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Аннотация. В последние годы развитие аддитивных технологий является одной из приоритетных задач отраслей. Аддитивные 

технологии позволяют, прежде всего, эффективно реализовывать любые конструкторские и инженерные идеи в таких 
высокотехнологичных отраслях, как авиастроение, двигателестроение, ракетостроение. Расширение номенклатуры стан-
дартизованных материалов для аддитивных технологий будет способствовать их внедрению в массовое производство. 
Значительный интерес представляет возможность использования азотсодержащих жаропрочных порошковых сплавов для 
изготовления деталей летательных аппаратов сложной формы с применением аддитивных технологий. В данной работе 
описан полный цикл получения образцов из порошков сплавов со сверхравновесным содержанием азота методом селек-
тивного лазерного плавления (СЛП). Механическим легированием были получены 4 различных состава высокоазотистых 
сталей. Затем порошки этих сталей были обработаны методом плазменной сфероидизации для использования в процессе 
СЛП. Также методом СЛП были изготовлены образцы для механических испытаний. На каждом этапе процесса порошки 
подвергались детальному исследованию. Одним из наиболее важных параметров было содержание азота в получаемых 
порошках. С каждым этапом производства его доля снижалась, но оставалась на уровне сверхравновесного содержания 
0,13–0,44 мас. %. Механические испытания показали, что сплавы, полученные методом СЛП, не уступают по своим 
свойст вам сплавам, изготовленным по классическим металлургическим технологиям.  

Ключевые слова: высокоазотистые стали, сверхравновесное содержание азота, плазменная сфероидизация, механическое 
легирование, аддитивные технологии, селективное лазерное плавление
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ВведениеВведение
В настоящее время азот широко применяется 

в качестве легирующего элемента наряду с Cr, Ni, 
Mn, Mo и др. [1]. Он позволяет получать стали с 
уникальным сочетанием прочности, пластичности и 
коррозионной стойкости. Важнейшим преимущест-
вом азота перед другими легирующими элементами 
является его доступность в практически неограни-
ченном количестве. Получение азота не требует раз-
рушений поверхности и недр земли, неизбежных при 
добыче руд.

На сегодняшний день достигнуты значительные 
результаты в исследовании процессов легирования 
сталей азотом, природы формирования структуры 
и взаимосвязи свойств сталей с азотом, предложены 
новые направления их использования [2–5]. Благодаря 
особенностям свойств азотсодержащие стали нашли 
широкое применение в атомной и тепловой энер-
гетике, медицинской промышленности, авиации, 
автомобилестроении и т.д. Легирование азотом спо-
собно придавать стали особые свойства и улучшать 
характеристики, что дает возможность расширять 

области ее использования. На данный момент потен-
циал легирования азотом еще не полностью раскрыт 
и исследования в этой области продолжаются. 

Анализ литературы показал интерес со сто-
роны ученых к изучению возможности применения 
азотсодержащих сталей в аддитивных техноло-
гиях (АТ). В настоящее время существуют публи-
кации по апробированию азотсодержащих сталей 
в технологиях селективного лазерного плавления 
(СЛП) [6; 7], газопорошкового лазерного выращи-
вания (ГПЛВ) [8–15], аддитивного электродугового 
выращивания (АЭВ) [16–19] и электронно-лучевого 
аддитивного производства (ЭЛАП) [20–22]. В каждой 
технологии есть свои особенности.

В работах [6; 7] отмечено, что в процессе СЛП 
азотсодержащих нержавеющих сталей имеет место 
эмиссия азота, которая зависит от плотности энер-
гии, пропорциональной мощности лазера и обратно 
пропорциональной скорости сканирования. В рабо-
тах [9–14] показана возможность использования 
порошков азотсодержащих сталей в технологии 
ГПЛВ. Установлено, что независимо от того, какой 
технологический газ применяется для подачи 
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Abstract. In recent years, the development of additive technologies has been one of the priority tasks in the sector. Primarily, additive 

technologies enable the effective implementation of various design and engineering ideas in high-tech industries, such as the aircraft 
industry, engine technology, and rocket engineering. The expanded range of standardized materials for additive technologies will facili-
tate their integration into large-scale production. Of significant interest is the potential use of nitrogen-containing heat-resistant powder 
alloys to produce complex-shaped aircraft parts using additive technologies. This paper describes the complete process of obtaining 
samples from powders of alloys with superequilibrium nitrogen content using the selective laser melting (SLM) method. Four different 
compositions of high-nitrogen steels were obtained through mechanical alloying. Subsequently, the powders of these steels under-
went processing using the plasma spheroidization method to be utilized in the SLM process. The SLM method was also employed to 
produce samples for mechanical tests. Throughout each stage of the process, the powders were thoroughly analyzed. One of the most 
critical parameters was the nitrogen content in the resulting powders. At each subsequent production stage, its proportion decreased, 
yet it remained at the superequilibrium content level of 0.13–0.44 wt. %. The mechanical tests confirmed that the alloys fabricated 
by the SLM method are not inferior in terms of their properties compared to those obtained using classical metallurgical technologies. 
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порошка в ванну расплава, содержание азота снижа-
ется. Высокие температуры ванны расплава вызы-
вают уменьшение растворимости азота в расплаве 
и приводят к его дегазации с образованием газовых 
пор. В работе [15] показано, что в процессе ГПЛВ 
возможно влиять на эмиссию азота за счет локаль-
ных изменений геометрии ванны расплава, которая 
является функцией плотности энергии. Повышение 
плотности энергии приводит к увеличению времени 
жизни ванны расплава и более высоким максималь-
ным температурам жидкой фазы. Если предположить, 
что азот в основном теряется на стадии плавления, 
то как повышение максимальной температуры, так и 
продление срока службы ванны расплава способст-
вуют потере азота. Так же как температура и время 
жизни ванны расплава, при увеличении плотности 
энергии возрастали размеры ванны расплава, т.е. 
ее глубина и площадь. 

