
70

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2024  •  Т. 30  •  № 1 •  С. 70–80

Каясова А.О., Басков Ф.А., Лобова Т.А., Левашов Е.А. Особенности структуры и механические свойства стали ПР-03Н18К9М5ТЮ...

МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ И ТЕРМИЧЕСКАЯ ОБРАБОТКА / PHYSICAL METALLURGY AND HEAT TREATMENT

УДК 669.1 : 620.1

https://doi.org/10.17073/0021-3438-2024-1-70-80

Научная статья

Research article

©  2024 г.  А.О. Каясова, Ф.А. Басков, Т.А. Лобова, Е.А. Левашов

Особенности структуры и механические свойства 
стали ПР-03Н18К9М5ТЮ, полученной 
методом селективного лазерного сплавления 
в сочетании с постобработкой
А.О. Каясова, Ф.А. Басков, Т.А. Лобова, Е.А. Левашов

Национальный исследовательский технологический университет «МИСИС» 
Россия, 119049, г. Москва, Ленинский пр-т, 4, стр. 1

  Анастасия Олеговна Каясова (NKayasova@gmail.com)

Аннотация: Методом селективного лазерного сплавления (СЛС) в среде азота был получен материал из стали марки 
ПР-03Н18К9М5ТЮ (аналог ЧС4). Изучено влияние горячего изостатического прессования (ГИП) и термообработки (ТО) – за-
калки (З) и старения (С) – на структуру и физико-механические свойства (σв, σ0,2, δ, ψ) СЛС-материала. Для анализа влияния 
постобработки (ГИП + ТО) на прочностные характеристики проведены испытания на разрыв. Проанализировано изменение 
остаточной пористости в результате различных режимов постобработки. Установлено повышение прочностных и пластических 
характеристик материала с наименьшей концентрацией структурных дефектов и минимальной остаточной пористостью. Иссле-
дованы микроструктура и изменения, происходящие в материале под влиянием различных технологических режимов термообра-
ботки. Мелкозернистая однородная структура, полученная при сочетании СЛС с ГИП и ТО, обеспечивает оптимальные пока-
затели прочностных и пластических свойств материала. Прирост механических свойств обусловлен дисперсным упрочнением 
в результате выделения избыточной фазы Ni3Ti. Фрактографический анализ образцов показал, что в результате постобработки 
разрушение материала происходит по вязко-ямочному механизму путем среза и отрыва с образованием изломов смешанного ти-
па. Изломы образцов, с наилучшими показателями механических свойств, характеризуются однородной поверхностью вязкого 
внутрезеренного разрушения с выраженными признаками пластической деформации Методом измерительного индентирования 
определены твердость (Н), модуль упругости (Е) и степень упругого восстановления. Значения твердости и модуля упругости 
возрастают от Н = 4,6 ГПа и Е = 194 ГПа для образца в состоянии ГИП до Н = 8,5 ГПа, Е = 256 ГПа для образца после ГИП + З + С.

Ключевые слова: селективное лазерное сплавление, мартенситно-стареющая сталь, горячее изостатическое прессование, терми-

ческая обработка, микроструктура, механические свойства.
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Abstract: We fabricate samples of PR-03N18K9M5TYu steel (equivalent to ChS4) using selective laser melting (SLM) in a nitrogen atmosphere. 

Our research focused on the influence of hot isostatic pressing (HIP) combined with heat treatment (HT), specifically hardening and aging, 

on the steel's structure and its physical and mechanical properties (σucs, σys, δ, ψ). Through tensile testing, we evaluated the impact of post-



Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  2024  •  Vol. 30  •  No. 1 •  P. 70–80

71

Kayasova A.O., Baskov F.A., Lobova T.A., Levashov E.A. Structure and mechanical properties of PR-03N18K9M5TYu steel grade fabricated...

Введение

Порошковые мартенситно-стареющие стали 

(МСС) относятся к высокопрочному классу сталей 

с незначительным содержанием углерода. Легиро-

вание элементами, замещающими углерод (таки-

ми, как никель, молибден, кобальт), позволяет по-

высить уровень механических свойств материала. 

Высокая прочность МСС обусловлена выделением 

упрочняющих интерметаллидных фаз. Важней-

шим преимуществом МСС перед другими класса-

ми материалов является сопротивление хрупкому 

разрушению [1—4].

