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Аннотация. Исследовано влияние природы и концентрации смачивающе-
диспергирующих добавок на реологические свойства модельных керамических компози-
ций на основе (мет)акрилатной смолы и оксида алюминия. Изучено влияние массовой 
доли оксида алюминия на реологическое поведение керамических композиций. Получе-
ны седиментационно-стабильные высоконаполненные керамические пасты с содержа-
нием частиц оксида алюминия 85,0 % (по массе) и динамической вязкостью 10–100 Па∙с 
в диапазоне скоростей сдвига 20–100 с–1 при температуре 25 °С. 
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Abstract. The article presents the results of a study examining the influence of the nature 

and concentration of wetting and dispersing additives on the rheological properties of model 
ceramic composites based on (meth)acrylate resin and alumina. The influence of the mass 
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Введение 

Алюмооксидная керамика является одним из самых распространенных и востре-

бованных материалов в авиационной промышленности благодаря комплексу высоких 

физико-механических, теплоизоляционных и электрических характеристик, твердости, 

хорошей термостойкости, отличной стойкости к окислению и износостойкости [1–3]. 

Однако формование керамических изделий со сложной геометрической формой тради-

ционными методами ограничено из-за хрупкости и твердости алюмооксидной керами-

ки [4–10]. Применение новых методов, таких как аддитивные технологии, позволяет 

получить керамические изделия любой сложности и исключает механическую обработ-

ку, что существенно снижает трудоемкость и продолжительность производственного 

цикла [11–16].  

Лазерная стереолитография (Stereo Lithography Apparatus (SLA)) – это техноло-

гия 3D-печати, основанная на концепции послойного построения трехмерной модели 

путем селективного отверждения фотоотверждаемой керамической пасты с высоким 

содержанием частиц под действием ультрафиолетового излучения [17–19]. Данная тех-

нология обладает рядом преимуществ перед другими методами аддитивного производ-

ства: высокие точность и скорость печати, возможность вторичной переработки сырья 

и печати керамических изделий c нависающими частями с помощью технологии бес-

контактных поддержек в виде ложементов [3, 20]. Комплексный процесс производства ке-

рамических изделий с помощью технологии SLA включает следующе этапы: 3D-печать 

полимерно-керамического изделия, постобработка полимерно-керамического изделия, 

пиролиз отвержденного полимерного связующего и спекание керамики [11, 12, 17, 20]. 

Следует отметить, что применение технологии SLA для изготовления алюмоок-

сидных тонкостенных сложнопрофильных керамических стержней как ключевого этапа 

литья по выплавляемым моделям имеет важное значение для формирования точных и 

сложных охлаждающих каналов внутри лопаток газотурбинных двигателей [21–25]. 

В настоящее время данная технология аддитивного производства керамических стерж-

ней активно развивается в направлении усложнения форм, усовершенствования струк-

тур, увеличения размеров и гибкого производства [26, 27]. Таким образом, технология 

SLA стала одним из основных подходов, используемых для решения фундаментальной 

научной и ключевой инженерной проблемы в области прецизионного литья современ-

ных лопаток авиационных турбин [28]. 

Научные исследования, направленные на разработку стабильных фотоотвержда-

емых керамических паст, содержащих большое количество керамических частиц и об-

ладающих подходящими реологическими характеристиками, имеют особое значение 

для изготовления керамических заготовок по технологии SLA [29, 30]. При разработке 

стабильной во времени, высоконаполненной фотоотверждаемой керамической пасты 

исследователям необходимо принимать во внимание влияние множества факторов, 

таких как природа, форма, распределение по размерам и объемная доля керамических 

частиц; природа, состав и вязкость фотоотверждаемого полимерного связующего, 

выступающего в качестве дисперсионной среды; природа, концентрация смачивающе-

диспергирующих добавок и др. [31–40]. Все перечисленные факторы, в особенности нали-

чие смачивающе-диспергирующих добавок, оказывают значительное влияние на реологи-

ческие характеристики фотоотверждаемой керамической пасты, такие как вязкость, нень-

ютоновское поведение, наличие критической скорости сдвига и предела текучести [29]. 

