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Влияние добавок мультиграфена 
на свой ства изделий, спеченных 
из порошков нержавеющей 
и инструментальной стали
С. А. Ерёмин, В. Н. Аникин, А. Д. Рябцев,  
П. М. Явтушенко, А. М. Колесникова, Е. Е. Бобрышева, Д. В. Руденко

По результатам исследования влияния добавки 
мультиграфена на свой ства изделий, спеченных 
из порошков нержавеющей и инструментальной 
сталей методом горячего прессования, показано, 
что добавки мультиграфена повышают твердость 
на 10% и снижают пористость на 16%. Наличие 
мультиграфена активирует процесс залечивания 
крупной пористости за счет эффекта критического 
смачивания.

Введение
Графен, представляет собой материал с большой удельной 
поверхностью – 2 630 м2 / г, и очень высокой механической 
прочностью  [1–5], он применяется в  качестве усиливаю-
щей добавки для повышения механических свой ств мате-
риалов с металлической матрицей [6–9]. Графен –  это дву-
мерный наноматериал [10], обладающий комплексом уни-
кальных свой ств:

 •  высокой прочностью – модуль Юнга 1100 ГПа [11];
 •  электропроводностью – 200 000 см2 / В · с [12];
 •  теплопроводностью – 5 000 Вт / м · К [13].
Перспективным направлением является создание компо-

зитов «металл – графен», так как добавки графена в такие 
композиты повышают их свой ства. Для улучшения свой ств 
материалы, спеченные из металлических порошков, поми-
мо графена, легируют металлическими, интерметалличе-
скими или керамическими добавками [14–19]. Например, до-
бавление 4 мас. % меди приводит к увеличению прочности 
на  разрыв и  предела текучести нержавеющей стали 316L 

на 20,0% и 12,7% соответственно [14]. В другом случае [15] 
предел текучести силовых элементов из нержавеющей ста-
ли 316L увеличился с 250 до 350 МПа при добавлении оло-
ва в количестве 6 мас. %. В работе  [19] было обнаружено, 
что нержавеющая сталь 316L с добавлением 5,0 мас. % ча-
стиц MoS2 имеет повышенную твердость и предел прочно-
сти при растяжении.

Однако только добавки графена способны значитель-
но повлиять на  свой ства нержавеющей стали: в  рабо-
те [20] предел прочности и предел текучести композита 
«графен  – медь / нержавеющая сталь» возросли практи-
чески в два раза – c 315 и 275 МПа до 548 и 455 МПа соот-
ветственно. Увеличение предела прочности и текучести 
композитов «графен  – медь / нержавеющая сталь» объ-
ясняется эффективным распределением нагрузки и уве-
личением относительной плотности благодаря добавле-
нию графена. Таким образом, графен обладает огромным 
потенциалом в качестве армирующего наполнителя для 
улучшения механических свой ств стали (нержавеющей, 
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инструментальной), получаемой методом порошковой 
металлургии.

Из-за трудности равномерного распределения графе-
на в порошках нержавеющей стали, исследованию по со-
зданию композитов «нержавеющая сталь / графен» уделе-
но мало внимания. Кроме того, графен реагирует с нержа-
веющей сталью при спекании  [21]. Реакция уменьшает 
усиливающее влияние графена на механические свой ства 
нержавеющей и инструментальной стали, что необходимо 
учитывать при подборе оптимального количества добав-
ляемого графена.

В  работе проведено исследование по  влиянию доба-
вок мультиграфена на свой ства изделий из нержавеющей 
и  инструментальной стали, спеченных методом горяче-
го прессования.

Методы и материалы
Электрохимическое осаждение мультиграфена проводили 
из водного раствора сахарозы с добавлением серной кисло-
ты. Более подробно электрохимический способ нанесения 
мультиграфена на  порошок описан в  работе  [22]. Размер 
порошков определяли методом динамического рассеяния 
лазерного излучения (Mastersizer 3000), текучесть порош-
ка определяли по времени просыпания порошка через во-
ронку согласно ГОСТ 19440-94, насыпную плотность и плот-
ность после утряски определяли с использованием волюмо-
метра Скотта. Исследование структуры порошка проводили 
с использованием сканирующего электронного микроско-
па Zeiss EVO MA10 и приставкой для элементного анализа 
Oxford Instruments, исследование структуры мультиграфе-
на проводили с  использованием просвечивающего элек-
тронного микроскопа Jeol JEM 2100. Образцы из порошков 
изготавливали методом горячего прессования при давле-
нии 300 кг / см2 и температуре спекания 1 100 °C в течение 
15 мин. Поверхность пресс- формы и пуан сонов предвари-
тельно обмазывали нитридом бора для предотвращения 
реакции со спекаемыми порошками.