МСС обладают высокой технологичностью по 

сравнению со сталями других классов. Для них 

характерны неограниченная прокаливаемость, 

хорошая свариваемость, высокая пластичность, 

отсутствие трещинообразования при охлаждении, 

простота процесса упрочняющей термической об-

работки (ТО), представляющей собой операцию 

закалки с последующим старением, отсутствие 

коробления при ТО, а также исключено обезугле-

роживание после закалки, приводящее к поте-

ре прочностных характеристик и изнашиванию. 

МСС отлично обрабатываются резанием.

Высокие технологические свойства позволяют 

использовать данные материалы для изготовления 

ответственных изделий, когда требуются одновре-

менно высокая прочность, пластичность, вязкость 

разрушения.

Порошок МСС обладает низкой отражатель-

ной способностью и хорошей свариваемостью, 

что дает возможность применять его в технологии 

селективного лазерного сплавления (СЛС) [5; 6]. 

Внедрение технологии СЛС в производственный 

процесс позволяет за один технологический цикл 

processing treatments (HIP followed by HT) on the material's strength. We also assessed how different post-processing protocols affected 

residual porosity. Our findings indicate that samples exhibiting the highest strength and plastic properties correspond to those with the least 

structural defects and minimal residual porosity. In-depth microstructural analysis revealed that the optimal structure–a fine-grained, 

homogeneous configuration–is achieved via the combined application of SLM, HIP, and subsequent HT. The improvement in mechanical 

properties can be primarily attributed to the dispersed hardening effect, which is a consequence of the precipitation of the superfluous Ni3Ti 

phase. Fractographic examination revealed that the post-processing leads to a ductile and dimple fracture, occurring through mechanisms of 

shearing and detachment, giving rise to mixed-type fractures. The samples that displayed superior mechanical properties were characterized 

by a homogenous ductile intergranular fracture surface with clear evidence of plastic deformation. We measured the hardness (Н), modulus of 

elasticity (Е), and elastic recovery via indentation methods. The post-processing treatments notably enhanced material hardness and elastic 

modulus, with an increase from H = 4.6 GPa and E = 194 GPa in the sample post-HIP to H = 8.5 GPa and E = 256 GPa following HIP coupled 

with hardening and aging.
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изготовить изделия сложной формы, которые за-

труднительно получить с помощью традиционных 

технологий.

Поскольку при СЛС происходит неполное 

сплавление частиц, то характерными его послед-

ствиями являются структурные дефекты, оста-

точная пористость, микротрещины, приводящие 

к снижению механических и эксплуатационных 

свойств изделий. В этой связи крайне важно про-

водить постобработку СЛС-заготовок с использо-

ванием горячего изостатического прессования и 

последующей термообработки [7—11].

В работе [12] из МСС состава FeCo15Cr14Ni4Mo3 

методом СЛС были получены образцы, проана-

лизированы структура и механические свойства 

стали в исходном состоянии и после старения. 

В оптимизированных условиях старения была по-

лучена СЛС-сталь с пределом прочности при рас-

тяжении 1484 ± 6 МПа и пределом текучести 1376 ±

± 4 МПа.

В работе [13] была исследована МСС с высоким 

содержанием молибдена — 15 %. Сталь подвергали 

старению при температуре t = 530 °С для иници-

ации дисперсионного упрочнения. Анализ пока-

зал, что до и после старения фазовый состав стали 

сохранял мартенситную структуру. Старение спо-

собствовало твердорастворному превращению с 

выделением избыточной фазы в виде наноразмер-

ных дисперсных частиц Fe2Mo. МСС продемон-

стрировала исключительные механические свой-

ства: предел прочности достигал 1978 ± 38 МПа, а 

относительное удлинение составило 7,36 %. 

Прочность данного класса сталей можно по-

высить путем термообработки при t = 480÷500 °С 
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в течение нескольких часов. В зависимости от сис-

темы легирования при старении внутри мартен-

ситной матрицы могут выделяться упрочняющие 

фазы Ni3Mo, Ni3Ti, Ni3Al, Fe2Mo, которые блоки-

руют движение дислокаций по механизму Орова-

на [14]. За счет послойного сплавления материала 

при СЛС сталь подвергается циклическому по-

вторному нагреву. Это приводит к дисперсионно-

му твердению материала [15]. Было показано, что 

ТО улучшает механические свойства стали и необ-

ходимые свойства можно получить подбором со-

ответствующих режимов ТО. Например, в работе 

[16] проанализировали влияние старения при t =

= 490 °С продолжительностью τ = 6 ч и закалки 

после выдержки при t = 840 °С (τ = 1 ч) на микро-

структуру и механические свойства стали 18Н300. 

