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摘  要：以微米级 MoSi2粉末为原料，利用放电等离子烧结技术制备致密度达 99%的 MoSi2陶瓷材料。研究烧结

温度对 MoSi2 陶瓷的致密化、微观结构和力学性能的影响。结果表明：SPS 烧结技术制备的 MoSi2 陶瓷由 MoSi2、

少量的 Mo5Si3 和 SiO2组成；随着烧结温度的升高，材料的致密化效果明显加强；当烧结温度为 1600 ℃时，材料

的综合性能最优，相对密度和抗弯强度达到 98.9%和 417 MPa。但当烧结温度达到 1800 ℃时，致密度基本保持不

变，MoSi2晶粒长大明显，材料抗弯强度降低。 
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随着近代科学技术的发展，航天、航空和先进能

源等领域对材料的耐高温和抗氧化性能的要求愈加严

苛。MoSi2 因其高熔点、低密度、良好的导热性和导

电性以及优良的高温抗氧化能力[1]，特别是具有在高温

下保持屈服强度不变的特性而备受关注[2]，是当前高温

结构材料的研究热点之一。然而，MoSi2陶瓷在低温环

境中(500 ℃)会发生粉化现象[3]，严重影响了 MoSi2   

的适用范围。近年来，有学者研究发现[4−5]，通过提高

MoSi2材料的致密度(大于MoSi2理论密度的98%)可以

有效抑制 MoSi2陶瓷的低温粉化现象。因此，如何制

备出高致密的 MoSi2陶瓷成为当下的研究热点。 
目前，MoSi2 陶瓷常见的制备方法有原位合成  

法[6]、自蔓延合成法(SHS)[7]、机械合金化法(MA)[8]、

微波烧结(WA)[9]、热压烧结(HP)[10]和热喷涂法[11]等。

放电等离子烧结(SPS)作为一种新的特种烧结技术，具

有烧结温度低、烧结时间短、单件能耗低、晶粒细小

和操作简单等优点 [12−14]。SPS 对于制备高密度的

MoSi2 陶瓷材料是一种有效的烧结手段。目前，通过

放电等离子烧结技术来制备 MoSi2材料的研究报道较

少，还需要大量的研究工作。在此，本文作者采用放

电等离子烧结技术来制备 MoSi2陶瓷，研究了不同烧

结温度对 MoSi2陶瓷微观结构和力学性能的影响，并

探讨了其致密化行为。 

 

1  实验 
 

1.1  样品制备 
实验所用 MoSi2粉末为辽宁德盛特种陶瓷制造公

司生产，粒径为 3~5 μm，纯度≥99.9%。由于粉末采

用真空包装，导致粉末出现软团聚，为排除粉末团聚

对烧结造成的影响，将 MoSi2粉末进行研磨分散。为

了防止粉末在干燥过程中氧化，选择将粉末在 50 ℃条

件下鼓风干燥 4 h 以充分去除水分。 
将干燥后的 MoSi2粉末装填入石墨模具，然后将

模具放置于放电等离子快速烧结炉(德国 FCT 公司生

产，型号为 HP D 25/3)，在真空条件下进行烧结。SPS
烧结工艺如下：升温速率为 100 ℃/min，烧结温度为

1200、1400、1600 和 1800 ℃，烧结时间为 10 min，
对试样施加的轴向压力为 30 MPa。 
 
1.2  分析与表征 

采用Archimedes排水法测定MoSi2陶瓷试样的体

积密度，并计算得出陶瓷试样的相对密度，计算公式

如下： 
 

)/( 21110 mmm −= ρρ                           (1) 
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th0rel / ρρρ =                                (2) 
 
式中：ρ0为陶瓷试样的体积密度，g/cm3；ρ1为实验温

度下浸渍液体的密度，g/cm3；m1 为干燥陶瓷试样的

质量，g；m2 为液体中饱和试样的表观质量，g；ρrel

为陶瓷试样的相对密度，%；ρth为 MoSi2的理论密度

(6.24 g/cm3)。 
利用日本理学 D/max2550VB+18K 转靶 X 射线衍

射仪(XRD)分析陶瓷材料的物相组成。利用扫描电子

显微镜(FEI CO., NOVA Nano230)对陶瓷材料的显微

组织结构和断口形貌进行分析。根据 GB/T 6569−2006
在 INSTRON 试验机上测定 MoSi2陶瓷材料的抗弯强

度，试样尺寸为 40 mm×5 mm×4 mm，试样跨距为

30 mm，加载速率为 1 mm/min，每组试样 5 个。弯曲

强度按式(3)计算： 
 

3f 2
3
bh
FL

=σ                                  (3) 
 
