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Стали к настоящему времени остаются
наиболее распространенными и перспектив-
ными конструкционными материалами [1].
Их специфические свойства достигаются пу-
тем термической обработки (ТО) [1—3]. Так,
для упрочнения стали ВКС-10 — высоко-
прочного и надежного сплава [4], содержа-
щего ряд легирующих элементов (Cr, Ni, Mo),
используется закалка от температуры
1010 C и трехкратное старение (отпуск) при
510 C [5]. В работе [6] отмечены благопри-
ятное сочетание прочностных и пластичес-
ких свойств, высокая стойкость к хрупкому
разрушению. Сталь ВКС-10 предназначена
для изготовления деталей авиационной тех-
ники, например зубчатых колес [7].

Для формирования специальных физико-
технологических свойств поверхностного
слоя деталей из стали без изменения свойств
сердцевины применяют химико-термическую
обработку (ХТО) [8]. Для улучшения харак-
теристик поверхности служит азотирование.
При этом поверхностный слой детали насы-
щается азотом с образованием азотсодержа-

щих фаз, способствующих улучшению физи-
ческих свойств и механических характерис-
тик поверхностного слоя [9—11]. Эти фазы,
как правило, обеспечивают большую твер-
дость, а иногда и коррозионную стойкость
поверхности [12].

Однако во многих сталях насыщение по-
верхности азотом происходит медленно [13,
14]. Для ускорения этого процесса исполь-
зуют методы подготовки приповерхностного
слоя стали. Влияние термоциклических де-
формаций на структуру низкоуглеродистых
сталей исследовано в работе [15]. Лазерное
модифицирование поверхности [16] способ-
ствует изменению структуры обработанных
участков и позволяет сделать предположе-
ния о влиянии процесса деформации на про-
цесс азотирования [17]. В результате лазер-
ной обработки (ЛО) диффузионные процес-
сы протекают быстрее [18, 19] из-за большо-
го количества дефектов, образующихся при
такой обработке. Лазерное упрочнение повер-
хности повторяющимися лазерными импуль-
сами было выполнено и исследовано в рабо-
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те [20], в ней выделен эффект закалки при
ЛО поверхности (обработка поверхности, ко-
торая приводит к закалке).

Трибологические свойства углеродистых
инструментальных сталей после лазерной
поверхностной закалки исследованы в рабо-
тах [21, 22]. Для наблюдения фазовых обла-
стей в работе [21] применяли сканирующую
электронную микроскопию, но идентифика-
цию фаз не выполняли, в этом случае необ-
ходимы дифракционные методы. При изуче-
нии фазового состава методами микроскопии,
а также триботехнических свойств углероди-
стых инструментальных сталей после лазер-
ного поверхностного упрочнения квази-CW
волоконным лазером [21] изменения струк-
туры дифракционными методом не исследо-
вали, что не позволило полностью раскрыть
природу упрочнения. Эффективность образо-
вания новых фаз, а также дефектов в поверх-
ностных слоях может быть исследована ме-
тодами рентгеновской дифракции. В работе
[23] показано, что при ЛО в среде инертного
газа могут появиться оксиды, что подтверж-
дено в нашей работе. Однако процесс образо-
вания новых фаз с их идентификацией после
ЛО, а также последующего азотирования ста-
ли ВКС-10 ранее не исследовался.

Известно, что рентгеновская дифракция —
оптимальный метод для регистрации и иден-
тификации фаз в сталях [19, 24], т.е. исследо-
вания поверхности стали ВКС-10 этим мето-
дом можно рассматривать как перспектив-
ные. Однако идентификация фаз затруднена
при близком расположении дифракционных
рефлексов фаз [25, 26]. Для точной иденти-
фикации фаз [25] используют математичес-
кие методы повышения разрешения [27].

В работе [28] исследовано влияние ЛО
стали ВКС-10 (13Х3Н3М2ВФБ-Ш) без оплав-
ления и с оплавлением на толщину поверх-
ностных слоев и изменение микротвердости
по толщине диффузионных слоев при пос-
ледующем вакуумном азотировании. Было
установлено, что предварительная ЛО без
оплавления поверхности при последующем
азотировании обеспечивает большую эффек-
тивную толщину слоя, чем обработка с оп-
лавлением, а также повышенную износостой-
кость поверхности. В этой работе фазовый
состав поверхностных слоев не исследовал-
ся, хотя, несомненно, это важно для понима-
ния физических причин упрочнения повер-
хностных слоев.

