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摘  要：采用化学包裹法制备 MoSi2/Cu 复合粉体，研究 MoSi2/Cu 包裹粉体的物相组成、颗粒形貌及包裹粉体的

热稳定性。结果表明：复合粉体的主要物相组成为 Cu、MoSi2 及自发氧化生成的 Cu2O；包裹颗粒呈椭球形的蛋

状结构，包裹层厚度为 150~400 nm，包裹效果较好；在氢气炉中于 950 ℃煅烧 1 h 后，复合粉体主要物相为 Cu
和 MoSi2，强化相 MoSi2未与基体 Cu 发生反应。DSC 分析表明：1 000 ℃以下复合粉体中只有 Cu2Cl(OH)3和 Cu2O
的分解反应，复合粉体具有较好的热稳定性。 
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Abstract: MoSi2/Cu composite powder was prepared by using chemical coating method. The phase composition, 
morphology and thermal stability of coating powders were investigated. The results show that the main phases in the 
as-fabricated sample are Cu, MoSi2 and Cu2O introduced by spontaneous oxidation reaction. The coated particles have 
the egg structure. The thickness of coated layer is 150−400 nm and the effect of coating is good. The coated powders 
were calcined in a hydrogen atmosphere furnace at 950  for 1℃  h, the main phases after heating are Cu and MoSi2, and 
there are no reactions between MoSi2 and Cu. The results of DSC analysis show that there are only decomposition 
reactions of Cu2Cl(OH)3 and Cu2O in the calcined sample below 1 000 . MoSi℃ 2/Cu composite powder has good thermal 
stability. 
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弥散强化铜材料具有优良的导电导热性能，较高

的强度、耐磨性和优越的高温性能，是一类具有优良

综合性能的新型结构功能一体化材料，可用于微电子

领域、汽车工业及航天航空领域等[1−6]。但金属铜与增

强相之间的热稳定性、润湿性及分散均匀性差是制约

弥散强化铜基复合材料应用的主要障碍[7]。内氧化法

制备 Al2O3 弥散强化铜合金具有较好的弥散均匀性和

较高的强度[8−10]，但却存在工艺复杂[11]、增强相 Al2O3

导电性差等问题。采用化学包裹法制备复合粉体具有

界面洁净、包裹均匀等优点[12]，是制备弥散强化铜材

料有效可行的方法。本文作者选用具有较好导电性和

高温性能的金属间化合物 MoSi2作为弥散相[13−16]，采

用化学包裹法制备 MoSi2/Cu 的复合粉体，并对粉体的

包裹效果及热稳定性进行分析探讨。 
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1  实验 
 

原料选用硫酸铜(AR)、稀盐酸(浓度为 30%)和经

球磨细化 100 h 的 MoSi2粉体(激光粒度分析仪测试其

平均粒度为 140 nm)，XRD 分析 MoSi2粉体球磨过程

中未发生相变，还原剂采用纯度为 99%以上的锌粉，

其平均粒度为 4 μm。采用去离子水配制溶液。包裹所

用的 Cu 微粒是利用 Zn 粉与 CuSO4溶液发生置换反

应而生成。分别制备试样 A1(酸性环境)及 A2(中性环

境)试样，试样配比为 90%Cu-10%MoSi2(质量分数)，
工艺流程如图 1 所示。 

采用日本理学 Rigaku D/max−2400 型 X 射线衍射

仪对所得复合粉末进行相结构的分析，利用 JSM−6700
型场发射扫描电子显微镜，结合 EDS 分析，对包裹粉 
 

 

图 1  粉体制备工艺流程 

Fig.1  Process flow of particle preparation: (a) In acid solution 

(sample A1); (b) In neutral solution(sample A2)  

末的形貌及包裹效果进行观察，采用DSC并结合XRD
分析探讨复合粉体的热稳定性。 
 

2  结果与分析 

 