В работе [19] предложена новая концепция адди-
тивного электродугового выращивания проволокой 
для получения чистого аустенита со сверхвысоким 
содержанием азота. Суть предложенной концепции 
заключается в одновременной подаче сварочной про-
волоки из азотсодержащей стали и порошка нитрид-
ного сплава в ванну расплава. В процессе растворения 
нитридного порошка в ванне расплава он диссоции-
рует и адсорбируется, образуя сталь со сверхравно-
весным содержанием азота. Авторы отмечают, что в 
процессе электродугового выращивания проволокой 
марки HNS6 (Fe–21,6Cr–16,8Mn–2,1Ni–1,2Mo–0,8N) 
скорость потери азота достигает 17,7 %. В то же 
время в процессе гибридного электродугового выра-
щивания (при добавлении порошка нитрида в ванну 
расплава) содержание азота в компактном материале 
возрастает и может составлять 1,07 мас. % в зависи-
мости от скорости подачи порошка. Содержание фер-
рита значительно снижается. Когда скорость подачи 
достигает 0,33 г/мин, феррит исчезает, а наплавлен-
ный металл имеет полностью аустенитную структуру. 
Это приводит к улучшению механических характе-
ристик материала.

В работе [20] электронно-лучевым аддитивным 
методом успешно получена высокоазотистая сталь 
химического состава Fe–20,7Cr–22,2Mn–0,3Ni–0,6Si– 
–0,15C–0,53N (мас. %). В качестве исходного мате-
риа ла использованы стержни. Показано, что в процессе 
выращивания происходит значительное выгорание 
марганца и азота (состав композиции выращенного 
сплава – Fe–22,9Cr–10,8Mn–0,1Ni–0,6Si–0,1C–0,48N) – 
это привело к увеличению доли феррита с 20 % 
в исходном стержне до 40 % в сплаве, полученном 
методом аддитивных технологий (АТ). Установлено, 
что механические характеристики сплавов, создан-
ных с помощью АТ и по классическим технологиям, 
близки друг к другу.

Самой распространенной технологией получения 
порошков азотсодержащих сталей является газовая 
атомизация [6; 7; 9; 13; 14; 22–24]. Содержание азота 
в получаемых порошках не превышает равновес-
ный уровень и зависит от композиции сплава. Ряд 
исследователей проводили работы по получению 
порошков стали со сверхравновесным содержа-
нием азота. Авторами [25] изучено влияние состава 
атмосферы, давления в камере и газовой струи при 
атомизации на количество азота в порошке сплава 
Cr17Mn11Mo3N. Показано, что доля азота в атомизи-
рованных порошках повышается с увеличением дав-
ления в камере в процессе плавки и при распылении. 
Благодаря синергетическому эффекту между давле-
нием в камере при выплавке и давлением распыле-
ния, содержание азота может достигать 0,4 мас. % 
даже без добавления азотсодержащих компонентов 
в шихту. На основании полученных результатов был 
сделан вывод, что размер частиц порошка и содержа-
ние азота можно регулировать, контролируя давление 
распыления и/или давление в камере. 

В работе [26] представлены результаты исследова-
ний получения порошка нержавеющей стали 17-4PH 
методом плазменной атомизации проволоки. Авторы 
показали возможности изготовления порошка 
с содержанием азота до 0,15 мас. % и его применения 
в технологии СЛП.

В работе [27] описан метод получения порошков 
высокоазотистых сталей с использованием процесса 
плазменного распыления вращающегося электрода. 
Полученный порошок характеризовался высоким 
содержанием азота, значительно превышающим его 
количество в нормальных условиях, и почти идеаль-
ной сферической формой частиц. В атмосфере азота 
в процессе плазменного распыления содержание 
азота в стальных порошках оставалось на постоян-
ном уровне ~0,6 мас. % N независимо от содержания 
азота в плазменном газе. Даже при содержании азота 
0 % в плазменном газе сталь азотируется до уровня 
0,6 мас. % N, поскольку взаимодействия между арго-
новой плазмой и окружающим газообразным азотом 
достаточно для сорбции азота. 

