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摘  要：采用水合三氯化钌和钼酸铵在红外灯下化学共沉淀反应、通氢还原制备Mo-Ru粉末钎料。

利用扫描电镜、能谱仪、X射线衍射及差热分析等技术，研究粉末的形貌、成分、熔化温度、钎料

与钼片、多孔钨的钎焊性能。结果表明：用化学沉淀法制备粉末大部分是MoRu化合物颗粒、少量

Mo、Ru单质粉末及微量 SiO2，粉末粒度 D80≤6 μm，熔化后与钼片及阴极多孔钨基体浸润性良好，

熔化温度为 1959.7~1969.6 ℃，与相图上MoRu共晶钎料的熔化温度接近。 
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Abstract: Mo-Ru alloyed powder was prepared from ruthenium chloride hydrate and ammonium molybdate 

by using hydrolysis-precipitation method, and then the powder was characterized by scanning electron 

microscope (SEM) and X-ray diffraction (XRD). The particle distribution, melting point and brazing 

performance were also measured. The results showed Mo-Ru powder was mainly made up of Mo-43Ru 

alloy but it also contained a small amount of unalloyed Mo and Ru as well as trace SiO2. The size distribution 

parameter D80 of Mo-Ru powder was determined to be ≤ 6 μm and good wetting was observed on Mo thin 

piece and W column. The melting temperature was 1959.7 to 1969.6 ℃，close to the value of the eutectic 

MoRu on the phase diagram. 

Key words: metal materials; chemical hydrolysis precipitation method; Mo-Ru powder brazing alloy; 

powdersize; microstructure; brazing performance 

 

行波管是微波电子管中的一种主要用作微波设

备中的末级功率放大器，行波管工作状态的优劣将

直接影响到微波设备的性能和工作的可靠性，所以

行波管被誉为武器装备的“心脏”，现代军事通讯、

雷达、导弹制导和电子战都需要各种行波管。我国

正在研制的微波真空电子器件中的发射管多使用双

模行波管、宽带大功率行波管、多注速调管、毫米

波行波管、栅控行波管和相位一致行波管，而热阴

极技术是行波管的核心技术之一，覆膜浸渍钡钨阴

极从 1970 年代以来逐渐在微波器件中得到广泛应

用[1]，是微波器件用阴极的主体之一[2]。覆膜浸渍钡

钨阴极主要由阴极多孔钨基体、阴极支持(钼)筒和

热子等构成，而阴极组件的组装是微波电真空器件

生产制造和研发过程中的核心技术之一[3]。由于钨、



 

 

