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КАЛОРИМЕТРИЧЕСКИЕ ЭФФЕКТЫ  

ПРИ ФАЗОВЫХ ПРЕВРАЩЕНИЯХ В СТАЛИ 38Х2МЮА 

Дифференциальная сканирующая калориметрия позволяет устанавливать закономерности структурно-фазовых превращений, 
происходящих в металлах и сплавах в широком диапазоне значений температуры нагрева и охлаждения, практически in situ. Ранее были 
описаны преимущества метода дифференциальной сканирующей калориметрии и применимость данного метода для различных мате-
риалов и сплавов.  

Уже накопленный опыт применения ДСК показал, что многие сложившиеся представления о закономерностях фазовых превра-
щений иногда нуждаются в определенной корректировке. Это, в частности, относится к структурно-фазовым превращениям в сталях, ис-
следование которых методами ДСК носит достаточно фрагментарный характер. 

В развитие этих исследований в настоящей работе проведено сравнительное исследование закономерностей изменения калори-
метрических эффектов при термоциклировании в межкритическом интервале температур стали 38Х2МЮА и азотированного слоя стали 
38Х2МЮА после газового азотирования. 

Определены температуры начала и конца превращений в МКТИ, величины эндо- и экзотермических эффектов и т.п. 
Установлены изменения в ходе кривых ДСК азотированного слоя как при нагреве, так и при охлаждении. При нагреве зафиксиро-

вана потеря массы навески, что связано с выходом азота из стали. Это позволяет косвенно определять количество введенного азота при 
азотировании сталей. 

Обнаружен необычно большой экзотермический эффект при нагреве в МКТИ азотированного слоя, природа которого может быть 
связана с декомпозицией нитридов железа в аустенитной матрице. 

Выявлена при нагреве азотированного слоя область температур обратного эвтектоидного превращения, присутствующая на диа-
грамме состояния Fe–N. 

При последующем повторном нагреве азотированных образцов влияние азота сохраняется. Следует отметить, что потери массы 
образца при повторном нагреве не наблюдается. 

Ключевые слова: дифференциальная сканирующая калориметрия, фазовые превращения, калориметрические эффекты, азот, 
азотированный слой, сталь 38Х2МЮА, нагрев, охлаждение, температура, газовое азотирование.  
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CALORIMETRIC EFFECTS DURING PHASE TRANSFORMATIONS  

IN STEEL 38KH2MYUA  

The differential Scanning Calorimetry allows the patterns of structural and phase transformations in metals and alloys in a wide range of 
heating temperatures and cooling, substantially in situ. Earlier have been described the advantages of the method of differential scanning 
calorimetry and the applicability of this method for a variety of materials and alloys. 

The accumulated experience in the use of DSC showed that many prevailing ideas about the laws of phase transformations sometimes 
need some adjustment. This, in particular, relates to structural-phase transformations in steels, the study of which by DSC methods is quite frag-
mented in nature. 

In support of these studies, in this work, we conducted a comparative study of the patterns of change in calorimetric effects during thermal 
cycling in the intercritical temperature interval of 38Kh2MYuA steel and the nitrided layer of 38Kh2MYuA steel after gas nitriding. 
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The temperatures of the beginning and end of transformations in the intercritical temperature interval, the values of endo- and exothermic 
effects, etc., were determined. 

Changes in the course of the DSC curves of the nitrided layer were established both upon heating and upon cooling. During heating, a 
weight loss of the sample was recorded, which is associated with the release of nitrogen from steel. This allows you to indirectly determine the 
amount of nitrogen introduced during nitriding of steels. 

An unusually large exothermic effect was found when the nitrided layer was heated in the intercritical temperature interval, the nature of 
which can be associated with the decomposition of iron nitrides in the austenitic matrix. 

During heating of the nitrided layer, the temperature range of the reverse eutectoid transformation, which is present on the Fe–N state dia-
gram, was revealed. 

Upon subsequent reheating of nitrided samples, the effect of nitrogen is retained. It should be noted that the sample mass loss during re-
peated heating is not observed. 

Keywords: differential scanning calorimetry, phase transformations, calorimetric effects, nitrogen, nitrided layer, 38Kh2MYuA steel, heat-
ing, cooling, temperature, gas nitriding. 

 

Введение 

Широкое применение методов дифференци-
альной сканирующей калориметрии (ДСК) [1–10] 
показало определенную ограниченность наших 
представлений о структурно-фазовых превраще-
ниях в металлических сплавах [11–16]. Это по-
ставило вопрос о необходимости расширения тако-
го рода исследования на новых материалах. 
В развитие этого в настоящей работе методом ДСК 
проведено изучение калориметрических эффектов 
при нагреве и охлаждении сталей Ст40 и 
38Х2МЮА в межкритическом интервале темпе-
ратур (МКТИ). Кроме того, проведено исследо-
вание влияния азотирования на фазовые превраще-
ния в азотированном слое при нагреве выше кри-
тической точки Ас3 и последующем охлаждении с 
этой температуры. Такие объекты впервые стали 
предметом изучения методами ДСК. 

