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激光选区熔化成形S-130钢热处理工艺研究
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摘要 采用激光选区熔化(SLM)技术成形S-130马氏体时效不锈钢,研究了热处理前后S-130试样的物相、显微组

织以及力学性能,并对比分析了五步热处理和三步热处理工艺对组织和性能的影响。结果表明:SLM 成形S-130
试样主要由大量马氏体和少量残余奥氏体组成,显微组织呈胞状枝晶结构,透射电子显微镜(TEM)观察到大量含

有高密度位错的板条马氏体。经过两种热处理后,逆转变奥氏体的形成使得奥氏体的含量增加,大量的纳米级析

出物在板条马氏体上弥散分布,同时残余/逆转变奥氏体在马氏体板条间析出。SLM沉积态试样经过两种热处理

后显微硬度和拉伸强度得到明显提升,且延伸率没有降低。相较于五步热处理,三步热处理后的试样具有更高含

量的奥氏体以及更细小的板条马氏体和析出物,且在保证延伸率的情况下具有更高的显微硬度和拉伸强度。SLM
成形S-130马氏体时效不锈钢优化的热处理制度为三步热处理(固溶+冷处理+时效)。
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1 引  言

马氏体时效不锈钢是由低碳马氏体相变强化和

时效强化两种强化效应叠加的高强度不锈钢,用马

氏体时效不锈钢逐步代替沉淀硬化不锈钢是高强度

不锈钢发展的重要趋势[1]。Fe-Cr-Ni-Co-Mo体系

是一种新型的能兼顾高强度和良好韧性的马氏体时

效不锈钢,可用来制造重型液氧煤油发动机氧泵壳

体和液氧主阀壳体的液氧路承压部件等[2]。传统加

工方法如铸造、锻造等难以制备这些结构复杂的精

密金属构件[3]。作为近年来发展迅速的增材制造技

术(3D 打印技术)之一,激光选区熔化(selective
 

laser
 

melting,SLM)技术以高能束激光为热源,能
够实现复杂精密金属构件的整体成形,加工周期短,
材料利用率高,成本低[4-8]。因此,利用SLM 技术

成形Fe-Cr-Ni-Co-Mo马氏体时效不锈钢具有广阔

的应用前景,市场价值巨大。

2007年,Liu等[9]研究了铸态FeCrNiCoMo
 

马

氏体时 效 不 锈 钢 [其 化 学 成 分 (质 量 分 数)为

15.0%~16.5%
 

Cr,6.0%~7.5%
 

Ni,9.5%~
11.0%

 

Co,6.5%~7.5%
 

Mo,余下为Fe]的组织和

性能,并探究出优化的热处理工艺(1050
 

℃固溶

1
 

h+-73
 

℃ 冷 处 理 8
 

h+540
 

℃ 时 效 4
 

h)。

Tarasenko等[10]研究了淬火+时效热处理对铸态

FeCrNiCoMo马氏体时效不锈钢[其化学成分(质量

分数)为9.6%
 

Cr,9%
 

Ni,5.9%
 

Co,2.9%
 

Mo,余
下为Fe]物相和性能的影响,并获得了优化的淬火

温度(750
 

℃)和时效温度(500
 

℃)。2012年,葛鹏

等[11]研 究 了 不 同 固 溶 + 时 效 处 理 对 锻 造

FeCrNiCoMo马氏体时效不锈钢[其化学成分(质量

分数)为10.5%~12.0%
 

Cr,6.0%~8.5%
 

Ni,

5.0%~7.0%
 

Co,2.0%~3.0%
 

Mo,余下为Fe]组
织和性能的影响,在优化的热处理条件下试样的屈

服强度达到1300
 

MPa,抗拉强度达到1350
 

MPa。

2014年,苏 文 文 等[12-13]通 过 铸 造 工 艺 制 备 了

FeCrNiCoMo马氏体时效不锈钢[其化学成分(质量

分数)为10.5%~12.0%
 

Cr,7.0%~8.5%
 

Ni,

4.5%~6.0%
 

Co,2.5%~3.5%
 

Mo,余下为Fe],
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经过1130
 

℃×5
 

h均质化处理+975
 

℃×1
 

h晶粒

细化处理+750
 

℃×1
 

h固溶处理+-73
 

℃×2
 

h
冷处理+500

 

