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Mo基MoSi2复合材料的力学和抗热震性能研究
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摘要：采用热浸镀法制备Mo基MoSi2复合材料，通过对Mo基MoSi2复合材料的硬度和镀层结合

强度的研究，揭示了该材料的室温力学性能和抗热震性能。结果表明，Mo基MoSi2复合材料具有

较高的表面硬度；材料表面镀层和钼基体达到了良好的冶金结合，镀层与基体具有很高的结合强

度；经过多次热冲击实验后，镀层与基体结合紧密，具有良好的抗热冲击性能和抗疲劳性能，起到

保护Mo基体的关键作用。
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Study on Mechanical Properties and Thermal Shock
Resistance of Mo-MoSi2 Composite Materials
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Abstract：Mo-MoSi2 composite materials were prepared by hot dip coating process. The mechanical
properties under room temperature and thermal shock resistance of Mo-MoSi2 composite materials were
revealed through hardness testing and coating combination degree research. The results showed that
Mo-MoSi2 composite material had high surface hardness. Good metallurgical bonding can be obtained
between the surface coating and molybdenum matrix，and the coating had high bonding strength with the
substrate. After many thermal shock tests，the coating was still bound to the substrate tightly，and had
good thermal shock resistance and fatigue resistance which played a key role in protecting Mo matrix.
Keywords：Mo-MoSi2 composite materials；hardness；bonding strength；thermal shock performance

引 言

MoSi2材料具有优异的高温抗氧化［1-2］、抗热冲

击性、良好的导电导热性和稳定的电阻特性以及适

中的密度，被广泛用于高温结构材料、高温发热元

件［3］以及高温抗氧化涂层［4-5］等领域。然而其室温

脆性和低的高温强度严重限制了它的发展应用［6］。

Mo基MoSi2材料是一种新型的高温结构材料、防氧
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化涂层和发热体元件，对其力学性能的研究和评价

十分重要。Mo基MoSi2复合高温材料的室温力学

性能主要用硬度、抗弯强度［7-8］和断裂韧性［9］等来表

征，通过对Mo基MoSi2复合高温材料的硬度、抗弯

强度和镀层结合强度的研究，初步揭示了该材料的

室温力学性能和抗热震性能，对Mo基MoSi2复合材

料的研究起到了一定的指导意义。

1 实验方法

实验选用纯度为 7N的多晶硅作为热浸镀实验

的镀液体系。采用 SK16-BYL高温管式炉进行热

浸镀实验，以 5 L/min的流量向管式炉内通入氩气，

待炉内氧气排除干净后开始升温实验。热浸镀温

度为 1430~1520 ℃，热浸镀时间为 5~20 min。退火

实验在高温退火炉内进行。在真空状态下，退火时

间为 60~120 min，退火温度条件为 1000~1400 ℃下

进行退火扩散处理。

硬度测试选择为维氏硬度，实验力为 30 Hgf
（294.2 N），保荷时间（施力时间）为 10 s。将维氏硬

度压痕试样在KYKY2800扫描电子显微镜下扫描。

采用三点抗弯法来研究材料的镀层与钼基体的结

合强度，整个实验是在配有计算机数据采集系统的

WE-100C液压式万能实验机上进行。

热震性实验首先在热浸镀温度为 1490 ℃，热
浸镀时间为 15 min的工艺条件下制备出了原始样
品，样品具有良好的表面形貌和均匀的组织结构；
然后把原始样品装入箱式马弗炉中进行耐热冲击
性能实验和热疲劳性能实验。选取 500 ℃进行检
测，将样品放入箱式马弗炉进行迅速加热，保
温 10 min后迅速取出水淬，急冷、急热反复进行 50
次。最后采用扫描电子显微镜对材料的表面形貌
和断面形貌进行观察。

