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摘　要　基于３ＤＰ技术制备出３１６Ｌ不锈钢生坯，并将其固化、脱脂，然后在１３８５、１４１０、１４３５℃下进行高真空烧结，探索打印生坯

采用无压烧结致密化的可行性，探究烧结工艺对试样密度、力学性能和拉伸断口的影响。结果表明，打印毛坯通过无压烧结来实现致

密化是可行的。随着烧结温度增加，试样的致密度提高、尺寸收缩增大，材料的强度、塑性等力学性能也随之大幅改善，在１４３５℃烧

结时其致密度最大，达到８８．７％，体积收缩率为３７．０％，屈服强度为１６０ＭＰａ，接近商用３１６Ｌ不锈钢（１７７ＭＰａ）的水平，抗拉强度为

３５５ＭＰａ，伸长率达到２６．４％。
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　　３Ｄ打印技术（ＴｈｒｅｅＤｉｍｅｎｓｉｏｎａｌＰｒｉｎｔｉｎｇ，简称

３ＤＰ）又称粘结剂喷射成形技术（ＢｉｎｄｅｒＪｅｔｔｉｎｇ）
［１］，是

由ＳＡＣＨＳＥ等
［２］等在１９９０年首次提出的。３ＤＰ技术

是一种基于离散堆叠和微滴喷射技术的增材制造方法，

其先将金属粉末平整铺设成一层极薄的粉末层，然后将

相配的粘接剂在粉末层表面按需喷射沉积，通过不断重

复铺粉和液滴沉积，最后堆积成三维实体制件［３～６］，通

过脱脂、烧结等工艺来保证零件的致密度与力学性能。

与选择性激光烧结技术（ＳＬＳ）、电子束熔融（ＥＢＭ）等采

用高能量源的３Ｄ打印技术相比，３ＤＰ技术是一种快

速、低成本、低能耗［７］的制造方法，而且其粘结成形的打

印件可以实现复杂的无应力结构［８，９］。３ＤＰ技术近年

来逐渐应用在金属３Ｄ打印领域，并取得了一定的研究

成果。

ＴＲＵＯＮＧＤ等
［１０］采用３ＤＰ法打印含有硼基添加

剂的４２０不锈钢，在１１５０～１２５０℃之间烧结，分析了

各成分混合量与烧结温度对烧结试样密度、致密性和结

构完整性的影响。孙健等［１１］将３ＤＰ技术用于多孔钛

植入体的制备，氩气保护下烧结打印坯，通过对不同温

度和保温时间下烧结件的显微硬度、结构、孔隙率、抗压

强度等参数进行分析，给出了合适的烧结工艺参数，获

得性能良好的产品。ＷＩＬＬＩＡＭＳＣＢ等
［１２］用３ＤＰ技
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术打印多孔马氏体时效钢，在氩气保护下通入 Ｈ２进行

