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Быстрозакаленные REP порошки, полученные распылением (атомизацией) расплава, очевидно,
характеризуются таким же влиянием скорости закалки на структурные особенности, как и при тра-
диционной твердофазной закалке. Однако критическая скорость охлаждения, определяемая по
ТТТ диаграмме для фазового превращения расплава при атомизации–кристаллизации, значитель-
но выше, чем ее значение для ТТТ диаграммы при использовании традиционной твердофазной за-
калки. Важные особенности быстрозакаленных порошков – высокая дисперсность дендритной
структуры и образование микро- и нано зернистой структуры – определяют особенности выделе-
ния карбидных и боридных фаз. Прямые ядерно-физические методы активационной авторадиогра-
фии по углероду, трековой авторадиографии по бору, металлографию, SEM, EDX и др. использова-
лись при проведении исследования. Выявлены и проанализированы структурные особенности, в
том числе распределение углерода и бора, выделения карбидных и боридных фаз, параметр решетки
твердого раствора аустенита для быстрозакаленных REP порошков, PM HIP компактов, изделий –
твэльных труб из аустенитных коррозионно-стойких сталей и их аналогов, полученных по традици-
онной технологии, с учетом роли углерода и бора, выделения карбидов, боридов и влияния нерав-
новесных состояний исследуемых аустенитных сталей.
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1. ВВЕДЕНИЕ
Аустенитные коррозионно-стойкие стали типа

AISI 316 широко используются в качестве конструк-
ционных материалов в реакторах на быстрых ней-
тронах и в конструкциях термоядерных установок
[1–6]. Весьма актуально влияние однородности со-
става на структуру и механические свойства этих
материалов. Технология PM HIP с использованием
быстрозакаленных (REP –Rotating Electrode Pro-
cess) порошков позволяет преодолеть неразреши-
мую проблему традиционной технологии, такую
как карбидная полосчатость – наследие интенсив-
ной ликвации легирующих элементов, которая об-
разуется в массивных традиционных слитках. Про-
изводство быстрозакаленных порошков широкого
спектра сплавов, включая коррозионно-стойкие
стали и жаропрочные суперсплавы на основе нике-
ля, путем распыления (атомизации) расплава явля-

ется важным шагом в развитии методов современ-
ной порошковой металлургии, включая техноло-
гии PM HIP (Powder Metallurgy Hot Isostaic Pressing),
AМ (Additive Manufacturing) и Ospey процесс.

Основным превращением, происходящим при
атомизации расплава, является кристаллизация,
поэтому использование ТТТ (ССТ) диаграммы
кристаллизации важно для понимания влияния
степени переохлаждения расплава и, соответ-
ственно, скорости охлаждения, в частности, на
концентрационное переохлаждение (constitution-
al supercooling) как основную причину образова-
ния дендритной структуры.

Цель данной работы – выявление структурных
особенностей быстрозакаленных REP порошков
и их эволюция при изготовлении полуфабрика-
тов, изделий – твэльных труб из аустенитных кор-
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розионно-стойких сталей по сравнению с их анало-
гами, полученными по традиционной технологии.

2. МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ 
ИССЛЕДОВАНИЯ

Составы исследованных аустенитных корро-
зионно-стойких сталей и некоторые свойства ле-
гирующих элементов приведены в табл. 1, 2.

Быстрозакаленные порошки исследуемых
аустенитных коррозионно-стойких сталей EP172
и EP168 получены методами типа REP, в частно-
сти методами Plasma Rotating Electrode Process
(PREP), Rotating Melt Process (RMP) в виде по-
рошков сферических частиц (ps), а также методом
Rotating Melt Process + Rapid Solidification Process
(RMP + RSP) – в виде порошка частиц пластин-
чатой формы (pp).

PM HIP компакты получены HIP по режиму:
1200°C, 120 МПа, 1 час. Традиционные слитки из-
готовлены методом индукционной плавки с по-
следующим вакуумно-дуговым переплавом. Горя-
чекованые стержни диаметром 45 мм как полуфаб-
рикаты для прокатки твэльных труб изготовлялены
ковкой с температуры 1200°C. Твэльные трубы из
аустенитных коррозионно-стойких сталей EP 172 и
EP 168 диаметром 6.9 мм и толщиной стенки 0.4 мм
изготовлены как с использованием полуфабрика-
та – HIP компакта, так и по традиционной техно-
логии.

Методы активационной авторадиографии по
углероду с использованием ядерной реакции

, трековой авторадиографии по бору с

использованием ядерной реакции , ме-
таллографии, SEM, EDX, OIM, XRD применя-
лись для изучения особенностей микроструктуры
при малом и большом увеличении для реализа-
ции многоуровневой методологии исследования.

( )12 13С , Nd n

( )10 7B , Lin α

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 1 представлены схемы PREP-; RMP-;

RMP + RSP-методов атомзации расплава; акти-
вационные авторадиограммы по углероду сфери-
ческих частиц быстрозакаленного PREP порошка
(гранул) аустенитной коррозионно-стойкой ста-
ли EP168, макроструктура быстрозакаленного сфе-
рического порошка RMP (ps) и быстрозакаленного
порошка пластинчатой формы (RMP + RSP) (pp)
аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172.

Формирование дендритной структуры установ-
лено для традиционных 100-килограммовых слит-
ков-электродов исследуемых аустенитных кор-
розионно-стойких сталей; также как для быст-
розакаленных PREP и RMP порошков этих
сталей (рис. 2, 3).

Расстояние между осями дендритов (в частно-
сти, между вторичными осями, Dendrite Arm Spac-
ing – DAS) является надежным параметром, опре-
деляющим взаимосвязь между скоростью охлажде-
ния при кристаллизации расплава и степенью
дисперсности дендритной структуры [7–14]. Уста-
новлено, что DAS ∼ 50 мкм для 100 кг слитка-
электрода коррозионно-стойкой стали EP172
(скорость охлаждения – RC-ingot ∼ 1 Kc–1) и DAS ∼
∼ 5 мкм для 1 мг гранулы (ps) быстрозакаленного
PREP порошка этой стали (RC-ps ∼ 104 Kc–1) (рис. 2,
3). Эти результаты по определению дисперсности
дендритной структуры, безусловно, согласуются
с дисперсностью выделений карбидов и боридов,
которые наблюдаются преимущественно в межос-
ных областях и декорируют дендритную структуру
(рис. 2, 3). В структуре слитка-электрода стали
EP172 наблюдается образование крупных выделений
карбидов типа МС размером ∼10 мкм, а в гранулах
быстозакаленного PREP порошка стали EP172 раз-
мер карбидных выделений не превышают ∼ 1 мкм.

