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犎犘犛犔犕工艺参数对高氮不锈钢氮含量及组织的影响
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摘　要　通过高压选区激光熔化制备高氮不锈钢，研究工艺参数对不锈钢中Ｎ含量、组织与硬度的影响。结果表明，合金中Ｎ含量与

腔内熔炼压力成正比，Ｎ含量最高可达１．０５％，腔内熔炼压力促进Ｎ的渗入并抑制氮的逸出；显微组织主要由细小等轴晶组成，晶粒

尺寸为１０～２５μｍ；随着腔内熔炼压力增大，晶粒尺寸逐渐变小，显微硬度增大，主要是由于腔内熔炼压力增大，固溶 Ｎ含量增加，晶

粒细化，使显微硬度提高。
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　　高Ｎ不锈钢是一种具备优异的力学性能和良好的

耐腐蚀性能的工程材料，在生物能源行业、航空航天、石

油化工行业、海洋工程、生物医用等多个领域应用广

泛［１２］。ＳＰＥＩＤＥＬＨＪ等
［３］发现在常压下，Ｎ质量分数

为０．４０％是钢中的极限值。通常，制备高氮不锈钢方式

有Ｎ２ 加压熔炼、粉末冶金及表面渗氮等
［４］。加压熔炼

４５０１



法可制备高氮不锈钢，但其成本较高、设备复杂，并且产

物存在Ｎ偏析缺陷等
［５］。

金属增材制造技术通过高能热源将粉体材料快速

逐层堆积成形［６７］。其中，选区激光熔化（ＳＬＭ）技术是

一个重要分支［８１１］，ＳＬＭ 工艺特点是金属粉末直接熔

炼凝固产生冶金结合，其本质是一个微米级的微冶金熔

池高速凝固的瞬时冶金过程。

高压方式增氮是冶炼高效优质高氮不锈钢的技术

之一。氮的饱和溶解度受压力的影响显著，随着压力增

加，其溶解度呈数量级变化，增氮效果显著［１２１３］。在选

区激光熔化不锈钢粉体试验基础上提出了高压选区激

光 熔 化 （Ｈｉｇｈｐｒｅｓｓｕｒｅ Ｓｅｌｅｃｔｉｖｅ Ｌａｓｅｒ Ｍｅｌｔｉｎｇ，

ＨＰＳＬＭ）法制备高氮不锈钢。高压气氛中，高功率激

光照射不锈钢粉体形成高温液态微熔池，氮气经熔池表

面渗入并在熔池中迁移溶解，熔池底部形成厚度梯度凝

壳（糊状区），激光扫描后熔体快速凝固成形。

高压选区激光熔化的核心是钢水高压气氛增氮，微

熔池氮化传质，快速凝固抑制Ｎ偏析，可以在高压下实

现激光微熔池协同增氮，提高不锈钢中氮含量，改善钢

的力学性能和耐腐蚀性能。与现有工艺相比，选区激光

熔化法具有快速凝固、一步成形的优势，但目前采用该

技术制备高氮不锈钢的相关研究报道较少。因此，本研

究采用高压选区激光熔化技术制备高氮不锈钢，研究腔

内熔炼压力对高氮不锈钢的氮含量及分布、显微组织

（物相、晶粒尺寸、晶粒取向）与硬度的影响；同时在优化

腔内熔炼压力基础上，探究了粉末厚度、扫描间距和扫

描速度等参数对不锈钢中 Ｎ含量的影响，旨在为其应

用提供参考。

１　试验材料与方法

高压选区激光熔化过程熔池剖面示意图见图１。

高压熔炼腔体包括透镜、成形仓、水冷台、进水口、放气