Однако следует отметить, что исследования реологического поведения высоконаполнен-

ной фотоотверждаемой керамической пасты немногочисленны, а изучение взаимосвязи 

между типом смачивающе-диспергирующих добавок, объемной концентрацией керами-

ческих частиц и реологическим поведением является актуальной задачей. 
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В данной работе представлены результаты изучения реологического поведения 

керамических дисперсий с целью получения стабильной во времени, высоконаполнен-

ной, фотоотверждаемой керамической пасты, пригодной для печати керамических из-

делий по технологии SLA. Исследовано влияние природы и концентрации смачиваю-

ще-диспергирующих добавок, а также концентрации частиц дисперсной фазы на реоло-

гическое поведение керамических композиций. 

 

Материалы и методы  

Данная работа выполнена на модельной системе, в которой в качестве дисперси-

онной среды использовали (мет)акрилатную смолу на основе смеси уретандиметакри-

лата (до 70 % (по массе)) и низкомолекулярного и, соответственно, низковязкого диак-

рилата дипропиленгликоля (от 30 до 90 % (по массе)). Смола представляла собой 

прозрачную жидкость плотностью 1,051 г/см3 и вязкостью 82,8 мПа∙с при температуре 

25 °С. Низкая вязкость среды позволила провести эксперименты в комфортных услови-

ях при комнатной температуре и добиться хорошо воспроизводимых результатов. 

В качестве дисперсной фазы использовали порошок оксида алюминия с части-

цами размером от субмикронного до микронного. Соотношение частиц субмикронного 

и микронного размера варьируется в пределах от 1:1 до 1:2,5. Структура порошка 

и размер частиц показаны на рис. 1. 

В качестве смачивающе-диспергирующих добавок выбраны: продукт обработки 

смеси моно- и диалкилфенолов оксидом этилена (диспергатор 1), цис-9-октадеценовая 

кислота (диспергатор 2), смесь полиоксиэтиленгликолевых эфиров синтетических пер-

вичных высших спиртов фракций С10–С18 (диспергатор 3), модифицированный оли-

гоэфируретан с полярными группами (диспергатор 4), моноэфир ортофосфорной кис-

лоты и длинноцепочечного алифатического спирта (диспергатор 5), алкиламмониевая 

соль эфира фосфорной кислоты (диспергатор 6) и сложный эфир карбоновой кислоты 

(диспергатор 7). 

Модельные керамические дисперсии изготовлены путем смешивания смолы, 

смачивателей-диспергаторов и оксида алюминия. Содержание дисперсной фазы в со-

ставах композиций варьировали от 60 до 85 % (по массе). Перемешивание осуществля-

ли на смесителе.  

Микроструктурные исследования проводили с помощью сканирующего элек-

тронного микроскопа в режиме вторичных электронов при увеличениях от ×200 

до ×6000. 

 

 
Рис. 1. Микроструктура (×200 (а), ×1000 (б) и ×6000 (в)) порошка Al2O3, используемого для 

приготовления керамических композиций  

а) б) в)а) б) в)
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Реологические исследования модельных композиций проводили на реометре 

с геометрией рабочего узла «плоскость–плоскость» в соответствии с ГОСТ 25276–82 

при температуре 25,0±1,0 °С. Суть метода заключается в том, что исследуемый образец 

помещают в небольшой зазор между двумя поверхностями, необходимый для сдвига 

исследуемой среды – модельной композиции. Одна из поверхностей на протяжении 

всего опыта остается неподвижной, другая совершает вращение с постоянной скоро-

стью. Измерительный зазор составил 1 мм. 

Работа выполнена с использованием оборудования ЦКП «Климатические испы-

тания» НИЦ «Курчатовский институт» – ВИАМ. 

 

Результаты и обсуждение 

Влияние природы смачивающе-диспергирующей добавки  

и содержания дисперсной фазы на реологическое поведение керамических паст 

Высокое содержание порошка Al2O3 в составе фотоотверждаемой керамической 

пасты является одним из ключевых факторов изготовления высокоплотных бездефект-

ных изделий методом SLA. Однако высокое содержание керамического порошка зна-

чительно увеличивает вязкость и влияет на реологическое поведение фотоотверждае-

мых керамических композиций. Поэтому необходимо найти оптимальный баланс меж-

ду реологическими свойствами и содержанием керамических частиц в фотоотверждае-

мой керамической пасте. 

