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Аннотация Ключевые слова 
Методами металлографического анализа, а также растро-
вой и просвечивающей электронной микроскопии иссле-
дована термическая стабильность аустенитного сплава  
(Fe  17 % Cr  12 % Ni  2 % Mo  1 % Mn  0,7 %  
Si  0,02 % C), полученного методом селективного лазер-
ного плавления. Показано, что при температуре отжига 
до 800 С в сплаве сохраняется ячеистая структура кри-
сталлизации. При дальнейшем повышении температуры 
отжига наблюдаются изменение дислокационной струк-
туры сплава (800…950 С) и распад пересыщенного ато-
мами атмосферы -твердого раствора (1050…1150 С) 
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В настоящее время селективное лазерное плавление (СЛП) рассматривается как 
перспективный метод получения деталей сложной конфигурации. В процессе 
СЛП на массивную подложку подается порошковый материал тонким слоем. 
Порошок разравнивается роликом и подвергается лазерной перекристаллиза-
ции, причем переплавляется не весь порошок, а только та его часть, которая 
участвует в формировании профиля детали заданной формы. Далее подложка с 
перекристаллизованным слоем порошка опускается на его толщину, подается 
следующий слой порошка, из которого также формируется профиль детали. 
Этот процесс повторяется многократно до полного синтеза объемной детали. 
Поскольку для данной технологии не требуется дополнительной оснастки, а по-
рошок, который не подвергался перекристаллизации в процессе формирования 
профиля, может быть использован повторно, переход от традиционных техно-
логий к данному методу получения деталей сложной формы представляется 
экономически целесообразным. 

 Следует отметить, что в процессе СЛП кристаллизация порошкового мате-
риала происходит в условиях сверхбыстрых скоростей охлаждения из жидкого 
состояния (105…106 K/с) [14], а при лазерной обработке соседних участков уже 
перекристаллизованный материал подвергается повторному нагреву. Такое 
воздействие приводит к возникновению метастабильных структур во всем объ-
еме будущей детали, что, в свою очередь, во многом определяет ее эксплуатаци-
онные характеристики. 
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 Несмотря на то что СЛП уже нашло применение в различных отраслях 
промышленности, особенности структуры и свойств объектов, полученных с 
помощью такой технологии, исследованы недостаточно. Практически отсут-
ствуют литературные данные о термической стабильности формируемых струк-
тур, а именно она определяет рабочие температуры сплава. С этой точки зрения 
исследование процессов, протекающих при нагреве сплава, полученного мето-
дом СЛП, представляется весьма актуальным.  

 Материалы и методы. Селективное лазерное плавление проводилось с по-
мощью установки PHENIX-PM100 [5]. Объектом исследования являлись образ-
цы аустенитного сплава, полученные при лазерной перекристаллизации порош-
кового материала. Химический состав порошка следующий: С  0,03 % масс.;  
Ni 14…16 % масс.; Cr 15…17 % масс.; Mo 2,5…3 % масс.; Mn  0,8 % масс.;  
Si  0,6 % масс.; S  0,015 % масс.; P  0,2 % масс.; Fe  основа. Порошок получали 
методом газовой атомизации, и его средняя дисперсность составляла 25 мкм. 
Для процесса СЛП были выбраны параметры, позволяющие получить сплош-
ной объект с минимальным cодержанием пор. А именно, мощность лазера со-
ставляла 50 Вт, скорость сканирования лазерного пучка по поверхности 100 
мм/с, диаметр лазерного пятна на поверхности порошка около 70 мкм, исполь-
зовалась перекрестная стратегия плавления, т. е. направление сканирования в 
каждом следующем слое менялось на перпендикулярное, процесс проводился в 
защитной атмосфере азота при температуре 80 С, в качестве подложки исполь-
зовался хромоникелевый аустенитный сплав. 

Исходную (после СЛП) структуру сплава исследовали методами металло-
графического анализа, а также методами растровой (РЭМ) и просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ). Структурные исследования проводили на 
сплаве в отожженном состоянии; температура отжига варьировалась в интерва-
ле от 100 до 1200 С, выдержка составляла 1 ч. 

 Распределение легирующих элементов в структуре сплава исследовали в 
просвечивающем электронном микроскопе с помощью рентгеновского микро-
спектрального анализа. Использование фольги позволило уменьшить локаль-
ность метода до значений, соизмеримых с толщиной фольги, т. е. 50 нм. 

 Фазово-структурное состояние сплава оценивали методом рентгеновской 
дифрактометрии в CoKα-излучении. Также рентгеновским методом по трем 
максимумам (220), (311) и (222) определяли параметр решетки аустенита. 