口、安全阀、窥视孔及进气口等。使用前利用真空泵从

图１　高压选区激光熔化过程熔池剖面示意图

Ｆｉｇ．１　Ｐｒｏｆｉｌｅｄｉａｇｒａｍｏｆｍｅｌｔｉｎｇｐｏｏｌｄｕｒｉｎｇ

ｈｉｇｈｐｒｅｓｓｕｒｅｓｅｌｅｃｔｉｖｅｌａｓｅｒｍｅｌｔｉｎｇ

放气口抽气，将腔体内部做真空处理，通过进气口连接

Ｎ２ 瓶，向腔体内充Ｎ２，通过气压表观察调节腔体内Ｎ２

压力，并设有安全阀保证试验的安全性。试验时，激光

聚焦后由上部透镜进入腔体，对粉槽内金属粉体进行选

区熔融，铜槽下方是水冷铜台，可实现对选区激光熔化

过程冷却速度进行调节。可通过窥视孔对试验过程进

行观察和记录。结束后，对成形试样进行收集、分析与

测试，得到不同工艺参数下成形高氮不锈钢试样的氮含

量、氮分布以及其他各项参数。

　　采用真空气雾化工艺制备高氮不锈钢金属粉

体［１４］，其化学成分见表１。粉体成分测试表明，粉体 Ｎ

质量分数为０．３２％。粉体振实密度为４．９ｇ／ｃｍ
３，松装

密度为４．２ｇ／ｃｍ
３；使用ＪＬＡ３型粉体综合特性测试仪

（漏斗孔径２．５ｍｍ）测得粉体流动性为１６．９０ｓ／５０ｇ；通

过ＢＴ９３００ＳＴ 激 光 粒 度 分 布 仪 测 得 平 均 粒 径 为

３５．６７μｍ。利用 ＴＥＳＣＡＮ ＭＩＰＡＬＭＳ扫描电镜观察

粉体微观形貌，ＲｉｇａｋｕｕｌｔｉｍａⅣ型Ｘ射线衍射仪测得

粉体物相组成，结果见图２。由图２ａ可知，粉体几乎全

为球形，有少量呈卫星粉状；粉体物相主要为铁素体相，

见图２ｂ。

表１　高氮不锈钢粉体的化学成分
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（ａ）粉末形貌 （ｂ）粉末物相组成

图２　粉体微观形貌及物相组成

Ｆｉｇ．２　Ｍｉｃｒｏｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙａｎｄｐｈａｓｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｔｈｅｐｏｗｄｅｒｓ

　　高压选区激光熔化工艺参数见表２。方案１：为获

得较优的腔内熔炼压力，基于前期工艺参数优化结果，

即高激光能量密度成形高氮不锈钢试样氮含量较低，氮

损失较多，选定激光功率为２００～３００Ｗ，铺粉厚度为

０．３ｍｍ，扫描速度为２００ｍｍ／ｓ，间距为０．０５ｍｍ，研究

腔内熔炼压力（０．１～１．５ＭＰａ）、激光功率对高氮不锈钢

成形、氮含量及分布、显微组织和硬度的影响；方案２：

在确定较优的腔内熔炼压力基础上，进一步探究了其他
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工艺参数，如扫描速度、扫描间距和粉层厚度对氮含量

及分布的影响。

表２　高压选区激光熔化单层成形参数

犜犪犫．２　犛犻狀犵犾犲犾犪狔犲狉犳狅狉犿犻狀犵狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳犎犘犛犔犕

