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Аннотация. Аддитивные технологии, в частности метод селективного лазерного плавления (СЛС, или SLM), позволяют изго-

тавливать изделия со сложной геометрией. С помощью СЛС можно эффективно расширить области применения никелида 
титана. Однако процесс СЛС является комплексным – множество факторов оказывают серьезное влияние на характери-
стики получаемого сплава. В процессе лазерной обработки материала в технологии СЛС происходит снижение содержания 
никеля в составе сплава за счет испарения, что может приводить к изменению температур мартенситных превращений. 
Регулирование данного влияния на результирующие характеристики сплава возможно за счет изменения параметров 
процесса СЛС. Цель работы состояла в разработке технологических режимов изготовления образцов из двух коммерческих 
порошков сплава TiNi методом СЛС и анализе факторов, влияющих на наличие дефектов в полученных образцах. При этом 
для снижения возможного испарения никеля в процессе печати применялись технологические режимы с невысокими значе-
ниями объемной плотности энергии. Исходные порошки исследованы на наличие примесей или иных факторов, влияющих 
на качество изготавливаемых образцов. В результате проведенного исследования для используемого порошка 1 разра-
ботан технологический режим А4, с помощью которого изготовлен бездефектный образец, плотность которого составила 
6,45 г/см3. Установлено, что ни один из применяемых режимов не позволил получить бездефектный образец из порошка 2 
ввиду наличия в нем большого количества примесей кислорода, в частности вторичной фазы Ti4Ni2Oх , приводящей к охруп-
чиванию и разрушению образцов. Следовательно, высокое содержание кислорода в исходных порошках отрицательно 
влияет на результаты изготовления образцов методом СЛС.  
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Abstract. Additive technologies, in particular selective laser melting (SLM), enable to manufacture the products with complex 

geo metries. The SLM technique can help to effectively expand the titanium nickelide scope of application. However, SLM 
is a complex process – numerous factors significantly affect the characteristics of the resulting alloy. When the SLM technique 
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ВведениеВведение
Никелид титана (TiNi) является одним из наи-

более известных интеллектуальных материалов, за 
счет его возможности к проявлению эффекта памяти 
формы и сверхупругости, и активно используется в 
аэрокосмической и автомобильной отраслях, меди-
цине, микроэлектронике и других областях науки 
и техники [1–5]. Аддитивные технологии, в частно-
сти метод селективного лазерного сплавления (СЛС), 
позволяют изготавливать изделия со сложной гео-
метрией [6] и могут эффективно расширить области 
применения никелида титана. Однако процесс СЛС 
является комплексным, и множество факторов оказы-
вают серьезное влияние на характеристики получае-
мого сплава. 

Известно, что в процессе лазерной обработки 
материала по технологии СЛС происходит сниже-
ние содержания никеля в состава сплава за счет 
испарения ввиду разницы между температурами 
кипения никеля и титана: у никеля температура кипе-
ния составляет 2913 °C, в то время как у титана – 
3287 °C [7–12]. Кроме того, у никеля более высокое 
парциальное давление, чем у титана, а следова-
тельно, никель более летуч при повышенных тем-
пературах [7]. Установлено, что изменение содержа-
ния никеля в сплаве может приводить к изменению 
температур мартенситных превращений – основных 
показателей, характеризующих возможность прояв-
ления функциональных свойств сплава при опреде-
ленных температурных условиях [13–15]. 

Регулирование данного влияния на результирую-
щие характеристики сплава возможно за счет измене-
ния параметров процесса СЛС – объемной плотности 
энергии (Е) и определяющих ее факторов – скорости 
сканирования, дистанции между проходами лазера, 
мощности лазера и толщины слоя. Было выявлено, 
что при повышении величины Е происходит рост 
испарения никеля в процессе СЛС [16–18]. При этом 

в некоторых работах отмечается, что для получения 
плотных изделий из нитинола методом СЛС требу-
ется объемная плотность энергии в среднем более 
100 Дж/мм3 [3; 18–20]. В то же время в отдельных 
работах бездефектные образцы получали с мень-
шими значениями Е [11; 21; 22]. Такой разброс зна-
чений объемной плотности энергии может говорить 
о влиянии качества исходного порошка (наличие 
в нем примесей или вторичных фаз) на характерис-
тики получаемых изделий. 

