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Всероссийский институт авиационных материалов (ФГУП «ВИАМ» 

ГНЦ) – крупнейшее российское государственное материаловедческое 

предприятие, на протяжении 80 лет разрабатывающее и производящее 

материалы, определяющие облик современной авиационно-космической 

техники. 1700 сотрудников ВИАМ трудятся в более чем тридцати научно-

исследовательских лабораториях, отделах, производственных цехах и 

испытательном центре, а также в четырех филиалах института. ВИАМ 

выполняет заказы на разработку и поставку металлических и 

неметаллических материалов, покрытий, технологических процессов и 

оборудования, методов защиты от коррозии, а также средств контроля 

исходных продуктов, полуфабрикатов и изделий на их основе. Работы 

ведутся как по государственным программам РФ, так и по заказам ведущих 

предприятий авиационно-космического комплекса России и мира. 

В 1994 г. ВИАМ присвоен статус Государственного научного центра 

РФ, многократно затем им подтвержденный. 

За разработку и создание материалов для авиационно-космической и 

других видов специальной техники 233 сотрудникам ВИАМ присуждены 

звания лауреатов различных государственных премий. Изобретения ВИАМ 

отмечены наградами на выставках и международных салонах в Женеве и 

Брюсселе. ВИАМ награжден 4 золотыми, 9 серебряными и 3 бронзовыми 

медалями, получено 15 дипломов. 

Возглавляет институт лауреат государственных премий СССР и РФ, 

академик РАН, профессор Е.Н. Каблов. 
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ИССЛЕДОВАНИЕ ФАЗОВОГО СОСТАВА ДИФФУЗИОННОГО СЛОЯ  

ТЕПЛОСТОЙКОЙ СТАЛИ ВКС10-У-Ш 

 

 

Изучен фазовый состав диффузионного слоя высокопрочной теплостойкой 

дисперсионно-твердеющей стали ВКС10-У-Ш, микролегированной редкоземель-

ными элементами (РЗМ), после комплексной химико-термической обработки 

(ХТО), включающей вакуумную цементацию, упрочняющую термообработку (вы-

сокий отпуск, закалка, старение и ионно-плазменное азотирование). Исследова-

ния проводили методами физико-химического фазового анализа (ФХФА), дифрак-

ции отраженных электронов (ДОЭ) и растровой электронной микроскопии 

(РЭМ). Полученные разными методами данные позволили выяснить, какие леги-

рующие элементы формируют фазовый состав стали, а также какие карбиды и 

нитриды придают ей необходимые свойства. 

Ключевые слова: теплостойкая сталь, фазовый анализ, изолирование фаз, 

ФХФА, РЭМ, МРСА, дифракция отраженных электронов, ДОЭ, карбиды, нитри-

ды. 
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THE PHASE COMPOSITION RESEARCHING OF THE DIFFUSION  

LAYER OF HEAT-RESISTANT STEEL VKS10-U-Sh 

 

The phase composition of the diffusion layer of high-strength heat-resistant precipi-

tation-hardening steel VKS10-U-Sh, microalloyed with rare-earth metals (REM) after a 

comprehensive chemical and heat treatment, comprising the steps of vacuum carburiz-

ing, strengthening heat treatment (tempering, quenching, maraging and ion-plasma ni-

triding) has been investigated. The methods of physical-chemical phase analysis 

(PCPA), electron back scatter diffraction (EBSD) and scanning electron microscopy 

(SEM) have been used. The data obtained by different methods have allowed finding out 

which alloying elements form the phase composition of steel and which carbides and ni-

trides give it the necessary properties. 



Keywords: heat-resistant steel, phase analysis, isolation phases, physic-chemical 

phase analysis, PCPA, SEM, µXRF, diffraction of reflected electrons, electron back 

scatter dif-fraction, EBSD, carbides, nitrides. 
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Введение 

Теплостойкая дисперсионно-твердеющая сталь ВКС-10У-Ш, микролегированная 

редкоземельными элементами (РЗМ), является перспективным материалом для изго-

товления деталей при производстве зубчатых колес редукторов газотурбинных двига-

телей (ГТД) [1, 2]. Сталь ВКС-10У-Ш обладает высокими контактной и циклической 

прочностью, теплостойкостью и износостойкостью [3, 4]. Эти свойства зависят в 

первую очередь от качества упрочнения поверхностного слоя материала [5–9]. 

