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本发明公开了一种微合金化的钼钌合金制

备方法，该方法在钼粉中加入钌元素，采用粉末

冶金法制备得到微合金化的钼钌合金。本发明采

用微合金化的方法，通过在钼粉中加入微合金化

元素钌元素制备得到钼钌合金，使得该钼钌合金

具有优异的电子接收和发射性能，改善其作为电

子功能材料制备的电子元件的电子发射和接受

性能、高低温力学性能、耐腐蚀性，且力学性能大

幅提高，提高了电子元件的性能稳定性、可靠性

和寿命。
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1.一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，该方法在钼粉中加入钌元素，采用

粉末冶金法制备得到微合金化的钼钌合金。

2.根据权利要求1所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，该方法包括

以下步骤：

步骤一、将水合三氯化钌采用溶剂溶解后加入到钼粉中搅拌均匀，然后进行混粉，得到

混合粉末；

步骤二、将步骤一中得到的混合粉末放入不锈钢或高温合金料舟内，然后在氢气气氛

下进行煅烧还原，得到钼钌合金粉末；

步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末依次进行等静压成形和烧结，得到钼钌合金。

3.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤一中所

述混粉采用的容器材质为非金属的高分子材料。

4.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤一中所

述水合三氯化钌中的钌元素质量含量为37.5％，所述钼粉的平均费氏粒度为2.5μm～3.5μ

m，质量纯度大于99.95％。

5.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤一中所

述述溶剂为无水乙醇，所述混粉采用的设备为三维混粉机，混粉的时间为4h。

6.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤二中所

述高温合金料舟为钼制料舟。

7.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤二中所

述煅烧还原的温度为800℃～950℃，时间为1.5h～3h。

8.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤三中所

述钼钌合金中钌元素的质量含量为0.3％～0.6％。

9.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤三中所

述钼钌合金中C的质量含量小于50ppm，N的质量含量小于10ppm，O的质量含量小于50ppm。

10.根据权利要求2所述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤三中

所述钼钌合金经高温锻造或轧制后，得到棒材或板材。
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一种微合金化的钼钌合金制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于金属材料加工技术领域，具体涉及一种微合金化的钼钌合金制备方

法。

背景技术

[0002] Pt族金属具有耐腐蚀、熔点高、电热稳定性好、催化活性高等特点。金属钌为贵金

属元素，属于ⅧB族元素，具有与Pt类似的电子层结构，化学性质很稳定，对普通的酸、王水、

氢氟酸、磷酸均具有抗腐蚀性，对于钾、钠、铅、锂、铜等熔融金属也具有抗腐蚀性。同时，钌

元素具有很好的催化作用，可用于氢化、异构化、氧化和重整等反应中。金属钼是体心立方

过渡族金属，d副电子层不满10个，其分布不对称，原子间应力较大，导致钼具有低温脆性的

特点。另外，金属钼的晶界对杂质敏感，导致钼金属的晶界脆化。当钼与ⅧB的元素合金化

时，会减少电子键的方向性，降低原子间应力，可使金属钼的低温脆性降低。

[0003] 钌元素加入金属钼中，可以提高钼合金的电子发射和接收性能，提高钼合金的高

温耐腐蚀性，提高钼合金的强度和塑性。因此钼钌合金是一种优异的电子功能材料，但目前

鲜见报道。

发明内容

[0004] 本发明所要解决的技术问题在于针对上述现有技术的不足，提供一种微合金化的

钼钌合金制备方法。该方法采用微合金化的方法，通过在钼粉中加入微合金化元素钌元素

制备得到钼钌合金，提高了电子元件的电学、力学性能，进而提高电子元件的性能稳定性和

寿命。

[0005] 为解决上述技术问题，本发明采用的技术方案为：一种微合金化的钼钌合金制备

方法，其特征在于，该方法在钼粉中加入钌元素，采用粉末冶金法制备得到微合金化的钼钌

合金。

[0006] 本发明采用微合金化的方法，通过在钼粉中加入微合金化元素钌元素，制备得到

钼钌合金，该钼钌合金具有优异的电子发射和接收性能，可作为电子功能元件在高温环境

下使用，同时该微合金化的方法提高了电子元件的电学、力学性能，进而提高电子元件的性

能稳定性和寿命。

[0007] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，该方法包括以下步骤：

[0008] 步骤一、将水合三氯化钌采用溶剂溶解后加入到钼粉中搅拌均匀，然后进行混粉，

得到混合粉末；

[0009] 步骤二、将步骤一中得到的混合粉末放入不锈钢或高温合金料舟内，然后在氢气

气氛下进行煅烧还原，得到钼钌合金粉末；

[0010] 步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末依次进行等静压成形和烧结，得到钼钌

合金。

[0011] 本发明采用微合金化的方法，以可溶性的钌盐水合三氯化钌和钼粉为原料，通过
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将水合三氯化钌经溶剂溶解形成溶液后加入到钼粉中，混粉后使得三氯化钌充分均匀分散