 Для выявления структурных превращений при отжиге использовали метод 
синхронного термического анализа (СТА), включающий в себя дифференци-
альную сканирующую калориметрию (ДСК) и термогравиметрию. В качестве 
эталонного образца использовали корунд, измерения проводили в атмосфере 
аргона, нагрев — от комнатной температуры до 1200 С со скоростью 10 K/мин. 
Измерения выполняли на трех образцах, каждый из которых подвергался трех-
кратному нагреву и охлаждению. Масса образцов составляла порядка 40 мг.  
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Рис. 1. Структура аустенитного сплава, полученного методом СЛП:  

а  — металлографический анализ; б  —  РЭМ; в  — ПЭМ 
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Результаты и их обсуждение. По результатам фазового рентгеноструктур-
ного анализа исследуемый аустенитный сплав, полученный методом СЛП, пред-
ставляет собой однофазный -твердый раствор. Его микроструктура приведена 
на рис. 1. В поперечном сечении образца наблюдаются дугообразные ванны 
расплава диаметром 80 мкм и глубиной 40 мкм, внутри которых располагает-
ся множество ячеек кристаллизации стержнеобразной формы (см. рис. 1, а и б). 
Диаметр этих ячеек составляет примерно 0,5 мкм, а их длина  на порядок 
больше. На рисунках хорошо видно, что ячейки кристаллизации объединены в 
некоторые области (фрагменты), внутри которых вытянутые ячейки ориенти-
рованы одинаково. На микрофотографии, полученной методом ПЭМ (см.  
рис. 1, в), видно, что границы ячеек кристаллизации в аустенитном сплаве пред-
ставляют собой объемные сплетения дислокаций, подобные тем, что формиру-
ются в процессе пластической деформации. 

 Таким образом, границы ячеек кристаллизации и границы деформацион-
ных ячеек в исследуемой структуре совпадают. По всей видимости, полученный 
результат объясняется высокими термическими напряжениями, возникающи-
ми при резком охлаждении сплава, а формирование дислокационных сплетений 
является механизмом релаксации этих напряжений [6, 7]. 

 Известно, что при концентрационном переохлаждении расплава увеличе-
ние положительного grad T от фронта кристаллизации в глубь жидкого металла 
приводит к изменению формы кристаллов: дендриты сначала сменяются на 
ячеистую структуру, а затем на кристаллы с гладкой поверхностью, что практи-
чески никогда не реализуется в металлических материалах [8]. Приведенные 
результаты структурных исследований согласуются с литературными данными, 
из которых известно, что при скоростях охлаждения расплава, реализующихся 
при лазерном воздействии, наиболее характерной является ячеистая структура 
[9, 10]. Также есть работы, в которых показано, что границы ячеек кристаллиза-
ции после СЛП в никелевых и аустенитных сплавах представляют собой объем-
ные сплетения дислокаций [1, 11]. 

 Однако дислокационная ячеистая структура, как правило, не выявляется 
при металлографическом анализе. Было сделано предположение, что на грани-

цах ячеек присутствуют сегрегации атомов 
легирующих элементов, которые создают 
контраст, выявляемый металлографически. 
По результатам рентгеновского микро-
спектрального анализа удалось установить, 
что концентрация Cr и Mo на границах 
ячеек больше, чем в их центральной части 
(таблица), что подтверждает высказанное 
предположение. Формирование таких се-
грегаций может существенно стабилизиро-
вать дислокационные границы ячеек. 

        Распределение легирующих  
  элементов по ячеистой структуре 

Элемент 
Элементный состав, % вес.  

Центр  
ячейки 

Граница 
 ячейки 

Si 0,6  0,1 0,8 ± 0,1 
Cr 16,8  0,1 17,6  0,1 
Mn 1,1  0,1 1,0  0,1 
Ni 11,5  0,1 11,8  0,1 
Mo 2,0  0,1 2,7  0,1 
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Методом фазового рентгеноструктурного анализа было установлено, что 
после отжигов во всем исследованном температурном интервале сплав сохраня-
ет однофазную аустенитную структуру. Зависимость параметра решетки -твер-
дого раствора от температуры отжига имеет немонотонный характер (рис. 2). 
Из рисунка следует, что отжиги при температурах не более 400 С на период 
решетки не влияют, отжиг при 500 С приводит к некоторому увеличению  
параметра а, и таким он сохраняется после отжигов в интервале температур от 
500 до 1000 С, однако дальнейшее повышение температуры приводит к резко-
му падению периода решетки.  

Рис. 2. Влияние температуры отжига на параметр решетки  
-твердого раствора 

В результате структурного исследования сплава, подвергнутого после СЛП до-
полнительному отжигу при температурах в интервале от 100 до 1200 С, выявили, 
что исходная ячеистая структура без изменений сохраняется до 700 С (рис. 3, а). 
Первые структурные изменения фиксируются при 800 С: при этой температуре 
контраст на ячейках становится гораздо слабее по сравнению с контрастом на гра-
ницах фрагментов и ванн расплава (рис. 3, б). При 900 С ячейки в структуре пол-
ностью исчезают (рис. 3, в). Именно при этой температуре отжига принципиально 
меняется дислокационная структура сплава (рис. 4). При температуре 1200 С в 
сплаве зафиксирована характерная для аустенитных сталей структура: равноосные 
зерна с двойниками отжига (рис. 3, г). Кроме того, в структуре появляется значи-
тельное число сферических областей микронного размера. 