На рис. 4 представлены микроструктура (SEM)
EDX-карты распределения углерода, бора и хро-
ма в быстрозакаленной частице (грануле) PREP
порошка стали EP168. Формирование дендрит-
ной структуры сопровождается в этой стали с по-

Таблица 1. Химический состав исследованных аустенитных коррозионно-стойких сталей (wt %).

Material Fe Cr Ni Mo Nb Ti V C B

EP 172 type AISI 316 Bal. 15.9 15.1 2.8 0.8 – – 0.08 0.008
ChS 68 type AISI 316 Bal. 16.0 15.1 2.5 – 0.5 0.3 0.08 0.005
EP 168: Fe–18Cr–15Ni–0.15C–0.23B Bal. 18.1 15.2 – – – – 0.15 0.23

Таблица 2. Некоторые свойства легирующих элементов исследованных аустенитных коррозионно-стойких сталей

Element Fe Cr Ni Mo Nb Ti V C B

Атомный радиус, (·10 нм), Å 1.56 1.66 1.49 1.90 1.98 1.76 1.71 0.67 0.87
К-т распределения, k = CS/CL 0.92 0.99 0.66 0.33 0.43 0.82 0.21 0.018
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вышенным содержанием углерода и бора образо-
ванием вырожденной неравновесной эвтектики в
аномальных гранулах (рис. 4). При этом установле-
но образование карбоборидной эвтектической фа-
зы в виде прослойки, декорирующей дендритную
структуру. Расстояние между осями дендритов DAS
в грануле (ps) быстрозакаленного PREP порошка
стали EP168 несколько меньше, чем в грануле (ps)
быстрозакаленного PREP порошка стали EP172.

Образование карбидов хрома в коррозионно-
стойких сталях является детально изученным яв-
лением, тогда как образование боридов хрома и
карбоборидов хрома в коррозионно-стойких ста-
лях мало исследовано. По результатам EDX ана-
лиза в состав карбоборидной фазы входят, в соот-
ветствии с работой [15], следующие легирующие
элементы замещения – хром (47 ат. %), железо
(45 ат. %) никель (6 ат. %), наряду с углеродом и
бором, согласно стехиометрии M3(C, B)2.

При увеличении скорости охлаждения до RC-pp ∼
∼ 107 Kc–1, что соответствует 1 мг пластинчатой
частице (толщиной менее 10 мкм) быстрозака-

ленного порошка RMP + RSP, происходит обра-
зование мелкодисперсной зернистой структуры с
размером субзерен ∼0.5 мкм (рис. 5).

На рис. 6 показан установленный в данной ра-
боте немонотонный характер изменения пара-
метра решетки аустенита с увеличением скорости
охлаждения при кристаллизации аустенитных кор-
розионно-стойких сталей EP172 и EP168. Уменьше-
ние параметра решетки аустенита в быстрозакален-
ных сферических частицах – гранулах (ps) по-
рошков PREP по сравнению с традиционными
электродами-слитками и увеличение параметра
решетки в пластинчатых частицах (pp) быстроза-
каленных порошков аустенитных коррозионно-
стойких сталей EP172 и EP168. Следует отметить,
что повышенное значение параметра решетки
аустенита в стали EP172 по сравнению со сталью
EP168 хорошо коррелирует согласно закону Ве-
гарда с содержанием молибдена и ниобия в аусте-
ните, как в исходном слитке, так и в быстрозака-
ленных порошках (ps) и (pp) аустенита в стали
EP172 [16–20]. Легирующие элементы замещения

Рис. 1. Схемы PREP – (а), RMP – (б), RMP + RSP – (в) методов быстрой закалки расплава (атомизации расплава);
активационные авторадиограммы по углероду и профили концентрации углерода в сферических частицах PREP (ps)
порошка коррозионно-стойкой стали EP168 (г), стрелками указаны аномальные частицы (гранулы); макроструктура
сферического RMP порошка (ps) (д) и порошка пластинчатой формы (pp) RMP + RSP коррозионно-стойкой стали
EP172 (е) соответственно.

(a)

(г) (д) (е)

(б) (в)

1 мм 1 мм
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– молибден и ниобий имеют существенно боль-
ший атомный радиус по сравнению с матрицей –
железом (табл. 2, рис. 6б), что согласно пропор-
циональной зависимости Вегарда приводит к уве-
личению параметра решетки аустенита в исследо-

ванных образцах стали EP172 по сравнению с об-
разцами стали EP168.

Активационные авторадиограммы по углероду
и трековые авторадиограммы по бору образцов
полуфабрикатов твэльных труб из аустенитной

Рис. 2. Микроструктура (LM-BF) (а), трековая авторадиограмма распределения бора (б) и активационная авторадио-
грамма распределения углерода (в) в традиционном 100-кг слитке-электроде аустенитной коррозионно-стойкой ста-
ли EP172; желтые стрелки – частицы карбидной фазы, зеленые стрелки – частицы боридной фазы.

(a) (б) (в)

50 мкм 50 мкм 50 мкм

Рис. 3. Микроструктура (SEM) и EDX карты распределения легирующих элементов и основы в дендритной структуре
сферической частицы (гранулы) (ps) быстрозакаленного PREP порошка аустенитной коррозионно-стойкой стали
EP172.

10 мкм
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Рис. 4. Микроструктура (SEM) и EDX карты распределения легирующих элементов – В, С, Cr в дендритной структуре
сферической частицы (гранулы) (ps) быстрозакаленного PREP порошка аустенитной коррозионно-стойкой стали
EP168. Красная стрелка указывает участок вырожденной эвтектики.

10 мкм

Рис. 5. Микроструктуры (SEM) c наложением IPF – карты с профилем разориентации FIB ламели пластинчатой ча-
стицы (pp) быстрозакаленного RMP + RSP порошка аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172 (а); FIB – метод
вырезания ламели использовался для изучения тонкой структуры поперечного сечения пластинчатой частицы. Изоб-
ражения ориентационной микроскопии ламели аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172: IPF – карта с про-
филем разориентации в красном зерне (a); IQ + профиль разориентации (в); профиль разориентации от точки к точке
в ламели пластинчатой частицы (в); SEM в режиме Z-контраста ламели пластинчатой частицы (г) сooтветственно.

