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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ öèôðîâûõ èçîáðàæåíèé ìàòåðèàëîâ, èñïîëü-

çóåìûõ â ïîðîøêîâûõ 3D-ïðèíòåðàõ. Èçîáðàæåíèÿ ïîëèìåðíûõ îáðàçöîâ ïîëó÷åíû â

ïðîõîäÿùåì ñâåòå ñ èñïîëüçîâàíèåì îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà, ñíàáæåííîãî öèôðîâîé

îêóëÿðíîé êàìåðîé. Ìîðôîëîãè÷åñêèé àíàëèç âûïîëíÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû

ImageJ 1.45s. Ñòàòèñòè÷åñêèé è êîððåëÿöèîííûé àíàëèçû ïåðâè÷íîãî è âòîðè÷íîãî ïî-

ðîøêîâ äëÿ ïîñëîéíîãî ëàçåðíîãî ñïåêàíèÿ íà îñíîâå ïîëèàìèäà-12 ïðîâîäèëè ñ ïîìî-

ùüþ ïàêåòà Statistica 10. Óñòàíîâèëè, ÷òî àãëîìåðàöèÿ êðóïíûõ ÷àñòèö (âòîðè÷íûé ïî-

ðîøîê) ïðèâîäèò ê íàðóøåíèþ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà è òåïëîîáìåíà ïðè ëàçåðíîì ñïå-

êàíèè ïðè ïå÷àòè. Èçìåíåíèå ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà ìîæåò ìåíÿòü óñëîâèÿ òåïëîîáìå-

íà â çîíå ôîêóñà ëàçåðà è îêàçûâàòü áîëüøîå âëèÿíèå íà êà÷åñòâî ïðîèçâîäèìîé ïðî-

äóêöèè. Ïîëó÷åííûå äàííûå ïî ïëîùàäè ïðîåêöèè ÷àñòèö, èõ ïåðèìåòðà è äèàìåòðà

Ôåðåòà ïîä÷èíÿþòñÿ íîðìàëüíîìó çàêîíó ðàñïðåäåëåíèÿ. Â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà è õàðàêòåðèñòèêè ïðèãîäíîñòè ðàáî÷åé ñìåñè èñïîëüçîâàëè ïëîùàäü ïðîåêöèè

çåðåí ïîðîøêà è çíà÷åíèå êðèòåðèÿ Ïèðñîíà áîëüøå ìèíèìàëüíîãî, ñîîòâåòñòâóþùåãî

äåãðàäàöèè ñìåñè ïîðîøêîâ ñ íåïðèåìëåìîé âåðîÿòíîñòüþ ïðîèçâîäñòâåííîãî áðàêà.

Êîððåëÿöèîííûé àíàëèç ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ êàê ýêñïðåññ-ìåòîä êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ñìå-

ñè ïîðîøêîâ äëÿ ïå÷àòè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìîðôîëîãè÷åñêèé àíàëèç; ïîëèàìèä-12; êðèòåðèé Ïèðñîíà; ýêñ-

ïðåññ-àíàëèç.
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Morphological parameters of digital images of the materials used in powder 3D-printers are studied.

Digital images of polymer samples were obtained in transmitted light using an optical microscope

equipped with a digital ocular camera. Morphological analysis of images is carried out using the pro-

gram ImageJ 1.45s. Statistical and correlation analysis of primary and secondary powders for

layer-by-layer laser sintering based on polyamide-12 was carried out using Statistica 10 software pack-

age. The fact of agglomeration of coarse particles in a secondary powder is established, which leads to a

change in the fractional composition and is one of the reasons for violation of heat transfer upon laser

sintering during printing. Violation of the fractional composition can greatly change conditions of heat

exchange in the laser focus zone and affect the quality of the finished products. It is shown that data on

the area of the projection of the particles, their perimeter and Feret’s diameter obey the normal distri-

bution law. The area of the projection of the powder grains is proposed to be used as an analytical sig-

nal, whereas the value of Pearson’s criterion greater than the minimum and corresponding to the deg-

radation of the powder mixture with an unacceptable probability of production rejects — as a criterion

of the suitability of the working mixture. Analysis based on the calculation of the correlation coefficient

takes no more than 30 min and can be recommended as a rapid procedure for controlling the quality of

a mixture of powders for printing.

