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20-я Международная научная конференция 
«Современные материалы, передовые 

производственные технологии и оборудование для них»

А. И. Рудской
академик РАН,

ректор Санкт-Петербургского  
политехнического университета 

Петра Великого

С 30 июня по 2 июля 2023 г. в Санкт-Петербургском 
политехническом университете Петра Великого 
была проведена 20-я Международная научная кон-
ференция «Современные материалы, передовые 
производственные технологии и оборудование 
для них». Конференция проводилась под эгидой 
300-летия Российской академии наук и 125-летия 
со дня основания Санкт-Петербургского поли-
технического университета Петра Великого. 
Соорганизаторами конференции выступили 
Министерство науки и высшего образования РФ, 
Российская академия наук (Отделение химии 
и наук о материалах), Национальная академия наук 
Республики Беларусь (Отделение физико-техничес-
ких наук), Государственная корпорация «Росатом», 
Санкт-Петербургский политехнический универси-
тет Петра Великого. 

На конференции ведущие представители 
Российской академии наук, высшей школы и про-

мышленности обсудили и проанализировали широ-
кий спектр результатов, отражающих современные 
тенденции развития науки о материалах и техно-
логических процессов передовых производств. 
Особое внимание уделялось новейшим разработкам 
в области получения новых металлических, керами-
ческих и композиционных материалов, проектиро-
вания технологического оборудования. 

Участники конференции подчеркнули, что 
в настоящее время наблюдается небывалый техно-
логический прорыв, обусловленный внедрением 
в промышленность перспективных технологий 
и широкого класса материалов, обеспечивающих 
требуемый уровень свойств высокотехнологической 
продукции. Не случайно среди докладчиков конфе-
ренции были представители различных промыш-
ленных предприятий. 

В настоящем выпуске журнала представлены 
статьи, подготовленные по материалам конференции.
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Аннотация. 3D-печать, или аддитивное производство (АП), – это активно развивающаяся область техники, позволяющая изготав-

ливать уникальные изделия практически любой сложной формы, которую зачастую невозможно получить традиционными 
технологиями. В настоящее время помимо работ с изделиями из полимерных и металлических конструкционных материалов 
востребованной также становится 3D-печать изделий из функциональных материалов. В данном обзоре представлен анализ 
литературных данных по 3D-печати изделий из магнитных материалов. Кратко рассмотрены основные технологии АП – фото-
полимеризация в ванне, селективное лазерное спекание, струйное нанесение связующего, моделирование методом наплавления, 
прямое написание чернилами, электронно-лучевая плавка, прямой подвод энергии и материала, синтез на подложке с помощью 
лазера, а также используемые в АП магнитные материалы – магнитотвердые сплавы Nd–Fe–B и Sm–Co, магнитотвердые и маг-
нитомягкие ферриты, магнитомягкие сплавы типа пермаллоев и электротехнических сталей. Показано, что на данный момент 
материалы, изготовленные методами 3D-печати, пока уступают по своим свойствам аналогичным материалам, полученным 
более традиционными методами, однако основные преимущества 3D-печати – создание единичных изделий сложной формы 
и сокращение отходов материала, при этом ведутся работы по улучшению комплекса свойств. В некоторых случаях, например 
при использовании металл-полимерных композиций, магнитные характеристики 3D-изделий из них в целом уже сопоставимы 
с традиционными аналогами. В обзоре приведены основные направления применения 3D-печати магнитных изделий – в част-
ности, показано, что весьма перспективно изготовление мягких роботов с быстрым откликом и высокой степенью свободы, 
а также магнитов с оптимизированной топологией, позволяющих генерировать магнитное поле с высокой степенью однород-
ности. Также представлены основные проблемы 3D-печати магнитных изделий и возможные способы их решения.  
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Abstract. 3D printing, also known as additive manufacturing (AM), represents a rapidly evolving technological field capable of creating 

distinctive products with nearly any irregular shape, often unattainable using traditional techniques. Currently, the focus in 3D printing 
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ВведениеВведение
Магнитные материалы имеют способность созда-

вать собственное магнитное поле. Они широко при-
меняются в электротехнических устройствах [1–3], 
таких как генераторы, трансформаторы, системы маг-
нитной записи и др., поэтому возможность изготов-
ления конструкций с заданными геометрией и архи-
тектурой является очень важной. Традиционные 
методы получения изделий ограничены простыми 
формами, требуют дорогой оснастки и необходимо-
сти сложной постобработки, что приводит к удоро-
жанию малотоннажного производства уникальных 
изделий и большому количеству отходов материалов. 
В связи с этим все больше исследований посвящено 
разработке новых технологий, в том числе трехмер-
ной 3D-печати. 

С помощью 3D-печати возможно создавать кон-
струкции произвольной формы со сложной геомет-
рией из разнообразных материалов, включая поли-
меры [4; 5], металлы [6–8], керамику [9–11], компо-
зиты [12–14] и др. Она позволяет сократить время 
и затраты на производство и контролировать форму, 
а также печатать из нескольких материалов и изготав-
ливать конструкции, которые ранее зачастую невоз-
можно было получить традиционными методами. 
Технология 3D-печати открывает огромные возмож-
ности для производства магнитных материалов слож-
ной формы с одновременным сокращением отходов 
при создании уникальных изделий, неподвластных 
традиционным методам. Для раскрытия потенциала 
3D-печати магнитных материалов требуется даль-
нейшее изучение материалов и процессов.

Целью данной работы являлся обзор опублико-
ванных к настоящему времени работ по аддитивному 
производству магнитных материалов, применяю-
щихся для этого конкретных технологий 3D-печати, 

областей использования полученных таким спосо-
бом материалов, возможностей и достижений адди-
тивных технологий в данном направлении, а также 
существующих на данный момент проблем и пер-
спектив их решения.

1. Технологии 3D-печати  1. Технологии 3D-печати  
для изготовления  для изготовления  

магнитных материаловмагнитных материалов

Для создания магнитных материалов с помощью 
3D-печати используются различные технологии 
и материалы. Рассмотрим некоторые из них.

Фотополимеризация в ванне (vat photopo­
limerization) [15; 16] (рис. 1, а) – это технология 
3D-печати, в которой используются жидкие поли-
меры в качестве исходных материалов и лазер, проек-
тор или жидкокристаллический экран в качестве 
источника излучения. 

В технологии SLA (stereolithography apparatus) 
применяется лазер, который методом сканирования 
по точкам освещает фотополимерную смолу, находя-
щуюся в резервуаре принтера. Лазерный луч направ-
ляется на дно резервуара и с помощью зеркальных 
гальванометров поточечно освещает область, кото-
рую необходимо отвердить в соответствии с разра-
ботанной компьютерной 3D-моделью изделия. Таким 
образом формируется затвердевший слой согласно 
заданному сечению модели, затем платформа подни-
мается на толщину одного слоя и процесс повторя-
ется, пока изделие не будет полностью напечатано.

Проекторы используются в технологии цифровой 
обработки света (DLP – digital light processing) [17] 
для создания трехмерных объектов из фотополимер-
ной смолы. Они работают путем одновременного 
освещения всего слоя смолы излучением оптического 
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диапазона, в результате чего весь слой затвердевает 
за одну операцию без применения сканирования. 
Для направления световой проекции используются 
тысячи микрозеркал, известных как цифровые микро-
зеркальные устройства (DMD – digital micromirror 
devices). Они контролируют отражение света на 
поверхности смолы, позволяя создавать изображения 
с помощью пикселей и вокселей, аналогично тому, 
как это реализовано в 2D- или 3D-камерах. 

Фотополимеризация также может осуществляться 
с помощью жидкокристаллического экрана (LCD – 
liquid crystal display) [18–20]. LCD-печать отличается 
от проекторного метода отсутствием зеркал и при-
менением мощных жидкокристаллических (ЖК) 
панелей. Вместо этого свет излучается на модель 
с помощь ю светодиодов. ЖК-панель блокирует свет 
в областях, которые не требуют отверждения фото-
полимера. Только участки, которые должны быть 
отверждены, позволяют проходить свету на готовую 
деталь. Этот метод упрощает процесс печати и не тре-
бует использования зеркал или гальванометров. 
Технологии DLP и LCD ускоряют процесс печати по 

сравнению с технологией SLA, однако достигаемая 
степень детализации изделий у них несколько хуже.

Метод фотополимеризации в ванне известен своей 
высокой точностью и детализацией, что делает его 
популярным выбором для изготовления небольших 
сложных деталей, прототипов и моделей. Магнитные 
материалы для данного метода создаются с использо-
ванием магнитной жидкости или пигмента.

Селективное лазерное спекание (СЛС) [15; 
12–24] (рис. 1, б) – это метод, где лазер используется 
для спекания порошка. В отличие от метода фотопо-
лимеризации в ванне, в этом процессе применяются 
порошки, которые находятся в специальном кон-
тейнере вместо жидкого материала. Лазер спекает 
порошок, создавая твердую поверхность с заданным, 
согласно заранее подготовленной 3D-модели, сече-
нием. Для получения магнитных изделий методом 
СЛС в качестве исходных материалов используются 
магнитные порошки.

Струйное нанесение связующего (BJ – binder 
jetting) [25–29] (рис. 2, а) – это процесс аддитивного 
производства, который включает нанесение жидкого 

Рис. 1. Метод фотополимеризации в ванне [21] (а) и метод СЛС [22] (б) 

Fig. 1. Vat photopolymerization method [21] (a) and SLS method [22] (б)

Рис. 2. Методы BJ [33] (a) и FDM [34] (б) 

Fig. 2. BJ method [33] (a) and FDM method [34] (б)
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связующего вещества на слой порошка для селек-
тивного связывания его частиц вместе. Затем слой 
порошка уплотняется, и процесс повторяется слой 
за слоем, пока объект не будет полностью сформи-
рован. Несвязанный порошок удаляют, оставляя 
только затвердевший объект. Для печати магнитных 
материалов с помощью этого метода используются 
магнитные частицы, которые в процессе печати сме-
шиваются со связующим веществом.

Моделирование методом наплавления 
(FDM – fused deposition modeling) [29; 30] (рис. 2, б) – 
этот тип 3D-печати основан на наложении пластич-
ного материала, обычно термопластичных полиме-
ров, на существующие слои. Нить подается в нагретое 
сопло, где она плавится и осаждается на платформу 
сборки в точном порядке, определяемом печатаемой 
3D-моделью, и таким образом формируются слои 
материала, которые охлаждаются и затвердевают, 
образуя объект нужной формы. Для создания магнит-
ных материалов используются специальные компо-
зиционные нити, содержащие магнитные частицы.

Прямое написание чернилами (DIW – direct 
ink writing) [31; 32] (рис. 3) – это один из методов 

3D-печати, который позволяет создавать сложные 
структуры с высокой точностью и детализацией. Для 
DIW применяются материалы в виде жидкой пасты 
(рис. 3, а), которая после печати затвердевает – или 
за счет испарения воды в случае использования свя-
зующего на водной основе, или путем его полимери-
зации под воздействием высоких температур порядка 
100 °С или источника УФ-излучения. Для управле-
ния формой и свойствами напечатанных материалов 
существует несколько подходов, включая приме-
нение магнитного поля (рис. 3, б). Магнитное поле 
может быть использовано для создания направленной 
ориентации частиц материала, что может улучшить 
магнитные свойства и способствовать управлению 
формой напечатанных объектов.

Электронно-лучевая плавка (EBM – electron 
beam melting) (рис. 4, a) [25; 32; 35; 36] – это метод 
печати, который использует электронный луч для 
сплавления металлических порошков в трехмерный 
объект. При EBM в вакуумной камере генерируется 
электронный луч, направляемый на порошковый 
слой, который начинает расплавляться. Таким обра-
зом создаются металлические объекты. Для изготов-

Рис. 4. Методы EBM [37] (а) и DED [38] (б)

Fig. 4. EBM method [37] (a) and DED method [38] (б)

Рис. 3. Технология DIW [32] (а) и технология DIW с приложенным магнитным полем [32] (б)

Fig. 3. DIW technique [32] (a) and magnetic field-assisted DIW technique [32] (б)

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2024;18(1):6–19 
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ления магнитных материалов используются порошки 
с магнитными частицами.

Прямой подвод энергии и материала (DED – 
directed energy deposition) (рис. 4, б) [32; 39; 40] – это 
метод печати с применением лазера или плазмы для 
плавления металлических порошков и создания трех-
мерных объектов. При DED материал нагревается до 
тех пор, пока не начнет плавиться, а затем его направ-
ленный поток сваривается со слоем ниже. Этот метод 
печати хорошо подходит для создания объектов из 
металла и керамики. Для получения данным методом 
магнитных материалов в качестве исходных материа-
лов используются порошки с магнитными частицами.

Синтез на подложке с помощью лазера 
(L-PBF – laser powder bed fusion) [15; 22; 32] (рис. 5) – 
это метод, аналогичный способу СЛС, однако в дан-
ном случае лазер применяется не для спекания, а для 
сплавления порошка. 

2. Обзор магнитных материалов  2. Обзор магнитных материалов  
в аддитивном производствев аддитивном производстве

Магнитные материалы [42; 43] обычно разделяют 
на две группы: магнитомягкие и магнитотвердые мате-
риалы. Критерием отнесения материала к одной из 
групп является коэрцитивная сила (Hc ), которая у маг-
нитомягких материалов должна быть ниже 4 кА/м, а 
у магнитотвердых, соответственно, – выше 4 кА/м. 
Магнитомягкие материалы обычно используются для 
изготовления сердечников трансформаторов, магнит-
ных и электромагнитных экранов, СВЧ-устройств и 
др., а магнитотвердые – для производства постоянных 
магнитов, различных датчиков и т.д.

2.1. Магнитомягкие материалы2.1. Магнитомягкие материалы
Магнитомягкие материалы [42–44] – это мате-

риалы, которые легко намагничиваются и размаг-

ничиваются. Они характеризуются низкой коэр-
цитивной силой (Hc ), что позволяет обеспечивать 
низкие потери на перемагничивание и делает их 
подходящими для применений, требующих быст-
рых изменений магнитных полей. Также к таким 
материалам часто предъявляются требования по 
высокой индукции насыщения (Bs ) и высокой маг-
нитной проницаемости, в том числе при высоких 
частотах. Магнитомягкие материалы используются 
в самых разных устройствах – таких, как электро-
двигатели [45; 46], трансформаторы [47; 48], магнит-
ные датчики [49], магнитные и электромагнитные 
экраны [50; 51] и т.д. 

Пермаллои [52; 53] – это группа сплавов на основе 
железа и никеля, обладающих высокой магнитной 
проницаемостью и служащих основой для многих 
деталей, применяемых в электротехнической аппара-
туре. Такие материалы широко используются в про-
мышленности, включая производство моторов, гене-
раторов, индуктивностей, трансформаторов и других 
устройств. Благодаря своим магнитным свойствам 
пермаллои могут применяться в 3D-печати для созда-
ния сложных магнитных конструкций. Для произ-
водства пермаллоевых деталей с помощью 3D-печати 
можно использовать технологию L-PBF, обеспечива-
ющую высокую точность и требуемое качество дета-
лей. В частности, в работе [52] 3D-печать с помощью 
L-PBF применялась для непосредственного изготов-
ления магнитных экранов пермаллоя на основе Ni–Fe 
волоконно-оптических гироскопов в космических 
аппаратах. Сравнительная оценка магнитно-мягких 
свойств напечатанного пермаллоя Ni–15Fe–5Mo 
с отжигом и без него показала, что они были сопо-
ставимы с таковыми у традиционно обработанных 
деталей пермаллоя. Это говорит об осуществимости 
и применимости L-PBF.

Электротехнические стали Fe–Si (содержание 
железа и кремния может быть в различном соотноше-

Рис. 5. Метод L-PBF [41]

Fig. 5. L-PBF technique [41]
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нии, например 6,9 % Si) [54] – это магнитные мате-
риалы, которые обладают высокой магнитной прони-
цаемостью, низкой коэрцитивной силой и высокой 
электропроводностью, что делает их применяемыми 
в таких различных областях, как электроника, авто-
мобильная промышленность, микроэлектроника 
и др. В аддитивном производстве данные сплавы 
могут быть использованы для создания магнитных 
компонентов, таких как тороиды, сердечники транс-
форматоров, магнитопроводов, а также другие эле-
менты с применением метода L-PBF [54].

Магнитомягкие ферриты (NiFe2O4 , Fe3O4 , фер-
риты Ni–Zn и Ni–Zn–Cu) используются для изго-
товления сердечников трансформаторов, элемен-
тов СВЧ-устройств, а также могут применяться 
в качест ве магнитных наполнителей при создании 
мягких роботов и манипуляторов.

2.2. Магнитотвердые материалы2.2. Магнитотвердые материалы
Магнитотвердые материалы [32; 55–59] способны 

удерживать сильное магнитное поле даже в отсут-
ствие внешнего магнитного поля и часто использу-
ются для изготовления постоянных магнитов. Они 
трудно намагничиваются, но могут сохранять свою 
намагниченность после снятия внешнего магнитного 
поля. Такие материалы должны обладать высокими 
значениями Hc , Br и максимального энергетического 
произведения (BH)max . Они обычно применяются 
в областях, где требуется сильное и постоянное маг-
нитное поле, например в двигателях, генераторах, 
магнитных запоминающих устройствах, а также 
в датчиках различных типов. Одними из самых рас-
пространенных материалов, используемых для изго-
товления постоянных магнитов, являются сплавы на 
основе систем Nd–Fe–B и Sm–Co, а также магнито-
твердые ферриты.

Магниты Nd–Fe–B [60–62] относятся к самым 
высокоэнергетичным типам магнитов, которые суще-
ствуют на данный момент. Они обладают высокой 
плотностью энергии и могут создавать сильные маг-
нитные поля, что делает их очень востребованными 
в таких различных применениях, как электроника, 
электромеханика и медицинское оборудование. Как 
правило, магниты на основе системы Nd–Fe–B полу-
чают путем спекания заготовки, спрессованной из 
исходного порошка, и последующей инфильтра-
ции легкоплавким сплавом на основе системы 
Pr–Cu для повышения коэрцитивных характеристик. 
В работе [63] был предложен подход по применению 
метода L-PBF к смеси порошка Nd–Fe–B и порошка 
эвтектического сплава (Pr0,5Nd0,5 )3(Cu0,25Co0,75 ) для 
получения магнита с магнитными зернами Nd2Fe14B 
и немагнитной межзеренной прослойкой за одну тех-
нологическую операцию.

Особенностью применения 3D-печати к металли-
ческим материалам, в частности магнитным сплавам 
Nd–Fe–B, является пористость, которая возникает 
как в результате низкого уровня введенной энергии 
излучения и появления зон несплавления, так и из-за 
слишком высокой дозы введенной энергии, приво-
дящей к интенсивному испарению металла в зоне 
прохода лазерного луча. Авторы [64] путем варьи-
рования мощности лазера и скорости сканирования 
в технологии L-PBF подобрали оптимальные режимы 
для обеспечения стабильности процесса плавления 
сплава на основе Nd–Fe–B и получения качествен-
ного сплавленного трека для последующего изготов-
ления конкурентоспособных постоянных магнитов.

Магнитам на основе Nd–Fe–B при их получе-
нии методами металлической 3D-печати также 
присущи появление трещин и высокая хрупкость. 
В работе [65] был предложен метод двойного скани-
рования, когда каждый слой сканировался дважды: 
первый раз – с полной мощностью лазера, а второй 
раз – с мощ ностью вдвое меньшей. За счет частич-
ного переплава уже нанесенного слоя такой подход 
позволял получать более плотные образцы с мень-
шим количеством дефектов в виде пор и трещин и 
избегать их разрушения при отделении от подложки. 

Магниты со связующим [66; 67] изготавливаются 
из полимеров, в которые вводят магнитные частицы – 
в основном ферриты (SrFe12O19 , BaFe12O19 , CoFe2O4 ). 
Магниты со связующим обладают меньшей энергией, 
чем традиционные спеченные магниты на основе 
железа, никеля или кобальта, но могут быть полезны 
в некоторых случаях, когда необходим легкий и гиб-
кий магнит. К тому же они относительно дешевы 
и просты в производстве. Изготовление магнитов 
на основе ферритов в 3D-печати имеет множест во 
преиму ществ: во-первых, возможно создание магни-
тов разных размеров и форм, а во-вторых, они могут 
быть произведены практически любой геомет рии, что 
является недоступным для традиционных методов.

Одним из наиболее распространенных методов 
изготовления магнитов на основе ферритов в 3D-печати 
является метод экструзии материала с приложенным 
внешним магнитным полем. Он заключается в том, что 
через сопло подается расплавленный пластик на спе-
циальную платформу. После этого создается внешнее 
магнитное поле с помощью постоянного магнита либо 
катушки с током. Это поле направлено на композит, 
состоящий из полимера и магнитных частиц, и застав-
ляет ориентироваться магнитные частицы в полимере 
в определенном направлении. Затем полимер остывает 
и затвердевает, и композит принимает окончательную 
форму анизотропного магнита.

Магниты на основе ферритов со связующим 
в 3D-печати имеют широкое применение. Они 
используются для создания рабочих поверхностей, 
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устройств для хранения данных, магнитных игрушек 
и многого другого. Кроме того, такие магниты могут 
быть изготовлены в форме логотипа или другой 
индивидуальной формы.

На сегодняшний день магниты с полимерным 
связующим [68–70] получили повышенное внимание 
в промышленности из-за таких их преимуществ, как 
сопоставимые магнитные свойства (по сравнению 
с традиционными методами прессования и литья 
под давлением), гибкость формы, низкая стоимость 
и приемлемые механические свойства [71; 72]. 

Вместо традиционных методов прессования 
и литья под давлением для изготовления магнитов 
широко применяются методы 3D-печати. Например, 
метод BJ использовался для печати изотропных маг-
нитов на основе Nd–Fe–B с полимерным связующим, 
с заданной формой, с использованием частиц разме-
ром ~70 мкм в качестве исходного материала [26]. 
По завершении печати полученная грин-модель была 
отверждена при температуре от 100 до 150 °С. Далее 
проводилась инфильтрация поверхности уретановой 
смолой, в результате чего плотность магнита достиг ла 
3,47 г/см3 – это соответствует 46 об. % плотности 
Nd–Fe–B (7,6 г/см3), что указывает на то, что оста-
точная индукция образцов магнитов, изготовленных 
методом струйного нанесения связующего, состав-
ляющая порядка 0,3 Тл, сопоставима со значениями 
остаточной индукции 0,5 и 0,65 Тл, получаемыми 
у стандартных изотропных магнитов, производимых 
традиционными методами прессования и литья под 
давлением [26]. Кроме того, такой подход позволяет 
управлять магнитными характеристиками в процессе 
печати, что обеспечивает максимальную эффектив-
ность при их использовании.

Магниты Sm–Co [73] также обладают высококо-
эрцитивными свойствами (их уровень уступает 
только характеристикам магнитов на основе NdFeB) 
и могут применяться в 3D-печати, особенно когда тре-
буется высокая температурная стойкость. Магниты 
на основе системы Sm–Co часто являются много-
компонентными с добавлением таких элементов, как 
Fe, Cu, Zr. Они обладают высокой энергетической 
плотностью и характеризуются высокой температур-
ной стабильностью, а также устойчивостью к меха-
ническим воздействиям. Благодаря этим уникальным 
свойствам магниты Sm–Co используются во многих 
сферах человеческой деятельности, начиная от меди-
цинских приборов и заканчивая электроникой и авто-
мобильной промышленностью.

Однако производство Sm–Co-магнитов в тради-
ционном виде достаточно затратно и трудоемко, что 
делает их доступность для небольших производите-
лей ограниченной. С этой проблемой можно спра-
виться с помощью 3D-печати. Основные преиму-
щества 3D-печати Sm–Co-магнитов заключаются 

в возможности снизить производственные затраты 
благодаря производству магнитов малыми партиями. 

Несмотря на все преимущества, использование 
3D-печати (например, L-PBF) для изготовления 
Sm–Co-магнитов имеет свои недостатки. Одним из 
них является относительно низкая механическая 
прочность магнитов, произведенных этим методом, 
что может ограничивать их применение в некоторых 
областях, особенно в авиации и на морском тран-
спорте. Тем не менее 3D-печать сплавов Sm–Co пред-
ставляет огромный потенциал и может стать перспек-
тивным направлением для развития производства 
магнитных материалов в будущем. Сокращение 
затрат на производство при сохранении качества 
и производительности, а также возможность произ-
водить более сложные изделия сделают 3D-печать 
Sm–Co-магнитов востребованным методом в про-
мышленности [74].

