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陶瓷粉末微注射成形脱脂与烧结机理相关研究

卢振, 蒋少松, 张凯锋
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摘要: 分析了粉末微注射成形亚微米级结构广阔的应用前景,以及亚微米尺度下脱脂和烧结理论

研究的重要意义。 综述了不同脱脂阶段的微观结构特征,亚微米尺度对不同阶段粘结剂的脱出机

制,以及建立包含微结构比表面积的脱脂时间 / 速率数学模型的研究现状,讨论了获得脱脂过程中

保形控制原理,亚微米阵列致密化过程中物质的迁移机制及晶粒长大的主要驱动力,以及坯体几

何尺寸对不同烧结阶段物质扩散机制影响规律的关键作用,论述了明确陶瓷亚微米级结构力学特

性的重要性。 提出了亚微米级结构的脱脂和烧结机理今后的重点研究方向。
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Fundamental Research on Debinding and Sintering of Submicron Pillar Arrays Made
by Ceramic Micro Powder Injection Molding

LU Zhen, JIANG Shao鄄song, ZHANG Kai鄄feng
(Harbin Institute of Technology, Harbin 150001, China)

ABSTRACT: Submicron structures manufactured by micro powder injection molding (PIM) have wide application pros鄄
pect. It忆s a new research field to establish the debinding and sintering theory suitable for submicron structures. This project
foucs on the fundamental research on debinding and sintering of submicron pillar arrays made by ceramic micro鄄PIM. A
new mathematic model will be established based on and debinding mechanism of submicron pillar arrays. The variation rule
of acting force among different particles could be revealed by nano鄄bending test of debound samples. Quality control princi鄄
ple for the shape of submicron structures during debinding stage will be builded. Densification and microstructure variation
of submicron pillar arrays during the sintering stage are important research contents. The effects of physical dimension on
the diffusion mechanism will be confirmed by the analysis of sintering dynamics. Nano鄄compression will be used to test the
mechanical property of submicron pillar arrays. The theoretical basis of debinding and sintering could be established on the
basis of the study results and certainly has practical value for the manufacturing of ceramic submicron structures.
KEY WORDS: micro injection molding; debinding; sintering

摇 摇 随着微细加工技术的不断拓展与完善[1—10],微注

射成形凭借自身优势将成为重要技术之一。 然而,作
为一门新兴的微 /纳制造技术,其对成形材料、工艺过

程及设备等方面都提出了新的要求[11—15],许多现有

的成熟的理论和技术不再适用。 其中,亚微米尺度下

粉末微注射成形坯体脱脂和烧结机理尚未明确,这使
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得该技术成形陶瓷微结构时难以实现在尺度上的跨

越,限制了其应用范围,亟需对亚微米尺度下坯体的

脱脂和烧结进行系统和深入地研究,以促进微注射成

形技术的快速发展,同时为陶瓷亚微米级结构提供一

种快速、低成本、批量化的制造技术。

1摇 微注射成形陶瓷亚微米级结构

微注射成形可快速批量化制备形状复杂的聚合

物、金属及陶瓷微结构。 目前,国内外对微注射成形

进行了一些研究,如 Xie[16],Xu[17]等人分别研究了聚

合物在宽 400 滋m 和 350 滋m 流道中的填充和流变特

性,Su[18]等人分析了边长 100 滋m 的方形型腔的填充

情况,笔者[19]通过微注射成形获得了直径 60 滋m 的

聚丙烯微圆柱,Liou[20] 等人明确了宽 0. 1 ~ 10 滋m 的

聚合物结构的成形性能(如图 1a 所示)。 Yin[21] 等人

制备了直径小于 1 mm 的金属微齿轮,Li[22] 等人制得

了直径 100 滋m 的金属微圆柱(如图 1b 所示),Piot鄄
ter[23]等人制得了外廓直径 275 滋m 的陶瓷微齿轮(如
图 1c 所示)。 总体看,制品局部结构尺寸已由微米级