В работах [28; 29] порошки сплавов AISI 316L 
и Fe17Cr11Mn3Mo, полученные газовой атомиза-
цией, азотировали в атмосфере азота под давлением. 
Показано, что в зависимости от длительности азо-
тирования и состава порошка получаются порошки 
с содержанием азота до 1,3 мас. %. Согласно их 
анализу, такое содержание азота достигается за счет 
образования нитрида хрома как на поверхности, так 
и по сечению частиц порошка. Процесс является 
малопроизводительным, и возникает вопрос с гомо-
генностью содержания азота от частицы к частице.

Особенности технологии ГПЛВ позволяют 
использовать порошковые материалы с несферичес-
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кой формой частиц. В работе [8] высокоазотистая 
аустенитная сталь получена из порошка, синте-
зированного в процессе механического легирова-
ния (МЛ). Показано, что в сплаве сохраняется более 
71 % содержания азота от исходной порошковой 
смеси. По механическим характеристикам материал 
значительно превосходит сталь 316L.

Кроме того, в родственном для АТ процессе 
сварки сталей с высоким содержанием азота он скло-
нен к выделению в ванне расплава, что приводит 
к снижению механических характеристик готовых 
изделий. Последние несколько десятилетий многие 
исследователи изучают вопрос повышения содержа-
ния азота в твердом растворе в наплавленном мате-
риале и уменьшения его потерь за счет образования 
нитридов или пор. Исследуются следующие методы: 
1) оптимизация химического состава для повышения 
растворимости азота [30–33]; 2) изменение харак-
теристик защитного газа путем увеличения парци-
ального давления азота [34–37] либо добавления 
поверхностно-активных элементов [38] или много-
компонентной газовой смеси [39] в процессе сварки; 
3) использование нитридной порошковой проволоки 
в качестве подаваемого материала при сварке [40; 41]. 
Хотя эти методы могут в определенной степени 
уменьшить потери азота в процессе сварки стали, но 
содержание азота в сварном соединении или наплав-
ленном металле ниже, чем в основном металле или 
наполнителе. До сих пор остается проблемой уве-
личение содержания азота в наплавленном металле 
или сварном соединении, превышающее содержание 
азота в присадочном или основном металле. 

На основании вышеизложенного поставлены сле-
дующие задачи: 1) установить физико-химические 
закономерности синтеза металлических азотсодер-
жащих жаропрочных порошковых сплавов методом 
МЛ и плазменной сфероидизации; 2) определить 
влияние физико-химических параметров процесса 
СЛП на содержание азота в сплаве и механические 
свойства получаемого материала.

Исследования выполнены на примере жаропрочной 
азотсодержащей стали Fe16Cr2,2Ni0,6Mn1,1Mo0,1N, 
имеющей следующий химический состав, мас. %:

Fe . . . . . . . Основа Ni . . . . . . . 2,0–2,5
Cr . . . . . 15,0–16,5 C . . . . . . 0,12–0,18
Mo . . . . . .  0,9–1,3 Si . . . . . . . . . . ≤0,6
Mn . . . . . . . .  ≤0,6 N . . . . . . 0,03–0,10

Материалы и методика исследованийМатериалы и методика исследований
В ходе исследований методом МЛ синтезированы 

порошковые материалы композиции Fe–16Cr–2,2Ni– 
–0,6Mn–1,1Mo. В качестве источника азота в 

процессе синтеза использовали газообразный 
азот, азотированный феррохром (ФХ20), нитрид 
хрома (Cr2N) и азотированный ферромарганец 
(Мн87Н6). Для исследования влияния способа 
введения азота при МЛ на содержание и распре-
деление азота в сплаве изучено 6 композиций: 
1) Fe–Cr–Ni–Mn–Mo – механическое легирование 
в атмосфере азота; 2) Fe–Cr–Ni–FeMnN–Mo – мар-
ганец вводили в виде азотированного ферромар-
ганца; 3) Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo – внесение хрома 
в виде нитрида хрома; 4) Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo – 
хром добавляли в виде азотированного феррохрома; 
5) Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo и Fe–(0,5Cr–  
–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo – 50 % от общего содержа-
ния хрома введено в виде нитрида хрома или азоти-
рованного феррохрома.

Расчет выполнен методом CALPHAD с использо-
ванием программы для термодинамических расчетов 
«ThermoCalc» с пакетом данных TCHEA4.

Экспериментальные исследования по плазменной 
сфероидизации порошков проводились на установке 
«TekSphero 15» (Tekna Plasma Systems Inc., Канада). 
Она оснащена высокочастотным генератором макси-
мальной мощности 15 кВт. Рабочая частота находится 
в диапазоне от 2 до 4 МГц. Эксперименты проводи-
лись на композициях Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo, 
Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo, Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo 
и Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo, полученных в аргоноводо-
родной и аргоноазотной плазме.

