
工程塑料应用杂志社

版权所有　禁止复制

工 程 塑 料 应 用
ENGINEERING PLASTICS APPLICATION

第 49 卷，第 10 期

2021 年 10 月

Vol.49，No.10
Oct. 2021 61

doi:10.3969/j.issn.1001-3539.2021.10.012

响应曲面法碳化硅增强光敏树脂制件工艺
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摘要：为了研究基于液晶显示 (LCD) 面成型光固化技术打印碳化硅纳米颗粒填充光敏树脂制件的尺寸收缩率和

硬度，运用单因素法分析研究了分层厚度、曝光时间、灭灯时间对制件收缩率和硬度的影响，用响应面分析法得出了

制件收缩率和硬度的二次回归模型并对工艺参数进行优化。结果表明，分层厚度对制件收缩率和硬度的影响均为最

大。由响应面分析得知，最优工艺参数为分层厚度 0.06 mm、曝光时间 17.8 s、灭灯时间 15.7 s。在最佳工艺参数条件

下，打印的鼓型制件整体收缩率为 0.72%、表面硬度（HD）为 95.7，与理论预测值接近，优化结果可靠。
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Fabrication Process of Silicon Carbide Reinforced Photosensitive Resin by Response Surface Method
Zong Xuewen， Liu Liangjing， Ni Mingyou， Tian Hang

( Institute of Additive Manufacturing Technology，College of Mechanical Engineering， Xi’an University of Science and Technology， 

Xi’an 　710054， China)

Abstract: In order to study the size shrinkage and hardness of printed silicon carbide nanoparticle filled photosensitive resin 

parts based on liquid crystal display (LCD) surface forming and light curing technology， the effects of layer thickness， exposure time 
and light-off time on the shrinkage and hardness of the parts were analyzed by single factor method， the quadratic regression model 
of shrinkage and hardness was obtained by response surface analysis， and the process parameters were optimized.  The results show 
that the layer thickness has the greatest influence on the shrinkage and hardness of the parts. The results of response surface analysis 
show that the optimum parameters are 0.06 mm layer thickness， 17.8 s exposure time and 15.7 s light-off time. Under the condition 
of optimum process parameters， the shrinkage of the printed drum is 0.72% and the surface hardness (HD) is 95.7，which is close to 
the theoretical prediction and the optimization result is reliable.
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response surface method

光固化 3D 打印是增材制造技术中的一种，其

基于逐层堆积的制造思想，利用特定波长的紫外光

选择性照射液态光敏树脂进行逐层固化成型 [1]，在

制造复杂结构方面具有传统成型方式无法比拟的优

势。虽然光固化 3D 打印技术已经被广泛应用，但

有限的原材料制约了其发展，由于光敏树脂固化后

呈三维网状结构，交联密度高，内应力大，成型产品

存在尺寸收缩、打印过程中固化不完全、硬度低等问

题，进一步导致打印材料性能降低，因此对光敏树脂

的改性研究非常重要。研究结果表明，经纳米颗粒

填充改性后，树脂的固化效率提升的同时，其尺寸稳

定性也得到明显的改善，从而获得性能较高的打印

产品 [2–3]，其中碳化硅（SiC）纳米陶瓷颗粒由于具有

高强度、高硬度、抗氧化、耐腐蚀等优良特性而得到

广泛关注 [4]。

何 汝 杰 等 [5] 采 用 数 字 投 影 (DLP) 面 成 型 光

固化技术，实现高精度、复杂形状 SiC 陶瓷生坯材

料的制备；崔聪聪等 [6] 采用粒径约为 58 μm 的
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α-SiC 粉体与光敏树脂进行混合，基于立体光固