Keywords: morphological analysis; polyamide-12; Pearson’s criterion; rapid analysis.
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Êîíöåïöèÿ «öèôðîâîé ôàáðèêè», âêëþ÷àþùàÿ

ñêâîçíîé áåçáóìàæíûé öèêë «ïðîåêòèðîâàíèå —

ïðîòîòèïèðîâàíèå — ïðîèçâîäñòâî», áàçèðóåòñÿ,

ïîìèìî ïðî÷åãî, íà ôàááåð-òåõíîëîãèè — ïî-

ñëîéíîì íàðàùèâàíèè ìàòåðèàëà ïðè èçãîòîâëå-

íèè èçäåëèÿ [1].

Îäíà èç íàèáîëåå âîñòðåáîâàííûõ òåõíîëî-

ãèé (3D-ïå÷àòü) — ïîñëîéíîå ëàçåðíîå ñïåêàíèå

ïîðîøêîîáðàçíîãî ìàòåðèàëà (Selective Laser

Sintering — SLS) [2], ïîçâîëÿþùåå ñ âûñîêîé

òî÷íîñòüþ ñîçäàâàòü èçäåëèÿ ïî÷òè ëþáîé ñòåïå-

íè ñëîæíîñòè èç øèðîêîãî íàáîðà ìàòåðèàëîâ —

îò ïëàñòìàññ äî ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ.

Ê ìàòåðèàëàì äëÿ ëàçåðíîãî ñïåêàíèÿ ïðåäú-

ÿâëÿþò ïîâûøåííûå òðåáîâàíèÿ â ïëàíå òåïëî-

ôèçè÷åñêèõ ñâîéñòâ, îïðåäåëÿåìûõ õèìè÷åñêîé

÷èñòîòîé ìàòåðèàëîâ è îäíîðîäíîñòüþ ðàçìåðîâ

ïîðîøêîâûõ ÷àñòèö. Äëÿ èçãîòîâëåíèÿ èçäåëèé ñ

íåêðèòè÷íîé ìåõàíè÷åñêîé ïðî÷íîñòüþ, îáëà-

äàþùèõ îïðåäåëåííûìè ýëåêòðîèçîëÿöèîííûìè

ñâîéñòâàìè èëè ýëàñòè÷íîñòüþ, à òàêæå íà ñòà-

äèè ïðîòîòèïèðîâàíèÿ èñïîëüçóþò ïîðîøêîîá-

ðàçíûå ìàòåðèàëû íà îñíîâå ïîëèìåðîâ.

Öåëü ðàáîòû — àíàëèç ìàòåðèàëîâ, èñïîëü-

çóåìûõ â ïîðîøêîâûõ 3D-ïðèíòåðàõ, ïî ìîðôî-

ëîãè÷åñêèì ïàðàìåòðàì öèôðîâûõ èçîáðàæåíèé

è îöåíêà êà÷åñòâà ðàáî÷åé ñìåñè ïîðîøêà äëÿ

ïðîãíîçà áðàêà äî ïå÷àòè.

Ïîñëå çàâåðøåíèÿ öèêëà ïå÷àòè â ðàáî÷åé

êàìåðå SLS-ïðèíòåðîâ âñåãäà îñòàåòñÿ íåêîòîðîå

êîëè÷åñòâî íåèñïîëüçîâàííîãî ïîðîøêà, ðàâíîå

ðàçíîñòè îáúåìîâ êàìåðû è íàïå÷àòàííîãî èçäå-

ëèÿ. Íåèñïîëüçîâàííûé ïîðîøîê íàçûâàåòñÿ

âòîðè÷íûì è ðåöèðêóëèðóåòñÿ â ñìåñè ñ íîâûì

(ïåðâè÷íûì) â ïîñëåäóþùèõ öèêëàõ ïå÷àòè

(ðèñ. 1).

Èññëåäîâàëè ïîðîøêè äëÿ 3D-ïðèíòåðîâ íà

îñíîâå ïîëèàìèäà-12 (ÏÀ-12) ìàðêè ÐÀ 2200

(ñòðóêòóðíàÿ ôîðìóëà ïðèâåäåíà íà ðèñ. 2) äâóõ

òèïîâ: íå ó÷àñòâîâàâøèå â ïå÷àòè (ïåðâè÷íûå) è

ïðîøåäøèå ÷åðåç ïðèíòåð, íî íå èñïîëüçîâàí-

íûå äëÿ ïîñòðîåíèÿ 3D-ìîäåëè (âòîðè÷íûå).