Морфологию порошка изучали с помощью ска-
нирующего электронного микроскопа «SEM Tescan 
Mira 3» (Tescan, Чехия) с детектором флуорес-
центного излучения «X-Flash 6/10» (Bruker, США) 
и оптического микроскопа «Leica DMI 5000» (Leica 
Microsystems, Германия). Изображение порошка 
в поперечном сечении было использовано для оценки 
его химического состава. Содержание углерода уста-
навливали абсорбционным методом с помощью 
анализатора CS-230 (LECO, США, ISO 9556-1989). 
Определение содержания кислорода и азота про-
водили методом восстановительного плавления 
в потоке инертного газа-носителя (гелия) на ана-
лизаторе TC-500 (LECO, США, ISO 17053-2005 
и ISO 15351-1999). С использованием лазерного диф-
рактометра «Analysette 22» (Fritsch GmbH, Германия) 
был исследован гранулометрический состав получен-
ного порошка (ISO 8130-13). Рентгеноструктурный 
анализ выполняли на рентгеновском дифрактометре 
«Bruker D8 Advance» (США) с помощью излучения 
CuKα (1,5406 Å) в диапазоне 2θ = 30÷100°.  

Изготовление образцов из азотсодержащих сталь-
ных порошков осуществлялось по СЛП-технологии 
в атмосфере азота с использованием системы селек-
тивного лазерного плавления SLM280HL (SLM Solu-
tions GmbH, Любек, Германия), оснащенной YLR-ла-
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зером (длина волны 1070 нм, фокусное расстояние 
~80 мкм).

Компактирование порошков азотсодержащей стали 
проводилось по технологии СЛП. Эксперименты 
выполнены на композициях Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–  
–Mn–Mo, Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo, Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)– 
–Ni–Mn–Mo и Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo, полученных 
в аргоноводородной плазме, что обусловлено нали-
чием кислорода в синтезированном порошке. Для 
исследования влияния параметров СЛП на относи-
тельную плотность и химический состав получен-
ных сплавов изготавливались кубические образцы 
со стороной 10 мм при варьировании мощности 
лазера, скорости сканирования и плотности энер-
гии. Толщина слоя наносимого порошка составляла 
0,05 мм, расстояние между проходами лазера – 
0,12 мм. Параметры СЛП приведены в табл. 1.

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
Расчет фазовой диаграммы для сплава Fe–16Cr–

–2,2Ni–0,6Mn–1,1Mo–0,04C–N, выполненный с ис -
поль зованием программы для термодинамических 
расчетов «ThermoCalc», показал, что предельная 
концентрация азота при кристаллизации состав-
ляет 0,2 мас. %. Превышение предельной концент-
рации приводит к выделению азота в газовую фазу, 
что может повлечь образование пузырей и пор при 
кристаллизации. При затвердевании состав жидкой 
фазы и выделяющихся твердых фаз непрерывно 
меняется при изменении температуры и количества 
жидкой фазы. Так, растворимость азота в δ-феррите 
в интервале температур 1470–1750 К не превышает 
0,07 мас. %, в аустените – до 0,6 мас. %.

Установлено, что на начальных этапах МЛ про-
цесс растворения легирующих элементов во всех 
исследованных системах носит общий характер. За 
счет интенсивной пластической деформации частицы 
исходного порошка сплющиваются и свариваются 
между собой, образуя композит. После МЛ в течение 
τМЛ = 5 ч композитные частицы имеют характерную 

слоистую структуру, состоящую из различных ком-
бинаций исходных компонентов. 

При дальнейшем увеличении продолжительности 
МЛ основными процессами являются гомогенизация 
композиции по химическому составу и взаимодейст-
вие между исходными компонентами, направленное 
на уменьшение свободной энергии системы. Анализ 
полученных дифрактограмм показал, что первым из 
легирующих элементов в решетке железа раство-
ряется Ni (атомный радиус ra = 124 пм), затем Mn 
(ra = 127 пм), Cr (ra = 130 пм) и Mo (ra = 139 пм). 
Данный факт объясняется тем, что легирующие эле-
менты Ni, Mn, Сr образуют с железом твердые рас-
творы замещения, при этом никель имеет наиболее 
близкий атомный радиус к Fe, у которого ra = 126 пм, 
затем марганец, хром и молибден соответственно. 
Растворение легирующих элементов приводит 
к изменению параметра решетки α-Fe с 0,2866 до 
0,2887 нм, в зависимости от системы. Принимая 
во внимание соотношение размеров компонентов, 
можно предположить, что в данной системе диф-
фузия при МЛ осуществляется преимущественно 
по дефектам кристаллической решетки. В исходной 
композиции Fe–16Cr–2,2Ni–0,6Mn–1,1Mo и в компо-
зиции, в которой в качестве источника азота исполь-
зовался азотированный ферромарганец, легирующие 
элементы практически равномерно распределены 
по объему порошка и соответствуют химическому 
составу исходной композиции после τМЛ = 10 ч 
(рис. 1, а), за исключением молибдена, радиус атома 
которого значительно больше, чем у остальных эле-
ментов композиции, что существенно затрудняет 
его растворение. Сходство протекания процесса МЛ 
в указанных системах связано с тем, что азотирован-
ный ферромарганец представляет собой нитрид мар-
ганца (легко разлагаемое соединение) с включениями 
железа, а также малого количества ферромарганца 
исходной шихты. 