Настоящая работа проведена с целью по-
лучения данных о фазовом составе поверх-
ностных слоев образцов стали на основе Fe-
Cr-Ni (сталь ВКС-10) в состоянии после по-
верхностной обработки лазерным излучени-
ем без/с оплавлением и последующего азо-
тирования методом рентгеновской дифрак-
ции с использованием математических мето-
дов повышения разрешающей способности.

Материалы и методика исследований.
Опытные образцы стали ВКС-10 (химический
состав, мас.%: Fe — основа, C 0,10—0,15; Cr
3,00—3,40; Ni 2,70—3,00; Mo 1,90—2,30; Mn
0,3—0,6; W 0,20—0,50; Si 0,17—0,31; V
0,05—0,15; Nb 0,05—0,15) после термичес-
кого улучшения (закалка + высокий отпуск)
по ОСТ 1 90005—91 подвергали как ЛО, так
и последующему азотированию (ХТО).

Исследовали образцы в исходном состо-
янии, а также после ЛО по трем схемам:
1) без оплавления поверхности (при мощно-
сти лазерного излучения 1200 Вт); 2) с оп-
лавлением (мощность 2000 Вт) и 3) с оплав-
лением при сканировании лазером по двум
перпендикулярным направлениям (мощ-
ность 2000 Вт, при смене направления ска-
нирования поверхность охлаждали на воз-
духе около 10 мин и меняли направление
сканирования). Лазерную обработку прово-
дили с использованием иттербиевого воло-
конного лазера ЛС-5 с длиной волны излу-
чения 1,07 мкм в потоке аргона. Скорость
обработки составила 10 мм/с, диаметр лазер-
ного пятна — 4 мм с перекрытием сосед-
них дорожек 0,38. Образцы в исходном со-
стоянии и после ЛО по трем схемам допол-
нительно подвергали азотированию. Вакуум-
ное азотирование осуществляли при темпе-
ратуре 540 C в среде аммиака в течение 24 ч
при давлении 10 кПа (80 мм рт. ст.).

Для проведения рентгеновских исследо-
ваний использовали дифрактометр X’pert
PANAnalytical на CuK-излучении в режи-
ме /2 сканирования в диапазоне углов 20—
120 с шагом 0,1 по углу 2 при использо-
вании изогнутого монохроматора, установлен-
ного между образцом и детектором [29]. Эф-
фективная глубина проникновения излучения
составляла 4—10 мкм, на такой глубине ис-
следовали фазовый состав. Расшифровку
рентгенограмм проводили с использованием
баз данных ICDD PCPDFWIN (1997 г.) и ICSD
(2014 г.). Перед проведением оценки отно-
сительных долей фаз все рентгенограммы
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нормировали на одинаковую интегральную
интенсивность всех дифракционных макси-
мумов (за вычетом фона).

Результаты исследований и их обсуж-
дение. Согласно анализу рентгенограмм
(фиг. 1) в контрольном образце (без ЛО и
ХТО) присутствует только фаза на основе
твердого раствора -Fe (далее обозначаемая
как Fe-ОЦК+), легированного в основном
хромом и никелем [30]; карбиды, доля ко-
торых по данным [31] очень мала, не обна-
ружены.

На рентгенограмме образца после ЛО без
оплавления (мощность 1200 Вт) фаза Fe-
ОЦК+ сохраняется доминирующей и появ-
ляются: широкий оксидный пик небольшой
интенсивности Fe3O4 (кривая 2 на фиг. 2, а;
увеличенную ширину дифракционного мак-
симума можно объяснить тем, что вместо од-
ного межплоскостного расстояния d появля-
ется распределение расстояний вокруг сред-
него значения); пики оксида Fe2O3 и слабые
пики (на уровне шума) аустенита (далее обо-
значаемого как Fe-ГЦК+, фиг. 2, б). Окисле-
ние при ЛО в аргоне объясняется отсутстви-
ем полной изоляции образца, вследствие чего
возможно небольшое неконтролируемое по-
ступление окислительной атмосферы в
зону обработки.

На рентгенограмме образца после ЛО с
оплавлением (при мощности 2000 Вт; кри-
вая 3 на фиг. 1) фаза Fe-ОЦК+ сохраняется
и появляется большое количество слабых
оксидных пиков и увеличивается интенсив-
ность существовавших ранее, образуются бо-
лее заметные пики Fe-ГЦК+ (фиг. 2, б, в) по
сравнению с ЛО без оплавления. Это согла-
суется с данными [32, 33] о том, что при вы-
соких скоростях нагрева и охлаждения, свой-
ственных ЛО, при обработке сталей создают-
ся условия для стабилизации аустенита.