Магнитотвердые ферриты [75; 76], также извест-
ные как керамические или ферритовые магниты, 
представляют собой тип постоянного магнита, изго-
товленного из оксида железа и керамики (BaFe12O19 , 
SrFe12O19 , MnZnFe2O4 ) [77].

Несмотря на то, что магнитотвердые ферритовые 
керамические материалы показывают относительно 
невысокие магнитные свойства, они обладают высо-
кой устойчивостью к коррозии и механическим воз-
действиям и считаются наиболее дешевым типом маг-
нитных материалов. Их широко применяют в произ-
водстве электронных устройств, магнитных систем, 
моторов, трансформаторов и другого оборудования.

Магнитотвердые ферритовые керамические мате-
риалы обычно производятся путем смешивания соот-
ветствующих порошков, прессования под давлением 
и последующего спекания при высокой температуре. 
Однако с развитием 3D-печати стало возможным 
изготавливать ферритные компоненты с исполь-
зованием новых технологий (например, методом 
DIW [77]). Их магнитные свойства могут быть изме-
нены путем варьирования доли магнитного оксида 
железа и добавлением других магнитных металлов.

Хотя магнитотвердые ферритовые керамические 
материалы обладают более низкими магнитными 
свойствами, чем другие типы магнитов (например, 
Nd–Fe–B и Sm–Co), они более стабильны и универ-
сальны, что делает их подходящими для широкого 
спектра применений в различных областях.

3. Области применения 3D-печати 3. Области применения 3D-печати 
изделий из магнитных материаловизделий из магнитных материалов
3D-печать произвела революцию в обрабатываю-

щей промышленности, позволив создавать сложные 
формы и конструкции, которые ранее были невоз-
можны при использовании традиционных методов 
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производства. В сочетании с применением магнит-
ных материалов технология 3D-печати предостав-
ляет широкий спектр инновационных продуктов.

3.1. Магнитные датчики3.1. Магнитные датчики
Одним из наиболее распространенных примене-

ний магнитных материалов является производство 
датчиков. Магнитные датчики используются для 
определения положения движущегося объекта, изме-
рения скорости вращающегося объекта и обнаруже-
ния наличия металлических объектов. Технология 
3D-печати позволяет производить датчики сложной 
формы и требуемых размеров, которые можно наст-
раи вать в соответствии с конкретными требованиями. 
Датчики сложной формы могут быть необходимы для 
решения определенных задач в различных областях 
применения, например для медицинской диагнос-
тики. Они могут внедряться в организм для мони-
торинга определенных показателей – температуры, 
давления, уровня кислорода в крови и др. Магнитные 
датчики могут быть изготовлены с помощью техно-
логии FDM [68; 78; 79].

3.2. Магнитные приводы3.2. Магнитные приводы
Магнитные приводы – это устройства, которые 

используют взаимодействие между магнитными 
полями и магнитными материалами для создания 
движения. Их широко применяют в различных 
областях – в частности, в робототехнике, автоматиза-
ции и автомобильной промышленности. Технологии 
3D-печати (например, SLA и FDM [80; 81]) позво-
ляют производить магнитные приводы [82] сложной 
геометрии, которые можно настраивать в соответст-
вии с конкретными требованиями. Магнитные при-
воды, изготовленные с помощью 3D-печати, обла-
дают улучшенными характеристиками [83] и эффек-
тивностью по сравнению с традиционными приво-

дами. К примеру, в работе [83] был напечатан магнит 
с оптимизированной топологией с помощью про-
цесса FDM – под преимуществами в данном случае 
понимались быстрая и доступная технология произ-
водства, повышенный коэффициент мощности иска-
жений и высокая выходная мощность. Оптимизация 
топологии магнита позволяет изготавливать маг-
ниты, формирующие однородное магнитное поле, 
необходимое в таких сферах, как ядерный магнит-
ный резонанс, магнитометры, датчики, магнитные 
ловушки и т.д. Применение аддитивных технологий, 
в частности FDM, позволяет с достаточно высокой 
точностью воспроизводить заранее подготовленную 
компьютерную 3D-модель.

3.3. Мягкие роботы3.3. Мягкие роботы
Мягкие приводы и роботы улучшают взаимодей-

ствие человека и машины – это происходит благодаря 
способности мягкого робота выполнять движения 
с высокой степенью свободы [84]. В отличие от тра-
диционных роботов, состоящих из жестких мате-
риалов, мягкие роботы, как правило, основанные 
на гелях [85; 86], эластомерах [87] и других мягких 
материалах, обладают способностью адаптироваться 
к окружающей среде [88]. Более того, мягкие роботы 
могут работать в магнитном поле путем включения 
магнитных частиц в полимерную матрицу [89; 90] 
или покрытия магнитными материалами поверх-
ности полимерных каркасов [91; 92]. Однако сложно 
реализовать несколько функций без сложной гео-
метрии [93; 94]. 3D-печать позволяет производить 
сложные конструкции из нескольких материалов. 
Например, в работах [95; 96] показано, что на сегод-
няшний день уже напечатан мягкий робот, похожий 
на червя, с помощью технологии SLA. Этот мягкий 
робот был изготовлен из композитов на основе маг-
нитных частиц и полимера и способен совершать 
линейные и вращательные движения, как показано 
на рис. 6 [95]. С различными режимами передвиже-
ния робот с магнитным приводом является много-
обещающим в приложении для контролируемой 
доставки лекарств [32].

Технологии 3D-печати открыли новые возмож-
ности в производстве магнитных материалов и изде-
лий на их основе. Способность производить сложные 
формы и конструкции с высокой точностью позволила 
создавать изделия с улучшенными характерис тиками 
и эффективностью. Использование магнитных мате-
риалов, напечатанных на 3D-принтере, широко и раз-
нообразно: от датчиков и исполнительных механиз-
мов до медицинских изделий и устройств хранения 
данных. Поскольку 3D-печать продолжает разви-
ваться, ожидаются еще более инновационные приме-
нения магнитных материалов в будущем.

Рис. 6. Конструкция мягкого робота [95]

Fig. 6. Soft robot structure [95]

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2024;18(1):6–19 
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4. Перспективные направления  4. Перспективные направления  
развития 3D-печати  развития 3D-печати  

магнитных материаловмагнитных материалов
Несмотря на то, что современная 3D-печать 

имеет много явных преимуществ, у нее есть неко-
торые особенности, когда речь идет о создании 
магнитных материалов. Ниже перечислены основ-
ные сущест вующие на данный момент проблемы и 
перспективные направления их решения, связанные 
с 3D-печатью магнитных материалов [32].

4.1. Низкие магнитные свойства4.1. Низкие магнитные свойства
Особенностью магнитных материалов, напеча-

танных на 3D-принтере, является то, что их магнит-
ные свойства, как правило, ниже, чем у традицион-
ных магнитных материалов. Это связано с тем, что 
в процессе 3D-печати обычно формируется материал 
с некоторой пористостью, что означает несколько 
более низкую плотность напечатанного материала 
по сравнению с аналогами, полученными традицион-
ными методами, и, соответственно, более низкие маг-
нитные характеристики.

Один из возможных способов решения этой проб-
лемы – разработка исходных магнитных порошков 
с улучшенными свойствами и дальнейшая оптимиза-
ция технологических параметров 3D-печати.

4.2. Ограниченная точность4.2. Ограниченная точность
Еще одной особенностью, связанной с 3D-печатью 

магнитных материалов, является ограниченная 
точность процесса печати. Хотя 3D-печать прошла 
долгий путь с точки зрения точности изготовления 
изделий и качества их поверхности, она все еще не 
так точна, как традиционные методы производства, 
например обработка с ЧПУ. Это может быть проб-
лемой при попытке создать сложные миниатюрные 
изделия из магнитных материалов. Даже небольшие 
изменения в геометрии печатной детали могут ока-
зать существенное влияние на магнитные свойства 
материала, что может ограничить его полезность 
в определенных применениях.

Одним из возможных способов решения данной 
проблемы являются выбор метода 3D-печати в зави-
симости от требуемого уровня качества поверхности 
изделия и степени детализации, а также использова-
ние минимальной постобработки.

4.3. Требования к постобработке4.3. Требования к постобработке
Еще одна проблема 3D-печати магнитных мате-

риалов состоит в том, что они часто требуют последую-

щей обработки для достижения желаемых магнитных 
свойств. Это могут быть последующая термическая 
обработка, а также механическая обработка, в част-
ности для улучшения качества поверхности. Однако и 
в традиционных методах получения иногда требуется 
постобработка, зачастую весьма значительная.

4.4. Ограниченная масштабируемость4.4. Ограниченная масштабируемость
Наконец, одна из самых больших нерешенных 

задач, связанных с 3D-печатью магнитных материа-
лов, – это ограниченная масштабируемость процесса. 
Хотя 3D-печать является очень гибкой и настраи-
ваемой технологией производства, она еще не спо-
собна производить детали в том же масштабе или 
с той же скоростью, что и традиционные технологии 
производства.

Это означает, что, хотя 3D-печать может подойти 
для мелкосерийного производства или прототи-
пирования, она может оказаться непригодной для 
крупномасштабного производства. Кроме того, огра-
ниченный выбор доступных материалов и необходи-
мость постобработки могут еще больше ограничить 
масштабируемость 3D-печати магнитных материа-
лов. Тем не менее уже на данном этапе появляются 
технологии, позволяющие печатать изделия практи-
чески неограниченных размеров, такие как крупно-
масштабное аддитивное производство (BAAM – big 
area additive manufacturing) и проволочно-дуговое 
аддитивное производство (WAAM – wire arc additive 
manufacturing) [97].

ЗаключениеЗаключение
В заключение можно отметить, что 3D-печать 

магнитными материалами может произвести револю-
цию во многих отраслях промышленности, позволяя 
создавать уникальные конструкции сложной геомет-
рии, которые ранее невозможно было изготовить 
с помощью традиционных методов производства. 
В частности, сочетание 3D-печати с интеграцией маг-
нетизма предоставляет огромные возможности для 
манипулирования и управления мягкими роботами 
и приводами, подходящими для чрезвычайно слож-
ных сред, например при доставке лекарств в отдель-
ные части организма. Однако на данный момент 
есть несколько проблем, связанных с 3D-печатными 
магнитными материалами, – более низкие магнит-
ные свойства, ограниченная точность, требования 
к постобработке, ограниченная масштабируемость 
и др. Несмотря на это, разработка методов 3D-печати 
магнитных материалов является весьма перспек-
тивной областью исследований, которая в будущем 
может открыть еще бóльшие возможности. 

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2024;18(1):6–19 
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Аннотация. В последние годы в машиностроительном комплексе происходят значительные изменения, связанные с созданием 

и расширяющимся применением новых технологий и материалов, способных коренным образом улучшить качественные 
показатели выпускаемых изделий, всю структуру и условия производства. К таким технологиям относятся технологии адди-
тивного производства, с помощью которых возможно изготовление изделий из передовых материалов – к ним относятся 
непрерывно армированные полимерные композиты. В свою очередь, интеграция аддитивных технологий с промышлен-
ными роботами открывает новые возможности создания пространственно армированных композитов с направленной внут-
ренней структурой, получаемой за счет упорядоченного расположения непрерывных волокон. В данном обзоре проведен 
анализ существующих на сегодняшний день технологий 3D-печати пространственно армированных полимерных компози-
ционных материалов с добавлением непрерывных волокон на базе промышленных роботов-манипуляторов. Представлены 
основные передовые компании, поставляющие готовые коммерческие системы, рассмотрен опыт успешного использования 
данных систем при изготовлении армированных деталей.  

Ключевые слова: аддитивное производство, полимерные композиционные материалы, непрерывные волокна, пространственно 
армированные композиты, промышленные роботы
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Abstract. In recent years, the mechanical engineering sector has undergone significant changes due to the creation and expanding 

application of new technologies and materials capable of radically improving the quality of manufactured products, the entire structure 
and production conditions. Such technologies include additive manufacturing capable of creating products from advanced materials 
such as continuous reinforced polymer composites. Furthermore, the integration of additive manufacturing with industrial robots offers 
new opportunities to create spatially reinforced composites with a directed internal structure, obtained by the orderly arrangement 
of continuous fibres. This review analyzes the currently available technologies for 3D printing spatially reinforced polymer composites 
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ВведениеВведение
В настоящее время аддитивное производство 

(АП) является быстро растущим рынком, техноло-
гии которого приобретают все большее значение 
в рамках перехода к передовому промышленному 
производству. Долгое время основное внимание 
уделялось 3D-печати металлических [1–5] и поли-
мерных материалов [6–9], но растет интерес к более 
сложным областям применения и новым типам 
материалов – так называемым современным или 
передовым материалам (advanced materials). С точки 
зрения потенциала по их внедрению выделяют 
5 типов перспективных материалов [10]: техническая 
(оксидная, карбидная) керамика [11; 12]; полимеры 
(семейст ва PAEK – такие, как PEEK и PEKK) [13; 14]; 
металлы (тугоплавкие металлы – вольфрам и молиб-
ден) [15; 16]; 4D-материалы (материалы с памятью 
формы) [17–20]; композиты, в частности полимерные 
композиционные материалы (ПКМ) с непрерывными 
волокнами [21; 22].

На сегодняшний день традиционное производство 
ПКМ, осуществляемое в основном с использованием 
тканых волокнистых листов и термоотверждаемых 
смол, является одним из трудоемких и дорогостоя-
щих производственных процессов [23]. Тем не менее 
на мировом рынке композиты остаются одним из 
быстрорастущих и быстроразвивающихся промыш-
ленных сегментов. В настоящее время ожидается, что 
технологии АП будут играть важную роль в этом про-
цессе благодаря широкому спектру появляющихся 
коммерчески доступных технологий и процессов.

Не так давно компания «VoxelMatters» (Велико-
британия), занимающаяся маркетинговыми иссле-
дованиями и аналитикой в области индустрии АП, 
представила карту технологий и существующих 
компаний, предлагающих коммерческие системы 
для реализации процессов 3D-печати [24]. Эта карта 
позволяет пользователям разобраться со всеми 
существующими технологиями 3D-печати и направ-
лениями, по которым развивается АП различных 
материалов, в том числе полимерных композитов. 
Сотрудники компании «VoxelMatters» также отме-
чают [25], что из всех семейств материалов полимер-
ные композиты, армированные волокном, в том числе 

непрерывными волокнами, обладают уникальными 
свойствами и преимуществами, а использование 
3D-печати позволит расширить применение данных 
материалов за счет более эффективного, экономич-
ного и быстрого производства деталей с уникальным 
сочетанием конечных функциональных свойств.

В настоящее время существуют компании, пред-
лагающие настольные системы для 3D-печати ПКМ 
с непрерывными волокнами. Однако производство 
ПКМ с использованием таких 3D-принтеров имеет 
ряд недостатков, среди которых основным является 
направление укладки волокон исключительно в плос-
кости платформы построения [26]. Это играет важ-
ную роль при проектировании и создании изделий, 
поскольку наиболее высокие механические свойст ва 
достигаются при приложении нагрузки вдоль направ-
ления армирования. Такой недостаток делает невоз-
можным получение широкого спектра деталей, 
нагрузка на которые не лежит в одной плоскости. 
Для решения этой и других проблем настольных 
3D-принтеров создается соответствующее оборудо-
вание на базе промышленных роботов-манипулято-
ров. Такой способ обеспечивает новые возможности и 
задает новые стандарты к производству ПКМ. Среди 
основных преимуществ следует отметить большую 
рабочую область построения роботов, в отличие от 
настольных 3D-принтеров, а также создание про-
странственно армированных полимерных композит-
ных изделий, которое возможно благодаря большему 
количеству степеней свободы робота-манипулятора. 
В работах [27–31] подробно описаны особенности 
получения таких изделий и материалов с точки зре-
ния планирования траектории инструмента, кинема-
тики, предотвращения столкновений робота, а также 
технологических ограничений, возникающих в про-
цессе печати.

В данном обзоре основное внимание уделяется 
анализу существующих на сегодняшний день техноло-
гий 3D-печати пространственно армированных ПКМ 
с добавлением непрерывных волокон на базе про-
мышленных роботов-манипуляторов. Представлены 
основные передовые компании, поставляющие гото-
вые коммерческие системы, а также рассмотрен опыт 
успешного использования данных систем при изго-
товлении армированных деталей.

with the addition of continuous fibers using industrial robots. The review presents the main advanced companies supplying off-the-shelf 
commercial systems and presents the successful experience of using these systems in the production of reinforced parts. 

Keywords: additive manufacturing, polymer composites, continuous fibres, spatially reinforced composites, industrial robots
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Существующие технологии 3D-печати Существующие технологии 3D-печати 
непрерывно армированных ПКМнепрерывно армированных ПКМ

Развитие технологий 3D-печати ПКМ с непре-
рывными волокнами происходит плавно, но доста-
точно с высокой скоростью, что приводит к появ-
лению множества новых терминов и технологий. 
Сотрудниками Мюнхенского технического универ-
ситета была проведена работа по созданию кон-
цепции для стандартизации процессов 3D-печати 
непрерывно армированных ПКМ, сложность которой 
во многом обусловлена особенностями реализации 
процессов печати различными компаниями [29]. 
Однако на сегодняшний день уже имеются некоторые 
тенденции к категоризации процессов, основанной 
на особенностях подачи армирующего и матричного 
материалов в печатающую голову и их осаждения в 
процессе построения деталей. На рис. 1 представ-
лены существующие на сегодняшний день схемы 
реализации процесса и компании, предоставляющие 
коммерческие системы по 3D-печати ПКМ с добавле-
нием непрерывных волокон.

Видно, что на данный момент существуют 5 схем 
реализации процесса роботизированной 3D-печати 
непрерывно армированных ПКМ с коммерчески 
доступным оборудованием. Ниже представлены 
основные достигнутые на сегодняшний день резуль-
таты по каждой из этих схем.

1. 1. In situIn situ пропитка пропитка
Принцип данной технологии состоит в том, что 

непрерывное сухое волокно пропитывается «на 
месте» (in situ) в экструзионной головке принтера 
специальными термореактивными либо термоплас-
тичными полимерными материалами с последу-
ющими экструзией материала через сопло и его 

отверж дением. Основными компаниями, исполь-
зующими процесс in situ пропитки и применя-
ющими промышленные роботы-манипуляторы, 
являются «Continuous Composites» (США) [33], 
«Orbital Composites» (США) [34] и «Moi Composites» 
(Италия) [35]. В качестве армирующих материалов 
в основном используются углеродные, базальтовые 
волокна, реже стекловолокно и натуральные волокна. 

Компания «Continuous Composites», основанная 
в 2015 г., разработала запатентованную технологию 
3D-печати – «Continuous Fiber 3D Printing» (CF3D), 
где непрерывное сухое волокно пропитывается «на 
месте» специальной термореактивной смолой быс-
трого отверждения. Когда материал проходит через 
сопло, он мгновенно отверждается с помощью 
УФ-источника света. Как отмечают в компании [36], 
применение промышленного робота позволяет 
укладывать материал в любом направлении, опти-
мизируя ориентацию армирующих волокон в зави-
симости от конструкции изготавливаемой детали. 
Запатентованная компанией технология CF3D может 
быть реализована на портальных роботах-манипуля-
торах либо с использованием промышленного робота 
для гибкого производства. Благодаря применению 
6-координатного робота фирмы «Comau» компания 
создает сложные детали и компоненты, например 
элемент лонжерона крыла самолета из углеродного 
волокна (рис. 2, б). 

В качестве армирующего материала компанией 
«Continuous Composites» используются структурные 
волокна (углеродные, стеклонаполненные, кевла-
ровые) или функциональные волокна (оптические, 
металлические). Матричный полимерный материал 
выбирается исходя из механических свойств, тепло-
передачи и устойчивости к воздействию окружаю-
щей среды в соответствии с эксплуатационными тре-
бованиями изделия.

Рис. 1. Схемы реализации процесса и основные компании по 3D-печати  
непрерывно армированных ПКМ на базе промышленного робота [32]

Fig. 1. Processes сlassification and basic 3D printing companies  
of continuous fiber reinforced PCM based on an industrial robot [32]

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2024;18(1):20–30 
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Успешное применение технологии CF3D наблю-
дается и в ряде исследовательских лабораторий 
университетов [37–40]. Авторы [40] продемонстри-
ровали результаты работы по определению меха-
нических свойств ПКМ, изготовленных по техно-
логии CF3D с использованием промышленного 
робота-манипулятора «Comau». Были исследованы 
образцы из высокотемпературного термореактивного 
акрилового полимера GF-2 и высокопрочного угле-
родного волокна T-1100 с объемной долей 41,5 %. 
Полученные образцы имели модуль Юнга, равный 
122 ГПа, и прочность при растяжении 1599 МПа, что 
составляет 89 % (137 ГПа) и 55 % (2926 МПа) от тео-

ретического значения соответственно. Авторы [40] 
отмечают, что полученные в ходе исследования 
результаты являются достаточно высокими для дан-
ной сферы АП, что делает технологию CF3D пер-
спективной при изготовлении деталей из ПКМ.

Компания «Orbital Composites», основанная 
в 2014 г., изначально позиционировала себя в 3D-пе-
чати компонентов для космического применения. 
На сегодняшний день компания развивает собст-
венную технологию 3D-печати, где непрерывное 
сухое волокно пропитывается «на месте» термопла-
стичным полимерным материалом с последующим 
уплотнением роликом. В настоящее время произво-

Рис. 2. Примеры использования 3D-печати ПКМ различными компаниями 
а, б – роботизированная 3D-печать от компании «Continuous Composites» (а) и элемент лонжерона крыла самолета из углеродного волокна  

для компании «Lockheed Martin» (б) [33]; в, г – 3D-принтер модели «Orbital S» от компании «Orbital Composites» (в)  
и защита передней кромки для лопасти ветряной установки (г) [34]; д, е – роботизированная система печати на основе робота «Kuka»  

от компании «Moi Composites» (д) и примеры изготовления сложнопрофильных конструкций,  
армированных непрерывными волокнами (е) [35]

Fig. 2. Examples of the use of 3D printing of PCM by various companies
а, б – robot-based 3D printing of PCM from “Continuous Composites” (а) and carbon fibre aircraft wing spar element for “Lockheed Martin” (б) [33]; 

в, г – “Orbital S” 3D printer from “Orbital Composites” (в) and leading-edge protector for a wind turbine blade (г) [34];  
д, е – “Kuka” robotic printing system from “Moi Composites” (д) and continuous fibre reinforced complex-shape parts (е) [35]
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дитель предлагает 3 типа 3D-принтеров на основе 
промышленных роботов: «Orbital e-» – 6-осевой 
робот для образовательной и исследовательской 
деятельности с платформой построения 1,2×1,2 м 
и возможностью печати высокотемпературными 
термопластами; «Orbital S» – робот промышлен-
ного класса с уникальной системой перемещения 
манипулятора, где точки крепления не являются 
фиксированными, что позволяет настроить процесс 
печати крупногабаритных деталей со всех сторон 
(рис. 2, в); «Orbital F» – 3D-принтер контейнерного 
типа для изготовления крупногабаритных композит-
ных конструкций.

3D-принтеры компании «Orbital Composites» 
имеют возможность нагрева сопла до температуры 
свыше 500 °С, что позволяет печатать матричным 
материалом из всех существующих низкотемпера-
турных термопластов, а также высокотемпературных 
материалов, включая PEEK, PEKK и др.

Компания «Moi Composites», основанная в 2018 г. 
на базе Миланского политехнического университета, 
разработала технологию 3D-печати из непрерывно 
армированного ПКМ под названием «Continuous 
Fiber Manufacturing» (CFM), где пропитка осу-
ществляется с использованием эпоксидной смолы, 
винил эфира и акрила с непрерывными стеклянными, 
углеродными, базальтовыми и другими волокнами 
(рис. 2, д). Помимо изготовления 3D-принтеров ком-
пания производит инструментальные головки для 
3D-печати, которые могут интегрироваться с любыми 
4-осевыми станками с ЧПУ для гибкой масштабируе-
мой печати.

В качестве термореактивных матричных мате-
риалов компания «Moi Composites» применяет реак-
топласты на основе эпоксидной смолы, сложных 
виниловых эфиров, а также акриловых композиций. 
В качестве армирующих компонентов используются 
непрерывные стекловолокна, углеродные и базаль-
товые волокна. В настоящее время в разработке 
находятся арамидные и натуральные волокна. В ком-
пании отмечают, что акриловые материалы приме-
няются для архитектурных деталей, так как материал 
прозра чен и не требует температуры для отвержде-
ния/постотверждения. Материалы на основе слож-
ных виниловых эфиров используются для деталей 
морс кой отрасли, материалы на основе эпоксидной 
смолы – для деталей нефтегазовой и аэрокосмичес-
кой отраслей.

