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摘要　以聚十二内酰胺(PA１２)和羟基磷灰石(HA)为实验材料,采用选择性激光烧结(SLS)技术成形具有优良力

学性能的PA１２/HA复合材料多孔支架.首先,利用响应面法得到最佳的工艺参数组合,并运用该参数组合成形

PA１２/HA复合材料多孔支架;然后,在L９(３４)正交实验的基础上,研究了孔型、孔隙率和 HA比例三因素对多孔

支架力学性能的影响.结果表明:SLS最优工艺参数组合为激光功率２７．５W、扫描间距０．１２mm、扫描速率

１５００mm/s;不同因素对PA１２/HA多孔支架压缩强度的影响程度由大到小依次为孔隙率、孔型和 HA比例;当孔

隙率为６０％、孔型为圆形、HA比例为１５％时,压缩强度最大,为８．０４MPa;当孔隙率为８０％、孔型为方形、HA比

例为１５％时,压缩强度最小,仅为０．２６MPa.
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１　引　　言

骨组织工程经过近几十年的发展已成为有效修

复骨缺损或创伤的治疗方法[１Ｇ２].良好的生物学性

能和力学强度是人工骨支架[３Ｇ４]所必需的.此外,为
了便于细胞黏附和营养物质的传递,支架还应具有

较高的孔隙率[５].羟基磷灰石(HA)是一种人工骨

材料,其主要成分与骨骼相似[６Ｇ７],已被广泛应用于

临床.然而,尽管HA是一种理想的自然骨替代材

料,但其强度低、脆性大的缺点限制了其应用范

围[８Ｇ９].高分子材料如聚十二内酰胺(PA１２)具有较

高的机械强度、较好的韧性,但其生物活性较弱.近
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年来,基于复合材料制备具有优良综合性能的人工

骨支架,已成为当今骨组织工程研究中的热点.
材料的传统制备方法,如粒子沥率法、相分离

法、冷冻干燥法等,难以控制孔隙率及孔径[１０],而

３D打印为该问题提供了一种解决途径,其中选择性

激光烧结(SLS)技术由于能适应于多种材料而成为

应用最广泛的增材制造技术之一[１１Ｇ１３].成形性能是

SLS成形重点研究的对象.杨琢[１４]分析了温度场

对SLS工艺的重要性;Almabrouk等[１５]采用了田

口实验方法确定最佳工艺参数,以减小PA１２制件

的翘曲;于千[１６]分析了工艺参数对成形件精度的影

响规律.尼龙复合材料具有较纯尼龙成形件更加优

异的性能,一直以来备受关注.Wang等[１７]研究了

累托石和PA１２混合粉末的成形性能,并证明了当

烧结激光功率大幅降低时,加入累托石可以显著提

高烧 结 试 样 的 力 学 特 性;Salmoria等[１８]分 析 了

PA６/PA１２混合材料的微观结构和力学性能.近年

来,采用SLS成形同时具有生物活性和力学性能的

复合材料多孔结构成为研究热点,原因在于SLS技

术与组织工程支架的成形需求十分契合,而传统制

造方法无法对组织工程支架孔隙结构和孔径进行有

效控制[１９].Wiria等[２０]研究了聚己内酯(PCL)/

HA多孔支架的烧结工艺和微观形貌;Hao等[２１]研

究了HA/高密度聚乙烯(HDPE)复合材料的SLS

工艺;Shuai等[２２]研究了添加nＧHA对聚乳酸Ｇ羟基

乙酸共聚物(PLGA)烧结件抗拉强度和抗压强度的

影响.为进一步提高支架的承载能力,Kumaresan
等[２３]尝试将PA与HA结合,分析了４种孔隙特征

条件下SLS制件的拉伸和压缩性能.
综上,工艺参数的选取对SLS成形至关重要.

目前,采用SLS工艺成形复合材料多孔结构的研究

受到了广泛关注,但孔隙率和孔型对多孔制件成形

性能影响的公开报道还比较少.为此,本文首先结

合DSC(DifferentialScanningCalorimeter)热分析

和响应面法获取PA１２/HA复合材料最优的SLS
成形工艺参数,进而制备具有不同成分配比、孔隙率

和孔型的PA１２/HA多孔支架,并探究这３个因素

对多孔支架力学性能的影响规律.