Приготовлены фотоотверждаемые керамические композиции, содержащие от 60 

до 85 % (по массе) оксида алюминия, без смачивающе-диспергирующих добавок и с 

диспергаторами 1–7 в количестве 3 % от массы керамического порошка. Внешний вид 

полученных фотоотверждаемых керамических композиций представлен в табл. 1. Все 

композиции по типу консистенции условно разделены на жидкие текучие суспензии, 

слаботекучие пасты, нетекучие пасты и плотные пластичные массы. Консистенция 

фотоотверждаемых керамических композиций, изготовленных без использования сма-

чивающе-диспергирующих добавок, с увеличением массовой доли порошка оксида 

алюминия изменяется от жидких суспензий до состояния пластичной массы. Все ком-

позиции с диспергатором 6 представляют собой жидкие суспензии. На основе диспер-

гаторов 1–3, 5 и 7 получено множество нетекучих пастообразных композиций с высо-

ким содержанием керамических частиц. Диспергатор 4 не оказывает существенного 

влияния на консистенцию фотоотверждаемых керамических композиций.  

Результаты реологических испытаний фотоотверждаемых керамических компо-

зиций в интервале скоростей сдвига от 0 до 100 с–1 приведены в виде 3D-графиков 

(рис. 2) и графика сравнения (рис. 3). Несмотря на то что (мет)акрилатная смола, 

выступающая в качестве дисперсионной среды, обладает ньютоновским характером 

течения, полученные фотоотверждаемые керамические композиции демонстрируют 

неньютоновский характер течения из-за диспергированных частиц порошка Al2O3. Фо-

тоотверждаемые керамические композиции, изготовленные без использования смачи-

вающе-диспергирующих добавок, характеризуются вязкопластичным реологическим 

поведением с характерным «сдвиговым разжижением» (рис. 2, а). Такое реологическое 

поведение фотоотверждаемых керамических композиций считается предпочтительным 

для изготовления керамических изделий по технологии SLA. Вязкопластичность сдер-

живает седиментацию керамических частиц композиции в состоянии покоя и поддер-

живает подобное течение пасты при приложении сдвиговых напряжений. Однако при 

содержании частиц Al2O3 >70 % (по массе) на плоскости зависимостей появляется не-

ярко выраженный участок «сдвигового загущения» в интервале низких скоростей сдви-

га (1,0–2,5 с–1), который с повышением концентрации керамических частиц проявляется 
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более отчетливо. Наличие данного участка может отрицательно сказаться на получении 

изделия методом SLA при распределении и разравнивании однородного и равномерно-

го тонкого слоя пасты (100 мкм) ракелем 3D-принтера. 

 
Таблица 1 

Консистенция фотоотверждаемых керамических композиций,  

содержащих 60–85 % (по массе) оксида алюминия, в зависимости от типа диспергатора 

Диспергатор 

Консистенция фотоотверждаемых керамических композиций  

с содержанием Al2O3, % (по массе) 

60 65 70 75 77 80 83 85 

Без диспергатора 

        

1 

        

2 

        

3 

        

4 

        

5 

        

6 

        

7 

        
Примечание.  – жидкие текучие суспензии;  – слаботекучие пасты;  –  нетекучие пасты;  – плотные пла-

стичные массы. 

 

Фотоотверждаемые керамические композиции с диспергаторами 2, 5 и 7 

(рис. 2, в, е, з) также демонстрируют сложное реологическое поведение, при этом име-

ют более выраженный участок «сдвигового загущения» в интервале низких скоростей 

сдвига (0,4–2,0 с–1), который, как и в случае композиций без диспергатора, проявляется 

более интенсивно при повышении концентрации частиц Al2O3. Диспергатор 6 (рис. 2, 

ж) позволяет получить жидкие суспензии с низкой вязкостью, что является предпочти-

тельным для технологии изготовления керамических изделий методом цифровой обра-

ботки светом, но нежелательным для технологии SLA, где фотоотверждаемая керами-

ческая паста обеспечивает поддержку нависающим частям изделий за счет внутренней 
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структуры (наличия предела текучести). Фотоотверждаемые керамические композиции, 

содержащие диспергаторы 1, 3 и 4 (рис. 2, б, г, д), проявляют простое вязкопластичное 

течение с характерным «разжижением» с увеличением скорости сдвига. 
 