2. Коэкструзия препрега2. Коэкструзия препрега
Принцип данной технологии заключается в коэкст-

рузии композитного, предварительно подготовлен-
ного препрега, содержащего непрерывные волокна, 
с добавлением термопласта для обеспечения адгезии 

к матричному материалу. Основными компаниями, 
применяющими процесс коэкструзии препрега на 
базе роботов-манипуляторов, являются «Anisoprint» 
(Люксембург) [41] и CEAD (Нидерланды) [42]. 

Компания «Anisoprint», основанная в 2015 г., 
разработала собственную технологию 3D-печати 
«Continuous Fiber Coextrusion» (CFC), где исполь-
зуются два сопла с матричным и армирующим 
материалами. Сопло для армирующего материала 
включает в себя две отдельные катушки: одна – со 
жгутом из непрерывных волокон, пропитанных реак-
топластом, другая – с термопластичным филаментом 
для адгезии армирующего жгута к матрице, которые 
подаются в один экструдер. Такая схема реализации 
процесса позволяет контролировать объемное соот-
ношение волокон, а применение робота – задавать 
сложные криволинейные траектории при 3D-печати 
(рис. 3, а). Конечные изготовленные детали пред-
ставляют собой конструкции из ПКМ, состоящего 
из термореактивного, термопластичного полимеров 
и непрерывных волокон.

Матричным материалом могут служить различ-
ные низкотемпературные термопласты, включая 
PC, PLA, TPU, PETG и PA. В качестве армирования 
могут быть использованы препреги с углеродными, 
стеклянными, арамидными, базальтовыми, борными 
непрерывными волокнами.

Стоит отметить, что роботизированная техноло-
гия коэкструзии препрега от компании «Anisoprint» 
находит широкое применение в различных отраслях 
промышленности [43–48]. Авторы [48] продемонст-
рировали результаты работы по исследованию 
3D-печати конформных траекторий с помощью 
промышленных роботов для оболочечных кон-
струкций, изготовленных из ПКМ с использова-
нием технологии коэкструзии. Основные этапы 
работы заключались в разработке производственной 
системы, планировании конформных траекторий 
и тестировании производительности. Оборудование 
включало робот «Universal Robots UR10e» с коэкс-
трузионной головкой и настольный 3D-принтер 
«Anisoprint Composer A4». В процессе исследова-
ния были изготовлены 3 образца (рис. 4): первый – 
получен на 3-осевом оборудовании «Composer A4»; 
у второго – коническая часть также выполнена на 
3D-принтере, а ребра жесткости изготовлены робо-
тизированной системой; третий – произведен по 
конформному способу роботизированной систе-
мой. У детали, выполненной конформным спосо-
бом, значения прочности на сжатие и жесткость на 
258,6 и 134,9 % выше, чем у детали, полученной на 
3D-принтере с 3 степенями свободы.

Компания CEAD, основанная в 2014 г., специали-
зируется на производстве крупногабаритных роботи-
зированных 3D-принтеров и разрабатывает собствен-
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ную запатентованную технологию «Continuous Fibre 
Additive Manufacturing» (CFAM), где печатающая 
головка объединяет непрерывное волокно с расплав-
ленными термопластичными гранулами (рис. 3, б, в).

3. Экструзия препрега3. Экструзия препрега
Данная технология заключается в экструзии ком-

позитного, предварительно подготовленного пре-

прега, пропитанного термопластичным полимером 
и содержащего непрерывные волокна. Среди ком-
мерческих компаний, использующих технологию 
экструзии препрега совместно с промышленными 
роботами-манипуляторами, можно выделить компа-
нию «Ingersoll Machine Tools» (США) [49].

Компания основана в 1891 г., а с 2003 г. входит в 
состав корпорации «Camozzi Group» (Италия). Ос -
новным ее направлением является произ водство габа-

Рис. 3. 3D-принтер с коэкструзией непрерывных волокон на базе промышленного робота «Kuka»  
от компании «Anisoprint» (а) [44], 36-метровый 3D-принтер «Mega II» для морской компании «Al Seer Marine»  

от компании CEAD (б) и композитная оснастка для изготовления лодок (в) [42]

Fig. 3. Continuous fibre co-extrusion 3D printer based on the Kuka industrial robot from “Anisoprint” (a) [44],  
CEAD’s 36 m “Mega II” 3D printer for “Al Seer Marine” (б) and composite tooling for boat building (в) [42]

Рис. 4. Образец, полученный на 3-осевом оборудовании (а); образец, изготовленный с использованием 3D-принтера  
и роботизированной установки (б); образец, созданный конформным способом роботизированной системой (в) [48]

Fig. 4. Sample obtained on 3-axis equipment sample (a); sample produced using 3D printer and robotic system (б);  
sample produced conformally by robotic system (в) [48]
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ритных станков для металлообработки, 3D-печати 
и автоматического размещения волокон. С 2015 г. 
компания начала развиваться в сфере АП и к насто-
ящему времени предлагает 5 коммерчески доступ-
ных решений, в числе которых «MasterPrint Linear», 
«MasterPrint 3X» и «MasterPrint 5X». Установки пред-
ставляют собой крупногабаритные 3D-принтеры для 
широкоформатной печати ПКМ. Также компания 
предлагает два решения на базе промышленных робо-
тов-манипуляторов для 3D-печати непрерывно арми-
рованных ПКМ – «MasterPrint Robotic» и «MasterPrint 
Continuous Filament» (рис. 5).

4. 4. In situIn situ консолидация консолидация
Технология уплотнения «на месте» также известна 

как автоматизированный процесс размещения воло-
кон, где волокно в виде препрега пропускается 
через сопло и нагревается с помощью дополнитель-
ного источника тепла непосредственно на выходе. 
На рынке производителей оборудования присутст-
вуют компании, предлагающие настольные решения, 
в то время как основным производителем, использу-
ющим промышленные роботы, является крупнейшая 
компания «Electroimpact» (США) [50]. 

Компания «Electroimpact», основанная в 1986 г., 
применяет для 3D-печати роботизированные сис-
темы на базе технологии автоматизированного 
размещения волокна «Automated Fiber Placement» 
(AFP). Разработанная компанией технология 
сочетает в себе метод AFP и 3D-печать методом 
FDM [51]. Суть технологии заключается в печати 
методом FDM формы из растворимого полимерного 
материала, на поверхность которой укладываются 
непрерывные волокна в виде узкой ленты путем 

нагрева и уплотнения роликом предварительно 
пропитанных синтетической смолой неметалличе-
ских волокон с использованием AFP-метода. После 
укладки волокон полимерная форма растворяется. 
К числу разработок компании относится масшта-
бируемая роботизированная производственная сис-
тема SCRAM (Scalable Composite Robotic Additive 
Manufacturing). Оборудование представляет собой 
6-осевой станок, который сочетает в себе техноло-
гию AFP и 3D-печать по технологии FDM [52].

В качестве армирующего материала применя-
ется непрерывное волокно в виде ленты, которая 
при укладке прижимается специальным роликом. 
Роль матричных материалов выполняют термопла-
стичные полимеры семейства PAEK (PEEK, PEKK 
и др.), а также нейлон и другие низкотемпературные 
термопласты (PA12, ABS и т.д.). Помимо термопла-
стов в качестве матрицы технология печати подра-
зумевает использование водорастворимых термо-
пластов для изготовления временной оснастки. На 
рис. 6 представлены 3D-принтер серии SCRAM 
и, как пример, изделие из непрерывно армирован-
ного ПКМ.

5. Поточная пропитка5. Поточная пропитка
Технология поточной пропитки является гибрид-

ным процессом, объединяющим преимущества 
традиционного и аддитивного производств. В 
этом процессе композитные волокна подготавли-
ваются с помощью традиционных процессов про-
питки и наносятся на платформу построения через 
сопло. На сегодняшний день одним из представи-
телей данной технологии является компания «Moi 
Composites» (Италия), описанная выше.

Рис. 5. 3D-печать ПКМ на базе промышленного робота-манипулятора от компании «Ingersoll Machine Tools» (а) 
и примеры изготовленных изделий из непрерывного волокна (б) [49]

Fig. 5. 3D printing of PCM based on an industrial robot from “Ingersoll Machine Tools” (a)  
and examples of manufactured continuous fiber products (б) [49]
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ЗаключениеЗаключение
В данном обзоре проведен анализ существующих 

на сегодняшний день аддитивных технологий и обо-
рудования для получения непрерывно армированных 
ПКМ с использованием промышленных роботов-
манипуляторов. Установлено, что данное направ-
ление исследований является крайне актуальным 
и перспективным для внедрения пространственно 
армированных ПКМ с уникальными свойствами при 
изготовлении деталей авиационной, морской, атом-
ной и других отраслей. Рассматриваемые в обзоре 
технологии уже находят свое применение при про-
изводстве крупногабаритных корпусных деталей, 
легких и прочных компонентов летательных аппа-
ратов, а также композитной оснастки. Помимо кон-
струкционного назначения использование роботи-
зированных систем позволит получать полимерные 
4D-материалы с эффектом памяти формы для интел-
лектуальных конструкций с управляемой структу-
рой – таких, как развертываемые конструкции шар-
ниров для солнечных панелей и зеркальных антенн, 
применяемых в космосе; реконфигурируемые антен-
ные устройства с возможностью изменения диаграмм 
направлен ности в процессе работы; конструкции 
интеллек туальных метаматериалов периодической 
архитектуры с адаптивными динамическими харак-
теристиками для поглощения энергии, подавления 
шума в различных диапазонах частот.

Стоит отметить, что с помощью промышленных 
роботов за счет большего количества степеней сво-
боды возможно получение материалов с упорядочен-
ным расположением непрерывных волокон, а следо-
вательно, формированием направленной внутренней 
структуры изделий с учетом анизотропии свойств 
материала. Создание упорядоченной направленной 

структуры с использованием роботизированной 
3D-печати непрерывными волокнами позволяет обес-
печить наилучший армирующий эффект с учетом 
эксплуатационных требований к изделию. Однако 
анализ литературы показал, что на сегодняшний 
день создание пространственно армированных ПКМ 
с помощью промышленных роботов является мало-
изученной, но многообещающей областью исследо-
ваний благодаря резкому развитию рынка аддитив-
ных технологий и их уникальным особенностям при 
формообразовании изделий. Одна из основных задач 
развития АП по данному направлению исследований 
состоит в стандартизации процессов изготовления 
непрерывно армированных ПКМ на базе промыш-
ленных роботов-манипуляторов с целью последую-
щего внедрения технологий в различных отраслях 
промышленности.
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  polozov_ia@spbstu.ru
Аннотация. Проведено исследование интерметаллидного орторомбического титанового сплава, полученного методом селек-

тивного лазерного плавления (СЛП) с добавлением меди в количестве от 0 до 6 мас. % с помощью in situ легирования 
в процессе изготовления с использованием подогрева подложки от 300 до 850 °С. Показано, что введение меди в сплав спо-
собствовало измельчению зерна первичной B2/β-фазы и изменению механических свойств. В результате рентгеноструктур-
ного анализа и сканирующей микроскопии была выявлена микроструктура, состоящая из B2/β-фазы с выделе ниями орто-
ромбической фазы. Также в образцах прослеживается наличие небольшого количества α2-Ti3Al-фазы, количество которой 
увеличивается с повышением содержания меди в сплаве. Методом дифференциальной сканирующей калометрии установ-
лено, что добавление меди приводит к смещению температур фазовых превращений в область более высоких температур 
и сужает область α2-Ti3Al + B2/β + Ti2AlNb. Введение меди до 6 мас. % обуславливает разупрочнение и охрупчивание орто-
ромбического сплава с формированием мелкозернистой микроструктуры, средний размер зерна которой составил 8,3 мкм. 
Результаты энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии показали наличие на границах зерен интерметаллидной 
О-фазы, что способствовало увеличению твердости на 12 % в сравнении с орторомбическим сплавом без добавления меди 
после СЛП с подогревом подложки при 850 °C. Наилучшие пластические свойства проявил сплав с содержанием меди 
4 мас. % при пределе прочности 1080 МПа, что сопоставимо со значением прочности орто-сплава, полученного методом 
СЛП после горячего изостатического прессования.  

Ключевые слова: орторомбический сплав, аддитивное производство, авиационные сплавы, легирование, in situ легирование
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ВведениеВведение
Интерметаллидные сплавы на базе алюминидов 

титана получили особое внимание со стороны иссле-
дователей как потенциальные жаропрочные мате-
риалы для замены никелевых сплавов, применяемых 
в автомобильной и аэрокосмической отраслях про-
мышленности. Орторомбические титановые сплавы 
выделяют среди прочих благодаря их способности 
к жаростойкости и сопротивлению ползучести при 
повышенных температурах, обуславливаемой нали-
чием орторомбического интерметаллида Ti2AlNb [1]. 
В то же время присутствие интерметаллидной фазы 
вызывает сложности при изготовлении изделий из 
этих сплавов традиционными методами [2–4]. 

Современные сплавы на основе орторомбичес-
кого алюминида титана во многом превосходят 
предшествующее поколение сплавов, базирующихся 
на интерметаллиде Ti3Al. Хорошо известно, что вве-
дение в сплавы на основе алюминида титана таких 
изоморфных к бета-фазе легирующих элементов, 
как Mo, V, Ta и, в особенности, Nb, позволило улуч-
шить характеристики ползучести и прочности при 
повышенных температурах [5–7]. С целью реше-

ния проблемы охрупчивания титановых сплавов 
при пониженных температурах, а также улучшения 
прочностных характеристик применяют легирова-
ние медью [8]. В ранее проведенных исследованиях 
показано, что образующаяся эвтектика в таких спла-
вах содержит интерметаллид Ti2Cu, который высту-
пает в качестве упрочняющего компонента [9; 10]. 
Введение меди позволяет также уменьшить темпера-
турный градиент в процессе лазерного формования 
в порошковой ванне и способствовать образованию 
равноосных эвтектоидных зерен в бинарном сплаве 
за счет эффекта концентрационного переохлажде-
ния [11; 12]. Несмотря на положительное влияние 
меди с точки зрения обеспечения высокой теплопро-
водности и жаростойкости, различие в температурах 
плавления компонентов повышает риск формирова-
ния газовых пор и трещин [13]. 

Литье интерметаллидных титановых сплавов тре-
бует строгого соблюдения особых условий изготов-
ления, включая высокое качество поверхности литей-
ных форм, а также высокие температуры и защитную 
атмосферу для предотвращения образования дефек-
тов [14]. Повышенная хрупкость и плохая обраба-
тываемость резанием делают механическую обра-
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ботку интерметаллидных сплавов трудозатратным и 
дорогостоящим процессом [15; 16]. В связи с этим 
актуальным является применение аддитивных тех-
нологий (АТ) для получения изделий из интерметал-
лидных титановых сплавов [17; 18]. Производство 
интерметаллидных сплавов с помощью АТ зачастую 
сопровождается образованием трещин и, в отличие 
от литейных процессов, характеризуется на порядок 
более высокой скоростью охлаждения, что способст-
вует возникновению высоких термических напряже-
ний [13]. Одним из подходов к уменьшению термиче-
ских напряжений в технологии селективного лазер-
ного плавления (СЛП) является контроль темпера-
турных условий при кристаллизации. Было показано, 
что формирование бездефектных интерметаллидных 
образцов требует дополнительного высокотемпера-
турного подогрева подложки в процессе СЛП [19]. 
Установлено, что для получения бездефектных образ-
цов из орто-сплава Ti2AlNb с добавлением микроле-
гирующих элементов необходим подогрев подложки 
более 800 °С [20]. Тем не менее влияние меди на 
технологичность получения орто-сплава в процессе 
СЛП еще не было подробно изучено [21]. 

Среди относительно новых подходов, позволяю-
щих упростить производство и снизить затраты на 
получение новых сплавов и изделий из них, является 
in situ синтез. Синтез сплава требуемого состава из 
элементных порошков давно осуществляется мето-
дами порошковой металлургии, включая такие тех-
нологии, как горячее изостатическое прессование 
(ГИП) [22] и искровое плазменное спекание [23]. 
Для сплавов на основе титана уже были применены 
подобные подходы, в том числе в процессе селек-
тивного лазерного плавления и других технологиях 
аддитивного производства [21; 24; 25].

В данной работе приведены результаты исследо-
вания in situ легированного орторомбического тита-
нового сплава, полученного по технологии селектив-
ного лазерного плавления, формирования структуры 

и изменения фазового состава при добавлении меди 
в количестве от 0 до 6 мас. %.

Методика исследованийМетодика исследований
Для проведения исследования использовалась 

порошковая смесь, полученная путем перемеши-
вания порошка орто-сплава Ti–22Al–23Nb–0,8Mo– 
–0,3Si–0,4C–0,1B–0,2Y (ат. %) (производства 
«AMC Powders Co. Ltd», Китай) и порошка меди 
марки ПМС-1 в количестве 2, 4 и 6 мас. % (рис. 1) 
с помощь ю гравитационного смесителя в течение 
12 ч. Медный порошок с чистотой 99,5 % был изго-
товлен электролитическим методом и характеризу-
ется дендритной морфологией частиц. Исходный 
порошок орто-сплава с частицами сферической 
формы (их средний размер d50 = 33 мкм) был получен 
методом газовой атомизации.

Из полученной смеси для исследования микро-
структуры были изготовлены образцы размером 
10×10×10 мм по технологии СЛП на установке 
«AconityMIDI» (Aconity3D GmbH, Германия), осна-
щенной волоконным лазером с длиной волны 1070 нм 
и максимальной мощностью 1000 Вт. Изготовление 
образцов производилось в защитной атмосфере 
аргона, при этом перед началом процесса лазерной 
обработки осуществлялся подогрев подложки до 
температур 300, 500 и 850 °С. Диапазон температур 
подогрева подложки выбирался в области эвтектоид-
ного превращения Ti2Cu, а также исходя из результа-
тов предыдущих исследований процесса СЛП орто-
ромбических сплавов [26].

Изготовление образцов методом СЛП производи-
лось при использовании уровня объемной плотности 
энергии 49 Дж/мм3. Значения основных технологи-
ческих параметров СЛП были выбраны на основе 
ранее проведенных исследований процесса СЛП 
орто-сплава [20], в ходе которых были определены 
показатели, обеспечивающие получение образцов 

Рис. 1. СЭМ-изображения исходного порошка меди (а)  
и порошковой смеси орто-сплав + медь при различном содержании меди (б–г)

Cu, мас. %: б – 2; в – 4; г – 6

Fig. 1. SEM images of initial copper powder (a)  
and powder mixture ortho-alloy + copper at various Cu contents (б–г)

Cu, wt. %: б – 2; в – 4; г – 6
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с относительной плотностью более 99 %. Для изуче-
ния механических свойств изготавливались образцы 
диаметром 12 мм и длиной 70 мм, из которых 
с помощью механической обработки были получены 
образцы с размерами в соответствии с ГОСТ 1497-84.

Для микроструктурного и энергодисперсионного 
(EDX) анализов применялся сканирующий элект-
ронный микроскоп «Mira 3 LMU SEM» (Tescan, 
Чехия). Рентгенофазовый анализ (РФА) проводился 
с помощью рентгеновского дифрактометра «Bruker 
D8 Advance» (Bruker, Бремен, Германия) с излуче-
нием CuKα (λ = 1,5418 Å). Дифференциальная скани-
рующая калометрия (ДСК) осуществлялась с исполь-
зованием анализатора «STA409 Netzch/Pegasus» 
(Netzch, Германия) со скоростью нагрева 10 °C/мин 
в потоке аргона. Твердость образцов измерялась 
на установке «Buehler VH1150» (Buehler, США) 
с нагрузкой 500 г. Испытания на растяжение прово-
дили на испытательной машине «Zwick/Roell Z100» 
(Zwick/Roell, Германия).

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
На рис. 2 приведены изображения микроструктур 

образцов орто-сплава с 6 мас. % меди, изготовленных 
методом СЛП при различных температурах подо-
грева подложки. Микроструктура и фазовый состав 
орто-сплава с добавлением меди претерпевают зна-
чительные трансформации при изменении темпера-
туры подложки в процессе СЛП. При использовании 
относительно невысокой температуры подогрева 
300 °C микроструктура характеризуется однофазной 
структурой, состоящей из B2/β-фазы с ОЦК-решеткой 
(рис. 2, а). На образцах отме чаются трещины, возник-
шие вследствие термических напряжений. Повышение 
температуры подогрева до 500 °C способствует выде-
лению орторомбичес кой Ti2AlNb-фазы (темно-серого 
цвета) по границам первичных β-зерен (рис. 2, б). 
Дальнейшее повышение температуры до 850 °C при-
водит к утолщению выделений орто-фазы по границам 

β-зерен (рис. 2, в), а внутри β-зерен образуются мелко-
дисперсные игольчатые выделения орто-фазы (серый 
цвет). Участки с повышенным содержанием меди 
с помощью микроструктурного анализа не были обна-
ружены. Энергодисперсионный анализ показал, что 
в результате СЛП порошковой смеси медь равномерно 
распределена в объеме образца. Полученные резуль-
таты изменения микроструктуры и фазового состава 
орто-сплава с добавлением меди при варьировании 
температуры подогрева подложки коррелируют с про-
веденным ранее исследованием для орто-сплава без 
меди [20]. Однако добавление меди привело к более 
выраженному образованию приграничных выделений 
орто-фазы и меньшему размеру первичных β-зерен.

В случае орто-сплава с добавлением меди для 
получения образцов с минимальным количеством 
дефектов в виде трещин необходимо применять 
высокотемпературный подогрев подложки, так как 
в случае t = 300 и 500 °C изготовленные образцы 
характеризовались наличием трещин, образовав-
шихся вследствие высоких остаточных напряжений, 
аналогично орто-сплаву без добавления меди [20]. 
Таким образом, дальнейшие исследования проводи-
лись с использованием образцов, изготовленных при 
температуре подогрева подложки 850 °C.

На рис. 3 приведены изображения микрострук-
тур образцов орто-сплава при различном содержа-
нии меди. Независимо от количества меди в сплаве 
образцы характеризуются двухфазной B2/β + Ti2AlNb-
микроструктурой, что подтверждается результатами 
рентгенофазового анализа (рис. 4). Также, согласно 
РФА, в образцах имеется небольшая доля α2-Ti3Al-
фазы (белый цвет), количество которой увеличивается 
с повышением содержания меди в сплаве. При этом 
интерметаллидные выделения Ti2Cu, характерные для 
системы Ti–Cu, в микроструктуре полученных образ-
цов не были обнаружены, что может быть связано с 
высокой скоростью охлаждения, присущей процессу 
СЛП. Для полученных микроструктур отличитель-
ной особенностью является наследственное влияние 

Рис. 2. Микроструктура орто-сплава с добавлением 6 мас. % меди, изготовленного  
при температурах подогрева подложки 300 °C (а), 500 °C (б) и 850 °C (в)

Fig. 2. Microstructure of ortho-alloy with 6 wt. % Cu  
substrate preheating at 300 °C (a), 500 °C (б) and 850 °C (в)

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2024;18(1):31–39 
Полозов И.А., Соколова В.В. и др. Влияние меди на микроструктуру и механические свойства титанового ...



35

контуров ванны расплава. По границам ванн расплава 
имеются в основном мелкие равноосные зерна, а 
вытянутые зерна в большей степени наблюдаются в 
центральной части ванны (рис. 3, в). Такое распреде-
ление повторяет направление теплоотвода, которое 
преимущественно совпадает с направлением выра-
щивания. Так, в работе [27] отмечается формирование 
комбинированной микроструктуры со столбчатыми и 
равноосными кристаллитами, имеющими разное рас-
положение вдоль траектории движения лазера в зави-
симости от скорости сканирования.

На рис. 5 приведены результаты дифферен-
циальной сканирующей калометрии для сплавов 
Ti22Al25Nb в случае добавления 6 мас. % меди и без 
нее. Экзотермическое превращение в диапазоне 
t = 631÷663 °С, обнаруженное при нагреве, в обоих 
случаях связано с выделением орторомбической 
фазы. Перегиб кривой в сторону эндотермического 
превращения в зоне В2/β + О может быть в том числе 
соотнесен с эвтектоидным распадом В2/β с образо-
ванием α + Ti2Cu. ДСК-кривая легированного медью 
сплава демонстрирует смещение пиков фазовых пре-
вращений в сторону расширения областей О-Ti2AlNb 
и В2/β + О, тем самым сужая область формирования 
интерметаллида α2-Ti3Al. Значительного влияния на 
температуру фазового перехода О + В2/β → В2 при 
этом легирование медью не оказало.