还原烧结，获得了强度高、质量轻的制件。ＣＡＲＲＥＮＯ

ＭＯＲＥＬＬＩＡＥ等
［１３］采用２０Ｃｒ１３不锈钢粉末得到齿轮

打印坯，在１１２０℃烧结得到相对密度为６０％的烧结

件，之后再向其中渗入铜锡合金得到全密度的产品。

ＪＵＡＮＨＬ
［１４］针对烧结温度、保温时间和烧结气氛等

变量对３ＤＰ打印３１６Ｌ不锈钢的烧结致密化机理进行

研究，发现烧结温度、烧结气氛对致密化进程有显著影

响，真空烧结更有利于材料的致密化，并且在保温过程

中致密化仍在进行。杨建明等［１５］运用光固化粘结剂

３ＤＰ法三维打印技术制备３１６Ｌ不锈钢拉伸试样生坯，

真空烧结达到８０％的致密度。

国内对于３ＤＰ技术的研究尚处于起步阶段，尤其

在３ＤＰ打印坯的无压烧结致密化上的研究报道很少。

本课题利用３ＤＰ技术打印出３１６Ｌ不锈钢生坯，再对其

进行热固化成形、脱脂后，分别于１３８５、１４１０、１４３５℃

进行高真空烧结，探究烧结温度对试样密度、力学性能

和拉伸断口的影响，为３ＤＰ技术制备的金属坯烧结出

致密度较高、综合性能良好的金属零件提供参考。

１　试验方法

１．１　试验材料与方案

所用材料为采用旋转电极工艺制备出的３１６Ｌ不

锈钢金属粉末，其化学成分见表１。表２为粉末的松装

密度、流动性等参数。利用 ＨＯＲＩＢＡＬＡ９６０Ｓ激光粒

度仪对３１６Ｌ不锈钢粉末进行粒度检测，粉末粒度呈正

态分布，平均粒径为４６．１２μｍ，其中，犇１０＝３３．０４μｍ、

犇５０＝４６．１２μｍ、犇９０＝６５．２３μｍ，在 ＮＡＮＯＳＥＭ４３０

扫描电镜下观察材料粉末形貌，粉末球形度好、表面粗

糙度低，未发现明显卫星粉和赘生物，粒度分布及其形

貌见图１。粉末的ＤＳＣ曲线见图２，可见粉末的熔点

犜ｍ在１４５０℃左右。

表１　３１６犔不锈钢材料的化学成分

犜犪犫．１　犆犺犲犿犻犮犪犾犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狅犳３１６犔狊狋犪犻狀犾犲狊狊狊狋犲犲犾 ％

狑Ｂ

Ｃｒ Ｍｎ Ｍｏ Ｎｉ Ｐ Ｓｉ Ｃ Ｓ Ｆｅ

１６．８６ ０．４５ ２．４８ １０．６６ ０．０２７ ０．２６ ０．００９ ０．００９ 余量

表２　３１６犔不锈钢的松装密度与流动性

犜犪犫．２　犜犺犲犾狅狅狊犲犱犲狀狊犻狋狔犪狀犱犳犾狌犻犱犻狋狔狅犳３１６犔狊狋犪犻狀犾犲狊狊狊狋犲犲犾

霍尔流速／

［ｓ·（５０ｇ）－１）］

松装密度／

（ｇ·ｃｍ－３）

振实密度／

（ｇ·ｃｍ－３）

１２．６ ４．７１ ４．９５

　　试样尺寸为３０ｍｍ×２０ｍｍ×１０ｍｍ，使用Ｓｏｌｉｄ

Ｗｏｒｋｓ软件进行建模，转换为ＳＴＬ格式导入到 Ｅａｓ

ｙ３ＤＰＭ４５０金属粉末３ＤＰ打印设备中。打印参数：铺

（ａ）粒度分布 （ｂ）粉末形貌

图１　３１６Ｌ不锈钢粉末的粒度分布及其形貌

Ｆｉｇ．１　Ｇｒａｉｎｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｎｄｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆ

３１６Ｌｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌｐｏｗｄｅｒ

图２　３１６Ｌ不锈钢粉末ＤＳＣ测试曲线

Ｆｉｇ．２　ＤＳＣｃｕｒｖｅｏｆ３１６Ｌｐｏｗｄｅｒ

粉层厚为０．１５ｍｍ，粘结剂饱和度为３５％，铺粉速度为

１０ｃｍ／ｓ。试样打印后要根据粘结剂特性置于真空烤箱

中加热固化、脱脂。图３为粘结剂ＤＳＣＴＧ曲线。可

以看到，粘结剂在３８．２～９５℃区间内有一个吸热峰，在

此范围内粘结剂溶剂中的酒精达到沸点，与水分子一同

挥发；当温度升至１６０℃时，粘结剂开始放热，原因是以

酚醛树脂为主要溶质的粘结剂发生了交联反应，在此阶

段打印试样产生一定的强度，酚醛树脂中的碳链作为支

撑骨架，联接金属粉末、固化试样，不产生变形；温度升

至１９０℃左右时放热终止，酚醛树脂的交联反应完成。

根据粘结剂在加热过程中的变化，将打印试样的加热固

化工艺设定如下：先加热６０ｍｉｎ升温至８０℃，保温

６０ｍｉｎ，然后以１℃／ｍｉｎ的升温速度继续加热至１８０

℃，再保温９０ｍｉｎ。缓慢升温并保温一是避免剧烈升

温，升温过快会导致粘结剂溶剂中的酒精和水分快速蒸

腾逸出，从而可能使尚未具备强度的毛坯变得松散；二

图３　粘结剂的ＴＧＤＳＣ图线

Ｆｉｇ．３　ＴＧＤＳＣｃｈａｒｔｏｆｂｉｎｄｅｒ

８９５
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是使粘结剂的交联固化发生彻底完全，进而使试样获得