 

 

 
Рис. 2. 3D-графики зависи-

мостей динамической вязко-
сти η фотоотверждаемых 
керамических композиций 
без диспергатора (а) и с 
диспергаторами 1 (б), 2 (в), 
3 (г), 4 (д), 5 (е), 6 (ж) и 7 (з) 
от логарифма скорости 
сдвига γ и массовой доли 
керамических частиц ω при 
температуре 25 °С 

 

С целью анализа воздействия смачивающе-диспергирующих добавок и сравне-

ния изменения динамической вязкости фотоотверждаемых керамических композиций с 

увеличением содержания частиц Al2O3 использовали график, представленный на рис. 3. 

Характерной особенностью фотоотверждаемых керамических композиций как со сма-

чивающе-диспергирующими добавками, так и без них является экспоненциальная ди-
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из-за происходящих процессов флокуляции керамических частиц. Наиболее перспектив-

ные фотоотверждаемые керамические пасты с наполнением оксида алюминия 85 % (по 

массе), содержащие смачивающе-диспергирующие добавки 1–3 и 5, опробованы при 

3D-печати полимерно-керамических изделий. Однако из-за высокой вязкости и/или нали-

чия «сдвигового загущения» отмечено плохое распределение тонкого слоя (100 мкм) ис-

пользуемых фотоотверждаемых керамических паст с помощью ракеля 3D-принтера, что 

порой приводило к повреждению печатаемого изделия. Диспергаторы 2 и 6 демонстриру-

ют наименее экстремальный характер увеличения вязкости фотоотверждаемых компози-

ций, поэтому принято решение изучить влияние смачивающе-диспергирующей системы 

на их основе на консистенцию и реологические свойства композиций. 

 

 
Рис. 3. Влияние природы смачивающе-диспергующих добавок на зависимости динамиче-

ской вязкости η модельных составов фотоотверждаемых керамических композиций (при скоро-

сти сдвига 30 с–1 и температуре 25 °С) от содержания порошка оксида алюминия 

 

Влияние состава и концентрации смачивающе-диспергирующей системы 

на реологическое поведение керамических паст 

С целью определения наиболее подходящего соотношения диспергаторов 2 и 6 в 

диспергирующей системе, а также ее оптимальной концентрации в составе 

высоконаполненной (85 % (по массе)) фотоотверждаемой керамической пасты 

приготовлены композиции, представленные в табл. 2. Все полученные 

фотоотверждаемые керамические композиции условно разделены по типу консистен-

ции и реологического поведения на текучие суспензии и пасты и мягкие нетекучие пас-

ты с простым вязкопластичным характером течения; высоковязкие нетекучие пасты и 

мягкие нетекучие пасты со сложным характером течения, характеризующиеся наличи-

ем «сдвигового загущения» в интервале низких скоростей сдвига. Вязкость паст, выде-

ленных в табл. 2 красным цветом, настолько высока, что получить корректные данные 

об их реологическом поведении с помощью реометра невозможно. 
Результаты реологических испытаний фотоотверждаемых керамических компози-

ций в интервале скоростей сдвига от 0 до 100 с–1 приведены в виде 3D-графиков (рис. 4 и 
5). В диспергирующих системах для регулирования вязкостных характеристик фотоотвер-
ждаемой керамической пасты диспергатор 6 выступает в качестве «разжижающего» ком-
понента, а диспергатор 2 – в качестве «загущающего». Закономерно, что при переходе от 
одной диспергирующей системы к другой с увеличением массовой доли диспергатора 2 
наблюдается постепенное повышение вязкостных характеристик фотоотверждаемых 
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керамических композиций. Сложное реологическое поведение с участком «сдвигового 
загущения» проявляется для фотоотверждаемых керамических паст, содержащих 2–3 % 
(по массе) диспергирующей системы с соотношением диспергаторов 87,5/12,5. 
С уменьшением содержания диспергирующей системы в композициях данное 
реологическое поведение только усиливается и для его нивелирования необходимо 
применять системы с большей массовой долей диспергатора 6. Установлено, что 
фотоотверждаемые керамические пасты, имеющие вязкость в диапазоне 10–100 Па·с при 
скорости сдвига 20–100 с–1 и характеризующиеся простым вязкопластичным течением 
(выделены в табл. 2 зеленным цветом), обладают наибольшей технологичностью при 
распределении ракелем 3D-принтера их тонкого слоя. 