24 贵 金 属 第 45卷
 

钼的熔点均在 2000 ℃以上，而且阴极工作温度较

高(950~1100 ℃)，所以国内外行波管阴极组件的连

接一般采用高温钎料焊接[4]，因此选择适合的技术

方法来实现阴极基体和支持筒之间的良好焊接是很

重要的[5]。由于阴极要求钎料在 1200 ℃下饱和蒸气

压要小(＜1×10-4 Pa)，因此一般采用W、Mo、Nb等

难熔金属与 Ru、Rh 等贵金属为组元的粉末钎料来

焊接[6]，国内陈南光等[7]、俞世吉等[8]研究采用Mo-

Ru 高温粉末焊料进行了阴极基体和支持筒和封闭

孔隙的焊接，获得良好的应用效果。 

在 Mo-Ru二元合金相图[9]中 Ru的质量分数为

43.3%时形成Mo-43Ru共晶，熔点为 1955 ℃。由于

共晶成分钎料熔化温度单一，钎焊特性优良，在精

密微电子器件钎焊工艺中多采用共晶成分钎料。由

于Mo-Ru共晶合金熔点很高，采用传统的合金熔化

后气雾化方法制备钎料粉末很难实现。因此，在现

有的技术中，多采用共晶成分纯Mo、纯 Ru粉末机

械混合或 Mo-Ru 共晶合金锭采用机械破碎-研磨法

制备Mo-Ru钎料粉末。 

上述Mo-Ru钎料粉末不足之处在于：前者钎料

成分不均匀，导致钎料熔化特性不佳，后者粉末粒

度较大(≥30 μm)，还有容易带入研磨罐及研磨球中

其它杂质成分，不能满足微细构件涂覆的使用工艺

要求。 

采用化学沉淀法制备的Mo-Ru钎料粉末，化学

成分由大部分MoRu化合物颗粒，少量Mo、Ru单

质粉末及微量 SiO2混合组成；粉末粒度 D80≤6 μm，

涂覆性优异，与钼片及多孔钨阴极基体浸润性、熔

化特性良好，W/Mo 母材间钎焊性能极佳，可满足

多种类型微电子器件高可靠钎焊连接的使用要求。 

 

1 实验 

 

1.1 Mo-Ru钎料粉末制备 

水合三氯化钌(RuCl3·xH2O)为分析纯试剂，钼

酸铵((NH4)6Mo7O24)·4H2O)为分析纯试剂。 

将水合三氯化钌及钼酸铵按所需重量百分比称

量后放入瓷坩埚→加入去离子水在室温下搅拌溶化

成溶液→在红外灯下搅拌生成钼酸钌的络合物沉淀

→烘干→将反应物装入石英舟通氢还原→用玛瑙钵

捣碎→再用不锈钢分样筛过筛→制得所需 Mo-Ru

粉末钎料[8]。 

 

1.2 Mo-Ru钎料粉末表征和试验 

显微组织观察、能谱分析及成分分布测试在菲

利普 XL30ESEM-TMP 扫描电镜(SEM)及 EDAX 

Phoenix-OIM 型能谱仪(EDS)上进行。用 Rigaku 

D/max-2200X 射线衍射仪(XRD)进行物相分析。用

欧美克 LS900 粒度仪测定粉末粒度。用耐驰

STA449F1同步 TG-DSC分析仪分析Mo-Ru粉末钎

料熔化温度。 

钼片及阴极多孔钨基体的钎焊试验在尔莫

KZW-40-23型通氢真空钨丝炉中进行。钎焊温度：

2060~2080 ℃、保温时间：2~3 min。 

 

2 结果和讨论 

 

2.1 Mo-Ru合金粉末的表征和分析 

图 1 是化学沉淀法制备 Mo-Ru 钎料粉末扫描

电镜形貌。由图 1可看出，Mo-Ru粉末钎料形貌不

规则，不成球形，呈蓬松分散结构，聚集颗粒大部

分直径在 80~160 μm 之间。初步分析 Mo-Ru 粉末

钎料出现此现象首先可能是人工搅拌化学共沉淀反

应，搅拌不均匀，反应沉淀物颗粒大小不一；其次，

化学共沉淀反应沉淀物可能像水分子在特定介质发

生团簇现象一样，表现出无规则和特定的结构。 

 

 

图 1 化学沉淀法制备Mo-Ru合金粉末的 SEM图像 

Fig.1 SEM images of Mo-Ru alloyed powder prepared 

by the hydrolysis-precipitation method 
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图 2 是化学沉淀法制备 Mo-Ru 钎料粉末背散

射电子图。可见，化学沉淀法制备Mo-Ru钎料粉末

由黑色条状颗粒相(十字处，标记“1”)及灰褐色颗

粒相(方框处，标记“2”)组成，其中各点的能谱(EDS)

数据见表 1。 

由表 1 可看出，黑色条状颗粒相(1#十字处)中

Si、O分别为 51.33%及 48.67%，在Mo-Ru粉末钎

料中出现 Si、O说明在还原Mo-Ru粉末钎料过程中

石英舟中微量石英与Mo-Ru一起被还原出来；灰褐

色颗粒相(2#方框处)中Mo、Ru、O分别为：51.46%、

35.05%及 13.48%，与Mo-43Ru合金名义成分接近，

但有一定偏差，还有 O 成分出现，说明 Mo-Ru 粉

末钎料在生产过程中有一定程度氧化。 

2.2 相组成及结构分析 

图 3 是化学沉淀法制备的 Mo-Ru 合金粉末的

XRD图谱。由曲线的第 1、2、3个峰可看出，它们

与标准单质 Mo 和 Ru 的峰线吻合很好。图 3 结合

能谱测定结果，可知化学沉淀法制备的Mo-Ru粉末

钎料化学成分由大部分 MoRu 化合物颗粒，少量

Mo、Ru单质粉末颗粒及微量 SiO2混合组成。 

进一步的 XRD 表征发现，用化学沉淀法制备

的 Mo-Ru 钎料粉末晶体结构与 σ-CrFe 相似，还生

成了Mo5Ru3的中间相 σ相，还有Mo和 Ru为基的

有限固溶体[9]。 

 