Сталь ВКС-10У-Ш приобретает необходимые свойства при проведении ком-

плексной химико-термической обработки (ХТО) [10, 11], в процессе которой в диффу-

зионном слое формируются дисперсные частицы карбидов и нитридов сложного фазо-

вого состава [12–14]. Этот процесс обусловлен выбранной системой легирования стали 

ВКС-10У-Ш [15] – значительной (более 6%) суммарной концентрацию сильных карби-

дообразующих элементов: хрома, молибдена, ванадия, ниобия и вольфрама [16, 17]. 

В процессе исследования диффузионных слоев стали ВКС-10У-Ш, полученных на 

разных стадиях комбинированной ХТО, методами физико-химического фазового ана-

лиза (ФХФА), дифракции отраженных электронов (ДОЭ) и растровой электронной 

микроскопии (РЭМ) получена информация о структурных формулах и типах кристал-

лических решеток карбидов и нитридов следующих переходных металлов: Fe, Cr, Mo, 

W, Nb. Благодаря этим фазам и происходит упрочнение поверхности, а диффузионные 

слои приобретают теплостойкость. 

 

Материалы и методы 

Качественный фазовый состав определяли методом физико-химического фазо-

вого анализа и дифракции отраженных электронов. 

Метод ФХФА представляет собой сочетание электрохимической пробоподго-

товки (электрохимического изолирования фаз) и исследования полученных анодных 

осадков (изолятов) методом порошковой рентгеновской дифракции [18–20].  

http://metallurgicheskiy.academic.ru/3075/Fe


В ФХФА, как правило, наблюдается бόльшая избирательная способность к рас-

творению контактирующих твердых фаз сплава в электролите в тех случаях, когда фа-

зы имеют разный химический состав, по сравнению со случаями контакта с электроли-

том твердых фаз на одинаковой металлической основе [21], что характерно для боль-

шинства современных сталей и сплавов. В связи с этим такой метод имеет высокую по-

грешность при определении точного количества изолированных фаз и их процентных 

соотношений. Однако несомненным плюсом является то, что метод ФХФА нелокаль-

ный и позволяет выделить и идентифицировать фазы, содержащиеся в большом объеме 

образца, причем как фазу матрицы, так и фазы, содержащиеся в малом количестве [22]. 

Метод ФХФА впервые начал применятся более 60 лет назад в ВИАМ [23]. 

Метод ДОЭ является локальным и используется в РЭМ в качестве дополнитель-

ного аналитического метода, позволяющего на поверхности массивных поликристал-

лов определять ориентации отдельных зерен, локальную текстуру, корреляцию ориен-

таций между точками, идентифицировать фазы и их распределение по поверхности  

образца. В настоящее время метод ДОЭ является альтернативой рентгеновскому  

дифракционному методу [24]. Бурное развитие ДОЭ за последние десять лет позволило 

успешно применять его для аттестации даже очень сложных структур – нанокристал-

лических, сильно деформированных и т. д. Метод ДОЭ интенсивно используется  для 

изучения важнейших явлений в физическом материаловедении – пластической дефор-

мации, фазовых превращений, рекристаллизации и др. [25]. 

 

Условия проведения исследований и оборудование 

Для стали ВКС-10У-Ш состав электролита для ФХФА был следующим: водный 

раствор, содержащий 10% HCl и 3% лимонной кислоты. Условия электролиза: плот-

ность тока 0,15 А/см
2
, продолжительность 15 мин [26]. Исследования проводили на об-

разцах цилиндрической формы высотой 2–2,5 см, диаметром 1–2 см. В процессе элек-

тролиза при заданных условиях происходит растворение поверхностного слоя образца 

толщиной ~0,05–0,1 мм, при этом на поверхности образца остается осадок, представ-

ляющий собой высокодисперсный порошок. Образцы взвешивались до электролиза и 

после снятия анодного осадка. Перед снятием осадка образцы промывали от остатков 

электролита дистиллированной водой. Анодный осадок снимали с образца с помощью 

ультразвука, затем просушивали и исследовали фазовый состав осадка методом рентге-

ноструктурного анализа на дифрактометре D/Мах-2500 фирмы Rigaku. Для расшиф-

ровки рентгенограмм использовалось программное обеспечение на базе данных PDF-2. 