(a)

(в)

(б)

(г)

2 мкм 2 мкм

2 мкм

Рис. 6. Гистограммы параметра решетки аустенита в традиционных слитках-электродах, в быстрозакаленных сфери-
ческих частицах (ps) порошков PREP и пластинчатых частицах (pp) порошков RMP + RSP аустенитных коррозионно-
стойких сталей EP172 и EP168 (а); гистограммы концентрации Mo и Nb в аустените тех же образцов стали EP172 (б),
соответственно
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коррозионно-стойкой стали EP172, изготовлен-
ных методом PM HIP с использованием быстро-
закаленных PREP порошков (PM HIP компакт) и
по традиционной технологии (горячекованный
пруток), представленны на рис. 7.

Активационные авторадиограммы по углероду
иллюстрируют существенно более однородное рас-
пределение углерода в PM HIP компакте, получен-
ном с использованием быстрозакаленных PREP
порошков. Выявлена некоторое повышение содер-
жания углерода в области, обозначенной красной
стрелкой, которая соответствует аномальной гра-
нуле быстрозакаленного PREP порошка стали
EP172. В то же время структура горячекованного
прутка (традиционного полуфабриката) согласно
результатам авторадиографии по углероду харак-
теризуется отчетливо выраженной неоднородно-
стью распределения углерода в виде полосчатости
(banding), обусловленной полосчатым распреде-
лением частиц карбидной фазы (carbide banding),
размер которых достигает ∼10 мкм.

Трековые авторадиограммы по бору позволяет
сделать вывод о наличии в горячекованномпрут-
ке более крупных частиц боридной фазы по срав-
нению с PM HIP компактом, распределение кото-

рых характеризуется менее выраженной полосчато-
стью, обусловленной полосчатым распределением
частиц боридной фазы по сравнению полосчато-
стью карбидной фазы.

Характерной особенностью трековых автора-
диограмм по бору PM HIP компакта стали EP172
является обогащение бором границ зерен и на-
следственных границ гранул (Prior PPicle Bound-
aries PPB) в виде сегрегаций и выделений борид-
ной фазы. Сегрегационное обогащение границ
определяется повышенной плотностью отдель-
ных треков от атомов бора на границе. Выделение
частиц боридной фазы на границе идентифици-
руется по слиянию треков от атомов бора в объе-
ме боридной частицы.

Микроструктура (SEM) с наложением изобра-
жения ориентационной микроскопии (IPF-кар-
ты) полуфабрикатов твельных труб из аустенит-
ной коррозионно-стойкой стали EP172, изготов-
ленных по технологии PM HIP и по традиционной
технологии приведены на рис. 8.

Следует отметить наличие дисперсных частиц
равномерно распределенных по всему объему об-
разца PM HIP компакта стали EP172. Результаты,

Рис. 7. Активационные авторадиограммы по углероду (a, б) и трековые авторадиограммы по бору (в, г) образцов по-
луфабрикатов твельных труб из аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172, изготовленных по технологии PM
HIP (PM HIP компакт – a, в) и по традиционной технологии (горячекованый пруток – б, г); красная стрелка указывает
аномальные гранулу, желтые стрелки указывают частицы карбидной фазы, зеленые стрелки указывают частицы бо-
ридной фазы (черная кайма) и сегрегации бора (белая кайма); вставки представляют собой типичные увеличенные
(×3) фрагменты трековых авторадиограмм.

(a) (б)

(в) (г)

200 мкм200 мкм

200 мкм200 мкм



122

ЯДЕРНАЯ ФИЗИКА И ИНЖИНИРИНГ том 15  № 2  2024

ШУЛЬГА

полученные указанными методами по изучению
структуры PM HIP компакта подтверждают деко-
рирование границ зерен и наследственных гра-
ниц гранул (PPB) дисперсными частицами.

Изучение микроструктуры (SEM и OIM) горя-
чекованного прутка (традиционного полуфабри-
ката) стали EP172 отчетливо выявляет полосча-
тый рельеф, обусловленный различной интен-
сивностью растворения матрицы при травлении
металлографического шлифа вследствие наличия
карбидной полосчатости. Следует отменить суще-
ственно более чистые зерна от дисперсных частиц
по сравнению с микроструктурой (SEM) PM HIP
компакта стали EP172.

На рис. 9 приведена микроструктура (SEM) и
результаты EDX анализа полуфабрикатов твель-
ных труб из аустенитной коррозионно-стойкой ста-
ли EP172, изготовленных по технологии PM HIP и
по традиционной технологии.

EDX анализ PM HIP компакта подтверждает
обогащение границ зерен бором, углеродом, а
также кислородом, ниобием и молибденом. Об-
разование участков микродвойников вблизи на-
следственных границ гранул (PPB) можно объяс-
нить обогащение бором этих приграничных обла-
стей, снижающим энергию дефекта упаковки
(Stacing Fault Energy SFE) и, следовательно, что
способствует образованию микродвойников при
PM HIP консолидации.

Рис. 8. Микроструктура (SEM) с наложением изображения ориентационной микроскопии (IPF-карты) (a, б) полу-
фабрикатов твельных труб из аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172, изготовленных по технологии PM HIP
(PM HIP компакт – a) и по традиционной технологии (горячекованый пруток – б).

(a) (б)

100 мкм 30 мкм

Рис. 9. Микроструктура (SEM) и результаты EDX анализа (a, б) полуфабрикатов твельных труб из аустенитной корро-
зионно-стойкой стали EP172, изготовленных по технологии PM HIP (PM HIP компакт – a) и по традиционной техно-
логии (горячекованый пруток – б); желтые стрелки указывают частицы карбидной фазы, белые стрелки показывают
области микро двойников.

(a) (б)

10 мкм 10 мкм
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В горячекованном прутке стали EP172 мето-
дом EDX анализа надежно установлен состав
крупных частиц карбидной фазы типа МС, при-
веденный на рис. 9б. Доминирующим элементом
в составе карбидной частицы является ниобий,
содержание молибдена на порядок ниже, далее
следуют – железо, никель, хром.