化（SLA）成型技术制得 SiC 材料的 Z 向线收缩率

仅为 0.88%，弯曲强度为 183.99 MPa ；张恒等 [7] 采

用直写成型 3D 打印技术，得到了致密的 SiC 复合

材料。笔者注意到对基于液晶显示（LCD）面成型

光固化技术打印光敏树脂／SiC 复合材料的研究较

少，该技术具有成型效率快、精度高，成本低廉，维护

简单的优势，但由于 SiC 纳米颗粒的添加导致光敏

树脂体系透明度降低、黏度增加 [8]，在打印过程中存

在成型困难的问题，而打印参数设置会强烈影响打

印产品的质量 [9]。因此，针对 LCD 面曝光成型技术

打印光敏树脂／SiC 复合材料难以成型的问题，笔

者以分层厚度、曝光时间、灭灯时间为实验变量，探

究不同工艺参数对制件整体（X 向、Y 向、Z 向）收缩

率和性能的影响。

响应曲面优化设计法，是一种多元统计分析技

术，用以确定独立变量因素的影响及不同因素间的

耦合作用来寻求最优条件 [10]。与正交实验相比，该

方法采取非线性模型，获得较高精度的回归方程，可

以连续对实验的各个水平进行分析 [11]，进而能更精

确地预测最优值。响应面法在化工、医药、食品等领

域都已得到了广泛的应用 [12]，但应用于光固化成型

工艺参数优化的研究文献较少。笔者以 SiC 纳米颗

粒填充光敏树脂为实验材料，通过响应面实验设计

方法，获得高精度、高力学性能打印件的最优工艺参

数，为基于 LCD 面曝光成型技术打印碳化硅纳米颗

粒改性光敏树脂原型件提供一定参考。

1　实验部分

1．1　主要原料

双官能团环氧丙烯酸酯树脂（双酚 A 型）、三丙

二醇二丙烯酸酯（TPGDA）、光引发剂（TPO）：成都

四城光电材料有限公司；

SiC 纳米颗粒：50 nm，山东泰鹏金属材料有限

公司；

流平剂：BYK-333 型，毕克化学（铜陵）有限公

司；

多官能度丙烯酸酯磷酸酯：KM2160，广州谨诚

化工科技有限公司。

1．2　仪器与设备

LCD 光固化成型机：PHOTON3D 型，深圳市纵

维立方科技有限公司；

数显游标卡尺：精度 0.01 mm，深圳艾瑞泽科技

有限公司；

邵氏硬度计：D 型，东莞市广汇仪器设备经营

部；

超声波清洗机：F-009S 型 , 深圳市钰洁清洗设

备有限公司；

紫外灯：405 nm，深圳市博星科技有限公司；

集热式磁力搅拌器：DF-101S 型，郑州科丰仪

器设备有限公司。

1．3　实验过程

(1) 实验目的。

材料成分和工艺参数选取不同，都会影响成型

件的精度和性能 [13]，由于 SiC 纳米颗粒的折射率与

光敏树脂体系的折射率不同，从而使得光固化成型

工艺参数和光固化成型过程都要有相应的调整 [14]。

同时由于加入的 SiC 纳米颗粒不参与光敏树脂体系

在固化过程中的化学键聚合反应，其尺寸大小不发

生变化，从而导致整个体系的收缩率降低 [15]。为了

验证 SiC 纳米颗粒填充光敏树脂制件的整体尺寸收

缩率（以下简称变形率）和硬度，实验设计了尺寸为

80 mm×10 mm×4 mm 的长方体作为光固化制件，

并通过响应面实验设计方法获得最优工艺参数。

(2) 实验设计。

经过前期研究选取工艺参数中的分层厚度、曝

光时间、灭灯时间为主要因素，研究制件的变形率和

硬度。为了减小实验误差，每组工艺参数打印 3 个

零件，实验温度 25℃，成型后统一将制件置于盛有

无水乙醇的超声波清洗机中清洗 2 min，然后用紫外

灯固化 20 s。使用数显游标卡尺分别测量每个制件

长 (X)、宽 (Y)、高 (Z) 三个方向的尺寸各 5 次，取平

均值为实测数据。使用邵氏硬度计，分别在每个制

件不一样的位置测得 5 个点的硬度，取平均值。变

形率计算公式如式 (1) 所示 [16] ：

 100%D X X X Y Y

Y Z Z Z

3

3 3

0 0 0

0 0 0

#= - + -

+ -
) 3  (1)