По сравнению с образцами, подвергшимися ста-

рению после СЛС, после закалки + старения они 

имели более высокую прочность и твердость, но 

меньшее удлинение при разрыве.

Целью настоящей работы являлось иссле-

дование влияния постобработки, а именно го-

рячего изостатического прессования (ГИП) и 

ТО, на структуру и физико-механические свой-

ства (σв, σ0,2, δ, ψ) СЛС-материала из стали 

ПР-03Н18К9М5ТЮ (аналог ЧС4).

Методика исследований

Для изготовления образцов методом СЛС 

был использован стальной порошок марки 

ПР-03Н18К9М5ТЮ производства АО «Полема» 

(г. Тула), химический состав которого был следу-

ющим, мас.%:

Fe .....................основа

Mo ........................5,02

N ...........................18,2

Ti ..........................0,99

Co ........................ 8,99

C ...........................0,02

Al ..........................0,15

O ......................... 0,017

N .........................0,003

 Размер гранул порошка находился в интерва-

ле 10—63 мкм, при этом квантили распределения 

составляли d10 = 18,6 мкм, d50 = 43,2 мкм, d90 =

= 72,9 мкм, насыпная плотность — 4,378 г/см3. 

В порошке присутствуют частицы неправильной 

формы размером до 65 мкм, на отдельных гранулах 

наблюдаются сателлиты (рис. 1, а, б). Микрострук-

тура представлена мелкими дендритами. Важно, 

что закрытые газовые микропоры не обнаружены 

(рис. 1, в).

Селективное лазерное сплавление проводи-

лось на установке «Concept Laser M2» (Германия) в 

Рис. 1. Морфология (а, б) 

и микроструктура (в) гранул 

из стали ПР-03Н18К9М5ТЮ

Fig. 1. The morphology (a, б) 

and microstructure (в) 

of the PR-03N18K9M5TYu steel 

particles

a

в

б
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среде азота. Образцы синтезировались в положе-

ниях 0°, 45°, 90° относительно платформы постро-

ения при следующих технологических параметрах 

процесса: толщина сплавляемого слоя — 30 мкм, 

мощность лазера — 180 Вт, скорость сканирова-

ния — 600 мм/с. Контроль внутренних дефектов и 

оценку пористости синтезированного материала 

осуществляли при помощи компьютерной томо-

графии в системе ХТН450 LC (Япония).

СЛС-образцы подвергались ГИП на установке 

ABRA HIRP 10/26-200-2000 (Швеция) по четы-

рем режимам: ГИП1, ГИП2, ГИП3 и ГИП4. С пе-

реходом режимов ГИП происходило увеличение 

температуры. Режимы ГИП представляли собой 

нагрев в интервале температур 920—1140 °С с вы-

держкой в течение 2 ч при постоянном давлении. 

Термическая обработка проводилась в камерной 

электропечи в среде аргона и включала закалку (З) 

на воздухе с последующим старением (С) по режи-

мам, представленным в работах [7; 14].

Для оценки механических свойств из загото-

вок вырезали цилиндрические образцы для ис-

пытаний на растяжение (по ГОСТ 1497-84, тип IV, 

№ 8). Испытания проводили на установке «Shimad-

zu 100kN» (Япония), на которой определяли услов-

ный предел текучести (σ0,2), предел прочности (σв), 

относительное удлинение (δ) и относительное су-

жение (ψ).

Твердость, модуль упругости и степень упру-

гого восстановления оценивали методом измери-

тельного индентирования с помощью нанотвер-

домера «Nano-Hardness Tester» (CSM Instruments, 

Швейцария) при нагрузке на индентор Берковича 

20 мН. Обсчет кривых «нагружение — снятие на-

грузки» проводился по методу Оливера—Фарра. 