ÏÀ-12 — ãåòåðîöåïíîé ëèíåéíûé àëèôàòè-

÷åñêèé êðèñòàëëè÷åñêèé ïîëèìåð áåëîãî öâåòà ñî

ñòåïåíüþ êðèñòàëëè÷íîñòè äî 65 % è ìîëåêóëÿð-

íîé ìàññîé 20 – 30 òûñ., ïîëó÷àåìûé ïîëèìåðè-

çàöèåé ëàêòàìà àìèíîäîäåêàíîâîé êèñëîòû â

ïðèñóòñòâèè âîäû è êèñëûõ êàòàëèçàòîðîâ [3].

Ïîëèàìèä ÏÀ-12, ñîäåðæàùèé 1 – 1,5 % íèç-

êîìîëåêóëÿðíûõ ñîåäèíåíèé [4], îáëàäàåò âûñî-

êîé àáðàçèâíîé ñòîéêîñòüþ, äåôîðìàöèîííîé òå-

ïëîñòîéêîñòüþ è ñòàáèëüíîñòüþ ýëåêòðè÷åñêèõ

ïîêàçàòåëåé â øèðîêîì òåìïåðàòóðíî-âëàæíîñò-

íîì äèàïàçîíå. Èçäåëèÿ èç ÏÀ-12 è êîìïîçèöèè

íà åãî îñíîâå ðàáîòîñïîñîáíû ïðè òåìïåðàòóðå

îò –60 äî 60 °C (êðàòêîâðåìåííî — ïðè 120 °C).

Âîäîïîãëîùåíèå, íå ïðåâûøàþùåå 2,0 %, ïîçâî-

ëÿåò ñîõðàíÿòü ýêñïëóàòàöèîííûå ïîêàçàòåëè âî

âëàæíîé àòìîñôåðå [5].

Òåõíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè èññëåäóåìîãî

ìàòåðèàëà: ïëîòíîñòü — 0,85 ã/ñì3; ñðåäíèé

ðàçìåð ÷àñòèö — 56 ìêì; äèàïàçîí ðàçìåðà ÷àñ-

òèö — 20 – 80 ìêì; íàñûïíàÿ ïëîòíîñòü ïðè

20 °C — 0,70 ã/ñì3; òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ —

182 °C; òâåðäîñòü ïî Øîðó — 88 åä.; ïðåäåë ïðî÷-

íîñòè — 45 ÌÏà. Ìåõàíè÷åñêèå è òåðìè÷åñêèå

ñâîéñòâà äåòàëåé èç ÏÀ-12: ìîäóëü ðàñòÿæå-

íèÿ — 1700 ÌÏà; ïðåäåëüíàÿ ïðî÷íîñòü íà ðàç-

ðûâ — 48, íà èçãèá — 58 ÌÏà; òâåðäîñòü ïî

Øîðó — 75 åä.; òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ — 172 –

180 °C; òåìïåðàòóðà ðàçìÿã÷åíèÿ ïî Âèêà

(Â/50) — 163, (À/50) — 181 °C.

Ïðàêòèêà ïðîèçâîäñòâà èçäåëèé ìåòîäîì SLS

ïîêàçàëà, ÷òî ñâîéñòâà âòîðè÷íîãî ïîðîøêà ñ êà-

æäûì öèêëîì ïðîõîæäåíèÿ ÷åðåç êàìåðó ïðèíòå-

ðà äåãðàäèðóþò, âåðîÿòíîñòü ïðîèçâîäñòâåííîãî

áðàêà ðàñòåò. Îäíà èç ïðè÷èí óõóäøåíèÿ ôèçè-

êî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïîëèàìèäíûõ ïîðîø-

êîâ — àãëîìåðàöèÿ ÷àñòèö [6].

