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SiC纳米陶瓷粉末激光烧结成形试验研究
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摘要 : 基于选择性激光烧结快速成型技术 ,利用 CO2激光对纳米 SiC粉体材料进行了激光烧结成型的试验。用 X
射线衍射、扫描电镜等分析了烧结层中纳米 SiC的显微组织 ,同时对激光烧结过程及工艺参数的影响进行了探讨。研究
结果表明 ,采用选择性激光烧结工艺参数 ,可以实现 SiC陶瓷块体的烧结成型 ,烧结件内部组织保持纳米结构 ,材料晶粒
尺寸基本不长大。烧结过程中 SiC有分解反应 ,产生纳米 Si和 C。
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Abstract: Fabrication of nano2SiC bulk material by selective laser sintering technology with nano2SiC powder is achieved.
The m icrostructure of laser2sintering nano2SiC ceram ic coating is exam ined by means of X2ray diffraction analyses, scanning
electron m icroscopy. A t the same time, the laser sintering p rocedure of nano2SiC powder and effect of technique parameters are
investigated. The results show that the nano2SiC powder materials can be sintered to bulk material with the p roper p rocess
parameters, the crystal size of the p roduction is almost kep t the same as that of nano2SiC powder, but some power is decomposed to
nano2structural silicon and nano2structural carbon.
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引　言

烧结技术作为制备纳米陶瓷结构材料的一种主要

方法 ,得到了广泛的研究和发展。用纳米粉末制备致
密纳米固体陶瓷材料或纳米陶瓷复合材料 ,最终显微
结构中晶粒仍要保持在纳米尺度是十分困难的 ,因而
也引起研究者们的广泛兴趣。目前的烧结研究中 ,人
们从烧结动力学的观点出发 ,采用多种手段控制晶粒
的长大 ,除使用性能良好的粉体及采用超高压等新兴
的成型方法外 ,可供选择的途径还有使用适当的添加
剂和采用新型的烧结工艺等。适当的添加剂虽有效地

降低了陶瓷烧结的温度、抑制晶粒的长大 ,但也可能引
入了不希望出现的杂相 ,因此 ,寻求新的烧结方法和烧
结工艺便成为研究的重点。正如加压烧结有利于烧结

素坯致密化一样 ,快速烧结工艺能抑止晶粒生长 [ 1, 2 ]。

人们相继提出了很多方法以适应纳米材料的快速烧

结 ,如采用快速无压烧结、放电等离子烧结、微波烧结
等先进烧结技术制备了纳米陶瓷块体材料或纳米陶瓷

复合材料。这些方法的共同特点是可瞬时加热到所需

高温 ,体现出很快的加热速度 [ 3～5 ]。激光具有能量集

中、超快速加热与冷却、易于控制等诸多优点 ,利用激
光的这些特性 ,实现块体纳米结构材料制备的超快速
烧结 ,是一种新的尝试 ;将纳米材料的激光烧结和快速
原型制造技术结合起来 ,实现烧结与成型的控制 ,无疑
将会充分发挥激光本身及多技术融合的优势 ,可突破
传统烧结与成型的局限性 ,为纳米块体材料制备提供
一条制备新工艺。在已有研究的基础上 [ 6～8 ] ,笔者基
于激光烧结快速成形技术 ,利用 SiC纳米粉体材料进
行了纳米陶瓷块体制备的基础试验研究。

1　试验研究条件

激光选择性烧结快速成型技术 ( selective laser sin2
tering, SLS)是使用激光束熔化或烧结粉末材料 ,利用
分层的思想 ,把计算机中的 CAD模型直接成型为三维
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实体零件。它的创新之处在于将激光、光学、温度控制

和材料相联系。SLS烧结原理如图 1所示 ,首先用自
制的专用铺粉装置 ,在基体表面铺设 SiC纳米陶瓷粉
末薄层 ,并压实 ;可以根据需要 ,在激光烧结前进行预
热 ;激光照射粉体层 ,烧结粉体 ,形成所设计零件一层
的形状 ;专用铺粉装置使试件下降一个薄层厚度的距
离 ;重复上面的过程 ,直到原型零件完成。每次铺粉的
粉层厚度在 200μm左右。

Fig. 1　SLS sintering system

试验中采用 42SiMn为基体材料 ,经除油、喷砂预
处理。试验中采用纳米 SiC粉末材料由中国科学院金
属研究所提供 ,粒径小于 30nm。测试中 ,用 JSM 26300
扫描电镜对块体作结构及形貌分析 ,用场发射
LEO1530VP扫描电镜观察高倍形貌 ;用 D /MAX2RA
型 X转靶射线衍射仪进行涂层结构及相分析。

2　实验结果及分析

2. 1　组织结构及分析

纳米 SiC原始粉末的扫描电镜 ( scaning electron
m icroscopy, SEM )微观形貌及 X射线衍射分析图如图
2、图 3所示。由于纳米本身团聚 ,分散困难 ,因而获得
的粉体 SEM形貌中 ,纳米颗粒呈团聚态 ,难以分辨出
单个纳米颗粒的尺寸 ,但仍然可以判别出颗粒尺寸在
　