式中：σf 为弯曲强度，MPa；F为最大破坏载荷，N；

L为跨距，mm；h为试样厚度，mm；b为试样宽度，

mm。 
 

2  结果与讨论 

 
2.1  MoSi2粉末的烧结行为 

图 1 所示为不同烧结温度条件下模具压头位移随

烧结时间的变化曲线。可以看出，在烧结的初始阶段，

残余气体和粉末的受热会导致试样发生轻微的膨胀；

在烧结过程进行 1200 s 之后，试样开始出现收缩位移，

实现致密化过程。由图 1 还可以看出，当烧结温度为 
 

 

图 1  不同烧结温度下 MoSi2 试样收缩程度与时间的关系 

Fig. 1  Relationship between shrinkage and time of sample 

MoSi2 sintered at different sintering temperatures 

1200 ℃时，烧结试样的收缩位移及速度均远小于

1400、1600 和 1800 ℃烧结试样的，MoSi2试样的烧结

致密化效果较差，这是由于烧结温度偏低导致试样无

法完成有效烧结。但当烧结温度≥1400℃时，MoSi2

试样的收缩位移及速率迅速提高，MoSi2 试样能快速

地完成致密化过程，达到较高的致密度。随着烧结温

度进一步提高，试样的最大收缩位移逐渐提升。但

1600 ℃烧结和 1800 ℃烧结相比，致密化效率已无明

显差异。 
 
2.2  MoSi2陶瓷的微观结构 

图 2 所示为不同烧结温度条件下 MoSi2陶瓷试样

的 SEM 像。可以明显发现，1200 ℃条件下烧结的

MoSi2 陶瓷材料疏松多孔，材料烧结不充分，整体致

密化效果较差(见图 2(a))。放大图片显示(见图 2(b))，
1200 ℃烧结的 MoSi2 陶瓷内部存在大量孔隙结构，

MoSi2 晶粒尺寸与原始粉末相近，颗粒间结合较差，

烧结效果不明显。当烧结温度升高至 1400 ℃以上时，

MoSi2 材料烧结充分，烧结体内部孔隙的尺寸大大减

小，数量明显减少，仅存在少量微小孔洞(见图 2(c)，
(e)，(g))。进一步放大观察(见图 2(d)，(f)，(g))，烧结

后的 MoSi2 陶瓷结构主要由灰色和白色两种晶粒构

成，随着烧结温度的升高，烧结体内部孔洞的数量、

形状发生了明显的变化，尤其是孔洞的形状随着烧结

温度的升高逐渐显现出球化特征。 
由图 2(b)可以看到，在 1200 ℃烧结时粉末颗粒间

已经形成了烧结颈，颗粒相连成片，但粉末颗粒间仍

有一定孔隙，大量孔隙连通形成疏松结构。这是因为

在放电等离子烧结条件下，MoSi2 粉末的烧结过程受

到焦耳热和颗粒放电的共同作用，MoSi2 颗粒间放电

会产生的瞬时高温使颗粒表面熔化和蒸发，颗粒接触

处形成烧结颈，热量由中心向四周迅速扩散导致颈部

快速冷却，蒸汽压低于其他部位，气相物质凝聚在颈

部形成蒸发−凝固传递[15]；但是由于烧结温度较低，

MoSi2的原子活化度不足，原子扩散与流动速度较低，

粉末颗粒之间的烧结颈在较短的烧结过程中不能充分

长大，导致材料内部存在大量连通的孔隙网络，使

MoSi2烧结体的致密化程度较低。在 1400 ℃烧结温度

下，大部分连通孔隙消失，进而形成形状不规则的细

小闭孔(见图 2(d))，陶瓷体已经比较致密，表明试样

得到了较为充分的烧结。当烧结温度提高到 1600 ℃
时，试样内部的孔隙已经全部转化为闭孔，并开始球

化，部分小孔消失，孔隙数量明显减少(见图 2(f))，这

说明在 1600 ℃烧结温度下，试样的烧结程度较 1400 
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图 2  不同温度烧结 MoSi2陶瓷的 SEM 像 

Fig. 2  SEM images of MoSi2 ceramics sintered at different temperatures: (a), (b) 1200 ℃; (c), (d) 1400 ℃; (e), (f) 1600 ℃; (g), (h) 