В системах, в которых в качестве источника 
азота использовали нитрид хрома (Cr2N) и азоти-
рованный феррохром (согласно результатам РФА – 
80 об. % CrN + 20 об. % Cr2N), растворение легиру-
ющих элементов протекает иначе, чем в исходной 
композиции. После τМЛ = 10 ч наблюдается неодно-
родность распределения легирующих элементов по 
объе му. После τМЛ = 15 ч неравномерно распреде-
ленным остается хром – он находится внутри частиц 
в виде равномерно распределенных по объему 
включений субмикронного размера (рис. 1, б). Это 
связано с тем, что хром вводился в виде не элемент-
ного порошка, а нитрида хрома, который является 
довольно устойчивым химическим соединением. 
Возможно, подводимой в процессе МЛ энергии 
недостаточно для его разложения с последующим 
растворением. При совместном анализе результатов 

Таблица 1. Параметры СЛП  
при отработке режимов печати

Table 1. SLM parameters for printing mode testing 

№ Мощность 
лазера, Вт

Скорость 
сканирования, мм/с Е, Дж/мм3

1 240 650 61,54
2 300 800 62,50
3 300 650 76,92
4 360 650 92,31
5 300 500 100,00
6 300 650 115,38
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РФА и распределения легирующих элементов по объ-
ему частиц можно сделать вывод, что интенсивность 
пиков Cr2N уменьшается не за счет его растворения в 
решетке железа, а ввиду его измельчения и распреде-
ления по объему (рис. 2). Согласно результатам РФА, 
после механического легирования в течение 15 мин 
часть Cr2N остается нерастворенной. При добавле-
нии нитрида хрома или азотированного феррохрома 
в количестве 50 % от общего содержания хрома они 
практически полностью растворяются в решетке 
железа, наблюдаются лишь единичные включения 
субмикронного размера. Такое изменение раство-
римости можно объяснить присутствием чистого 

хрома, который за счет большого сродства к азоту 
перетягивает на себя часть азота из нитрида, ускоряя 
его распад и диффузию азота в решетку. 

Анализ содержания азота в образцах порошков 
показал, что в процессе МЛ в сплав Fe–16Cr–2,2Ni–
–0,6Mn–1,1Mo можно ввести до 2,5 мас. % азота 
при равновесном содержании 0,1 мас. % (табл. 2). 
Наибольшая доля азота отмечается в образцах, в кото-
рых в качестве источника азота использовали азоти-
рованный феррохром или нитрид хрома. Степень 
усвоения азота при таком способе ввода близка 
к 90  %. Согласно результатам РФА и СЭМ, большая 
часть азота растворена в решетке Fe, но часть азота 
находится в нитридах, которые в виде сумбикрон-
ных включений равномерно распределены по объему 
частиц. 

Из анализа гранулометрического состава полу-
ченных порошков следует, что с увеличением содер-
жания азота в сплаве возрастает содержание частиц 
порошка размером менее 45 мкм. Измельчение 
частиц объясняется тем, что нерастворенные субми-
кронные включения нитридов приводят к сильным 
искажениям в кристаллической решетке и являются 
концентраторами напряжений. При интенсивном 
механическом воздействии в процессе МЛ наличие 
таких концентраторов приводит к образованию тре-
щин и последующему измельчению материала.

В результате комплекса выполненных экспери-
ментальных исследований установлено [42–44], что 
в потоке термической аргоноводородной и аргоно-
азотной плазмы, генерируемой в высокочастотном 
плазмотроне, могут быть получены сферические 
порошки азотсодержащих порошковых сплавов 
Fe–16Cr–2,2Ni–0,6Mn–1,1Mo с высокой степенью Рис. 1. Распределение компонентов композиции  

Fe–16Cr–2,2Ni–0,6Mn–1,1Mo после МЛ
а – без азота, τМЛ = 10 ч 

б – с азотированным феррохромом (ФХ20), τМЛ = 15 ч

Fig. 1. Component distribution  
of the Fe–16Cr–2.2 Ni–0.6Mn–1.1Mo composition after MA

a – without nitrogen, τМА = 10 h 
б – with nitrogenized ferrochromium, τМА = 15 h

Рис. 2. Изменение фазового состава в зависимости  
от продолжительности МЛ композиции Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo

Fig. 2. Evolution of phase constitution  
with MA duration in Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo composition
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сферичности (рис. 3). Изучение морфологии частиц 
порошка показало, что доля сфероидизированных 
частиц в полученных порошках составляет 70–96 %. 
Выявлено, что при одинаковой скорости подачи 
порошка содержание несферических частиц после 
сфероидизации в аргоноазотной плазме выше из-за 
различия физико-химических свойств плазмообра-
зующих газовых смесей. Водород диссоциирует на 
90 % при Т = 4700 К, а азот – при Т = 9000  К, что ока-
зывает сильное влияние на теплосодержание (энталь-
пию) плазмы. Для получения порошков с одинаковой 
долей сфероидизированных частиц скорость подачи 
порошка в аргоноазотной плазме должна быть сни-
жена на 10–15 %. 