℃×3
 

h时效处理后,试样的抗拉强

度、屈 服 强 度 和 延 伸 率 分 别 达 到 1278
 

MPa、

1207
 

MPa和13%。综上所述,目前有关Fe-Cr-Ni-
Co-Mo马氏体时效不锈钢的研究主要集中在传统

铸造/锻造加工工艺及后续热处理上,而采用SLM
技术成形该不锈钢的研究还很少见。此外,SLM沉

积态以及后续热处理条件下Fe-Cr-Ni-Co-Mo马氏

体时效不锈钢的组织和性能还有待探究。
基于上述背景,本文采用SLM 技术成形S-130

马氏体时效不锈钢[其化 学 成 分(质 量 分 数)为

10.5%~12.0%
 

Cr,6.0%~9.0%
 

Ni,3.0%~

7.0%
 

Co,1.5%~3.5%
 

Mo,余下为Fe]。为了进

一步提升沉积态试样的强度和硬度,分别采用五步

热处理(均质化+晶粒细化+固溶+冷处理+时效

处理)以及三步热处理(固溶+冷处理+时效处理)
对SLM沉积态试样进行后处理,并对比分析了两

种热处理工艺对S-130沉积态试样组织和性能的影

响,以期获得优化的热处理工艺。

2 实验材料、设备与方法

实验所用原材料是由西安欧中材料科技有限公

司提供的S-130不锈钢粉末,其化学成分如表1所

示。S-130粉末的形貌和粒径分布如图1所示。观

察可知,粉末呈球形,平均粒径为45.6
 

μm。
表1 S-130钢粉末的化学成分

Table
 

1 Chemical
 

compositions
 

of
 

S-130
 

steel
 

powder

Element Cr Ni Co Mo C Si Mn S P Fe

Mass
 

fraction
 

/% 10.5--12.0 6.0--9.0 3.0--7.0 1.5--3.5 ≤0.03 ≤0.50 ≤0.70 ≤0.015 ≤0.015 Bal.

图1 S-130钢粉末.(a)形貌;(b)粒径分布

Fig 
 

1 S-130
 

steel
 

powder 
 

 a 
 

Morphology 
 

 b 
 

particle
 

size
 

distribution

  SLM实验在自主研发的LSNF-2型设备上进

行,该设备配有500
 

W 单模光纤激光器作为能量

源[14]。采用SLM技术成形了一系列S-130不锈钢

块体试样(尺寸为10
 

mm×10
 

mm×5
 

mm)和拉伸

试样,所使用的工艺参数为:激光功率360
 

W,扫描

速度800
 

mm/s,扫 描 间 距 0.1
 

mm,铺 粉 厚 度

0.04
 

mm,相位角90°。SLM 沉积态S-130试样的

致密度达到99.9%。采用 KSL-1400X-A2箱式电

阻炉对SLM 沉积态试样进行后续热处理,其最高

加热温度为1400
 

℃,加热速率为10
 

℃/min。参考

已有马氏体时效不锈钢的热处理工艺研究[9-13],对

SLM成形的S-130试样分别进行两种热处理:1)均
质化(1150

 

℃×3
 

h,空冷)+晶粒细化(950
 

℃×
1

 

h,空冷)+固溶(800
 

℃×1
 

h,空冷)+冷处理

(-73
 

℃×2
 

h,空气中回复)+时效(500
 

℃×3
 

h,
空冷)(简称五步热处理);2)固溶(800

 

℃×1
 

h,空
冷)+冷处理(-73

 

℃×2
 

h,空气中回复)+时效

(500
 

℃×3
 

h,空冷)(简称三步热处理)。两种热处

理的工艺流程如图2所示,其中RT表示室温。
采用标准金相技术制备金相试样,并采用王水

(盐酸和硝酸的体积比为3∶1)对试样进行腐蚀。采

用X'Pert
 

PRO型X射线衍射仪(XRD)分析试样的

物相组成。采用Gemini
 

SEM300场发射扫描电子

显微镜(SEM)对SLM成形态及热处理态试样的显

微组织进行观察。采用FEI
 

TecnaiG2-F30透射电

子显微镜(TEM)对组织和物相进行深入分析。透

射试样的制备步骤如下:首先对尺寸为10
 

mm×
10mm×2.5

 

mm的薄片试样进行机械研磨,使薄
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图2 两种热处理工艺的流程图。(a)五步热处理;(b)三步热处理

Fig 
 

2 Flow
 

charts
 

of
 

two
 

heat-treatment
 

processes 
 

 a 
 

Five-step
 

heat
 

treatment 
 

 b 
 

three-step
 

heat
 

treatment

片的厚度小于50
 

μm;然后将薄片冲压成直径为

3
 

mm的圆片;最后采用 Gatan-695型号的离子减

薄仪对圆片进行进一步的减薄。采用DHV-1000Z
型显 微 硬 度 计 测 量 试 样 的 显 微 硬 度,测 试 时 在

2.94
 

N载荷下保压20
 

s,每个试样至少测量20个

点。采用AG-IC100型材料高温持久性能试验机进

行室温拉伸实验,每个参数下测试三根拉伸试样,并
采用SEM对拉伸试样的断口形貌进行观察。

3 分析与讨论
 

3.1 物相分析

图3显示的是SLM 沉积态和热处理态S-130
试样的XRD图谱,可以观察到相对强度较大的马

氏体相(α)衍射峰和相对强度较弱的奥氏体相(γ)衍
射峰。SLM 成形的S-130试样主要由大量马氏体

及少量 残 余 奥 氏 体 组 成。经 过 两 种 热 处 理 后,
(200)γ,(111)γ和(220)γ对应峰的相对强度得到

明显增强,表明奥氏体的含量增多。根据Li等[15]