2 结果与分析

2.1 硬度分析

2.1.1 纯钼表面维氏硬度

为了比较纯钼基体和Mo基MoSi2复合材料的

维氏硬度，首先对纯钼基体进行了维氏硬度测试，

在纯钼基体上进行了 3次压痕，分别测量对角线长

度，记录测试结果并进行修约，然后对 3次测试结

果取平均值，得到纯钼基体的平均维氏硬度，具体

数据见表1。

从表 1可知，钼基体整体的表面硬度变化不

大，大致在 230~240 MPa范围内波动，说明钼基体

整体比较均匀。

2.1.2 热镀工艺条件对Mo基MoSi2材料表面硬度

的影响

图 1是 1490 ℃下热浸镀 10 min后的试样表面

物相分析、断面元素分布，由图 1（a）可以看出试样

表面主要由 Si和MoSi2组成，而由图 1（b）可知，试样

形成了近 30 μm厚的镀层，镀层 Si含量随着深度的

增加逐渐降低，直至纯钼基体，说明热浸镀法可以

在钼基体表面形成以MoSi2为主，且 Si含量呈梯度

降低的复合材料。图 2为镀层显微维氏硬度表面

压痕放大 200倍和 500倍后的扫描电镜照片，发现

压痕的四条对角线清晰可见，没有裂纹出现，初步

确定镀层表面具有较高的硬度。

表 2为各热浸镀条件下测得的显微维氏硬度，

图 3为不同温度下热浸镀试样表面 X射线衍射谱

线。从表 2数据可以得出，当固定热浸镀温度为

表1 纯钼表面维氏显微硬度（HV30/10）

测试对象

纯钼

维氏硬度值/MPa

238.0 232.2 234.5

平均维氏硬

度值/MPa
234.9

（a） 热浸镀试样表面X射线

衍射谱图
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（b） 试样断面元素含量与

深度的关系

图1 热浸镀试样表面及断面特征分析

（a） 试样压痕200倍
SEM照片

（b） 试样压痕500倍SEM
照片500倍

图2 热浸镀试样表面压痕SEM照片
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1500 ℃左右时，改变热浸镀时间对Mo基MoSi2复合