Активационные авторадиограммы по углероду
и трековые авторадиограммы по бору образцов
полуфабрикатов твэльных труб из аустенитной
коррозионно-стойкой стали EP168, изготовлен-
ных методом PM HIP с использованием быстро-
закаленных PREP порошков и по традиционной
технологии, представленные на рис. 10.

Активационные авторадиограммы по углероду
характеризуют существенно более однородное
распределение углерода в PM HIP компакте стали
EP168, полученном с использованием быстроза-
каленных PREP порошков. Выявлена существен-
ное повышение содержания углерода в области,
обозначенной красной стрелкой, которая соот-
ветствует аномальной грануле быстрозакаленно-
го PREP порошка стали EP168. Установлено со-
гласно результатам авторадиографии по углероду,
что структура горячекованного прутка (традици-

онного полуфабриката) характеризуется ярко вы-
раженной неоднородностью распределения угле-
рода в виде полосчатости, обусловленной полос-
чатым распределением частиц карбидной фазы.

Трековые авторадиограммы по бору позволяет
сделать вывод о наличии в горячекованном прут-
ке более крупных частиц боридной фазы по срав-
нению с PM HIP компактом. Характерной особен-
ностью трековых авторадиограмм по бору PM HIP
компакта стали EP168 является обогащение бо-
ром области, обозначенной красной стрелкой на
рис. 10 в виде сегрегаций и дисперсных выделе-
ний боридной фазы.

Таким образом, результаты активационной
авторадиографии по углероду и трековой автора-
диографии по бору полуфабрикатов сталей EP172
и EP168, полученных PM HIP- и по традиционной
технологии свидетельствуют о наследственном со-
хранении в значительной степени ликвационной
неоднородности в традиционных полуфабрикатах и
более высокой гомогенности PM HIP-компактов.
Более отчетливое формирование аномальных
гранул в PM HIP-компакте стали EP168 по срав-
нению с PM HIP-компактом стали EP172, а также
более существенное проявление карбидной поло-

Рис. 10. Активационные авторадиограммы по углероду (a, б) и трековые авторадиограммы по бору (в, г) образцов по-
луфабрикатов твельных труб из аустенитной коррозионно-стойкой стали EP168, изготовленных по технологии PM HIP
(PM HIP компакт − a, в) и по традиционной технологии (горячекованый пруток – б, г); красные стрелки указывают ано-
мальные гранулы, желтые стрелки указывают частицы карбидной фазы, зеленые стрелки указывают частицы борид-
ной фазы; вставки представляют собой типичные увеличенные (×3) фрагменты трековых авторадиограмм.
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(в) (г)
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счатости в традиционном полуфабрикате стали
EP168 свидетельствует об определяющем влия-
нии микролегирующих элементов внедрения угле-
рода и бора на формирование дендритной структу-
ры и ликвационной неоднородности при кри-
сталлизации слитка-электрода в стали EP168.

Активационные авторадиограммы по углероду
образцов твэльных труб из аустенитных коррози-
онно-стойких сталей EP172 и EP168, изготовлен-
ных методом PM HIP с использованием быстро-
закаленных PREP порошков и по традиционной
технологии, представленны на рис. 11. Получен-
ные результаты выявляют существенно более од-
нородное распределение углерода в трубах – обо-
лочках твэлов, изготовленных по PM HIP техно-
логии. Наряду с этими результатами установлена
по аналогии с результатами авторадиографии по-
луфабрикатов существенно более высокая неод-
нородность распределения углерода в трубах –
оболочках твэлов из аустенитной коррозионно-
стойкой стали EP168, с существенно более высо-
ким содержанием углерода и бора.

В трубе – оболочке твэла стали EP168, полу-
ченной по PM HIP технологии выявлено наличие

аномальных гранул и ярко выраженная карбид-
ная полосчатость в традиционной трубе.

Авторадиограммы труб – оболочек твэлов ста-
ли EP172 отличаются практически отсутствием
аномальных гранул в трубе – оболочке, получен-
ной по ПМ ГИП технологии и менее выраженной
карбидной полосчатостью в традиционной трубе
(рис. 11).

Таким образом, результаты активационной ав-
торадиографии по углероду твэльных труб сталей
EP172 и EP168, полученных PM HIP- и по тради-
ционной технологии свидетельствуют о наслед-
ственном сохранении в значительной степени
ликвационной неоднородности в традиционных
трубах как и в их полуфабрикатах, и более высо-
кой гомогенности PM HIP-труб.

Более отчетливое формирование аномальных
гранул в PM HIP-трубах стали EP168 по сравне-
нию с PM HIP-трубой стали EP172, а также более
существенное проявление карбидной полосчато-
сти в традиционном трубе стали EP168 свидетель-
ствует об определяющем влиянии микролегиру-
ющих элементов внедрения углерода и бора на
формирование дендритной структуры и ликваци-

Рис. 11. Активационные авторадиограммы распределения углерода в твэльных трубах из аустенитной коррозионно-
стойкой стали EP172 (а, б) и EP168 (в, г), изготовленных по PM HIP (а, в) и традиционной технологии (б, г), соответ-
ственно; красная стрелка указывает аномальную гранулу, желтые стрелки указывают частицы карбидной фазы.
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онной неоднородности при кристаллизации слит-
ка- электрода и наследственном сохранении лик-
вационной неоднородности в изделиях из этих
сталей как в их полуфабрикатах.

Микроструктура (SEM) и IPF карты твэльных
труб из аустенитной коррозионно-стойкой стали
EP172, изготовленной методом PM HIP и по тра-
диционной технологии, а также из аустенитной
коррозионно-стойкой стали ChS68, изготовлен-
ной по традиционной технологии, представлен-
ные на рис. 12, иллюстрируют формирование
карбидной полосчатости в традиционной твэль-
ной трубе из стали EP172 и интенсивное двойни-
кование в структуре твэльной трубы из стали
ChS68. Наличие значительного количества двой-
ников типа 111(111) обусловлено легированием
аустенита титаном, что приводит к уменьшению
энергии дефекта упаковки (SFE) и, следователь-
но, стимулирует двойникование. Выявленная в
данной работе значительная степень разориента-
ции решетки в зерне, указывает на высокие внут-
ренние напряжения, необходимые для преодоле-
ния барьера сдвиговой деформации, и хорошо
коррелирует с работой [21].

