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陶瓷吸波超材料结构光固化增材制造工艺研究
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摘要： 陶瓷超材料吸波器具有耐高温、高强度、可完美吸波的特点，其结构复杂且具有周期性，是一种新兴的吸波

器件。但传统成形方式在复杂结构制造上存在一定的局限性。本文提出一种基于光固化增材制造氧化铝陶瓷

表面镀铁氧体的方法实现周期性复杂结构的陶瓷超材料吸波器。使用氧化铝粉末和光敏树脂，配制出可供  3D 
打印的氧化铝陶瓷浆料，利用 3D 打印机成形氧化铝陶瓷坯体。根据  TG‑DSC 热分析法，确定了陶瓷坯体的脱

脂工艺参数，烧结出氧化铝陶瓷样件。再利用浸渍法在氧化铝样件表面镀铁氧体膜，并烧结使其致密化。使用

SEM 观察样件表面形貌，通过 X 射线衍射分析物相组成，利用划痕法测试镀层的结合力。结果表明，本文提出

的方法可以实现周期性复杂结构的陶瓷吸波器快速制造，为新型超材料吸波器的设计与制造提供了新的思路。
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Abstract: The ceramic‑based metamaterial wave absorber is characterized by high temperature resistance， 
high strength and perfect wave absorption. Its structure is complex and periodic， which is a new kind of 
absorbing device. However， the traditional ceramic forming method has some limitations in complex structure 
manufacturing. A new method based on additive manufacturing to fabricate ferrite coating on alumina ceramic 
surface is presented to realize a periodic ceramic metamaterial absorber with complex structure. Using alumina 
powder and photosensitive resin， alumina ceramic paste for 3D printing is prepared to form alumina ceramic 
body. According to TG‑DSC thermal analysis， the degreasing process parameters of ceramic billet are 
determined， and alumina ceramic samples are sintered. Then the surface of alumina sample is impregnated 
with ferrite film and densified by sintering. Scanning electron microscope（SEM） is used to observe the 
surface morphology of the sample， X‑ray diffraction is used to analyze the phase composition of the sample， 
and scratch method is used to test the adhesion of the coating. The results show that the proposed method can 
realize the rapid manufacture of ceramic absorbers with periodic complex structure， which provides a new idea 
for the design and manufacture of new metamaterial absorbers.
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吸波器应用于微波暗室、飞机隐身等领域，然