方案
腔内熔炼

压力／ＭＰａ

激光功

率／Ｗ

扫描间

隔／ｍｍ

铺粉厚

度／ｍｍ

扫描速度／

（ｍｍ·ｓ－１）

１
０．１、０．３、０．５、０．８、

１．０、１．２、１．５
２００～３００ ０．０５ ０．３ ２００

２ ０．５ ３００ ０．０２、０．０５ ０．３、０．５、１．０ ２００、１０００

　　利用ＬＥＣＯ氧氮氢联测仪对 ＨＰＳＬＭ试样进行氮

含量检测。测量前，将试样打磨至表面光滑，使用超声

波清洗仪进行清洗。采用Ｘ射线衍射仪［工作电压为

４０ｋＶ，管电流为４０ｍＡ，测量范围为２０°～１００°，扫描

速度为１０（°）／ｍｉｎ］对试样进行物相组成分析，并通过

ＯｘｆｏｒｄＮｏｒｄｌｙｓ３快速电子背散射衍射系统（Ｅｌｅｃｔｒｏｎ

ＢａｃｋＳｃａｔｔｅｒｅｄＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ，ＥＢＳＤ）确定物相组成比

例。采用 Ｔｕｋｏｎ２５００ 型全自动维氏硬度仪测试

ＨＰＳＬＭ试样的硬度值。测试前，将试样表面打磨抛光

至镜面无痕，试样清洗吹干后在３Ｎ载荷下将金刚石方

形锥压入器压入其表面，不同工艺参数下试样分别测量

９次，并取其平均值。

２　试验结果与讨论

２．１　腔内熔炼压力对不锈钢中犖含量及分布的影响

图３ 是 扫 描 速 度 为 ２００ ｍｍ／ｓ、扫 描 间 距 为

０．０５ｍｍ、扫描层厚为０．３ｍｍ，激光功率分别为２００和

３００Ｗ、不同腔内熔炼压力（０．１～１．５ＭＰａ）下成形的高

（ａ）０．１ＭＰａ （ｂ）０．３ＭＰａ （ｃ）０．５ＭＰａ （ｄ）０．８ＭＰａ （ｅ）１．２ＭＰａ （ｆ）１．５ＭＰａ

图３　粉层厚度为１ｍｍ，不同腔内熔炼压力下成形高氮不锈钢试样（左侧功率为２００Ｗ，右侧功率为３００Ｗ）

Ｆｉｇ．３　Ｈｉｇｈｎｉｔｒｏｇｅｎｓｐｅｃｉｍｅｎｓｆｏｒｍｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｕｍｉｎａｌｐｒｅｓｓｕｒｅｗｉｔｈｌａｙｅｒｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆ１ｍｍ

（ｐｏｗｅｒｉｓ２００Ｗｉｎｌｅｆｔａｎｄｐｏｗｅｒｉｓ３００Ｗｉｎｒｉｇｈｔ）

氮不锈钢试样。可以看出，随着腔内熔炼压力的增加，

两种激光功率（２００、３００Ｗ）试样成形效果逐渐变好，其

主要原因是随着腔内熔炼压力增加，增加了固液相线温

度，这与文献［１５］研究结果一致。其中，２００Ｗ下，成形

试样的孔洞较多，而３００Ｗ下成形试样的过熔加剧，当

腔内熔炼压力为０．５ＭＰａ时成形试样较好。

　　对不同腔内熔炼压力的 ＨＰＳＬＭ 成形高氮不锈钢

试样氮含量进行测试，结果见图４。可以看出，当腔内

熔炼压力（Δ犘）为０．１ＭＰａ时，试样中氮含量最低，为

０．３８４％，Ｎ含量比原始粉体Ｎ含量高０．０６４％；当Δ犘

为１．５ＭＰａ时，试样中Ｎ含量为１．０５％，对ＦｅＣｒＮｎ

图４　不同腔内熔炼压力 ＨＰＳＬＭ成形高氮不锈钢试样的氮含量

Ｆｉｇ．４　ＮｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎＨＰＳＬＭｓｐｅｃｉｍｅｎｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｌｕｍｉｎａｌｐｒｅｓｓｕｒｅｓ