更高的强度，更易于进行后续处理。固化完成后的试样

见图４。测量得到打印试样密度为４．４６ｇ／ｃｍ
３，相对致

密度为５５．９％。

图４　３ＤＰ法打印出的试样

Ｆｉｇ．４　Ｇｒｅｅｎｓａｍｐｌｅｐｒｉｎｔｅｄｂｙ３ＤＰｍｅｔｈｏｄ

　　从图３可以看出，在６００℃后粘结剂的质量减少不

明显，为了尽量避免粘结剂在高温脱脂时产生大量残

碳，设定脱脂工艺为６００℃真空脱脂５ｈ。将脱脂后的

试样在１３８５、１４１０、１４３５℃进行真空烧结，真空度≤

６．０×１０－３Ｐａ。脱脂与烧结工艺曲线见图５。在１１００

℃之前的升温速度都设定为５℃／ｍｉｎ，保证烧结效率。

然后再以１℃／ｍｉｎ升温到设定温度，缓慢升温可以降

低烧结过程中材料内部的热应力集中程度，从而避免裂

纹的萌生和扩展。

图５　脱脂与烧结工艺曲线

Ｆｉｇ．５　Ｄｅｇｒｅａｓｉｎｇａｎｄｓｉｎｔｅｒｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ

１．２　试验测试方法

１．２．１　密度测量与尺寸测量

对试样进行尺寸测量，收缩率犛计算如下：

犛＝
犔０－犔

犔０
×１００％ （１）

式中，犔 为打印试样的尺寸；犔０为试样烧结后的尺寸。

采用阿基米德排水法测定试样的密度：

ρ＝
犿１ρＬ

犿１－犿２

（２）

式中，犿１为试样在空气中的质量；犿２为试样在液体介质

中的质量；ρＬ为液体介质的密度。

试样的相对密度计算如下：

ρ相 ＝
ρ

ρ０
×１００％ （３）

式中，ρ０为３１６Ｌ不锈钢的密度，７．９８ｇ／ｃｍ
３。

１．２．２　力学性能测试

采用ＨＶ１０００Ａ型显微维氏硬度计测定试样的硬

度，载荷为３Ｎ，加载时间为１５ｓ，使用 ＡＧＸ１００ＫＮ

岛津万能材料试验机对试样进行拉伸测试，拉伸速度为

０．５ｍｍ／ｍｉｎ，拉伸试样由烧结后的试样采用线切割制

备，见图６。利用ＮＡＮＯＳＥＭ４３０场发射扫描电镜对

试样的拉伸断口形貌进行观察。

图６　拉伸试样

Ｆｉｇ．６　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｔｅｎｓｉｌｅｓｐｅｃｉｍｅｎ

２　试验结果及分析

２．１　３犇犘试样密度与尺寸收缩

２．１．１　烧结温度对试样尺寸收缩的影响

各个温度下烧结试样见图７。表３为各试样不同

方向上的收缩率。可以看出，随着烧结温度升高，试样

烧结后的尺寸收缩率也逐渐变大，在１３８５℃烧结的试

样总收缩最小，其形状也相对稳定，而在１４３５℃烧结

后试样总收缩最大，体积收缩率达到３７％，同时其形状

也发生了变化，产生了翘曲。此外，在不同方向上的收

缩率也有所差异，厚度方向上的收缩是所有方向中最大

的，这主要是由３ＤＰ技术逐层粘结的工艺特点所导致

的。在这种成形方式下，试样垂直方向上存在的层间孔

（ａ）１３８５℃ （ｂ）１４１０℃ （ｃ）１４３５℃

图７　不同温度下的烧结试样

Ｆｉｇ．７　Ｓａｍｐｌｅｓｓｉｎｔｅｒｅｄａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

表３　不同烧结温度下试样的尺寸收缩率

犜犪犫．３　犇犻犿犲狀狊犻狅狀犪犾狊犺狉犻狀犽犪犵犲狅犳狊犪犿狆犾犲狊犪狋犱犻犳犳犲狉犲狀狋

狊犻狀狋犲狉犻狀犵狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲狊

烧结温

度／℃

长度收缩

率／％

宽度收缩

率／％

厚度收缩

率／％

体积收缩

率／％

１３８５ １２．３ ９．８ １３．１ ３１．３

１４１０ １３．８ １１．２ １４．９ ３４．８

１４３５ １４．６ １２．０ １６．２ ３７．０

９９５
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隙往往多于水平方向上的孔隙，于是在试样烧结致密

时，厚度方向上便表现出了更大的收缩。

２．１．２　烧结温度对试样密度的影响

图８为各试样密度及其所对应的相对致密度。当

打印试样在１３８５℃烧结时，只能得到８２％的相对致密

度，而将打印试样在１４３５℃烧结可得到８８．７％的相对

致密度。试样在不同温度下烧结的致密度变化与其尺

寸收缩变化是一致的。

图８　不同烧结温度下的试样密度和致密度

Ｆｉｇ．８　Ｓａｍｐｌｅｄｅｎｓｉｔｙａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｄｅｎｓｉｔｙａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｉｎｔｅｒｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

　　真空烧结的目的是尽量消除打印试样中的孔隙，使

其收缩致密化。打印坯在烧结升温过程中，粉末颗粒表

面相互接触，位于表面上的原子在加热激活作用下发生

互扩散行为，从而使粉末颗粒之间由最开始的机械接触

转变为物理冶金结合，粉末颗粒的表面能下降，为烧结

致密提供了驱动力。在烧结的开始阶段，彼此接触的颗

粒间形成烧结颈，此时孔的形状不规则并且位于晶粒边

缘，其结构相互开放、完全互连。随烧结温度升高，粉末

颗粒之间的烧结颈逐渐长大，孔隙尺寸不断减小并且慢

慢球化，并且移动到晶界相交处。与此同时，晶界随着

烧结颈的长大而不断发生迁移，最后越过孔隙，从而导

致孔隙减少，致密度提高。当试样的烧结致密化进行到

一定程度时，大多数的孔隙被分隔孤立，形成分散的封

闭孔隙。因为烧结致密化过程是通过原子扩散来实现

的，所以烧结温度越高，原子扩散速率就越快，其烧结速

度也就越快，试样的致密度也就越高，并且孔隙的形状

更为规则，呈球形均匀分布。

２．２　３犇犘试样的力学性能分析

图９为不同温度下各试样拉伸时的应力应变曲

线，表４为不同温度下烧结试样的力学性能。从图９和

表４可以看出，随着试样的烧结温度增大，其烧结后的

力学性能均得到提高。特别在１４３５℃烧结后，试样的

强度明显提高，屈服强度与铸态相比仅存在很小差距；

塑性也得到明显改善，伸长率是１３８５℃烧结试样的２

倍多。

图９　不同烧结温度下试样的应力应变曲线

Ｆｉｇ．９　Ｔｅｎｓｉｌｅｓｔｒｅｓｓｓｔｒａｉｎｃｕｒｖｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｉｎｔｅｒｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