Анализ СЭМ-изображений и гранулометриче-
ского состава полученных порошков показал, что 
пик дифференциальной кривой гранулометрического 
состава порошков с низким содержанием азота (ком-
позиции Fe–Cr–Ni–Mn–Mo, Fe–Cr–Ni–FeMnN–Mo) 
после плаз  менной сфероидизации находится в диа-
пазоне 30–125 мкм с незначительным смещением 
этого пика в область меньших размеров относи-
тельно исходного материала (45–125 мкм). В порош-

ках с высоким содержанием азота, наоборот, наблю-
дается образование большого количества частиц 
(30–50 %) размером менее 30 мкм при размере исход-
ного порошка 45–125 мкм. Вероятно, в процессе МЛ, 
ввиду интенсивного механического воздействия, 
в частицах порошка возникают высокие механи-
ческие напряжения и появляются микротрещины. 
Начальная температура плазмы значительно превы-
шает не только температуру плавления, но и темпера-
туру кипения материала, что способствует быстрому 
расплавлению частиц порошка. В процессе быст-
рого нагрева и расплавления азот может выделяться 
из раствора и переходить в газовую фазу с высокой 
скоростью, что способствует расклиниванию микро-
трещин и разрушению частиц до расплавления либо 
интенсивному вскипанию и разрушению уже рас-
плавленных частиц. В некоторых порошках присут-
ствуют единичные полые сферы, чаще всего с трес-
нутой оболочкой.

Рентгенофазовый анализ порошков после сферо-
идизации показал наличие пиков α- и γ-Fe (рис. 4, 5). 
Азот является аустенитообразующим элементом, 
поэтому с увеличением содержания азота в сплаве 

Таблица 2. Химический состав МЛ-порошка сплава Fe–16Cr–2,2Ni–0,6Mn–1,1Mo
Table 2. Chemical composition of MA-powder for Fe–16Cr–2.2Ni–0.6Mn–1.1Mo alloy

Композиция
Содержание элементов, мас. %

Fe Cr Ni Mn Mo N C
Fe–Cr–Ni–Mn–Mo Осн. 16,28 2,10 0,64 1,24 0,02 0,05

Fe–Cr–Ni–FeMnN–Mo Осн. 15,63 2,44 0,83 1,05 0,04 0,19
Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo Осн. 15,92 2,26 0,59 1,29 1,90 0,15

Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo Осн. 15,59 2,37 0,65 1,13 2,48 0,28
Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo Осн. 16,15 2,11 0,82 1,11 1,06 0,14

Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo Осн. 16,23 2,35 0,69 1,02 1,32 0,22

Рис. 3. Морфология порошка после плазменной сфероидизации
а – Fe–Cr–Ni–Mn–Mo; б – Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; в – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo

Fig. 3. Powder morphology after plasma spheroidization
а – Fe–Cr–Ni–Mn–Mo; б – Fe–(0.5Cr–0.5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; в – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo
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доля γ-Fe несколько повышается. Фазовый состав 
порошков после плазменной сфероидизации совпа-
дает с результатами расчетов диаграмм состояния, 
согласно которым следует, что порошки находятся 
в закаленном состоянии. 

Установлено, что в процессе сфероидизации в 
плазме часть азота уходит из сплава. Его содержа-
ние в аргоноводородной плазме после сфероидиза-
ции составляет 0,01–1,0 мас. %, т.е. снижается на 
50–75 % (рис. 6, а). При сфероидизации в аргоно-

Рис. 5. Фазовый состав порошков 
сплава Fe–Cr–Ni–Mn–Mo после сфероидизации 

в аргоноазотной плазме

Fig. 5. Phase composition of Fe–Cr–Ni–Mn–Mo alloy powders 
after spheroidization in argon-nitrogen plasma

Рис. 6. Содержание азота в порошках после обработки в потоке плазмы (а) 
и зависимость содержания азота от размера частиц (б)

1 – Fe–Cr–Ni–Mn–Mo; 2 – Fe–Cr–Ni–FeMnN–Mo; 3 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo; 4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo;  
5 – Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; 6 – Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo

Fig. 6. Nitrogen content in powders post plasma flow treatment (a) and particle size-dependent nitrogen content variation (б)
1 – Fe–Cr–Ni–Mn–Mo; 2 – Fe–Cr–Ni–FeMnN–Mo; 3 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo; 4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo;  

5 – Fe–(0.5Cr–0.5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; 6 – Fe–(0.5Cr–0.5FeCrN)–Ni–Mn–Mo