图2所示为化学包裹法制备MoSi2/Cu复合粉体的

XRD 谱。结果表明：复合粉体的物相组成为 Cu2O、

MoSi2、Cu 和少量 Cu2Cl(OH)3，其主要物相为 Cu2O。

这说明粉体的活性较高，发生了明显的氧化反应。然

而，实验一直在较低的温度(100 ℃ 以下)进行，在这

种温度条件下，Cu 很难被氧化生成 Cu2O，这种异常

变化可能与析出 Cu 的颗粒大小及结构性能有关。包

裹的铜颗粒为纳米尺寸的，粒径大多小于 100 nm，且

分布均匀，因此，具有较高的活性和反应能力，在常

温下能自发氧化成 Cu2O。同时，在试样 A1 中有少量

氧氯化铜 Cu2Cl(OH)3生成。这是由于 A1 是在酸性条

件下制备的，CuSO4水解产生 OH−离子，与盐酸中的 
 

 
图 2  粉体的 XRD 谱 

Fig.2  XRD patterns of particles: (a) Sample A1; (b) Sample 

A2 
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Cl−离子、溶液中的 Cu2+离子发生如下反应生成了氧氯

化铜： 
 
Cl−+2Cu2++3OH−→Cu2Cl(OH)3 
 

氧氯化铜(Cu2Cl(OH)3)又称为碱式氯化铜，它不

溶于水，在清洗过滤时进入复合粉体。在文献[5]中提

到，控制溶液pH=1~2，在酸性环境中远离复合粉体的

表面电位，有利于防治粉体的团聚，但在本研究中，

在酸性环境中复合粉体中有少量氧氯化铜生成，对后

续烧结致密性带来不利影响，这在文献[5]中未曾提

到。因此，酸性环境制备复合粉体的可行性有待进一

步研究。 
图3所示为包裹前后实验粉体形貌变化的SEM

像。从图3中可看出：MoSi2/Cu的包裹复合粉体形貌与

原始MoSi2颗粒形貌产生了较大差异，原始MoSi2颗粒

表面较光滑，大小不均匀，形状不规则，棱角分明；

而包裹后颗粒表面粗糙，多呈圆形，没有明显的棱角。

在颗粒表面可以看到连续分布的细小吸附颗粒，颗粒

尺寸为20~30 nm，均匀分布在MoSi2颗粒表面。从图2
的物相分析可知，包裹后表面的主要物质为Cu和自发

氧化形成的Cu2O。这表明复合粉体包裹效果较好。 
为进一步分析包裹效果，将复合粉体位氢气还原

后，采用树脂固化抛光，其形貌如图4所示。图4(a)所
示为完整的包裹颗粒，包裹颗粒呈蛋状结构；图4(b)
所示为切开的包裹颗粒，由于MoSi2为硬质相，在抛

光过程中易剥落，留下如图所示的蛋状结构。从图4
中可看出，铜包裹层的厚度较均匀(在150~400 nm之

间)，包裹效果较好，但外层包裹的铜粉体与MoSi2颗

粒的结合不够紧密，这与两者的润湿性有关。图5所示

为试样A2包裹颗粒的EDS谱。图5也进一步说明，包

裹颗粒由Cu和MoSi2颗粒组成，包裹效果较好。 
图 6 所示为实验粉体在加热过程中的 DSC 曲线。

由图 6 可看出，随着温度升高，试样的 DSC 曲线相应

地发生了变化，其中热重曲线一直呈下降趋势，即样

品质量一直减少。其中样品 A1 分别在 228.9~278.5 ℃
之间和 404.1~417.5 ℃之间出现了吸热峰，峰面积分

别为−97.09 J/g 和−7.45 J/g，同时在第一个峰位处伴随

着明显的质量损失现象，质量减少约 3.13%，这是典

型的分解反应，结合样品 A1 的 XRD 曲线，此处应为

氧氯化铜(CuCl·3Cu(OH)2·xH2O)发生了分解反应。在 2
号吸热峰位置，没有明显的质量损失，判断此处应为  
部分Cu2O与吸附的O反应生成了CuO。在829.7~873.2 ℃
也出现了吸热峰，其峰的面积为−90.23 J/g，对应的热