Уменьшение параметра решетки аустенита в
твэльной трубе из стали ChS68 (3.5943 Å) по сравне-
нию с твэльной трубкой из стали EP172 (3.5971 Å)
подтверждает легирование аустенита титаном вме-

сто Nb, что в соответствии с законом Вегарда, при-
водит к уменьшению параметра решетки аустенита.

Твэльная труба аустенитной коррозионно-
стойкой стали EP172 полученная по PM HIP тех-
нологии характеризуется большим количеством
мелкодисперсных карбидов и боридов с высокой
плотностью пространственного распределения,
что обеспечивает упрочняющий эффект (рис. 12).

На рис. 13 представлена тонкая структура уто-
ненной FIB-ламели, полученной методом STEM-
HAADF и EDX карты распределения легирую-
щих элементов Mo, Nb, C, B в твэльной трубе
аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172,
изготовленной по технологии PM HIP с использо-
ванием быстрозакаленного PREP порошка, кото-
рые выявляют высокую дисперсность и плотность
распределения выделений карбидной и боридной
фаз.

На рис. 14 показано сохранение более низкого
значения параметра решетки аустенита в полу-
фабрикате – PM HIP компакте и изделии –
твэльной трубе, полученных по PM HIP техноло-
гии из аустенитной коррозионно-стойкой стали
EP172 по сравнению с их традиционными анало-
гами, и схема равновесной фазовой диаграммы с
неравновесными линиями солидус и сольвус для
неравновесной кристаллизации с увеличением
скорости охлаждения.

Рис. 12. Микроструктура (SEM) (a, б, в) и изображения ориентационной микроскопии (IPF-карты с профилями ра-
зориентации) (г, д, е) твэльных труб из аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172, изготовленных методом PM
HIP (a, г) и по традиционной технологии (б, д) и аустенитной коррозионно-стойкой стали ChS68, изготовленной по
традиционной технологии (в, е), соответственно.
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Для объяснения результатов сравнительного ис-
следования особенностей структуры слитка-элек-
трода, полученного по традиционной технологии и
быстрозакаленных порошков – гранул сфериче-
ской формы, в частности меньший период решетки
аустенита в гранулах по сравнению со слитком-
электродом исследованных сталей (рис. 6, 14), не-
обходимо рассмотреть основы физического мате-
риаловедения для неравновесной кристаллизации.

Сплавы, упрочнение которых определяется ле-
гированием твердого раствора – матрицы, в случае
изучаемых аустенитных коррозионно-стойких ста-
лей – аустенита, и выделением дисперсных упроч-
няющих карбидных фаз, характеризуются ограни-
ченной растворимостью легирующих элементов,
что определяет возможность их дисперсионного
твердения.

При кристаллизации сплавов с ограниченной
растворимостью легирующих элементов, процесс
фазового превращения является инконгруентным,

т.е. сопровождается изменением состава жидкой и
твердой фазы в результате диффузии легирующих
элементов и, следовательно, эти сплавы чувстви-
тельны к скорости охлаждения при кристаллиза-
ции. Неравновесное затвердевание обычных слит-
ков характеризуется подавлением диффузии в
твердом состоянии и протеканием смешивания
(гомогенизации) в жидкости – расплаве. Таким
образом, в неравновесных условиях происходит
смещение неравновесных линий солидус при уве-
личении скорости охлаждения в сторону уменьше-
ния концентрации легирующих элементов в твер-
дой фазе и, соответственно, возрастание их со-
держания в жидкой фазе.

Следовательно, при неравновесной кристал-
лизации в условиях охлаждения с повышенной
скоростью образование неравновесной метаста-
бильной эвтектики происходит в сплавах с содер-
жанием компонента В существенно меньшем
равновесной предельной растворимости (точка а)

Рис. 13. Микроструктура (STEM – HAADF) и EDX карты распределения легирующих элементов Mo, Nb, C, B в твэль-
ной трубе аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172, изготовленной по технологии PM HIP с использованием
быстрозакаленного PREP порошка.

1 мкм 1 мкм 1 мкм 1 мкм

Рис. 14. Гистограммы параметра решетки аустенита в быстрозакаленных сферических частицах (ps) порошка PREP,
PM HIP компакте и твэльной трубе аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172, изготовленных по PM HIP тех-
нологии, и в их традиционных аналогах (а); схема равновесной фазовой диаграммы (черные сплошные линии) с не-
равновесными линиями солидус и сольвус (синие тона пунктирные линии) (б) соответственно.
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на рис. 14б и сочетается с уменьшением предель-
ной растворимости и соответствующим смеще-
нием линии сольвус в сторону уменьшения кон-
центрации. Появлению эвтектики в неравновес-
ных условиях для слитка –электрода (точка m) и
для сферической гранулы (точка k). Равновесное
затвердевание (при бесконечно малой скорости
охлаждения) характеризуется идеальным смеши-
ванием (гомогенизацией) в твердой и жидкой фа-
зах и соответствует равновесной линии солидус
(рис. 14). Следует отметить, что термомеханическая
обработка по традиционной технологии приводит к
некоторому снижению параметра решетки аусте-
нита, а также концентрации Nb в аустените. Боль-
шее значение атомного радиуса и меньший коэф-
фициент распределения k = CS/CL для Nb, чем для
Mo, по-видимому, определяет приведенные вы-
ше результаты по снижению параметра решетки
аустенита при термомеханической обработке по
традиционной технологии.

В данной работе построена схема (рис. 15),
включающая участок диаграммы состояния с ли-

ниями неравновесного солидуса и линией без-
диффузионного затвердевания, а также элементы
геометрической термодинамики с учетом ТТT- и
ССТ-кинетических диаграмм основного фазового
превращения – кристаллизации для объяснения
выявленного перехода от дендритной структуры к
мелкозернистой структуре и изменения парамет-
ра решетки аустенита в быстрозакаленных по-
рошках, полученных со скоростями охлаждения
ниже критической, и в традиционных слитках.

Построение этой схемы осуществлено на ос-
нове анализа влияния скорости охлаждения при
кристаллизации на формирование структуры ли-
того состояния.