系不锈钢，当增压熔炼时，氮的溶解度可达１％，甚至更

高，这与熔炼压力和 Ｃｒ、Ｍｎ 含量有关，这与文献

［１６１７］研究结果一致。试样中氮含量随着腔内熔炼压

力的增加而提高，在腔内熔炼压力为０．１～０．５ＭＰａ内，

氮含量增加趋势明显，即 Δ犘 从 ０．１ ＭＰａ提高至

０．５ＭＰａ时，２００、３００Ｗ 试样的氮含量（质量分数）分别

增加了０．３８４％、０．３９６％；随着腔内熔炼压力继续增加

至１．５ＭＰａ，氮含量（质量分数）增加趋势变缓，当Δ犘

由０．５ＭＰａ提高至１．５ ＭＰａ时，氮含量仅分别增加

０．２８２％、０．２６０％。另外，激光功率为３００Ｗ 成形试样

的氮含量均高于激光功率为２００Ｗ的试样。

　　选择腔内熔炼压力为０．５ＭＰａ的 ＨＰＳＬＭ 成形高

氮不锈钢试样，对其犡犢 截面进行了形貌和元素分布

分析，结果见图５。从图５ａ可以看出，不锈钢组织比较

均匀细小，在晶界处存在一些第二相。ＥＤＳ分析发现，

各合金元素分布比较均匀，无明显元素偏析。这与选区

激光熔化工艺的快速熔化和凝固可以有效抑制元素偏

析有关。

　　从图４可以看出，ＨＰＳＬＭ成形高氮不锈钢中Ｎ含

量随腔内熔炼压力提升而增加，一方面是因为提升腔内

熔炼压力，增加了 ＨＰＳＬＭ 熔炼及凝固过程的腔内熔

炼压力，熔池内的溶质氮未达到饱和溶解度，熔炼时有
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大量Ｎ２ 在激光作用下扩散进入微熔池，提高渗氮量；

另一方面是增加腔内熔炼压力，增大了熔池的表面作用

压力，抑制氮的逸出。这也说明在 ＨＰＳＬＭ 过程中，腔

内熔炼压力可促进氮的渗入和抑制氮的逸出。

（ａ）面扫描区域 （ｂ）ＥＤＳ能谱分析 （ｃ）整体元素分布 （ｄ）Ｆｅ面扫描

（ｅ）Ｃｒ面扫描 （ｆ）Ｍｏ面扫描 （ｇ）Ｍｎ面扫描 （ｈ）Ｎ面扫描

图５　ＨＰＳＬＭ试样面扫描结果及ＥＤＳ分析

Ｆｉｇ．５　ＳｕｒｆａｃｅｓｃａｎｎｉｎｇａｎｄＥＤＳｒｅｓｕｌｔｓｏｆＨＰＳＬＭｓｐｅｃｉｍｅｎｓ

２．２　腔内熔炼压力对不锈钢显微组织及硬度的影响

选取０．３、０．５和１．５ＭＰａ压力下 ＨＰＳＬＭ 试样进

行显微组织观察，见图６。可以看出，试样的晶粒形态

主要为细小等轴晶。随着腔内熔炼压力提升，晶粒尺寸

逐渐变小。０．３ＭＰａ时，其平均晶粒尺寸约为２３．１μｍ，

随着腔内熔炼压力逐渐增加至０．５、１．５ＭＰａ，平均晶粒

尺寸分别细化至１８．２、１１．７μｍ。在０．３～０．５ＭＰａ内，

晶粒尺寸变化明显，压力增加０．２ＭＰａ，晶粒尺寸减小

了４．９μｍ；在０．５～１．５ＭＰａ内，晶粒尺寸变化趋势较

小，压力增加了１ＭＰａ，晶粒尺寸仅减小６．５μｍ。

（ａ）０．３ＭＰａ （ｂ）０．５ＭＰａ （ｃ）１．５ＭＰａ

图６　不同腔内熔炼压力下试样的微观形貌

Ｆｉｇ．６　Ｍｉｃｒｏｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｓｐｅｃｉｍｅｎｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｕｍｉｎａｌｐｒｅｓｓｕｒｅｓ