 
Таблица 2 

Консистенция наполненных (85 % (по массе)) керамических композиций в зависимости 

от концентрации диспергирующей системы и массового соотношения диспергаторов 2 и 6  
Концентрация 

диспергирующей 

системы, 

% (по массе) 

Консистенция наполненных керамических композиций с соотношением диспергаторов 2 и 6 

0/100 12,5/87,5 25/75 37,5/62,5 50/50 62,5/37,5 75/25 87,5/12,5 100/0 

0,5 

         

1,0 

         

1,5 

         

2,0 

         

2,5 

         

3,0 

         
Примечание.  – текучие суспензии и пасты с простым вязкопластичным характером течения;  – мягкие нетекучие пасты  с 

простым вязкопластичным характером течения;  – высоковязкие нетекучие пасты со сложным характером течения;  – мягкие 

нетекучие пасты со сложным характером течения. 

 

С помощью технологии SLA на основе разработанных высоконаполненных 

(85 % (по массе)) фотоотверждаемых керамических паст, содержащих 1,0–1,5 % (по 

массе) диспергирующей системы с соотношением диспергаторов 37,5/62,5, напечатаны 

полимерно-керамические изделия сложной формы. В результате удачного проведения 

процесса пиролиза отвержденного полимерного связующего и спекания получены из-

делия из алюмооксидной керамики сложной геометрической формы (рис. 6).  
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Рис. 4. 3D-графики зави-
симостей динамической 
вязкости η от массового 
соотношения диспергато-
ров 2 и 6 и логарифма ско-
рости сдвига γ при темпе-
ратуре 25 °С для фотоот-
верждаемых керамических 
композиций, содержащих 
3,0 (а), 2,5 (б), 2,0 (в), 
1,5 (г) и 1,0 % (по массе) 
(д) диспергирующей си-
стемы 

 

 
Рис. 5. 3D-графики зависимостей динамической вязкости η от содержания диспергирующей 

системы и логарифма скорости сдвига γ при температуре 25 °С для фотоотверждаемых керами-
ческих композиций с массовым соотношением диспергаторов 0/100 (а), 12,5/77,5 (б), 25/75 (в), 
37,5/62,5 (г), 50/50 (д) и 62,5/37,5 (е) 
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Рис. 6. Процессы SLA-печати полимерно-керамических изделий (а), удаления неотвержден-

ной фотоотверждаемой керамической пасты (б), примеры изделий из алюмооксидной керами-

ки, полученных по технологии SLA (в) 

 
Заключения 

Разработаны седиментационно-стабильные высоконаполненные фотоотвержда-

емые керамические пасты на основе оксида алюминия с массовой долей частиц 

85 % (по массе) и динамической вязкостью 10–100 Па·с в диапазоне скоростей сдвига 

20–100 с–1, которые можно использовать для изготовления заготовок из алюмооксид-

ной керамики с помощью аддитивного производства методом SLA. 

Исследовано влияние природы смачивающе-диспергирующих добавок и массо-

вой доли дисперсной фазы на консистенцию и динамическую вязкость фотоотверждае-

мых керамических паст на основе оксида алюминия. С целью снижения концентрации 

диспергаторов, а также возможности контроля вязкости и реологического поведения 

фотоотверждаемых керамических композиций использованы диспергирующие систе-

мы, состоящие из «загущающего» и «разжижающего» диспергаторов. С применением 

оптимальных составов фотоотверждаемых керамических паст изготовлены сложные 

изделия на основе оксида алюминия. 
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