Методика проведения исследования 

Объектом исследования служили образцы из 
стали 38Х2МЮА. 

Для исследования влияния азота [17] на фазо-
вые превращения были изготовлены цилиндри-
ческие образцы из стали 38Х2МЮА, прошедшие 
закалку с последующим газовым азотированием. 
Газовое азотирование проводилось при температу-
ре 540 °С и выдержке 52 ч, обеспечивающей глу-
бину слоя азотирования 0,55–0,65 мм.  

Далее с поверхности на глубину 0,3 мм  
(α-фаза + ε-фаза и γ`-фаза) была снята стружка, кото-
рая и была объектом исследования в данной работе.  

Металлографические исследования глубины 
азотированного слоя проводили на поперечных 
микрошлифах с помощью оптического микроскопа 
Axiovert 40 МАТ, оснащенного фотокамерой и 
программой анализа изображений Thixomet PRO. 

Дифференциальная сканирующая калори-
метрия (ДСК) осуществлена на высокочувстви-
тельном калориметре STA 449 Jupiter фирмы 
Netzsch. Поскольку, как известно [18–21], на ре-
зультаты ДСК оказывает влияние множество труд-
но контролируемых факторов, проводилось сгла-

живание экспериментальных кривых полиномом 
6–8-й степеней. Обработка экспериментальных 
данных по ДСК реализована с использованием 
программного обеспечения Proteus Analyses и па-
кета Fityk.  

Экспериментальные результаты  
и их обсуждение 

На рис. 1, а представлена зависимость сигнала 
ДСК от температуры при нагреве стали 38Х2МЮА. 
При температуре 765 °C наблюдается особенность, 
которая отсутствует при нагреве в этом темпера-
турном интервале стали Ст40 с приблизительно тем 
же содержанием углерода [22]. Характер изменения 
в этой области температур второй производной 
(см. рис. 1, а) сигнала ДСК по температуре 
(DDДСК) позволяет отнести эту особенность 
к фазовому переход второго рода – переходу от 
ферромагнитного к парамагнитному состоянию. 
Температура такого перехода для железа равна 
768 °С. Для обычной углеродистой стали темпера-
тура этого превращения находится выше точки Ас1 
и потому на ДСК-зависимостях не проявляется. 

При дальнейшем повышении температуры 
на ДСК-зависимости регистрируется (см. рис. 1, а) 
хорошо выраженный эндотермический эффект, 
связанный с обратным перлитным превращением 
и растворением в последующем избыточного 
феррита. По-видимому, эти два процесса накла-
дываются друг на друга, что приводит к некото-
рому размытию эндотермического пика и завер-
шению процесса в МКТИ при 870 °С. По данным 
нашего калориметрического анализа, температу-
ры начала превращения (786 °С) и его завершения 
(873 °С) близки к приводимым в литературе [21] 
температурам точек Ас1 и Ас3 – соответственно 
800 и 865 °С. 

Минимум эндотермического пика (807,2 °С) и 
температура максимума DDДСК (806,4 °С) разли-
чаются на 0,8°, что позволяет достаточно уверенно 
отнести это превращение к фазовому превращению 
нонвариантного типа [23]. Однако это различие не 
настолько мало, чтобы не предполагать действие 
еще одного механизма превращения, реализуемого 
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в МКТИ, например растворение избыточной фа-
зы – феррита. 

При охлаждении (рис. 1, б) на ДСК-зависимос-
ти фиксируется особенность, связанная с началом 
выделения из аустенита феррита (т. Аr3). По данным 
ДСК, этот процесс начинается при 764 °С. Спра-
вочные значения Аr3 для этой стали 740 °С. При 
дальнейшем охлаждении начинает развиваться ак-
тивный экзотермический процесс, связанный, как мы 
предполагаем, с переходом сохранившегося аустени-
та в перлит. Он заканчивается при 663 °С. Справоч-
ное значение Аr1 для этой стали дается как 665 °С. 

Существенно, что количество тепла, которое 
расходуется на переход стали в аустенитное со-
стояние (24 Дж/г), оказывается заметно меньше, 
чем выделение тепла при обратном переходе стали 
из аустенитного состояния в ферритно-карбидную 
смесь (37 Дж/г). Максимальная скорость распада 
аустенита достигается при температуре 689 °С. 

Ситуация принципиально меняется при на-
греве этой стали, содержащей азот (рис. 2, а). На-
чиная приблизительно с 620 °С наблюдается за-

метная потеря веса образцами (рис. 3), которая 
продолжается вплоть до температуры 1000 °С, т.е. 
даже в чисто аустенитной области. 