和Song等[16]的研究,基于XRD谱图,奥氏体和马

氏体的相对含量为

Vγ +Vα =1, (1)

Vγ =
1.4Iγ

Iα +1.4Iγ
, (2)

式中:Vγ
 和

 

Vα
 分别是奥氏体和马氏体的体积分数;

Iγ 和Iα 分别是奥氏体和马氏体在XRD图谱中对

应主峰的相对强度。结合图3所示的XRD图谱以

及(1)、(2)式,可以计算得出SLM 沉积态试样的奥

氏体含量(体积分数,全文同)为6.12%,经过五步

热处 理 和 三 步 热 处 理 后,奥 氏 体 的 含 量 分 别 为

8.52%和11.31%。热处理后奥氏体含量的增多主

要是由于逆转变奥氏体的形成。已有马氏体时效不

锈钢的热处理研究[17-19]表明,时效过程中非扩散

α→γ转变的发生会导致逆转变奥氏体的形成。需

要说明的是,XRD测试不能区分开残余奥氏体和逆

转变奥氏体,这是由于它们具有相同的面心立方

(FCC)晶格结构。因此,热处理后S-130试样的物

相主要包含马氏体和残余/逆转变奥氏体。

图3 SLM沉积态和热处理态S-130试样的XRD图谱

Fig 
 

3 XRD
 

patterns
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

and
 

heat-
treated

 

S-130
 

samples

此外,相 较 于 五 步 热 处 理 后 奥 氏 体 的 含 量

(8.52%),三 步 热 处 理 后 奥 氏 体 的 含 量 更 高

(11.31%)。这主要是由于SLM 沉积态试样经过

均质化(1150
 

℃×3
 

h,空冷)和晶粒细化(950
 

℃×
1

 

h,空冷)处理,应力得到释放,在后续的三步热处

理过程中,α→γ相转变的驱动力降低。相较之下,

SLM沉积态试样直接进行三步热处理,较大的残余

应力为α→γ相转变提供了更大的驱动力,进而形成

更多的逆转变奥氏体。

3.2 显微组织

图4显示的是SLM 沉积态S-130试样横截面

和纵截面的显微组织特征。对横截面的组织进行观

察,如图4(a)~(c)所示。从图4(a)所示的低倍

SEM图中可以观察到由90°相位角导致的“棋盘格”
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结构。进一步,从图4(c)所示的高倍SEM 图中可