减小至亚微米或纳米级,如光学透镜的纳米突起,
DNA 细胞处理所需纳米探针,微流控芯片上的微 /纳
米流道等[24—25]。 然而,微注射成形亚微米或纳米级

结构多为聚合物材料,陶瓷或金属最小结构尺寸仍停

留在微米级。 在一些领域聚合物难以满足要求,而陶

瓷在高温强度、硬度、耐磨、耐蚀等方面均有明显优

势,如利用陶瓷材料制作微流控芯片,其使用寿命将

显著增加,高温消毒处理也将更方便。 因此,陶瓷亚

微米级结构是微注射成形技术未来的重要发展方向

图 1摇 微注射成形制品

Fig. 1 Micro injection molded parts

之一,亟需开展系统研究。
粉末微注射成形是微注射成形的一种典型工艺,

可制造微型金属或陶瓷零件[26—27],该工艺包括喂料

制备、注射成形、脱脂和烧结 4 个工艺阶段[28]。 由于

制品尺寸及粉末粒径的显著减小,零件比表面积明显

增加,给各工艺阶段带来了显著影响。 如粉末粒径是

影响喂料流变特性的一个关键因素,纳米粉末的使用

将改变喂料的流变特性,加之模具流道及型腔尺寸的

减小,使得粉末微注射成形过程中喂料熔体的充模流

动行为更加复杂。 Xie[29] 等人对超细粉末喂料流变

特性进行了研究;Wang[30] 等人分析了模具尺寸对喂

料流变特性的影响。 以上研究为亚微米级结构生坯

的注射成形提供了科学依据。 然而,对于陶瓷粉末微

注射成形亚微米级结构,现有理论难以有效指导脱脂

和烧结生产实践,难以保证其高效的成形质量。

2摇 亚微米尺度下的脱脂机制

在脱脂方面,制品尺寸的不断减小引起了一系列

新的问题,如 Yu[31]等人采用 50 nm 的陶瓷粉末制备

了直径 1 mm 的微型齿轮,最小齿宽 73 滋m,研究发现

一些传统的脱脂方法及工艺参数已不再适用。 而亚

微米级尺度下的脱脂将更加困难,这是由于脱脂过程

包含多种物理化学现象,如粘结剂的熔融、蒸发、热分

解,液态或气态物质通过内部连通孔隙传输到坯块表

面并被外部气氛带走,不同物理化学现象由不同的动

力学或热力学因素控制。 随着制品局部结构尺寸的

不断减小,零件比表面积不断增加,当尺寸减小至亚

微米级时,物质在坯料内部的传输路径也将发生明显

变化,传统的对不同脱脂阶段的定义已不再适用。 坯

体脱脂速率与脱脂时间等关键参数的确定,逐渐由制

品壁厚控制向表面控制过渡,因此,亚微米级结构的

脱脂将在一个全新的传输机制下进行。
此外,脱脂的另一关键因素是脱脂过程的保形,

坯料在脱脂过程中的保形力主要有毛细引力、范德华

力和静电力,其作用力与粉末粒径及零件尺寸密切相

关,因此,针对亚微米级结构脱脂过程中的保形力开

展研究至关重要。 不同阶段脱脂坯的强度可以反映

粉末间作用力的变化,但传统力学测量仪器难以满足

要求。 目前,原子力探针在微纳构件力学性能的测试

上已获应用,如 Namazu[32] 等人利用原子力探针对二

氧化硅纳米线进行了弯曲测试。 本项目拟将原子力

探针应用于亚微米级脱脂坯的强度测试,有望揭示脱
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脂过程中亚微米级结构颗粒间作用力的变化规律。

3摇 亚微米尺度下的烧结机理

脱脂坯的烧结是决定制品显微组织和力学性能

的关键环节。 研究表明,随着零件尺寸的不断减小,
晶粒长大行为及坯料致密化机理将发生改变。 如

Liu[33]等人对直径 60 ~ 90 滋m 的金属微圆柱进行了

烧结,发现与大尺寸基体相比,微结构部分具有更大

的晶粒和更高的密度。 随着制品尺寸减小至亚微米

级时,脱脂坯体表面颗粒分数明显增加,相应的其表

面开孔及烧结后期内部闭孔所占比率将发生显著变

化。 而现有理论表明,烧结过程中材料表层中的原子

或空位流量高于内部,更易产生表面扩散,因此,表面

颗粒分数的改变必将对亚微米级结构的致密化过程

产生显著影响。 另外,由于纳米粉末具有大量的晶界

和很高的表面活性,烧结驱动力非常大,所以对于亚

微米级结构来说,控制其晶粒长大愈加困难,因此,陶
瓷粉末微注射成形亚微米级结构的烧结必将具有新

的理论内涵,掌握其基础理论有助于实现致密化过程

中晶粒尺寸的有效控制。
另外,随着零件尺寸的减小,其对缺陷的敏感性

逐渐增加,对于亚微米级结构尤为突出。 如常规零件

中的微孔、微裂纹等缺陷尺寸或许已超出了亚微米

级,所以,如何对亚微米级结构烧结过程中可能出现

的缺陷进行有效控制,是决定制品质量的重要问题。
如 Auhorn[34]等人对氧化锆微型试样进行了弯曲测

试,分析认为导致微结构失效的关键因素为近表面的

孔洞、边角效应以及微裂纹,而这些缺陷通常是在烧

结过程中产生的。

4摇 陶瓷亚微米级结构力学行为

烧结后亚微米级结构的力学性能也是微注射成

形必须考虑的问题。 陶瓷材料的固有脆性阻碍了其

应用进程。 纳米粉末的引入及缺陷的消除有助于改

善其力学性能。 另外,纤维或晶须的断裂强度已接近

固体材料的理论强度。 如石英纤维的断裂强度为

24. 1 GPa,并且纤维越细其强度越高,表现出明显的

“尺度效应冶。 亚微米级结构的尺寸已接近甚至小于

纤维或晶须直径,而另一方面,其烧结后的微观缺陷

却是不确定因素,所以亚微米级结构将表现出怎样的

力学性能需深入研究。 近来 Nieh[35]对纳米压痕仪进

行了改进,对非晶微型试样进行了纳米压缩,如图 2

所示。 该研究为亚微米级结构力学行为的研究提供

了可借鉴的技术手段。

图 2摇 纳米压缩后的非晶圆柱[35]

Fig. 2 Amorphous pillar tested by Nano鄄compression

基于以上关键问题,针对陶瓷粉末微注射成形亚

微米阵列开展研究,在系统分析亚微米阵列脱脂和烧

结过程中尺度效应的基础上,探索亚微米尺度下的脱

脂和烧结机理,揭示脱脂过程的保形、烧结过程中致

密化和晶粒长大、脱脂和烧结中微观缺陷等的关键控

制因素,研究对于制定适合于亚微米级结构的脱脂和

烧结制度,提高制品质量,推动微注射成形技术在陶

瓷亚微米级结构制备中的应用,具有理论意义和实用

价值。
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