Исходя из вышесказанного цель работы заключа-
лась в разработке технологических режимов изготов-
ления образцов методом СЛС из двух коммерческих 
порошков сплава TiNi с повышенным содержанием 
кислорода и анализе факторов, влияющих на наличие 
дефектов в полученных образцах. При этом с целью 
снижения возможного испарения никеля в процессе 
печати использовались режимы с невысокими значе-
ниями объемной плотности энергии [17]. Исходные 
порошки были исследованы на предмет наличия 
примесей или иных факторов, влияющих на качество 
изготавливаемых образцов. Полученные результаты 
в перспективе позволят улучшить качество получа-
емых изделий и упростить подбор порошков сплава 
TiNi и разработку технологических режимов изготов-
ления изделий из данных порошков.

Материалы и методыМатериалы и методы
В работе использовались два сферических 

порошка (соответственно 1 и 2) сплава TiNi ком-
мерческих производителей сходного химического 
состава Ti49Ni51 (ат. %). Химический состав этих 
порошков представлен в табл. 1. 

Для исследования изготавливались цилиндричес-
кие образцы диаметром 10 мм и высотой 60 мм. 
В табл. 2 представлены 4 режима их получения 
методом СЛС. С целью минимизации испарения 
никеля в процессе СЛС были выбраны режимы 

is used, as the material is subject to laser processing, the content of nickel in the alloy drops due to evaporation, which can lead 
to changes in the tempe ratures of martensitic transformations. This impact on the resulting alloy characteristics can be regulated 
by changing the para meters of the SLM process. The objective of our research was to develop the processing methods for manufac-
turing samples from two commercial TiNi alloy powders using the SLM technique and to analyze the factors causing defects in the 
obtained samples. At the same time, processing methods with low values of volumetric energy density were used to reduce possible 
evaporation of nickel during printing. The initial powders were examined for the presence of impurities or other factors affecting the 
quality of the manufactured samples. The processing method A4 that we have developed for powder 1 enables to obtain a defect-free 
sample with the density of 6.45 g/cm3. It was found that none of the processing methods used enabled to obtain a defect-free sample 
from powder 2 due to presence of a large amount of oxygen impurities, including in particular Ti4Ni2Oх secondary phase, which leads 
to embrittlement and destruction of the samples. Therefore, high content of oxygen in the initial powders has a negative impact on the 
quality of the samples manufactured using the SLM technique. 

Keywords: selective laser melting, TiNi alloy, titanium nickelide, impurities, defects, defect-free samples
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с низ кими значениями объемной плотности энер-
гии – Е < 100 Дж/мм3. Изменение значений Е реали-
зовано путем варьирования скорости сканирования 
от большей величины к меньшей с шагом 175 мм/с. 
Мощность лазера, дистанция между проходами 
и толщина слоя были одинаковы для всех режимов. 
Для удобства при дальнейшем обсуждении резуль-
татов образцы, изготавливаемые по определенному 
режиму из порошка 1, будут маркироваться как А1/1, 
А2/1, А3/1, А4/1, а образцы из порошка 2 – А1/2, 
А2/2, А3/2, А4/2.