以观察到胞状枝晶结构。对图4(d)~(f)所示的纵

截面组织进行观察,可以发现,低倍组织呈现典型的

熔池形貌,高倍组织呈现胞状枝晶结构,枝晶的生长

方向与熔池边界近似垂直,并沿熔池中心对称。类

似的胞状枝晶结构在SLM成形的SS
 

CX不锈钢中

也可以观察到[20]。为了进一步观察S-130沉积态

试样的马氏体特征,对试样进行了 TEM 分析,如
图5所示。从图5(a)所示的明场TEM图中可以明

显观察到大量含有高密度位错的板条马氏体。对应

的选区电子衍射(SAED)结果[图5(b)]表明,马氏

体具有典型的体心立方(BCC)结构。需要说明的

是,SLM沉积态试样中残余奥氏体的含量较少,在

TEM测试中没有被观察到。此外,SLM 沉积态S-
130试样中大量板条马氏 体 的 形 成 主 要 是 由 于

SLM过程中较快的冷却速率(103
 

~108
 

K/s)远高

于马氏体转变所需的冷却速率[21-22],奥氏体向马氏

体的转变得到促进。

图4 SLM沉积态S-130试样横截面和纵截面在不同放大倍数下的显微组织。(a)~(c)横截面;(d)~(f)纵截面

Fig 
 

4 Microstructures
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

S-130
 

sample
 

on
 

cross
 

and
 

longitudinal
 

sections
 

under
 

different
 

magnifications 
 

 a -- c 
 

Cross
 

section 
 

 d -- f 
  

longitudinal
 

section

图5 SLM沉积态S-130试样的TEM分析。(a)明场TEM图;(b)对应的选区电子衍射图

Fig 
 

5 TEM
 

analysis
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

S-130
 

sample 
 

 a 
 

Bright-field
 

TEM
 

micrograph 
 

 b 
 

corresponding
 

SAED
 

pattern

  图6显示的是两种热处理态试样纵截面的显微

组织特征。从图6(a)、(d)所示的低倍SEM图中可

以观察到沉积态的熔池形貌消失,同时出现了明显

的板条马氏体结构。从图6(c)、(f)所示的高倍

SEM图中可以观察到板条马氏体上弥散分布的纳

米级析出物。析出物的尺寸较小,在之前的 XRD
测试中没有被检测到。采用TEM进一步观察热处

理态试 样 的 物 相 和 组 织 特 征,如 图7所 示。从

图7(a)所示的明场TEM图中可以观察到马氏体板

条 间 析 出 的 薄 片 状 奥 氏 体 以 及 纳 米 级 析 出 物。
图7(b)所示的选区电子衍射图表明马氏体(BCC结

构)和奥氏体(FCC结构)的取向关系为[001]α平行

于[011]γ,这 与 经 典 的 Nishiyama-Wassermann
(N-W)关系相一致[9,23]。众所周知,板条马氏体强

化和析出物强化是马氏体时效不锈钢重要的两种强

化 机制[9,24]。一方面,具有高位错密度的板条马氏

0202003-4
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图6 两种热处理态S-130试样纵截面在不同放大倍数下的显微组织。(a)~(c)五步热处理;(d)~(f)三步热处理

Fig 
 

6 Microstructures
 

of
 

two
 

heat-treated
 

S-130
 

samples
 

on
 

longitudinal
 

sections
 

under
 

different
 

magnifications 
 

 a -- c 
 

Five-step
 

heat
 

treatment 
 

 d -- f 
 

three-step
 

heat
 

treatment

图7 热处理态S-130试样的TEM分析。(a)明场TEM图;(b)对应的选区电子衍射图

Fig 
 

7 TEM
 

analysis
 

of
 

heat-treated
 

S-130
 

sample 
 

 a 
 

Bright-field
 

TEM
 

micrograph 
 

 b 
 

corresponding
 

SAED
 

pattern

体保证了基体的高强度。另一方面,弥散分布的细

小析出物与位错的交互作用阻碍了位错的运动,从
而进一步提高了钢的强度。之前已有Fe-Cr-Ni-Co-
Mo马氏体时效不锈钢的研究[9,10,23]表明,热处理后

形成的析出物主要包含碳化物(M23C6 及 M6C)、

Ni3Mo、Fe2Mo和 R相[成分为 MomCrp(Fe,
 

Co,
 

Ni)n]。本研究团队前期通过FEI
 

TecnaiG2-F30透

射电子显微镜附带的能谱分析仪(EDS)对热处理后

纳米级析出物的成分进行了确定[25]。结果表明,析
出物主要为CrMoC碳化物。这是由于在固溶+冷

处理或均质化+晶粒细化+固溶+冷处理过程中获

得了全马氏体组织(过饱和固溶体),而在随后的时

效处理过程中,具有较高位错密度的马氏体促进了

合金元素的扩散,在马氏体基体上析出了纳米级金

属间化合物和碳化物。
进一步对两种热处理条件下板条马氏体和析出

物的尺寸进行测量,结果如图8所示。观察可知,经
过五步热处理后,马氏体板条的宽度为(823.65±
30.05)nm,析出物的尺寸为(15.22±2.83)nm。相

较于五步热处理,三步热处理后获得的马氏体板条

的宽度(562.59±20.06
 

)nm更小,析出物的尺寸

(8.58±2.13)
 

nm也更小。未经过均质化(1150
 

℃×
3

 

h,空冷)和晶粒细化(950
 

℃×1
 

h,空冷)处理的

SLM试样中具有更大的残余应力,在后续固溶+冷

处理过程中为马氏体转变提供了更大的驱动力,促
进了更细小板条马氏体的形成,同时在后续时效过

程中为α→γ相转变以及第二相粒子的析出提供了

更大的驱动力,进而获得了更高含量的逆转变奥氏

体以及更多细小的析出物。Chen等[26]在SLM 成

形5CrNi4Mo工具钢的研究中发现,沉积态试样内

部的残余应力为后续热处理过程中的相变以及晶粒

形核的长大提供了驱动力,有利于获得细小的组织。
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本研究团队同样发现,SLM 成形Ti-40Al-9V-0.5Y
合金中较大的残余热应力为后续时效处理过程中的

相变(α2-Ti3Al→γ-TiAl和B2-TiAl→γ-TiAl)提供

了更大的驱动力,促进形成了更多的γ-TiAl相并获

得了更细小的组织[27]。

图8 两种热处理条件下S-130试样马氏体的宽度和

析出物的尺寸

Fig 
 

8 Martensite
 

widths
 

and
 

precipitate
 

sizes
 

of
 

two
heat-treated

 

S-130
 

samples

3.3 力学性能

图9显示的是SLM 沉积态和两种热处理条件

下S-130试样的显微硬度。观察可知,SLM 沉积态

试样的显微硬度为(351.51±11.16)HV。相较于

SLM沉积态试样,经过两种热处理后,试样的显微硬

度明显提升,增幅超过8.98%。同时,相较于五步热

处理条件下试样的显微硬度[(383.08±11.06)HV],
三步热处理条件下试样的显微硬度更高[(404.94±
10.32)HV]。

图10显示的是SLM 沉积态和两种热处理条

件 下S-130试样的拉伸性能。观察可知,SLM沉

图9 SLM沉积态和热处理态S-130试样的显微硬度

Fig 
 

9 Microhardness
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

and
 

heat-
treated

 