Рис. 4. Фазовый состав порошков 
сплава Fe–Cr–Ni–Mn–Mo после сфероидизации 

в аргоноводородной плазме

Fig. 4. Phase composition of Fe–Cr–Ni–Mn–Mo alloy powders 
after spheroidization in argon-hydrogen plasma
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азотной плазме снижение содержания азота не пре-
вышает 40 %. При использовании аргоноазотной 
плазмы в камере образуется атмосфера, насыщенная 
ионами молекулярного ( ) и атомарного (N+) азота, 
образующимися в результате диссоциации азота при 
возбуждении электронных состояний молекул элект-
ронами, осциллирующими в потоке высокотемпе-
ратурной плазмы аргона, с последующим распадом 
возбужденных молекул. Это способствует увели-
чению предельной концентрации азота в расплаве 
при кристаллизации, замедлению выделения азота 
из расплава и протеканию плазмохимических про-
цессов азотирования. Разница в содержании азота 
в зависимости от фракционного состава порошко-
вой смеси может быть объяснена диффузионными 
процессами, а именно различным расстоянием диф-
фундирования азота из частицы порошка к ее поверх-
ности в момент сфероидизации, когда порошок пред-
ставляет собой капли металла, а также различной 
температурой капель расплавленного металла. Так, 
в частицах с меньшим диаметром массовая доля 
азота оказывается ниже, чем в частицах с большим 
диаметром. Установлено, что остаточное количество 
азота в порошке фракции 71–100 мкм составляет 
0,54 мас. %, в то время как в порошке 45–71 мкм – 
0,39 мас. %, при содержании азота в исходном сплаве 
~0,9 мас. % (рис. 6, б).

За счет добавки водорода в плазмообразующий 
газ в процессе сфероидизации происходит восста-
новление оксидов, содержание кислорода уменьша-
ется и не превышает 0,1 мас. % во всех композициях, 
в то время как при сфероидизации в аргоноазотной 
плазме снижение содержания кислорода происходит 
только за счет испарения оксидной фазы с поверхно-
сти расплавленных частиц с последующей конденса-
цией в виде субмикронных частиц. Результаты хими-
ческого анализа показали, что содержание кислорода 
в порошках, полученных при сфероидизации в арго-
ноазотной плазме, составляет 0,2–0,3 мас. %. 

При апробировании полученных порошков в уста-
новке СЛП получены компактные сплавы с мини-
мальной пористостью 0,8 % (рис. 7). Показано, что 
с увеличением содержания азота в исходном порошке 
минимальная пористость сплава возрастает до 11,5 %. 
Установлено, что содержание азота в сплаве, полу-
ченном методом СЛП, составляет 0,13–0,44 мас. %, 
что превышает предельную концентрацию азота при 
кристаллизации в 2 раза. Растворимость азота в жид-
ком металле, α- и γ-фазах существенно различна. 
Следовательно, одна из технологических проблем 
заключается в том, что в процессе затвердевания 
стали азот выделяется в газовую фазу, образуя азот-
ные пузыри и пористость. Во время затвердевания 
состав жидкой фазы и выделяющихся твердых фаз 
непрерывно изменяется в зависимости от изменения 

температуры и количества жидкой фазы. При этом 
локальная растворимость азота в остаточной жидкой 
фазе также изменяется. Характер этого изменения 
зависит от типа кристаллизации (аустенитная, фер-
ритная или смешанная) и соотношения количеств 
фаз. Показателем возможности получения плотного 
слитка является соблюдение следующего условия 
в течение всего времени затвердевания [45]: 

[N]L, T < [N]L, eq. Ptot 
,

где [N]L, T – содержание азота в остаточной жидкости 
при температуре Т; [N]L, eq. Ptot

 – равновесное с общим 
давлением в системе содержание азота в жидком 
металле при той же температуре Т. 

Как отмечалось ранее, предельная концентра-
ция азота при кристаллизации исследуемого сплава 
не превышает 0,2 мас. %. Фактическое содержание 
азота в жидкой фазе при печати больше его равно-
весной растворимости при давлении в камере 1 атм, 
поэтому азот выделяется в виде газа. Стоит отметить, 
что пористость сплавов, полученных из порошков, 
в которых в качестве источника азота использовали 
азотированный феррохром, выше, чем у сплавов 
с нитридом хрома, что связано с более высокой тем-
пературой разложения последнего. Исследование 
распределения элементов показало, что легирующие 

Рис. 7. Относительная пористость сплавов,  
полученных методом селективного лазерного плавления  

с разной плотностью энергии
1 – Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo 

2 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo 
3 – Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo 

4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo 

Fig. 7. Relative porosity of alloys fabricated  
via selective laser melting at various energy density levels

1 – Fe–(0.5Cr–0.5Cr2N)–Ni–Mn–Mo 
2 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo 

3 – Fe–(0.5Cr–0.5FeCrN)–Ni–Mn–Mo 
4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo
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элементы равномерно распределены по сечению 
сплавов (рис. 8). 