２　实验材料与设计

２．１　实验材料与DSC热分析

实验 采 用４种 配 比 的 复 合 材 料,分 别 为 纯

PA１２、５％ HA/９５％PA１２、１０％ HA/９０％PA１２、

１５％HA/８５％PA１２(以上均为质量分数).PA１２、

HA粉末分别来自赢创特种化学(上海)有限公司和

南京埃普瑞纳米材料有限公司.借助DSC热分析

初步确定４组粉末的预热温度,结果如图１所示.
所有粉末的热分析结果均仅有一个吸热峰,并且吸

图１ 粉末的DSC热分析.(a)PA１２;(b)５％HA/９５％PA１２;(c)１０％HA/９０％PA１２;(d)１５％HA/８５％PA１２
Fig敭１ DSCthermalanalysisofmaterials敭 a PA１２  b ５％HA ９５％PA１２  c １０％HA ９０％PA１２  d １５％HA ８５％PA１２
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热峰几乎一致,均位于１８０℃左右,因此PA１２/HA
粉末在成形过程中的预热温度设置同PA１２一致.
经过实验测试,确定预热温度为１７０℃.

２．２　实验设计

除了预热温度之外,激光功率P、扫描速率v、
扫描间距d 等工艺参数也对SLS成形性能具有重

要影响.但是,各工艺参数之间联系紧密,复杂的交

互作用使得通过单因素实验很难获得理想的结果,
因此,基于BoxＧBehnken方法研究P、v、d 对成形

件的影响.实验共进行１７次,其中 P＝２７．５W,

v＝２０００mm/s,d＝０．２mm为实验的中心点.为

确保分析的准确性,重复进行５次中心点实验.因

素水平如表１所示.

SLS工艺参数的改变会引起制件密度的改变,
进而影响烧结强度,并且密度的改变会导致制件精

度的变化.将SLS成形件密度ρ作为评价指标,用
其反 映 SLS成 形 件 的 优 良 程 度.在 本 实 验 中,

PA１２/HA混合粉末和纯PA１２粉末的DSC曲线基

本一致,且考虑到实验的成本问题,故基于纯PA１２
进行密度实验.制件设计及打印结果如图２所示.
根据(１)式计算制件的密度,每个数据测量３次取平

均值,结果如表２所示.

ρ＝m/V, (１)
式中:m 为制件的质量;V 为制件的体积.

表１　因素水平

Table１　Factorlevel

Level P/W d/mm v/(mm􀅰s－１)

１ ２２．０ ０．１ １０００
２ ２７．５ ０．２ ２０００
３ ３３．０ ０．３ ３０００

图２ 方形件的三维模型、尺寸以及打印的试样.(a)三维模型;(b)尺寸;(c)打印的试样

Fig敭２ ３Dmodelandsizeofsquarepieceandprintedspecimens敭 a ３Dmodel  b size  d printedspecimens

表２　实验设计及密度分析

Table２　Experimentaldesignanddensityanalysis

Test
number

P/W d/mm
v/

(mm􀅰s－１)
ρ/

(g􀅰cm－３)

１ ２７．５ ０．１ ３０００ ０．８７
２ ２７．５ ０．２ ２０００ ０．８９
３ ２７．５ ０．２ ２０００ ０．９０
４ ２７．５ ０．２ ２０００ ０．８０
５ ２７．５ ０．２ ２０００ ０．８３
６ ３３．０ ０．２ ３０００ ０．６８
７ ２２．０ ０．２ １０００ ０．８０
８ ２２．０ ０．２ ３０００ ０．４４
９ ２７．５ ０．３ ３０００ ０．４２
１０ ２２．０ ０．１ ２０００ ０．７８
１１ ２２．０ ０．３ ２０００ ０．４６
１２ ２７．５ ０．１ １０００ ０．９２
１３ ３３．０ ０．１ ２０００ ０．８５
１４ ３３．０ ０．３ ２０００ ０．４９
１５ ２７．５ ０．２ ２０００ ０．８２
１６ ３３．０ ０．２ １０００ ０．８８
１７ ２７．５ ０．３ １０００ ０．８７

３　基于响应面法的工艺参数优化

３．１　数值模型分析

选用二次多项式Quadratic回归模型求取制件

密度的拟合方程,Quadratic模型的一般表达式为

y＝a０＋∑
k

i＝１
aixi＋∑

k

i＝１
aiix２

i ＋∑∑
i＜j

aijxixj ＋ε,

(２)
式中:y 为响应拟合函数;i、j、k 为变量组合数;a０、

aii、aij 为回归系数;xi、xj 为实验变量;ε 为随机

误差.
基于不同参数组合下的制件密度值构建响应

面,得出成形件密度ρ与工艺参数间的响应函数为

ρ＝０．２４９０９P＋３．５８５d－５v－０．０１８１８２Pd－
６Pv－３dv－３P２－６．４d２－８v２－１０８．１８３８.