S-130
 

samples

积态试样的屈服强度和抗拉强度分别为(852.6±
40.86)MPa和(1072.89±2.96)MPa。相 较 于

SLM沉积态试样,经过两种热处理后,试样的屈服

强度和 抗 拉 强 度 得 到 明 显 提 升,增 幅 分 别 超 过

33.92%和14.99%。同时相较于五步热处理条件

下试样的屈服强度[(1141.82±56.09)MPa]和抗

拉强度
 

[(1233.7±9.56)MPa)],三步热处理条件

下试样的屈服强度[(1235.76±6.17)MPa]和抗

拉强度[(1266.97±6.62)MPa]也更高。此外,两
种热 处 理 态 试 样 的 延 伸 率[分 别 为(17.69±
0.23)%和(17.47±0.15)%]与沉积态试样[(17.66±
0.11)%]相当。进一步对SLM 沉积态和两种热

处理条件下拉伸试样的断口进行SEM 观察,如
图11所示。可以看出,所有试样的拉伸断口均

由大量韧窝构成,属于典型的韧性断裂。这也表

明热处理前后S-130试样的断裂模式均是韧性

断裂。

图10 SLM沉积态和热处理态S-130试样的拉伸性能。(a)应力-应变曲线;(b)屈服强度、抗拉强度和延伸率

Fig 
 

10 Tensile
 

properties
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

and
 

heat-treated
 

S-130
 

samples 
 

 a 
 

Tensile
 

stress-strain
 

curves 
 

 b 
 

yield
 

strength 
 

ultimate
 

strength 
 

and
 

elongation
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图11 SLM沉积态和热处理态S-130拉伸试样的断口形貌。(a)SLM沉积态;(b)五步热处理;(c)三步热处理