Öèôðîâûå èçîáðàæåíèÿ ïîëèìåðíûõ îá-

ðàçöîâ (äâå ñåðèè ïî 10 ìèêðîôîòîãðàôèé äëÿ
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Ðèñ. 1. Ñõåìà ðåöèðêóëÿöèè ñûðüÿ

Ðèñ. 2. Ñòðóêòóðà ýëåìåíòàðíîãî çâåíà ïîëèàìèäà-12

(ïîëèäîäåêàíàìèäà)



ïåðâè÷íîãî è âòîðè÷íîãî ïîðîøêîâ ïåðâîãî

öèêëà ñìåøèâàíèÿ) ïîëó÷àëè â ïðîõîäÿùåì ñâå-

òå ñ èñïîëüçîâàíèåì îïòè÷åñêîãî ìèêðîñêîïà

CarlZeissJena ERGAVAL, ñíàáæåííîãî öèôðîâîé

îêóëÿðíîé êàìåðîé MYscope300M (îïòè÷åñêîå

óâåëè÷åíèå — ×100, ñðåäà — âîçäóõ, ôîðìàò èçî-

áðàæåíèé — JPG (16 bit)). Ïîðîøîê íà îáðàáî-

òàííûå àýðîçîëüíûì àíòèñòàòèêîì ïðåäìåòíûå

ñòåêëà ïîìåùàëè ðàçðåæåííûì ñëîåì ñ ìèíè-

ìàëüíûì êîíòàêòîì ÷àñòèö äðóã ñ äðóãîì.

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåí ïðèìåð èñõîäíîãî è îáðà-

áîòàííîãî èçîáðàæåíèé ïåðâè÷íîãî ïîðîøêà

(÷åðíûì öâåòîì ïîêàçàíû äåôåêòíûå îáúåêòû).

Ìîðôîëîãè÷åñêèé àíàëèç — âûäåëåíèå ãðà-

ôè÷åñêèõ îáúåêòîâ, îïðåäåëåíèå èõ êîîðäèíàò

íà ïëîñêîñòè èçîáðàæåíèÿ è ãåîìåòðè÷åñêèõ õà-

ðàêòåðèñòèê — ïðîâîäèëè íà ïîñëåäíåì ýòàïå

ðàáîòû ñ èçîáðàæåíèÿìè. Ðåçóëüòàòû îáðàáà-

òûâàëè ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììû Excel. Ïîëó÷åí-

íàÿ âûáîðêà ïàðàìåòðîâ âêëþ÷àëà äàííûå äëÿ

911 ÷àñòèö ïåðâè÷íîãî è 311 ÷àñòèö âòîðè÷íîãî

ïîðîøêîâ.

Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü êîëè÷å-

ñòâà ÷àñòèö îò ïëîùàäè èõ ïðîåêöèè (ïëîùàäü

âûðàæåíà â ïèêñåëÿõ, à ñîîòâåòñòâóþùåå êîëè-

÷åñòâî ÷àñòèö — â ïðîöåíòàõ).

Îïòèìàëüíûé ðàçìåð ÷àñòèö ïåðâè÷íîãî ïî-

ðîøêà, çàÿâëåííûé ïðîèçâîäèòåëåì, ñîñòàâëÿåò

25 – 60 ìêì (1 pix = 0,22 ìêì), èõ äîëÿ — 80 %.

Òå æå 80 % ÷àñòèö âòîðè÷íîãî ïîðîøêà èìåþò

ðàçìåð 50 – 100 ìêì (ïóíêòèðíûå ëèíèè íà

ðèñ. 4). Òàêèì îáðàçîì, íàáëþäàåòñÿ çàìåòíîå îò-

ëè÷èå â õîäå êðèâûõ ðàñïðåäåëåíèÿ: ó âòîðè÷íî-
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Ðèñ. 3. Èñõîäíîå (à) è îáðàáîòàííîå (á) èçîáðàæåíèÿ ÷àñòèö ïåðâè÷íîãî ïîðîøêà
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü êîëè÷åñòâà ÷àñòèö îò ïëîùàäè èõ ïðîåêöèè äëÿ ïåðâè÷íîãî (1) è âòîðè÷íîãî (2) ïîðîøêîâ



ãî ïîðîøêà ïîÿâëÿåòñÿ çíà÷èòåëüíàÿ äîëÿ ÷àñ-

òèö ñ áîëüøèì, ÷åì ó ïåðâè÷íîãî, ðàçìåðîì.

Äëÿ òàêèõ ìîðôîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ, êàê

ïëîùàäü (Area) è ïåðèìåòð (Perim) ïðîåêöèè

çåðíà ïîðîøêà, äèàìåòð Ôåðåòà (Feret), ðàâíûé

ìàêñèìàëüíîìó ãàáàðèòíîìó ðàçìåðó ÷àñòèöû,

ðàññ÷èòûâàëè çíà÷åíèÿ êðèòåðèÿ ÷
2 (òàáëèöà).