重曲线显示存在质量损失现象，质量减少 17.18%，判

断这是 Cu2O 发生高温分解反应，其反应如下： 
 
2Cu2O→2Cu+O2(g)                           (1) 
 
4CuO→2Cu2O+O2(g)                         (2) 
 
CuO→Cu+O2(g)                              (3) 
 

尽管 XRD 分析结果显示，原始的 MoSi2/Cu 包裹

粉体中没有 CuO(在 XRD 检测的范围内)，在加热的过

程中，CuO 可以通过Cu2O与吸附的O2发生反应生成，

其反应如下： 
 
2Cu2O+O2→4CuO                            (4) 
 

对比分析试样 A1 和 A2 的 DSC 曲线，A2 的 DSC
曲线更趋于平缓，出现的峰也少，只是在 862~884 ℃
区间出现了一个峰。结合试样 A1 和 A2 的 XRD 谱可

以看出：试样 A2 中明显少了氧氯化铜，这很好地解

释了试样 A2 只出现了一个峰的原因。在试样 A2 中

Cu 的衍射峰强度有所增强，Cu2O 的衍射峰强度有所

降低，即试样 A2 中 Cu2O 的含量下降。对应热重曲线，

试样 A1 质量减少 17.18%，而试样 A2 减少 12.4%，这

说明 Cu2O 高温分解时放出的 O2量有所减少。 

 

 

图 3  包裹前后粉体形貌变化的 SEM 像 
Fig.3  SEM images of particles before and after coating: (a) MoSi2 particles; (b) Sample A1; (c) Sample A2 
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图 4  试样 A2 包裹颗粒的 SEM 像 
Fig.4  SEM images of coating particles of sample A2:      
(a) Whole package particle; (b) Dissected package particle  
 

 
图 5  试样 A2 包裹颗粒的 EDS 谱 
Fig.5  EDS patterns of coating particles of sample A2:      
(a) Whole package particle; (b) Dissected package particle 

为验证复合粉体的高温稳定性，将同时含有 Cu2O
和 Cu2Cl(OH)3 的 A1 试样在氢气气氛中 950 ℃煅烧  
1 h，煅烧后粉体的 XRD 谱如图 7 所示。由图 7 可看

出，粉体主要物相为 Cu 和 MoSi2，MoSi2未与 Cu 发 
 

 
图 6  粉体的 DSC 曲线 
Fig.6  DSC curves of powders: (a) Sample A1; (b) Sample A2 
 

 

图 7  粉体 A1 经 950 ℃煅烧 1 h 后的 XRD 谱 
Fig.7  XRD pattern of particles A1 after sintering 1 h at   
950 ℃ 
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生反应，说明粉体有较好的高温稳定性。但粉体中仍

有少量 Cu2O 存在，仍是自发氧化的结果，如何防止

包裹 Cu 粉的氧化有待进一步研究。 
由以上分析可知，在复合粉体中 MoSi2未发生任

何反应(在检测范围内)。化学包裹法制备的复合粉体

中存在自发氧化生成的 Cu2O 以及在酸性条件下由纳

米 Cu 粉与盐酸作用生成的 Cu2Cl(OH)3，在加热过程

中发生分解反应，除此之外未有其它反应发生，因而

复合粉体具有很好的热稳定性。 
 

3  结论 
 

1) 以具有优良导电和导热性能的金属硅化物

MoSi2作为强化相，化学包裹法制备 MoSi2/Cu 复合粉

体，主要物相为 Cu、MoSi2及自发氧化生成的 Cu2O。 
2) 包裹颗粒呈蛋状结构，包裹层厚度为 150~  

400 nm，包裹效果较好。 
3) 在氢气炉中于 950 ℃高温煅烧后，复合粉体中

MoSi2未与 Cu 发生反应。DSC 分析表明：在 1 000 ℃
以下，复合粉体中只有 Cu2Cl(OH)3和 Cu2O 的分解反

应，复合粉体具有较好的热稳定性。 
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