　　采用ＥＢＳＤ对 ＨＰＳＬＭ 高氮不锈钢微观组织各向

异性进行了观察，得到不同腔内熔炼压力条件下试样的

反极图、晶界取向差分布图及晶粒尺寸分布图，见图７。

可以看出，随着腔内熔炼压力由０．３ ＭＰａ增加至

１．５ＭＰａ，试样的晶粒尺寸逐渐减小，这与图６统计结

果一致。由晶粒尺寸分布可知，不同腔内熔炼压力下成

形试样晶粒同样呈不均匀态，０．３ＭＰａ对ＨＰＳＬＭ试样

晶粒尺寸在１０～３２μｍ内的面积占比超过８０％，０．５

ＭＰａ熔炼压力的试样晶粒尺寸在７～３２μｍ内的面积

占比超过８０％，１．５ＭＰａ熔炼压力的试样晶粒尺寸在９

～２８μｍ内的面积占比超过了８０％。将３种腔内熔炼

压力ＨＰＳＬＭ试样的晶粒尺寸分布图的各晶粒尺寸分

别乘以对应的面积比例，得到平均晶粒尺寸分别为２３．

６２、２２．４４和２１．０５μｍ。

　　图８为腔内不同熔炼压力条件下 ＨＰＳＬＭ 高氮不

锈钢试样的显微硬度测试结果。结果表明，当压力为

０．３ＭＰａ时，硬度（ＨＶ０．３）最小，为２７１，压力为１．５ＭＰａ

时，硬度（ＨＶ０．３）达到３４５。当压力由０．３ＭＰａ增加至

０．５ＭＰａ时，硬度（ＨＶ０．３）的上升趋势不明显，仅上升了

１０；而腔内熔炼压力继续增加至１．５ＭＰａ，显微硬度

（ＨＶ０．３）迅速上升，提高了５６。ＨＰＳＬＭ 高氮不锈钢试

样硬度随着腔内熔炼压力的增加而增加，一方面，这与
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ＨＰＳＬＭ高氮不锈钢试样中氮含量与腔内熔炼压力成

正比，氮的固溶强化作用增大，使得 ＨＰＳＬＭ 试样硬度

增大；另一方面，随着腔内熔炼压力提高，ＨＰＳＬＭ 试样

的晶粒尺寸降低，产生细晶强化，试样硬度同步提高。

（ａ）０．３ＭＰａ，晶粒取向分布 （ｂ）０．５ＭＰａ，晶粒取向分布 （ｃ）１．５ＭＰａ，晶粒取向分布

（ｄ）０．３ＭＰａ，晶粒尺寸分布 （ｅ）０．５ＭＰａ，晶粒尺寸分布 （ｆ）１．５ＭＰａ，晶粒尺寸分布

（ｇ）０．３ＭＰａ，晶粒取向图 （ｈ）０．５ＭＰａ，晶粒取向图 （ｉ）１．５ＭＰａ，晶粒取向图

图７　腔内熔炼不同压力下 ＨＰＳＬＭ试样的晶粒取向分布、尺寸大小和晶粒取向图

Ｆｉｇ．７　ＯｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｎｄｓｉｚｅｏｆＨＰＳＬＭｇｒａｉｎｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｕｍｉｎａｌｐｒｅｓｓｕｒｅｓａｓｗｅｌｌａｓｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ

图８　不同腔内熔炼压力试样的显微硬度分布

Ｆｉｇ．８　Ｍｉｃｒｏｈａｒｄｎｅｓｓｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｓｐｅｃｉｍｅｎｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｌｕｍｉｎａｌｐｒｅｓｓｕｒｅｓ

２．３　其他工艺参数对高氮不锈钢氮含量的影响

当激光功率为３００Ｗ，腔内熔炼压力为０．５ＭＰａ

时，高氮不锈钢试样的成形最佳，且具有较高氮含量。

因此，在腔内熔炼压力为０．５ＭＰａ下，进一步测试了不

同铺粉厚度、扫描速度和扫描间隔对 ＨＰＳＬＭ 高氮不

锈钢试样渗氮量的影响。其中，设置铺粉厚度分别为

０．３、０．５、１ｍｍ；扫描速度为２００、１０００ｍｍ／ｓ；扫描间隔

为０．０２ｍｍ和０．０５ｍｍ。试样中氮含量见图９。

（ａ）扫描层厚 （ｂ）扫描速度及扫描间隔

图９　不同工艺参数下试样中氮含量

Ｆｉｇ．９　Ｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｓｉｎｔｈｅｓｐｅｃｉｍｅｎｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｐｒｏｃｅｓｓｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