1800 ℃ 

 
℃时烧结更加充分。而当烧结温度提高到 1800 ℃时，

试样内部的孔隙已经基本球化，并且平均孔径有所减

小(见图 2(h))，说明试样烧结程度再次提升。这是因

为提升烧结温度可以使粉末颗粒的活性增加，促进原

子的扩散流动，加快烧结的进行，提升陶瓷烧结的致

密化效率，使陶瓷的致密化程度得到提高。 

2.3  MoSi2陶瓷的相组成 

图 3 所示为 MoSi2 原料粉末的 XRD 谱。粉末主

要由 MoSi2和少量的 Mo5Si3组成。图 4 所示为不同烧

结温度下 MoSi2 陶瓷的 XRD 谱。可以看到，当烧结

温度为 1200 ℃时，陶瓷的物相成分仍只为 MoSi2和少

量的 Mo5Si3，且各组成物相的衍射峰位置及相对强度
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与原始粉末基本一致。当烧结温度升高至 1400 ℃时，

陶瓷试样的 XRD 谱中出现了微弱的 SiO2衍射峰，说

明 MoSi2粉末在烧结过程中发生了轻微的氧化。同样，

当烧结温度上升至 1600 ℃和 1800 ℃时，陶瓷试样由

MoSi2、少量的 Mo5Si3和 SiO2组成。SiO2的生成是由

于 MoSi2粉末体在压力的作用下紧密接触，粉末坯体

内部存在的少量氧在烧结过程中无法有效排出，在高

温条件下将会与 MoSi2 粉末表面发生反应(见式(4))。
因此，SPS 烧结 MoSi2陶瓷的 XRD 谱中出现了 SiO2

衍射峰，MoSi2 陶瓷的 XRD 谱中无明显 SiO2 衍射峰

是由 SiO2含量较小所致。 
 

(g)7SiOSiMo7O5MoSi 23522 +→+             (4) 

 

 

图 3  MoSi2原始粉末的 XRD 谱 

Fig. 3  XRD patterns of MoSi2 powder 

 

 

图 4  不同烧结温度下 MoSi2 陶瓷试样的 XRD 谱 

Fig. 4  XRD patterns of MoSi2 samples sintered at different 

temperatures 

 
图 5(a)所示为 1600℃烧结制备 MoSi2陶瓷材料微

观结构的 BES 像。可以看到，材料主要由灰色相(见
图 5(a)中 1 处)、白色相(见图 5(a)中 2 处)和孔洞组成。

图5(b)所示为1800 ℃烧结制备MoSi2陶瓷材料微观结

构的 SEM 像。可以发现，陶瓷基体上有不规则环形

亮斑。根据 EDS 元素分析(见图 6)，灰色组织相由 Mo
和 Si 组成，且两者摩尔比约为 1:2(见图 6(a))，说明此

灰色相为 MoSi2。不规则块状特征的白色相分布在

MoSi2 基体内，由 Mo 和 Si 组成，两者摩尔比约为

5:3(见图 6(b))，说明此白色相为 Mo5Si3。不规则环形

亮斑由 Si 和 O 组成，两者摩尔比约为 1:2(见图 6(c))，
说明此亮斑为 SiO2。由于 SiO2导电性差，所以在二次

电子扫描下产生放电现象，形成环形亮斑。 
 

 

图 5  不同温度烧结 MoSi2陶瓷内部组织的 SEM 像 

Fig. 5  SEM images of MoSi2 ceramic sintered at different 

temperatures: (a) 1600 ℃; (b) 1800 ℃ 

 
2.4  MoSi2陶瓷的力学性能 

表1所列为不同烧结温度MoSi2试样的体积密度、

相对密度和抗弯强度数据。可以看出，当烧结温度为

1200 ℃时，MoSi2试样尚未达到致密化，其体积密度

为 4.81 g/cm3, 相对密度仅为 77.1%。而当烧结温度提

升至 1400、1600 和 1800 ℃时，MoSi2试样的体积密

度和相对密度明显上升，基本实现致密化，且随着烧

结温度的升高，试样的体积密度和相对密度进一步上

升，1800 ℃烧结条件下试样的体积密度和相对密度分

别可达 6.18 g/cm3和 99.0%。另外，由表 1 还可看到，

随着烧结温度的升高，MoSi2 试样的抗弯强度逐步增

加，1800 ℃烧结条件下稍有下降。当烧结温度为 1600 
℃时，MoSi2 试样的抗弯强度最高，达到 417 MPa。 
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表 1  MoSi2陶瓷材料的密度、相对密度及抗弯强度 

Table 1  Bulk density, relative density, bending strength of MoSi2 ceramics 

Sample No. Sintering temperature/℃ Bulk density/(g·cm−3) Relative density/% Bending strength/MPa 