而传统吸波器存在的问题是重量较大、结构简单，

难以满足实际应用的更高要求［1‑2］。如何有效地降

低吸波器的尺寸，并尽量实现“薄、宽、轻、强”的完

美吸波器，使得超材料吸波器正逐渐变为该领域的

研究热点。超材料［3‑6］是一种具有周期性结构的人

工材料， 具有天然材料所不具备的材料属性和尺

寸效应。由于超材料的结构特征为周期性的复杂

结构，其制造方式一直是一个难题。

增材制造技术在航空航天［7‑9］、生物医学［10‑12］、

电子通信等领域发挥着越来越重要的作用。它为

设计者提供了一种加工方法，可实现复合结构快速

制造，为设计人员打开创新设计空间。有研究人员

利用熔融沉积［13‑17］的方法制造高分子材料的吸波

结构，所用材料为掺杂吸波粉末的可熔融高分子材

料。该方法的优点是成本较低，但是存在成形质量

差、精度低、高分子材料的热稳定性差、吸波性能较

差等缺点。陶瓷材料具有高的介电常数和可控的

电磁损耗，因此陶瓷材料的 3D 打印得到了较多的

关注。光固化（Digital light processing， DLP）是目

前最常用的打印陶瓷材料的工艺方法，Mei等［18］利

用光固化技术打印氧化铝基体，然后采用化学蒸汽

渗透的方式将 SiC 渗透到氧化铝基体中，制备出了

具有一定吸波能力的陶瓷结构。

基于陶瓷 3D 打印的超材料吸波器有望成为新

一代高性能吸波器件，本文拟采用光固化技术打印

纯氧化铝陶瓷基体，再通过浸渍法在氧化铝基体表

面覆涂 YIG（钇铁石榴石）铁氧体吸波材料，然后烧

结致密化，最终在复杂结构表面上制备出致密均匀

的 YIG 铁氧体镀层。通过这种方式制造的陶瓷超

材料吸波结构在小型无人机、微波暗室等结构上有

良好的应用前景。

1 试验方法和材料

1. 1　氧化铝浆料的配制

光固化打印及表面镀膜工艺流程图见图 1。
如图 1（a）在光固化氧化铝浆料配制过程，氧化铝

浆料由光敏树脂、氧化铝粉末、分散剂按照一定比

例混合组成。光敏树脂主要成分为丙烯酸树脂，在

一定波长内光照下产生交联反应，分子链由短链变

为长链，由液体聚合成为固体。分散剂采用聚丙烯

酸钠，从而提高浆料的稳定性，降低黏度。利用行

星式球磨机将 5 μm 和 500 nm 粒径的氧化铝粉末

按照 1∶1 的质量比均匀混合，提高浆料的固含量，

可满足高质量打印要求［19］。将氧化铝粉末和光敏

树脂比例按照 2∶1 的质量比均匀混合，分散剂质量

占浆料质量的 4%。利用数显黏度计测量浆料黏

度，在常温下黏度为 4 676 cP。

1. 2　坯体打印

打印机的结构如图 1（b）所示。通过软件建模

导入打印机后，将浆料倒入浆料缸，利用刮刀将氧

化铝浆料刮平，然后用面光源照射，使光敏树脂固

化，再将基板抬起刮取下一层浆料。循环往复作用

下，逐层堆积成形，打印出氧化铝坯体。所用光固

化光源波长为 405 nm，投影精度为 100 nm，光强可

调节范围为 2~25 μW/cm2，通过工艺优化得曝光

图 1 光固化打印及表面镀膜工艺流程图

Fig.1 Flow chart of photocuring printing and surface coating process
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光强 10 μW/cm2 作为光固化参数。由于打印完成