图 2 Mo-Ru合金粉末的背散射电子图 

Fig.2 The EBSD images of Mo-Ru alloyed powder 

 

表 1 Mo-Ru合金粉末的能谱数据 

Tab.1 EDS content of Mo-Ru alloyed powder 

位置 元素 质量分数/% 

1# 
O 48.67 

Si 51.33 

2# 

Mo 51.46 

Ru 35.05 

O 13.48 

 

 

 

图 3 Mo-Ru合金粉末的 XRD图谱 

Fig.3 XRD pattern of Mo-Ru alloyed powder 

  

1# 

2# 
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2.3 Mo-Ru合金粉末的粒度分布 

图 4 是化学沉淀法制备的 Mo-Ru 合金粉末的

粒度分布图，表明Mo-Ru钎料粉末粒度 D80≤6 μm。

微细的粉末不仅熔化快、熔化后成分均匀，在应用

工艺中涂覆性更佳。 

 

 

图 4 Mo-Ru合金粉末粒度分布图 

Fig.4 The particle distribution curves of Mo-Ru alloyed powder 

 

2.4 MoRu合金粉末的差热分析(DTA) 

图 5是 Mo-Ru合金粉末 DTA测试结果，分析

Mo-Ru钎料粉末熔化温度。由图可看出，Mo-Ru钎

料粉末熔化温度为 1959.7~1969.6 ℃，与相图 Mo-

Ru共晶点温度 1955 ℃接近，说明采用化学沉淀法

制备的 Mo-Ru钎料粉末成分接近 Mo-43Ru 共晶合

金成分。 

 

 

图 5 Mo-Ru钎料粉末 DTA曲线 

Fig.5 DTA curves of Mo-Ru alloyed powder 

 

2.5 Mo-Ru钎料粉末和Mo、Mo/W的钎焊试验 

图 6是Mo-Ru钎料粉末在Mo片上熔化试验，

表明Mo-Ru钎料粉末熔化后在Mo片上润湿性、流

动性良好，在Mo片上铺展性极佳。 

图 7 是 Mo-Ru 钎料粉末和 Mo/W 的钎焊试验

图，从图可知阴极多孔钨基件与 Mo片焊件时钎料

粉末与W/Mo母材润湿性优良、钎焊接头致密饱满，

钎焊件牢固、可靠性高。 

 

3 结论 

 

1) 化学沉淀法制备的Mo-Ru钎料粉末化学成 
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图 6 Mo-Ru钎料粉末在Mo片上熔化试验 

Fig.6 The picture of welding Mo-Ru alloyed powder 

on Mo thin piece 

 

 

图 7 Mo-Ru钎料粉末和Mo/W的钎焊试验 

Fig.7 The picture of welding Mo-Ru alloyed powder on Mo 

thin piece and W column 

 

分由大部分成分 MoRu 金属间化合物颗粒、少量

Mo、Ru单质颗粒及微量 SiO2杂质组成的混合体。 

2) Mo-Ru 粉末粒度 D80≤6 μm，微细的粉末

具有优异的涂覆工艺性能。 

3) Mo-Ru 钎料粉末熔化温度为 1959.7~ 

1969.6 ℃，与Mo-Ru共晶合金熔化温度接近，其钎

焊温度为 2060~2080 ℃。 

4) 微细的Mo-Ru粉末熔化后与Mo片、Mo/W

构件的钎焊的润湿性、流动性及间隙填充性优良，

焊件接头致密、饱满，接头牢固，可靠性高，可满

足微电子器件Mo/W母材钎焊使用工艺及可靠性的

要求。 
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