Микрорентгеноспектральный анализ и фазовый анализ методом дифракции от-

раженных электронов проводили на сканирующем электронном микроскопе Hitachi 

SU8000, оснащенном системой микроанализа Oxford Instruments NanoAnalysis, вклю-

чающей в себя энергодисперсионный рентгеновский детектор XMax
N
80 и дифракто-

метр EBSD AzTec HKL Advanced. 

 

Результаты 

Физико-химический фазовый анализ 

При исследовании поверхности твердого образца стали ВКС-10У-Ш на рентге-

новском дифрактометре можно обнаружить только α-Fe (ОЦК решетка) – матрицу ста-

ли, в то время как анализ изолята позволяет получить информацию о тех фазах, доля 

которых намного меньше основной фазы, содержащейся в материале (рис. 1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Рисунок 1. Дифрактограммы, полученные при анализе поверхности образца стали ВКС-10У-

Ш (а) и изолята снятого с образца (б) после азотирования 

 

В табл. 1 приведены результаты рентгеноструктурного анализа изолятов, полу-

ченных с образцов стали ВКС-10У-Ш на разных стадиях ХТО. 

 
Таблица 1 

Фазы, обнаруженные в изолятах стали ВКС-10У-Ш 
Условный 

номер образца 

Химико-термическая  

обработка 

Фазовый состав  

1 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск 

α-Fe Fe3C – Cr23C6 (следы), 

Cr7C3 

– 

2 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск+закалка 

α-Fe Fe3C – Cr23C6 (следы), 

Cr7C3 

– 

3 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск+закалка+старение 

α-Fe Fe3C Mo2С Cr23C6, Cr7C3 

(следы) 

W2C 

4 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск+закалка+старение+ 

+ионно-плазменное азотирование 

α-Fe Fe3C, 

FeN, Fe2N 

Mo2С, 

Mo2N 

Cr23C6, Cr7C3 

(следы), CrN 

W2С 
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Растровая электронная микроскопия и микрорентгеноспектральный анализ 

Микроструктура диффузионного слоя стали ВКС-10У-Ш после термической об-

работки и азотирования представлена на рис. 2 и 3. Кроме мартенситной матрицы 

(игольчатая структура – рис. 2, а и рис. 3) в диффузионном слое видны частицы непра-

вильной геометрической формы с округлыми краями. Размер отдельных микрочастиц 

составляет 1×1 мкм и меньше (рис. 2, б), однако встречается много срощенных друг с 

другом микрочастиц, особенно в том месте, где поверхности образца образуют угол  

(область встречной диффузии), максимальный размер частиц в этом случае –  

до 20×5 мкм (рис. 3). Наибольшая плотность частиц наблюдается в приповерхностной 

части диффузионного слоя толщиной ~400 мкм. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Рисунок 2. Микроструктура (а – ×2000; б – ×10000) диффузионного слоя стали ВКС-10У-Ш 

после термической обработки и азотирования 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Рисунок 3. Частицы карбидов и нитридов в диффузионном слое стали ВКС-10У-Ш после 

термической обработки и азотирования 
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Рисунок 4. Карты распределения элементов Fe (а), Cr (б), Mo (в), Ni (г), соответствующие  

(см. рис. 2) 

 

Химический состав отдельных микрочастиц и матрицы был изучен методом 

микрорентгеноспектрального анализа (рис. 3, точки 5, 6, 7). Выявлено, что в 

срощенных образованиях в виде округлых частиц содержится в 4 раза больше Cr и в  

2 раза – Mo, чем в матрице. Концентрация C и N также выше, чем в матрице, в которой 

содержится больше Fe и Ni, при этом в распределении остальных элементов  

(Si, Mn, W, V, Nb) заметных изменений не наблюдается. На рис. 4 приведены карты 

распределения некоторых элементов, полученные методом энергодисперсионного 

спектрометрического анализа. 