材料表面的维氏硬度基本没有影响，Mo基MoSi2复
合材料表面维氏硬度基本在 187.6~190.7 MPa之
间，因为当热浸镀温度固定的时候，热浸镀时间对

材料表面物相组成基本没有影响，所以才会产生材

料表面硬度变化不大的现象。当固定热浸镀时间

为 15 min时，改变热浸镀温度对Mo基MoSi2复合材

料表面的维氏硬度影响较大。当热浸镀温度为

1430 ℃时，材料表面硬度最大，维氏硬度值为

237.2 MPa，这是由于热浸镀温度较低时，材料表面

物相中含有一定量的 Si（如图 3a），从而导致了表面

硬度较高；当热浸镀温度为 1490 ℃时，材料表面硬

度最小，维氏硬度值为 193.8 MPa，X射线衍射谱线

显示该温度下试样表面仍由MoSi2和 Si组成，但是

相对于 1430 ℃热浸镀试样来说，温度越高，晶粒会

变得越粗大，导致表面硬度越低；热浸镀温度为

1460 ℃和 1520 ℃时，材料表面硬度又有所增加，维

氏硬度值分别为 199.4 MPa和 201.1 MPa，检测发现

材料表面物相发生了变化，产生了少量的Mo5Si3，改
善了材料的力学性能，从而导致了材料表面维氏硬

度的增加。

2.1.3 退火工艺条件对Mo基MoSi2材料表面硬度

的影响

首先在热浸镀时间为 15 min，热浸镀温度为

1490 ℃的工艺条件下，制备出具有相同表面形貌、

物相组成和镀层厚度的Mo基MoSi2复合材料。对

退火前各试样表面的位置硬度测试表明，材料表面

的维氏硬度平均值为 188.6 MPa（HV30/10）。然后

将试样进行不同退火工艺退火，表 3为退火后试样

表面的显微维氏硬度，图 4为退火后试样表面X射

线衍射谱线。

从表 3数据可知，退火后试样表面的显微维氏

硬度均有所增加，但退火温度对试样表面的维氏硬

度影响较大。当退火温度为 1400 ℃时，试样表面

的维氏硬度增加到 211.3 MPa，远大于退火前的

188.6 MPa。退火温度为 1000 ℃时，Si和Mo原子获

得了一定的能量，但是由于能量较低，在 120 min退
火过程中没有进行长距离扩散，对表面物相组成没

有太大影响，仍然主要由MoSi2和 Si组成；当退火温

度为 1200 ℃时，Si和Mo原子获得的能量升高，促进

了原子的扩散，形成了少量的Mo5Si3、Mo3Si，导致了

表面形貌的轻微变化，使得表面显微维氏硬度略有

增加；当退火温度为 1400 ℃时，扩散效果更加明

显，试样表面由 Mo3Si、Mo5Si3、MoSi2和 Si组成（图

3b），Mo原子不断向外扩散，先前被 Si原子填充的

晶界也变成了细小的晶粒，试样表面物相组成发生

了很大变化，导致表面显微维氏硬度迅速增加。

表2 热镀条件对显微维氏硬度的影响（HV30/10）

工艺条件

固定条件

1490 ℃

15 min

变化条件

5 min
10 min
15 min
20 min
1430 ℃
1460 ℃
1490 ℃
1520 ℃

维氏硬度值/MPa

186.7
187.3
190.2
193.3
241.4
198.6
193.8
203.7

192.1
188.8
192.5
186.5
232.4
201.1
197.4
198.6

184.0
192.9
189.5
188.3
237.8
198.6
190.3
201.0

平均维氏

硬度值/
MPa
187.6
189.7
190.7
189.4
237.2
199.4
193.8
201.1
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（a） 1430 ℃
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（c） 1490 ℃

