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Аннотация. Исследована кинетика диффузионного насыщения углеродом, формиро-

вания микроструктуры и твердости диффузионных слоев в экономнолегированной высо-

коазотистой конструкционной стали с различной концентрацией азота при вакуумной 

цементации. Установлено, что увеличение продолжительности технологического про-

цесса с 1 до 4 ч приводит к повышению протяженности диффузионного слоя на  

60–90 %, а увеличение концентрации азота в твердом растворе с 0,13 до 0,22 % (по мас-

се) – к интенсификации процесса образования избыточных фаз и росту зоны со ста-

бильной аустенитной структурой. 
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Abstract. The kinetics of diffusion saturation with carbon, the formation of the microstruc-

ture and hardness of diffusion layers in economically alloyed high-nitrogen structural steel with 

different nitrogen concentrations during vacuum carburizing were studied. It was established 

that an increase in the time of the technological process from 1 to 4 hours leads to an increase 

in the length of the diffusion layer by 60–90 %, and an increase in the nitrogen concentration in 

the solid solution from 0,13 to 0,22 wt. % leads to an intensification of the process of formation 

of excess phases and an increase in the zone with a stable austenitic structure. 
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Введение 

Стремительные темпы научно-технического прогресса приводят к необходимо-

сти разработки и конструирования нового технологического, исследовательского и ис-

пытательного оборудования с тяжелонагруженными узлами подвижных механизмов. 

В связи с этим возникает потребность в применении более высокопрочных и стойких к 

внешнему воздействию конструкционных материалов. 

Одними из наиболее востребованных материалов в современном машинострое-

нии являются конструкционные экономнолегированные стали мартенситного класса, 

которые обеспечивают комплекс высоких механических, триботехнических и контакт-

но-усталостных характеристик при достаточно низкой стоимости и высокой техноло-

гичности производства полуфабрикатов [1–7]. 
Для современной промышленности перспективными материалами на основе же-

леза являются конструкционные и коррозионностойкие стали, содержащие высокие 
концентрации азота в качестве легирующего элемента [8–14]. Легирование азотом мар-
тенситной структуры наряду с высокими прочностными характеристиками позволяет 
обеспечить высокие значения ударной вязкости, относительного удлинения и других 
параметров пластичности. Существенным преимуществом перед конструкционными 
углеродистыми сталями является формирование мелкодисперсных избыточных фаз без 
их значительного укрупнения в процессе нагрева, что обеспечивает более высокий уро-
вень триботехнических и контактно-усталостных характеристик при фрикционном вза-
имодействии. 

Конструкционные стали типа 12Х2Н4А, 20Х3МВФ, ВКС-5, ВКС-7, ВКС-10 
и др. [15–23], предназначенные для изготовления тяжелонагруженных элементов, таких 
как шестерни, зубчатые колеса и подшипники качения, подвергаются химико-
термической обработке для обеспечения более высокого уровня износостойкости, кон-
тактной и изгибной выносливости при реализации контактно-усталостного воздей-
ствия. В качестве химико-термической обработки для данных сталей применяется це-
ментация, в некоторых случаях – комбинация процессов цементации и азотирования. 
В ряде работ [16, 17, 19, 21] представлены результаты подробного изучения процессов 
формирования структуры и диффузионных слоев при газовой и вакуумной цементации 
этих сталей. 

Для обеспечения высокой концентрации азота (превышающей равновесную) 

в конструкционные стали вводят легирующие элементы Cr, Mo, V, W, Mn, повышаю-

щие растворимость азота [9]. Кроме того, они являются достаточно сильными карбидо-

образующими элементами, увеличивающими твердость, износостойкость и контактную 

выносливость диффузионного слоя. 