 Результаты дифференциальной сканирующей калориметрии и гравимет-
рии аустенитного сплава приведены на рис. 5. На ДСК-кривой нагрева сплава  
от комнатной температуры до 1200 С можно выделить три экзотермических 
процесса: первый наблюдается в диапазоне температур от 450 до 650 °С и его 
удельный тепловой эффект Q1 составляет 15 Дж/г, второй — от 800 до 950 °С с  
Q2  8,5 Дж/г, а третий — от 1050 до 1150 °С с Q3  7 Дж/г. Следует отметить, что 
все наблюдаемые эффекты имеют необратимый характер, т. е. при охлаждении 
сплава и его повторном нагреве они повторно не фиксируются. Масса образца в 
процессе анализа не менялась. 
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в 
Рис. 3 (начало). Структурные изменения после отжигов:  

а —  при 700 С; б  — при 800 С; в  —  при 900 С  
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г 
Рис. 3 (окончание). Структурные изменения после отжигов:  

г  —  при 1200 С 
        

а б 

Рис. 4. Дислокационная структура сплава после отжигов при 700 С (а)  
и 900 С (б) (ПЭМ) 

 
Для выявления природы данных термических эффектов результаты  

ДСК-анализа были сопоставлены со структурными изменениями, происходя-
щими в сплаве в процессе отжига. В температурном интервале первого экзотер-
мического процесса (450…650 °С) в сплаве сохраняется ячеистая структура (см. 
рис. 3, а), однако именно в этом температурном интервале наблюдается не-
большой рост параметра решетки -твердого раствора (см. рис. 2). При резком 
охлаждении расплава в процессе лазерной перекристаллизации в -твердом рас-
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Рис. 5. Синхронный термический анализ:  
1 —  ДСК; 2  — гравиметрия 

творе могла быть зафиксирована избыточная концентрация вакансий. Предпо-
ложительно, при 400…450 С начинаются процессы рекристаллизации с ухода 
избыточной концентрации вакансий на стоки, при этом параметр решетки 
аустенита будет расти. 

Второй термический эффект на кривой ДСК совпадает с исчезновением 
ячеистой структуры (при металлографическом анализе) и изменением дислока-
ционной структуры (см. рис. 4). Как указано ранее, металлографическое выяв-
ление ячеистой структуры в исследуемом сплаве, предположительно, связано с 
наличием на границах ячеек сегрегаций примесных атомов, а они, в свою оче-
редь, могут стабилизировать объемные сплетения дислокаций. Термически ак-
тивированное растворение этих сегрегаций при температурах порядка 800 С 
может явиться причиной перестройки дислокационной структуры сплава и, как 
следствие, исчезновения ячеистой структуры. Начиная с 800 С, также наблюда-
ется уменьшение ширины рентгеновских линий и падение значения микротвер-
дости, что указывает на уменьшение искажения решетки аустенита из-за дефек-
тов кристаллического строения. 

 Третьему термическому эффекту на экспериментальной ДСК-кривой соот-
ветствует резкое уменьшение параметра решетки аустенитного твердого рас-
твора (см. рис. 2) и формирование сферических областей микронного размера в 
структуре сплава. Было сделано предположение, что в процессе СЛП в решетке 
аустенита растворяются атомы атмосферы. При температурах 1050…1150 С, 
возможно, происходит выделение газовых примесей из -твердого раствора и 
формирование ими частиц (их мы наблюдаем в структуре), в результате чего 
может резко уменьшиться период решетки аустенита. 

 Заключение. Проведены СТА аустенитного сплава, полученного методом 
СЛП, и структурные исследования этого сплава после дополнительных отжигов в 
интервале температур от 100 до 1200 С. Сопоставление полученных результатов 
позволило сделать заключение о процессах, протекающих при нагреве сплава: 

1) в интервале температур 450…650 С  избыточная концентрация вакан-
сий, вызванная высокоскоростной лазерной перекристаллизацией сплава ухо-
дит на стоки; 

2) при температурах 800…950 С растворяются сегрегации примесных ато-
мов на границах ячеек кристаллизации, что приводит к повышению подвижно-
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сти дислокаций, формирующих эти границы, и, как следствие, к перестройке 
дислокационной структуры; 

3) в интервале температур 1050…1150 С из -твердого раствора выделяют-
ся газовые примеси, растворившиеся в нем в процессе СЛП. 
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Abstract Keywords 
The study tested the thermal stability of the austenitic alloy 
Fe — 17 % Cr — 12 %  Ni — 2 % Mo — 1 % Mn — 0.7 %  
Si — 0.02 % C, obtained by selective laser melting. In our 
research we applied methods of metallographic analysis,  
as well as scanning and transmission electron microscopy.  
It is shown that cellular structure is retained in the alloy  
up to 800 C. With further increase in the annealing tem-
perature, the dislocation structure of the alloy is changed 
 (800 ÷ 950 C) and the supersaturated with atmosphere 
atoms -solid solution decomposes (1050 ÷1150 C) 

Selective laser melting, austenitic 
steel, thermal stability, defective-
ness 
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