Фрактографический анализ изломов выполнен на 

сканирующем электронном микроскопе «Vega 3» 

(Tescan, Чехия). Структуру изучали методами ска-

нирующей (СЭМ) и просвечивающей (ПЭМ) 

электронной микроскопии на приборах S-3400 

(Hitachi, Япония) и JEM-2100 (JEOL, Япония) со-

ответственно. Ламели для ПЭМ получали с по-

мощью механического утонения и последующего 

ионно-лучевого травления на установке PIPS II 

(Gatan, США). Рентгенофазовый анализ (РФА) 

проводили на приборе «Phaser D2» (Bruker, США) в 

CuKα-излучении. Энергодисперсионную спектро-

скопию осуществляли с использованием пристав-

ки «NORAN X-ray System 7» (ThermoFisher Scientific, 

США) к электронному микроскопу S-3400N.

Результаты исследований

Внешний вид СЛС-образцов на платформе по-

строения представлен на рис. 2. Компьютерная 

томография показала отсутствие в образцах таких 

внутренних дефектов, как несплошности и тре-

щины (рис. 3).

Для оценки влияния ГИП были проведены ме-

ханические испытания на растяжение и анализ 

пористости СЛС-образцов. Установлено, что в со-

стоянии СЛС образцы имели пористость на уров-

не 0,6 %, условный предел текучести (σ0,2), предел 

прочности (σв), относительное удлинение (δ) и 

относительное сужение (ψ) составили 1098 МПа, 

1323 МПа, 12,6 % и 42,7 % соответственно.

Рис. 2. Расположение СЛС-образцов из стали ПР-03Н18К9М5ТЮ на платформе построения

а – положение 45° и 90°; б – положение 0°

Fig. 2. The SLM samples fabricated from the PR-03N18K9M5TYu steel grade on the build table

a – 45° and 90°; б – 0°

a б
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Горячая изостатическая обработка позво-

лила снизить остаточную пористость с 0,6 до 

0,37 % (режим ГИП1), до 0,2 % (ГИП2), до 0,1 % 

(ГИП3), 0,46 % (ГИП4), а сочетание ГИП + ТО 

(З + С) обеспечило заметный прирост значений 

σ0,2 и σв:

— ГИП1 + З + С — на 25 % (1335 МПа) и 18 % 

(1534 МПа) соответственно;

— ГИП2 + З + С — на 26 % (1389 МПа) и 20 % 

(1590 МПа) соответственно;

— ГИП3 + З + С — на 46 % (1603 МПа) и 35 % 

(1790 МПа) соответственно;

— ГИП4 + З + С — на 30 % (1430 МПа) и 24 % 

(1630 МПа) соответственно.

Таким образом, в результате постобработки 

за счет снижения концентрации структурных де-

фектов и остаточной пористости происходит уве-

личение прочностных и пластических свойств 

материала. Сочетание ГИП, закалки и старения 

обеспечивает оптимальные показатели прочности 

и пластичности. 

На рис. 4 представлены деформационные кри-

вые при одноосном растяжении образцов, синте-

зированных в положениях 0°, 45°, 90°, подвергших-

ся разным режимам постобработки. Из диаграммы 

разрушений видно, что образцы обладают высо-

ким показателем пластических и прочностных 

свойств, а также характеризуются равномерным 

участком пластической деформации. На основа-

нии проведенных исследований можно сделать 

вывод, что постобработка по режиму ГИП3 + З + С 

обеспечивает наилучшее сочетание пластических 

и прочностных свойств. 

Влияние термообработки можно проследить и 

на кривых наноиндентирования (рис. 5, таблица). 

Видно, что значения твердости (Н) и модуля упру-

гости (Е) возрастают от Н = 4,6 ГПа и Е = 195 ГПа 

для образца в состоянии ГИП до значений Н =

= 8,5 ГПа, Е = 256 ГПа для образца ГИП + З + С .

Характер изломов и микромеханизм разруше-

ния образцов показаны на рис. 6. Типичным яв-

ляется разрушение по вязко-ямочному механизму 

путем среза и отрыва с образованием изломов сме-

шанного типа. На поверхности некоторых изломов 

обнаружены поры размером до 50 мкм. 

У образца в состоянии ГИП1 + З + С излом не-

однородный, видны области как хрупкого, так и 

вязкого разрушений, а также микропоры. Для вяз-

кого излома характерно наличие участков с раз-

витым микрорельефом, представленным ямками 

и гребнями. Излом образца в состоянии ГИП3 +

+ З + С характеризуется однородной поверхно-

стью вязкого внутрезеренного разрушения с выра-

женными признаками пластической деформации. 

