависимости из-
менения содержания карбидных фаз в структуре 
сплава 0,45C–26Cr–33Ni–2Si–2Nb в процессе 
длительной выдержки при температуре 1150 °С. 
Установлено, что при высокотемпературной вы-
держке неравновесное содержание карбидов 
хрома и ниобия в структуре литого сплава уве-
личивается до расчетных значений по балансу 
химических компонентов сплава: для CrmCn — 
примерно до 4 % объем. при 100 ч и для NbC — до 

2 % объем. при 10 ч. Увеличение длительности 
выдержки более 10 ч приводит к уменьшению 
количества карбидов ниобия в структуре сплава 
вследствие частичного их растворения и образо-
вания промежуточных фаз различного состава.

Работа выполнена в Центре коллективного поль-
зования ФГУП ЦНИИ КМ «Прометей» «Состав, 
структура и свойства функциональных и конструк-
ционных материалов» при финансовой поддержке 
Министерства образования и науки РФ.
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