Введение в орто-сплав меди с помощью in situ 
легирования в процессе СЛП в условиях подогрева 
подложки при t = 850 °С способствовало значитель-
ному измельчению зерен. Тенденция к измельче-
нию зерна прослеживается, начиная с добавления 
2 мас. % Cu, – размер зерен β-фазы уменьшается 

Рис. 3. Изображения микроструктур образцов орто-сплава, 
изготовленных методом СЛП, при различном содержании 

меди в порошковой смеси
Cu, мас. %: а – 0; б – 2; в – 4; г – 6

Fig. 3. Microstructure images  
of ortho-alloy samples produced by SLM,  

Cu content in the powder mixture
Cu, wt. %: a – 0; б – 2; в – 4; г – 6

Рис. 4. Результаты рентгенофазового анализа  
образцов орто-сплава с различным содержанием меди,  

изготовленных методом СЛП  
при температуре подогрева подложки 850 °C

Fig. 4. X-ray phase analysis of ortho-alloy samples  
with copper content variation produced by SLM method  

at substrate preheating of 850 °C
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почти в 2 раза (рис. 6). Средний размер зерна в случае 
орто-сплава без добавления меди составлял 50,7 мкм. 
Наиболее существенное измельчение зерна (до сред-
него размера 8,3 мкм) было достигнуто при наиболь-
шем содержании меди 6 мас. %. Медь имеет более 
высокую теплопроводность по сравнению с титано-
вым орто-сплавом, что может способствовать интен-
сификации теплоотвода в процессе кристаллизации 
расплава при лазерной обработке, приводя к образо-
ванию более мелкозернистой микроструктуры [13]. 
Помимо этого, наличие частиц меди может обуслав-

ливать образование вторичных фаз, препятствующих 
росту зерен [10].

На рис. 7 приведены кривые растяжения образ-
цов орто-сплава с различным содержанием меди. 
Изменение механических свойств сплава происхо-
дит неоднозначно, и увеличение доли меди в сплаве 
приводит сначала к возрастанию прочности в случае 
2 мас. % Cu. Дальнейшее повышение содержания меди 

Рис. 5. Результаты дифференциальной сканирующей калометрии образцов орто-сплава с содержанием меди 6 % (а)  
и без меди (б), изготовленных методом СЛП при температуре подогрева подложки 850 °C

Fig. 5. Results of differential scanning calorimetry of ortho-alloy samples with 6 % copper (a)  
and without copper (б) produced by SLM at substrate preheating of 850 °C

Рис. 6. Средний размер зерна орто-сплава, изготовленного 
методом СЛП, при различном содержании меди

Fig. 6. Average grain size of ortho-alloy produced  
by SLM with different copper content

Рис. 7. Результаты испытаний на растяжение  
при комнатной температуре для образцов орто-сплава  

с различным содержанием меди

Fig. 7. Room temperature tensile test results  
for ortho-alloy samples with varying copper content
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вызывает снижение прочности и охрупчивание сплава, 
несмотря на уменьшение размера зерна. Охрупчивание 
сплава может быть обусловлено образованием и ростом 
хрупких выделений интерметаллидной О-фазы по гра-
ницам зерна [16; 24]. Примечательно, что предел проч-
ности орто-сплава с 2 мас. % Cu в исходном состоянии 
после СЛП сопоставим по значению с прочностью 
орто-сплава без добавления меди, полученного мето-
дом СЛП с последующим горячим изостатическим 
прессованием и термической обработкой [17].

Твердость образцов орто-сплава с увеличе-
нием содержания меди изменяется неравномерно. 
Добавление в орто-сплав 2 мас. % Cu привело к повы-
шению твердости на 5 % до 388 HV0,5 , в сравнении 
с нелегированным медью образцом. Так, наибольшие 
значения микротвердости 405 HV0,5 были получены 
при содержании меди 6 мас. %, что соответствует наи-
меньшему размеру зерна и наибольшему коли честву 
интерметаллидной фазы. Твердость орто-сплава 
без наличия меди составила 360 HV0,5 . Таким обра-
зом, добавление 6 мас. % Cu привело к увеличению 
твердости на 12 %. Повышенное значение твердости 
обуславливается измельченными зернами, наблюдае-
мыми при добавлении меди, и повышенной плотно-
стью границ зерен, на которых образуются выделения 
орторомбической интерметаллидной фазы. Кроме 
того, стоит отметить благоприятное соотношение 
количества α2-Ti3Al и орто-фазы на твердость сплава 
с 4 мас. % Cu, составляющую 364 HV0,5 .

Добавление меди в количестве от 4 мас. %, не -
смотря на измельчение зерна, привело к охрупчива-
нию сплава. Такой эффект наблюдается в условиях 
высокой концентрации границ зерен, на которых при-

сутствует оторочка из хрупкой интерметаллидной 
фазы. Так, EDX-анализ показал (рис. 8), что на гра-
ницах зерен сосредоточено повышенное содержание 
титана, алюминия и меди по сравнению с основным 
объемом зерна. Для уменьшения количества охруп-
чивающих фаз по границам зерен может быть про-
ведена дополнительная термическая обработка, что 
будет исследовано в дальнейших работах.

ВыводыВыводы
В данной работе приведены результаты исследова-

ния влияния меди на микроструктуру и механичес кие 
свойства орторомбического титанового сплава, полу-
ченного при in situ легировании в процессе селектив-
ного лазерного плавления. По результатам проведен-
ного исследования были сделаны следующие выводы:

1. С введением меди в количестве от 0 до 6 мас. % 
наблюдается значительное измельчение микрострук-
туры с образованием мелких равноосных зерен. 
Фазовый состав орто-сплава в исследуемом диапа-
зоне содержания Cu характеризуется двухфазной 
B2/β + Ti2AlNb-микроструктурой с небольшим коли-
чеством α2-Ti3Al-фазы.

2. Варьирование температуры подогрева под-
ложки от 300 до 850 °C в процессе СЛП привело 
к изменению микроструктуры и фазового состава 
сплава, начиная от единичной B2/β-фазы при 
t = 300 °С и до образования O-фазы с выделением 
Ti3Al-фазы при температуре подогрева подложки 
850 °C. Кроме того, высокотемпературный подогрев 
подложки является эффективным способом предот-
вращения трещинообразования в процессе СЛП.

Рис. 8. Результаты энергодисперсионного анализа образца орто-сплава с 6 мас. % меди

Fig. 8. Energy dispersive analysis of ortho-alloy sample with 6 wt. % Cu
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3. Твердость орто-сплава с содержанием 6 мас. % Cu 
увеличилась на 12 % по сравнению со сплавом без 
меди, однако положительное влияние на прочность 
сплава оказало введение 4 мас. % Cu, что позволило 
достичь предела прочности при растяжении 1080 МПа, 
сопоставимого с пределом прочности орто-сплава без 
меди, изготовленного по технологии СЛП с последую-
щим горячим изостатическим прессованием.

4. Одной из причин охрупчивания орторомбичес-
кого интерметаллидного сплава являются подавление 
орто-фазы и ее выделение на границах зерен, при-
водя к их ослаблению. Данный эффект усиливается 
измельчением зерен, индуцированным наличием 
меди в сплаве.

Список литературы / ReferencesСписок литературы / References
1. Illarionov A.G., Stepanov S.I., Naschetnikova I.A., Po-

pov A.A., Soundappan P., Thulasi Raman K.H., Suwas S. 
A review – additive manufacturing of intermetallic al-
loys based on orthorhombic titanium aluminide Ti2AlNb. 
Mate rials. 2023;16(3):991.

 https://doi.org/10.3390/ma16030991 
2. Zhang H., Yang M., Xu Y., Sun C., Chen G., Han F. Con-

stitutive behavior and hot workability of a hot isostatic 
pressed Ti–22Al–25Nb alloy during hot compression. 
Journal of Materials Engineering and Performance. 
2019;28(11):6816–6826.

 https://doi.org/10.1007/S11665-019-04453-W/FIGURES/12
3. Новак А.В., Алексеев Е.Б., Иванов В.И., Дзунович Д.А. 

Изучение влияния параметров закалки на структуру и 
твердость интерметаллидного титанового орто-сплава 
ВТИ-4. Труды ВИАМ. 2018;2(62):5.

 https://doi.org/10.18577/2307-6046-2018-0-2-5-5
 Novak A.V., Alekseev E.B., Ivanov V.I., Dzunovich D.A. 

The study of the quenching parameters influence on struc-
ture and hardness of orthorhombic titanium aluminide al-
loy VTI-4. Trudy VIAM. 2018;2(62):5. (In Russ.).

4. Yang J.L., Wang G.F., Zhang W.C., Chen W.Z., Jiao X.Y., 
Zhang K.F. Microstructure evolution and mechanical pro-
perties of P/M Ti–22Al–25Nb alloy during hot extrusion. 
Materials Science and Engineering: A. 2017;699:210–216.

 https://doi.org/10.1016/j.msea.2017.05.019 
5. Raji S.A., Popoola A.P.I., Pityana S.L., Popoola O.M. 

Characteristic effects of alloying elements on β solidifying 
titanium aluminides: A review. Heliyon. 2020;6(7):e04463.

 https://doi.org/10.1016/j.heliyon.2020.e04463
6. Duan B., Yang Y., He S., Feng Q., Mao L., Zhang X., 

Jiao L., Lu X., Chen G., Li C. History and development of 
γ-TiAl alloys and the effect of alloying elements on their 
phase transformations. Journal of Alloys and Compounds. 
2022;909:164811.

 https://doi.org/10.1016/J.JALLCOM.2022.164811
7. Hussain M.Z., Jiangtao X., Jinglong L., Siddique F., 

Zhang L.J., Zhou X.R. Effect of Ta microalloying on joint 
performance by tailoring the microstructure during laser 
beam welding of Ti–22Al–27Nb. Materials Science and 
Engineering: A. 2022;845:143157.

 https://doi.org/10.1016/j.msea.2022.143157

8. Yang X., Zhang B., Bai Q., Xie G. Correlation of micro-
structure and mechanical properties of Ti2AlNb manu-
factured by SLM and heat treatment. Intermetallics. 
2021;139:107367.

 https://doi.org/10.1016/J.INTERMET.2021.107367
9. Akbarpour M.R., Mirabad H.M., Hemmati A., Kim H.S. Pro-

cessing and microstructure of Ti–Cu binary alloys: A com-
prehensive review. Progress in Materials Science. 2022;127: 
100933. https://doi.org/10.1016/j.pmatsci.2022.100933

10. Cardoso F.F., Cremasco A., Contieri R.J., Lopes E.S.N., 
Afonso C.R.M., Caram R. Hexagonal martensite decom-
position and phase precipitation in Ti–Cu alloys. Mate­
rials & Design. 2011;32(8–9):4608–4613.

 https://doi.org/10.1016/j.matdes.2011.03.040
11. Zhang D., Qiu D., Gibson M.A., Zheng Y., Fraser H.L., 

StJohn D.H., Easton M.A. Additive manufacturing of 
ultrafine-grained high-strength titanium alloys. Nature. 
2019;576(7785):91–95.

 https://doi.org/10.1038/s41586-019-1783-1
12. Donthula H., Vishwanadh B., Alam T., Borkar T., Con-

tieri R.J., Caram R., Banerjee R., Tewari R., Dey G.K., Ba-
nerjee S. Morphological evolution of transformation pro-
ducts and eutectoid transformation(s) in a hyper-eutectoid 
Ti–12 at.% Cu alloy. Acta Materialia. 2019;168:63–75.

 https://doi.org/10.1016/j.actamat.2019.01.044
13. Popovich A.A., Sufiiarov V.S., Polozov I.A., Gri goriev A.V. 

Selective laser melting of the intermetallic titanium al-
loy. Russian Journal of Non­Ferrous Metals. 2019;60(2): 
186–193. https://doi.org/10.3103/S1067821219020081 

14. Ледер М.О., Кондрашов Е.Н., Русаков К.А., Долма-
то Е.В., Маслов Н.В., Щетников Н.В. Ликвационные 
дефекты в орто-сплавах ВТИ-4 И ВИТ1. В сб.: Сов­
ременные достижения в области создания перспек­
тивных легких сплавов и покрытий для авиационной 
и космической техники: Сборник докладов Всеросс. 
науч.-техн. конф. (Москва, 16 апр. 2021 г.). М.: Все-
российский научно-исследовательский институт авиа-
ционных материалов, 2021. С. 159–170.

15. Cobbinah P.V., Matizamhuka W.R. Solid-state processing 
route, mechanical behaviour, and oxidation resistance of 
TiAl alloys. Advances in Materials Science and Engineer­
ing. 2019;2019:ID4251953.

 https://doi.org/10.1155/2019/4251953
16. Zhang P., Zeng W., Zhang F., Ma H., Xu J., Liang X., Zhao Y. 

Fracture toughness of Ti2AlNb alloy with diffe rent Al con-
tent: Intrinsic mechanism, extrinsic mechanism and predic-
tion model. Journal of Alloys and Compounds. 2023;952: 
170068. https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2023.170068

17. Wang J., Luo Q., Wang H., Wu Y., Cheng X., Tang H. 
Microstructure characteristics and failure mechanisms of 
Ti–48Al–2Nb–2Cr titanium aluminide intermetallic alloy 
fabricated by directed energy deposition technique. Addi­
tive Manufacturing. 2020;32:101007.

 https://doi.org/10.1016/j.addma.2019.101007 
18. Li Z., Chang B., Cui Y., Zhang H., Liang Z., Liu C., Wang L., 

Du D., Chang S. Effect of twin-wire feeding methods on 
the in-situ synthesis of electron beam fabricated Ti–Al–Nb 
intermetallics. Materials & Design. 2022;215:110509.  
https://doi.org/10.1016/J.MATDES.2022.110509 

19. Yang X., Zhang B., Bai Q., Xie G. Correlation of microstruc-
ture and mechanical properties of Ti2AlNb manufactured by 

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2024;18(1):31–39 
Полозов И.А., Соколова В.В. и др. Влияние меди на микроструктуру и механические свойства титанового ...

https://doi.org/10.3390/ma16030991
https://doi.org/10.1007/S11665-019-04453-W/FIGURES/12
https://doi.org/10.18577/2307-6046-2018-0-2-5-5
https://doi.org/10.1016/j.msea.2017.05.019
https://doi.org/10.1016/j.heliyon.2020.e04463
https://doi.org/10.1016/J.JALLCOM.2022.164811
https://doi.org/10.1016/j.msea.2022.143157
https://doi.org/10.1016/J.INTERMET.2021.107367
https://doi.org/10.1016/j.pmatsci.2022.100933
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2011.03.040
https://doi.org/10.1038/s41586-019-1783-1
https://doi.org/10.1016/j.actamat.2019.01.044
https://doi.org/10.3103/S1067821219020081
https://doi.org/10.1155/2019/4251953
https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2023.170068
https://doi.org/10.1016/j.addma.2019.101007
https://doi.org/10.1016/J.MATDES.2022.110509


39

Игорь Анатольевич Полозов – к.т.н., доцент, Санкт-Петер бург -
ский политехнический университет Петра Великого (СПбПУ)

 ORCID: 0000-0002-5380-3072
 E-mail: polozov_ia@spbstu.ru 

Виктория Владиславовна Соколова – инженер, аспирант 
СПбПУ

 ORCID: 0009-0008-8279-2617
 E-mail: sockolova.vero@ya.ru 

Анна Максимовна Грачева – инженер, студент СПбПУ
 ORCID: 0009-0003-2567-3332
 E-mail: gracheva.am@mail.ru 

Анатолий Анатольевич Попович – д.т.н., проф., директор 
Инс титута машиностроения, материалов и транспорта СПбПУ

 ORCID: 0000-0002-5974-6654
 E-mail: popovicha@mail.ru 

Igor A. Polozov – Cand. Sci. (Eng.), Assistant Professor, Peter the 
Great St. Petersburg Polytechnic University (SPbPU)

 ORCID: 0000-0002-5380-3072
 E-mail: polozov_ia@spbstu.ru 

Viktoria V. Sokolova – Engineer, Postgraduate Student, SPbPU
 ORCID: 0009-0008-8279-2617
 E-mail: sockolova.vero@ya.ru 

Anna M. Gracheva – Engineer, Student, SPbPU
 ORCID: 0009-0003-2567-3332
 E-mail: gracheva.am@mail.ru 

Anatoly A. Popovich – Dr. Sci. (Eng.), Professor, Director of the Insti-
tute of Machinery, Materials and Transport, SPbPU

 ORCID: 0000-0002-5974-6654
 E-mail: popovicha@mail.ru 

Сведения об авторах Information about the Authors

SLM and heat treatment. Intermetallics. 2021;139: 107367. 
https://doi.org/10.1016/J.INTERMET.2021.107367

20. Polozov I., Gracheva A., Popovich A. Processing, micro-
structure, and mechanical properties of laser additive 
manufactured Ti2AlNb-based alloy with carbon, boron, 
and yttrium microalloying. Metals. 2022;12(8):1304.

 https://doi.org/10.3390/met12081304 
21. Wang Q., Zhang K., Niu W. Microstructural characteristic 

and mechanical properties of titanium-copper alloys in­si­
tu fabricated by selective laser melting. Journal of Alloys 
and Compounds. 2021;885:161032.

 https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2021.161032
22. Wang Guofeng, Yang Jianlei, Jiao Xueyan. Microstructure 

and mechanical properties of Ti–22Al–25Nb alloy fabri-
cated by elemental powder metallurgy. Materials Science 
and Engineering: A. 2016;654:69–76.

 https://doi.org/10.1016/j.msea.2015.12.037 
23. Sim Kyong Ho, Wang Guofeng, Kim Tae Jong, Ju Kyong 

Sik. Fabrication of a high strength and ductility Ti‒22Al‒
25Nb alloy from high energy ball-milled powder by spark 
plasma sintering. Journal of Alloys and Compounds. 
2018;741:1112–1120.

 https://doi.org/10.1016/J.JALLCOM.2018.01.279 
24. Kanyane L.R., Popoola A.P., Pityana S., Tlotleng M. Heat-

treatment effect on anti-corrosion behaviour and tribologi-

cal properties of LENS in­situ synthesized titanium alumi-
nide. International Journal of Lightweight Materials and 
Manufacture. 2022;5(2):153–161.

 https://doi.org/10.1016/J.IJLMM.2021.11.006
25. Vilardell A.M., Yadroitsev I., Yadroitsava I., Albu M., 

Takata N., Kobashi M., Krakhmalev P., Kouprianoff D., 
Kothleitner G., Plessis A.du. Manufacturing and charac-
terization of in­situ alloyed Ti6Al4V(ELI)–3at.%Cu by la-
ser powder bed fusion. Additive Manufacturing. 2020;36: 
101436. https://doi.org/10.1016/j.addma.2020.101436 

26. Polozov I., Sufiiarov V., Kantyukov A., Razumov N., Gon-
charov I., Makhmutov T., Silin A., Kim A., Starikov K., 
Shamshurin A. Microstructure, densification, and mecha-
nical properties of titanium intermetallic alloy manufac-
tured by laser powder bed fusion additive manufacturing 
with high-temperature preheating using gas atomized and 
mechanically alloyed plasma spheroidized powder. Addi­
tive Manufacturing. 2020;34:101374.

 https://doi.org/10.1016/J.ADDMA.2020.101374
27. Zhou Y.H., Li W.P., Zhang L., Zhou S.Y., Jia X., Wang D.W., 

Yan M. Selective laser melting of Ti–22Al–25Nb interme-
tallic: Significant effects of hatch distance on microstruc-
tural features and mechanical properties. Journal of Mate­
rials Processing Technology. 2020;276:116398.

 https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2019.116398

И. А. Полозов – определение цели работы, проведение экспе-
риментов, написание статьи.
В. В. Соколова – написание статьи, участие в обсуждении ре-
зультатов.
А. М. Грачева – подготовка исходных смесей, проведение ме-
таллографического и рентгенофазового анализов, участие 
в обсуждении результатов.
А. А. Попович – участие в обсуждении результатов, определе-
ние цели работы.

I. A. Polozov – determined the purpose of the work, conducted the 
experiments, and wrote the article.
V. V. Sokolova – wrote the article, participated in the discussion of 
the results.
A. M. Gracheva – prepared initial mixtures, conducted metallo-
graphic and X-ray phase analysis, took part in the discussion of the 
results.
A. A. Popovich – participated in the discussion of the results, deter-
mined the purpose of the work.

Вклад авторов Contribution of the Authors

Статья поступила 23.06.2023 г.
Доработана 31.07.2023 г.

Принята к публикации 03.08.2023 г.

Received 23.06.2023
Revised 31.07.2023

Accepted 03.08.2023

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2024;18(1):31–39 
Polozov I.A., Sokolova V.V., etc. Influence of copper on the microstructure and mechanical ...

https://orcid.org/0000-0002-5380-3072
mailto:polozov_ia@spbstu.ru
https://orcid.org/0009-0008-8279-2617
mailto:sockolova.vero@ya.ru
https://orcid.org/0009-0003-2567-3332
mailto:gracheva.am@mail.ru
https://orcid.org/0000-0002-5974-6654
mailto:popovicha@mail.ru
https://orcid.org/0000-0002-5380-3072
mailto:polozov_ia@spbstu.ru
https://orcid.org/0009-0008-8279-2617
mailto:sockolova.vero@ya.ru
https://orcid.org/0009-0003-2567-3332
mailto:gracheva.am@mail.ru
https://orcid.org/0000-0002-5974-6654
mailto:popovicha@mail.ru
https://doi.org/10.1016/J.INTERMET.2021.107367
https://doi.org/10.3390/met12081304
https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2021.161032
https://doi.org/10.1016/j.msea.2015.12.037
https://doi.org/10.1016/J.JALLCOM.2018.01.279
https://doi.org/10.1016/J.IJLMM.2021.11.006
https://doi.org/10.1016/j.addma.2020.101436
https://doi.org/10.1016/j.jmatprotec.2019.116398


40

УДК 621.762.2

https://doi.org/10.17073/1997-308X-2024-1-40-51

  nikolaiozerskoi@yandex.ru
Аннотация. Представлен синтез однофазных высокоэнтропийных карбидов (TiZrHfTaNb)C, (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C 

и (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C механическим легированием и искровым плазменным спеканием. Высокоэнтропийные карби-
ды (ВЭК) перспективны в качестве материала для деталей реактивных двигателей. Получен режим механического легиро-
вания, при котором достигаются однородность порошка и низкий технический намол. Проведен анализ микроструктуры, 
фазового и химического составов полученных образцов. ВЭК с ГЦК-структурой и небольшим содержанием оксидов цирко-
ния и гафния образуется при температуре 1600 °C. Повышение температуры спекания до 2000 °C способствует растворению 
оксидов и формированию однофазного ВЭК. Микротвердость образцов колебалась от 1600 до 2000 HV. Прочность образцов 
на сжатие составляла от 600 до 800 МПа. Согласно результатам газодинамических испытаний, сплав (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C 
показал отличную термоокислительную стойкость до температуры 2250 °C.  

Ключевые слова: высокоэнтропийные сплавы, высокоэнтропийные карбиды, механическое легирование, искровое плазменное 
спекание, термоокислительные свойства
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ВведениеВведение
Керамика на основе карбидов высокоэнтропий-

ных сплавов (ВЭС) – новый класс материалов, пред-
ставляющий интерес мирового научного сообщества. 
Многокомпонентная керамика демонстрирует более 
высокую твердость, износостойкость и стойкость 
к окислению, чем карбиды чистых металлов [1–9]. 

Высокоэнтропийные карбиды (ВЭК) в большинстве 
проведенных исследований, представлены металлами 
4-й (Ti, Zr, Hf) и 5-й (V, Nb, Ta) групп Периодической 
таблицы Менделеева, образующими монокарбиды 
с кубической структурой типа NaCl, в которой металлы 
имеют общую катионную подрешетку с гранецентри-
рованной кубической (ГЦК) решеткой, а углерод нахо-
дится в анионной подрешетке [10]. 

На сегодняшний день синтезировано и исследо-
вано большое количество систем карбидов на базе 
ВЭС. Синтез осуществляется, преимущественно, 
с применением технологий порошковой металлургии. 
Существенное отличие наблюдается лишь в методах 
получения карбидов высокоэнтропийных сплавов 
и исходных материалов для синтеза. Подавляющее 
количество работ начинается с мокрого размола 
и перемешивания прекурсоров в мельницах [4–11].