После сканирования лазером по двум
перпендикулярным направлениям при
мощности 2000 Вт (кривая 4 на фиг. 1) ин-
тенсивности пиков всех оксидных фаз силь-
но возрастают (см. фиг. 2) по сравнению с
ЛО с оплавлением и появляется множество
новых слабых оксидных (Fe3O4 и Fe2O3) пи-
ков. Образуется новый пик фазы Fe-ГЦК+
(фиг. 2, а). Такие результаты можно объяс-
нить увеличением интенсивности окисления
и большей стабилизацией фазы Fe-ГЦК+,
которым способствует увеличение в два раза
длительности лазерного воздействия и, тем
самым, суммарной энергии лазерного излу-
чения при сканировании [32, 33].

На фиг. 3 представлены рентгенограммы
образцов в исходном состоянии и после азо-

Фиг. 1. Рентгенограммы образцов стали ВКС-10 в диапазоне 2  30—120: 1 — исходный; 2 — ЛО без
оплавления; 3 — ЛО с оплавлением; 4 — сканирование лазером
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Фиг. 2. Рентгенограммы
образцов стали ВКС-10 в ха-
рактерных диапазонах углов
2(а—в): 1 — исходный; 2 —
ЛО без оплавления; 3 — ЛО
с оплавлением; 4 — сканиро-
вание лазером
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тирования. Из сравнения рентгенограмм вид-
но, что после азотирования пики -фазы сме-
щаются вправо (увеличивается угол 2) и су-
жаются по сравнению с исходным образцом.
Это можно объяснить тем, что увеличение па-
раметра решетки из-за внедрения атомов азо-
та меньше, чем его уменьшение из-за пере-
хода хрома в нитриды при длительном азо-
тировании стали при 540 C. Также появля-
ются слабые пики фаз CrN, Fe3N (фиг. 3).

После ЛО без оплавления и вакуумного
азотирования увеличивается (по сравнению
с азотированием без ЛО) количество нитрид-
ных (Fe4N, Fe3N и CrN) и оксидных (Fe2O3 и
Fe3O4) пиков и повышается интенсивность
пиков фаз CrN, Fe3N, Fe4N (см. кривую 2 на
фиг. 4); обнаружено несколько пиков твер-
дого раствора Fe-ГЦК+. Как было отмечено
ранее, ЛО приводит к стабилизации остаточ-
ного аустенита, который должен распадаться
при температуре азотирования. Но этого не
происходит, потому что азот является -ста-
билизатором [34]. Таким образом, результа-
том ЛО и последующего азотирования яв-
ляется стабилизация остаточного аустенита
[35]. В то же время интенсивность пиков
фазы Fe-ОЦК+ сильно уменьшается, а ши-
рина их увеличивается (что свидетельствует

о появлении неоднородных деформаций в
этой фазе или уменьшении размеров облас-
тей когерентного рассеяния из-за увеличе-
ния, по видимому, концентрации дефектов),
но положение пиков на рентгенограмме ос-
тается неизменным (кривая 2 на фиг. 4).
Этот фазовый состав соответствует глубине
4—10 мкм от поверхности образца, что су-
щественно меньше толщины азотированно-
го слоя (300 мкм) [28].

Анализ рентгенограммы после ЛО с оп-
лавлением и азотирования показал, что доля
фазы Fe-ОЦК+ значительно уменьшилась (по
сравнению с образцом после ЛО без оплав-
ления) и некоторые ее пики оказались на
одном уровне с шумом (кривая 3 на фиг. 4,
б—г). Ширина пиков увеличивается, что про-
исходит либо из-за появления сильных нео-
днородных деформаций в этой фазе, либо из-
за сильного уменьшения размеров областей
когерентного рассеяния, по-видимому, вслед-
ствие увеличения концентрации дефектов и
уменьшения размеров кристаллитов при оп-
лавлении и последующей кристаллизации.
Интенсивности пиков нитридов становятся
самыми большими на данной рентгенограм-
ме, помимо этого появляются пики нитри-
дов Cr2N. Объемные доли нитридов железа
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Фиг. 3. Рентгенограммы образцов стали ВКС-10: 1 — исходный; 2 — после азотирования
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и хрома также продолжают увеличиваться
(по сравнению с образцом после ЛО без оп-
лавления). Этот фазовый состав соответствует
глубине 4—10 мкм от поверхности образца.