Дендритная структура литых сплавов весьма
распространена вследствие того, что при затвер-
девании обычного слитка, т.е. как правило, при
положительном градиенте температуры в распла-
ве, дендритный рост определяется наличием кон-
центрационного переохлаждения, формирующе-
гося в расплаве перед фронтом кристаллизации за

Рис. 15. Схема участка фазовой диаграммы с линиями равновесных ликвидус и солидус, а также линиями
неравновесных солидус, штриховая линия соответствует бездиффузионной кристаллизации (а); кривые молярной
свободной энергии твердой (кристаллической) и жидкой фаз при температуре T0 (б); схема диаграмм ТТТ и ССТ (в);
схема зависимости концентрации твердого раствора аустенита от переохлаждения (скорости охлаждения) с переходом
от дендритной структуры к мелкозернистой структуре, определяющим смену знака изменения концентрации и параметра
решетки аустенита (г) соответственно.

(б) (г)

(a) (в)
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счет перераспределения легирующих элементов
между расплавом и кристаллизующейся фазой.

В этом состоит важное отличие от чистых ме-
таллов, в которых кристаллизация при положи-
тельном градиенте температуры в расплаве про-
исходит с устойчивым плоским фронтом, а не-
устойчивость плоского фронта и дендритный
рост наблюдаются при отрицательном градиенте
температуры в переохлажденном расплаве.

Перераспределение легирующих элементов
между расплавом и кристаллизующейся фазой,
определяющее наличие концентрационного пе-
реохлаждения, происходит вследствие различия
концентрации твердой (кристаллической) (CS) и
жидкой (CL) фаз при равновесном затвердевании
в интервале температур кристаллизации между
температурой ликвидус (TL) и солидус (TS)
(рис. 15а).

Микролегирующие элементы внедрения в ис-
следованных аустенитных коррозионно-стойких
сталях, также как и в никелевых жаропрочных
сплавах – углерод и бор имеют минимальные зна-
чения коэффициентов распределения (pPition ra-
tio k = CS/CL табл. 2) и соответственно приводят к
максимальному повышению величины концен-
трационного переохлаждения и протяженности
области его существования.

Таким образом, микролегирующие элементы
внедрения – углерод и бор в аустентных коррози-
онно-стойких сталях также как и в жаропрочных
никелевых суперсплавах, определяют формиро-
вание дендритной структуры в широком интерва-
ле скоростей охлаждения при кристаллизации,
установленном в данной работе: от скорости охла-
ждения – RC-ingot ∼ 1 Kc–1 для 100 кг слитка-электро-
да коррозионно-стойкой стали EP172 до скорости
охлаждения – RC-ps ∼ 104 Kc–1 для 1 мг гранулы (ps)
быстрозакаленного PREP порошка этой стали.

Причина этого состоит в том, что условием фор-
мирования концентрационного переохлажде-
ния является замедление диффузионного пере-
мещения высокоподвижных атомов внедрения
углерода и бора в твердой фазе и протекание диф-
фузии в жидкой фазе в широком интервале ско-
ростей охлаждения при кристаллизации.

Таким образом, подавить формирование денд-
ритной структуры, т.е. устранить концентраци-
онное переохлаждение возможно при скоростях
охлаждения подавляющих диффузионное пере-
мещение атомов углерода и бора в жидкой фазе
(расплаве).

Согласно общему термодинамическому под-
ходу бездиффузионная кристаллизация возмож-
на при скорости охлаждения, соответствующей

величине переохлаждения, определяемому пере-
сечением (тока равенства) молярных свободных
энергий твердой фазы и расплава (первая крити-
ческая скорость охлаждения – RC1). Вторая кри-
тическая скорость охлаждения (RC2) определяет
степень переохлаждения расплава, при которой
подавляется процесс кристаллизации расплава и
образуется аморфное состояние (рис. 15в).

В общем случае при кристаллизации слитка
формируется концентрационное переохлажде-
ние, величина которого при небольшой скорости
охлаждения является малой и приводит к появле-
нию ячеистой (cellular) структуры. Переход к
формированию дендритной структуры при повы-
шении скорости охлаждения, согласно основам
физики металлов, происходит за счет увеличения
величины концентрационного переохлаждения и
протяженности области его существования, что
экспериментально подтверждено в работе [22] на
модельном сплаве.

В данной работе на основе полученных результа-
тов установлена область скоростей охлаждения со-
ответствующих формированию дендритной струк-
туры: от скорости охлаждения RC-ingot ∼ 1 Kc–1 при
затвердевании традиционного слитка-электрода
до RC-ps ∼ 104 Kc–1 для гранулы (ps) порошка PREP,
а также переход к мелкозернистой структуре при
скорости охлаждения RC-pp ∼ 107 Kc–1 в пластинча-
той частице (pp) быстрозакаленного RMP + RSP
порошка аустенитной коррозионно-стойкой ста-
ли EP172.

Формирование дендритной структуры, обуслов-
ленное наличием концентрационного переохла-
ждения, определяется подавлением диффузии в
твердой фазе и ее протеканием в жидкой фазе, что,
как известно, приводит к смещению линии солидус
неравновесного затвердевания в сторону снижения
концентрации твердой фазы, возрастающему с уве-
личением скорости охлаждения (рис. 14б).

Таким образом, в условиях формирования
дендритной структуры при увеличении скорости
охлаждения происходит снижение концентрации
твердого раствора и соответственно, возрастание
содержания выделений второй (избыточной) фа-
зы, дисперсность которой возрастает при увели-
чении скорости охлаждения.

Бездиффузионное затвердевание согласно об-
щему термодинамическому подходу обеспечива-
ет формирование аномально-пересыщенных твер-
дых растворов, что экспериментально подтвержде-
но, в частности, для быстрозакаленных сплавов на
основе алюминия системы Al–Zr.
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Установленное в данной работе подавление
формирования дендритной структуры, переход к
мелкозернистой структуре и повышение периода
решетки твердого раствора аустенита может быть
объяснено согласно основам физики металлов
формированием метастабильной фазы типа кла-
стеров – зон Гинье−Престона.

Интенсивность образования таких метаста-
бильных GP зон, очевидно, может также сни-
жаться по мере увеличения скорости охлаждения
до критической скорости, соответствующей без-
диффуонной кристаллизации и обеспечивающей
формирование аномально-пересщенного твердо-
го раствора (рис. 15г).

Наиболее наглядно это выявлено при автора-
диографическом исследовании, изучении выде-
лений карбидных и боридных фаз, а также по из-
менению параметра решетки твердого раствора
аустенита.