式中：D——变形率；

 X0，Y0，Z0——设计理论值；

 X，Y，Z——制件实测尺寸。

2　单因素实验分析及讨论

由于 SiC 纳米颗粒对紫外光具有较强的吸收

率，严重影响了光敏树脂体系中光引发剂对紫外光

的有效吸收，导致其由基态转变为激发态的能量不

足，阻碍了其与树脂中预聚体的交联反应而难以固

化 [17]，故使用普通树脂的底层曝光时间范围无法使

零件与成型平台有效粘接。经反复测试发现，设置
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底层曝光时间 60 s，底层层数 6 层，能够将打印件更

好地粘接在成型平台上。在此前提下，采用单因素

实验设计方法，分别研究分层厚度、曝光时间和灭灯

时间对制件变形率和硬度的影响规律。

2．1　分层厚度对制件的影响

分层厚度是指零件在数模数据处理时被平均

切片的相邻层间高度值，直接影响零件的成型精度。

在本实验中由于 SiC 纳米颗粒填充含量较低且均匀

分散于预聚物中，故其成型原理与光敏树脂的成型

原理类似，其固化过程遵循 Beer-Lamber 定律 [18]，如

式 (2):

 lnC D
E
E

d p

C

=  (2)

式中：Cd—固化深度；

	 DP—光的传播深度；

	 E—曝光能量；

	 EC—临界曝光量。

图 1 为不同分层厚度制件的变形率和硬度。由

图 1 可知，随着分层厚度增加，制件的变形率趋于先

减小后增大趋势。这是由于当分层厚度较小时，每

层光敏树脂吸收的曝光量过大从而发生过固化，收

缩较为严重，导致制件变形率增大；随着分层厚度

的适当增加，过固化现象减弱，变形率也有所下降；

当分层厚度大于 0.07 mm 时，由于复合树脂中 SiC
纳米颗粒对紫外光吸收效应的影响，导致单层树脂

吸收的曝光量不足，引起欠固化现象，变形率上升。

同时随着分层厚度的增加，层间树脂与 SiC 纳米颗

粒结合逐渐减弱，制件表面的硬度逐渐下降，当分层

厚度大于 0.09 mm 时，硬度下降较为明显。综合考

虑选择 0.05，0.07，0.09 mm 作为响应面实验时的分

层厚度水平值。
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图 1　不同分层厚度制件的变形率和硬度

2．2　曝光时间对制件的影响

曝光时间是指每层光敏树脂固化所需要的紫

外灯照射时间，影响制件的成型质量。曝光量计算

公式 [19] 如式 (3) 所示：

 E lt=  (3)
式中：E—曝光量；

 l—曝光强度；

 t—曝光时间。

笔者所使用 LCD 光固化成型件的光源曝光强

度不变，由式 (3) 可知，曝光量与曝光时间成正比关

系。图 2 为不同曝光时间制件的变形率与硬度。
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图 2　不同曝光时间制件的变形率和硬度