Fig. 2　SEM of nano2SiC powder

Fig. 3 XRD analysis of nano2SiC powder

30nm以内 ,同时 ,利用谢乐公式对 SiC纳米粉末的 X
射线衍射谱初步计算可知 ,粉末的晶粒尺寸在 10nm～
20nm左右。图 4为块体薄层纵截面总体形貌。采用
　

Fig. 4　 Integer morphology of the nano2SiC coating

的激光功率 350W ,扫描速度为 1m /m in,光斑尺寸为
0. 8mm,扫描间隔为 0. 6mm。由于纳米 SiC粉体本身
非常蓬松 ,需多次铺粉才能获得一定厚度的块体。图
4为铺粉 2次烧结后获得的烧结层 ,每次铺粉的粉层
厚度在 100μm左右 ,烧结后获得的烧结层总厚度约
70μm。图 5为所制备薄层的 X射线衍射分析。在激
　

Fig. 5　XRD spectrum s of the ceram ic coating gotten

光作用下 ,部分纳米 SiC发生分解 ,在烧结层中生成一
定数量的 Si与 C。采用谢乐公式分别计算烧结层中 3
种物相的晶粒尺寸 ,得知层中 SiC的晶粒尺寸 LSiC =
56nm, SiC分解生成的 Si晶粒尺寸 LSi = 38nm, SiC分
解生成的 C晶粒尺寸 LC = 41nm。将上述结果与图 3
中粉末的标定结果比较 , SiC晶粒尺寸在激光烧结后
似乎有所长大 ,但仍保持在纳米尺度范围内。
图 6为薄层中任取一点 6000倍放大形貌。由图

　

Fig. 6　Morphology of the crossing section of the ceram ic coating

可见 ,层中存在明显孔洞 ,大的孔洞尺寸在 3μm左右 ,
颗粒呈集聚态 ,难以分辨颗粒大小。其点的能谱分析
及计算见表 1,能谱表明 ,基体中 Fe元素对涂层有少
量扩散 ,同样 SiC有少量分解。为进一步分析纳米颗粒
的分布及尺度 ,选图示 A区域、B区域 ,采用 LEO1530
型场发射扫描电镜继续观察 ,最终得到图 7、图 8所示
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Table 1　Components of the ceram ic coating

element line weight/% times/ s fraction of atom error

C Kα 19. 75 18. 27 0. 4434 0. 662

Si Kα 52. 51 2578. 93 0. 5040 0. 148

Fe Kα 10. 89 111. 26 0. 0526 0. 148

Fig. 7　H igh scale SEM of region A in Fig. 6

Fig. 8　H igh scale SEM of region B in Fig. 6

的组织高倍 SEM形貌。从图中可以看出 ,在激光作用
后 ,纳米 SiC快速熔凝 ,成“菜花”状集聚体分布形态 ,
集聚体由纳米颗粒组成 ,单个纳米颗粒仍保持在纳米
尺度 ,颗粒尺寸在 15nm～30nm左右 ,与原始的颗粒相
比 ,没有长大。B区域明显比 A区域致密 ,但都存在尺
寸不一的微小孔洞 ,孔洞的形成与材料汽化、熔化后收
缩、气体的排出与滞留有关。

2. 2　实现纳米粉体 SL S烧结的关键问题分析
(1)激光参数的影响分析及控制。如前所述 ,采

用 SLS对纯纳米粉末直接烧结 ,在不同基体材料上可
获得一定厚度的薄层或块体。激光烧结参数主要包括

激光功率、扫描速度、光斑直径与扫描间隔等 ,直接影
响着烧结层的质量和烧结能否正常进行。其中 ,激光
功率和扫描速度是决定粉体材料能否发生熔凝的主要

参数。实验表明 ,过大的激光功率 ,同时激光光斑直径
又较小时 ,激光对粉末的热作用会导致强烈的爆炸 ,从
而去除激光光斑周围的粉末 ,使粉末飞溅而出。这种
激光冲击波所导致粉末飞溅的程度与粉末的颗粒大

小、重量有直接的关系。对于纳米材料 ,由于其颗粒直
径极小 ,粉末松装 ,在不是很大的激光冲量作用下 ,纳
米粉末就会发生飞溅。实验中可明显观察到这一现

象。同时 ,在其它条件不变的情况下 ,激光功率过高易
造成纳米材料晶粒过度生长 ,材料不易保持纳米结构。
扫描速度是激光烧结中的另一个重要的影响因素。扫

描速度越高 ,粉末材料的受热作用时间也越短 ,能保证
纳米晶粒不致长大 ,但过高的扫描速度 ,在小功率下 ,

只能保证材料的表面发生熔凝 ,激光能量难以传递到
材料内部 ,当粉层厚时 ,难以烧透 ,层间粘结性能差。
在图 9中 ,Δ为扫描间隔 , S1为前一烧结线截面形

　