 

Метод дифракции отраженных электронов 

 



Для электронного микроскопа использовались следующие настройки: ускоряю-

щее напряжение 15 кВ, ток 10 мА, расстояние между полюсным наконечником и об-

разцом 15 мм. Параметры идентификации фаз: разрешение пространства Хафа – 70, ба-

зы данных NIST, ICSD. Перед анализом образцы подвергали ионно-плазменному трав-

лению. Поиск фаз и их идентификация проводились по нескольким точкам на разных 

участках образца, как показано на рис. 5. В табл. 2 приведен фазовый состав образца 4 

стали ВКС-10У-Ш. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Рисунок 5. Микроструктура одного из участков образца стали ВКС-10У-Ш, на котором  

проводился анализ методом ДОЭ 

 
Таблица 2 

Фазы, обнаруженные методом ДОЭ в диффузионном слое образца 4  

стали ВКС-10У-Ш после термической обработки и азотирования 

Фазовый состав 
α-Fe Fe3C, Fe7C3, Fe2C, Fe5C2, FeN, FeNiN,  

Fe2N, Fe3N, Fe8N, Fe16N2 

 

Mo2C, 

Mo2N 

Cr23C6, 

Cr7C3,  

CrN 

WC 

 

Обсуждение и заключения 

Исследование диффузионного слоя образцов стали ВКС10-У-Ш с помощью 

РЭМ показало, что в нем содержатся дисперсные нано- и микрочастицы неправильной 

геометрической формы с округлыми краями, которые образуют зону толщиной от 300 

до 500 мкм. Методом дифракции отраженных электронов в составе этих частиц обна-

ружено несколько фаз, которые были идентифицированы (табл. 2) в образцах 1–3 как 

карбиды, а в образце 4 – как карбиды и нитриды. Эти данные соответствуют результа-

там, полученным при ФХФА (табл. 1). Методами МРСА и энергодисперсионного 

спектрометрического картирования всех образцов выявлено, что образования обогаще-

ны Cr и Mo, обеднены Fe и Ni, содержание C в них выше, чем в близлежащих областях, 

а в образце 4 повышенное содержание N (рис. 4), что также подтверждает данные, по-

25 мкм
 



лученные при ФХФА и ДОЭ. На микроструктурах (рис. 2 и 3) видно, что частицы 

окружены матрицей, которая имеет игольчатую структуру. Анализ матрицы методом 

ДОЭ позволил идентифицировать фазы Fe3C (цементит), α-Fe (ОЦК решетка), что так-

же было получено при ФХФА. 

 
Таблица 3 

Фазы, входящие в состав диффузионного слоя стали ВКС10-У-Ш 
Условный 

номер 

образца 

Химико-термическая 

обработка 

Фазовый состав 

1, 2 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск+закалка 

Fe 

(ОЦК) 

Fe3C, 

Fe7C3, 

Fe2C, 

Fe5C2 

– – – 

Cr7C3, 

Cr23C6 

– – – – 

3 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск+ 

+закалка+старение 

– 

Mo2C 

– – 

NbC 

– 

WC, 

W2C 

4 Вакуумная цементация+ 

+высокий отпуск+ 

+закалка+старение+ионно-

плазменное азотирование 

FeN, 

Fe2N, 

Fe3N, 

Fe8N, 

Fe16N2, 

FeNiN 

Mo2N CrN NbN 

 

Сравнив полученные данные, можно сделать вывод, что и ФХФА, и метод ДОЭ 

позволяют определить качественный фазовый состав диффузионного слоя. Однако ме-

тодом ФХФА идентифицировано меньшее количество фаз. Это обусловлено тем, что 

фазы, имеющие одинаковый элементный состав, плохо изолируются друг от друга. По-

строить карту распределения фаз в диффузионном слое мешает быстрая намагничивае-

мость образца магнитным полем колонны растрового электронного микроскопа. Метод 

ДОЭ дает информацию о фазовом составе отдельных участков диффузионного слоя. А 

данные ФХФА – это общий фазовый состав той части диффузионного слоя, которая 

была изолирована после избирательного растворения поверхностного слоя всего образ-

ца при электролизе. Таким образом, результаты этих методов взаимно дополняют и 

подтверждают друг друга, что позволяет убедиться в правильности полученных ре-

зультатов и построить общую картину образования карбидных и нитридных фаз на 

всех стадиях ХТО (табл. 3). 
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