后的坯体与烧结后的样件存在收缩，因此在设计打

印模型参数时，应当根据要求设置放缩比［20］。根

据经验，一般选择设计尺寸放大到原尺寸的 1.2
倍。在坯体的纵向和横向截面上，坯体的收缩率存

在细微的差别，横向上的收缩率略大于纵向上的收

缩率。经过多次测量发现，烧结后结构的尺寸和所

要求的尺寸误差在±0.7% 之间（适用于线性尺寸

在 100 mm 之间的陶瓷打印件）。为探究结构的成

形质量和后续覆膜能力，选择蜂窝状（图 2（a））和

六棱锥状（图 2（b））作为吸波器打印结构。

1. 3　坯体的脱脂烧结

使用同步热分析仪（STA449F3，德国耐驰仪

器制造有限公司）测量氧化铝坯体在高温下的热重

曲线（TG）与差热曲线（DSC）。如图 1（c）所示，通

过分析 TG‑DSC 曲线，制定氧化铝坯体的脱脂烧

结曲线。采用管式脱脂炉（TL1200）进行脱脂工

艺，采用箱式烧结炉（AF1800‑30）进行烧结工艺。

1. 4　覆膜过程

图 1（d~g）为表面镀膜的工艺流程图。利用

YIG 作为吸波介质膜，YIG 粒径为 3 μm，YIG 具有

立方晶体结构，化学表达式为 Y3Fe5O12，常被用作

表面镀膜和介质吸波［21‑22］。结构中有 3 种亚晶格：

十二面体、八面体和四面体，3 个钇离子占据十二

面体位置；在 5 个铁离子（Fe3+）中，两个占据八面

体，其余 3 个占据四面体的位置。位点上的两种金

属阳离子（Y3+和 Fe3+）都是三价的，这种阳离子排

列使得石榴石具有优异的结构和化学稳定性。利

用 PVA 溶液作为吸波覆膜浆料的有效溶剂，将打

印好的氧化铝完全浸没在 YIG 铁氧体浆料中。当

浆料的黏度合适时，浆料本身具有流动性，使得浆

料附着在打印件的全表面上，静置后取出，利用压

缩空气去除表面和内部多余的浆料。将镀膜烘干

后烧结，使 YIG 致密化，并附着于氧化铝基体的表

面上。

2 结果与讨论

2. 1　坯体脱脂烧结曲线

利用热分析仪对氧化铝坯体的热重曲线和差

热 曲 线 进 行 分 析［23］，如 图 3 所 示 。 在 25 ℃ 到

320 ℃，坯体的质量缓慢下降，可以推测这一阶段

主要变化为脱水（液态水和结晶水）。在 320 ℃到

600 ℃的区间内，是脱脂主要的发生阶段，树脂发

生液化、汽化等物理反应和氧化化学反应。在

400 ℃时，坯体质量下降、吸热，因此此阶段主要为

树脂的液化、汽化阶段。当温度高于 430 ℃时，树

脂的氧化反应是坯体的主要失重原因。对比 DTG
的最大失重峰，可以看到在 430 ℃时质量损失速率

最快，这是 3 种反应共同作用的结果。当坯体温度

高于 600 ℃时，坯体质量和吸放热速率保持稳定，

说明此时脱脂过程已经完成。

根据坯体的 TG‑DSC 制定脱脂烧结曲线，如

图 4（a，b）所示。脱脂曲线中，从常温以 1 ℃/min 的

速率升温至 90 ℃，保温 1 h，促进水分的加速蒸发；

根据氧化铝坯体的 TG‑DSC 曲线，以 2 ℃/min 的

升温速率升温至 320 ℃，保温 2 h；以 0.5 ℃/min 的

升温速率升温至 430 ℃，保温 2 h；以 1.5 ℃/min 的

升温速率升温至 600 ℃，保温 2 h；由于脱脂完成后

的样件强度较低，因此进一步预烧结，以 1.5 ℃/
min 的升温速率升温至 900 ℃，保温 2 h 后炉冷降

温，完成脱脂步骤。随着烧结温度的逐渐升高，光

固化样品的相对密度越来越高，在 1 550 ℃达到最

大值［24］。在氧化铝坯体的烧结曲线中，从常温以

2.5 ℃/min 的速率升温至 300 ℃；再以 5 ℃/min 的

升温速率升温至 900 ℃，保温 4 h；以 5 ℃/min 的升

温速率升温至 1 550 ℃，保温 2 h；以 3 ℃/min 的降

温速率降温至 900 ℃，保温 2 h 后炉冷降温，完成烧

结步骤。

如图 5（a）所示是氧化铝基体 X 射线衍射图

谱。在氧化铝基体的 X 射线衍射图谱中，只有纯氧

化铝相。在氧化铝基体的 SEM 图（图 5（b））中，采

用 5 μm、500 nm 的氧化铝粉末按照 1∶1 的质量比

掺杂，通过选择不同粒径的氧化铝陶瓷粉体，可以

减小粉体之间的间隙，增加了粉体之间的有效粘接

面积，使得氧化铝粉体之间的粘接更加牢固，陶瓷

图 2 蜂窝状打印结构和六棱锥打印结构

Fig.2 Print structures of honeycomb and hexagonal pyramid
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制件的致密度更高  ［19］。从图 5（b）中可以看出，氧

化铝基板致密性较好，颗粒尺寸分布在 5 μm 和
500 nm 范围内。

2. 2　镀层层厚及均匀性

镀层厚度直接影响到吸波介质的吸波性能，试

验发现浆料的流变性能对镀层厚度有显著的影响。

YIG 浆料流变性能如图 6 所示，可以看出，随着

YIG 粉体质量比的增加，浆料黏度急剧增加。当质

量比超过 50% 时，浆料黏度主要受 YIG 粉含量的

影响，不同 PVA 含量的浆料黏度差开始逐渐缩小；

当质量比达到 80% 时，不同 PVA 溶液的黏度基本

接近。本文选取了 9 种不同比例的浆料在平面上

进行涂层处理，并对涂层厚度和均匀性进行了表

征。通过光学显微镜直接观察截面的涂层厚度，选

择 8 个等距位置，计算涂层厚度的平均值和方差，

如图 7 所示。可以看出，浆料黏度与涂层厚度之间

存在正相关关系，随着浆料黏度的降低，涂层的均

匀性增加。这是由于浆料流动性随着黏度的降低

而上升，浆料更容易被压缩空气吹离氧化铝基板。

图 3 氧化铝坯体的 TG‑DSC 曲线

Fig.3 TG‑DSC curves of alumina body

图 4 氧化铝坯体脱脂曲线和烧结曲线

Fig.4 Degreasing curve and sintering curve of alumina body

图 5 氧化铝基底的 X 射线衍射图谱和 SEM 微观形貌

Fig.5 X‑ray diffraction pattern and SEM microstructure of 
alumina substrate

图 6 YIG 浆料的流变性能

Fig.6 Rheological properties of YIG slurry

图 7 层厚与不同比例粘度浆料的关系

Fig.7 Relationship between layer thickness and slurry with 
different proportional viscosities
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试验中还发现结构尺寸对镀层厚度和均匀性