Âèäíî, ÷òî äàííûå ïî ïëîùàäè ïðîåêöèè ÷àñòèö

ïîä÷èíÿþòñÿ íîðìàëüíîìó ðàñïðåäåëåíèþ, à çíà-

÷åíèÿ ïåðèìåòðà ïðîåêöèè è äèàìåòðà Ôåðåòà —

ýêñïîíåíöèàëüíîìó.

Äëÿ ìîðôîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïåðâè÷íî-

ãî è âòîðè÷íîãî ïîðîøêîâ ïðîâåëè òàêæå êîððå-

ëÿöèîííûé àíàëèç ñ èñïîëüçîâàíèåì êðèòåðèÿ

Ïèðñîíà r (óðîâåíü çíà÷èìîñòè p < 0,05):

Area1/Area2 — 0,104242; Perim1/Perim2 —

0,885816; Feret1/Feret2 — 0,797378.

Â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà âûáðàëè

ïëîùàäü ÷àñòèö ñ ìèíèìàëüíûì çíà÷åíèåì êî-

ýôôèöèåíòà êîððåëÿöèè, ïîñêîëüêó ñóùåñòâóþ-

ùàÿ êîððåëÿöèîííàÿ ñâÿçü â ýòîì ñëó÷àå â íàè-

áîëüøåé ñòåïåíè çàâèñèò îò íåÿâíûõ ñòîõàñòè÷å-

ñêèõ ôàêòîðîâ.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíà äèàãðàììà ðàññåÿíèÿ

ïëîùàäåé ïðîåêöèé ïåðâè÷íîãî (Area1) è âòî-

ðè÷íîãî (Area2) ïîðîøêîâ îò ïðÿìîé ëèíåéíîé

ðåãðåññèè. Îòêëîíåíèå òî÷åê îò ïðÿìîé ãîâîðèò

îá àíîìàëèè â ðàñïðåäåëåíèè ðàçìåðà ÷àñòèö.

Òàê, îáëàñòü I (6500 – 9500 pix) îòðàæàåò óâå-

ëè÷åíèå êîëè÷åñòâà áîëüøèõ ÷àñòèö (àãëîìåðà-

öèþ), à ïðèáëèçèòåëüíî ðàâíàÿ åé ïî ïëîùàäè

îáëàñòü II (400 – 3500 pix) — ïðîïîðöèîíàëüíîå

óìåíüøåíèå êîëè÷åñòâà ÷àñòèö îñíîâíîãî ôðàê-

öèîííîãî ñîñòàâà.

Çàôèêñèðîâàííîå â õîäå èññëåäîâàíèé èçìå-

íåíèå ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà ñâèäåòåëüñòâóåò îá

àãëîìåðàöèè ÷àñòèö, ìîæåò ìåíÿòü óñëîâèÿ òåï-

ëîîáìåíà â çîíå ôîêóñà ëàçåðà è îêàçûâàòü áîëü-

øîå âëèÿíèå íà êà÷åñòâî ñïåêàíèÿ, ò.å. íà êà÷å-

ñòâî ïðîèçâîäèìîé ïðîäóêöèè [7].

Ñîïîñòàâëåíèå êà÷åñòâà èçäåëèÿ è ðàññ÷è-

òàííîãî êîýôôèöèåíòà êîððåëÿöèè ìåæäó ìîð-

ôîëîãè÷åñêèìè ïàðàìåòðàìè ïåðâè÷íîãî è âòî-

ðè÷íîãî ïîðîøêîâ (îïòèìàëüíî — ïëîùàäè ïðî-

åêöèè ÷àñòèö) ïîçâîëÿåò ýìïèðè÷åñêè îïðåäå-

ëèòü ãðàíè÷íîå çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà, íèæå

êîòîðîãî âåðîÿòíîñòü áðàêà íåïðèåìëåìà.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî êîýôôèöèåíò êîððåëÿöèè ìåæäó

âûáîðêàìè ìîðôîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ìîæåò

ñëóæèòü àíàëèòè÷åñêèì êðèòåðèåì êà÷åñòâà ïî-

ðîøêîâîé ñìåñè äëÿ 3D-ïå÷àòè, à ïðåäëîæåííóþ

ìåòîäèêó ìîæíî ðåêîìåíäîâàòü â êà÷åñòâå ýêñ-

ïðåññ-êîíòðîëÿ êà÷åñòâà òàêîé ñìåñè.
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