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ПРОЦЕСС АЗОТИРОВАНИЯ ПРИ ПОЛУЧЕНИИ
ПОРОШКА И ИССЛЕДОВАНИЕ СТРУКТУРЫ 

СПЛАВА ЭП741НП, ЛЕГИРОВАННОГО АЗОТОМ

Аннотация. Развитие современной техники лимитируется физико-механическими характеристиками выплавляемых сплавов, свойства ко-
торых зачастую определяются и повышаются за счет вводимых легирующих компонентов. К одному из легирующих элементов, весьма 
активно внедряемому в последние годы, следует отнести азот. Как правило, легирование азотом осуществляется ферросплавами, реже га-
зообразным азотом, имеющим существенные преимущества. В процессах спецэлектрометаллургии легирование азотом можно проводить, 
используя, например, азотсодержащую плазму. Такой способ может быть осуществим и при получении порошкового металла за счет распы-
ления заготовки азотсодержащей плазмой. Известно, что эксплуатационные свойства изделий из порошкового металла значительно выше, 
чем из литого. Это служило стимулом изучения свойств изделия, полученного из азотированного порошкового сплава ЭП741НП. В  работе 
проведено исследование изменения химического, фазового состава, микроструктуры и микротвердости образцов сплава ЭП741НП. В ка-
честве исследуемого материала использовались азотированные металлические порошки, изготовленные на установке плазменного цен-
тробежного распыления и слитки из гранул, полученные методом горячего изостатического прессования. Элементный состав получен-
ных образцов определяли методом волнодисперсионной рентгенофлуоресцентной спектрометрии. С целью исследования микроструктуры 
металлопорошков и слитков использовали методы сканирующей элект ронной микроскопии с энергодисперсионным микроанализатором. 
Микротвердость изучаемых образцов определяли на микротвердомере методом Виккерса. Анализ газообразующих примесей проводили на 
газоанализаторе фирмы Leco модели Rhen-602 и TC-600. Показано, что азотирование жаропрочного никелевого сплава ЭП741НП возможно 
на стадии производства металлического порошка без существенной потери легирующих компонентов и резкого изменения химического 
состава. Отмечено повышение микротвердости полученных азотированных образцов в сравнении с исходным (литым) состоянием. 
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Abstract. The development of modern technics is limi ted by the physical and mechanical characteristics of the produced alloys, properties of which are 
often determined and enhanced by introduced alloying components. One of the alloying elements that have been very actively introduced in recent 
years is nitrogen. As a rule, alloying with nitrogen is carried out by ferroalloys, less often by gaseous nitrogen, which has significant advantages. In the 
processes of special electrometallurgy, alloying with nitrogen can be performed usin g, for example, nitrogen-containing plasma. Such a method may 
be feasible in the production of powder metal by spraying the ingot with nitrogen-containing plasma. It is known that performance pro perties of the 
products made of powder metal are significantly higher than those of cast metal. This served as a stimulus for investigating the properties of a product 
obtained from nitrided powder alloy EP741NP. In this work, a study of changes in the chemical composition, micro structure and microhardness of 
EP741NP alloy samples was carri ed out. The studied material was nitrided metal powders made on a plasma centri fugal spraying (PREP) unit and 
ingots from granules obtained by hot isostatic pressing (HIP). The chemical composition of the obtained samples was determined by wave dispersion 
X-ray fluorescence spectro metry. In order to study the microstructure of metal powders and ingots, the methods of scanning electron microscopy with 
EDXS were used. Microhardness of the samples was assessed using a micro hardness tester by the Vickers method. The analysis of gas impurities was 
carried out on a gas analyzer. It is shown that nitriding of heat-resistant nickel alloy EP741NP is possible at the stage of metal powder production, 
without significant loss of alloying components and a sharp change in chemical composition. An increase in microhardness of the obtained nitrided 
samples was noted in comparison with the initial one.
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 Введение

Развитие современной техники требует от металлур-
гов создания изделий, обладающих повышенными ме-
ханическими и эксплуатационными характеристиками. 
Повышения жаропрочности и надежности деталей от-
ветственного назначения, работающих в условиях вы-
соких температур, агрессивных сред в основном всегда 
добивались за счет усовершенствования и усложнения 
химического состава сплавов, что привело к созданию 
современных суперсплавов  [1,  2]. Однако слитки таких 
сплавов из-за наличия большого количества элементов 
теряют пластичность и не поддаются традиционным 
методам обработки. Повышение количества дендрит-
ной и зональной ликвации, образование трещин и пор 
вследствие большого числа легирующих добавок в вы-
плавляемых слитках [3] показывает, что методы и тех-
нологии большой металлургии на данном этапе разви-
тия достигли своего максимума.