Fig 
 

11 Fracture
 

morphologies
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

and
 

heat-treated
 

S-130
 

tensile
 

samples 
 

 a 
 

SLM
 

as-deposited
 

state 
 

 b 
 

five-step
 

heat
 

treatment 
 

 c 
 

three-step
 

heat
 

treatment

  表2列出了SLM 沉积态试样经两种热处理工

艺后的力学性能与同类铸造试样的对比结果。观察

可知,相较于铸造+五步热处理试样,SLM 试样经

五步热处理后,屈服强度和抗拉强度更低,而SLM
试样经三步热处理后,屈服强度和抗拉强度与之相

当。此外,SLM 试样经两种热处理后,延伸率均较

铸造+五步热处理试样更高。总体而言,SLM试样

经三步热处理后的拉伸性能较铸造试样经五步热处

理后的更优异。

表2 SLM沉积态试样经不同工艺处理后的力学性能

Table
 

2 Mechanical
 

properties
 

of
 

SLM
 

as-deposited
 

samples
 

after
 

treatment
 

with
 

different
 

processes

Technique Yield
 

strength
 

/MPa Ultimate
 

strength
 

/MPa Elongation
 

/%

As
 

cast+five-step
 

heat-treatment[12] 1207 1278 13

SLM+five-step
 

heat-
 

treatment 1141.82±56.09 1233.7±9.56 17.69±0.23

SLM+three-step
 

heat-treatment 1235.76±6.17 1266.97±6.62 17.47±0.15

  根据上述研究结果,我们可以得出,在保证延伸

率的情况下,三步热处理相较于五步热处理具有更

好的强化效果。一般而言,奥氏体的强度和硬度较

马氏体低[10,13]。相较于五步热处理,试样经过三步

热处理后奥氏体含量增多,但显微硬度和拉伸强度

得到明显提高,这主要是由于宽度更细的板条马氏

体和尺寸更小的析出物造成的强化作用更显著。根

据霍尔-佩奇公式[23-24,27-28]可知,晶粒尺寸越小,晶界

面积越大,位错运动的阻力越大,硬度和屈服强度越

高。一方面,马氏体尺寸越小,位错运动受到马氏体

相界面的阻力越大,马氏体的硬度和屈服强度越高。
另一方面,弥散分布的细小析出物与位错的交互作

用增强,位错运动的阻力增大,从而使得不锈钢的硬

度和屈服强度得到进一步提高。此外,三步热处理

后试样具有更高的奥氏体含量,使其仍保持较高的

延伸率。综上所述,SLM成形S-130马氏体时效不

锈钢优化的热处理制度为三步热处理(固溶+冷处

理+时效)。

4 结  论

采用SLM技术成形了S-130马氏体时效不锈

钢,对比分析了五步热处理(均质化+晶粒细化+固

溶+冷处理+时效处理)和三步热处理(固溶+冷处

理+时效处理)对沉积态试样组织和性能的影响。
主要结论如下。

1)SLM 成形S-130试样主要由大量马氏体和

少量残余奥氏体(~6.12%)组成。五步热处理和三

步热处理过程中逆转变奥氏体的形成使得奥氏体的

含量分别增至8.52%和11.31%。

2)SLM 成形S-130试样的显微组织呈胞状枝

晶结构,枝晶生长方向与熔池边界呈近似垂直。

TEM观察到大量含有高密度位错的板条马氏体。
经过两种热处理后,大量的纳米级析出物在板条马

氏体上弥散分布,同时残余/逆转变奥氏体在马氏体

板条间析出。

3)未经过均质化(1150
 

℃×3
 

h,空冷)和晶粒

细化(950
 

℃×1
 

h,空冷)处理的SLM 试样具有更

大的残余应力,为后续三步热处理过程中的相转变

和沉淀物析出提供了更大的驱动力,三步热处理态

试样相较于五步热处理态试样含有更高含量的奥氏

体以及更细小的板条马氏体和析出物。

4)SLM 沉积态试样的显微硬度、屈服强度、抗
拉强 度 和 延 伸 率 分 别 为(351.51±11.16)HV,
(852.6±40.86)

 

MPa,(1072.89±2.96)
 

MPa和
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(17.66±0.11)%。经过两种热处理后,显微硬度、
屈服强度和抗拉强度得到明显提升,且延伸率没有

降低。相较于五步热处理,经过三步热处理后试样

具有更高的显微硬度和拉伸强度。SLM成形S-130
马氏体时效不锈钢优化的热处理制度为三步热处理

(固溶+冷处理+时效)。
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Abstract

Objective The
 

Fe-Cr-Ni-Co-Mo
 

system
 

is
 

a
 

new
 

type
 

of
 

maraging
 

stainless
 

steel
 

 MSS 
 

possessing
 

ultra-high
 

strength
 

and
 

good
 

toughness 
 

which
 

is
 

considered
 

as
 

a
 

potential
 

structural
 

material
 

for
 

fabricating
 

landing
 

gear
 

parts 
 

powertrain
 

parts
 

of
 

vehicles 
 

and
 

liquid-oxygen
 

kerosene
 

engine
 

components 
 

It
 

is
 

difficult
 

to
 

fabricate
 

these
 

complex-structured
 

precision
 

metal
 

components
 

by
 

traditional
 

processing
 

methods
 

 e g 
 

casting
 

and
 

forging  
 

As
 

a
 

fast-growing
 

additive
 

manufacturing
 

technology 
 

selective
 

laser
 

melting
 

 SLM 
 

can
 

be
 

used
 

to
 

fabricate
 

complex-
structured

 