Углерод и азот в качестве легирующих элементов оказывают идентичное воз-

действие на упрочнение структуры. Однако азот обладает меньшим атомным радиусом 

и обеспечивает меньшую энергию дефектов упаковки при формировании конечной 

структуры в результате упрочняющей обработки. В связи с этим кинетика образования 

диффузионного слоя в таких сталях может существенно различаться. Предварительное 

азотирование высокоуглеродистых сталей положительно влияет на кинетику роста 

диффузионного слоя, увеличение доли избыточных фаз, а также позволяет обеспечить 

более высокий уровень износостойкости и контактной выносливости. В совокупности 

данные факторы обуславливают актуальность исследования кинетики диффузионного 

насыщения и морфологии образования избыточных фаз высокоазотистых конструкци-

онных сталей. 

В рамках данной работы исследована кинетика диффузионного насыщения и 

формирования структуры конструкционной высокоазотистой стали с различной кон-

центрацией азота в процессе вакуумной цементации. 
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Материалы и методы 

В качестве объекта исследования использовали образцы из экономнолегирован-

ной высокопрочной высокоазотистой конструкционной стали системы легирования  

Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V с содержанием азота и хрома 0,13 и 2,9 % (по массе), а также 

0,22 и 3,6 % (по массе) соответственно. 

Расчетное содержание азота для данной стали с учетом открытой выплавки при 

нормальном атмосферном давлении составляет ~0,07 % (по массе). Общее содержание 

легирующих элементов в стали варьирует от 7 до 8 % (по массе). Для обеспечения вы-

сокой концентрации азота изначальную выплавку электродов без азота проводили в ва-

куумной индукционной печи с последующим электрошлаковым переплавом под избы-

точным давлением 30 ат (3 МПа). При этом основную концентрацию азота получали 

путем введения в расплав шихтовых материалов-азотоносителей – азотированного 

феррохрома ФХН-10. 
Для исследования кинетики диффузионного насыщения и особенностей форми-

рования диффузионного слоя из прутков вырезали образцы Ø30×15 мм. Химико-
термическую обработку образцов из стали системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V 
проводили при температуре >900 °С в среде ацетилена в соответствии со следующей 
технологической схемой: нагрев до температуры цементации вместе с печью, введение 
насыщающей среды и выдержка при температуре с соотношением продолжительности 
стадий активного насыщения (τа) и диффузионного перераспределения (τп) 1:1. При со-
отношении 1:1 общая продолжительность технологического процесса вакуумной це-
ментации составила 1; 2 и 4 ч. 

Металлографическое исследование структуры диффузионного слоя проводили 
методом световой микроскопии с использованием оптического конфокального инвер-
тированного микроскопа при увеличении ×100. Исследования проводили на металло-
графических шлифах, подвергнутых химическому травлению в реактиве «Ниталь»  
(4%-ный раствор азотной кислоты в этиловом спирте). 

Химический состав анализировали по толщине диффузионного слоя методом 
оптико-эмиссионной спектроскопии. Идентификацию структуры и фазового состава 
структурных составляющих проводили с применением электронной микроскопии в ре-
жиме вторичных и обратноотраженных электронов при рабочем увеличении ×2500 и 
ускоряющем напряжении 15 кВ с приставкой для рентгеноспектрального микроанализа 
с использованием программного обеспечения. 

Соединения и стехиометрический состав идентифицировали в соответствии с 
открытой базой существования химических соединений при нормальных условиях [24]. 

Объемное содержание избыточных фаз в диффузионном слое рассчитывали с 
помощью программы с открытым исходным кодом imageJ путем обработки пяти изоб-
ражений с применением монохроматической бинаризации. 

Дополнительное исследование фазового состава проводили путем рентгенофа-
зового анализа на дифрактометре с вертикально расположенным гониометром высоко-
го разрешения модульной конструкции в Cu Kα-излучении. Дифрактограммы расшиф-
ровывали с применением встроенного программного обеспечения. 

Для определения толщины формируемого диффузионного слоя исследовали 

распределение микротвердости в соответствии с ГОСТ 9450–76 на твердомере по мето-

ду Виккерса с нагрузкой 100 г (1 Н). По полученным значениям проводили апроксима-

цию твердости поверхности и сердцевины, результатом которой являлась толщина 

диффузионного слоя после вакуумной цементации. 