На сегодняшний день технологией, позволяющей 
решать подобные задачи, а также производить высоко-
технологичную продукцию из сложно обрабатываемых 
материалов является аддитивное производство. Адди-
тивные технологии позволяют изготавливать цельные 
сложные детали и узлы без сварки, пайки и т. д., обес-
печивают низкую дендритную и зональную ликвацию, 
повышая механические свойства изделия [4, 5].

Наиболее широкое распространение получили тех-
нологии сплавления сферических порошковых матери-
алов, такие как прямое лазерное выращивание  (ПЛВ), 
селективное лазерное сплавление  (СЛС), селективное 
электронно-лучевое сплавление (СЭЛС), горячее изо-
статическое прессование (ГИП)  [6  –  16]. Известны 
такие способы получения металлических порошков, 
как газоструйное и центробежное распыление. Газо-
струйное распыление зачастую осуществляют в кера-
мическом тигле, вследствие этого в готовом металле 
наблюдается высокое содержание неметаллических 
включений. Изготовление металлических порошков 
за счет плазменного центробежного распыления за-
ключается в подготовке круглой заготовки (электро-
да) методом переплава шихтовых материалов в ва-
куумной индукционной печи (ВИП) и последующим 
вакуумно-дуговом переплаве (ВДП). Металлический 
порошок получают путем оплавления торца вращаю-
щегося электро да плазмой, состав которой можно из-
менять с  целью повышения механических и эксплуа-
тационных свойств получаемых гранул на установке 
плазменного центробежного распыления (УПЦР). По-
лучение металлических порошков в сочетании с  азо-

тированием расплава за счет плазмы, состоящей из 
смеси инертных газов и азота, может являться комп-
лексной технологией, позволяющей получать сложно 
профильные детали без сварных швов с повышенной 
твердостью [17, 18].

Стадии формирования твердой металлической гра-
нулы на УПЦР:

– образование пленки на торце заготовки в месте на-
грева плазмой;

– перемещение жидкой пленки от центра заготовки 
к периферийной части за счет центробежных сил;

– образование капли расплава;
– отрыв капли расплава от заготовки в результате 

превышения сил центробежного ускорения над силами 
поверхностного натяжения;

– кристаллизация капли в процессе свободного по-
лета.

Описанный механизм формирования позволяет по-
лучать плотные по структуре металлические порошки 
с минимальной массовой долей содержания инертного 
газа [19 – 24].

 Материалы и методы исследования

В работе проведено исследование изменения хими-
ческого состава, микроструктуры и микротвердости 
образцов (металлического порошка и таблеток) сплава 
ЭП741НП, легированного азотом. Легирование сплава 
азотом осуществляли на этапе производства металли-
ческих порошков на установке плазменного центро-
бежного распыления за счет использования плазмы, 
состоя щей из смеси инертных газов аргона и гелия 
с  азотом, взятых в различном процентном соотноше-
нии.

Литые заготовки, используемые для распыления 
и  получения металлического порошка, получали мето-
дом двойного переплава на ВИП и ВДП. Полученный 
электрод диаметром 75  мм и длиной 670  мм передавали 
на УПЦР. Процесс получения металлических гранул за 
счет азотсодержащей плазмы можно разделить на сле-
дующие стадии:

– плавление торца вращающегося электрода;
– формирование жидкой капли на торце заготовки 

и  ее отрыв от поверхности электрода;
– охлаждение и кристаллизация гранул в среде сме-

си инертных газов и азота.
Скорость вращения заготовки составляла 20  тыс. 

об./мин, время переплава одного электрода порядка 
20  мин. Фракционный состав полученной металлопо-
рошковой композиции варьировался от 40 до 140  мкм, 
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полученные порошки подвергали процессу горячего 
изостатического прессования.

Химический состав исследуемых образцов опре-
деляли с использованием рентгенофлуоресцентного 
спект рометра с волновой дисперсией Rigaku Primus 

ZSXII, рентгеноструктурные исследования проводи-
ли на дифрактометре Rigaku MiniFlex 600 (CuKα-из-
лучение), оснащенным 1D позиционно-чувствительным 
детектором D/teXUltra. Экспериментальные дифракто-
граммы обрабатывали по методу Ритвельда с помощью 

Рис. 1. Изображение в режиме вторичных электронов поверхности металлических порошков сплава ЭП741НП, 
легированных азотом, полученных на установке плазменного центробежного распыления, содержание азота в плазме:

а – 15 %, б – 20 %

Fig. 1. SEM SE images of metal powders of EP741NP alloy doped with nitrogen, obtained on PREP unit, nitrogen content in plasma:
a – 15 %, б – 20 %
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программного обеспечения Rigaku  PDXL  2 и базы дан-
ных фаз неорганических соединений ICDDPDF-2. Ме-
таллографическое изучение образцов проводили с  по-
мощью оптического микроскопа Olympus PME-3 при 
увеличениях 100  –  500. Дополнительные исследования 

особенности структуры гранулированных (порошко-
вых) образцов осуществляли с помощью сканирующе-
го электронного микроскопа (СЭМ) Tescan Vega  3  SB 
с ускоряющим напряжением 30  кВ, оснащенного при-
ставкой для энергодисперсионного элементного микро-
анализа Oxford Instruments.