在钼粉中，得到钌元素分布均匀的混合粉末，然后将混合粉末进行煅烧还原，该过程中三氯

化钌依次经分解、氧化和还原转化成单质钌粉，并均匀附着在钼粉上，再经等静压成形和烧

结，得到成分均匀的钼钌合金，该钼钌合金具有优异的电子接收和发射性能，作为电子功能

材料，比纯钼材料具备更好的耐腐蚀性能、较好的高低温强度和塑性，改善了电子元件的电

子发射和接受性能、高低温力学性能、耐腐蚀性，提高了电子元件的性能稳定性、可靠性和

寿命；同时，由于钼钌合金中微合金化元素即钌元素分布均匀，减少了贵金属钌的用料，在

钼钌合金性能大幅提高的前提下，降低了钼钌合金的原料成本。

[0012] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤一中所述混粉采用

的容器材质为非金属的高分子材料。采用高分子材料容器进行混粉，有效避免了湿混粉过

程中，三氯化钌与容器尤其是金属容器发生置换反应，避免了钌元素的流失，以及置换反应

导致的混合粉末中金属杂质含量的增加。

[0013] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤一中所述水合三氯

化钌中的钌元素质量含量为37.5％，所述钼粉的平均费氏粒度为2.5μm～3.5μm，质量纯度

大于99.95％。通过上述限定精确保证了钌元素的加入量，且三氯化钌在钼粉中均匀分散，

有利于提高钼钌合金的成分均匀性。

[0014] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤一中所述述溶剂为

无水乙醇，所述混粉采用的设备为三维混粉机，混粉的时间为4h。该溶剂既可以将水合三氯

化钌充分溶解，且混粉后容易完全除去，避免了杂质元素的引入，保证了钼钌合金的质量。

[0015] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤二中所述高温合金

料舟为钼制料舟。该料舟材质与混合粉末中主元素钼的成分相同，进一步避免了杂质的引

入。

[0016] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤二中所述煅烧还原

的温度为800℃～950℃，时间为1.5h～3h。该优选的煅烧还原的工艺参数有利于增强钌元

素的还原效果，且钼钌合金粉末不结块，有利于后续的钼钌合金粉末的成形加工。

[0017] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤三中所述钼钌合金

中钌元素的质量含量为0.3％～0.6％。该钌元素含量的钼钌合金在保证其性能的前提下，

减少了贵金属钌的用量，降低了钼钌合金的原料成本。

[0018] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤三中所述钼钌合金

中C的质量含量小于50ppm，N的质量含量小于10ppm，O的质量含量小于50ppm。本发明制备的

钼钌合金中的杂质元素含量较低，有效保证了钼钌合金的性能。

[0019] 上述的一种微合金化的钼钌合金制备方法，其特征在于，步骤三中所述钼钌合金

经高温锻造或轧制后，得到棒材或板材。

[0020] 本发明与现有技术相比具有以下优点：

[0021] 1、本发明采用微合金化的方法，通过在钼粉中加入微合金化元素钌元素制备得到

钼钌合金，提高了电子元件的电学、力学性能，进而提高电子元件的性能稳定性和寿命。

[0022] 2、本发明采用微合金化的方法，以可溶性的钌盐水合三氯化钌和钼粉为原料，提

高钌元素在混合粉末的分布均匀性，进而得到成分均匀的钼钌合金，使得该钼钌合金具有

优异的电子接收和发射性能，改善其作为电子功能材料制备的电子元件的电子发射和接受
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性能、高低温力学性能、耐腐蚀性，提高了电子元件的性能稳定性、可靠性和寿命。