Процесс СЛС осуществлялся с помощью уста-
новки SLM280HL (SLM Solutions GmbH, Германия), 
оснащенной иттербиевым волоконным лазером 
с максимальной мощностью 400 Вт, длиной волны 
1070 нм, минимальным диаметром лазерного луча 
80 мкм и максимальной скоростью сканирования 
15 м/с, и был реализован в инертной газовой атмос-
фере (аргон). Визуальный анализ и определение 
химического состава исходных порошков и получен-
ных образцов выполнены с использованием скани-
рующего электронного микроскопа (СЭМ) «Tescan 
Mira 3 LMU» (Tescan, Брно, Чехия) с модулем энер-
годисперсионной рентгеновской спектроскопии 
«EDX X-max 80» (Oxford Instruments, Abingdon, 
Великобритания). Микроструктуру полученных 
образцов анализировали с помощью светового 
оптического микроскопа «Leica DMI 5000» (Leica 
Microsystems, Германия). Гранулометрический состав 
порошков оценивали с применением анализатора 
размеров частиц «Analysette 22 NanoTec» (Fritsch, 
Германия). Фазовый состав исходного порошка и 
полученных образцов определяли с помощью рен-
тгеновского дифрактометра «Bruker D8 Advance» 
(Bruker, Бремен, Германия). 

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
На рис. 1 представлен гранулометрический состав 

исследуемых порошков. Объемные доли распределе-
ния для порошка 1 – d10 = 28,7 мкм, d50 = 48,1 мкм, 
d90 = 76,5 мкм, для порошка 2 – d10 = 15,1 мкм, 
d50 = 29 мкм, d90 = 52,6 мкм.

На рис. 2 приведены СЭМ-изображения изучае-
мых порошков.

На рис. 3 показаны образцы, изготовленные из 
порошка 1 по различным технологическим режимам, 
на рис. 4 – образцы из порошка 2. Из рис. 3 видно, 
что образцы, изготовленные при меньшей объемной 
плотности энергии (А1/1, А2/1), обладают множест-
венными дефектами – трещинами. Увеличение Е 
за счет снижения скорости сканирования привело 
сначала к уменьшению количества визуально опре-
деляемых трещин (образец А3/1), а при достижении 
Е = 90 Дж/мм3 (образец А4/1) трещин визуальным 
осмотром не обнаружено. Плотность полученного 
образца А4/1 составила 6,45 г/см3. Содержание 
никеля в бездефектном образце А4/1 (50,85 ат. %) 
снизилось на 0,18 ат. % по сравнению с исходным 
порошком 1. Данные результаты в целом согласуются 
с ранее полученными в работе [17]. 

Образцы из порошка 2, которые были изготов-
лены на режимах с низкой объемной плотностью 

Таблица 1. Химический состав (ат. %)  
исследуемых порошков

Table 1. Chemical composition (at. %)  
of the powders under study

Порошок Ti Ni O N C
1 48,63 51,03 0,14 0,01 0,19
2 48,56 50,96 0,29 0,01 0,18

Таблица 2. Технологические режимы изготовления образцов
Table 2. Processing methods for manufacturing samples

Режим Мощность, Вт Скорость 
сканирования, мм/с

Дистанция между 
проходами лазера, мм

Толщина слоя, 
мм

Объемная плотность 
энергии, Дж/мм3

А1 200 1450 0,08 0,03 57
А2 200 1275 0,08 0,03 65
А3 200 1100 0,08 0,03 75
А4 200 925 0,08 0,03 90

Рис. 1. Гранулометрический состав исследуемых порошков

Fig. 1. Granulometric composition of the powders under study
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энергии, сильно деформированы и частично разру-
шены (см. рис. 4). Увеличение Е привело к снижению 
уровня деформации, однако даже при Е = 90 Дж/мм3 
(образец А4/2) наблюдаются множественные тре-
щины по всей длине образца.