Концентрацию водорода, кислорода и азота в образ-
цах измеряли методом восстановительного плавления 
в графитовом тигле в импульсной печи сопротивления 
в токе инертного газа (аргона, гелия). Выделившийся 
водород и азот определяли детектором по теплопро-
водности, кислород – по количеству выделившегося 
CO2 методом инфракрасной абсорбции. Анализ прово-
дили в газоанализаторе фирмы Leco модели Rhen-602  
и TC-600.

Т а б л и ц а  1

Состав плазмообразующего газа, %

Table 1. Plasma gas composition

He Ar N2

75 10 15 
60 20 20 

Т а б л и ц а  2

Химический состав образцов сплава ЭП741НП после ГИП, % (по массе)

Table 2. Chemical composition of EP741NP alloy samples after HIP, % (mass.)

Элемент Al Si Ti Cr Fe Co Ni Nb Mo Hf W
ГИП 1 7,56 0,04 1,83 9,41 0,10 14,87 54,16 2,94 3,82 0,26 5,02
ГИП 2 7,77 0,05 1,81 9,35 0,09 14,85 54,01 2,97 3,83 0,26 5,00

Рис. 2. Изображение в режиме отраженных электронов микроструктуры сплава ЭП741НП после ГИП, содержание азота в гранулах:
а – 0,021 %, б – 0,026 %

Fig. 2. SEM BSE images of microstructure of EP741NP alloy after HIP, nitrogen content in granules:
а – 0.021, б – 0.026
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Т а б л и ц а  3

Результаты микрорентгеноспектрального анализа, %

Table 3. Results of EDXS, %

Элемент
Номер спектра

11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Ni 55,2 54,9 54,4 54,3 55,3 54,6 56,3 54,0 55,1 54,6
Co 16,1 15,7 16,7 16,1 16,5 16,3 16,5 14,8 16,4 16,1
Cr 9,5 9,5 9,6 9,7 9,7 9,7 9,5 9,5 9,6 9,7
W 6,4 5,7 6,7 6,0 6,7 6,2 6,8 4,4 6,7 7,1
Al 4,4 3,6 4,8 5,1 4,2 5,1 4,2 5,8 4,3 4,7
Mo 3,7 4,0 3,6 4,1 3,7 4,0 3,3 4,4 3,7 4,0
Nb 2,5 3,6 1,6 2,6 2,1 2,1 1,6 4,5 2,3 2,0
Ti 2,1 2,4 1,6 2,1 1,8 1,9 1,8 2,6 2,0 1,9

Микротвердость образцов определяли по методу 
Виккерса, измерение проводили на микротвердомере 
LecoM-400-H, нагрузка составляла 0,1  Н, время под 
нагрузкой 20 с.

 Результаты и обсуждения

Металлические порошки получали методом 
плазменного центробежного распыления с различ-
ным составом плазмообразующего газа. В качестве 
примера на рис.  1 приведены изображения металли-
ческих порошков при различном увеличении. Со-
став плазмо образующего газа приведен в табл.  1. 
Изображения гранул во вторичных электронах, по-
лученные с помощью сканирующего электронного 
микроскопа, отображают морфологию поверхности 
полученных металлических порошков. Как видно из 

представленного рисунка, гранулы имеют сфериче-
скую форму с небольшим содержанием сателлитов. 
Исследование микроструктуры образцов из сплава 
ЭП741НП показывает наличие дендритной ликва-
ции вблизи крупных зерен, что может быть связано 
с тем, что кристаллизация гранул протекает с высо-
кой скоростью.

В табл.  2 приведен химический состав образцов 
пос ле ГИП.

На рис.  2 представлено изображение микрострук-
туры образцов при различном увеличении, полу-
ченное на сканирующем электронном микроскопе в 
режиме отраженных электронов после горячего изо-
статического прессования из металлических порош-
ков с различным содержанием азота.

Однородность исследуемого порошка была подвер-
жена результатами микрорентгеноспектрального ана-

Рис. 3. Изображение в режиме отраженных электронов исследуемых гранул и указание области для МРСА

Fig. 3. SEM BSE image of the studied EDX spectra of granules



64

Известия вузов. Черная металлургия. 2021. Том 64. № 1. С. 59–67.
© 2021.  Католиков В.Д., Логачев И.А., Комолова О.А., Железный М.В., Семин А.Е. Процесс азотирования при получении порошка ...