На рентгенограмме образца после скани-
рования лазером по двум направлениям и
азотирования наблюдается другая, по срав-
нению с ранее рассмотренным образцом (ЛО
с оплавлением), картина: интенсивность пи-
ков фазы Fe-ОЦК+ больше, а ширина ее пи-
ков меньше, интенсивность пиков нитридных
фаз меньше (кривая 4 на фиг. 4). Это мож-
но объяснить тем, что обработка со сканиро-
ванием по двум направлениям приводит к

частичному отжигу/отпуску материала, зале-
чиванию дефектов фазы Fe-ОЦК+ и, как след-
ствие, к уменьшению коэффициента диффу-
зии. Также можно отметить небольшое уве-
личение интенсивности пиков оксидов и
твердого раствора на основе Fe-ГЦК+. Не-
смотря на то, что азотирование выполняли в
восстановительной среде аммиака, относи-
тельно низкая температура азотирования
(540 C) не позволяет восстановить полностью
оксидные фазы, сформированные при ЛО.
Фазы карбидов не были обнаружены после
всех изученных обработок из-за малого содер-
жания углерода в исходном образце.
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Таким образом, показано увеличение ин-
тенсивности пиков азотсодержащих фаз (сви-
детельствующее об увеличении их количе-
ства) при азотировании после ЛО, что свиде-
тельствует об ускорении последующего азо-
тирования, по-видимому, в результате форми-
рования более дефектной структуры, диффу-
зия азота в которой протекает быстрее.

Выводы. 1. В поверхностных слоях об-
разцов стали ВКС-10 при повышении мощ-
ности лазерной обработки (с 1200 до 2000 Вт)
происходит увеличение объемных долей
твердого раствора на основе Fe-ГЦК, так как
лазерной обработке свойственны высокие

скорости нагрева и охлаждения, создающие
условия для стабилизации аустенита и ок-
сидных фаз (из-за незначительного проник-
новения кислорода в защитную среду (аргон)
и увеличения скорости окисления при более
интенсивном нагреве поверхности).

2. Обнаружены пики фаз CrN, Fe3N после
вакуумного азотирования, причем доля нит-
ридов на расстоянии 0—10 мкм от поверх-
ности растет при увеличении интенсивнос-
ти воздействия (вначале без лазерной обра-
ботки, далее 1200 Вт (лазерная обработка без
оплавления) и 2000 Вт (лазерная обработка
с оплавлением)), что сопровождается ушире-

Фиг. 4. Рентгенограммы образцов стали ВКС-10 в характерных диапазонах углов 2 (а—г): 1 — азоти-
рование в исходном состоянии; 2 — ЛО без оплавления и азотирование; 3 — ЛО с оплавлением и азоти-
рование; 4 — сканирование лазером и азотирование
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нием дифракционных пиков фазы на осно-
ве твердого раствора Fe-ОЦК, вызванного, по-
видимому, ростом количества дефектов в об-
ластях этой фазы и ослаблением интенсив-
ности пиков этой фазы из-за уменьшения ее
доли после вакуумного азотирования.

3. После лазерной обработки с оплавлени-
ем и азотирования наблюдается сильное
уменьшение относительной интенсивности и
увеличение ширины пиков фазы на основе
твердого раствора Fe-ОЦК, что является след-
ствием формирования структуры с большим
количеством дефектов и уменьшения разме-
ров кристаллитов при оплавлении и крис-
таллизации при лазерной обработке; нитри-
ды железа становятся основной фазой.

4. После двойного сканирования лазером
и азотирования интенсивности нитридных
пиков уменьшаются, а интенсивности пиков
фазы на основе твердого раствора Fe-ОЦК
увеличиваются по сравнению с однократной
обработкой лазером с оплавлением и азоти-
рованием, а ширины пиков уменьшаются, что
является следствием формирования струк-
туры с меньшим количеством дефектов из-
за их залечивания при лазерной обработке
со сканированием.

5. При увеличении интенсивности одно-
кратного лазерного воздействия при после-
дующем азотировании увеличивается объем-
ная доля нитридных фаз, но при этом не-
значительно увеличивается и доля нежела-
тельных оксидных фаз. Полного восстанов-
ления оксидных фаз, сформированных при
лазерной обработке, не происходит, так как
азотирование проводится при сравнительно
низкой температуре (540 C) в восстанови-
тельной атмосфере аммиака. Доля фазы на
основе Fe-ГЦК, сформировавшаяся после ла-
зерной обработки, при азотировании не из-
меняется, по-видимому, из-за стабилизирую-
щего действия азота.
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