M12 1200 4.81 77.1 264 

M14 1400 6.05 97.0 301 

M16 1600 6.17 98.9 417 

M18 1800 6.18 99.0 408 

 
综合上述数据分析表明，在 1600℃烧结条件下，MoSi2

材料的致密化效果和力学性能最为理想。 
图 7 所示为不同烧结温度下 MoSi2 试样断口的

SEM 像。不同烧结温度条件下 MoSi2试样均呈脆性断

裂特征。当烧结温度为 1200 ℃时，材料断口可以明显

看到大量的 MoSi2粉末颗粒，其尺寸大小与原始粉末

差异不大(见图 7(a))。这说明在 1200 ℃烧结条件下，

MoSi2 粉末颗粒未发生有效烧结，材料内部存在大量

孔隙，这是此温度条件下烧结试样抗弯强度较低的主

要原因。当烧结温度为 1400 ℃时，MoSi2粉末颗粒发

生了充分的烧结长大，形成较大的晶粒，且材料内部

孔隙减少，材料致密化效果明显提高。试样断口以岩

石形貌为主(见图 7(b))，表明断裂的主要模式为沿晶

断裂[16]，说明 MoSi2晶粒间的结合较弱，因而其弯曲

强度提高幅度较小，提高至 301 MPa。当烧结温度为

1600 ℃时，材料内部孔隙数量减少，材料相对密度明

显提高，但 MoSi2晶粒尺寸增大，材料内部闭孔数量

增加，连通孔隙消失，断口上出现明显的台阶形貌(见
图 7(c))，表明断裂模式由沿晶断裂转变为穿晶断   
裂 [16]，晶粒结合强度高，因此抗弯性能较 1400 ℃时

有了较大提升(见表 1)。而当烧结温度提高到 1800 ℃
时，材料内部晶粒进一步长大，孔隙呈明显的球形特

征，且主要分布在晶界和晶粒内部(见图 7(d))。但由

于材料内部晶粒明显长大，力学性能稍有下降。总之，

随着烧结温度的升高，MoSi2 的烧结越充分，材料内

部缺陷减少，结构更加致密，断裂时需要的能量增大，

裂纹扩展所需要的临界应力也相应增大，因此试样的

抗弯强度明显上升。 

 

 

图 6  MoSi2陶瓷组织的 EDS 谱 

Fig. 6  EDS patterns of MoSi2 ceramics: (a) 

MoSi2; (b) Mo5Si3; (c)SiO2 
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图 7  不同温度烧结温度试样的断口形貌 

Fig. 7  Fractograghs of MoSi2 ceramics sintered at different temperatures: (a) 1200 ℃; (b) 1400 ℃; (c) 1600 ℃; (d) 1800 ℃ 

 
 

3  结论 

 
1) 采用放电等离子烧结技术(SPS)可大大促进

MoSi2陶瓷材料的烧结致密化，在 1400 ℃的条件下即

可达到 97%以上的高致密度，在 1600 ℃可达到

98.9%，接近全致密状态。 
2) 在 1600 ℃烧结温度和 30 MPa 压力条件下，

MoSi2 陶瓷的烧结密度为 6.17 g/cm3，抗弯强度可达

417 MPa，材料的致密化效果和抗弯性能最为理想。

材料的抗弯性能主要由材料的致密度和晶粒尺寸所影

响，随着烧结温度的升高，材料致密化程度增加，材

料抗弯强度增加，同时，材料的晶粒尺寸也伴随着烧

结温度的升高而增大，从而使材料抗弯性能下降。 
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Microstructure and mechanical properties of 
MoSi2 prepared by spark plasma sintering 

 
LI Heng1, HAO An-lin2, WANG Ya-lei1, XIONG Xiang1, CHEN Zhao-ke1, SUN Wei1, HAN Xin-xin1 

 
(1. State Key Laboratory of Powder Metallurgy, Central South University, Changsha 410083, China; 

2. Anyang Institute of Technology, Anyang 455000, China) 
 

Abstract: Using MoSi2 micropowder as raw material, MoSi2 ceramics with relative density of 99% was prepared by 

spark plasma sintering. The effects of sintering temperature on the densification, microstructure and mechanical 

properties of MoSi2 ceramics were studied. The results show that the MoSi2 ceramics prepared by SPS are made of MoSi2 

and a small amount of Mo5Si3 and SiO2. With the increase of sintering temperature, the relative density of product is 

improved apparently. When the sintering temperature is 1600 ℃, the comprehensive property of the products is optimal, 

and the relative density and bending strength are up to 98.9% and 417 MPa, respectively. When the sintering temperature 

rises to 1800 ℃, the relative density remains the same, while the bending strength reduces due to the grain size growth. 

Key words: MoSi2; spark plasma sintering; microstructure; mechanical property 
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