由图 2 可知，在曝光时间为 18 s 时制件的变形

率为最低值，随着曝光时间的增加，制件的变形率先

减小后增大。这是由于当曝光时间较短时，过低的

曝光量影响光固化复合树脂的聚合转化率，造成树

脂交联密度过低出现欠固化，变形率较大，而交联密

度取决于曝光参数，并且可以通过额外的紫外线曝

光来增加 [20]。当曝光时间增大，树脂固化程度增大，

尺寸精度变好，从而变形率降低，但是随着曝光时间

持续增大树脂会发生过固化现象，当曝光时间大于

20 s 时，制件收缩严重，导致变形率急剧上升。同时

随着曝光时间的增加，制件表面的硬度逐渐增大，这

是由于曝光时间增加，树脂吸收的曝光量增大导致

树脂发生交联反应的程度增大，从而使光敏树脂单

体聚合形成的高分子交联网络与 SiC 纳米颗粒相互

连接的程度增大，累积成型后制件的表面硬度增加；

当曝光时间大于 20 s 时，受到树脂本身材料的限制，

制件表面硬度增长率变缓。综合考虑选择 16，18，

20 s 作为响应面实验时的曝光时间水平值。

2．3　灭灯时间对制件的影响

灭灯时间是从当前固化层树脂完成曝光后到

下一层树脂开始曝光的时间间隔。对于光敏树脂／

SiC 复合材料，由于 SiC 纳米颗粒的加入使得复合

材料的黏度上升，故应设置稍长的灭灯时间以保证

每层复合树脂的铺平。图 3 为不同灭灯时间制件的

变形率和硬度。由图 3 可知，随着灭灯时间的增加，

制件的变形率逐渐减小。当灭灯时间为 11 s 时，制
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近 1，表明预测值和实测值的相关性良好，模型拟合

精确 [21]。同时，由两回归模型的系数可知，分层厚

度和灭灯时间对制件变形率的影响最大，曝光时间

次之；分层厚度对制件硬度的影响最大，曝光时间

次之，灭灯时间最小。
表 2　实验设计与结果

序号
因素 变形率

（R1）／%
硬度 (HD)
（R2）A／mm B／s C／s

1 0.05 20 15 1.14 95.6
2 0.09 18 13 1.22 92.5
3 0.07 16 13 1.42 92.3
4 0.09 20 15 1.35 92.9
5 0.09 18 17 1.51 93.5
6 0.07 18 15 0.78 95.4
7 0.05 18 17 0.85 95.8
8 0.07 20 17 1.28 94.8
9 0.09 16 15 1.15 91.9

10 0.07 18 15 0.95 96
11 0.07 18 15 0.79 95.9
12 0.07 18 15 0.81 95.3
13 0.05 16 15 0.84 93.9
14 0.07 18 15 0.87 95.9
15 0.07 16 17 1.02 93.9
16 0.07 20 13 1.45 94.2
17 0.05 18 13 1.49 95.3