Fig. 9　The analysis of laser scanning parameters

状 , S2为当前烧结线截面形状 , h为扫描层厚 , H为烧

结深度 ,ΔS表示相邻两烧结线截面之间未烧结的残余

面积 ,δS表示相邻两烧结线截面的重叠面积 ,δS′为当

前层烧结时已烧结的下层同时被烧结的重叠面积。当

扫描间隔Δ较大时 (见图 9a) ,烧结线之间各自独立 ,
不互相粘连 ,不形成烧结层面 ;减小扫描间隔Δ (见图
9b) ,但此时相邻烧结线截面之间仍有未烧结的残余
面积ΔS ,粉层之间存在未熔化粉末 ,烧结强度与零件
致密度均较差 ;进一步减小扫描间隔Δ (见图 9c) ,此
时的扫描间隔Δ刚好满足烧结层中所有粉末均得到

烧结的要求 ;实际加工中 ,为保证加工层面之间与扫描
线之间的牢固粘结 ,采用的扫描间隔Δ往往取得更小
些 (见图 9d) ,此时 ,烧结线重叠面积δS较大 ,无未经
烧结的残余粉末 ,且下层也同时得到了烧结 ,可以获得
较好的层内和层间烧结效果。由此可见 ,扫描间隔的
选取应以能够形成连续的一层粉末的烧结为宜 ,扫描
线间也应存在一定的搭接 ,但过度的搭接容易引起搭
接处晶粒过度生长。图中δS′区域即表示了至少经过

3次烧结的重叠面积 ,多次的烧结易引起此处材料晶
粒过度生长。分析表明 ,在纳米粉末的烧结过程中 ,既
要保证烧结体的致密性 ,又要保持纳米颗粒不致长大 ,
单独考虑激光烧结时各参数对烧结质量的影响 ,其实
际意义不大 ,必须多因数综合考虑。图 10是上述各
　

Fig. 10 The relation of p rototyp ing capability and the parameters of laser

参数组合的烧结情况 ,从图中可见 ,在参数组合的 A
区和 C区 ,烧结不能进行 ,在参数组合的 B区 ,可以完
成烧结过程。

(2)纳米粉末的影响及改善措施。由于纳米的团
聚现象明显 ,分散困难 ,给均匀铺粉和控制粉层铺设厚
度带来了困难。解决的方法有 3种 ,一是将纳米粉末
与其它大颗粒粉末按一定的比例混合进行烧结 ,由于
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大颗粒粉末的存在 ,纳米颗粒附着在粗大颗粒表面 ,可
有效地抑制烧结过程中纳米粉材的飞溅 ,增强粉末的
流动性 ,改善铺粉平整状态 ,有利于烧结。纳米相与粗
粉相混合粉末 ,可根据需要采用两种熔点明显不同的
粉末材料 ,低熔点的粉末材料在激光能量的作用下首
先熔化 ,熔化的液相浸润高熔点的固体颗粒 ,从而形成
烧结体。二是借鉴热喷涂中制备纳米喂料 ( nanostruc2
tured feedstock, NF)的方法。热喷涂纳米材料时 ,由于
其质量太小 ,不能直接喷涂 ,且喷涂过程中易被烧失 ,
研究者们将其重组为粗粒度的 NF,解决了喷涂中面临
的问题。同理 ,可对现有纳米陶瓷材料再次加工 ,使之
重新组装或复合成便于烧结的 NF,同样可解决烧结中
的铺粉困难和粉末的飞溅问题。三是将纯纳米粉末或

混合粉末均匀分散后压片 ,为纳米粉末提供防止飞溅
的约束力 ,实现基于片层的 SLS烧结。由于片层本身
比较疏松 ,未烧结部分可用手工或激光去除。同时可
借用粘结相以实现同层内陶瓷颗粒间的粘结和相邻层

间的粘结。

3　结　论

(1)采用适当的激光烧结参数组合可以实现具有
一定形状的纳米 SiC陶瓷粉体材料块体的烧结成型。

(2)激光的非平衡态能量输出特性 ,可以有效地
抑制纳米材料在烧结过程中的晶粒生长。

(3)当激光功率为 300W ～400W ,扫描速度为
0. 8m /m in～1m /m in,光斑尺寸为 1mm,扫描间隔为

0. 6mm时 ,利用激光烧结技术可以得到较高的烧结层
质量 ,烧结层间及烧结层与基体间有较好的结合。

(4)烧结过程中 ,纳米 SiC粉末发生部分分解 ,生
成纳米结构的 Si和 C。
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标题中已给出的内容 ;不要使用多余的词语 ,如“据报道⋯⋯”,或“大量的研究表明”;摘要中不要写作者将来的
打算。

对于文献综述 ,只需简要说明文章的内容 ,而不报道文章中使用的方法及得出的结果。
对于发展现状综述 ,除了陈述文章的主题范围外 ,还要给出文章得出的结论。
31英文摘要相当重要 ! 最好是中英文一致。原则是平铺直叙。
投稿时请注明“投稿”字样 ! 谢谢合作 !
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