and
 

high-performance
 

parts
 

with
 

a
 

short
 

processing
 

period 
 

a
 

high
 

material
 

utilization
 

rate 
 

and
 

low
 

production
 

cost 
 

However 
 

few
 

public
 

reports
 

on
 

the
 

fabrication
 

of
 

Fe-Cr-Ni-Co-Mo
 

MSSs
 

by
 

SLM
 

are
 

available 
 

Based
 

on
 

this 
 

here
 

an
 

S-130
 

MSS
 

is
 

produced
 

by
 

SLM 
 

whose
 

chemical
 

compositions
 

 mass
 

fractions 
 

are
 

Cr
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 10 5%--12 0%  
 

Ni 6 0%--9 0%  
 

Co 3 0%--7 0%  
 

Mo 1 5%--3 5%  
 

and
 

the
 

rest
 

is
 

Fe 
 

To
 

obtain
 

the
 

optimal
 

heat-treatment
 

regime 
 

the
 

effects
 

of
 

five-step
 

and
 

three-step
 

heat-treatments
 

on
 

microstructures
 

and
 

properties
 

are
 

compared
 

and
 

analyzed 
 

Methods The
 

spherical
 

gas
 

atomized
 

S-130
 

powder
 

with
 

an
 

average
 

size
 

of
 

45 6
 

μm
 

is
 

the
 

starting
 

material 
 

The
 

SLM
 

experiment
 

is
 

carried
 

out
 

on
 

a
 

self-developed
 

machine 
 

A
 

series
 

of
 

S-130
 

cuboid
 

samples
 

and
 

tensile
 

test
 

samples
 

are
 

deposited
 

using
 

the
 

optimized
 

SLM
 

parameters 
 

laser
 

power
 

of
 

360
 

W 
 

scanning
 

speed
 

of
 

800
 

mm s 
 

hatch
 

spacing
 

of
 

0 1
 

mm 
 

layer
 

thickness
 

of
 

40
 

μm 
 

and
 

phase
 

angle
 

of
 

90° 
 

Heat-treatments
 

are
 

conducted
 

in
 

a
 

muffle
 

furnace
 

at
 

a
 

heating
 

rate
 

of
 

10
 

℃ min 
 

The
 

SLM
 

as-deposited
 

S-130
 

samples
 

are
 

heat-treated
 

under
 

two
 

kinds
 

of
 

heat-treatment
 

processes 
 

1 
 

homogenization
 

 1150
 

℃×3
 

h 
 

air
 

cooling +grain
 

refinement
 

 950
 

℃×1
 

h 
 

air
 

cooling +solution
 

 800
 

℃×1
 

h 
 

air
 

cooling +
 

cryogenic
 

cooling
 

 -73
 

℃×2
 

h 
 

warming
 

in
 

air +aging
 

 500
 

℃×3
 

h 
 

air
 

cooling 
 

 five-step
 

heat
 

treatment  
 

2 
 

solution
 

 800
 

℃×1
 

h 
 

air
 

cooling +
 

cryogenic
 

cooling
 

 -73
 

℃×2
 

h 
 

warming
 

in
 

air +aging
 

 500
 

℃×3
 

h 
 

air
 

cooling 
 

 three-step
 

heat
 

treatment  
 

Microstructure
 

and
 

phase
 

characteristics
 

are
 

observed
 

and
 

identified
 

by
 

the
 

means
 

of
 

X-ray
 

diffractometer XRD  
 

scanning
 

electron
 

microscope SEM  
 

and
 

transmission
 

electron
 

microscopy
 

 TEM  
 

Microhardness
 

and
 

tensile
 

properties
 

are
 

also
 

evaluated 

Results
 

and
 

Discussions The
 

phase
 

compositions
 

of
 

the
 

SLM
 

as
 

deposited
 

S-130
 

samples
 

consist
 

of
 

the
 

dominant
 

martensite
 

and
 

few
 

retained
 

austenite
 

 volume
 

fraction
 

of
 

6 12%  
 

The
 

contents
 

 volume
 

fractions 
 

of
 

austenite
 

are
 

increased
 

to
 

8 52%
 

and
 

11 31%
 

after
 

the
 

five-step
 

and
 

three-step
 

heat-treatments 
 

respectively
 

 Fig 
 

3  
 

which
 

is
 

mainly
 

ascribed
 

to
 

the
 

formation
 

of
 

reverted
 

austenite 
 

The
 

SLM
 

as-deposited
 

S-130
 

samples
 

present
 

cellular
 

dendrite
 

structures
 

 Fig 
 

4  
 

The
 

TEM
 

results
 

reveal
 

a
 

large
 

number
 

of
 

martensite
 

laths
 

with
 

a
 

high
 

density
 

of
 

dislocations
 

 Fig 
 

5  
 

After
 

two
 

kinds
 

of
 

heat
 

treatments 
 

the
 

large
 

quantity
 

of
 

nanosized
 

spheroidal
 

precipitates
 

are
 

generated
 

and
 

uniformly
 

dispersed
 

in
 

the
 

martensite
 

laths 
 

and
 

the
 

lamellar
 

retained reverted
 

austenite
 

are
 

distributed
 

among
 

the
 

martensite
 

laths
 

 Figs 
 

6
 

and
 

7  
 

After
 

the
 

five-step
 

heat
 

treatment 
 

the
 

martensite
 

width
 

is
 

 823 65±30 05 
 

nm
 

and
 

the
 

precipitate
 

size
 

is
 

 15 22±2 83 
 

nm 
 

Comparatively 
 

the
 

martensite
 

width
 

obtained
 

after
 

the
 

three-step
 

heat
 

treatment
 

  562 59±20 06 nm is
 

finer 
 

and
 

the
 

precipitate
 

size
 

  8 58±2 13 nm 
 

is
 

smaller
 

 Fig 
 

8  
 

This
 

is
 

mainly
 

due
 

to
 

the
 

larger
 

residual
 

stress
 

in
 

the
 

SLM
 

samples
 

without
 

homogenization+
 

grain
 

refinement
 

treatment 
 

which
 

provides
 

a
 

greater
 

driving
 

force
 

for
 

martensitic
 

transformation
 

and
 

promotes
 

the
 

formation
 

of
 

finer
 

lath
 

martensite
 

during
 

the
 

solution+cryogenic
 

cooling 
 

Meanwhile 
 

it
 

provides
 

a
 

greater
 

driving
 

force
 

for
 

the
 

α-γ
 

phase
 

transformation
 

and
 

precipitation
 

of
 

the
 

second
 

phase
 

particles
 

during
 

the
 

subsequent
 

aging 
 

thus
 

obtaining
 

more
 

fine
 

precipitates 
 

The
 

average
 

microhardness 
 

yield
 

strength 
 

and
 

ultimate
 

strength
 

of
 

the
 

SLM
 

as-deposited
 

S-130
 

sample
 

are
 

 351 51±11 16 
 

HV 
 

 852 6±40 86 MPa 
 

and
 

 1072 89±2 96 MPa 
 

respectively 
 

After
 

the
 

five-
step

 