表 3　回归模型方差分析

拟合
方程

R1=0.84+0.11A+0.099B–
0.11C–0.025AB+0.23AC+

0.058BC+0.13A2+
0.15B2+0.30C2

R2=95.70–1.22A+0.69B+
0.46C–0.18AB+0.12AC–

0.25BC-0.83A2–1.30B2–0.60 C2

F 值 25.79 47.37
P 值 0.0001 <0.0001
R2 0.9707 0.9838

R2
Adj 0.9331 0.9631

3．3　工艺参数耦合作用分析

图 4 为不同因素交互影响制件的变形率的响应

面图。

由图 4 可以看出，分层厚度与灭灯时间的耦合

作用对制件变形率影响显著，制件变形率随着分层

厚度与曝光时间的减小先减小而后略微增加，随着

灭灯时间的增加先减小而后变得平缓。这是由于

SiC 纳米颗粒和光敏树脂折射率差导致光散射和吸

收，从而使聚合速率下降，当分层厚度过大或者曝光

时间过短时，都会导致光敏树脂吸收的曝光量低于

临界曝光量出现欠固化现象；反之，出现过固化现

象，最终导致制件变形率增大；同时当分层厚度一

定时，随着灭灯时间的增加制件内应力得到有效释

放，尺寸收缩效应变弱，使得变形率逐渐降低，当灭

灯时间增加到一定值时内应力释放完全，在此之后

件的变形率最大，这是由于零件在成型过程中固化

层残余应力释放不完全就进行下一次固化，导致制

件收缩严重，随着灭灯时间的延长每一固化层有足

够时间释放内应力，收缩逐渐减小，变形率有所降

低；当灭灯时间达到 19 s 时，制件的变形率最小，但

过长的灭灯时间会影响打印效率。同时制件的表面

硬度 (HD) 随着灭灯时间的增加而变化不大，均在

93 附近，说明灭灯时间对制件硬度影响不大。综合

考虑选择 13，15，17 s 作为响应面实验时的灭灯时

间水平值。
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图 3　不同灭灯时间制件的变形率和硬度

3　基于响应面法的工艺优化分析

3．1　响应面实验设计

笔者利用 Design-Expert 10 软件进行实验设计

和分析，根据单因素实验结果选取 3 因素 3 水平的

Box-Behnken 设计进行响应面实验分析，以分层厚

度（A）、曝光时间（B）、灭灯时间（C）为主要考察因

素，共进行 17 次实验。

实验因素及水平取值见表 1。
表 1　响应面因素水平表

因素
水平

–1 0 1
A／mm

B／s
C／s

0.05
16
13

0.07
18
15

0.09
20
17

3．2　响应面模型方差分析

表 2 为实验设计与结果。根据表 2 的测定结果，

分别得到制件的变形率和硬度的响应面模型方差及

回归方程，其分析结果见表 3，F 值为回归模型的检

验值，P 值为回归模型显著性概率；R2 为模型决定

系数，R2
Adj 为模型校正决定系数。

由表 3 可知，分层厚度、曝光时间、灭灯时间均

为影响制件的变形率和硬度的主要因素，并且两组

响应值的的 F 值均远大于 1，P 值均≤ 0.000 1，表示

两模型能较好地描述实验结果，同时两个回归模型

的决定系数 R2 值与模型校正决定系数 R2
Adj 值均接
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灭灯时间的增加难以有效改善制件收缩效应。

图 5 为不同因素交互影响制件表面硬度的响应

面图。由图 5 可以看出，分层厚度与曝光时间耦合

作用的响应曲面较陡，基本呈现从左向右倾斜，表示

两参数的耦合作用对制件变形率影响显著，且分层

厚度一定时制件表面硬度随着曝光时间的增加先增

大而后变平缓。这是由于增加曝光时间可以使光敏

树脂／SiC 复合材料的交联反应更加充分，树脂聚

合交联成网状结构均匀包裹分散在体系中的 SiC 纳

米颗粒，从而宏观上形成混合材料的固化 [22]，使得

成型后制件表面硬度增大。同时由图 5 可以看出，

随着灭灯时间的增加制件表面硬度先平缓增加而后

平缓下降且变化浮动较小，表明灭灯时间对制件表

面硬度影响较小。

3．4　工艺参数优化和模型验证

根据表 3 回归方程及各因素对制件变形率的影

响趋势，基于 Design-Expert 10 软件中采用响应面

分析方法优化模块，以制件变形率最小，硬度最大为

目标，获得最优方案为分层厚度 0.06 mm、曝光时间

17.8 s、灭灯时间 15.7 s, 此时制件最小变形率和最

大表面硬度理论预测值分别为 0.76%，96。在此工

艺条件下打印鼓形件，进行 3 组验证实验取平均值，

如图 6 所示。得出制件的变形率和表面硬度分别为

0.72%，95.7，与预测值基本接近，证明利用响应面
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图 4　不同因素交互影响制件变形率的响应面图
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图 5　不同因素交互影响制件表面硬度的响应面图
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法优化光敏树脂／SiC 复合材料的工艺参数是可行

的，上述回归模型具有良好的拟合性和可靠性。

4　结论

(1) 随着分层厚度的增加，制件的变形率先减小

后增大，硬度不断下降；随着曝光时间的增加，制件

的变形率先减小后增大，硬度不断增加；随着灭灯

时间的增加，制件的变形率减小，对硬度影响不大。

(2) 通过模型方差及回归方程分析可知，实验选

取的 3 个因素中分层厚度和灭灯时间对制件变形率

的影响最大，曝光时间次之；分层厚度对制件硬度

的影响最大，曝光时间次之，灭灯时间最小。

(3) 利用响应面法对 SiC 改性光敏树脂制件的

工艺参数进行优化，确定最佳工艺参数为分层厚度

0.06 mm、曝光时间 17.8 s、灭灯时间 15.7 s。在此最

优参数条件下，打印的鼓形制件变形率为 0.72%，表

面硬度为 95.7，与理论预测值接近，优化结果可靠。
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