Наличие большого количества трещин в образцах 
связано, в первую очередь, с особенностями процесса 
СЛС, а именно с остаточными напряжениями, вызы-
ваемыми высоким температурным градиентом в про-
цессе изготовления образцов из-за быстрого нагрева, 
плавления и, далее, быстрого охлаждения и затвер-
девания материала, а также с возможным наличием 

Рис. 2. СЭМ-изображения используемых порошков
а – порошок 1, б – порошок 2

Fig. 2. SEM images of the powders used
a – powder 1, б – powder 2

Рис. 3. Образцы, изготовленные из порошка 1
а – А1/1, б – А2/1, в – А3/1, г – А4/1 

Fig. 3. Samples made from powder 1
 a – A1/1, б – A2/1, в – A3/1, г – A4/1

Рис. 4. Образцы, изготовленные из порошка 2
а – А1/2, б – А2/2, в – А3/2, г – А4/2

Fig. 4. Samples made from powder 2
a – A1/2, б – A2/2, в – A3/2, г – A4/2
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дефектов – микропор [23–25]. Увеличение ско рости 
сканирования в процессе изготовления образцов 
обусловливает ожидаемое снижение объем ной 
плотности энергии. Недостаточная плотность энер-
гии ведет к появлению микропор и несплош ностей 
в структуре образца из-за недостаточного размера 
расплавленной ванны и наличия нерасплавленных 
частиц порошка [3]. Указанные дефекты являют ся 
концентраторами напряжений и способствуют 
активному развитию трещин в образцах. Подобное 
явление отмечается для образцов, изготовленных из 
порошка 1. При использовании режима А1 со ско-
ростью сканирования 1450 мм/с наблюдается боль-
шое количество трещин на всей площади образца, 
а при снижении скорости сканирования до 925 мм/с 
трещины визуально не обнаруживаются. 

На рис. 5 представлена микроструктура образцов, 
изготовленных из порошка 2, с различными дефек-
тами. Видны множественные трещины как по краям 
образца (рис. 5, а и б), так и проходящие насквозь 
через весь образец (рис. 5, в), толщиной до 200 мкм. 
Кроме того, наблюдаются сферические и несфери-
ческие поры различного размера (иногда более 
100 мкм). Некоторые трещины проходят и распро-
страняются через поры (рис. 5, а и б). 

Образцы, изготовленные из порошка 2, претерпели 
крайне сильные деформации, что говорит о сущест-
вовании дополнительных факторов влияния на тре-
щинообразование, помимо скорости сканирования. 
Одной из предполагаемых причин может являться 
наличие большого количества кислорода в исходном 
порошке 2 (больше, чем в порошке 1), который может 
присутствовать в том числе в формате вторичной 
фазы Ti4Ni2Ox . В исследуемом порошке 2 содержа-
ние кислорода изначально было в 2 раза больше, чем 
в порошке 1. Вторичная фаза Ti4Ni2Ox представляет 
собой фазу Ti2Ni с кислородом в твердом растворе. 
Наличие данной фазы отрицательно сказывается на 
сплаве и может приводить к охрупчиванию и разру-
шению образцов [26; 27]. Отмечалось [28], что пер-
воначальное появление трещин происходит именно 
во вторичной фазе Ti4Ni2Ox . Соответственно, содер-
жание большого количества данной фазы в составе 
исходного порошка может приводить к усилению 
растрескивания при создании образцов. Возможен 
и другой вариант, когда наличие большого количества 
кислорода способствует формированию данных вто-
ричных фаз уже в процессе изготовления образцов. 

Для более четкого определения причин был под-
готовлен шлиф порошка 2. На рис. 6 представлены 

Рис. 5. Дефекты в образцах, изготовленных из порошка 2 методом СЛС
а – трещины и поры с краю образца; б – трещины, проходящие через поры;  
в – трещина, пересекающая всю толщу образца, г – сферические поры

Fig. 5. Defects in the samples made from powder 2 using the SLM technique
a – cracks and pores at the edge of the sample; б – cracks penetrating through pores;  
в – crack running through the entire thickness of the sample, г – spherical pores
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На рентгенограмме образца (рис. 7, б) наблюда-
ется уширение линий В2-фазы в несколько раз, в срав-
нении с исходным порошком. Причина данного уши-
рения заключается в увеличении плотности дислока-
ций и микронапряжений. Вторичные фазы в составе 
как порошка, так и образца не были обнаружены. Это 
может свидетельствовать о крайне малом содержании 
указанных фаз Ti4Ni2Ox в составе как порошка 2, так 
и образцов из него, – ниже предела чувствительности 
используемого метода исследований. При этом, из-за 
уширения линий В2-фазы, координаты всех искомых 
линий Ti4Ni2Oх (39,0, 41,4 и 45,2) лежат на подошве 
пика (110) В2. Можно предположить, что в составе 
образца имеется указанная вторичная фаза Ti4Ni2Oх , 
но ее обнаружение затруднено. 