При использовании в качестве исходного сырья 
оксидов металлов проводится карботермичес-

кая реак  ция с последующим компактированием 
искровым плазменным спеканием или горячим 
изостатическим прессованием при температурах 
1600–2200 °C. Данным способом получены карбиды 
(Ti0,2Zr0,2Nb0,2Ta0,2W)C [4] и (Ti0,2Ta0,2Nb0,2Hf0,2W)C [5], 
а также синтезирован высокоэнтропийный карбид 
(CrNbMoWV)С [12]. Фазовый состав таких порош-
ков имеет примеси оксидов, аморфного углерода 
и графита, что может свидетельствовать о незавер-
шенности карботермического процесса либо недо-
статке/избытке углерода. 

Из монокарбидов металлов получены следующие 
материалы: (Ti, Zr, Nb, Hf, Ta)C [13], (HfTaZrNb)C [14], 
(Ta0,25Zr0,25Nb0,25Ti0,25)C [10], однако синтезирован-
ные керамики характеризуются неоднородностью 
фазового и химического составов, а также имеют 
включения, близкие по химическому составу к исход-
ным карбидам. 

Опубликованы работы, в которых в качест ве 
исходных компонентов используются элементные 
порошки металлов и углерод, а способ получения 
аналогичен работам, указанным выше. Из элемент-
ных порошков металлов и углерода синтезиро-
ваны следующие материалы: (TiZrHfNbV)C5 [15], 
(Hf0,2Ta0,2Zr0,2Nb0,2Ti0,2)C и (Hf0,2Ta0,2Ti0,2Mo0,2Nb)C [16], 
(TiVZrHfNb)C5 , (TiVZrHfTa)C5 , (TiZrNbHfTa)C5 , 
(TiZrNbVTa)C5 , (TiHfNbVTa)C5 , (ZrHfNbVTa)C5 [17], 

  nikolaiozerskoi@yandex.ru
Abstract. This study presents the synthesis of (TiZrHfTaNb)C, (TiTaNb)0.45Hf0.275Zr0.275С and (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35С single-phase, 

high-entropy carbides through mechanical alloying and plasma sintering. High-entropy carbides hold promise for applications in jet 
engine components. We identified optimal mechanical alloying conditions to achieve powder homogeneity and minimize iron fouling. 
The microstructure, phase, and chemical compositions of the samples were investigated. At 1600 °C, a sample with a face-centered 
cubic (FCC) lattice and low content of zirconium and hafnium oxides was formed. Elevating the sintering temperature to 2000 °C facili-
tated oxide dissolution and the formation of single-phase, high-entropy carbides. The microhardness of the samples ranged from 1600 
to 2000 HV, while the compressive strength varied between 600 and 800 MPa. Plasma heating tests demonstrated excellent resistance 
to thermal oxidation for (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35С, withstanding temperatures up to 2250 °C. 
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(Ti0,2Zr0,2Ta0,2Nb0,2W0,2)C [11], (VNbMoTaW)C [18]. 
Данный способ также имеет ряд недостатков, связан-
ных со стадийностью образования карбидов разных 
металлов, за счет чего образуются зоны с различным 
содержанием исходных элементов. 

В наших предыдущих работах [19; 20] показано, 
что в процессе искрового плазменного спекания 
порошка ВЭС CrNbMoWV, полученного механиче-
ским легированием (МЛ), на поверхности образу-
ется однофазное покрытие толщиной около 100 мкм, 
которое положительно влияет на коррозионные 
характеристики и износостойкость образцов, пре-
восходя по данным свойствам классические мате-
риалы. Например, разница степени износа карбид-
ного слоя высокоэнтропийного сплава (0,001 см3) 
и карбида WC–8Ni (0,003 см3) составляет 300 % [19]. 
Дальнейшие исследования в данной области пока-
зали, что однофазная, химически однородная высо-
коэнтропийная керамика может быть синтезирована 
из смеси МЛ-порошков высокоэнтропийного сплава 
и углерода. Данным способом впервые был синтезиро-
ван высокоэнтропийный карбид (CrNbMoWV)С [12].

Цель данной работы – исследование возможности 
получения однофазных высокоэнтропийных керами-
ческих материалов с высокой химической однород-
ностью с использованием механически легирован-
ных порошков ВЭС системы TiZrHfNbTa и изучение 
их свойств.

Использованные материалы  Использованные материалы  
и методикии методики

Исходными компонентами для синтеза ВЭС сис-
темы TiZrHfNbTa служили элементные порошки 
металлов Ti, Nb, Hf, Zr и Ta (чистота 99,5 %). В ходе 
экспериментальных исследований синтезированы 
три ВЭС: TiZrHfTaNb, (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275 
и (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35 , состав которых представлен 
в таблице. Для синтеза ВЭК в качестве источника 
углерода использовали порошок графита марки 
МПГ-7, который вводили вместе с элементными 
порошками. 

Механическое легирование проводили в плане-
тарной мельнице «Pulverisette 4» (Fritsch, Германия) 
в атмосфере аргона: продолжительность МЛ состав-

ляла 5–10 ч, скорость вращения планетарного диска/
стаканов была 200–400 об/мин, материал стаканов – 
высокопрочная углеродистая сталь, их объем – 500 мл, 
материал размольных шаров (диаметр 12 мм) – высо-
копрочная углеродистая сталь, масса навески – 50 г, 
соотношение массы загружаемого материала к массе 
шаров – 1:20. 

Гранулометрический состав порошков анализиро-
вали на установке лазерной дифракции «Analysette 22 
NanoTec plus» (Fritsch, Германия). Для расчета рас-
пределения размеров частиц была использована 
модель Фраунгофера. 

Спекание проводили на установке искрового 
плазменного спекания HPD 25 (FCT Systeme GmbH, 
Германия) в графитовой пресс-форме диамет ром 
20 мм при температурах 1600, 1800 и 2000 °C, давле-
нии 50 МПа, времени выдержки при максимальной 
температуре 5 мин. 

Послойное исследование фазового состава образ-
цов после газодинамических испытаний выполняли 
на рентгеновском дифрактометре «SmartLab» (Rigaku 
Corp., Япония) с излучением СuKα (λ = 1,5406 Å) 
с помощью конфокальной микрофокусной оптики 
CBO-µ в режиме 2D-дифракции методом скользящего 
пучка (ω = 10°). Диапазон углов составил 20–80° со 
скоростью съемки 0,2°/мин. Морфологию частиц 
и микроструктуру полученных порошков исследо-
вали с использованием сканирующего электронного 
микроскопа «Mira 3» (Tescan, Чехия). Химический 
состав частиц порошка определяли на шлифах 
методом рентгеновского микроанализа с помощью 
приставки «INCA Wave 500» (Oxford Instruments 
Analytical, Великобритания) к сканирующему элек-
тронному микроскопу.

Микротвердость измеряли микротвердомером 
фирмы «Buehler» (США) при нагрузке 300 и 500 г на 
шлифованных и полированных образцах по сечению, 
параллельному высоте цилиндрического образца. 
Измерения выполняли по прямой линии с шагом 
330 мкм от верхнего края образца к нижнему. 
Прочностные характеристики на сжатие исследовали 
на универсальной разрывной машине Zwick/Roell 
Z050 (Германия). 

Газодинамические испытания проводили на элект-
родуговом плазмотроне УПИМ-200 (ОАО «Ком по-

Исходные композиции сплавов после МЛ
Initial alloy compositions after MA

Сплав
Масса навески, г

Ti Zr Nb Hf Ta Всего
TiZrHfTaNb 4,450 7,710 7,855 15,090 15,295 50

(TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275 2,932 10,246 5,691 20,046 11,085 50
(TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35 1,891 12,613 3,670 24,678 7,148 50
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зит», г. Королев). Плазмообразующим газом служил 
воздух. Тепловой поток определялся нестационар-
ным методом на холодную медную преграду (калори-
метр). Плотность теплового потока сначала состав-
ляла 3,1 МВт/м2, а затем осуществлялся ступенчатый 
подъем мощности с увеличением плотности тепло-
вого потока на 0,4 МВт/м2 на каждой ступени. При 
испытании фиксировали наружную температуру 
поверхности образца с помощью пирометра и рас-
пределение температуры по поверхности посредст-
вом термовизора. 

Экспериментальные результатыЭкспериментальные результаты
На начальных этапах МЛ процесс растворения 

легирующих элементов во всех исследованных сис-
темах носит общий характер. С началом процесса 
МЛ, за счет интенсивной пластической деформации, 
частицы исходного порошка сплющиваются и свари-
ваются между собой, образуя композит. Композитные 
частицы после 5-часового МЛ имеют характерную 
слоистую структуру, состоящую из различных ком-
бинаций исходных компонентов. При дальнейшем 
увеличении продолжительности МЛ до 7,5 ч основ-
ными процессами являются гомогенизация компо-
зиции по химическому составу и взаимодействие 
между исходными компонентами, направленное на 
уменьшение свободной энергии системы (рис. 1). 

При повышении времени МЛ до 10 ч возра-
стает содержание технологического намола в виде 
железа. Среднее содержание железа в порошке после 
7,5 ч МЛ составляет 0,12 %, после 10 ч – 0,59 %. 
Гранулометрический состав образцов по результа-
там измерений составил, мкм (средние значения): 
при τМЛ = 5 ч – d10 =  19,3, d50 = 47,5, d90 = 87,9; 
τМЛ = 7,5 ч – d10 = 8,2, d50 = 18,6, d90 = 33,8; τМЛ = 10 ч – 
d10 = 17,1, d50 = 33,6, d90 = 59,3. 

На рис. 2 представлены дифрактограммы исход-
ной смеси порошков и после механического легиро-
вания в течение 5, 7,5 и 10 ч. Уширение пиков в про-
цессе МЛ вызвано снижением размеров областей 
когерентного рассеяния и увеличением микронапря-
жений в материале. После 5-часового МЛ наблю-
дается полное растворение Ti в ОЦК-решетке Nb и Ta, 

Рис. 1. Распределение элементов в порошке сплава 
TiZrHfTaNb после τМЛ = 7,5 ч

Fig. 1. Elemental distribution in TiZrHfTaNb alloy powder  
after τМА = 7.5 h

Рис. 2. Фазовый состав ВЭС-порошка TiZrHfTaNb на разных стадиях МЛ
τМЛ , ч: 1 – 0; 2 – 5; 3 – 7,5; 4 – 10

Fig. 2. Phase composition in TiZrHfTaNb powder during various MA stages
τМА , h: 1 – 0; 2 – 5; 3 – 7.5; 4 – 10
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что объясняется близкими атомными радиусами этих 
элементов (Ti – 1,45 Å, Nb – 1,43 Å, Ta – 1,43 Å). При 
τМЛ = 10 ч еще наблюдаются небольшие пики Zr и Hf, 
что вызвано их большим размером атомов. Массовая 
доля гексагональной фазы (P63 /mmc) составила 17 %, 
а параметр кристаллической решетки кубичес кой 
структуры (Im-3m) равен 3,387 Å. Отклонение от 
параметра решетки кубической структуры, рассчи-
танное по закону Вегарда (a = 3,416 Å) для эквиатом-
ного ВЭС TiZrHfTaNb, связано с неполным растворе-
нием элементов Hf и Zr. 

По результатам анализа микроструктуры, фазо-
вого состава, распределения элементов и грануломе-
трического состава образцов, полученных с помощь ю 
МЛ в планетарной мельнице, для синтеза высокоэн-
тропийных карбидов был выбран режим τМЛ = 7,5 ч 
со скоростью вращения главного диска 200 об/мин 
и скоростью вращения стаканов 400 об/мин. 

Синтез высокоэнтропийных карбидов прово-
дился с использованием МЛ-порошков на установке 
для искрового плазменного спекания FCT HPD 25. 
На рис. 3 представлены фотографии ВЭК-образцов 
(TiZrHfTaNb)C диаметром 20 мм, спеченных при тем-
пературе 2000 °C, после пескоструйной обработки 
и шлифовки. Во время спекания фиксировались сле-
дующие параметры процесса: время, температура, 
перемещение бойков, скорость усадки, ток, напря-
жение, мощность, усилие прессования. На основе 
полученных данных выявлены физико-химические 
особенности процесса синтеза каждого материала. 

Экспериментальные данные, полученные при 
синтезе высокоэнтропийного карбида (TiZrHfTaNb)C 
(рис. 4), свидетельствуют о протекании 4-х основных 
стадий синтеза: 1 – дегазация и вакуумирование; 
2 – предварительный нагрев; 3 – химическое взаи-
модействие металл–углерод и образование карбида; 
4 – уплотнение под воздействием давления 50 МПа 
с гомогенизацией при выдержке 5 мин. Полученные 
данные согласуются с режимами (в части темпе-
ратур), используемыми при твердофазном синтезе 
карбидов металлов: TiC, ZrC, HfC, NbC, TaC [13], 

Рис. 3. Фотографии образцов (TiZrHfTaNb)C  
диаметром 20 мм, спеченных при температуре 2000 °C
а – после пескоструйной обработки; б–в – после шлифовки 

Fig. 3. Photos of (TiZrHfTaNb)C samples sintered  
at 2000 °C (20 mm in diameter)

a – after sandblasting; б–в – after grinding

Рис. 4. Экспериментальные кривые,  
полученные при синтезе ВЭК (TiZrHfTaNb)C
а–в – зависимости скорости усадки от температуры  

и времени спекания; г – перемещение пуансона как функция времени 
t, °C – 1600 (а), 1800 (б), 2000 (в)

1–4 – стадии синтеза ВЭК: дегазация и вакуумирование (1),  
предварительный нагрев (2), химическое взаимодействие  

металл–углерод и образование карбида (3),  
уплотнение под воздействием давления (4)

Fig. 4. Experimental curves  
for the synthesis of (TiZrHfTaNb)C

а–в – shrinkage rate vs. temperature and sintering time;  
г – compression stroke vs. time

t, °C – 1600 (а), 1800 (б), 2000 (в)
1–4 – synthesis stages: degassing and vacuumization (1),  

preheating (2), metal-carbon reaction and carbide formation (3), 
compaction under pressure (4)
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а также данными, полученными при искровом плаз-
менном спекании сплава (TiZrNbTaW)C с использо-
ванием различных прекурсоров [11]. 

Микроструктура и фазовый состав образцов ВЭК 
TiZrHfTaNbC, спеченных при температурах 1600 
и 1800 °C, характеризуются несколькими составляю-
щими: высокоэнтропийный карбид MeC (Me = Ti, Zr, 
Hf, Ta, Nb) с ГЦК-структурой, смешанный оксид 
циркония–гафния и переходная зона от ВЭК к оксид-
ным включениям. Повышение температуры спека-
ния высокоэнтропийного карбида (TiZrHfTaNb)C 
до 2000 °C привело к увеличению кристалличности 
синтезируемого материала (рис. 5).

Микроструктура и распределение элементов 
образца, спеченного при t = 2000 °C (рис. 6), свиде-
тельствуют об образовании однородного и однофаз-
ного ВЭК. Оксид циркония–гафния и высокоэнтро-
пийный карбид имеют четкую границу, без переход-
ного участка, обедненного цирконием и гафнием. 
Отсутствие переходной зоны и малое количество 
оксидных включений, по сравнению с образцами, спе-
ченными при более низких температурах, могут сви-
детельствовать о завершении окислительно-восстано-
вительных реакций и процесса образования ВЭК. 

Из сопоставления результатов анализа фазового 
состава, микроструктуры и химической однородно-
сти образцов ВЭК (TiZrHfTaNb)C с термомехани-
ческими данными (см. рис. 4), полученными в про-
цессе синтеза ВЭК, следует, что стадия химического 
взаимодействия и окислительно-восстановительных 
реакций (рис. 4, стадия 3) завершается или близка 
к завершению при достижении температуры 2000 °C. 
На стадии 4 происходят уплотнение и гомогениза-
ция материала по фазовому и химическому соста-
вам. Считается, что образование карбидов металлов 
протекает главным образом за счет диффузионных 
процессов в подрешетках металлов и углерода, при 
этом диффузия металлов и углерода происходит 

независимо друг от друга [21; 22]. Скорость диффу-
зии металлов на несколько порядков ниже, чем угле-
рода [23]; соответственно, диффузия металлов явля-
ется значимым фактором, влияющим на образование 
высокоэнтропийных карбидов и сдерживающим 
формирование вторичных фаз. Сравнение резуль-
татов данной работы и результатов синтеза сплава 
(TiZrNbTaW)C с использованием смеси чистых ком-
понентов и смеси чистых карбидов [11] подтвердило, 
что в случае, когда в качестве исходного материала 
применяется ВЭС, кинетика образования ВЭК имеет 
закономерный линейный характер, а продуктом 
синтеза является однофазный ВЭК (TiZrHfTaNb)C 
с высокой степенью химической однородности.

Результаты измерения микротвердости (рис. 7) 
образцов ВЭК (TiZrHfTaNb)C, спеченных при различ-

Рис. 6. Микроструктура и распределение элементов  
образца ВЭК (TiZrHfTaNb)C,  

спеченного при температуре 2000 °C

Fig. 6. Microstructure and elemental distribution  
of (TiZrHfTaNb)C sintered at 2000 °C

Рис. 5. Фазовые диаграммы высокоэнтропийных карбидов 
(TiZrHfTaNb)C, спеченных при температурах 

1600 °C (1), 1800 °C (2), 2000 °C (3)

Fig. 5. Phase diagrams of (TiZrHfTaNb)C  
high-entropy carbides sintered at 
1600 °C (1), 1800 °C (2), 2000 °C (3)
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ных температурах, подтвердили данные, полученные 
при исследованиях фазового состава и микрострук-
туры. Образцы, спеченные при t = 1600 и 1800 °C, 
обладают высокой твердостью, вызванной напряже-
ниями второго рода из-за наличия неравновесных 
оксидных, карбидных и переходных фаз. Увеличение 
температуры спекания до 2000 °C привело к образо-
ванию однофазного высокоэнтропийного карбида. 
Средняя твердость образцов составляет 1940, 1917 
и 1653 HV соответственно.

Синтез карбидов на базе ВЭС (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275 
и (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35 осуществлялся с ис пользова  нием 
аналогичных (по сравнению с (TiZrHfTaNb)C)) режи-
мов спекания при t = 2000 °C. В результате выполенного 
комплекса экспе римен тальных исследований синтези-

рованы одно фаз  ные карбиды (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275С 
и (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35С.

Изучение механических свойств синтезированных 
керамик на сжатие (рис. 8) показало, что наибольшим 
пределом прочности обладает керамика на базе ВЭС 
эквиатомного состава (TiZrHfTaNb)C – 795 МПа. 
С повышением содержания Hf и Zr в составе ВЭК 
предел прочности образцов снижается и составляет 
690 и 600 МПа для сплавов (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275С 
и (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35С соответственно.

Газодинамические испытания эквиатомного ВЭК 
(TiZrHfTaNb)C показали неудовлетворительные резуль -
таты (рис. 9). При нагреве до t = 1940 °C произош   ли 
расплавление и интенсивный унос продуктов реак-
ции и основного материала. 

На поверхности образца (TiZrHfTaNb)C после 
газодинамических испытаний наблюдаются об   ласти 
с различным содержанием исходных элементов и 
кислорода (рис. 10). По распределению элементов 
можно выделить три основные зоны: обогащенные 
титаном, цирконием и ниобием; обогащенные гаф-
нием; обогащенные танталом. Гетерофазная струк-
тура продуктов окисления связана с различной сво-
бодной энергией образования оксидов металлов при 
различных температурах, когда в процессе активного 
плавления, окисления и уноса продуктов реакции 
сначала окисляются металлы с наименьшей свобод-
ной энергией образования оксидов. Также образован-
ные оксиды имеют различные температуры плавле-
ния и испарения, что влияет на конечный фазовый 
состав продуктов реакции. 

Результаты исследования фазового состава 
поверхности образца (TiZrHfTaNb)C после газодина-

Рис. 7. Микротвердость по сечению  
спеченных образцов (TiZrHfTaNb)C

t, °C: 1600 ( ), 1800 ( ), 2000 ( )

Fig. 7. Cross-sectional microhardness  
of the sintered (TiZrHfTaNb)C samples

t, °C: 1600 ( ), 1800 ( ), 2000 ( )

Рис. 8. Прочность образцов на сжатие  
при комнатной температуре

1 – (TiTaNbHfZr)C, 2 – (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C, 
3 – (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C

Fig. 8. Compressive strength of samples at room temperature
1 – (TiTaNbHfZr)C, 2 – (TiTaNb)0.45Hf0.275Zr0.275C, 

3 – (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35C

Рис. 9. Зависимость температуры поверхности образцов ВЭК 
от длительности газодинамического испытания

1 – (TiTaNbHfZr)C, 2 – (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C, 
3 – (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C

Fig. 9. Surface temperature vs. duration  
of plasma heating test

1 – (TiTaNbHfZr)C, 2 – (TiTaNb)0.45Hf0.275Zr0.275C, 
3 – (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35C
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мических испытаний (рис. 11) подтвердили образо-
вание трех основных фаз, обнаруженных при анализе 
распределения элементов. Обогащенная гафнием 
фаза соответствует смешанному диоксиду металлов 
с моноклинной решеткой (прототип HfO2 ). Вторая 
фаза, обогащенная титаном, цирконием и ниобием, 
представлена смешанным оксидом (TiNbZr)O2 
с орторомбической решеткой, образовавшимся из-за 
высоких скоростей переохлаждения, без выделе-
ния смешанного оксида на основе высшего оксида 
ниобия Nb2O5 , появление которого наблюдалось 
при газодинамических испытаниях эквиатомного 
высокоэнтропийного карбида аналогичного состава. 
Третья фаза соответствует нестабильному оксиду 
TaO2 с кубической решеткой. 

Образцы карбидов (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C и 
(TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C были испытаны при плот   нос-

 ти теплового потока на первой ступени 3,1 МВт/м2 
и с увеличением ее на 0,4 МВт/м2 на последующих 
ступенях. Внешний вид образцов до/после испыта-
ний показан на рис. 12, а и 13, а. 

В процессе газодинамического испытания образца 
(TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C при переходе на ступень 
3,9 МВт/м2 (τ = 170 с) произошло «лавинообраз-

Рис. 10. Морфология поверхности и распределение элементов образца (TiZrHfTaNb)C после газодинамических испытаний

Fig. 10. Surface morphology and elemental distribution of (TiZrHfTaNb)C sample after plasma heating tests

Рис. 11. Дифрактограмма продуктов окисления  
на поверхности образца (TiZrHfTaNb)C  

после газодинамических испытаний

Fig. 11. XRD pattern of the oxidation products on the surface  
of (TiZrHfTaNb)C sample after plasma heating tests

Рис. 12. Внешний вид образца (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C  
до/после газодинамических испытаний (а)  
и термограммы испытания образца (б–д)

τ, с: б – 30, в – 90, г – 150, д – 170

Fig. 12. (TiTaNb)0.45Hf0.275Zr0.275C sample  
before/after plasma heating tests (a)  

and thermal images (б–д)
τ, s: б – 30, в – 90, г – 150, д – 170
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ное» вскипание и разрушение образца (рис. 12). 
Испытание, суммарное время которого составило 
175 с, было остановлено. До разрушения наблюда-
лась максимальная температура 2000 °С. 

Длительность испытания образца 
(TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C составила 400 с. Во время 
испытания образец показал высокую термоокис-
лительную стойкость, температура поверхности 
вырос ла до 2250 °С, по достижении которой начала 
появляться жидкая фаза (рис. 13).

Рис. 13. Внешний вид образца (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C  
до/после газодинамических испытаний (а)  
и термограммы испытания образца (б–е)

τ, с: б – 8 (трещина), в – 100, г – 150, д – 250, е – 350

Fig. 13. (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35C  
sample before/after plasma heating tests (a)  

and thermal images (б–е)
τ, s: б – 8 (crack), в – 100, г – 150, д – 250, e – 350

Рис. 14. Послойное исследование фазового состава  
в поперечном сечении образца (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C 

1–4 – зоны: продуктов реакции (1, 2), переходной (3)  
и основного материала (4) 

Fig. 14. Layer-by-layer phase composition analysis  
of (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35C sample cross-section

Areas 1–4: reaction products (1, 2), transition (3),  
and base material (4)

Рис. 15. Распределение элементов в поперечном сечении образца (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35 

Fig. 15. Elemental distribution along the cross-section of (TiTaNb)0.3Hf0.35Zr0.35C sample
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Результаты послойного фазового анализа про-
дуктов окисления образцов (TiTaNb)0,45Hf0,275Zr0,275C 
и (TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C позволили выявить разделе-
ние образовавшихся слоев по фазовым составляю-
щим (рис. 14–16). На поверхности образуется туго-
плавкий смешанный диоксид с формулой MeO2 (про-
тотип ZrO2 , tпл = 2715 °C); второй слой представлен 
преимущественно смешанным легкоплавким окси-
дом Me2Me6O17 (прототип Nb2Zr6O17 , tпл = 1670 °C); 
в третьем слое образуется смешанный легкоплав-
кий оксид Me2O5 (прототип Nb2O5 , tпл = 1512 °C). 
Результаты анализа подтвердили формирование 
слоев, обогащенных Zr и Hf, Nb и Ta.