[0023] 3、本发明制备的钼钌合金中微合金化元素即钌元素分布均匀，减少了贵金属钌的

用料，在钼钌合金性能大幅提高的前提下，降低了钼钌合金的原料成本。

[0024] 4、本发明的锻造还原过程中采用钼制料舟盛放混合粉末，避免了料舟对钼钌合金

粉末的污染，有利于降低钼钌合金中杂质元素含量

[0025] 5、本发明仅添加少量的钌元素即可制备得到力学性能大幅提高的钼钌合金，经检

测，该钼钌合金制备的70％变形量的热锻棒材，其延伸率达到30％，抗拉强度达到700MPa以

上。

[0026] 下面通过附图和实施例对本发明的技术方案作进一步的详细描述。

附图说明

[0027] 图1a为本发明实施例1制备的钼钌合金的金相组织图(200×)。

[0028] 图1b为本发明实施例1制备的钼钌合金的金相组织图(500×)。

[0029] 图2a为本发明实施例1制备的钼钌合金锻造棒材的纵向金相组织图(200×)。

[0030] 图2b为本发明实施例1制备的钼钌合金锻造棒材的纵向金相组织图(500×)。

[0031] 图3a为本发明实施例1制备的钼钌合金锻造棒材的横向金相组织图(200×)。

[0032] 图3b为本发明实施例1制备的钼钌合金锻造棒材的横向金相组织图(500×)。

具体实施方式

[0033] 实施例1

[0034] 本实施例包括以下步骤：

[0035] 步骤一、将0.16kg水合三氯化钌加入到烧杯中，并加入无水乙醇搅拌至完全溶解，

然后加入到9.94kg钼粉中搅拌均匀，并采用无水乙醇清洗烧杯且把清洗溶液倒入钼粉中搅

拌均匀，再转移至溶剂为20L的聚四氟乙烯混料罐内，采用三维混粉机进行混粉4h，得到混

合粉末；

[0036] 所述水合三氯化钌中的钌元素含量为37.5％；

[0037] 所述钼粉的平均费氏粒度为2.5μm，质量纯度为99.97％；

[0038] 步骤二、将步骤一中得到的混合粉末均匀放入4个尺寸为200mm×200mm×30mm(长

×宽×高)的钼制料舟内，然后在氢气气氛、800℃条件下进行煅烧还原3h，得到钼钌合金粉

末；

[0039] 步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末装入两个直径为50mm的橡胶套内，在

200MPa压力下保压60s进行等静压成形，得到直径为40mm的坯料，然后经氢气高温烧结，得

到直径为36mm的钼钌合金，经高温锻造后得到直径为18mm的钼钌合金棒材。

[0040] 经检测，本实施例制备的钼钌合金中Ru的质量含量为0 .6％，C的质量含量为

0.0048％，N的质量含量为0.0006％，O的质量含量为0.0020％。

[0041] 将本实施例制备的钼钌合金棒材加工至不同状态下进行拉伸试验，对应的室温机

械性能如下表1所示。

[0042] 表1

[0043] 状态 R(热锻态) M(回复态) M(再结晶态)
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抗拉强度(MPa) 774 739 717

屈服强度(MPa) 640 593 560

延伸率(％) 31.5 39.5 36

断面收缩率(％) 57 64 66

[0044] 从表1可知，本实施例制备的钼钌合金棒材在热锻态，去应力态，和再结晶状态下

均均有较高的抗力强度、屈服强度和很好的延伸率。

[0045] 图1a为本实施例制备的钼钌合金的金相组织图(200×)，图1b为本实施例制备的

钼钌合金的金相组织图(500×)，从图1a和图1b可看出该钼钌合金的晶粒均匀，晶粒尺寸小

于10μm。

[0046] 图2a为本实施例制备的钼钌合金锻造棒材的纵向金相组织图(200×)，图2b为本

实施例制备的钼钌合金锻造棒材的纵向金相组织图(500×)，从图2a和图2b可看出该钼钌

合金锻造棒材的晶粒由于变形拉长，形成了纤维组织，且晶粒均匀。

[0047] 图3a为本实施例制备的钼钌合金锻造棒材的横向金相组织图(200×)，图3b为本

实施例制备的钼钌合金锻造棒材的横向金相组织图(500×)，从图3a和图3b可看出该钼钌

合金锻造棒材再结晶后的晶粒均匀，无异常长大，晶界弯曲，没有形成普通钼合金的直线晶

界，从而钼钌合金锻造棒材具有较好的延伸率。

[0048] 实施例2

[0049] 本实施例包括以下步骤：

[0050] 步骤一、将0.10kg水合三氯化钌加入到烧杯中，并加入无水乙醇搅拌至完全溶解，

然后加入到9.965kg钼粉中搅拌均匀，并采用无水乙醇清洗烧杯且把清洗溶液倒入钼粉中

搅拌均匀，再转移至溶剂为20L的聚四氟乙烯混料罐内，采用三维混粉机进行混粉4h，得到

混合粉末；

[0051] 所述水合三氯化钌中的钌元素含量为37.5％；

[0052] 所述钼粉的平均费氏粒度为3.5μm，质量纯度为99.971％；

[0053] 步骤二、将步骤一中得到的混合粉末均匀放入4个尺寸为200mm×200mm×30mm(长

×宽×高)的钼制料舟内，然后在氢气气氛、950℃条件下进行煅烧还原1.5h，得到钼钌合金

粉末；

[0054] 步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末装入两个直径为100mm的橡胶套内，在