Для анализа кинетики диффузионного насыщения углеродом в процессе цемен-

тации и формирования толщины диффузионного слоя h в зависимости от продолжи-

тельности насыщения τобщ при неизменной температуре технологического процесса 
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(Tнас = const) определены кинетические коэффициенты диффузионного массопереноса 

k, зависящие от температуры, состава насыщаемого материала и насыщающей среды:  

.τ  общkh   

Работа выполнена с использованием оборудования ЦКП «Климатические испы-

тания» НИЦ «Курчатовский институт» – ВИАМ. 

 

Результаты и обсуждение 

В работах [10, 25, 26] показано, что кинетика диффузионного насыщения кон-

струкционных высокоазотистых сталей с точки зрения формирования диффузионного 

слоя зависит от типа насыщающей среды: при азотировании диффузия ускоряется, при 

цементации – замедляется, при борировании – формируются нитробориды.  

Металлографический анализ структур образцов после вакуумной цементации в 

течение 1; 2 и 4 ч при соотношении τа:τп = 1:1 представлен на рис. 1. Структура образ-

цов с разной концентрацией хрома и азота имеет идентичный характер образования и 

включает зоны: 

– с избыточными фазами, сформировавшимися в охрупчивающую сетку; 

– со стабилизированной аустенитной структурой; 

– с высокоуглеродистой мартенситной структурой.  

 

б)а) в)

1 2 3
 

 

 

Рис. 1. Микроструктуры (×100) экономнолегированной высокопрочной высокоазотистой 

конструкционной стали системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V после вакуумной цемен-

тации в течение 1 (а), 2 (б) и 4 ч (в). Выделены зоны с избыточными фазами, сформировавши-

мися в охрупчивающую сетку (1), со стабилизированной аустенитной (2) и высокоуглероди-

стой мартенситной структурой (3) 

 

При увеличении продолжительности цементации протяженность зоны стабили-

зированной аустенитной структуры повышается. Для определения данной зависимости 

исследовано распределение микротвердости образцов по толщине диффузионного слоя 

(рис. 2). 

Анализ результатов распределения микротвердости (рис. 2, а–в) показывает, что 

образцы, включающие 0,22 % (по массе) азота, обладают большей твердостью у по-

верхности (в среднем на 60–100 HV1), чем образцы с содержанием азота 0,13 % (по 

массе). Это свидетельствует о более высокой плотности избыточных фаз у поверхно-

сти. Для оценки ширины зоны со стабильным аустенитом определили участки с твер-

достью меньше твердости сердцевины. Затем визуально сравнили ширину зоны с изоб-

ражением микроструктуры диффузионного слоя. По результатам оценки (рис. 2, г) 

установлено, что при увеличении продолжительности цементации ширина зоны повы-

шается практически линейно. При изменении концентрации азота с 0,13 до 0,22 % (по 

массе) прирост составляет ~30 %. Такое увеличение ширины свидетельствует 
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о повышении стабилизации аустенита за счет одновременного легирования твердого 

раствора углеродом и азотом.  
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Рис. 2. Распределение микротвердости по толщине диффузионного слоя стали системы ле-

гирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V с содержанием азота 0,13 (□) и 0,22 % (по массе) (○) после 

вакуумной цементации в течение 1 (а), 2 (б), 4 ч (в) и зависимость ширины аустенитной зоны от 

продолжительности технологического процесса (г) 

 

Увеличение продолжительности вакуумной цементации с 1 до 4 ч приводит к 

повышению протяженности диффузионного слоя на 60–90 %. При этом образцы с 

меньшей концентрацией азота обладают более протяженным диффузионным слоем (на 

18–23 %) при продолжительности насыщения 1 и 2 ч. 

По результатам исследований микроструктуры методами электронной микро-

скопии и энергодисперсионного картирования (рис. 3) установлено, что крупными 

избыточными фазами в структуре диффузионного слоя являются карбиды хрома, ле-

гированные молибденом, а также мелкодисперсные нитриды ванадия. В соответ-

ствии с базой существования элементов [24], карбидами хрома, одновременно со-

держащими хром, углерод и молибден, могут являться соединения Cr22MoC6, 

Cr21(MoC3)2 и Cr3(MoC2)2. Однако для подтверждения стехиометрического состава 

необходимо провести дополнительные исследования. По результатам микрорентге-

носпектрального анализа не удается установить стехиометрический состав исследу-

емых фаз, так как помимо искомых элементов обнаруживается большое количество 

элементов матрицы. 