Полученные сплавы подвергали термиче-
ской обработке по следующему режиму: закалка 
с температуры 1040 ± 10 °С в масло, отпуск при 
t =  640÷680 °С в течение 2 ч. Механические испы-

тания, выполненные при комнатной температуре 
и при t = 500 °С, показали (рис. 9, табл. 3), что 
сплавы, полученные по СЛП-технологии, не соот-
ветствуют требованиям технических условий для 
сплава Fe16Cr2,2Ni0,6Mn1,1Mo0,1N в части относи-
тельного удлинения из-за высокой пористости. Для 

Рис. 8. Распределение компонентов в композиции Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo после СЛП 

Fig. 8. Component distribution in Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo composition after SLM

Рис. 9. Диаграмма растяжения сплавов,  
полученных методом СЛП

Температура испытаний: а – 20 °С; б – 500 °С 
1 – Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; 2 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo 

3 – Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo; 4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo

Fig. 9. Stretching diagram of alloys  
fabricated via SLM method

Test temperature: а – 20 °С; б – 500 °С 
1 – Fe–(0.5Cr–0.5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; 2 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo 

3 – Fe–(0.5Cr–0.5FeCrN)–Ni–Mn–Mo; 4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo

Рис. 10. Диаграмма растяжения сплавов,  
полученных методом СЛП с последующим ГИП

Температура испытаний: а – 20 °С; б – 500 °С 
1 – Fe–(0,5Cr–0,5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; 2 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo 

3 – Fe–(0,5Cr–0,5FeCrN)–Ni–Mn–Mo; 4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo

Fig. 10. Stretching diagram of alloys  
fabricated via SLM method followed by HIP

Test temperature: а – 20 °С; б – 500 °С 
1 – Fe–(0.5Cr–0.5Cr2N)–Ni–Mn–Mo; 2 – Fe–Cr2N–Ni–Mn–Mo 

3 – Fe–(0.5Cr–0.5FeCrN)–Ni–Mn–Mo; 4 – Fe–FeCrN–Ni–Mn–Mo
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устранения пористости сплавы подвергали горячему 
изоста тичес кому прессованию (ГИП) при темпе-
ратуре 1160 °С и давлении 150 МПа в течение 3 ч. 
После ГИП пористость сплавов не превышала 0,2 %, 
что позволило повысить пластичность материала при 
комнатной температуре (рис. 10, табл. 3). 

Термообработка СЛП-сплавов проводилась по 
стандартному режиму, указанному в ТУ для стали 
Fe16Cr2,2Ni0,6Mn1,1Mo0,1N. В связи с тем, что 
химический состав синтезированного сплава отли-
чается по содержанию углерода от состава стали 
Fe16Cr2,2Ni0,6Mn1,1Mo0,1N (ТУ14-1-1431-75), 
режимы термообработки, приведенные в ТУ, не позво-
ляют получить максимально возможные свойства 
синтезированного сплава и требуют корректировки. 
Это станет предметом дальнейших исследований. 

ЗаключениеЗаключение
В ходе исследований установлено, что на началь-

ных этапах МЛ процесс растворения легирующих 
элементов во всех исследованных системах, вне 
зависимости от способа ввода азота, носит общий 
характер и протекает через образование слоистого 
композита. При добавках азота в виде нитрида хрома 
(Cr2N) он полностью не растворяется в решетке 
железа, а равномерно распределяется по объему 
в виде субмикронных включений. Поскольку нитрид 
хрома является довольно устойчивым химическим 
соединением, то подводимой в процессе МЛ энергии, 
возможно, недостаточно для его разложения с после-
дующим растворением.

За счет использования в процессе МЛ различ-
ных азотсодержащих исходных компонентов можно 
ввес ти до 2,5 мас. % азота при предельной его кон-
центрации при кристаллизации ≤0,2 мас. %. Степень 
усвоения азота при этом близка к 90 %. Выявлено, 
что с повышением содержания азота в сплаве увели-
чивается доля частиц порошка размером ≤45 мкм – 
это связано с сильными искажениями кристалличес-

кой решетки вследствие внедрения субмикронных 
включений нитридов, наличие которых приводит 
к образованию трещин и последующему измельче-
нию материала.

Установлено, что в процессе сфероидизации 
в аргоноводородной плазме происходит снижение 
содержания азота на 50–75 % от исходного, а при 
сфероидизации в аргоноазотной плазме уменьшение 
его доли не превышает 40 %. Показано, что в зави-
симости от способа введения азота в процессе МЛ 
и состава плазмообразующего газа могут быть синте-
зированы порошки со сферической формой и содер-
жанием азота до 1,2 мас. %. 

Рассмотрено влияние параметров процесса СЛП 
на содержание азота в сплавах, их пористость и 
механические свойства. С увеличением количества 
азота в сплаве его минимальная пористость возрас-
тает до 11,5 %. Содержание азота в сплаве, получен-
ном методом СЛП, составляет 0,13–0,44 мас. %, что 
превышает предельную концентрацию азота при 
кристаллизации в 2 раза. Механические испытания 
показали, что сплавы, полученные селективным 
лазерным плавлением, не уступают по своим харак-
теристикам сплавам, полученным по классическим 
металлургическим технологиям. 
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