有影响，本文设计并制造了不同直径的空心圆柱，

选择 V5 作为复杂表面涂层的浆料参数，对涂层厚

度和内外表面的均匀性进行了表征，结果如表 1
所示。可以看出，当内径小于 2 mm 时，平均厚度

和方差均变大，其他尺寸的圆环的层厚均匀性均

较好；此外还可以发现，层厚和均匀度与外径尺寸

无关，层厚和均匀性均较好。内径为 2 mm 的样件

均匀性下降的主要原因是由于压缩空气的风压变

化较大导致湍流的发生，影响了涂层的均匀性。

因此，对于实际的镀层样件，工艺本身限制了更小

尺寸的镀层制备，对于一些微小的内部尖角结构

可能会存在浆料的聚集，导致涂层的均匀性受到

影响。

在选择膜的烧结温度时，需要考虑 YIG 和氧

化铝基底的充分结合。Azis 等［25］分析了 YIG 的烧

结温度与电磁性能的关系，据此选择 YIG 膜的最

高烧结温度为 1 200 ℃。结合先前的脱脂经验，制

定并优化烧结曲线。如图 8 所示，从常温以 1.8 ℃/
min 的升温速度升温至 247 ℃，保温 1 h；以 1 ℃/
min 的升温速度升温至 300 ℃，保温 2 h；以 3 ℃/
min 的升温速度升温至 900 ℃，保温 2 h；以 2.5 ℃/
min 的 升 温 速 度 升 温 至 1 200 ℃ ，保 温 2 h；以

2.5 ℃/min 的速度降温至 900 ℃，保温 2 h 后炉冷降

温。如图 9（a）所示，在 YIG 涂层的 X 射线衍射图

谱中， 结果显示主要是 YIG 相，存在少量的 YFeO3

相。图 9（b）是 YIG 表面层的 SEM 图，从图中可以

看出，晶粒尺寸约为 3 μm，相邻晶界开始融合。

如图 10（a）所示为镀层的截面图，可以看出镀

层的均匀性良好，镀层的厚度约为 150 μm。图 10
（b）为镀层分界面的放大图，左上部是氧化铝基底，

右下部是 YIG 镀层，中间的亮白色部分是由于在

喷金过程表面不连续而引起局部电荷聚集。在镀

表 1 复杂表面涂层的厚度和均匀性

Table 1 Thickness and uniformity of coatings on complex surfaces

不同尺寸的圆环的内外径对镀层层厚和均匀性的影响

外径  R/mm
平均层厚 H/μm

方差/μm
内径  r/mm

平均层厚 h/μm
方差/μm

12
135
29
10

150
34

10
147
25
8

138
45

8
165

9
6

168
47

6
157
30
4

87
51

4
139
28
2

242
183

图 10 涂层断面的微观形貌

Fig.10 Micromorphology of cross section of coating

图 8 YIG 膜烧结曲线

Fig.8 Sintering curve of YIG film

图 9 YIG 膜的 X 射线衍射图谱和 SEM 微观形貌

Fig.9 X‑ray diffraction pattern and SEM microstructure of 
YIG film

99



第 54 卷南  京  航  空  航  天  大  学  学  报

膜的过程中，分界面在微米级的尺度下是较为粗糙

的，这有利于提高镀层之间的结合力。

2. 3　镀层结合力

从宏观上看，氧化铝的表面粗糙度、基体与浆

料热膨胀系数的差异、镀层厚度超过一定限度都

会导致结合力的下降。同时，由于基体和镀层收

缩率不一致，内应力会导致薄膜开裂。当复合表

面曲率过大时，膜的底层和顶层的收缩率会不同，

内应力会急剧增加，容易导致涂层的开裂。此外，

料浆配比和烧结温度速率对膜的开裂也有影响。

为检测涂层的附着力，采用划痕法测试涂层的附

着力。

如图 11 所示，当动态负载达到 27 N，摩擦曲线

突然中断，然后在 34 N 恢复近似线性曲线，这是因

为钇铁石榴石涂层在 27 N 开始被压溃，导致载荷

减少和摩擦力降低。当动态载荷达到 34 N 时，所

有 YIG 涂层均被粉碎，刮痕头直接作用在氧化铝

基体上，曲线恢复稳定。因此，可以发现涂层表面

的附着力在 27~34 N 之间，涂层与基体之间实现

了良好的结合。

2. 4　超材料吸波结构样品制备

图 12（a）所示为光固化增材制造的蜂窝状氧

化铝基吸波结构样品，以及涂层制备后的结构样

品。蜂窝结构是一种常见的吸波结构［26‑27］，通过本

文提出的工艺，可以制造出复杂的吸波器结构。此

外还可以制造出如图 12（b）所示的六棱锥陶瓷吸

波结构，该种尖锥状的结构通过传统工艺难以制

造，而本文提出的制造方式则显示出明显的低成

本、快速制造的技术优势。

3 结　　论

本文提出了一种在氧化铝光固化陶瓷表面镀

YIG 膜实现吸波性能的工艺方法，涂层厚度约为

150 μm，具有良好的附着力。利用增材制造技术

可以制造复杂陶瓷结构的优势，通过该工艺，设计

并制造了微波暗室的结构单元。该工艺结合了 3D
打印技术与表面涂层技术，拓宽了制造复杂、多层

结构的能力，为超材料吸波结构的创新设计提供制

造技术支撑。
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