Микрорельеф состоит из равноосных ямок разме-

ром 5—10 мкм, и в отличие от образца в состоянии 

ГИП1 + З + С в нем отсутствуют элементы хрупко-

го разрушения.

Анализ микроструктуры показал, что образ-

цы в состоянии СЛС + ГИП + ТО имеют высокую 

структурную однородность (рис. 7). Типичная для 

СЛС-образцов субзеренная структура отсутствует, 

Рис. 3. Компьютерная томография СЛС-образцов из стали ПР-03Н18К9М5ТЮ

а – 0°; б – 45°; в – 90°

Fig. 3. CT image of the SLM samples

а – 0°; б – 45°; в – 90°

a вб
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что свидетельствует о завершении процесса рекри-

сталлизации зерен при постобработке. Прирост 

механических свойств обусловлен дисперсным 

упрочнением в результате выделения избыточной 

фазы Ni3Ti (рис. 7, д), что соответствует данным 

[7; 17—25].

Рис. 5. Кривые «нагружение – снятие нагрузки» 

для образцов в различных состояниях

1 – ГИП1 + З + С; 2 – ГИП3 + З + С; 3 – ГИП1; 4 – ГИП4; 

5 – ГИП2; 6 – ГИП3

Fig. 5. Loading/unloading curves of samples subjected 

to various post-processing treatments

1 – HIP1 + H + A; 2 – HIP3 + H + A; 3 – HIP1; 4 – HIP4; 

5 – HIP2; 6 – HIP3

Рис. 4. Деформационные кривые 

при одноосном растяжении образцов

а – 0°, б – 45°, в – 90°

1 – ГИП1 + З + С; 2 – ГИП2 + З + С; 

3 – ГИП3+ З + С; 4 – ГИП4 + З + С

Fig. 4. Uniaxial tensile strain curves

а – 0°, б – 45°, в – 90°

1 – HIP1 + H + A; 2 – HIP2 + H + A; 

3 – HIP3+ H + A; 4 – HIP4 + H + A

Значения твердости (Н), модуля упругости (Е) 
и глубины отпечатка (hp)

Hardness (H), modulus of elasticity (E), 

and indent depth (hp)

Состояние образца H, ГПа E, ГПа hp, нм

ГИП1 5,1 209 340

ГИП2 4,8 203 342

ГИП3 4,6 195 357

ГИП4 4,7 196 350

ГИП1 + З + С 8,0 240 245

ГИП3 + З + С 8,5 256 256
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Рис. 6. Образцы в состояниях ГИП1 + З + С (а, б), ГИП2 + З + С (в, г), ГИП3 + З + С (д, е), ГИП4 + З + С (ж, з)

а, в, д, ж – внешний вид излома образца; б, г, е, з – рельеф поверхности излома

Fig. 6. Samples after HIP1 + H + A (а, б), HIP2 + H + A (в, г), HIP3 + H + A (д, е), HIP4 + H + A (ж, з)

а, в, д, ж – fracture images; б, г, е, з – fracture surface reliefs

a

г

е

зж

д

в

б



Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  2024  •  Vol. 30  •  No. 1 •  P. 70–80

77

Kayasova A.O., Baskov F.A., Lobova T.A., Levashov E.A. Structure and mechanical properties of PR-03N18K9M5TYu steel grade fabricated...

Выводы

1. В результате 6-кратного снижения пористо-

сти, рекристаллизации субзеренной структуры 

и дисперсного упрочнения горячее изостатичес-

кое прессование в сочетании с закалкой и ста-

рением обеспечивает высокие показатели проч-

ности и пластичности СЛС-изделий из стали 

ПР-03Н18К9М5ТЮ. 

2. В зависимости от режима ГИП прирост ус-

ловного предела текучести и предела прочности 

составил 25—46 % и 18—35 % соответственно. 

Постобработка по режиму ГИП3 + З + С обес-

печила наибольший уровень механических 

свойств: σ0,2 = 1603 МПа, σв = 1790 МПа, Н =

= 8 ГПа, Е = 243 ГПа. Разрушение образцов про-

ходит путем среза и отрыва по вязко-ямочному 

механизму с образованием изломов смешанного 

типа. 
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