Результаты и обсуждение
Перед нанесением графена из электролита на поверхность 
порошков исследованы их структуры и  свой ства. Внеш-
ний вид порошков марки ЭИ-914, ЭП-657, AISI  304L пред-
ставлен на рис. 1.

Порошки всех марок имеют сферическую форму, что 
обусловлено методом их получения –  газовой атомиза цией. 
На поверхности порошков есть сателлиты, имеющие чет-
кую сферическую форму, при этом их размер не  превы-
шает 2 мкм. Предположение о том, что крупные частицы 
на  самом деле пористые, не  лишено смысла, так как са-
теллиты размером не более 2 мкм могли образоваться в ре-
зультате разрыва крупных частиц. Разрываются они по-
тому, что давление газа в расплавленной частице больше, 
чем поверхностное натяжение частицы. На этот факт также 

Рис. 1. Внешний вид исходных порошков: а –  порошок ЭИ‑914; 
б – порошок ЭП‑657; в –  порошок AISI 304L
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указывает наличие отверстий в  образце и  трещиноватая 
структура частиц, через эти трещины происходил сброс 
давления, поэтому сателлитов мало.

Проводили исследование гранулометрического состава 
порошков методом динамического рассеяния лазерного из-
лучения. В  табл.  1 представлены результаты грануломет-
рического состава порошков. Элементный состав порош-
ков представлен в табл. 2.

В табл. 3 приставлены данные по насыпной плотности 
и плотности после утряски для всех порошков.

Внешний вид порошков, покрытых мультиграфеном 
представлен на рис. 2.

Из рис. 2 видно, что мультиграфен хаотичным образом 
покрывает поверхность частиц. Чешуйки мультиграфена 
либо полностью лежат на частице порошка, либо краем. От-
сутствие равномерности распределения графена вызвано 
отсутствием перемешивания порошка в  процессе нанесе-
ния мультиграфена, в перспективе данная технология бу-
дет усовершенствована.

Чешуйки графена выделяли путем растворения металли-
ческого порошка и декантирования образовавшегося осад-
ка. Проводили исследование чешуек графена с  использо-
ванием просвечивающего электронного микроскопа, ре-
зультат представлен на рис. 3.

На  это же рисунке изображен внешний вид чешуйки 
мультиграфена. Видно большое количество складок, что 
говорит о небольшой толщине мультиграфеновой пленки – 
примерно 10–20 слоев. Темные участки – это частицы, ко-
торые остались после растворения металлического порош-
ка для выделения мультиграфеновой пленки.

В  табл.  4 приведены данные по  насыпной плотности 
и  плотности после утряски для порошков разных марок 
покрытых мультиграфеном.

Как видно из табл. 3 и 4, текучесть порошка увеличилась. 
Мультиграфеновые чешуйки очень гибкие, их гибкость поз-
воляет чешуйкам расположиться по поверхности порошка 
во время его перемещения. Значение коэффи циента тре-
ния по мультиграфену ниже, чем для порошка без покры-
тия мультиграфеном.

На  рис. 4–6 представлены структуры полученных об-
разцов из  порошков без добавки мультиграфена и  с  до-
бавкой.

Таблица 1. Результаты измерения средних размеров порошков

№ п / п Марка порошка Средний размер порошка, мкм

1 ЭИ‑9149 67

2 ЭП657 45

3 AISI 304L 186 Рис. 2. Внешний вид порошков, покрытых мультиграфеном:  
а –  порошок ЭИ‑914; б –  порошок ЭП‑657; в –  порошок AISI 304L
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В  основном образцы – это припекшиеся порошинки 
с поровым пространством между ними. Для порошка мар-
ки ЭП 657 данный режим горячего прессования (300 кг / см2, 

1 100 °C) был наиболее предпочтительным, так как на по-
верхности практически отсутствуют поры, а образец пред-
ставляет собой монолит.

Рис. 3. ПЭМ чешуйки мультиграфена
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Рис. 4. Поверхность спеченных образцов: а, б –  AlSl 304L; в, г –  AlSl 304L + мультиграфен

200 мкм

200 мкм

20 мкм

20 мкм

аа бб

вв гг



86 СТАНКОИНСТРУМЕНТ  |  № 1 (026) 2022 www.stankoinstrument.su

Технологии обработки материалов

С  использованием программного обеспечения ImageJ 
был проведен расчет пористости образцов, по  получен-
ным выше фотографиям также была измерена плотность 

образцов методом гидростатического взвешивания. Ре-
зультаты измерения пористости и  плотности образцов 
представлены в табл. 5.