Необходимо отметить, что образец материала 
(TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C показал высокую термоокис-
лительную стойкость, что, по-видимому, связано 
с образованием на поверхности высокотемператур-
ного оксидного слоя.

ЗаключениеЗаключение
Синтезированы однофазные высокоэнтропийные 

керамические материалы системы (TiZrHfTaNb)C  
с высокой степенью химической однородности 
с использованием порошков ВЭС, полученных 
предварительным механическим легированием. 
Применение ВЭС в качестве исходного материала 
позволяет получать однофазные и однородные по 
химическому составу высокоэнтропийные карбиды 
за счет предварительного перемешивания металлов 
на атомарном уровне, сопровождающегося образова-
нием однофазного твердого раствора. 

Установлено, что для синтеза порошков ВЭС 
с высокой однородностью химического состава дли-
тельность МЛ составляет 10 ч и не зависит от состава 
исходной композиции. Показано, что в процессе 
МЛ образуется твердый раствор с ГЦК-решеткой, 
синтез которого имеет стадийный характер и зави-
сит от атомных радиусов исходных компонентов. 
Выявлено, что сначала растворяются элементы 
с меньшими атомными радиусами: Nb (0,145 нм), 
Ti (0,146 нм) и Ta (0,146 нм), а затем Hf (0,159 нм) и 
Zr (0,160 нм).

Разработан способ получения однофазных много-
компонентных керамических материалов с использо-
ванием механически легированных ВЭС TiZrHfTaNb. 
Установлены физико-химические закономерности 
образования многокомпонентных керамических 
материалов в процессе искрового плазменного спека-
ния. Получены однофазные эквиатомные и модифи-
цированные высокоэнтропийные карбиды на основе 
ВЭС TiZrHfTaNb, стойкие к высокотемпературному 
окислению. 

В ходе газодинамических испытаний установлено, 
что термоокислительная стойкость синтезированных 
материалов возрастает с увеличением содержания 
в их составе Hf и Zr. Если испытания эквиатомного 
высокоэнтропийного карбида показали удовлетвори-
тельные результаты при нагреве до 1900 °C, то дли-
тельность испытания высокоэнтропийной керамики 
(TiTaNb)0,3Hf0,35Zr0,35C составила 400 с при темпера-
туре поверхности 2250 °С.
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Аннотация. Используя метод селективного лазерного плавления, можно успешно получать мультиматериальные изделия. 

Такие изделия будут обладать повышенными эксплуатационными характеристиками. Цель данной работы – изучение 
механи ческих свойств мультиматериальной системы ВЖ159–БрХЦрТ В, полученной методом селективного лазерного 
плавления. Были проведены испытания ее образцов на растяжение и сжатие, после чего осуществлена их фрактография, 
исследованы шлифы после сжатия, выполнено сравнение полученных механических свойств с литературными данными. 
В результате сделаны следующие выводы: в зонах чистых сплавов фазовый состав представляет собой соответствующие 
твердые растворы, в переходной зоне наблюдаются пики, расположение которых соответствует пикам из обоих сплавов. 
При испытаниях на растяжение предел прочности мультиматериальных образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В составил 
σв = 430 ± 20 МПа, относительное удлинение ε = 4,6 ± 0,3 %, результаты на сжатие – σв = 822 ± 23 МПа, относительное 
сжатие ε = 42,5 ± 1,5 %. По сравнению с чистым сплавом БрХЦрТ В предел прочности мультиматериальных образцов 
системы ВЖ159–БрХЦрТ при испытаниях на растяжение выше на ~53 % (при сопоставлении с литературными данными), 
условный предел текучести в экспериментах на сжатие – на ~80 %. Фрактография мультиматериального образца системы 
ВЖ159–БрХЦрТ В после проведения испытаний на растяжение свидетельствует о том, что переходной зоне присущи 
признаки как более вязкого разрушения, характерного для сплава БрХЦрТ В (наличие ямок и отсутствие гладкого рельефа), 
так и менее вязкого, характерного для сплава ВЖ159 (наличие микротрещин). Исследование шлифа мультиматериального 
образца системы ВЖ159–БрХЦрТ В после испытаний на сжатие показало, что наличие в переходной зоне более вязкого 
сплава БрХЦрТ В способствует остановке развития трещины.  

Ключевые слова: селективное лазерное плавление, мультиматериалы, механические свойства, фрактография, распространение 
трещины, ВЖ159–БрХЦрТ В
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ВведениеВведение
В последнее время идет активное внедрение 

аддитивных технологий (АТ) в производственные 
цепочки таких высокотехнологичных отраслей про-
мышленности, как нефтехимическая отрасль, маши-
ностроение, электроэнергетика и т.д. [1]. Подобного 
рода тенденция в том числе связана с тем, что данный 
вид технологий предоставляет возможность получе-
ния сложнопрофильных изделий с более низкими 
затратами на производство по сравнению с тради-
ционными методами [2]. Для создания изделий из 
металлов и сплавов можно использовать различные 
виды АТ – экструзию материала, листовую ламина-
цию, струйное нанесение связующего, прямой под-
вод энергии и материала, а также синтез на подложке. 
Последний метод заключается в формировании гото-
вого изделия посредством сплавления тонких слоев 
металлического порошка энергетическим источни-
ком согласно заданной 3D-модели [3–5].

Используя метод селективного лазерного плавле-
ния (СЛП), имеется возможность получать изделия 
с переменным химическим составом. Применение 
данного подхода позволяет повысить их эксплуата-

ционные характеристики [6]. Такие изделия условно 
можно разделить на две группы – функционально-
градиентные материалы и мультиматериалы [7]. 
В работе [8] проводили исследования мультимате-
риальной системы 316L/CuSn10 (316L – аустенитная 
нержавеющая сталь, CuSn10 – оловянная бронза). 
Методом СЛП были успешно изготовлены ком-
пактные образцы без макротрещин в переходной 
зоне. Результаты показали, что микротвердость по 
Виккерсу постепенно снижалась с 330 HV в области 
316L до 173 HV в области CuSn10. Предел прочности 
на растяжение и на изгиб мультиматериальных образ-
цов 316L/CuSn10 находился в интервале между зна-
чениями прочности для 316L и CuSn10. Напряжение 
сдвига образца 316L/CuSn10 составило 210 МПа, что 
выше, чем у сплавов данной системы, полученной 
другими способами изготовления. 

В работе [9] изучали ту же мультиматериаль-
ную систему и тот же производственный процесс. 
В направлении, перпендикулярном переходной зоне, 
значение микротвердости по Виккерсу изменялось 
с 230 HV в области 316L до 155 HV в области CuSn10. 
Предел прочности мультиматериальных образцов 
316L/CuSn10 составил 420 МПа; кривые и характе-
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Abstract. Selective laser melting (SLM) proves to be a suitable method for fabricating multi-material products, offering heightened perfor-

mance. The objective of this study is to examine the mechanical properties of the VZh159–CuCr1Zr multi-material system produced 
through selective laser melting. We conducted tensile and compressive strength tests on these samples, followed by fractography, 
examination of polished sections, and a comparison of measured mechanical properties with existing data. Our findings are summarized 
as follows: the phase compositions in the regions of pure alloy denote solid solutions. X-ray diffraction (XRD) patterns of the interface 
zone reveal peaks corresponding to both alloys. The tensile strength of VZh159–CuCr1Zr multi-material samples, as measured in 
tensile tests, is σu = 430 ± 20 MPa, with a relative elongation of ε = 4.6 ± 0.3 %. Results from compressive strength tests show values 
of σu = 822 ± 23 MPa, and relative compression ε = 42.5 ± 1.5 %. Comparing these values with those of the pure CuCr1Zr alloy, the 
ultimate tensile strength is approximately 53 % higher (according to available data), while the conditional yield strength is about 80 % 
higher. Fractography of the VZh159–CuCr1Zr multi-material sample after tensile tests indicates that the interface zone exhibits both 
more ductile fracture features characteristic of the CuCr1Zr alloy (pits and a lack of a smooth surface) and less ductile features charac-
teristic of the VZh159 alloy (microcracks). Examination of the polished section of a VZh159–CuCr1Zr multi-material sample after 
compressive strength tests reveals that the presence of a more ductile CuCr1Zr alloy in the interface zone contributes to arresting the 
crack, which propagates at a 45° angle to the direction of load application in the VZh159 alloy region. 
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ристики разрушения показали, что в переходной зоне 
наблюдается механизм хрупкого разрушения. Методом 
сканирующей электронной микроскопии установ-
лено, что ширина переходной зоны составляет около 
550 мкм, а на границе между ней и стальной областью 
обнаружены дендритные источники трещин.

Авторы [10] получили методом СЛП и провели 
исследования образцов системы 316L/IN718 (IN718 – 
жаропрочный никелевый сплав (ЖНС) Inconel 718). 
Их предел прочности составил 600 МПа, относитель-
ное удлинение – 28 %. По результатам исследований 
методами оптической и электронной микроскопии, 
а также энергодисперсионной спектроскопии уста-
новлена ширина переходной зоны ~100 мкм, в кото-
рой возникают трещины и дефекты. Это обуславли-
вает необходимость отработки параметров печати 
для переходной зоны мультиматериальных образцов 
системы 316L/IN718. 

Аналогичные исследования проведены в ра бо-
 те [11]. В компактных образцах был достигнут 
низкий уровень пористости (в среднем ~0,81 %). 
Металлографический анализ показал, что переходная 
зона характеризуется плотными сетками дислокаций, 
в ней присутствуют такие карбиды, как NbC и TiC, 
и небольшое количество фаз Лавеса (<2 мас. %). 
Кроме того, межфазная область состояла из рав-
ноосных зерен (в среднем 45 мкм), в то время как 
в областях чистых сплавов наблюдались столбчатые 
зерна со средним размером 55 и 85 мкм для IN718 
и 316L соответственно. Измерения микротвердости 
по Виккерсу (HV) показали, что значения твердости 
переходной зоны находятся между значениями твер-
дости областей чистых сплавов.

В работе [12] исследовали систему IN718/GRCop-84 
(GRCop-84 – жаропрочная бронза), используя в каче-
стве способа получения изделий технологию пря-
мого лазерного выращивания. Были рассмотрены два 
подхода получения мультиматериальных образцов – 
наплавление GRCop-84 на IN718 и создание пере-
ходной области с градиентным химическим соста-
вом. Вторым способом удалось получить образцы 
с меньшим количеством дефектов, в то время как 
первый способ не дал положительных результатов. 
Металлографические исследования показали, что 
в переходной зоне имеется столбчатая структура 
зерен, а также скопление интерметаллидов Cr2Nb. 
Теплопроводность мультиматериальных образцов 
IN718/GRCop-84 оказалась примерно на 250 % 
больше, чем у чистого сплава IN718. 

Авторы [13] изготовили образец, имитирующий 
камеру сгорания ракетного двигателя, где каналы 
охлаждения выполнены из чистой меди, а корпус – 
из жаропрочного никелевого сплава IN718. Области 
чистого сплава IN718 почти не имели дефектов, 
однако они присутствовали в медных каналах. Их 

ширина была 200 мкм и имела четкую геометрию. 
При этом ширина переходной зоны составила 
~25 мкм. Проведенные исследования не выявили 
интерметаллидных соединений. 

В работе [14] также изготавливали эксперимен-
тальный образец, который представлял собой наконеч-
ник газовой горелки. Он был выполнен из мультима-
териальной системы IN718/CuCr1Zr (CuCr1Zr – жаро-
прочная бронза): каналы охлаждения – из CuCr1Zr, 
корпус – из IN718. В результате проведенных иссле-
дований было получено, что изделие имеет дефекты, 
но обладает достаточной технологич ностью для его 
изготовления. Ширина переходной зоны зависит от ее 
угла наклона относительно направления выращива-
ния. За счет создания изделия с мультиматериальным 
строением повышается теплопередача. Отмечено, что 
необходимо уделить внимание разработке оборудова-
ния для изготовления мультимате риальных изделий.

В работе [15] было подробно исследовано вли-
яние параметров печати на пористость переход-
ной зоны мультиматериальных образцов системы 
ВЖ159–БрХЦрТ В, а также термической обработки – 
на микроструктуру, химический и фазовый составы. 
Было получено, что только существенное повышение 
энергии приводит к снижению пористости в переход-
ных зонах мультиматериальных образцов. Термическая 
обработка по режимам, характерным для сплавов 
БрХЦрТ В и ВЖ159, не оказывает сущест венного 
влияния на микроструктуру, химичес кий и фазовый 
составы переходных зон. Были оценены размеры пере-
ходных зон, которые составили 300 мкм при выращи-
вании сплава БрХЦрТ В на ВЖ159. Однако в данной 
работе не были проведены механические испытания 
образцов, которые показали бы, как создание мульти-
материального строения влияет на их свойства.

Из представленного выше анализа литературных 
данных следует вывод о том, что, используя метод 
СЛП, можно успешно получать мультиматериальные 
изделия. В частности, имеется возможность изготов-
ления изделий таких мультиматериальных систем, 
как сталь–бронза, сталь–ЖНС и ЖНС–жаропрочная 
бронза с низким количеством дефектов. Последняя 
система мало изучена – отсутствует информация 
о механических свойствах при комнатной и повы-
шенной температурах. В связи с этим целью данной 
работы было исследование механических свойств 
мультиматериальной системы ЖНС–жаропрочная 
бронза (ВЖ159–БрХЦрТ В), полученной методом 
СЛП. Для достижения поставленной цели были 
решены следующие задачи: проведены испытания на 
растяжение и сжатие мультиматериальных образцов; 
выполнена их фрактография после испытаний на 
растяжение и изучены шлифы образцов после сжа-
тия; проведено сравнение полученных механических 
свойств с литературными данными.

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2024;18(1):52–61 
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Изготовление мультиматериальных образцов сис-
темы ВЖ159–БрХЦрТ В для испытаний на растяже-
ние и сжатие осуществляли на установке селектив-
ного лазерного плавления SLM 280HL (SLM Solutions, 
Германия). Для получения образцов использова-
лись металлические сферические порошки сплавов 
ВЖ159 и БрХЦрТ В (рис. 1, табл. 1). Оба порошковых 
материала были изготовлены методом атомизации. 
Гранулометрический состав порошков определяли 
на приборе измерения размера частиц методом лазер-
ной дифракции «Analysette 22 NanoTec plus» (Fritsch 
GmbH, Германия); для сплавов ВЖ159 и БрХЦрТ В 
он составил, соответственно, мкм: d10 = 17, d50 = 32, 
d90 = 55 и d10 = 14, d50 = 29, d90 = 52.

При изготовлении мультиматериальных образ-
цов системы ВЖ159–БрХЦрТ В методом СЛП 

происходила печать сплава БрХЦрТ В на сплаве 
ВЖ159. С целью минимизации дефектов в переход-
ной зоне (12 слоев) были использованы режимы, 
отличные от стандартных режимов для ВЖ159 [16] 
и БрХЦрТ В [17]. Параметры СЛП-процесса мульти-
материальных образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В 
представлены в табл. 2. На рис. 2 показаны образцы 
после изготовления. Их размеры для испытаний на 
растяжение были следующие, мм: ширина рабочей 
зоны – 5, ее длина – 20, толщина – 2 (по 1 мм сплавов 
ВЖ159 и БрХЦрТ В по всей длине образца), ширина 
захватов – 8,2, их длина – 15. Мультиматериальные 
образцы для испытаний на сжатие имели следу-
ющие размеры, мм: высота – 7, ширина – 4,5, тол-
щина – 6 (по 3 мм сплавов ВЖ159-БрХЦрТ В по всей 
высоте образца). Образцы для испытаний на сжатие 
из сплава БрХЦрТ В имели следующие размеры: 
высота – 8,3 мм, ширина и толщина – 3 мм.

Термическую обработку мультиматериальных 
образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В проводили по 
режиму, характерному для сплава ВЖ159 [18] кото-
рый включал 5 стадий: 

Таблица 1. Химический состав, %, порошков ВЖ159 и БрХЦрТ В
Table 1. Chemical composition, %, of VZh159 and CuCr1Zr powders

Сплав Cr Ni Al Mo Nb Cu Zr
ВЖ159 26–28 Осн. 1,25–1,55 7,0–7,8 2,7–3,4 – –

БрХЦрТ В 0,4–1,0 До 0,03 – – – Осн. 0,03–0,08

Рис. 1. Морфология металлического порошка
а – сплав ВЖ159, б – сплав БрХЦрТ В

Fig. 1. Metal powder morphology
a – VZh159; б – CuCr1Zr

Рис. 2. Мультиматериальные образцы  
системы ВЖ159–БрХЦрТ В после изготовления  

методом СЛП и механической обработки
а – образцы на растяжение, б – образцы на сжатие

Fig. 2. VZh159–CuCr1Zr multi-material samples  
after SLM fabrication and machining

a – tensile test samples, б – compressive strength samples

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2024;18(1):52–61 
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1) нагрев до 800 °C (скорость нагрева 10 °C/мин);
2) выдержка 8 ч;
3) охлаждение до 700 °C с печью;
4) выдержка 10 ч;
5) охлаждение на воздухе.
Стоит отметить, что провести термическую обра-

ботку, которая бы повышала свойства обоих сплавов, 
достаточно проблематично из-за различия их струк-
турно-фазовых составов. При этом, так как в системе 
ВЖ159–БрХЦрТ В сплав ВЖ159 имеет бо́льшую 
прочность, целесообразнее выполнять термическую 
обработку для этого сплава. При проведении тер-
мической обработки по режиму, характерному для 
сплава ВЖ159, не происходит изменение свойств в 
области сплава БрХЦрТ В и переходной зоне между 
сплавами.

Для проведения механических испытаний образ-
цов использовали универсальные одноосные испы-
тательные машины напольного исполнения «Zwick/
Roell» (Zwick Roell Group, Германия). Испытания на 
растяжение проводили на установке Z050 (Zwick/
Roell) при скорости растяжения 0,3 мм/мин, на сжа-
тие – на установке Z100 (Zwick/Roell) при скорости 
сжатия 0,25 мм/мин. Фрактографические иссле-
дования мультиматериальных образцов системы 
ВЖ159–БрХЦрТ В выполняли на сканирующем элек-
тронном микроскопе «Mira 3» (Tescan, Чехия). Шлиф 
с трещиной, полученной после испытаний на сжатие, 
изучали с помощью оптического микроскопа «Leica 
DMi8 M» (Leica Microsystems, Германия). Фазовый 
состав анализировали на рентгеновском дифрактоме-
тре «Rigaku SmartLab» (Rigaku Corporation, Япония) 
с возможностью измерения фазового состава в облас-
тях от 100 мкм.

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
Рентгенограммы мультиматериального образца 

системы ВЖ159–БрХЦрТ В в зонах чистых мате-
риалов, а также в переходной зоне представлены на 
рис. 3. В зонах чистых сплавов фазовый состав пред-
ставляет собой соответствующие твердые растворы. 
При изучении переходной зоны получены пики, рас-
положение которых соответствует пикам из обоих 

сплавов. Исследование проводили при размере пятна 
излучения, полностью расположенного в переходной 
зоне (около 150 мкм, переходная зона ~300 мкм). 
Из-за близости этих пиков происходит их наложение 
и четко разделить их не представляется возможным, 
что подтверждается в подобных работах [12]. Каких-
либо других фаз рентгеноструктурным анализом 
обнаружено не было.

На рис. 4 представлены результаты испытаний на 
растяжение и сжатие мультиматериальных образцов 
системы ВЖ159–БрХЦрТ В и сжатие чистого сплава 
БрХЦрТ В, а в табл. 3 приведено сравнение получен-
ных результатов с литературными данными. Предел 
прочности мультиматериальных образцов системы 
ВЖ159–БрХЦрТ В при испытаниях на растяжение 
составил σв = 430 ± 20 МПа, а относительное удли-
нение ε = 4,6 ± 0,3 % (см. табл. 3). При испытаниях 
на сжатие σв = 822 ± 23 МПа, а относительное сжатие 
ε = 42,5 ± 1,5 %. 

Сопоставляя полученные результаты испы-
таний мультиматериальных образцов системы 
ВЖ159–БрХЦрТ В на растяжение с литературными 
данными (табл. 3), видно, что относительно чистого 
сплава БрХЦрТ В предел прочности увеличивается 
на ~53 %, при этом относительно чистого сплава 

Таблица 2. Параметры СЛП-процесса изготовления мультиматериальных образцов  
системы ВЖ159–БрХЦрТ В

Table 2. SLM parameters for the manufacturing of VZh159–CuCr1Zr multi-material samples

Сплав Скорость 
сканирования, мм/с

Мощность 
лазера, Вт

Расстояние между 
проходами, мкм

Толщина 
слоя, мкм

Плотность 
энергии, Дж/мм3

ВЖ159 760 275 100 50 72
ВЖ159 + БрХЦрТ В

(12 слоев) 160 400 150 50 325

БрХЦрТ В 300 400 150 50 177

Рис. 3. Фазовый состав мультиматериальных образцов  
системы ВЖ159–БрХЦрТ В

Fig. 3. Phase composition  
of the VZh159–CuCr1Zr multi-material samples
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ВЖ159 он уменьшается на ~65 %. Однако прямое 
сравнение может быть неточным, так как в лите-
ратурных данных исследовались образцы других 
форм и размеров. Необходимо учитывать, что рас-
чет напряжений осуществлялся для общей площади 
поперечного сечения, в которой присутствовали оба 
сплава. В исследуемых образцах доля каждого из 
сплавов составляла 50 %. Если выполнить пересчет 
на напряжения относительно сплава, который в боль-
шей степени влияет на прочностные свойства, то зна-
чение полученного предела прочности увеличится 

в 2 раза и составит 860 МПа. В этом случае умень-
шение относительно чистого сплава ВЖ159 составит 
примерно 29 %. Кроме того, необходимо учесть, что 
литературные данные [19] получены для образцов, 
прошедших горячее изостатическое прессование 
(ГИП), которое повышает механические свойства. 
В данной работе ГИП не проводилось. 

Относительное удлинение мультиматериальных 
образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В при испыта-
ниях на растяжение относительно чистых сплавов 
БрХЦрТ В и ВЖ159 уменьшается примерно на 66 

Таблица 3. Сравнение результатов проведения механических испытаний мультиматериальных образцов  
системы ВЖ159–БрХЦрТ В с литературными данными

Table 3. Comparison of mechanical testing results of the VZh159–CuCr1Zr multi-material samples with available data

Тип 
испытаний

Мультиматериальные 
образцы системы 
ВЖ159–БрХЦрТ
(данная работа)

Сплав 
БрХЦрТ В

Сплав 
ВЖ159

Испытания сплава 
«Inconel 718»

[17] [19] [20] [21]

σв , МПа ε, % σв , МПа ε, % σв , МПа ε, % σв , МПа ε, % σв , МПа ε, %
Растяжение 430 ± 20 4,6 ± 0,3 203 ± 8 13,5 ± 2,5 1202 ± 13 26 ± 2,5 – – – –

Сжатие 822 ± 23 42,5 ± 1,5 – – – – 1900 ± 10 47 ± 2,5 1800 ± 50 55 ± 5

Рис. 4. Диаграмма деформирования при испытаниях на растяжение (а) и сжатие (б) мультиматериальных образцов  
системы ВЖ159–БрХЦрТ В, а также на сжатие чистого сплава БрХЦрТ В (в и г)

Fig. 4. Tensile (a) and compressive (б) stress-strain diagrams of the VZh159–CuCr1Zr system multi-material samples  
Compressive stress-strain diagram of the pure CuCr1Zr alloy (в and г)
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и 83 % соответственно (см. табл. 3). Такое существен-
ное снижение этого показателя можно объяснить тем, 
что объем сплава, который в большей степени влияет 
на прочностные свойства (ВЖ159), был уменьшен 
вдвое. В связи с этим размеры дефектов и их коли-
чество в этом сплаве оказывали большее влияние на 
снижение свойств.

При сравнении результатов испытаний мультима-
териальных образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В на 
сжатие с литературными данными (см. табл. 3) видно, 
что относительно сплава «Inconel 718» (аналога 
ВЖ159) предел прочности снижается примерно на 
57 % (или на 55 %), а относительное сжатие – на 9 % 
(или на 22 %). По аналогии с анализом прочност-
ных свойств при растяжении необходимо отметить, 
что расчет напряжений осуществлялся для общей 
площади поперечного сечения, в которой присутст-
вовали оба сплава в соотношении 1:1. То есть после 
пересчета напряжений относительно сплава, который 
в большей степени влияет на прочностные свойства, 
уменьшение предела прочности мультиматериаль-
ных образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В составит 
14 или 9 %. Литературные данные [20] и [21] пред-
ставлены для образцов, прошедших ГИП. 