表４　不同温度烧结试样的力学性能

犜犪犫．４　犕犲犮犺犪狀犻犮犪犾狆狉狅狆犲狉狋犻犲狊狅犳狊犪犿狆犾犲狊狊犻狀狋犲狉犲犱犪狋

犱犻犳犳犲狉犲狀狋狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲狊

温度／

℃

屈服强度／

ＭＰａ

抗拉强度／

ＭＰａ

伸长率／

％

维氏硬度

（ＨＶ）

１３８５ １２１ １８４ １１．３ ８３

１４１０ １４４ ２５３ １５．４ １３１

１４３５ １６０ ３５５ ２６．４ １９２

ＧＢ／Ｔ２０８７８２００７ ＞１７７ ＞４８０ ＞４０ ＜２００

　　各试样的硬度测量结果差异较大，这是因为硬度测

量结果对孔隙比较敏感，较低温度烧结时试样密度低，

内部孔隙多且较大，从而导致测量硬度时的压痕过大，

使硬度值大幅度降低。但当烧结温度较高时，致密化进

行的较为彻底，孔隙减少并且缩小、球化，其对硬度的影

响被大幅削弱，从而在数值上表现为提高。此外，粘结

剂在脱脂烧结过程中产生的残碳也会在一定程度上提

升试样的硬度。

　　为了进一步分析拉伸时材料的断裂机制，将拉伸断

口进行ＳＥＭ形貌观察，见图１０。可以看出，在１３８５、

１４１０和１４３５℃下烧结试样的拉伸断口都存在明显的

韧性撕裂痕迹，并且可以观察到韧窝形貌，均表现为典

型的韧性断裂。在１３８５℃烧结试样中仍可看出粉末

的原始形态，粉末间主要依靠并未完全长大的烧结颈联

接结合，材料内部孔洞明显且相互连通，导致拉伸时的

裂纹更易于萌生和扩展，从而表现出更差的力学性能；

当试样在１４１０℃烧结时，粉末颗粒之间的烧结颈进一

步长大，粉末的原始形态不明显，材料内部的冶金结合

更牢固，但由于孔洞仍处于部分连通状态，并且形状不

规则，受到外来拉力时应力集中萌生裂纹并易于扩展，

力学性能较差；将试样在１４３５℃烧结后，粉末的原始

形状已无法分辨，颗粒之间的烧结颈也基本消失，与低

温烧结时孔洞连通所不同的是，此时的孔隙闭合且相互

孤立为球形或类球形，拉伸时材料内部的球形孔隙中应

力集中效应已大幅度减弱，因此屈服强度、抗拉强度、塑

性等都明显改善。

００６
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（ａ）１３８５℃，低倍 （ｂ）１３８５℃，高倍

（ｃ）１４１０℃，低倍 （ｄ）１４１０℃，高倍

（ｅ）１４３５℃，低倍 （ｆ）１４３５℃，高倍

图１０　不同温度下３ＤＰ３１６Ｌ不锈钢拉伸断口形貌

Ｆｉｇ．１０　Ｔｅｎｓｉｌｅｆｒａｃｔｕｒｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆ３ＤＰ３１６Ｌｓｔａｉｎｌｅｓｓ

ｓｔｅｅｌａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒｏｄｕｒｅｓ

３　结　论

（１）基于３ＤＰ技术制备出３１６Ｌ不锈钢试样，固化、

脱脂后在１３８５、１４１０、１４３５℃下烧结实现了试样的致

密化，验证了通过无压烧结致密化３ＤＰ试样的工艺可

行性。

（２）３ＤＰ试样在１３８５、１４１０、１４３５℃烧结后，试样

的致密度从打印试样的５５．９％分别提升到８２％、

８６．１％、８８．７％，实现了较大程度的致密化；与此同时试

样各个方向上的烧结收缩率也随之增大，在厚度方向上

收缩最严重，试样在１４３５℃时烧结收缩最大，体积收

缩率达到３７．０％。

（３）随着试样烧结温度提高，其烧结致密化进一步

进行，力学性能得到不断改善，在１４３５℃烧结的试样

综合力学性能最好，屈服强度为１６０ＭＰａ，接近３１６Ｌ

不锈钢（１７７ＭＰａ）的水平，抗拉强度为３５５ＭＰａ，伸长

率为２６．４％，维氏硬度（ＨＶ）为１９２。
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