heat
 

treatment 
 

the
 

average
 

microhardness 
 

yield
 

strength 
 

and
 

ultimate
 

strength
 

increase
 

to
 

 383 08±11 06 
 

HV 
 

 1141 82±56 09 MPa 
 

and
 

 1233 7±9 56 
 

MPa 
 

respectively 
 

After
 

the
 

three-step
 

heat
 

treatment 
 

the
 

average
 

microhardness 
 

yield
 

strength 
 

and
 

ultimate
 

strength
 

increase
 

to
 

 404 94±10 32 
 

HV 
 

 1235 76±6 17 MPa 
 

and
 

 1266 97±6 62 
 

MPa 
 

respectively 
 

The
 

elongation
 

for
 

the
 

two
 

kinds
 

of
 

heat
 

treatments
 

  17 69±0 23 %
 

and
 

 17 47±0 15 % 
 

respectively 
 

is
 

comparable
 

to
 

that
 

of
 

the
 

SLM
 

as-deposited
 

sample
 

  17 66±0 11 % 
 

 Fig 
 

10  
 

Compared
 

with
 

that
 

after
 

the
 

five-step
 

heat
 

treatment 
 

the
 

sample
 

after
 

three-step
 

heat
 

treatment
 

possesses
 

high
 

microhardness
 

and
 

tensile
 

strength 
 

According
 

to
 

the
 

Hall-Petch
 

formula 
 

the
 

smaller
 

the
 

martensite
 

lath 
 

the
 

higher
 

the
 

resistance
 

of
 

the
 

martensite
 

phase
 

interface
 

to
 

dislocation
 

movement 
 

and
 

the
 

higher
 

the
 

martensite
 

hardness
 

and
 

yield
 

strength 
 

Besides 
 

the
 

interaction
 

between
 

the
 

dispersed
 

finer
 

precipitates
 

and
 

dislocations
 

is
 

enhanced 
 

the
 

resistance
 

to
 

dislocation
 

movement
 

is
 

increased 
 

and
 

thus
 

the
 

hardness
 

and
 

yield
 

strength
 

are
 

further
 

improved 
 

In
 

addition 
 

the
 

sample
 

has
 

a
 

high
 

austenite
 

content
 

after
 

three-step
 

heat
 

treatment 
 

which
 

ensures
 

a
 

high
 

elongation 
 

Conclusions In
 

this
 

paper 
 

an
 

S-130
 

MSS
 

is
 

successfully
 

produced
 

by
 

SLM 
 

For
 

SLM
 

as-deposited
 

samples 
 

the
 

phase
 

analysis
 

reveals
 

a
 

large
 

amount
 

of
 

martensite
 

and
 

a
 

small
 

amount
 

of
 

retained
 

austenite 
 

and
 

the
 

microstructure
 

is
 

characterized
 

by
 

the
 

cellular
 

dendrite
 

structures
 

and
 

a
 

large
 

number
 

of
 

martensite
 

laths 
 

After
 

the
 

two
 

kinds
 

of
 

heat
 

treatments 
 

the
 

formation
 

of
 

reverted
 

austenite
 

increases
 

the
 

content
 

of
 

austenite 
 

and
 

a
 

large
 

number
 

of
 

nanosized
 

precipitates
 

are
 

uniformly
 

dispersed
 

in
 

the
 

martensite
 

laths 
 

Meanwhile 
 

the
 

lamellar
 

retained reverted
 

austenite
 

is
 

distributed
 

among
 

the
 

martensite
 

laths 
 

Compared
 

with
 

those
 

of
 

the
 

SLM
 

as-deposited
 

samples 
 

the
 

microhardness
 

and
 

tensile
 

strength
 

are
 

significantly
 

improved
 

and
 

the
 

elongation
 

is
 

not
 

reduced
 

after
 

two
 

kinds
 

of
 

heat
 

treatments 
 

Moreover 
 

in
 

comparison
 

to
 

that
 

after
 

five-step
 

heat
 

treatment 
 

the
 

sample
 

after
 

three-step
 

heat
 

treatment
 

possesses
 

a
 

high
 

content
 

of
 

austenite
 

and
 

slenderer
 

martensite
 

laths
 

as
 

well
 

as
 

finer
 

precipitate 
 

which
 

contributes
 

to
 

high
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microhardness
 

and
 

tensile
 

strength
 

under
 

the
 

condition
 

of
 

ensuring
 

elongation 
 

The
 

optimized
 

heat-treatment
 

regime
 

for
 

the
 

SLM
 

as-deposited
 

S-130
 

MSS
 

is
 

three-step
 

heat
 

treatment
 

 solution+cryogenic
 

cooling+aging  
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