В целом, исходя из полученных результатов, 
можно с уверенностью утверждать, что повышен-
ное содержание кислорода в исходном порошке 
отрицательно сказывается на качестве получаемых 
образцов, в особенности при их изготовлении с низ-
кими значениями объемной плотности энергии. Для 
подтверж дения данного вывода было проведено 
исследование химического состава образцов А4/1 
и А4/2 на предмет содержания кислорода. Результаты 
представлены в табл. 3. Установлено, что содержание 
кислорода в образце А4/2 составило 0,4 ат. %, что 
на 0,14 ат. % больше, чем в образце А4/1. Уровень 
кислорода в образцах выше, чем в порошке, что 
связано с захватом кислорода в процессе изготовле-
ния образцов методом СЛС. Можно отметить, что 
при использовании одного и того же режима А4 
при условии большего содержания кислорода как 
в исходном порошке, так и в изготовленном образце, 
образец из порошка 1 был получен без дефектов, 
а из порошка 2 – с большим количеством трещин. 
Соответственно, подтверж дается влияние содержа-
ния кислорода на наличие дефектов в образцах, изго-
тавливаемых методом СЛС.

ВыводыВыводы
1. По результатам отработки режимов можно 

отметить, что для используемого порошка 1 режи-
мом, позволяющим получить бездефектный образец, 
является режим А4. Плотность полученного образца 
А4/1 составила 6,45 г/см3. Режимы с меньшей объ-
емной плотностью энергии не позволяют получать 
бездефектные образцы из порошка 1.

Рис. 6. СЭМ-изображения с большим увеличением  
в режиме BSE частиц порошка 2 с наличием  

включений – вторичных фаз 

Fig. 6. SEM image at high magnification  
of powder particles 2 in the BSE mode  

with inclusions – secondary phases

Рис. 7. Рентгеновские дифрактограммы
а – порошок 2  

б – образец, изготовленный из порошка 2 методом СЛС

Fig. 7. X-ray diffraction patterns
a – powder 2  

б – sample made from powder 2 using the SLM technique

СЭМ-изображения частиц порошка 2 с большим уве-
личением. Хорошо видно, что в частицах имеются 
темные вкрапления, которые могут быть вторичными 
фазами Ti4Ni2Ox .

На рис. 7 приведены результаты рентгенофазового 
анализа порошка 2 и изготовленного из него образца. 

Таблица 3. Содержание кислорода в образцах
Table 3. Oxygen content in the samples

Образец Содержание кислорода, ат. %
А4/1 0,26
А4/2 0,40
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2. Ни один из применяемых режимов не позво-
лил получить бездефектный образец из порошка 2. 
Возможно, что для получения бездефектных образцов 
из данного порошка требуются режимы с бóльшими 
значениями объемной плотности энергии.

3. Наличие большого количества примесей кис-
лорода в порошке 2 является одним из факторов, не 
позволившим получить бездефектные образцы при 
использовании указанных режимов изготовления. 
Это связано с присутствием в составе порошка вто-
ричной фазы Ti4Ni2Ox , приводящей к охрупчиванию 
и разрушению образцов. То есть повышенное содер-
жание кислорода в исходных порошках отрицательно 
влияет на качество образцов, изготавливаемых мето-
дом СЛС.

4. Исследование микроструктуры образцов, полу-
ченных из порошка 2, показало наличие сферических 
и несферических пор и трещин различных размеров. 
Установлено, что трещины распространяются непо-
средственно через обнаруженные поры.
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