(３)

　　利用方差分析该模型的有效性.模型的显著水

平F 值为２１．９４,p 值为０．０００３,说明该模型是显著

的,其中F 值代表了可控因子对响应函数的影响显

１１０２００３Ｇ３
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著程度,p 值代表了可控因子对响应函数影响显著

程度的差异.依据p 值大小,各工艺参数及组合影

响的主次顺序为d、v、P２、dv、P、d２、v２、Pv、Pd.
为了更有效地预测某种加工条件下成形件的密

度ρ,剔除模型中不显著的因子,进一步优化为

ρ＝０．２６３１６P＋３．１１４４７d－５v－
３dv－３P２－６．４７３６８d２－１０．８００７４. (４)

　　优化后模型的显著水平F 值为２９．８６,p 值小

于０．０００１,结果优化后的模型较之前更显著.在图

３(a)所示的残差分布图中,实验采集的残差数据基

本分布在一条直线上,说明残差服从正态分布.图

３(b)所示模型的预测值与实际值的拟合曲线也近

似为一条直线,进一步证明该模型能有效预测成形

件的密度[２４].

图３ 数值模型分析.(a)标准残差图;(b)预测值与实际值对比图

Fig敭３ Analysisofnumericalmodel敭 a Standardresidual  b comparisonofpredictiveandactualvalues

图４ 不同参数对成形件密度的影响.(a)激光功率;(b)扫描间距;(c)扫描速率

Fig敭４ Influencesofdifferentparametersondensityofformedpart敭 a Laserpower 

 b scanningspacing  c scanningspeed

３．２　工艺参数对成形件密度ρ的独立影响

图４所示为各工艺参数对PA１２成形件密度的

影响规律.PA１２成形件的密度随激光功率的增大而

先增大后减小,这是因为PA１２材料的熔程较窄,在
达到熔点时材料迅速熔化,此时粉末的熔融效果最

好,密度达到最大;当激光功率过大时,材料吸收的热

１１０２００３Ｇ４
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量使温度超过其熔点,材料汽化严重,导致烧结密度

下降[２５].PA１２成形件的密度随扫描间距的增大而

减小,原因是随着扫描间距增大,相邻熔道间的能量

分布不均匀,能量波动大,使得成形件中某些部位的

粉末对能量的吸收不充分[２６],致使成形件的密度降

低.PA１２成形件的密度随扫描速率的增大而减小,
原因在于扫描速率越大,激光与粉末作用的时间越

短,越不利于粉末吸收能量[２６],导致烧结密度下降.
工艺参数之间的交互作用同样会影响成形件的

成形质量.由于扫描间距与扫描速率之间的交互作

用对成形件密度的影响较大,故进行进一步分析.
图５展示了当激光功率为２７．５W时,扫描间距和扫

描速率对PA１２成形件密度的影响.当扫描间距和

扫描速率均较大时,相邻扫描线之间的距离较大,粉
末烧结不充分,且层与层之间容易出现严重的分层,
导致成形件内部的孔洞较多,成形件的密度较小;当
扫描速率达到１５００mm/s且扫描间距达到０．１mm
时,层间烧结得更紧密,成形件的密度更高;若扫描

间距和扫描速率过小,则打印效率较低,导致重复烧

结面积过大,且温度梯度过大而导致翘曲的发生,进
而影响成形件的精度和密度;当扫描速率为１５００~
２５００mm/s且扫描间距为０．１~０．２mm时,成形件

的密度最理想.

３．３　最优工艺参数

根据上述分析可知,扫描速率的最优区间为

１５００~２５００mm/s,扫描间距的最优区间为０．１~
０．２mm.激光功率对PA１２成形件密度的影响相

对较小,经多次实验测试确定最优的激光功率为

２７．５W.基于上述参数区间对预测模型进行进一

步 优 化,确 定 了 激 光 功 率２７．５W、扫 描 间 距

０．１２mm、扫描速率１５００mm/s为最优的工艺参数

组合.运用优化后的工艺参数再次成形尺寸为

５０mm×５０mm×４mm的立方体,如图６所示,可
见成形件平整无翘曲.测得成形件的实际密度为

０．９３g/cm３,与表２相比明显增大,且与预测密度值

０．９４g/cm３相当,验证了数值模型的有效性.