Началу этого процесса отвечает появление на 
ДСК-кривых некоторой эндотермической особен-
ности, которая, как мы предполагаем, связана 
с протеканием эвтектоидной реакции в системе  
Fe–N [24]. Косвенным подтверждением этому мо-
жет служить регистрация в этой температурной об-
ласти на DDДСК-зависимости максимума с близ-
кими к ДСК температурами соответствующих друг 
другу экстремумов на этих зависимостях. 

При дальнейшем нагреве во всем темпера-
турном интервале, при котором регистрируется ос-
новная потеря веса образца, а это охватывает прак-
тически весь температурный интервал МКТИ, от-
сутствуют на ДСК-кривой особенности, которые 
можно отнести к протеканию обратного перлит-
ного превращения и растворению избыточного 
феррита. Правда, некоторая аномалия при темпе-
ратуре, близкой к точке Кюри (см. рис. 2, а 
и рис. 1, а), все-таки наблюдается. 

 

   а                                                                  б 

Рис. 1. Изменение сигнала ДСК при нагреве (а) и охлаждении (б) стали 38Х2МЮА до азотирования:  
1 – ДСК-сигнал; 2 – вторая производная ДСК-сигнала  

 

   а                                                                  б 

Рис. 2. Изменение сигнала ДСК при нагреве (а) и охлаждении (б) азотированного слоя стали 38Х2МЮ:  
1 – ДСК-сигнал; 2 – вторая производная ДСК-сигнала 
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При этом следует обратить также внимание 
на то, что первая производная сигнала TG по тем-
пературе во многом напоминает ход зависимости 
ДСК в этом интервале температур (см. рис. 3 и 
рис. 2, а). Это свидетельствует о тесной связи ка-
лориметрических эффектов при нагреве с кинети-
кой выхода азота из навески.  

 

Рис. 3. Изменение массы навески при нагреве азотиро-
ванного слоя стали 38Х2МЮА: 1 – потеря массы образца 
               (TG); 2 – первая производная сигнала TG 

Из полученных термографических данных 
можно оценить количество вышедшего из стали 
азота. В данном конкретном случае весовое содер-
жание азота в стали лежит в интервале 1,9–2,2 %. 

Как видно из рис. 2, а, протекающие в МКТИ 
при нагреве азотированного слоя процессы сопро-
вождаются выделением значительной тепловой 
энергии (264 Дж/г). Этого явления в других сталях 
не зафиксировано [25]. 

Как и предполагалось, ДСК-зависимости при 
охлаждении будут иметь свои особенности (рис. 2, б). 
На них можно отметить область температур начала 
превращения в МКТИ при охлаждении из аустенит-
ного состояния (около 856 °С) и интервал темпера-
тур развития перлитного превращения. По характе-
ру изменения в этом температурном интервале 
DDДСК и в данном случае механизм перлитного 
превращения демонстрирует признаки фазового пе-
рехода первого рода. Однако температура заверше-
ния процесса перехода определяется неоднозначно 
(см. рис. 2, б). Судя по всему, она близка к 620 °С. 

Тепловой эффект превращения при охлажде-
нии азотированной стали оказался равным 36 Дж/г, 
что практически совпадает с тепловым эффектом 
при охлаждении этой стали, не подвергавшейся 
азотированию. Максимальная скорость протекания 
процесса при 700 °С. 

Следует отметить, что при повторном нагреве 
азотированного образца (после выхода азота) со-
храняется частичное подавление фазового превра-
щения при нагреве. Потеря массы навески в этом 
случае не наблюдается. 

Заключение 

Впервые получены данные по ДСК-анализу 
стуктурно-фазовых превращений при нагреве 
и охлаждении в МКТИ стали 38Х2МЮА. 

Обнаружено заметное влияние содержащего-
ся в стали азота на фазовые трансформации при 
нагреве азотированной стали, а именно потеря веса 
образца и отсутствие на ДСК-кривой особенно-
стей, которые можно отнести к протеканию обрат-
ного перлитного превращения и растворению из-
быточного феррита.  

Введение азота не позволяет регистрировать 
эндотермические эффекты при нагреве стали 
в МКТИ из-за развития активного экзотермического 
эффекта, величина которого в несколько раз превы-
шает величину эндотермического эффекта при нагре-
ве не содержащей азот стали такого же состава. 

При нагреве азотированной стали обнаружен 
эндотермический эффект, обусловленный развити-
ем обратного эвтектоидного превращения в соот-
ветствии с диаграммой состояния Fe–N. 

После аустенитизации и выхода азота из ста-
ли, при ее последующем охлаждении не происхо-
дит полного возврата к состоянию, типичному для 
не содержащей азота стали, температурная область 
фазовых превращений расширяется, а температура 
завершения процесса определяется неоднозначно.  
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