190MPa压力下保压60s进行等静压成形，得到坯料，然后经氢气高温烧结，得到钼钌合金，经

轧制后得到直径为30mm的钼钌合金棒材。

[0055] 经检测，本实施例制备的钼钌合金中Ru的质量含量为0.38％，C的质量含量为

0.0028％，N的质量含量为0.0004％，O的质量含量为0.0030％。

[0056] 实施例3

[0057] 本实施例包括以下步骤：

[0058] 步骤一、将0.12kg水合三氯化钌加入到烧杯中，并加入无水乙醇搅拌至完全溶解，

然后加入到9.965kg钼粉中搅拌均匀，并采用无水乙醇清洗烧杯且把清洗溶液倒入钼粉中

搅拌均匀，再转移至溶剂为20L的聚四氟乙烯混料罐内，采用三维混粉机进行混粉4h，得到

混合粉末；

[0059] 所述水合三氯化钌中的钌元素含量为37.5％；
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[0060] 所述钼粉的平均费氏粒度为3.5μm，质量纯度为99.971％；

[0061] 步骤二、将步骤一中得到的混合粉末均匀放入4个尺寸为200mm×200mm×30mm(长

×宽×高)的钼制料舟内，然后在氢气气氛、900℃条件下进行煅烧还原2.5h，得到钼钌合金

粉末；

[0062] 步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末装入两个直径为100mm的橡胶套内，在

190MPa压力下保压60s进行等静压成形，得到坯料，然后经氢气高温烧结，得到钼钌合金，经

轧制后得到直径为30mm的钼钌合金棒材。

[0063] 经检测，本实施例制备的钼钌合金中Ru的质量含量为0.46％，C的质量含量为

0.0032％，N的质量含量为0.0005％，O的质量含量为0.0032％。

[0064] 实施例4

[0065] 本实施例包括以下步骤：

[0066] 步骤一、将0.012kg水合三氯化钌加入到烧杯中，并加入无水乙醇搅拌至完全溶

解，然后加入到9.965kg钼粉中搅拌均匀，并采用无水乙醇清洗烧杯且把清洗溶液倒入钼粉

中搅拌均匀，再转移至溶剂为20L的聚四氟乙烯混料罐内，采用三维混粉机进行混粉4h，得

到混合粉末；

[0067] 所述水合三氯化钌中的钌元素含量为37.5％；

[0068] 所述钼粉的平均费氏粒度为3.2μm，质量纯度为99.975％；

[0069] 步骤二、将步骤一中得到的混合粉末均匀放入4个尺寸为200mm×200mm×30mm(长

×宽×高)的钼制料舟内，然后在氢气气氛、900℃条件下进行煅烧还原2.5h，得到钼钌合金

粉末；

[0070] 步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末装入两个直径为100mm的橡胶套内，在

190MPa压力下保压60s进行等静压成形，得到坯料，然后经氢气高温烧结，得到钼钌合金，经

轧制后得到直径为30mm的钼钌合金棒材。

[0071] 经检测，本实施例制备的钼钌合金中Ru的质量含量为0.44％，C的质量含量为

0.0038％，N的质量含量为0.0006％，O的质量含量为0.0042％。

[0072] 实施例5

[0073] 本实施例包括以下步骤：

[0074] 步骤一、将0.08kg水合三氯化钌加入到烧杯中，并加入无水乙醇搅拌至完全溶解，

然后加入到5kg钼粉中搅拌均匀，并采用无水乙醇清洗烧杯且把清洗溶液倒入钼粉中搅拌

均匀，再转移至溶剂为20L的聚四氟乙烯混料罐内，采用三维混粉机进行混粉4h，得到混合

粉末；

[0075] 所述水合三氯化钌中的钌元素含量为37.5％；

[0076] 所述钼粉的平均费氏粒度为3.3μm，质量纯度为99.965％；

[0077] 步骤二、将步骤一中得到的混合粉末均匀放入4个尺寸为200mm×200mm×30mm(长

×宽×高)的钼制料舟内，然后在氢气气氛、900℃条件下进行煅烧还原2.5h，得到钼钌合金

粉末；

[0078] 步骤三、将步骤二中得到的钼钌合金粉末装入橡胶套内，在195MPa压力下保压60s

进行等静压成形得到坯料，然后经氢气高温烧结得到钼钌合金，经轧制后得到尺寸为

1.50mm×200mm×Lmm(厚×宽×长)的钼钌合金板材。
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[0079] 经检测，本实施例制备的钼钌合金中Ru的质量含量为0.32％，C的质量含量为

0.004％，N的质量含量为0.0005％，O的质量含量为0.0035％。

[0080] 以上所述，仅是本发明的较佳实施例，并非对本发明作任何限制。凡是根据发明技

术实质对以上实施例所作的任何简单修改、变更以及等效变化，均仍属于本发明技术方案

的保护范围内。
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