Рис. 5. Поверхность спеченных образцов: а, б –  ЭИ‑914; в, г –  ЭИ‑914 + мультиграфен
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Таблица 3. Текучесть и насыпная плотность порошков нержавею‑
щей и инструментальной стали разных марок

Порошок Насыпная 
плотность, 

г / см3

Текучесть, 
г / с

Плотность  
после утряски, 

г / см3

ЭИ‑914 5,19 4,05 5,78

ЭП‑657 5,42 5,42 6,00

AISI 304L 5,07 4,23 5,67

Таблица 2. Элементный состав порошков

ЭИ‑914 ЭП‑657 AISI 304L

Элемент Вес. % Элемент Вес. % Элемент Вес. %

Cr 18,83 V 2,03 Cr 20,29

Fe 69,54 Cr 3,95 Fe 71,44

Ni 11,62 Fe 72,80 Ni 8,26

Cr 18,83 Co 8,02

Mo 2,85

W 10,35
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Результаты измерения пористости показывают, что в слу-
чае добавки мультиграфена она ниже, чем в образцах без 
добавки. Соответственно, там где ниже пористость –  выше 

плотность. Таким образом, добавки мультиграфена поз-
воляют снизить пористость и повысить плотность спекае-
мых изделий. Результаты измерения твердости образцов 

Таблица 5. Результаты пористости и плотности образцов

№ п / п Материал Плотность, 
г / см3

Пористость 
открытая, %

1 AISI 304L исх. 6,60 9,68

2 AISI 304L + мультиграфен 6,80 9,25

3 ЭИ‑914 исх. 6,40 12,36

4 ЭИ‑914 + мультиграфен 6,61 9,30

5 ЭП‑657 исх. 7,03 8,72

6 ЭП‑657+ мультиграфен 7,60 9,02

Рис. 6. Поверхность спечённых образцов: а, б –  ЭП‑657; в, г –  ЭП‑657+ мультиграфен
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Таблица 4. Текучесть и насыпная плотность порошков,  
покрытых мультиграфеном

Порошок Насыпная 
плотность, 

г / см3

Текучесть, 
г / с

Плотность  
после утряски, 

г / см3

ЭИ‑914 5,19 4,25 5,78

ЭП‑657 5,42 5,75 6,00

AISI 304L 5,07 4,78 5,67
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по Роквеллу представлены в табл. 6. Измерения проводи-
ли по HRB, используя стальной шарик.

Наличие мультиграфена в  образцах позволило повы-
сить твердость образцов, что вызвано снижением пори-
стости и  повышением плотности при спекании, а  также 
за счет образования более твердых фаз в результате взаи-
модействия с мультиграфеном.

Мультиграфен снижает температуру эвтектики, поэтому 
процессы спекания в  его присутствии идут с  жидкой фа-
зой. Основным составляющим элементом порошков являет-
ся железо. Железо, растворяя углерод, образует эвтектику, 
таким образом, внутри образца идет жидкофазное спека-
ние в микрообъеме (в поровом пространстве).

На  рис.  7 представлена схема участия мультиграфена 
в процессе спекания.

Мультиграфен обладает эффектом полного смачивания. 
Таким образом, образующаяся жидкая фаза, соприкасаясь 
с поверхностью мультиграфена, быстро продвигается по по-
ровому пространству, заполняя его. В  этой связи мульти-
графен, в сравнении с графеном, является более предпо-
чтительным, так как часть его слоев уходит на растворе-
ние в  железе, а  остальная, которая еще не  растворилась, 

способствует заполнению пористого пространства спла-
вом. За счет растворения графена в порошке металла ак-
тивируются диффузионные процессы внутри зерна, о чем 
свидетельствуют отсутствие пор внутри спекаемых частиц 
порошка, что хорошо заметно на рис. 5.

Выводы
1. Добавки мультиграфена при спекании изделий из по-

рошков нержавеющей и инструментальной стали поз-
воляют снизить пористость изделий на 16%, а проч-
ность повысить на 16%;

2. Наличие мультиграфена при спекании порошков 
из нержавеющей и инструментальной стали приводит 
к снижению температуры эвтектического превраще-
ния и  активирует диффузионные процессы посред-
ством эффекта критического смачивания, что сни-
жает крупную пористость в образцах;

3. Электрохимическим способом получен мультиграфен 
толщиной 10–20 слоев, однако для его равномерного 
распределения требуется обеспечить перемешивание 
порошка в электролите.
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