По результатам расшифровки дифрактограмм (рис. 4), полученных методом 

рентгенофазового анализа, установлено, что на поверхности диффузионного слоя фор-

мируется структура аустенита и мартенсита, образуется большое количество избыточ-

ных фаз, таких как карбиды Cr23C6, нитриды ванадия VN, хрома Cr2N и железа Fe2N. 

При этом содержание нитридов хрома и ванадия при увеличении количества азота по-

вышается. 
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а) б) в) г)

д) е) ж) з)

 

Рис. 3. Микроструктура (а) и энергодисперсионные спектры железа (б), углерода (в), хро-

ма (г), ванадия (д), азота (е), молибдена (ж), никеля (з) в диффузионном слое высокоазотистой 

стали системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V 
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Рис. 4. Фазовый состав диффузионного слоя стали системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V 

с содержанием азота 0,13 (а) и 0,22 % (по массе) (б) 

 

Для определения объемного содержания избыточных фаз в структуре диффузи-

онного слоя на глубине 200 мкм изображения обрабатывали методом монохроматиче-

ской бинаризации с дальнейшим расчетом черной и белой составляющей. Микрострук-

туры диффузионных слоев после обработки представлены на рис. 5. Выявлено, что: 

– увеличение продолжительности вакуумной цементации с 1 до 4 ч приводит к по-

вышению протяженности диффузионного слоя и доли избыточных фаз; 

– увеличение концентрации азота с 0,13 до 0,22 % (по массе) в твердом растворе ин-

тенсифицирует процесс образования избыточных фаз. 

Результаты проведенных исследований позволили установить, что зависимость 

содержания избыточной фазы от продолжительности технологического процесса имеет 

параболический характер (рис. 6). В установленной зависимости реализуется достаточ-

но высокий коэффициент детерминации: при концентрации азота 0,13 % (по массе) 

R
2
 = 0,9763, при 0,22 % (по массе) – R

2
 = 0,9546. При этом увеличение концентрации 

азота приводит к повышению содержания избыточных фаз.  

Степень увеличения содержания избыточных фаз рассчитана через отношение 

объемных долей VN0,22/VN0,13 (рис. 7). По результатам расчета установлено, что при по-

вышении продолжительности технологического процесса с 1 до 4 ч степень увеличения 

содержания избыточных фаз в зависимости от концентрации азота уменьшается с 1,7 
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до 1,3. Это свидетельствует о том, что эффект от высокой концентрации азота в твер-

дом растворе наиболее сильно проявляется при непродолжительном насыщении и сни-

жается при более длительном процессе. 

 

а) б) в)

г) д) е)
 

Рис. 5. Бинаризованное изображение микроструктуры диффузионного слоя стали системы 

легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V с содержанием азота 0,13 (а–в) и 0,22 % (по массе) (г–е) 

после вакуумной цементации в течение в течение 1 (а, г), 2 (б, д) и 4 ч (в, е) 
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Рис. 6. Зависимость содержания избыточной фазы в диффузионном слое от продолжитель-

ности вакуумной цементации стали системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V с содержани-

ем азота 0,13 (□) и 0,22 % (по массе) (○) 
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Рис. 7. Влияние продолжительности вакуумной цементации на соотношение объемных до-

лей избыточных фаз стали системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V при концентрации 

азота 0,13 и 0,22 % (по массе) 
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Выявлено, что увеличение концентрации азота приводит к торможению диффу-
зионных процессов (рис. 8) и снижению кинетического коэффициента c 0,576 
до 0,501 мм/ч