图５ 扫描间距和扫描速率对成形件密度的影响.(a)响应面图;(b)等高线图

Fig敭５ Influencesofscanningspacingandscanningspeedondensityofformedpart敭

 a Responsesurfacediagram  b contourplot

图６ 优化参数后的PA１２成形件

Fig敭６ PA１２samplesafterparameteroptimization

４　PA１２/HA多孔支架的力学性能分析

４．１　PA１２/HA多孔支架的制备及压缩实验

以PA１２/HA粉末配比、支架孔型以及孔隙率为

影响因素,设计表３所示的L９(３４)正交实验,分析不

同因素对多孔支架性能的影响.设计３种不同孔型

的多孔支架,支架的外形尺寸为２０mm×２０mm×
２０mm,如图７所示,其截面分别为方形、圆形、平行
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四边形.在激光功率２７．５W,扫描间距０．１２mm,扫
描速 率１５００ mm/s,预 热 温 度１７０℃,单 层 厚 度

０．１mm,基底厚度１２mm条件下制备多孔支架.
对成形后的９组试样进行图８所示的常温压缩

实验,实验设备为万能试验机,压缩速度设定为

１mm/min,得到的压缩数据如表４所示.当孔隙

率为６０％、孔型为圆形、HA质量分数为１５％时,成
形件的压缩强度最大,为８．０４MPa;当孔隙率为

８０％、孔型为方形、HA质量分数为１５％时,成形件

的压缩强度最小,只有０．２６MPa.
表３　因素水平

Table３　Factorlevel

Factor Level１ Level２ Level３
HAratio/％ ５ １０ １５
Poretype Square Circular Parallelogram
Porosity/％ ６０ ７０ ８０

图７ 各孔型支架及单胞示意图.(a)方形;(b)圆形;(c)平行四边形

Fig敭７ Diagramsofscaffoldsandtheircells敭 a Square  b circular  c parallelogram

图８ PA１２/HA多孔支架成形件

Fig敭８ PA１２ HAporousscaffolds

４．２　不同因素对压缩强度的影响

采用极差法分析各个因素对压缩强度的影

响[２７],结果表明,孔隙率对压缩强度的影响最大,孔
型次之,HA比例的影响最小.如图９(a)所示,随
着HA比例(质量分数)由５％增大到１５％时,支架

的压缩强度的变化较小.如图９(b)所示,对于不同

的孔型,支架的压缩强度差异较大.这是因为方形

表４　L９(３４)正交实验设计

Table４　L９(３４)orthogonaltestdesign

Test
number

HA
ratio/％

Pore
type

Porosity/

％
Compressive
strength/MPa

１ １０ Circular ８０ ０．３５
２ ５ Parallelogram ８０ ０．３３
３ １５ Square ８０ ０．２６
４ １５ Circular ６０ ８．０４
５ ５ Circular ７０ ５．０６
６ １５ Parallelogram ７０ ４．４９
７ ５ Square ６０ ３．６９
８ １０ Square ７０ １．７３
９ １０ Parallelogram ６０ ６．９７

孔支架由立方单胞组成,纵、横支柱相接触的面积相

对较小,应力较大,受载荷作用时易断裂.而对于圆

形孔支架,纵、横支柱之间为圆弧过渡,缓冲能力强,
应力最小,故不易被压断.平行四边形孔支架受力

情况同方形孔支架,但应力较方形孔小,因此其压缩

强度介于二者之间.如图９(c)所示,随着孔隙率由

６０％增大到８０％,支架的压缩强度下降明显.孔隙

率越大,支架内部的承力面积就越小,从而应力越

大,越易发生断裂.

５　结　　论

基于响应面法建立了SLS成形件密度的预测
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图９ 各因素对支架压缩强度的影响.(a)HA比例;(b)孔型;(c)孔隙率的影响

Fig敭９ Effectofeachfactoroncompressivestrengthofscaffold敭 a HAratio 

 b poretype  c porosity

模型,分析了工艺参数及其交互作用对成形件密度

的影响规律,并进行了实验验证.确定激光功率

２７．５W、扫描间距０．１２mm、扫描速率１５００mm/s
为最优的工艺参数组合.

设计了３种具有不同孔型结构的多孔支架,并
基于L９(３４)正交实验分析了不同因素对多孔支架

压缩强度的影响规律.结果表明,孔隙率对支架压

缩强度的影响最大,HA比例最小,而孔型介于二者

之间.
不同因素对PA１２/HA多孔支架压缩强度的影

响曲线表明:多孔支架的压缩强度随孔隙率的增加

而减小,随 HA比例的增大略有增加;圆形孔支架

的压缩强度最大,平行四边形孔支架次之,方形孔支

架最小.
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