лиза нескольких гранул, элементный состав которых 
отличался незначительно (рис.  3, табл. 3).

 Анализ газообразующих примесей

Объектом для исследования содержания газообра-
зую щих примесей в образцах сплава ЭП741НП высту-
пали металлические порошки, полученные в результате 
плазменного центробежного распыления. Результаты 
анализа представлены в табл.  4,  5.

Приведенные данные показывают, что использо-
вание УПЦР с азотсодержащей плазмой позволяет 
получать концентрации в расплаве, в 40  –  50  раз пре-
вышающие начальное содержание азота. Полученные 
результаты на практике условно согласуются с ранее 
теоретически рассчитанными данными [25] (расчет-
ное содержание азота при обработке плазмообразу-
ющим газом 0,073  % при PN2

  =  0,2  атм). Это говорит 
о  возможности проведения процесса и получения азо-
тированного сплава на стадии получения металличес-
ких порошков.

 Измерение микротвердости

На рис.  4 представлены результаты определения 
микротвердости (в единицах HV0,01 ) исследованных 
образцов сплава ЭП741НП в различных состояниях. Из 
представленной диаграммы видно, что микротвердость 
рассматриваемых металлических гранул с содержанием 
азота 0,021 и 0,026  % увеличилась по сравнению с ис-
ходным образцом. Возрастание микротвердости образ-
цов после ГИП по сравнению с исходным состоянием 

может быть связано с увеличением плотности образца 
и дополнительным упрочнением, происходящем при 
ускоренных фазово-структурных превращениях.

На рис.  4 показаны значения микротвердости иссле-
дуемых образцов, полученных в результате плазменно-
го центробежного распыления азотосодержащей плаз-

Т а б л и ц а  4

Химический анализ исходных образцов на содержание газообразных примесей, % (по массе)

Table 4. Chemical analysis of the initial samples for the content of gaseous impurities, % (mass.)

Образец Водород Sd Кислород Sd Азот Sd

ЭП741НП 0,00006 – 0,0010 0,0005 0,0005 0,0001
Sd – стандартное отклонение.

Т а б л и ц а  5

Результаты химического анализа образцов сплава ЭП741НП,
полученные при наличии азота в плазме, % (по массе)

Table 5. Results of chemical analysis of EP741NP alloy samples 
obtained in the presence of nitrogen in plasma, % (mass.)

Образец Кислород Sd Азот Sd

ЭП741НП № 1.1 0,0069 0,0005 0,021 0,001
ЭП741НП № 1.2 0,0065 0,0005 0,020 0,001
ЭП741НП № 2.1 0,0063 0,0005 0,025 0,001
ЭП741НП № 2.2 0,0064 0,0005 0,026 0,001

Рис. 4. Значение микротвердости образцов сплава ЭП741НП:
1 – исходный образец; 2 – металлический порошок 

с содержанием  азота 0,021 %; 3 – металлический порошок 
с содержанием азота 0,026 %; 4 – образец после ГИП порошка 

с концентрацией азота 0,021 %; 5 – образец после ГИП порошка 
с концентрацией азота 0,026 %

Fig. 4. Microhardness of EP741NP alloy samples:
1 – initial sample; 2 – metal powder with nitrogen content of 0.021 %; 

3 – metal powder with nitrogen content of 0.026 %; 
4 – sample after HIP of powder with nitrogen content of 0.021 %; 
5 – sample after HIP of powder with nitrogen content of 0.026 %
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мой и последующего ГИП. На диаграмме видно, что 
увеличение содержания азота приводит к повышению 
микротвердости на 10  % по сравнению со стандартным 
сплавом ЭП741НП.

 Выводы

Исследована технология получения азотсодержащих 
металлических порошков на стадии их произ водства 
с  применением смеси плазмообразующих газов, состо-
ящей из аргона, гелия и азота, на УПЦР. Показано, что 
использование азота в качестве плазмообразующего 
газа на установках специальной электрометаллургии, 
в частности на УПЦР, позволяет добиться повышения 

концентрации азота с 0,0005  % в заготовке до 0,025  % 
в  готовом металле. Изучение микроструктуры и хими-
ческого состава полученных гранул показало, что при-
менение азотсодержащей плазмы не оказывает сильно-
го воздействия на изменение структуры сплава и  его 
однородности. Исследуемый металлический порошок, 
фракционный состав которого составлял 40  –  140  мкм, 
подвергался ГИП и измерению микротвердости по ме-
тоду Виккерса. Полученные результаты показывают 
повышение измеряемой микротвердости от 539 для 
литого сплава до 594  HV0,01 для образцов после ГИП. 
Это может говорить о том, что увеличение концентра-
ции азота в расплаве положительно влияет на свойства 
исследуемого порошкового сплава.
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