2
. Данный эффект является закономерным, так как увеличение содержа-

ния легирующих элементов в целом тормозит общую диффузию элементов внедрения 
при химико-термической обработке и рост диффузионного слоя. Анализ результатов 
предыдущих исследований [25, 26] позволил выявить тенденцию: при увеличении кон-
центрации азота с 0,01 до 0,22 % (по массе) при неизменных концентрациях остальных 
легирующих элементов кинетический коэффициент диффузионного массопереноса 
снижается с 0,640 до 0,501 мм/ч

2
. При этом зависимость имеет практически линейный 

характер (рис. 9). 
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Рис. 8. Зависимость толщины диффузионного слоя в стали системы легирования  

Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V от продолжительности вакуумной цементации при концентрации азота 

0,13 (а) и 0,22 % (по массе) (б) 
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Рис. 9. Зависимость кинетического коэффициента от концентрации азота 
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Несмотря на то что при вакуумной цементации высокоазотистых конструкцион-

ных сталей системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V с содержанием азота 0,13 и 

0,22 % (по массе) образуется карбидная сетка с крупными карбидными фазами, изме-

нение режимов вакуумной цементации (соотношения продолжительности активной и 

пассивной стадий), а также последующая термическая обработка предположительно 

позволят обеспечить формирование более качественных диффузионных слоев с ком-

плексом высоких характеристик. 

 

Заключения 

Высокопрочные конструкционные экономнолегированные высокоазотистые 

стали являются перспективными конструкционными материалами в современном ма-

шиностроении за счет комплекса высоких прочностных и пластических характеристик. 

По аналогии с высокопрочными углеродистыми конструкционными сталями мартен-

ситного класса для тяжелонагруженных механизмов, работающих в условиях интен-

сивного изнашивания и контактной усталости, целесообразно применять упрочнение 

поверхности таких сталей методами химико-термической обработки. Однако кинетика 

диффузионного насыщения и формирования диффузионных слоев для высокоазоти-

стых сталей малоизучена. 

В рамках проведенных исследований сделаны следующие выводы: 

– применение вакуумной цементации приводит к образованию карбидной сетки 

с крупными карбидными фазами на основе хрома. Кроме того, в структуре диффузион-

ного слоя присутствуют мелкодисперсные карбидные и нитридные фазы легирующих 

элементов; 

– увеличение продолжительности вакуумной цементации с 1 до 4 ч обеспечивает по-

вышение протяженности диффузионного слоя на 60–90 %. Образцы с меньшей концен-

трацией азота обладают более протяженным (на 18–23 %) диффузионным слоем при 

продолжительности насыщения 1 и 2 ч; 

– увеличение концентрации азота в твердом растворе с 0,13 до 0,22 % (по массе) вы-

зывает интенсификацию процесса образования избыточных фаз, повышение протяжен-

ности зоны со стабильным аустенитом в структуре диффузионного слоя. Степень уве-

личения доли избыточных фаз VN0,22/VN0,13 уменьшается с 1,7 до 1,3 при повышении 

продолжительности вакуумной цементации с 1 до 4 ч. Это свидетельствует о том, что 

высокие концентрации азота в твердом растворе оказывают наибольшее влияние при 

небольшой продолжительности насыщения;  

– следствием изменения концентрации азота в твердом растворе с 0,01 до 0,22 % (по 

массе) является снижение кинетического коэффициента c 0,64 до 0,501 мм/ч
2
, что под-

тверждает замедление процесса диффузионного массопереноса углерода при вакуум-

ной цементации. 

Исследования процесса вакуумной цементации высокоазотистых конструкцион-

ных сталей системы легирования Fe–C–Cr–Mn–Mo–Ni–V с содержанием азота 0,13 и 

0,22 % (по массе) показали, что во всех случаях образуется карбидная сетка, протяжен-

ность которой повышается с увеличение общей продолжительности технологического 

процесса. Данная сетка является браковочным признаком, однако повторный нагрев 

позволит ее растворить и обеспечить получение качественных диффузионных слоев. 

 

Работа (исследования) выполнены при финансовой поддержке Министерства 

науки и высшего образования Российской Федерации (Соглашение № 075-11-2021-085 

от 22.12.2021). 
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