（b） 1460 ℃

（d） 1520 ℃
图3 不同温度下热浸镀试样表面X射线衍射谱线

表3 退火条件对显微维氏硬度的影响（HV30/10）

工艺条件

固定条件

1100 ℃

120 min

变化条件

60 min
120 min
150 min
1000 ℃
1200 ℃
1400 ℃

维氏硬度值/MPa

204.3
191.7
199.3
193.5
195.5
207.8

195.1
202.0
190.9
197.7
203.8
217.2

195.6
198.7
193.5
189.7
196.1
208.8

平均维氏

硬度值/
MPa
198.3
197.5
194.6
193.6
198.5
211.3

（） （）

（） （）
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2.2 结合强度

2.2.1 弯曲实验法

本实验选用的试样尺寸为 9.76 mm ×1.82 mm，
实验跨距为10 mm，最大弯曲力为2180 KN。

图 5是试样的力-变形曲线。在整个弯曲实验

过程中，试样首先发生了弹性变形，随着实验力的

不断增大，试样受拉面没有观察到裂纹和剥落现象

产生，当实验力达到恒定值后，试样发生了很大变

形，受拉面仍然没有裂纹和剥落现象产生，继续增

大实验力直至试样发生脆性断裂，始终没有观测到

裂纹和剥落现象。可以断定材料表面镀层和钼基

体达到了良好的冶金结合，镀层与基体具有很高的

结合强度。

图 6为试样整体断裂后的断面形貌照片。从

图 6（a）可以看到，试样在断裂后，断裂面部分位置

发生了崩裂；从图 6（b）可以看到，试样的断裂位置

随机的分布在镀层的晶粒和晶界上，并且可以观测

到断裂后的晶粒。当断裂位置分布在晶界上的时

候，不容易造成镀层崩裂，镀层和基体基本处在同

一平面上，当断裂位置分布在晶粒上的时候，容易

造成晶粒的崩裂或者穿晶断裂，主要是由于MoSi2
的室温脆性造成的。通过对弯曲后试样断面的表

面形貌分析可以看出，热浸镀镀层与基体之间具有

良好的结合强度，镀层的断裂形式主要是沿晶断裂

和穿晶断裂两种形式。

2.2.2 压痕实验法

通过图 2所示热浸镀后显微维氏硬度检测的

镀层表面压痕可以发现，十字对角线清晰、整齐，外

延没有出现拓展裂纹，表明镀层和基体具有良好的

结合强度。其主要原因是采用热浸镀渗硅制备的

Mo基MoSi2复合材料镀层厚度较厚，镀层中物质呈

渐变形式，极大程度上减小了镀层与基体变形的不

协调性，从而减小了应力作用。此外，由于材料制

备在 1430 ℃以上的温度下进行，Mo、Si原子均获得

了较高的扩散能力，使得镀层与基体达到了良好的

冶金结合，极大的提高了镀层与基体的结合强度。

200倍时，整个压痕的四角处没有扩展的裂纹出现，

对角线痕迹清晰可见；对压痕进一步放大至 500倍
时，可以更加清楚地看到压痕对角线和镀层表面的

晶粒，没有任何裂纹产生，镀层具有很强的韧性。
2.2.3 热震性实验

图 7为热震实验后试样的表面和断面形貌，经

过对比 a和 b，c和 d图，可以看出 50次反复热震后，

Mo基MoSi2复合材料表面颜色由金属光泽的灰色

变为暗淡灰色，整体粗糙度下降，但是镀层未发生

裂纹、鼓泡，甚至脱落等现象；对比 e和 f，发现热镀

层与钼基体之间有一条过渡带，经过热震后，该过

渡带仍未出现裂纹，跟热震前没有太大变化，说明

镀层与钼基体形成了良好的冶金结合，具有良

好的结合性能。其主要原因是，Mo 与 Si可以

形成多种形式的化合物，而且可以随着元素含

量的不同形成物质组成逐渐变化的梯度层，Mo
→Mo+Mo3Si→Mo5Si3+MoSi2→MoSi2+Si。逐渐变化的

梯度层可以降低基体与镀层之间的膨胀系数差别，

防止由于急冷急热形成的应力使镀层剥离，因此使

Mo基MoSi2复合材料具备优良的热稳定性能。

（a） 1000 ℃ （b） 1400 ℃
图4 退火后试样表面X射线衍射谱线
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图5 试样的应力-变形曲线

（a） 800倍 （b） 1000倍
图6 试样整体断裂后的断面SEM照片

（） （）
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图 8为热震前后材料的力-变形曲线，材料抗

弯强度分别是 920 MPa（热震前）和 765 MPa（热震

后），略有降低，原因是反复热震促使基体材料发生

回复所致，但是由于钼本身具有很好的强度，因此

材料仍然具有良好的弯曲力学性能。

3 结 论

（1）当固定热浸镀温度为 1500 ℃时，改变热浸

镀时间对Mo基MoSi2复合材料表面的维氏硬度基

本没有影响；当固定热浸镀时间为 15 min时，改变

热浸镀温度对Mo基MoSi2复合材料表面的维氏硬

度影响较大。当热浸镀温度为 1430 ℃时，材料表

面硬度最大，维氏硬度值为 237.2 MPa；当热浸镀温

度为 1490 ℃时，材料表面硬度最小，维氏硬度值为

193.8 MPa；当热浸镀温度为 1460 ℃和 1520 ℃时，

材料表面硬度较大，维氏硬度值分别为 199.4 MPa
和201.1 MPa。

（2）材料表面镀层和钼基体达到了良好的冶金

结合，镀层与基体具有很高的结合强度。弯曲法实

验中没有出现镀层的起皮和剥落现象，镀层的断裂

方式主要为沿晶断裂和穿晶断裂两种形式；压痕实

验中压痕的十字对角线清晰，外延没有出现拓展裂

纹，热冲击实验和抗疲劳实验中，镀层和基体结合

良好，复合材料具有良好的热震性和抗热疲劳的

能力。
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（c） 热震前SEM照片

（e） 热震前断面2000倍
SEM照片

（a） 热震前金相照片 （b） 热震后金相照片

（d） 热震后SEM照片

（f） 热震后断面2000倍
SEM照片

图7 热震前后试样照片
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（a） 实验前
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（b） 实验后

图8 样品热震性实验前后的力-变形曲线
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