　　由图９ａ可知，不同铺粉厚度的试样均有不同程度

的渗氮情况，渗氮量与铺粉厚度成正比。当铺粉厚度为
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０．３ｍｍ时，试样氮含量最低，为０．７０８％，当粉层厚度为

１ｍｍ时，试样氮含量最高，在激光功率为２００Ｗ 时达

到０．８１％。这是因为在较高的腔内熔炼压力下，粉末床

吸收激光能量形成熔池，熔池内部传热主要以传导传热

为主，粉层导热性比基板差，粉层较厚时，热量传导变

慢，熔池延伸熔化粉体形成偏大尺寸熔池，气液渗氮界

面变大，为ＳＬＭ成形渗氮提供良好的动力学条件。由

图９ｂ可知，不同扫描间隔的试样中氮含量存在明显差

异，渗氮量与扫描间隔成反比。在扫描间隔为０．０２和

０．０５ｍｍ内，最高渗氮量为０．４６％（３００Ｗ），最低渗氮

量为０．１１４％（２００Ｗ）。主要原因是成形相同尺寸的试

样，低扫描间隔试样的熔道多于高扫描间隔，导致低扫

描速度试样熔池个数多于高扫描间隔的熔池个数，在高

压条件下，熔池个数增多使渗氮次数增加，使试样氮含

量增加。

３　结　论

（１）随着腔内熔炼压力增大，ＨＰＳＬＭ 高氮不锈钢

试样中的氮含量逐渐增加，且氮呈均匀分布，这与腔内

熔炼压力可促进氮的渗入和抑制氮的逸出有关。在较

低腔内熔炼压力（０．１～０．５ＭＰａ）范围内，氮含量增量最

显著；在较高腔内熔炼压力（０．５～１．５ＭＰａ）下，氮含量

增量较小。

（２）ＨＰＳＬＭ高氮不锈钢试样主要由细小等轴晶组

成；随着腔内熔炼压力由０．３ＭＰａ增加至１．５ＭＰａ，晶

粒尺寸由２３．１μｍ减小至１１．７μｍ，同时，显微硬度逐

渐增加，这与氮的固溶强化作用有关。当腔内熔炼压力

为１．５ＭＰａ时，显微硬度（ＨＶ０．３）最高为３４５。

（３）铺粉厚度、扫描速度与间隔对 ＨＰＳＬＭ 高氮不

锈钢的渗氮量亦有一定影响；Ｎ含量与铺粉厚度成正

比，与扫描间隔和扫描速度成反比。综合而言，腔内熔

炼压力对Ｎ含量影响是主要的。
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上半年我国冷室压铸机出口３７４台
来自中国铸造协会消息，根据海关数据统计，２０２３年

１～６月，我国冷室压铸机共计出口３７４台，同比增长

６６．２％。其中６月出口５３台，同比下降３．６％，环比下降

８．６％。

２０２３年１～６月同比出口情况

日期 出口量／台 金额／美元

２０２２年１～６月 ２２５ ３６９３５０５７

２０２３年１～６月 ３７４ ４７４６８２４５

同比增长 ６６．２％ ２８．５％

２０２３年６月同比、环比出口情况

日期 出口量／台 金额／美元

２０２２年６月 ５５ ６８８７１９３

２０２３年５月 ５８ ７７３４０７４

２０２３年６月 ５３ ５９８０３３８

同比增长 －３．６％ －１３．２％

环比增长 －８．６％ －２２．７％

（摘自压铸周刊）
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