Проведено сравнение результатов сжатия чистого 
сплава БрХЦрТ В (см. рис. 4, в) с литературными 
данными [22]. Установлено, что свойства полученных 

образцов не ниже, чем у образцов из других работ. 
При сравнении результатов сжатия мультиматериаль-
ных образцов системы ВЖ159–БрХЦрТ В (рис. 4,  б) 
с чистым сплавом БрХЦрТ В (рис. 4, г) условный 
предел текучести (для истинных напряжений, σ0,2 ) 
увеличился примерно на 80 %. Мультиматериальные 
образцы системы ВЖ159–БрХЦрТ В после прове-
дения испытаний на растяжение и сжатие представ-
лены на рис. 5.

На рис. 6 представлена фрактография мультима-
териального образца системы ВЖ159–БрХЦрТ В 
после проведения испытаний на растяжение. Видно, 

Рис. 5. Мультиматериальные образцы  
системы ВЖ159–БрХЦрТ В после проведения  

испытаний на растяжение (а) и сжатие (б)

Fig. 5. VZh159–CuCr1Zr multi-material samples  
after tensile (a) and compressive strength (б) tests

Рис. 6. Фрактография мультиматериального образца 
системы ВЖ159–БрХЦрТ В после проведения  

испытаний на растяжение
а – общий вид, б – область А, в – область В

Fig. 6. Fractography of a VZh159–CuCr1Zr multi-material 
sample after tensile tests

a – general view, б – area A, в – area В
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что в области сплава БрХЦрТ В присутствуют ямки 
различных размеров, а также некоторое количество 
пор, но микротрещины отсутствуют. Область сплава 
ВЖ159 характеризуется гладким рельефом излома 
с некоторым количеством микротрещин. Это свиде-
тельствует о том, что данная область разрушалась 
более хрупко по сравнению с областью БрХЦрТ В. 
В переходной зоне присутствуют ямки, отсутствует 
гладкий рельеф, но имеется некоторое количество 
микротрещин. Таким образом, можно сделать вывод 
о том, что переходной зоне присущи признаки как 
более вязкого разрушения, характерного для сплава 
БрХЦрТ В (наличие ямок и отсутствие гладкого 
релье фа), так и менее вязкого, наблюдаемого для 
сплава ВЖ159 (наличие микротрещин). 

На рис. 7 представлен шлиф мультиматериаль-
ного образца системы ВЖ159–БрХЦрТ В после про-
ведения испытаний на сжатие и схематично показано 
изображение трещины. Видно, что трещина образу-
ется под углом 45° относительно направления при-
ложения нагрузки в области ВЖ159, в переходной 
зоне происходит ее остановка и она не распростра-
няется в области БрХЦрТ В. Можно предположить, 
что наличие в переходной зоне более вязкого сплава 
БрХЦрТ В способствует остановке трещины.

ЗаключениеЗаключение
Рассмотрена мультиматериальная система 

ВЖ159–БрХЦрТ В. Изучены фазовый состав пере-
ходной зоны и такие механические свойства образ-
цов, как предел прочности, относительное удлинение 
и относительное сжатие, полученные при испытаниях 
на растяжение и сжатие. Кроме того, проведены их 
фрактографические исследования после испытаний 
на растяжение и проанализировано распространение 
трещины после испытаний на сжатие. Полученные 
результаты позволяют сделать следующие выводы:

1. В зонах чистых сплавов фазовый состав пред-
ставляет собой соответствующие твердые растворы. 
При исследовании переходной зоны получены пики, 
расположение которых соответствует пикам из обоих 
сплавов.

2. Предел прочности мультиматериальных образ-
цов системы ВЖ159–БрХЦрТ В при испытаниях на 
растяжение составил σв = 430 ± 20 МПа, относитель-
ное удлинение ε = 4,6 ± 0,3 %, а при испытаниях на 
сжатие – σв = 822 ± 23 МПа, относительное сжатие 
ε = 42,5 ± 1,5 %.

3. Относительно чистого сплава БрХЦрТ В предел 
прочности мультиматериальных образцов системы 
ВЖ159–БрХЦрТ при испытаниях на растяжение 
увеличивается примерно на 53 % (при сравнении с 
литературными данными), а условный предел теку-
чести – на ~80 %.

4. Фрактография мультиматериального образца 
системы ВЖ159–БрХЦрТ В после проведения ис -
пы  таний на растяжение показала, что переходной 
зоне присущи признаки как более вязкого разруше-
ния, характерного для сплава БрХЦрТ В (наличие 
ямок и отсутствие гладкого рельефа), так и менее 
вязкого, характерного для сплава ВЖ159 (наличие 
микротрещин). 

5. Исследование шлифа мультиматериального 
образца системы ВЖ159–БрХЦрТ В после прове-
дения испытаний на сжатие показало, что наличие 
в переходной зоне более вязкого сплава БрХЦрТ В 
способствует остановке трещины, которая распро-
страняется под углом 45° относительно направления 
приложения нагрузки в области ВЖ159.
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Аннотация. Метод нанесения металлической пасты имеет ряд преимуществ при изготовлении мультиматериалов по сравнению 

с другими видами аддитивных технологий. Ведутся исследования получения мультиматериалов данным методом, но их 
количество не так велико. В связи с этим перспективной задачей является расширение исследовательской базы изучения 
мультиматериалов, получаемых методом нанесения металлической пасты. Целью данной работы являлось исследование 
образцов мультиматериальной системы сталь 316L–CoCrFeMnNiW0,25 и сталь 316L–CrMoNbWV, полученных из метал-
лической пасты. Проводились исследования формирования мультиматериальных образцов, а также анализ пористости, 
микроструктуры, фазового состава и твердости металлической пасты из стали 316L после спекания. В результате были 
сделаны следующие выводы: при формировании мультиматериальных образцов системы 316L–CoCrFeMnNiW0,25 нет необ-
ходимости формирования переходной зоны из смеси порошков стали 316L и CoCrFeMnNiW0,25 , так как в ней происходит 
сильное смешивание двух сплавов. В системе 316L–CrMoNbWV имеется необходимость формирования переходной зоны из 
смеси порошков, так как это снизит влияние неравномерной усадки. Режимы спекания для мультиматериальных образцов 
системы 316L–CoCrFeMnNiW0,25 должны быть изменены по сравнению с режимами для чистых сплавов – температура 
снижена на 30–45 °С по сравнению с режимами спекания стали 316L. Образец, полученный после спекания металлической 
пасты из стали 316L, имеет крупные и мелкие сферические поры. Для уменьшения количества подобного рода дефектов 
можно использовать дегазацию. Кроме того, снижение пористости может быть достигнуто за счет горячего изостатиче-
ского прессования после спекания. После спекания металлической пасты из стали 316L микроструктура представляет собой 
очень крупные зерна аустенита с крайне небольшим количеством феррита, скапливающегося по границам зерен.  

Ключевые слова: аддитивные технологии, нанесение металлической пасты, мультиматериалы, высокоэнтропийные сплавы, 
сталь 316L
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ВведениеВведение
Создание изделий с объемным изменением 

свойств активно используется в производстве уже 
многие годы [1; 2]. Подобного рода изделия обладают 
повышенными эксплуатационными характеристи-
ками [3]. Они применяются в автомобилестроении, 
аэрокосмической технике, биомедицине, оборонной 
промышленности и др. [4; 5]. Для получения изде-
лий с функциональным градиентом (мультиматериа-
лов) используются такие производственные методы, 
как центробежное литье, порошковая металлургия, 
химическое осаждение из газовой фазы, аддитивные 
технологии (АТ) и пр. [6]. В последнее время исследо-
вания в области АТ имеют повышенный интерес [7].

В отличие от субтрактивного производства, 
которое включает в себя механическую обработку, 
а также литья и ковки, применение AТ позволяет 
изготавливать трехмерную геометрию изделия 
путем непрерывного добавления материала слой за 
слоем на основе 3D-модели [8]. Аддитивные тех-
нологии позволяют использовать различные типы 

материа лов, включая полимеры, металлы, керамику, 
стек ла, биоматериалы и композитные материалы [9], 
и имеют следующие виды: стереолитография, селек-
тивное лазерное плавление, прямой подвод энергии 
и материала, экструзия материала, струйное нанесе-
ние материала и т.д.

Говоря о производстве мультиматериалов из 
металлов, можно выделить такие типы АТ, как 
селективное лазерное плавление и прямой подвод 
энергии и материала [10]. В этих процессах идет рас-
плавление металлического порошка слой за слоем 
согласно заданной 3D-модели, что позволяет созда-
вать сложнопрофильные металлические изделия. 
Однако недостатком данных процессов являются 
стоимость оборудования и его обслуживание ввиду 
сложной конструкции и дорогих составляющих [11]. 
Необходимость расплавления и получения порошко-
вых материалов определенной формы, а также узкий 
гранулометрический состав (обычно 20–63 мкм 
для технологии селективного лазерного плавле-
ние и 60–120 мкм для технологии прямого подвода 
энергии и материала) обуславливают ограничения 

  dmasaylo@gmail.com
Abstract. The Metal Paste Deposition (MPD) method offers several advantages in producing multi-materials compared to other addi-

tive technologies. While there have been studies conducted on multi-material production using this method, they are limited. Hence, 
a significant objective is to expand the research scope concerning multi-materials produced through the MPD method. This study 
aimed to examine samples of multi-material systems comprising 316L steel with CoCrFeMnNiW0.25 and 316L steel with CrMoNbWV 
obtained from metal paste. The investigation involved forming multi-material samples and analyzing the porosity, microstructure, phase 
composition, and hardness of the 316L steel metal paste after sintering. The findings lead to several conclusions: when forming multi-
material samples of the 316L–CoCrFeMnNiW0.25 system, there is no necessity to create a transition zone using mixed 316L steel and 
CoCrFeMnNiW0.25 powders, as these alloys mix strongly within it. However, in the 316L–CrMoNbWV system, forming a transition 
zone of mixed powders is necessary to mitigate the effects of uneven shrinkage. Altering the sintering modes for multi-material samples 
of the 316L–CoCrFeMnNiW0.25 system is recommended; the temperature should be reduced by 30–45 °C compared to the sintering 
modes for 316L steel. After sintering the metal paste derived from 316L steel, the resulting sample exhibits large and small spherical 
pores. To minimize these defects, degassing can be employed. Additionally, reducing porosity can be achieved through hot isostatic 
pressing post-sintering. The microstructure following the sintering of the metal paste from 316L steel consists of coarse austenite grains 
with minimal ferrite accumulation at the grain interface. 

Keywords: additive technologies, metal paste deposition, multi-materials, high-entropy alloys, 316L steel
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по применяемым материалам и получению мульти-
материалов [12]. Снизить влияние подобного рода 
недостатков при изготовлении мультиматериальных 
изделий можно за счет использования аддитивных 
технологий, в которых не происходит процесса плав-
ления металлических порошков.

Альтернативными способами получения муль-
тиматериалов из металлов (а также керамики) 
с помощь ю аддитивных технологий без непосред-
ственного плавления металлических порошков 
являются: струйное нанесение связующего (Binder 
Jetting), струйное нанесение материала (Material 
Jetting), экструзия материла (Fused Deposition) и тех-
нология нанесения металлической пасты (Metal Paste 
Deposition – MPD) [13]. Последняя технология имеет 
ряд преимуществ по сравнение с остальными – отсут-
ствие в связующем сложной полимерной основы, 
отсутствие необходимости производства филамента 
и т.д. [14]. Характерной особенностью данной техно-
логии является отсутствие необходимости процесса 
выжигания связующего, так как оно практически 
полностью испаряется при печати, что позволяет 
ускорить процесс изготовления и сократить затраты. 

Суть метода MPD заключается в нанесении на под-
ложку пасты, содержащей металлический порошок, 
слой за слоем в нужные места согласно 3D-модели до 
полного формирования изделия [15]. Паста состоит из 
металлических частиц, которые связаны смесью воды 
и связующего: 90 мас. % металлического порошка и 
10 мас. % жидкости. Жидкость испаряется во время 
печати, оставляя после себя «зеленую» деталь, состо-
ящую из частиц металла с менее чем 1 % связующего. 
Изображение 3D-принтера, работаю щего по техноло-
гии MPD, и схема экструдера представлены на рис. 1. 

На данный момент имеется небольшое коли чество 
производителей 3D-принтеров, работающих по тех-
нологии MPD (канадская фирма «Rapidia», амери-
канская компания «Metallic 3D» и американский про-
изводитель «Mantle»). Стоит отметить, что нет гото-
вых решений для изготовления мультиматериальных 
изделий методом MPD [16]. Однако устройства, рабо-
тающие по данной технологии, могут быть адаптиро-
ваны под изготовление мультиматериальных изделий 
за счет либо замены картриджей с сырьем во время 
печати, либо использования нескольких сопел [17].

Проводился ряд исследований по получению 
мультиматериальных изделий с применением техно-
логии MPD (и схожих с ней). Авторы [18] изготав-
ливали и проводили исследования образцов, полу-
ченных из металлических паст на основе стали, меди 
и оксида алюминия. Изучено взаимодействие разно-
родных металлов – установлено отсутствие сущест-
венных различий по объемной усадке и повышенной 
пористости в переходной зоне. В переходной зоне 
стали с медью возникает смешивание двух сплавов, 
при этом электропроводность возрастает в 4 раза, 
а модуль Юнга – на 34 % (по сравнению с образцом 
из чистой стали). Мультиматериальная система стали 
с оксидом алюминия имеет более низкий (на 17 %) 
модуль Юнга (по сравнению с образцом из чистой 
стали), но при этом отсутствует смешивание спла-
вов. В работе [19] исследовали мультиматериальные 
образцы системы «медь – химически модифициро-
ванный графен», полученные методом MPD, которые 
имитировали электрическую батарею. Полученные 
металлическая и графеновая пасты позволили изгото-
вить прототип электрической батарейки, что говорит 
о том, что аддитивные технологии могут успешно 

Рис. 1. Изображение 3D-принтера, работающего по технологии MPD (Metallic 3D, а), и схема экструдера (б)

Fig. 1. MPD 3D printer (Metallic 3D, a) and extruder diagram (б)
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применяться для изготовления электродов и электри-
ческих батарей индивидуальной конфигурации. 

Из вышеприведенного литературного обзора 
видно, что метод нанесения металлической пасты при 
изготовлении мультиматериалов имеет ряд преиму-
ществ по сравнению с другими видами аддитивных 
технологий. Ведутся исследования получения муль-
тиматериалов данным методом, но их количество не 
так велико. В связи с этим перспективной задачей 
является расширение исследовательской базы изуче-
ния мультиматериалов, получаемых методом нанесе-
ния металлической пасты. Например, такой высоко-
энтропийный сплав (ВЭС), как CoCrFeMnNi, обла-
дает повышенными ударной вязкостью (особенно 
в криогенных условиях) и пределом выносливости 
(по сравнению со сталями 304L и 316L), демонстри-
рует лучшую структурную стабильность при ионном 
облучении (по сравнению с никелевыми сплавами) 
и хорошую коррозионную стойкость (на уровне стали 
304L). Однако замена обычных конструкционных 
сплавов (таких, как нержавеющие стали или супер-
сплавы на основе никеля) на CoCrFeMnNi может 
увеличить стоимость изделий. В связи с этим исполь-
зование концепции создания мультиматериалов сис-
темы CoCrFeMnNi–316L может быть перспективным 
решением для улучшения эксплуатационных харак-
теристик без существенного повышения стоимости 

изделий [20]. Добавление W в состав CoCrFeMnNi 
может повысить его температуру плавления. Такой 
ВЭС, как CrMoNbWV, демонстрирует повышенные 
коррозионную стойкость, твердость и износостой-
кость. Перспективным направлением его использова-
ния может быть применение в качестве пар трения 
и в условиях жесткого абразивного износа в агрес-
сивных средах [21]. 

Целью данной работы являлось исследова-
ние образцов мультиматериальной системы сталь 
316L–CoCrFeMnNiW0,25 и сталь 316L–CrMoNbWV, 
полученных из металлической пасты. Для достиже-
ния поставленной цели необходимо решить следую-
щие задачи: установить влияние морфологии и гра-
нулометрического состава металлического порошка, 
а также переходного слоя из смеси порошков на 
формирование мультиматериальных образцов, про-
вести исследование пористости, микроструктуры, 
фазового состава и твердости металлической пасты 
из стали 316L после спекания.

Материалы и методыМатериалы и методы
Для получения мультиматериальных образцов 

систем 316L–CoCrFeMnNiW0,25 и 316L–CrMoNbWV 
использовались металлические порошки, пред-
ставленные на рис. 2. Видно, что порошки стали 

Рис. 2. Морфология металлических порошков
а – сталь 316L; б – ВЭС CoCrFeMnNiW0,25 ; в, г – ВЭС CrMoNbWV

Fig. 2. Morphology of metal powders: 
a – 316L steel; б – CoCrFeMnNiW0.25 HEA; в, г – CrMoNbWV HEA
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316L и ВЭС CoCrFeMnNiW0,25 имеют сферичес кую 
форму, поверхность их частиц преимущественно 
ровная, наблюдается небольшое количество частиц 
неправильной формы. Порошок 316L был полу-
чен методом газовой атомизации (производитель – 
ООО «СфераМ», пос. Метлино, Челябинская обл.). 
Порошок ВЭС CoCrFeMnNiW0,25 изготовлен с помо-
щью механического легирования в планетарной мель-
нице «Fritsch Pulverisette 4» (Fritsch GmbH, Германия) 
по следующему режиму: продолжительность 5–20 ч; 
скорость вращения основного диска 200–400 об/мин; 
скорость вращения чаши 400–800 об/мин (вращение 
против диска); в качестве мелющих тел – стальные 
шарики диаметром 10 мм при соотношении массы 
шариков к массе порошка 20:1. После механического 
легирования частицы сфероидизировали на уста-
новке «Tekna TEK-15» (Tekna, Канада) с индуктивно 
связанной плазмой. В качестве плазмообразующего 
газа использовалась газовая смесь Ar–H2 . Скорость 
подачи порошка составляла от 20 до 25 г/мин [22]. 
Порошок ВЭС CrMoNbWV был также получен 
с помощью механического легирования в планетар-
ной мельнице «Fritsch Pulverisette 4» (Fritsch GmbH, 
Германия) по следующему режиму: продолжитель-
ность 5 ч; скорость вращения основного диска/чаши 
350/700 об/мин; материал мелющих шариков – высо-
копрочная сталь, их диаметр 7–10 мм, соотношение 
масс материала и шариков 1:20 [21]. После механи-
ческого легирования частицы агломерировали на 
установке спрейной сушки.

Гранулометрический состав порошков опреде-
лялся методом лазерной дифракции на приборе изме-
рения размера частиц «Analysette 22 NanoTec plus» 
(Fritsch GmbH, Германия) – результаты измерений 
представлены в табл. 1.

Из табл. 1 видно, что гранулометрический состав 
порошков различается – это может вызвать неравно-
мерную усадку во время изготовления мультимате-
риальных изделий. Также стоит отметить, что дан-
ные, полученные для ВЭС CrMoNbWV, относятся 
к частицам, из которых состоят гранулы порошка, так 
как в процессе анализа они распались из-за растворе-
ния в воде.

В качестве связующего для металлической 
пасты из стали 316L, ВЭС CoCrFeMnNiW0,25 и ВЭС 
CrMoNbWV использовался раствор поливинилового 
спирта с водой концентрацией 7 %. Приготовление 
раствора осуществлялось за счет его постоянного 
перемешивания при температуре 80 °С до полного 
растворения кристаллов поливинилового спирта 
в воде (~2 ч).

Принтер, для которого была подготовлена метал-
лическая паста из стали 316L, – это 3D-принтер 
«Tronxy Moore 1 Mini Clay» (Tronxy, Китай). Он рабо-
тает по технологии экструзии материала, в качестве 

которого выступает керамическая паста. Имеется воз-
можность адаптации данного принтера под исполь-
зование металлической пасты, для чего необходимо 
подобрать определенную ее консистенцию.

Для спекания пасты из стали 316L применялась 
вакуумная печь (Carbolite Gero GmbH & Co. KG, 
Германия). Режимы спекания были следующие: 
нагрев до температуры 600 °С со скоростью 5 °С/мин, 
выдержка 1 ч; последующий нагрев до 1380 °С 
со скоростью 5 °С/мин, выдержка 3 ч; охлаждение 
с печью. Обработка проводилась в атмосфере водо-
рода. Травление образца из стали 316L для выявления 
микроструктуры осуществлялось в царской водке.

Макроструктуру переходной зоны «зеленых» 
деталей мультиматериальных образцов изучали 
с помощью стереомикроскопа «Leica M125» (Leica 
Microsystems, Германия). 

Температуру плавления порошка ВЭС 
CoCrFeMnNiW0,25 определяли методом дифферен-
циальной сканирующей калориметрии на установке 
NETZSCH DSC 404 F3 Pegasus (NETZSCH GmbH, 
Германия) в корундовом тигле при скорости нагрева 
20 К/мин в диапазоне температур 1200–1600 °С 
и среде аргона высокой чистоты. ДСК-кривая про-
цесса плавления представляет собой эндотермичес-
кий пик зависимости теплового потока от темпера-
туры, который имеет три характерные температуры – 
Тнач , Тпик и Ткон . Температура начала пика (Тнач ) опре-
деляется как точка пересечения интерполированной 
базовой линии и касательной, проведенной к точке 
отклонения восходящей стороны пика. Температура 
пика (Тпик ) представляет собой температуру, соот-
ветствующую наибольшему расстоянию между 
ДСК-кривой и базовой линией. Температура оконча-
ния пика (Ткон ) определяется как точка пересечения 
интерполированной базовой линии и касательной, 
проведенной к точке отклонения ниспадающей сто-
роны пика. 

Микроструктуру образца из стали 316L и струк-
туру «зеленых» деталей мультиматериальных образ-
цов изучали с помощью оптического микроскопа 
«Leica DMi8 M» (Leica Microsystems, Германия). 
Фазовый состав анализировали на рентгенов-
ском дифрактометре «Rigaku SmartLab» (Rigaku 

Таблица 1. Гранулометрический состав  
используемых порошков

Table 1. Particle size distribution of metal powders

Доля, 
об. %

Размер частиц, мкм
Сталь 316L CoCrFeMnNiW0,25 CrMoNbWV

10 <20 <13 <2
50 <39 <50 <6
90 <70 <98 <18
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Corporation, Япония). Микротвердость по Викерсу 
измеряли на микротвердомере «MicroMet 5101» 
(Buehler Ltd, США).

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
На рис. 3 представлены мультиматериальные образ-

 цы («зеленые» детали) систем 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
и 316L–CrMoNbWV после формирования. Из 
рис. 3, а видно, что в образце 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
без переходной зоны из смеси порошков имеется пре-
имущественно ровная граница с небольшим смешива-
нием двух сплавов. Образец 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
с переходной зоной из смеси порошков имеет 
неровную дугообразную границу с существенным 
смешиванием двух сплавов (рис. 3, б). В образце 
316L–CrMoNbWV без переходной зоны из смеси 
порошков наблюдается глубокая трещина по границе 
раздела, которая вызвана неравномерной усадкой 
из-за разницы в гранулометрическом составе двух 
сплавов (рис. 3, в). При наличии переходной зоны из 
смеси порошков в образце 316L–CrMoNbWV отсут-
ствуют глубокие трещины, граница ровная, но при-
сутствует смешивание двух сплавов (рис. 3, г). 

На рис. 4 представлены мультиматериальные образ-
 цы («зеленые» детали) систем 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
и 316L–CrMoNbWV при съемке металлографических 
шлифов.

Из анализа металлографических шлифов видно, 
что граница раздела между 316L и CoCrFeMnNiW0,25 
в мультиматериальных образцах системы сталь 
316L–CoCrFeMnNiW0,25 не имеет разрывов, 
несплош  ностей и других дефектов и отличается 
достаточной плавностью перехода от одного сплава 
к другому (рис. 4, а). Граница раздела между 316L 
и CoCrFeMnNiW0,25 + 316L также не имеет разрывов, 
несплошностей и других дефектов, но является менее 
выраженной по сравнению с границей раздела между 
316L и CoCrFeMnNiW0,25 (рис. 4, б). Граница раз-
дела между 316L и CrMoNbWV – ярко выраженная, 
так как частицы слава CrMoNbWV намного меньше 
частиц сплава 316L, на границе отсутствуют разрывы, 
несплошности и другие дефекты (рис. 4, в). Граница 
раздела между 316L и CrMoNbWV + 316L менее 
выраженная и также не имеет разрывов, несплош-
ностей и других дефектов (рис. 4, г). Можно пред-
положить, что отсутствие разрывов, несплошностей 
и других дефектов на границах раздела мультимате-
риальных образцов систем 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
и 316L–CrMoNbWV позволит снизить вероятность 
образования дефектов после процесса спекания.