Температуно-деформационные процессы при
PM HIP консолидации также как и ковка при тра-
диционной технологии и последующие техноло-
гические воздействия не изменяют кардинально
структурные особенности сравниваемых техно-
логий для исследованных сталей. Следовательно,
основными параметрами, определяющими мик-
роструктуру полуфабрикатов и изделий, являются:
состав сплава; скорость затвердевания и температу-
но-деформационные технологические процессы.
Скорость охлаждения при затвердевании являет-
ся доминирующим фактором в формировании
окончательного размера карбидной и боридной
фаз и, следовательно, является ключевым техно-
логическим параметром, хотя некоторые измене-
ния могут быть вызваны температуно-деформаци-
онными технологическими процессами, в частно-
сти, термической обработкой. Следует отметить,
что более четкое проявление структурных осо-
бенностей выделения карбидной и боридной фаз
установлено в данной работе при увеличении со-
держания углерода и бора в исследованной стали
EP168 по сравнению со сталью EP172.

Дальнейшее повышение содержания углерода
и содержания высокопрочной карбидной фазы,
которое осуществляется в быстрорежущих сталях,
приводит к еще более существенному проявлению
структурных особенностей и соответственно разли-
чию свойств быстрорежущих сталей полученных
по сравниваемым технологиям с использованием
атомизации расплава и выплавки традиционного
массивного слитка [23].

Быстрорежущие стали представляют собой
сложные многокомпонентные системы при со-
держания углерода до 1 мас. % и карбидообразую-

щих элементов (W до 18%, Mo до 5% и др.), что
обеспечивает образование большого количества
упрочняющей высокопрочной карбидной фазы
на основе карбида вольфрама в этих сложнолеги-
рованных сталях, имеющих составы, соответству-
ющие образованию карбидной эвтектики – леде-
бурита, и относящихся к ледебуритному классу
сталей. Быстрорежущие стали, обеспечивающие
высокую скорость обработки металлов резанием,
сочетают высокие твердость, теплостойкость (до
600–680°С), износостойкость в условиях нагрева
валков горячекатаных станов, режущих инстру-
ментов при высокоскоростной обработке резани-
ем. Для литых высоколегированных быстрорежу-
щих сталей, характерно интенсивное проявление
карбидной ликвации с выделением крупных кар-
бидов, в частности на основе карбида вольфрама,
в виде неравновесной эвтектики – ледебурита, ко-
торое сопровождается снижением механических,
технологических, сервисных характеристик.

В связи с этим переход к технологии порошко-
вой металлургии с использованием быстрозакален-
ных порошков, полученных распылением распла-
ва, ознаменовал новый этап в развитии быстроре-
жущих сталей.

Сравнительные исследования быстрорежущих
сталей, полученных по традиционной технологии
и с использованием методов быстрой закалки
расплава (Ospray метод и PM) позволили устано-
вить в работе [23], что микроструктура с суще-
ственно более высокодисперсной карбидной фа-
зой при быстрой закалке формируется в основ-
ном во время затвердевания, и лишь ограничено
модифицируется впоследствии посредством го-
рячей обработки давлением и термообработке.

Приведенные выше результаты по более низ-
кой концентрации твердого раствора аустенита в
быстрозакаленном PREP порошке (ps), полуфаб-
рикате PM HIP и твэльной трубе из аустенитных
коррозионно-стойкой стали по сравнению с их ана-
логами, полученными по традиционнойи техноло-
гии, хорошо коррелируют с результатами работы
[24], в которой проведено сравнительное исследо-
вание наличия эффекта динамического старения в
суперсплаве на основе никеля Inconel 625, получен-
ном по AM- и по традиционной технологиям.

В упомянутой работе выявлено отсутствие ди-
намического деформационного старения (DSA)
[25, 26] в Inconel 625, полученном методом AМ, и
наличие DSA в его традиционном аналоге. При
этом установлена более высокая дисперсность ча-
стиц карбидной фазы и ее количество в образце, по-
лученном по АМ-технологии по сравнению с об-
разцом, полученным по традиционной технологии.



130

ЯДЕРНАЯ ФИЗИКА И ИНЖИНИРИНГ том 15  № 2  2024

ШУЛЬГА

Следует отметить, что вследствие сходства
особенностей формирования дендритной струк-
туры при быстрой закалке расплава и в традици-
онных слитках жаропрочных никелевых супер-
сплавов и аустенитных коррозионно-стойких
сталей [27, 28], для пояснения результатов работы
[24], можно успешно применить схему, представ-
ленную на рис. 14б. А именно, для образца, полу-
ченного по АМ- технологии при высокой скоро-
сти охлаждения надо принимать во внимание
смещение линии солидус в сторону более низких
концентраций твердого раствора, что косвенно
подтверждается повышением количества карбид-
ной фазы, установленном в работе по сравнению
с традиционным слитком. Именно более низкая
концентрация в твердом растворе углерода и ле-
гирующих карбидообразующих элементов при-
водит к установленному в работе отсутствию ди-
намического деформационного старения (DSA) в
Inconel 625, полученном методом AМ, и наличие
DSA в его традиционном аналоге.

4. ВЫВОДЫ
Основные выводы исследования определены

следующим образом:
1. Исследуемые быстрозакаленные сфериче-

ские (ps) PREP- и RMP порошки, полученные
атомизацией (распылением) расплава аустенит-
ных коррозионно-стойких сталей EP172 и EP168 ха-
рактеризуются образованием дендритной структу-
ры, как и их традиционные слитки.

2. Установлено формирование дендритной
структуры вследствие неравновесной кристалли-
зации при скоростях охлаждения в широком диа-
пазоне скоростей охлаждения: от RC-ingot ∼ 1 Kc–1

для традиционного слитка-электрода массой
∼100 кг до RC-ps ∼ 104 Kc–1 для быстрозакаленной
гранулы (ps – сферическая частица) массой 1 мг
PREP- и RMP порошков при быстрой закалке
расплава при его атомизации.

