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碳硫分析专用填料———硅钼粉的制备
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碳硫分析专用的硅钼粉填料（亦称硅钼粉助

熔剂）。有四种配方：

1）20%MoSi2 粉（≤35 目），加入到 80% MoO3

粉中的混合粉；

2）15%MoSi2 粉（≤35 目），加入 5% 纯铁粉

（纯铁助熔剂）（≤40 目），再加入 80% MoO3 粉中

的混合粉；

3）20% 硅 单 晶 粉（≤ 35 目），加 入 到 80%
MoO3 粉中的混合粉；

4）15%硅单晶粉（≤35 目），加入 5%纯铁粉

（纯铁助熔剂）（≤40 目），再加入 80% MoO3 粉中

的混合粉；

上列四种配比的产品，经多家用户试用，其效

果基本相同，并得到用户的认可。

1 二硅化钼的简易制备

二硅化钼，化学通式 MoSi2，分子量 152.11，灰

色金属光泽结晶体，溶点 1870 ～ 2030℃。不溶于

大多数无机酸（包括王水），易溶于硝酸和氢氟酸

的混合酸。在 1650℃以下对空气稳定，高温抗氧

化性强，因此常用于制作电阻炉的发热体元件，以

及耐腐蚀的保护层。并具有较高的抗压断强度。

二硅化钼用于分析各种材料的碳硫含量时，作为

坩埚底部填料。电弧炉加热型碳硫分析仪大多采

用铜坩埚装试样，在坩埚底部与试样之间需加入

一定量的硅钼粉填料，以便分析完毕后，试样与坩

埚分离，坩埚可以反复使用。因此对硅钼粉的要

求，必需具备较高的化学稳定性，高导电性，较低

的碳 硫 空 白 值，一 般 要 求 碳≤ 0.001%；硫≤
0.0005%。硅粉，硅钼粉，铁（助熔剂）粉及氧化钼

粉，都可以满足上列技术要求。

生产二硅化钼的反应式为：Mo + 2Si = MoSi2

+ Q，按此式来进行配料。

按比例把钼粉和硅粉，机械混合数小时，然后

将物料装入钼坩埚或者钨坩埚内，再经手工轻微

压实，并装入一根较短的电阻丝。

准备完毕后，将装有物料的坩埚装入炉内，联

结电阻丝与电源，在电源与电阻丝之间联接一个

2kVA 的调压器。炉子用惰性气体或者抽真空进

行保护，以防氧化。其后，调节调压器，控制电阻

丝的红热程度，以引燃硅钼粉混合料进行自燃。

在真空或惰性气体的保护下，无需外界加热，

引燃后反应迅速，激烈，为放热反应，在较短的时

间内即可生成二硅化钼产物。反应完毕后，冷却，

破坏真空，启开炉盖，取出物料。

生成物 MoSi2 为灰色，微带金属光泽，结晶

体。再经粉碎、研磨、过筛、检验，得到所需配料用

的原料。

2 问题讨论

1）目前，原料高纯硅是采用单晶硅的边角料，

价格低廉，质量可靠，纯度≥99.99%，以此作为生

产 MoSi2 的原料。单晶硅的边角料（块状），经破

碎后过筛，要求粒度≤180 目，再经球磨，料球比

为 1 :2，研磨 24h，或更长些时间后过 280 目筛子。

其反应后所得的 MoSi2，一般碳硫含量较低（C

≤0.0005%，S≤0.0003%），碳硫主要是磨料所污

染。产品的化学成分，直接决定于原料。用冶炼

形式获得的硅块，或硅合金粉，一般碳硫含量较

高。

二硅化钼产品的熔点，通常随着杂质含量的

升高，其熔点降低。用冶炼方法生产的硅块，然后

再经加工成二硅化钼的，在通常情况下不适合制

作碳硫分析用的坩埚填料。
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2）由于研磨工艺所决定，一般要获得≤280
目以下的细粉，只有通过研磨方法才能获得。

3）从实验中观察到，反应的点火温度，约在

1000℃左右，反应物料很容易引燃；引燃温度及反

应是否完全，与物料颗粒度的大小密切相关，颗粒

度越细小，越容易引燃，并反应完全。

对钼粉要求细小，新鲜，含氧量低，反应也越

容易引燃，并反应完全。

如果硅粉颗粒度稍粗，不易点燃时，可以适当

进行外加热，进行热源补充，以便引燃。
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管式电阻炉高温熔融分解样品，吸收液吸收

产生的二氧化硫，进行滴定分析以测定样品中的

常量硫，因其设备投资少、操作简便，而被广泛采

用。该方法中，为使熔融分解产生的 SO2 源源不

断的进入吸收液被吸收，通常用小型真空泵、高压

空气（O2）瓶、循环水箱、自来水等作为动力。而用

自来水和改良式抽气管作为动力，具有省力、省

时，简单易行之优点，被广泛采用。

但是，分析过程中实际以消耗大量的自来水

为代价，随着水资源日益紧张，节约用水迫在眉

捷。为此，笔者用 AL - 9500 25W 家用潜水泵（养

观赏鱼），代替自来水和改良式抽气管，以使定硫

吸收器中形成负压，在几乎不增加设备、费用的情

况下，达到了节约用水的目的，简单易行，同时改

用潜水泵之后，定硫吸收器中，负压较使用自来水

稳定，结果重复性有所提高，见图 1。

图 1 两种方法结果对照

1. 改良式抽气管测得结果曲线；

2. 家用潜水泵测得结果曲线。
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