Из анализа литературных данных по исследо-
ванию получения мультиматериальных изделий 
методами АТ следует, что переходная зона, где про-
исходит смешивание разнородных сплавов, тре-
бует отдельных оптимизированных параметров 

Рис. 3. Исследование переходных зон мультиматериальных образцов («зеленые» детали)  
систем сталь 316L–CoCrFeMnNiW0,25 (а, б) и сталь 316L–CrMoNbWV (в, г)

а, в – без переходной зоны; б, г – с переходной зоной из смеси соответствующих порошков

Fig. 3. Study of transition zones in multi-material samples (“green” bodies)  
of 316L–CoCrFeMnNiW0.25 (a, б) and 316L–CrMoNbWV (в, г) systems

а, в – absence of a transition zone; б, г – presence of a transition zone with mixed powders
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печати [23–25]. Это связано с тем, что свойства смеси 
отличаются от свойств чистых сплавов и использо-
вание режимов чистых сплавов для смеси может 
вызвать нестабильный процесс синтеза, что повле-
чет образование дефектов. В методе MPD основное 
взаимодействие разнородных сплавов происходит 
во время спекания. Так как отсутствует возмож-
ность раздельного воздействия на различие зоны 
мультиматериальных образцов во время спекания, 
то предпочтительным будет уменьшение области 
смешивания сплавов, для того чтобы снизить объем 
материала, где может возникнуть нестабильный син-
тез. На основании этого и из анализа рис. 3 и 4 можно 
сделать следующие выводы: желательно отсутствие 
переходной зоны из смеси порошков стали 316L 
и CoCrFeMnNiW0,25 в мультиматериальных образцах 
системы 316L–CoCrFeMnNiW0,25, так как в ней про-
исходит сильное смешивание двух сплавов. В сис-
теме 316L–CrMoNbWV предпочтительным будет 
наличие переходной зоны из смеси порошков, так как 
это снизит влияние неравномерной усадки.

После формирования следующий этапом идет 
спекание мультиматериальных образцов. Для осу-
ществления этого процесса необходимо знать темпе-

ратуру плавления сплава, для того чтобы подобрать 
правильные режимы спекания. Режимы спекания 
для стали 316L известны и были описаны выше. Для 
ВЭС CoCrFeMnNiW0,25 была определена температура 
плавления порошка по методике дифференциальной 
сканирующей калориметрии, результаты исследова-
ния представлены в табл. 2. 

Рис. 4. Исследование границы раздела в мультиматериальных образцах («зеленые» детали)  
систем сталь 316L–CoCrFeMnNiW0,25 (а, б) и сталь 316L–CrMoNbWV (в, г)

а, в – без переходной зоны; б, г – с переходной зоной из смеси соответствующих порошков 
Красная линия – граница раздела зон различного химического состава

Fig. 4. Analysis of interfaces in multi-material samples (“green” bodies)  
from the 316L–CoCrFeMnNiW0.25 (a, б) and 316L–CrMoNbWV (в, г) systems
а, в – absence of a transition zone; б, г – presence of a transition zone with mixed powders

Red line indicates the interface between zones of different chemical composition

Таблица 2. Результаты определения температуры 
плавления порошка CoCrFeMnNiW0,25 методом  

дифференциальной сканирующей калориметрии
Table 2. Investigation of CoCrFeMnNiW0.25 powder 

melting temperature by differential scanning calorimetry 

Номер 
измерения

Диапазон измерений
Начало Пик Конец

1 1355 1386 1389
2 1362 1391 1394
3 1372 1398 1401
4 1383 1409 1412
5 1393 1418 1421

Средние значения
1373 1400 1403
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Из табл. 2 видно, что средняя температура 
плавления CoCrFeMnNiW0,25 лежит в диапазоне 
от 1373 ± 19 °С до 1403 ± 16 °С, при этом темпе-
ратура плавления стали 316L – от 1402 ± 15 °С 
до 1435 ÷ 30 °C [26]. Следовательно, режимы спе-
кания, которые использовались для стали 316L, не 
подойдут для спекания мультиматериальных образ-
цов системы 316L–CoCrFeMnNiW0,25 и должны быть 
изменены: температуру надо снизить на 30–45 °С 
по сравнению с режимами спекания стали 316L. 
Из табл. 2 также следует, что по мере проведения 
измерений идет рост температур. Можно предполо-
жить, что это связано с выгоранием марганца, кото-
рый имеет самую низкую температуру плавления 
и кипения среди всех элементов ВЭС. Изменение 
концентрации наименее тугоплавкого элемента при-
водит к повышению температур. В связи с этим при 
выборе режимов спекания стоит ориентироваться 
на начальные измерения температур плавления 
CoCrFeMnNiW0,25 и проводить дополнительные экс-
периментальные исследования.

На рис. 5 представлены результаты спекания 
металлической пасты из стали 316L. Видно, что 

спеченный образец из стали 316L имеет крупные 
(рис. 5, а) и мелкие (рис. 5, б) сферические поры. 
Можно предположить, что они образовались из-за 
наличия пузырьков газа, которые возникли во время 
получения пасты. Для уменьшения количества 
подобного рода дефектов можно использовать допол-
нительный технологический этап получения метал-
лической пасты – дегазацию. Кроме того, снижение 
пористости может быть достигнуто за счет горячего 
изостатического прессования (ГИП) после спекания.

На рис. 6 представлена микроструктура спечен-
ного образца из стали 316L, которая представляет 
собой крупные зерна аустенита, что характерно для 
аустенитной нержавеющей стали марки 316L [27]. 
Это подтверждается результатами рентгеноструктур-
ного анализа (рис. 7). С помощью программы «Axalit 
Metal» (ООО «АКСАЛИТ СОФТ», г. Екатеринбург) 
была определена средняя площадь зерен, которая 
составила 0,05 мм2 (для трех полей зрения и порядка 
25 зерен в каждом). Стоит отметить, что размер зерен 
образца, спеченного из металлической пасты из 
стали 316L, намного больше, чем у зерен спеченных 
образцов из стали 316L, изготовленных с помощью 
струйного нанесения связующего или экструзии 
материла [28; 29]. Это может быть связано с тем, что 

Рис. 5. Металлографический шлиф  
спеченного образца из стали 316L

а – область на шлифе с крупными сферическими порами 
б – область на шлифе с мелкими сферическими порами

Fig. 5. Porosity of a 316L sintered specimen
a – area on the resurface with large spherical pores 
б – area on the resurface with small spherical pores

Рис. 6. Микроструктура спеченного образца из стали 316L

Fig. 6. Microstructure of metal 316L paste after sintering
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размер порошка (и, соответственно, размер исходных 
зерен), из которого состоит металлическая паста из 
стали 316L, больше размера порошка (и исходных 
зерен), используемого при изготовлении образцов, 
полученных методами, описанными выше [30]. 
Значения микротвердости составили 132 ± 4 HV, что 
ниже, чем при спекании образцов после струйного 
нанесения связующего или экструзии материла [31]. 

ВыводыВыводы
В данной работе были исследованы образцы мульти-

материальной системы сталь 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
и сталь 316L–CrMoNbWV, полученные из металличе-
ской пасты. В частности, изучено влияние морфоло-
гии и гранулометрического состава металлического 
порошка, а также переходного слоя из смеси порош-
ков на формирование мультиматериальных образцов. 
Проведено исследование пористости, микрострук-
туры, фазового состава и твердости металлической 
пасты из стали 316L после спекания. На основании 
результатов проведенных исследований можно сде-
лать следующие выводы:

1. Выяснено, что при формировании мультимате-
риальных образцов системы 316L–CoCrFeMnNiW0,25 
нет необходимости создания переходной зоны из 
смеси порошков стали 316L и CoCrFeMnNiW0,25 , 
так как в ней происходит сильное смешивание двух 
сплавов. В системе 316L–CrMoNbWV имеется необ-
ходимость формирования переходной зоны из смеси 
порошков, так как это снизит влияние неравномер-
ной усадки.

2. Режимы спекания для мультиматериальных 
образцов системы 316L–CoCrFeMnNiW0,25 должны 
быть изменены по сравнению с режимами для чистых 
сплавов – так, температуру необходимо снизить на 
30–45 °С по сравнению с температурой спекания 
стали 316L.

3. Спеченный образец из стали 316L имеет круп-
ные и мелкие сферические поры, его микроструктура 
представлена крупными зернами аустенита (площадь 
зерен около 0,05 мм2), микротвердость составляет 
132 ± 4 HV.
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Аннотация. Изготовление мультиматериальных изделий методом послойного синтеза кроет в себе множество вопросов, 

связанных как с технологическими параметрами и подготовкой оборудования, так и с короблениями и внутренними 
напряжениями получаемых деталей. В данной статье показана возможность моделирования процесса селективного лазер-
ного плавления (СЛП) в части создания мультиматериальных деталей на примере образцов из никелевого сплава ВЖ159 
и медного сплава БрХЦрТ В. Результаты численного моделирования процесса печати были верифицированы на основе 
изготовленных образцов. Исследуемый образец был разделен на 3 части по вертикали: нижняя и верхняя части изготавли-
вались из сплава ВЖ159, центральная – из сплава БрХЦрТ В. Для проведения численного моделирования использовались 
такие же технологические параметры, как и для печати. Последовательно решались задачи термического и механического 
анализов для каждой из частей мультиматериалоного образца с передачей результатов расчета предшествующей задачи в 
начальные условия последующей задачи. В результате проведенного исследования установлено, что полученные резуль-
таты моделирования являются показательными, однако не совсем точно описывают деформацию образца, изготовленного 
методом СЛП. Численные значений деформаций, полученные по результатам моделирования, несколько меньше, чем 
реальные, что связано с несовершенством выбранных алгоритмов расчета. Для возможности дальнейшего использования 
численного компьютерного моделирования процесса выращивания мультиматериальных образцов методом СЛП необхо-
димо реализовать непрерывный процесс моделирования, без перехода между частями образца, когда одна часть начинает 
рассматриваться системой как подложка. Необходим учет непрерывного изготовления образца и, соответственно, непре-
рывного деформирования и накопления напряжений.  

Ключевые слова: мультиматериал, термический и механический анализ, моделирование процесса, селективное лазерное 
плавление, ВЖ159, БрХЦрТ В, деформация
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ВведениеВведение
На сегодняшний день многие высокотехнологич-

ные инженерные задачи требуют применения изделий 
из металлов и сплавов с улучшенными и индивидуаль-
ными специфическими свойствами, которые невоз-
можно достичь при использовании единого состава 
материала на всем протяжении изделия [1]. В реше-
нии таких задач могут помочь мультиматериалы – это 
включение в состав изделия нескольких материалов 
или сплавов, что позволяет объединять их свойства 
или обеспечивать точечное распределение последних 
для достижения требуемых качеств (локальная изно-
состойкость, высокая теплопроводность, теплоизоля-
ция, стойкость к химической коррозии и т.д.) в опре-
деленных местах изделия или детали [2].

В классификацию мультиматериалов входят такие 
композиции, как полимер–металл, металл–ме   талл (би -

металл), металл–керамика и др. [3]. Биметаллические 
изделия представляют собой комбинации двух 
металлов или сплавов, которые могут быть получены 
путем соединения указанных материалов с помощь ю 
сварки или пайки, что позволяет устранить их 
недостатки, сохраняя при этом желаемые свой-
ства каждого из них [4]. Например, медные сплавы 
(GRCop-84) обладают очень высокой теплопровод-
ностью для более быстрого охлаждения, прочностью 
при повышенных температурах с низким тепловым 
расширением и значительной стойкостью к окисле-
нию, что позволяет использовать их в камерах сгора-
ния и сопловых втулках регенеративно-охлаж даемых 
ракетных двигателей (футеровка сопла), а также 
в областях с высокотемпературными потоками 
газов [5; 6]. В свою очередь, сплавы на основе никеля 
(например, Inconel 718) представляют собой устой-
чивые к высокотемпературной коррозии материалы, 
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применяемые в аэрокосмической промышленности, 
особенно в газотурбинных и ракетных двигателях, 
ввиду высокой прочности на растяжение и на разрыв 
наряду со стойкостью к окислению при повышен-
ных температурах. Однако данные сплавы обладают 
низкой теплопроводностью [7; 8]. Соответственно, 
нанесение медных сплавов на никелевые (типа 
Inconel 718 или его аналоги) позволит улучшить 
теплопроводность изделий при сохранении их проч-
ностных характеристик [5].

Для создания указанных изделий возможно при-
менение как классических технологий, так и адди-
тивных с возможностью изготовления изделий со 
сложной (развитой) геометрией [1; 3]. На текущий 
момент уже имеются научные работы, описывающие 
особенности получения биметаллических и функ-
ционально-градиентных изделий типа «никелевый 
сплав – медный сплав» (In718–Cu; In718–GRCop-84) 
как с помощью процесса прямого подвода энергии 
и материала [5; 6; 9], так и с использованием про-
цессов синтеза на подложке – например, селектив-
ного лазерного плавления (СЛП) [10; 11]. Процесс 
СЛП обладает большим количеством параметров, 
влияющих на результирующие свойства и наличие 
внутренних напряжений и дефектов в получаемых 
изделиях и материалах [12–14]. Отработка параме-
тров процесса для достижения наилучших результа-
тов является важной незаменимой частью процесса 
выращивания изделий [15]. Использование числен-
ного компьютерного моделирования позволяет сни-
зить длительность отработки и уменьшить стоимость 
возможных ошибок, в особенности при получении 
изделий со сложной геометрией [16–18].

На сегодняшний день моделирование процесса 
СЛП представлено достаточно широко [14; 16; 17; 19], 
однако предложенные работы не охватывают вопросы 
моделирова  ния изготовления изделий из мультима-
териалов, в част ности биметаллических изделий. 
Соответственно, для дальнейшего развития и эффек-
тивного применения аддитивных технологий в полу-
чении биметаллических изделий/деталей различного 
назначения необходимо рассмотреть возможность 
моделирования процесса СЛП таких изделий. 

Цель данной работы – проведение численного 
компьютерного моделирования процесса изготов-
ления мультиматериальных образцов из никелевого 
сплава ВЖ159 и медного сплава БрХЦрТ В методом 
СЛП и верифицирование полученных результатов на 
основе изготовленных образцов. 

Использованные материалы и методыИспользованные материалы и методы
Численное компьютерное моделирование про-

цесса выращивания мультиматериальных образцов 
методом СЛП реализовано с помощью пакета конечно-

элементного анализа «ANSYS Workbench 2019 R2» 
с использованием модулей «Transient Thermal» 
и «Static Structural» [20]. Модель образца с указа-
нием материала каждой из трех его частей (верхней, 
средней и нижней) представлена на рис. 1. Для реа-
лизации моделирования проводилось последователь-
ное решение термомеханической задачи для каждой 
части образца – сначала термической задачи (в модуле 
«Transient Thermal»), потом механической (в модуле 
«Static Structural»). Блок-схема численного компью-
терного моделирования представлена на рис. 2. 

В ходе моделирования процесса выращивания 
изделия методом СЛП применялись следующие пара-
метры этого процесса: для сплава ВЖ159 – мощность 
лазера 275 Вт, скорость сканирования 760 мм/с, рас-
стояние между проходами лазера 0,1 мм, толщина 
слоя 0,05 мм; для сплава БрХЦрТ В – мощность 
лазера 400 Вт, скорость сканирования 300 мм/с, рас-
стояние между проходами лазера 0,15 мм, толщина 
слоя 0,05 мм. Физико-механические свойства спла-
вов, используемых в процессе моделирования, пред-
ставлены в таблице.

Для изготовления образцов биметаллических мате-
риалов применяли сферические порошки сплава ВЖ159 
(квантили распределения d10 = 17 мкм, d50 = 32 мкм, 
d90 = 55 мкм) и сплава БрХЦрТ В (d10 = 14 мкм, 
d50 = 29 мкм, d90 = 52 мкм). СЭМ-изоб ражения частиц 
этих порошков представлены на рис. 3. 

Изготовление образцов осуществлялось в инерт-
ной газовой атмосфере с помощью установки 
SLM280HL (SLM Solutions GmbH, Германия), осна-
щенной иттербиевым волоконным лазером с длиной 
волны 1070 нм, максимальной мощностью 400 Вт, 
минимальным диаметром лазерного луча 80 мкм 
и максимальной скоростью сканирования 15 м/с. 
Верхние и нижние части образцов изготавливались 
из ВЖ159, средние – из БрХЦрТ В. 

Рис. 1. Исходная модель мультиматериального образца

Fig. 1. Initial design of the multi-material specimen

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2024;18(1):73–80 
Orlov A.V., Repnin A.V., etc. Simulating multi-material specimen manufacturing from VZh159 ...



76

Физико-механические свойства моделируемых сплавов
Physical and mechanical properties of modeled alloys

Сплав Темпера-
тура, °C

Плотность, 
кг·м3

Коэффициент 
температурного 

расширения, 
10–5 °C–1

Теплопровод-
ность,  

Вт/(м·°C)

Удельная 
теплоемкость, 

Дж/(кг·°C)

Упругость

Модуль 
Юнга, ГПа

Коэффициент 
Пуассона

ВЖ159

25 8,43 11,47 11,01 0,39 213,18 0,31270
100 8,41 11,82 12,19 0,41 208,37 0,31473
500 8,27 13,85 18,38 0,47 180,35 0,32554
1000 8,04 16,41 26,03 0,56 139,68 0,33905
1100 7,99 16,92 27,55 0,71 130,79 0,34175
1350 7,65 25,68 27,67 0,69 – –
2000 7,09 31,97 35,97 0,76 – –

БрХЦрТ В

25 8,93 16,34 92,97 0,01 129,53 0,34903
100 89,00 16,59 101,86 0,01 125,96 0,35319
500 8,71 18,15 134,91 0,01 101,42 0,37662
1000 8,43 20,40 162,42 0,01 57,78 0,40650
1100 8,10 35,51 160,79 5,17 – –
1350 7,76 38,22 167,71 0,50 – –
2000 7,18 41,26 180,12 0,50 – –

Рис. 2. Блок-схема численного компьютерного моделирования изготовления мультиматериальных образцов

Fig. 2. Block diagram of computer simulation for manufacturing multi-material specimens

Рис. 3. СЭМ-изображения используемых в исследовании порошков сплавов БрХЦрТ В (а) и ВЖ159 (б)

Fig. 3. SEM image of CuCr1Zr (a) and VZh159 (б) alloy powders used in the study
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Визуальный анализ полученных образцов прово-
дился с помощью светового оптического микроскопа 
«Leica DMI 5000» (Leica Microsystems, Германия). Резку 
образцов выполняли электроэрозионным методом.

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
На рис. 4 представлены результаты моделиро-

вания процесса изготовления мультиматериальных 
образцов методом СЛП – поля деформаций образца, 
определяемые по оси Y. Хорошо видно, что проис-
ходит деформирование сторон образца вовнутрь. 
Максимальная деформация составила 83 мкм. 

Можно отметить, что наибольшему деформиро-
ванию подвержена середина образца, изготовленная 
из БрХЦрТ В. Также наблюдаются сильные деформа-
ции верхней части образца, выполненной из ВЖ159, 
в особенности на границах раздела материалов.

На рис. 5 приведены результаты моделирования – 
определяемые поля напряжений после изготовле-
ния мультиматериальных образцов методом СЛП. 
Наибольшие значений напряжений наблюдаются на 
углах образца на границах раздела, где они состав-
ляют около 900 МПа. Отмечается наличие повы-
шенных значений напряжений (400–500 МПа) для 
верхней части образца, изготовленной из ВЖ159. 

Рис. 5. Результаты моделирования процесса изготовления мультиматериального образца – напряжения образца
а – общий вид, б – вид в плоскости Х

Fig. 5. Results of simulating of multi-material specimen manufacturing – specimen stress
a – general view, б – view in the X plane

Рис. 4. Результаты моделирования процесса изготовления мультиматериального образца – его деформации по оси Y
а – общий вид, б – вид в плоскости Х

Fig. 4. Results of simulating of multi-material specimen manufacturing – specimen deformation along the Y axis
a – general view, б – view in the X plane
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Orlov A.V., Repnin A.V., etc. Simulating multi-material specimen manufacturing from VZh159 ...



78

Наименьшие значения напряжений составили 
не более 100 МПа. 

На рис. 6 представлены мультиматериальные 
образцы, изготовленные методом СЛП. При визуаль-
ном осмотре серьезных деформаций или дефектов 
(трещин, разрушений) обнаружено не было. 

На рис. 7 показана верификация моделирования 
деформации образца, полученного методом СЛП, 
на границе раздела между верхней его частью (из 
ВЖ159) и средней (из БрХЦрТ В).

Видно (рис. 7, а), что деформации на границе раз-
дела верхней и средней частей образца при модели-
ровании составили 64–83 мкм. При этом изгиб идет 
вовнутрь у верхней и средней частей образца по отдель-
ности, двумя участками. У экспериментально изготов-
ленного методом СЛП образца (рис. 7, б) деформации 
на границе раздела составили около 100 мкм, что 
несколько превышает полученные при моделиро-
вании значения (наибольшее отклонение – 36 мкм). 
Наблюдается изгиб вовнутрь с максимальной дефор-
мацией вблизи границы раздела, в основном в средней 
части образца, изготовленной из БрХЦрТ В.

Различие между результатами моделирования 
и экспериментальными данными может быть связано 
с особенностью расчетов при моделировании: после 
начала расчета изготовления верхней части образца из 
ВЖ159 его средняя часть уже не участвует в опреде-
лении напряжений и деформаций, поскольку система 
рассматривает ее как подложку. Это создает определен-
ные ограничения в получаемых значениях напряжений 
и деформаций. Можно предположить, что различный 
характер деформирования образцов, когда моделируе-
мый образец деформировался в двух отдельных участ-
ках, обусловлен непосредственно вышеописанным 
явлением. Это является определенным ограничением 
возможности использования моделирования процесса 
изготовления мультиматериалов методом СЛП. 

Рис. 6. Изготовленный мультиматериальный образец (а) 
и подготовленный шлиф образца (б)

Fig. 6. Manufactured multi-material specimen (a)  
and thin section prepared from the specimen (б)

Рис. 7. Верификация моделирования деформации мультиматериального образца, изготовленного методом СЛП,  
на границе раздела между верхней и средней частями из сплавов соответственно ВЖ159 и БрХЦрТ В

а – результаты моделирования, б – экспериментально изготовленный образец 

Fig. 7. Validation of deformation simulation at the interface between the top and middle parts  
of the VZh159 and CuCr1Zr alloys in the multi-material specimen produced by SLM

a – simulation results, б – experimental specimen

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2024;18(1):73–80 
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В то же время полученные при моделировании 
значения деформаций в целом достаточно показа-
тельны и близки к экспериментальным значениям. 
Однако для более сложных конструкций необходима 
оптимизация системы для более точного соответст-
вия реальным результатам. 

ВыводыВыводы
В результате выполнения работы проведено 

численное компьютерное моделирование процесса 
изготовления мультиматериальных образцов из нике-
левого сплава ВЖ159 и медного сплава БрХЦрТ В 
и осуществлено верифицирование полученных 
результатов. На основании результатов проведенных 
исследований можно сделать следующие выводы.

1. Полученные результаты моделирования явля-
ются показательными, однако не совсем точно 
описывают деформацию образца, изготовленного 
методом СЛП. Численные значений деформаций по 
результатам моделирования (64–83 мкм) несколько 
меньше, чем реальные (около 100 мкм), что связано 
с несовершенством выбранных алгоритмов расчета, 
когда после начала расчета изготовления верхней 
части образца средняя его часть уже не участвует 
в расчете и воспринимается системой как подложка.

2. Для возможности дальнейшего использования 
численного компьютерного моделирования процесса 
выращивания мультиматериальных образцов методом 
СЛП необходимо реализовать непрерывный процесс 
моделирования, без перехода между частями образца, 
когда одна его часть начинает рассматриваться сис-
темой как подложка. Необходим учет непрерывного 
изготовления образца и, соответственно, непрерыв-
ного деформирования и накопления напряжений. 
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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 

  nikolaiozerskoi@yandex.ru
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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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