3. Расстояние между дендритными осями (вто-
ричными) DAS является надежным параметром,
определяющим взаимосвязь между скоростями
охлаждения и степенью дисперсности дендрит-
ной структуры. Установлено, что DAS ∼ 50 мкм
для слитка массой 100 кг и DAS ∼ 5 мкм для 1 мг
гранул (ps) быстрозакаленного PREP порошка.
Эти результаты, безусловно, согласуются с дис-
персностью выделений карбидов и боридов, кото-
рые наблюдаются преимущественно в межосных
областях и декорируют дендритную структуру. Для
слитка-электрода характерно образование крупных
выделений карбидов типа МС размером ∼10 мкм, а
в гранулах быстозакаленного PREP порошка ста-
ли EP172 размер выделений карбидов ∼0.1 мкм.

4. Установлено уменьшение параметра решет-
ки аустенита за счет уменьшения концентрации

твердого раствора при неравновесной кристалли-
зации при увеличении скорости охлаждения с об-
разованием дендритной структуры, которое ха-
рактеризуется сдвигом линии солидус в область
более низких концентраций твердого раствора.

5. При увеличении скорости охлаждения до
RC-pp ∼ 107 Kc–1 для пластинчатой частицы (pp)
RMP + RSP порошка аустенитной коррозионно-
стойкой стали EP172 выявлено образование мелко-
зернистой структуры с размером субзерен ∼0.5 мкм.

6. Таким образом, установлено наличие перехо-
да от формирования дендритной структуры при за-
твердевании традиционного слитка (RC-ingot ∼ 1 Kc–1)
и гранулы (ps) порошка PREP (RC-ps ∼ 104 Kc–1) к
мелкозернистой структуре в пластинчатой части-
це (pp) (RC-pp ∼ 107 Kc–1) RMP + RSP порошка
аустенитной коррозионно-стойкой стали EP172.

7. Предложен механизм этого перехода и по-
строена объясняющая схема. Замедление диффу-
зии углерода и бора в жидкой фазе с увеличением
скорости охлаждения до RC-pp = 107 Kc–1 опреде-
ляет устранение концентрационного переохла-
ждения и, соответственно, подавление образова-
ния дендритной структуры.

8. Выявлено, что параметр решетки аустенита
имеет более высокое значение для частиц пла-
стинчатой формы (pp) RMP + RSP порошка
(RC-pp ∼ 107 Kc–1), чем в гранулах (ps) PREP по-
рошка (RC-ps ∼ 104 Kc–1) аустенитных коррозион-
но-стойких сталей EP172 и EP168.

9. Объяснение этого результата включает пред-
лагаемый механизм перехода от формирования
дендритной структуры к мелкозернистой структуре
в быстрозакаленном RMP + RSP порошке аусте-
нитных коррозионно-стойких сталях EP172 и
EP168. Формирование мелкозернистой структу-
ры в соответствии с основами термодинамики
позволяет предположить появление, по-видимо-
му, метастабильной γ'-фазы – GPZ кластерного
типа, что обусловливает увеличение концентра-
ции твердого раствора.

10. По результатам авторадиографии полуфаб-
рикаты – PM HIP компакты и изделия – твэль-
ные трубы, полученные по технологии PM HIP из
сталей EP172 и EP168, демонстрируют сохране-
ние более высокой степени однородности рас-
пределения углерода и бора по сравнению с тра-
диционными аналогами, что определяет более
высокий уровень механических свойств.

11. В твэльной трубе из аустенитной коррози-
онно-стойкой стали ChS68, изготовленной по тра-
диционной технологии, установлено наличие зна-
чительного количества двойников типа 111(111).
Легирование аустенита титаном приводит к умень-
шению энергии дефекта упаковки (SFE) и, следо-
вательно, стимулирует двойникование. Выявлен-
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ная в данной работе значительная степень разори-
ентации решетки в зерне, указывает на высокие
внутренние напряжения, необходимые для пре-
одоления барьера сдвиговой деформации, и хоро-
шо коррелирует с [21].

12.В то же время выявлено уменьшение пара-
метра решетки аустенита в твэльной трубе из ста-
ли ChS68 (3.5943 Å) по сравнению с твэльной
трубкой из стали EP172 (3.5971 Å). Легирование
аустенита титаном вместо Nb приводит к умень-
шению параметра решетки аустенита в соответ-
ствии с законом Вегарда.

13. Более отчетливое проявление эффекта при-
менения PM HIP технологии быстрозакаленных
порошков на структурные особенности, выделе-
ние карбидной и боридной фаз, установлено в
данной работе при увеличении содержания угле-
рода и бора в исследованной стали EP168 по срав-
нению со сталью EP172.

14. Дальнейшее повышение содержания угле-
рода и содержания высокопрочной карбидной
фазы, которое осуществляется в быстрорежущих
сталях, в корреляции с данной работой, приводит
к еще более существенному проявлению струк-
турных особенностей и, соответственно, разли-
чию свойств быстрорежущих сталей, полученных
по сравниваемым технологиям с использованием
атомизации расплава и выплавки традиционного
массивного слитка.

15. Основными параметрами, определяющими
микроструктуру полуфабрикатов и изделий, по-
лученных по технологии PM HIP с использовани-
ем быстрозакаленных порошков и по традицион-
ной технологии, являются: состав сплава; скорость
охлаждения при затвердевании и температуно-де-
формационные технологические процессы. Ско-
рость охлаждения при затвердевании является до-
минирующим фактором в формировании оконча-
тельного размера карбидной и боридной фаз и,
следовательно, является ключевым технологиче-
ским параметром.
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Abstract—Rapidly quenched REP-powders produced by melt atomization, evidently, can be characterized by
the effect of quenching rate on structure features as in traditional solid state quenching. However, the critical
cooling rate, determined in the TTT diagram for melt phase transformation: crystallization is much higher
than its value for suppressing austenite transformation in carbon steels. Important features of rapidly
quenched powders – high dispersity of dendrites and formation of fine subgrain structure – determine the
precipitation of carbides and borides. Direct nuclear methods of activation autoradiography on carbon, track
autoradiography on boron, metallography, SEM, EDX, etc were used for investigation. The structure features
including the lattice parameter of a solid solution of rapidly quenched REP powders, HIP PM compacts,
products of austenitic stainless steels and their traditional counterpPs were revealed and analyzed taking into
account the role of carbon and boron, precipitation of carbides, borides and effect of non-equilibrium states.

Keywords: stainless steels, rapidly quenched powder, REP-techniques, PM HIP, traditional technology, hot
deformation, heat treatment, autoradiography, carbon, boron, microstructure, mechanical properties, lattice
parameters, non-equilibrium states
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